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هاي فولاد زيرلايهبر  C 350°با مقادير مختلفي از آلومينيوم در دماي  (TiAlCN) هاي سراميكي كربونيتريد تيتانيوم آلومينيومپوشش در اين تحقيق،ه    ديچك
-آزمايشهاي ايجاد شده با استفاده از پوششيابي مشخصه) نشانده شدند. PACVDبا استفاده از روش رسوب شيميايي بخار به كمك پلاسما ( H13كار گرمابزار 

مجهز به آناليزگر عنصري  (SEM) و ميكروسكوپ الكتروني روبشي (FESEM)، ميكروسكوپ الكتروني روبشي گسيل ميداني (GIXRD)هاي پراش پرتو ايكس 
و ميكروسكوپ نيروي  (TEM)ميكروسكوپ الكتروني عبوري  ي رامان،سنجطيف، (FTIR)سنجي تبديل فوريه مادون قرمز طيف، (EDS)سنجي پرتو ايكس طيف
ها داراي پوششدست آمده نشان داد كه هسنجي ويكرز مورد بررسي قرار گرفت. نتايج بريزسختيها توسط آزمايش پوششانجام شد. ريزسختي  (AFM)اتمي 

باشند. افزايش مقدار آلومينيوم موجود در ميو يك فاز كربني آمورف  fcc-(Ti,Al)(C,N) ،hcp-AlNيا  و/ fcc-(Ti,Al)Nرين هاي بلودانهنانويك نانوساختار شامل 
شد.  AlNنانومتر به دليل ايجاد هسته بيشتر از  88±27نانومتر به  151±49درصد اتمي منجر به كاهش زبري سطحي پوشش از  42تا حدود  10پوشش از حدود 

- هكمتر، ب hcp-AlNبه دليل مقدار ناخالصي كلر و فاز  HV0.01 3840±40مربوط به پوشش با مقدار آلومينيوم كمتر بود كه در حدود ريزسختي يد مقدار بيشتر
  دست آمد.

  

  .TiAlCN ،PACVDنانوساختار،  پوشش، :يديكلمات كل
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Abstract    In this study, titanium aluminium carbonitride (TiAlCN) ceramic coatings with different amount of Al 
were deposited at 350 °C on H13 hot work tool steel substrates, using pulsed-DC plasma assisted chemical vapor 
deposition method. Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), 
glancing incidence X-ray diffraction method (GIXRD), transmission electron microscopy (TEM), Raman spectroscopy, 
field emission scanning electron microscopy (FE-SEM) and SEM and atomic force microscopy (AFM) were applied for 
characterizing of the coatings. Microhardness test utilized for evaluating of microhardness of the coatings. The coatings 
showed a nanostructure consisted of fcc-TiAlN and hcp-AlN nanocrystalline grains and an amorphous carbon phase. 
Increasing the amount of Al from ~10 to ~42 at.% led to a decrease of the surface roughness of the coating from 
151±49 to 88±27 nm, due to the creation of more nuclei of AlN. Coating with the less amount of Al (~10 at.%)  
presented the highest microhardness of about 3840 HV0.01,due to the less amount of chloride impurity and hcp-AlN 
phase. 
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  مقدمه -1
ترين مصرفپريكي از  H13 (AISI 1.2344)فولاد  

كار است كه به دليل حضور كروم، مقاومت گرمفولادهاي ابزار 
بالايي در برابر حرارت دارد. در اين فولاد عناصر ديگري مانند 

- استحكامموليبدن و واناديم نيز وجود دارد كه به عنوان عوامل 

تر براي ساخت بيششود. اين فولاد ميكار برده بهدهنده در آن 
آهني مانند غيرگري و اكستروژن آلياژهاي ريختههاي قالب

سطوح  ].1[ گيردميآلومينيوم، منيزيم و مس مورد استفاده قرار 
ها پس از گذشت مدت زمان مشخصي در اثر قالبگونه اين

هايي چون سايش، خوردگي و خستگي حرارتي تخريب پديده
شوند. بنابراين به منظور بهبود خواص تريبولوژيكي اين نوع مي

شود. انتخاب ميهاي مقاوم سايشي استفاده پوششفولاد از 
اهميت حائزدهي براي مهندسان سطح بسيار پوششمواد براي 

 اي يافته استويژهكاربردهاي  TiNاست. در اين ميان پوشش 
- مي . اگرچه اين پوشش مقاومت سايشي خوبي را نشان]2[

- نميدهد، اما حفاظت كافي در برخي موارد خاص را تأمين 

هاي بدون برشنمايد. براي مثال وقتي اين پوشش در معرض 
گيرد، مقاومت به اكسيداسيون و ميروانساز و سرعت بالا قرار 

. [4 ,3] ].4و3[ يابدميطور مشخصي كاهش هها بپوششسختي 
-پوششكسيداسيون، سختي و عملكرد براي بهبود مقاومت به ا

. اين در ]6و5[ ها وارد شدآن، آلومينيوم به ساختار TiNهاي 
حالي است كه، ملحق شدن آلومينيوم نيز منجر به افزايش 

در پوشش شد. از طرفي چقرمگي ضرايب اصطكاك و كاهش 
در  TiCNهاي پوششهاي بسياري مبني بر ارجحيت گزارش

ه دليل سختي بالاتر و ضريب ب TiNهاي پوششمقايسه با 
. در نتيجه، افزودن كربن ]7[ ها وجود داردآناصطكاك كمتر 

به عنوان يك روش اميدواركننده  TiAlNجزيي سهبه پوشش 
در مواردي كه نياز به مقاومت سايشي بالاتر است، مورد توجه 

. بنابراين مورد انتظار است كه يك پوشش گيردميقرار 
تركيب مناسبي از پايداري حرارتي بالا و  TiAlCN چهارجزيي 

. لذا جهت ]10-8[ يكي قابل قبولي را ايفا كندخواص تريبولوژ
دهي آن با پوشش مذكور پوشش،  H13بهبود خواص فولاد 

  شود. ميپيشنهاد 
هاي روش TiAlCNجزيي چهارجهت ايجاد پوشش  
دهي رسوبو  (PVD)دهي فيزيكي از فاز بخار رسوب

اما مورد بررسي قرار گرفته است.  (CVD)شيميايي از فاز بخار 
دهي شيميايي از فاز بخار به كمك پلاسما رسوبمزاياي روش 

(PACVD)  نسبت به دو روش ياد شده و امكان كاهش دماي
دي از محققان را به خود جلب نشاني اين روش توجه زيالايه

دهي سطوح قطعات با پوششاين روش براي  كرده است.
باشد. علاوه بر اين، در ميپذير امكانهندسه و اشكال پيچيده 

اين روش، كنترل تركيب و ضخامت پوشش به راحتي صورت 
گيرد و ايجاد يك پوشش كاملاً يكنواخت در سطوح ناصاف مي
گذاري پايين در رسوبدليل درجه حرارت ه پذير است. بمكانا

اين روش، عدم تطابق انبساط حرارتي بين زيرلايه و پوشش 
دست ههاي بپوششاختلاف زيادي نخواهد داشت و در نتيجه 

- ميمانده هاي باقيتنشآمده با اين روش داراي حداقل مقدار 

به وسيله اين  (C,N)(Ti,Al)هاي پوشش. ايجاد ]14- 11[ باشند
. ]15[ انجام شد و همكاران Heimروش براي اولين بار توسط 

 (C,N)(Ti,Al)ها افزايش طول عمر ابزارهاي برش با پوشش آن
هاي برش بالا گزارش سرعترا در شرايط بدون روانساز و در 

عدد  ]16[ و همكاران Kawataكردند. در تحقيق ديگري 
اي لايهچندهاي پوششويكرز را براي  2815سختي 

TiAlCN/TiAlN/TiN وسيله روش ه ب كهPACVD  اعمال
شده بود را گزارش كردند. در تحقيق ديگري نيز ايجاد 

به وسيله روش  a-C/(C,N)(Ti,Al)هاي نانوكامپوزيتي پوشش
PACVD  توسطShieh مورد بررسي قرار  ]17[ و همكاران

ها (در پوششگرفت. در اين تحقيق سختي نسبتاً بالاي اين 
ها نانوكامپوزيتريزساختار گيگا پاسكال) نيز به  20حدود 

هاي دانهنانونسبت داده شد كه اين ساختار شامل 
(Ti,Al)(C,N)  .و زمينه كربن آمورف بود  

هاي پوششتحقيقاتي در مورد ايجاد خلأ ه با توجه ب
TiAlCN  به وسيله روشPACVD در اين تحقيق ايجاد اين ،
- آنچنين از انجام شده است. هم PACVDها به روش پوشش

اي كنندهتعيينكه ميزان آلومينيوم موجود در پوشش نقش جايي
ت آمده متناسب با ساختار دسهدر نوع ساختار و خواص ب

ترين پارامتر تأثيرگذار بر مهمتواند به عنوان ميپوشش دارد، 
نظر گرفته شود. در نتيجه  ها درپوششساختار و خواص اين 

هاي كلريدي كه منجر به مادهپيشدر اين تحقيق تغيير نسبت 
ينيوم موجود در ها و درصد آلومپوششتغيير تركيب شيميايي 

  شود مورد بررسي و بحث قرار گرفته است.ميها آن
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  تحقيقروش  -2
به عنوان  H13كار گرمدر اين تحقيق از فولاد ابزار 

ه تهيه شده ب H13زيرلايه استفاده شد. آناليز شيميايي فولاد 
، Ni :09/%0 ،V :88/0 ،Cu :17/0 ،Mo :2/1 ،Cr :5صورت 

Mn :32/0  وC: 36/0 هاي آزمايشدست آمد. به منظور انجام هب
متر و ارتفاع ميلي 25ها به شكل استوانه به قطر نمونهمختلف 

  متر به تعداد كافي تهيه شدند. ميلي 10
سپس به منظور افزايش سختي و رهايي تنش زيرلايه، 

 ASTM Aدارد ها تحت عمليات حرارتي مطابق با استاننمونه

  . گرفتندبه شرح ذيل قرار  681-08
 1050ها به نمونهآستنيته كردن و كوئنچ: رساندن دماي        .1

دقيقه در اين  30داري به مدت گراد و نگهدرجه سانتي
  .دما و سپس كوئنچ در روغن در دماي محيط

درجه  550ها به نمونهتمپر و كوئنچ: رساندن دماي       .2
دقيقه در اين دما و  45داري به مدت گراد و نگهسانتي

   .سپس كوئنچ در هوا
هاي عمليات حرارتي شده با دستگاه نمونهپس از آن، 

سنگ مغناطيسي صاف و مسطح شدند و سپس با استفاده از 
يابي به يك سطح كاغذهاي سنباده صيقلي شدند. جهت دست

 2/0و  1ها با خمير الماسه با اندازه ذرات نمونهاي، آينهكاملاً 
و با ميكرومتري پوليش شدند. سپس با آب و استون شستشو 

  دمش جريان هواي گرم خشك شدند.
هاي فولادي متالوگرافي شده در زيرلايهدهي پوشش

آور امين) انجام شد. فنپالسي (پلاسما  -PACVD DCدستگاه 
مورد استفاده در اين تحقيق  PACVDگاه محفظه واكنش دست

-ميلي 700متر و طول ميلي 500اي و با قطر استوانهصورت ه ب

، Arدهي در محفظه، از گازهايي چون پوششمتر بود. براي 
2N ،4CH  2وH  2استفاده شد. نقش گازH  ايجاد يك فضاي

ل اكسيد كروم احيايي براي كاهش ميزان اكسيدهاي سطحي مث
در فولادهاي ابزار است، زيرا كه اين نوع فولادها حتي در 

هايي كه اكسيژن آن كم باشد، به دليل داشتن درصد كروم محيط
شوند. نقش گاز نيتروژن، تأمين نيتروژن و نقش ميبالا اكسيد 

گاز متان تأمين كربن موجود در پوشش بود. گاز آرگون نيز به 
گر تسهيلخنثي جهت تميزسازي سطح نمونه و  عنوان يك گاز

موجود در  Alو  Ti. براي تأمين ]18[باشد ميتشكيل پلاسما 

استفاده شد كه هر  3AlClو  4TiClهاي مادهپيشش نيز از پوش
صورت جداگانه توسط يك سيستم گرمايشي مجزا به ه كدام ب

- ميداري گراد نگهدرجه سانتي 140و  40ترتيب در دماهاي 

 TiCl3AlCl/4ماده پيشها با دو نسبت نمونهدهي پوشششدند. 
ها بر پوششتغيير مقدار آلومينيوم در اين متفاوت به منظور 

دهي پوششهاي فولادي انجام شد. پارامترهاي فرآيند زيرلايه
مقدار آلومينيوم متفاوت  براي هر دو پوشش ايجاد شده در دو

شود. در ادامه براي سهولت در مينشان داده  1در جدول 
دست هب TiAlCNده، پوشش هاي پوشش داده شنمونهمعرفي 

و در  TACN1، نمونه 5/0ماده كلريدي پيشآمده در نسبت 
  شود.ميگذاري نام TACN2، نمونه 3ماده پيشنسبت 

  

  .TiAlCNدهي پوشششرايط فرآيند  .1جدول 
 متغير مقدار

 )قهيدق( نديزمان فرآ 180

 يچرخه كار درصد 33

 )باريليمحفظه (م فشار 3-2

 )هرتزلوي(ك بسامد 10

 )ولت( ياعمال ولتاژ 650-600

200 (sccm) H2 

100 (sccm) Ar 

50  (sccm) N2 

8  (sccm) CH4 

 AlCl3 (sccm)  30و  5

10  (sccm) TiCl4 

  
اي بررسي نوع فاز و تركيب ايجاد شده در پوشش، از بر
سنجي پرتو ايكس استفاده شد. از آنجا كه نفوذ طيفآزمون 

پرتو ايكس در مواد معمولاً زياد است، استفاده از روش متداول 
هاي لايه نازك پوششسنجي براي شناسايي فازها در طيف

همراه با خطا خواهد بود. با توجه به ضخامت بسيار اندك 
با زاويه  grazing 1(GIXRD)به روش  XRDپوشش، از آناليز 

ي ساختار نمونه و درجه براي شناساي 10الي  3/0برخورد 
 آمده استفاده شد. مشخصات دستگاهپديدشناسايي فازهاي 

استفاده شده و پارامترهاي مربوطه در اين آزمون در ادامه آمده 
 Philips (Panalytical- X'pert Pro MPDاست: مدل فيليپس (

-system  ها از پرتو ايكسآزمايشكه در تمام αCuK  با طول

  
Grazing Incident XRD ١ 
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درجه استفاده شد.  03/0نانومتر و اندازه گام  154/0موج 
وسيله ه هاي ايجاد شده نيز بپوششمطالعات ساختاري 

 (Teksan Takran P50C0R10)سنجي رامان طيفهاي آزمايش
 70 - 5/0(توان  Nd:YLF نانومتراز ليزر 532با طول موج 

 ,Philips Model)وات) و ميكروسكوپ الكتروني عبوري ميلي

CM30)  ها در بررسي توسط سازي نمونهآمادهانجام شد. براي
هاي پوششميكروسكوپ الكتروني عبوري، ابتدا برخي از 

 پنجاعمال شده بر ورق فولادي درون محلول اسيد كلريدريك (
داده شدند.  مولار) به منظور حل شدن كامل فولاد زيرلايه قرار

دست آمده شامل هن زيرلايه فولادي، محلول ببعد از حل شد
اسيد، زيرلايه حل شده در اسيد و ذرات پوشش جدا شده 

ه صورت خالص به فيلتر شد و بدين ترتيب ذرات پوشش ب
دست آمد. براي حذف كامل اسيد، ذرات پوشش با آب مقطر 
شسته شدند و سپس براي از بين بردن كامل رطوبت، پودر 

دت دو ساعت درون آون در محيط خلأ با دماي به م حاصل
°C80  .دست آمده براي بررسي ههاي نازك بپوششقرار گرفت

هاي بررسي بر روي گريد مسي قرار داده شدند. TEMتوسط 
ها با استفاده از پوششو مورفولوژيكي ريزساختاري 

 TESCAN Mira3, Czech)ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

Republic )  مجهز به آناليزگرEDS  با ولتاژkV 15  .انجام شد
ها با استفاده از يك ميكروسكوپ پوششتوپوگرافي سطح 

مورد  NAMA AFM modelبا مدل (AFM)نيروي اتمي 
بررسي قرار گرفت. در اين بررسي، مساحت قسمت اسكن 

سي تركيب ميكرومتر بود. به منظور برر پنجدر  پنجشده 
سنجي تبديل فوريه مادون طيفها، آزمايش پوشششيميايي 

 Perkin Elmer Spectrumتوسط دستگاه مدل  (FTIR)قرمز 

system  ها در حالت انعكاس كلي آزمايشانجام شد. تمامي
  انجام شد. 1ضعيف

گيري سختي پوشش در ابعاد ميكرومتر از اندازهبراي 
 grf 10و نيروهاي  400سنجي با بزرگنمايي ريزسختي دستگاه

  و فرورونده ويكرز استفاده شد.
  
  
  

  
flection (ATR)Attenuated Total Re ١  

  نتايج و بحث -3
  هاپوششيابي مشخصه -1-3

و  TACN1هاي نمونه EDSنمودارهاي  1 شكل
TACN2  دهد. نتايج ميرا نشانEDS  ،حضور عناصر تيتانيوم

و نيتروژن را به عنوان عناصر اصلي و كلر را به آلومينيوم، كربن 
-ميها تأييد پوششعنوان عنصر ناخالصي در تركيب شيميايي 

هاي كلريدي مادهپيشكند. با توجه به تفاوت در ميزان ورود 
 TiAlCN هاي پوششبه محفظه فرآيند، تركيب استوكيومتري 

گونه كه مورد همانهد شد. آمده دچار تغييرات خوا دستهب
در محفظه  3AlClماده پيشانتظار بود، با ورود مقدار بيشتر از 

يابد. مقدار آلومينيوم در ميافزايش  Tiبه  Alواكنش، نسبت 
 42و  10به ترتيب در حدود  TACN2و  TACN1هاي نمونه

مي درصد ات 55/2و  1/2درصد اتمي و مقدار كلر در حدود 
وجود برخي از  EDSچنين نمودارهاي گيري شد. هماندازه
هاي مربوط به عناصر آهن، كروم و نيكل را علاوه بر پيك
هاي مربوط به عناصر اصلي و عنصر ناخالصي كلر نشان پيك
تواند مرتبط با پديده مي هافيلمدهد. حضور اين عناصر در مي

افتد. به مياتفاق  PACVDكه معمولاً در روش كندوپاش باشد 
عبارت ديگر برخوردهاي با سرعت و انرژي بالاي يون 

-گرمها را از زيرلايه فولاد اتمتواند اين ميدر پلاسما  Ar+هاي

 ها را در محفظه واكنش وارد نمايدآنجدا كرده و  H13كار 
ها در اتمممكن است اين  CVDسپس در حين فرآيند  .]19[

هاي تيتانيوم، آلومينيوم، كربن و نيتروژن بر زيرلايه اتمكنار 
  رسوب شوند.
با توجه به ميزان  TiAlCNهاي نانوساختار پوشش

درصد آلومينيوم موجود در پوشش رنگ ظاهري متفاوتي را از 
 2 ود نشان دادند. در شكلاي از خسرمهبنفش روشن تا 

آورده شده  مقادير متفاوت از آلومينيومبا  TiAlCNهاي پوشش
اتمي) رنگ پوشش  %10در مقدار كمتر آلومينيوم ( است.

TiAlCN  به رنگ بنفش روشن بود و در مقدار بالاتر آلومينيوم
   اي بود.سرمهاتمي) رنگ آن  42%(
  



  23 - 1399بهار ، 1، شماره 9دوره                                                                                             اي پيشرفتهيهمواد و فناورفصلنامه 
  

  
  .TACN2، ب) TACN1هاي الف) نمونهبراي  EDSنمودارهاي  .1 شكل

  
به تغيير ميزان  TiAlCNهاي پوششتغيير رنگ 

با شبكه  TiAlNدر تشكيل ساختار  Alو  Tiمشاركت اتم هاي 
FCC  مربوط است، زيرا در ساختارFCC-TiAlN ،هاي اتمAl 

اي هقسمتگيرند كه در ميقرار  Tiدر فضاهاي جانشيني 
بعدي شرح داده خواهد شد. اگرچه حضور فازهاي ديگر و 

تواند روي ميچنين عناصر ناخالصي ديگر نظير اكسيژن هم
انعكاس، شكست نور و رنگ زمينه تأثيرگذار باشد، اما ميزان 

يا  و/ N(Ti,Al)در ساختار  Alمشاركت اتم هاي 
(Ti,Al)(C,N)  از اهميت بسزايي در تعيين رنگ زمينه

ي ايجاد شده از روش هاپوششچنين . هم]20[وردار است برخ
PACVD  معمولاً داراي يكنواختي مناسب از لحاظ شكل

ها داراي پوششظاهري هستند كه در اين تحقيق نيز تمامي 
  يكنواختي ظاهري مناسبي هستند. 

  

 
 به ترتيب درصد اتمي آلومينيوم 42و  10رنگ ظاهري پوشش با  .2شكل 

 از راست به چپ.
  

هاي نمونهمربوط به  GIXRDنمودارهاي  3در شكل 
TACN1  وTACN2 گونه كه مشاهده آورده شده است. همان

را در  HCP-AlNو  TiNشود، نمودارها حضور فازهاي مي
هاي مربوط به زيرلايه در نمونه پيكدهند. ميها نشان نمونه

TACN2 تواند به دليل ضخامت كمتر پوشش مربوط به مي
باشد كه در ادامه  TACN1نسبت به نمونه  TACN2نه نمو

، در نتيجه ]22و21[در برخي از مقالات آورده شده است. 
مشاهده هاي اكسيد تيتانيوم پيكآزمايش پراش پرتو ايكس 

دستگاه خلأ شود كه حضور اين فاز به تشكيل نامناسب مي
دهي نسبت داده شده است. در اين تحقيق هيچ پيكي پوشش

شود. البته نميمبني بر وجود اكسيد تيتانيوم در پوشش ديده 
ذكر اين نكته لازم است كه اين دستگاه قدرت شناسايي 

درصد وزني داشته باشند را  5-3 فازهايي كه كمتر از معمولاً
 ندارد.

شود با افزايش مشاهده مي 4گونه كه در شكل همان
(خط  40/61) از 220در صفحه ( 2θها، در پوشش Alميزان 
كند كه ) انتقال پيدا ميII(خط چين  82/61) به Iچين 

بيانگر تغيير در فاصله صفحات بلوري و پارامتر  2θجابجايي 
دهد كه با افزايش درصد نشان مي 2θيي شبكه است. جابجا

 Å 2/4به  3/4اتمي آلومينيوم در پوشش، پارامتر شبكه از 
يابد كه اين موضوع به علت جايگزيني اتمي با شعاع كاهش مي
است. اين  (Ti)تر به جاي اتمي با شعاع بزرگ (Al)تر كوچك

همكاران و  Shiehو  ]23[همكاران و  Jarmsموضوع با نتايج 
  ارد.د تطابق ]17[
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  .TACN10، ب) TACN5هاي الف) نمونهاز  GIXRDنمودارهاي  .3شكل 

  
اند كه دادهنشان  ]27-24و17[تحقيقات ديگري 

تواند اتفاق ميهاي نيتروزن و كربن اتمجايگزيني مشابهي بين 
در  (C,N)(Ti,Al)فاز  ،بيفتد كه در نتيجه اين جايگزيني

 پوشش تشكيل خواهد شد.

وابستگي مستقيمي با  FTIRها در طيف پيكموقعيت 
كه جاييآنماهيت پيوندهاي موجود در پوشش دارد. از 

 TiAlCNهاي پوششدر مورد ايجاد  تحقيقات قبلي
نشان داده است كه در كنار فازهاي  ]29و9،10،17،26،28[

، فاز كربن آمورف نيز وابسته به مقدار TiAlN(C)بلورين 
كربن موجود در پوشش امكان تشكيل شدن دارد و با توجه 

وجود  XRDشناسايي اين فاز توسط آزمايش به اينكه امكان 
هاي پيوندتواند براي بررسي مي FTIRندارد، لذا روش 

عدم  FTIRهاي آزمايش ويژگيموجود مناسب باشد. از 
ها به مقدار عناصر موجود در تركيب پيكوابستگي موقعيت 

يرات توان انتظار داشت كه تغيميشيميايي ماده است. لذا 
ها تأثير محسوسي بر موقعيت پوششموجود در  Alدرصد 

دو پوشش  FTIRطيف  5ها نداشته باشد. شكل پيك
TiAlCN  هاي ازموجبا درصدهاي مختلف آلومينيوم در عدد 

  دهد.ميرا نشان  cm 4000-1تا  420
 

 
 و ب) TACN1) در نمونه الف) 220در صفحه ( 2θجايجايي  .4 شكل

TACN2.  
  

 575 ، 617هاي موقعيت در پيك سه ،الف 5در شكل 

 ترتيب به هاپيك اين احتمالاً. هستند مشاهدهقابل  cm  525-1و
 هستند Al-O و Al-N، Ti-O شيميايي هايپيوند به مربوط

 احتمالاً Al-Oو   Ti-Oپيوندهاي پيك مربوط به. ]32-30[
 2TiO جنس از اكسيدي نازك يلايه يك تشكيل يدهندهنشان

 معرض در آن گرفتن قرار از پس پوشش روي 3O2Alو 
 اين كم ضخامت دليل به كه است محيط در ودموج اكسيژن

 پراش آزمايش يوسيلهبه  آن تشخيص امكان اكسيدي، لايه
  .است نداشته وجود ايكس ياشعه

 cm 2900-2800-1موقعــيت  در موجود پيك 
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 ممكن ،باشدمي C-H پيوند به مربوط احتمالاً ب) كه 5(شكل
اثر  وجود يا و هوا در موجود هايآلودگي حضور اثر در است

-پيكب نيز  5در شكل . باشد ايجاد شده نمونه روي انگشت

تواند مرتبط با مي cm 1800-1تا  1700هاي در موقعيت 
را  C=Nو  Ti-N ،Al-Cهاي پيكباشد.  H-O-Hپيوندهاي 

-ها نسبت داد. همپوششدر  TiAlCNتوان به حضور فاز مي

توان مرتبط با حضور ميرا نيز  C=Cو  C-Cهاي پيكچنين 
هاي مشاهده شده در پيكها دانست. پوششفاز آزاد كربن در 

 H-Oنيز مي تواند مربوط به پيوند   cm 3500-1تا  3100بازه 
  كه ناشي از رطوبت محيط است، باشد. 

تصاوير بدست آمده از ميكروسكوپ  6در شكل 
طح پوشش هاي ايجاد الكتروني روبشي گسيل ميداني از س

شده با درصدهاي اتمي آلومينيوم مختلف را نشان مي دهد. 
تصاوير در بزرگنمايي بالاتر، رشد گل كلمي را براي پوشش 

  نشان مي دهد.  TiAlCNهاي 

  
هاي بازهدر  TACN2و  TACN1هاي نمونهمربوط به  FTIRطيف  .5 شكل

  . cm 4000 -650-1ب)  و cm 650-440-1عدد موج الف) 
  

  
 

 ، (ج) و (د) بزرگنمايي بالاتر از تصاوير (الف) و (ب)، به ترتيب.TACN2و (ب)  TACN1هاي (الف) نمونهبراي  FESEMتصاوير  .6 شكل



 شرفتهيپ يهايفصلنامه مواد و فناور                                                                                             1399، بهار 1، شماره 9دوره  -26
  

  

اي از عناصر صفحهتصاوير حاصل از آناليز  7شكل 
وان ناخالصي آلومينيوم و عنصر كلر كه به عنو  اصلي تيتانيوم

دهد. مينشان  TACN1در پوشش وجود دارد را براي نمونه 
شود، توزيع عنصر تيتانيوم در اين ميگونه كه مشاهده همان

كه براي عناصر نمونه به صورت يكنواخت است، در حالي
يكنواختي غيرباشد. اين مييكنواخت غيرآلومينيوم و كلر 

ن عناصر در كل سطح پوشش است. عدم بيانگر عدم حضور اي
تواند بيانگر ميحضور عنصر آلومينيوم در برخي مناطق، 

  بدون حضور عنصر آلومينيوم در آن باشد. TiNتشكيل فاز 
سطح از گرفته شده  SEMالف و ب تصاوير  8شكل 

را  TACN2و  TACN1هاي نمونهمربوط به  هايپوششمقطع 
شود با ميگونه كه مشاهده دهد. همانميبه ترتيب نشان 
ها، ضخامت پوشش در نمونه مادهپيشافزايش نسبت 

TACN2  از حدودmμ 3/2 حدود  بهnm 700  در نمونه
TACN1 .مياين رفتار كاهش ضخامت  كاهش يافته است-

چنين اثر اچ شونده واكنش سطح و همكنترلتواند به پديده 
در نرخ  داده شود. نسبت 3AlClو  4TiClخارات كردن ب
، سطح تقريباً با  3AlClو  4TiClهاي بيشتر از بخارات جريان
اشباع شده و مانع واكنش  3AlClو  4TiClهاي مولكولجذب 

  كاهش نرخ واكنش سطح شده و در نتيجــه  2Hو  2Nبيشتر با 

  
براي نمونه  SEMاي به وسيله هصفحتصاوير حاصل از آناليز  .7شكل

TACN1.  
  

  
  اي از تصوير (ب).صفحهو ج) آناليز  TACN2، ب) TACN1هاي الف) نمونهاز سطح مقطع  SEMتصاوير  .8شكل
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دهد ميهاي رسوب داده شده نتيجه لايهدر كاهش نرخ رشد 
و  4TiClر بالاتر از داچنين، اثر اچ كردن كلر در مقهم. ]33[
3AlCl هاي پوششتواند منجر به كاهش ضخامت در مي

شود. نتايج مشابهي از  PACVDوسيله ه رسوب داده شده ب
-خالص و هم TiN ،Siهاي پوششكاهش ضخامت در ايجاد 

و  4TiClهاي مادهپيشهاي جريان نرخبا افزايش  TiSiNچنين 
4SiCl  با استفاده از روشPACVD دست آمده است هب
  . ]34و33[

تهيه شده از  TEMتصوير زمينه روشن  9در شكل 
آورده شده است كه بيانگر اين است كه  TACN1نمونه 
 باشد.ميبلورين ات ذرنانودست آمده شامل هپوشش ب

از آناليزهاي  حاصلبنابراين، با توجه به نتايج 
GIXRD ،FESEM ،FTIR وTEM  ،گيري كرد نتيجهتوان مي

ايجاد شده در اين تحقيق يك  TiAlCNهاي پوششكه 
و/يا  AlN ،TiN ،(Ti,Al)Nنانوساختار شامل بلورهاي 

(Ti,Al)(C,N) ه همراه فاز كربن آمورف است. نتايج مشابهي ب
  . ]24و17[گزارش شده است  و همكاران Shiehوسيله ه نيز ب

  

  
  .TACN1از نمونه  TEMتصوير زمينه روشن  .9شكل 

 
هاي اعمال شده با پوششطيف رامان از  10شكل 

 ،هاپوششدهد. در همه ميمقادير مختلف آلومينيوم را نشان 
-بي) كه مربوط به D )1-cm 5/1332د هاي مربوط به بانپيك

 ( Gها است و باند حلقهدر  2spهاي پيوندهاي كربني نظمي
1-cm1600 2) كه مربوط به پيوندهاي كربنيsp  ها و حلقهدر

 Gو  Dهاي پيكشود. مي، مشاهده ]35[زنجيرها است 
دهنده رسوب كربن خالص با نشانها پوشششناسايي شده در 

-پوششها مشخصات اصلي پيكاي است. اين خوشهمرزهاي 

 است.  DLCهاي 

 

 
اعمال شده با درصدهاي اتمي  TiAlCNهاي پوششطيف رامان . 10شكل

  آلومينيوم مختلف.
  

ده گروهي از پيوندها به دهننشان 10چنين شكل هم
گروهي  و cm 320 -150-1در منطقه  1دليل انتقال آكوستيك

-cm  650-1در منطقه  2ديگر از پيوندها به دليل مودهاي نوري
 و 298-316، 260- 273هايي كه در مناطق پيـــكست. ا 400

1-cm 461-600  3قرار دارند، به ترتيب مربوط به تهييجTA ،
4LA  5وTO  مرتبه اول در ساختارFCC  هاي بلورازTiN 

-cm 548-1 و cm410-340-1هايي كه در مناطق پيكهستند. 
 2TAقرار دارند، از حالت صوتي مرتبه دوم (به ترتيب،  536

هاي تفرقطور كلي، نسبت شدت بهشوند. مي) ايجاد 2LAو 
در ساختار  Ti+Al/Nمعادل نسبت اتمي صوتي به نوري، 

FCC-TiAlN  ر نمونه . د]36[استTACN5 شدت پيك ،
است، در نتيجه فاز  يكتفرق صوتي به نوري در حدود 

FCC-TiAlN دارد. با  در اين پوشش، تركيب استوكيومتري
يابد. مي، اين نسبت افزايش سهها تا مادهپيشافزايش نسبت 

  
Acoustic transition ١  

Optical modes ٢  
Transverse Acoustic ٣  

Longitudinal Acoustic ٤  
Transverse Optical ٥  
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، تركيب Alدهد كه با افزايش مقدار مياين موضوع نشان 
 ها از استوكيومتريپوششدر اين  FCC-TiAlNفاز شيميايي 

چنين با كند. همميتغيير  1به بيشتر از حد استوكيومتري
، با وجود كاهش در شدت مقدار آلومينيوم در پوششافزايش 

  ها، جابجايي مشخصي براي آن ها مشاهده نشد. پيكاين 
 ،EDS هايزمايشآدست آمده از هبا توجه به نتايج ب

XRD ،FTIR ،TEM  ،ميو رامان انجام شده در اين تحقيق -

هاي اعمال پوششتوان نتيجه گرفت كه ساختار موجود در 
تواند مي(كه  FCC-(Ti,Al)(C,N)شده شامل فازهاي بلورين 

باشد) و  TiNو  N ،(Ti,Al)(C,N)(Ti,Al)شامل فازهاي 
AlN-PHC 2رف و فاز كربن آموC)-(a  است. در تحقيقات

اعلام نمودند  ]26[ و همكاران Stueberقبلي گرفته صورت 
در حدود  Ti/Alاعمال شده با مقدار  TiAlCNهاي پوششكه 
مگنترون درصد اتمي به روش  28الي  8و كربن از  يك

و يك فاز  FCC-TiAlCNبلورين نانوز شامل فا اسپاترينگ
 ]28[ و همكاران Huang چنينهستند. هم (a-C)كربن آمورف 

ها به روش مگنترون اسپاترينگ فعال پوششنيز در توليد اين 
 به يك ساختار حاوي يك فاز كربن آمورف آزاد در مقدار

 و همكاران Zhangدرصد اتمي رسيدند.  هشتكربن بيش از 
ها پوششنيز در يك بررسي بر اثر مقدار كربن بر اين  ]10[

گزارش كردند كه متناسب با مقدار كربن موجود، اين پوشش 
 - 2بلورين خالص،  - 1دهد: ميسه نوع ساختار را نشان 

و فاز كربن  TiAlCNهاي بلورين دانهنانوكامپوزيتي شامل 
در  لظت كربن از حد حلاليت جامدكه آمورف (در صورتي

ساختار تقريباً آمورف در  -3فاز بلورين بيشتر شود) و 
درصد  40صورت وجود مقدار زيادي از كربن (در حدود 

 ]9[و همكارانش  Choeاتمي) در ساختار. در تحقيقي ديگر 
ها و پوششدرصد اتمي در اين  40نيز در مقدار كربن كمتر از 

هاي دانه، ساختاري شامل 8/0در حدود  Ti/Alبا نسبت 
 Zhangو فاز كربن آمورف را گزارش دادند.  TiAlNبلورين 

ها در پوششدر اين  Alدر بررسي اثر مقدار  ]27[ و همكاران
در  Al/Ti+Alدرصد اتمي و در نسبت  سهبيش از  Alمقادير 
درصد اتمي اعلام  12و مقدار كربن در حدود  05/0حدود 

-HCPو  FCC-TiNنمودند كه ساختار پوشش شامل فازهاي 

  
Over stoichiometric ١ 
Amorphous Carbon ٢ 

AlN  است كه حضور فازهايFCC-TiN  وHCP-AlN ليع -

ها در تطابق نسبتاً پوششرغم ميزان آلومينيوم كم در اين 
خوبي با فازهاي بلورين ايجاد شده در اين تحقيق است. 

Zeng در تحقيقي مبني بر ايجاد اين پوشش  ]29[ و همكاران
وسيله روش مگنترون اسپاترينگ بسامد راديويي اعلام ه ب

نمودند كه ساختار پوشش هاي بدست آمده حاوي فازهاي 
و فاز آمورف كربني  FCC-(Ti,Al)(C,N)، HCP-AlNبلورين 

ها به پوششنيز در ايجاد اين  ]17[ و همكاران Shieh بود.
هاي بلورين دانه، ساختار حاوي PECVDروش 

(Ti,Al)(C,N)  با ساختارB1-NaCl ) و 200و جهت مرجح (
و  17/0در حدود  Al/(Al+Ti)فاز كربن آمورف را در مقدار 

رغم حضور مقدار بيشتري از گزارش دادند كه علي 34/0
در مقايسه با كمترين مقدار اين نسبت در  Al/(Al+Ti)ت نسب

  مشاهده نشد.  AlNگونه فاز هيچاين تحقيق، 
 

علاوه بر تركيب شيميايي پوشش، توپوگرافي و زبري 
سطح نيز بر خواص مكانيكي و سايشي پوشش تأثيرگذار 

اثر افزودن آلومينيوم بر توپوگرافي سطح  11هستند. شكل 
بعدي نشان سهصورت ه ايجاد شده را ب TiAlCNاي هپوشش

با  فيلمتوپوگرافي  شودميگونه كه مشاهده هماندهد. مي
به دليل ايجاد هسته بيشتر، هموارتر و  مقدار آلومينيومافزايش 

تواند به كسر حجمي بيشتر ميشود. اين موضوع ميتر منظم
نيز تغييرات  و همكاران Shumود.  ها ارتباط داده شهسته

با  TiAlNهاي پوششمشابهي از زبري سطح را در حين رشد 
. اين نتايج در تطابق ]36[گزارش كردند  Alمقدار افزايش 

نشان داده شده در اين تحقيق  FE-SEMخوبي با تصاوير 
ها در پوششنتايج حاصل از تعيين زبري سطحي است. 
و  Shumهاي گزارشآورده شده است. مطابق با  2جدول 
 Al، دليل تغيير توپوگرافي در اثر افزايش ميزان ]36[ همكاران

تواند به تغيير عملكرد نفوذ سطحي اتمي مرتبط ميدر پوشش 
هاي نيتروژن و تيتانيوم اتمنفوذ  Alهاي اتمكه طوريهباشد، ب

ها دانهدهند و در نتيجه منجر به كاهش نرخ رشد ميرا كاهش 
-دانه طور كه پيش از اين گفته شدچنين، همانشوند. هممي

  هتــروژن  هاي مكانتواننـد به عنوان مي AlNهاي دانه هاي
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  .TACN2ب)  و  TACN1هاي الف) نمونههاي اعمال شده در پوششبعدي ميكروسكوپ نيروي اتمي سهتصوير  .11شكل 

 
كه با ايجاد طوريبهعمل كنند.  TiNهاي دانهزني جوانهبراي 
ها دانههاي بيشتر، سطح هموارتري به دليل كاهش اندازه نهجوا

باعث ، مقدار آلومينيومطور كلي، افزايش هب شود.ميتشكيل 
تواند به نقش ميكه اين موضوع  شودميزبري سطح  كاهش

نسبت  AlNدر كاهش نرخ رشد و كسر حجمي  Alهاي اتم
  داده شود.   

با  اعمال شده TiAlCN هايپوشش aRتغييرات زبري سطحي  .2جدول 
  مقادير متفاوت آلومينيوم.

 Ra (nm)  نمونه
TACN1  ٤±٢٢ 
TACN2  ٤±١٩ 

 

  
 
 
  
  
 
  
  
 

 
  سنجيريزسختي -2-3

هاي پوششسنجي ريزسختينتايج حاصل از آزمايش 
TiAlCN بر زيرلايه آلومينيوم مختلف  مقاديرال شده با اعم

 گونه كههمانآورده شده است.  3در جدول  H13فولاد 
 0.01HV مقدار 1TACNريزسختي نمونه شود ميمشاهده 

، سختي دست آمد كه با افزايش مقدار آلومينيومهب 3840±48
 و مقدار كاهش يافت 0.01HV 1700نمونه در حدود مقدار 

 0.01HV 2150±30در حدود  2TACNتي براي نمونه ريزسخ
  دست آمد.هب

  
  
  
  

 مقاديرايجاد شده با  TiAlCNهاي پوششسنجي سختيريزنتايج  .3جدول 
  .آلومينيوم مختلف

  0.01HV  نمونه
TACN1  ٤٨±٣٨٤٠  
TACN2  ٣٠±٢١٥٠  

  
دست ههاي بپوششگذار بر سختي تأثيرامل يكي از عو

آمده ميزان حضور عنصر ناخالصي كلر است كه از طريق 
كلريد آلومينيوم وارد تريكلريد تيتانيوم و تتراهاي مادهپيش

گونه كه پيش از اين اشاره شد با گردد. همانميپوشش 
ها پوششها ميزان عنصر كلر در دهماپيشافزايش نسبت 

يابد و اين عامل يك تأثير منفي در ميزان سختي ميافزايش 
چنين يكي ديگر از عوامل دست آمده پوشش دارد. همهب

تواند مربوط به ميهاي اعمال شده پوششكاهش سختي در 
ها به دليل كمتر بودن آندر  hcp-AlNافزايش مقدار فاز 

نشان  ]26[ و همكاران Stueber. ]39- 37و3[سختي آن، باشد 
ايجاد شده  TiAlCNهاي پوشش HV)0.05(زسختي دادند كه ري

 يكدر حدود  Ti/Alبه روش مگنترون اسپاترينگ و با تركيب 
 1635تا  1528درصد اتمي از  16تا  8و با مقدار كربن از 

در اين  HCP-AlNرغم حضور فاز دست آمد كه عليهويكرز ب
هاي پوششها سختي بسيار كمتري نسبت به سختي پوشش

  دست آمده است. هب ،ايجاد شده در اين تحقيق
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  گيري نتيجه -4
به  TiAlCNهاي نانوساختار پوششدر اين تحقيق، 

كار گرمبر زيرلايه هاي فولاد ابزار  PACVDوسيله فرآيند 
H13  نشاني شدند ولايههاي مختلفي از آلومينيوم درصدبا 

  :آمددست هنتايج ذيل ب
و رامان  GIXRD ،FTIR ،TEMهاي آزمايشنتايج  -1

-نانودانهها شامل پوششبيانگر اين بود كه ساختار 

-FCCو/يا  FCC-(Ti,Al)Nهاي بلورين 

(Ti,Al)(C,N) ،HCP-AlN  و يك فاز كربني آمورف
 است. 

-پوششن آلومينيوم در نتايج نشان داد كه افزايش ميزا -2

هاي ايجاد شده منجر به افزايش ميزان كلر موجود 
ماده كلريدي پيش بيشتر وروددر پوشش به دليل 

3AlCl  .شد 

افزايش ميزان آلومينيوم منجر به كاهش زبري سطحي  -3
 نانومتر شد. 88±27به  151±49از 

 10ريزسختي مربوط به پوشش با مقدار بيشترين  -4
 0.01HV 3840±48 و معادل  مي آلومينيومدرصد ات
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