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摘　要：在低温（１４５℃）条件下，采用真空电弧离子镀技术在ＧＣｒ１５钢领表面制备ＴｉＡｌＣＮ薄膜。利用扫

描电子显微镜（ＳＥＭ）、电子探针（ＥＰＭＡ）、Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）、附着力测试仪和显微硬度计分析测试薄膜形

貌和性质。结果表明，负偏压较小，液滴尺寸大；负偏压过高，液滴脱落后留下很多凹坑，薄膜组织性能恶化。

随着弧电流的增大，液滴发生细化。当弧电流为５０Ａ、负偏压为 １００Ｖ和镀膜时间为５０ｍｉｎ时，薄膜的均匀

性和致密性好，薄膜表面的液滴分布均匀且尺寸小，液滴最大尺寸小于２μｍ，膜层平均厚度为２．２μｍ，膜层

中有Ｆｅ０．９７５Ｔｉ０．０２５（１１０）、Ｔｉ２Ｎ（１１２）和ＡｌＴｉ３（ＣＮ）０．６等多种物质的存在，改善了膜层的组织结构，薄膜的附着

力达到最大值３９．８Ｎ，薄膜的硬度达到最大值１７７６ＨＶ０．０１，显著提高了钢领的表面硬度。
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０　引　言

　　钢领是纺织细纱机的主要易耗件之一，对成

纱质量和成本有重要的影响。钢领在中国每年的

用量约为８０００万只。目前国内棉纺企业普遍使

用的钢领硬度低、精度差、不耐用且成纱质量难以

保证。国外进口钢领虽然使用性能优良，但价格

昂贵，在国内难以广泛应用。电弧离子镀是在真

空环境下利用阴极靶放电产生金属离子，定向沉

积至加载负偏压的工件上的涂层技术。它具有离

子能量高、离化率高、膜层致密、附着力强、适应性
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宽等优点。真空电弧离子镀膜技术已经在航空、

航天、刀具等领域都有具体应用［１２］，而在钢领上

的应用较为少见。

Ｔｉ（Ｃ，Ｎ）薄膜是在ＴｉＮ基础上发展起来的

一种膜。Ｔｉ（Ｃ，Ｎ）薄膜的力学性能随着温度的升

高急剧下降，当高于４００℃ 时薄膜失效。钢丝圈

在钢领上高速滑动产生大量热量，使得钢领表面温

度可达４００℃。因此，钢领上不宜镀Ｔｉ（Ｃ，Ｎ）膜。

而ＴｉＡｌＮ薄膜的抗氧化温度达到了８００℃。在

高速钢麻花钻上沉积ＴｉＡｌＮ薄膜，使用寿命可提

高４倍以上
［３］。ＫａｚｕｋｉＫａｗａｔａ

［４］利用脉冲直流

等离子体增强化学气相沉积制备的 ＴｉＡｌＣＮ／

ＴｉＡｌＮ／ＴｉＮ多层膜耐磨性和高温抗氧化性都比

ＴｉＮ薄膜好。ＴｉＡｌＣＮ／ＴｉＡｌＮ／ＴｉＮ 多层膜的耐

磨 性 在 ＴｉＡｌＮ／ＴｉＮ，ＴｉＡｌＣＮ／ＴｉＡｌＮ／ＴｉＮ 和

ＴｉＡｌＯＮ／ＴｉＡｌＮ／ＴｉＮ中最好。研究发现
［５７］，利

用脉冲激光沉积和化学气相沉积技术在 ＴｉＡｌＮ

中引入Ｃ元素制备的Ｔｉ Ａｌ Ｃ Ｎ四元薄膜，其

耐磨性、高温稳定性等都较好。脉冲激光电子沉

积主要应用于实验室研究，难以沉积大面积的均

匀薄膜；化学气相沉积的沉积速度小于电弧离子

镀，且产生废气，污染环境。电弧离子镀技术可以

沉积大面积的均匀薄膜，沉积速度高、沉积时不污

染环境，因此文中采用电弧离子镀技术沉积

ＴｉＡｌＣＮ薄膜，以期提高钢领的表面硬度（适当的

提高钢领硬度可以提高钢领的使用寿命），同时要

求膜基附着力超过３０Ｎ。

目前电弧离子镀膜技术的镀膜温度比较高，

文中研究了在低温（１４５℃）条件下的镀膜工艺，

考察了不同负偏压和弧电流下膜层的组织性能。

１　试验过程和方法

１．１　薄膜的制备

试验基材选用ＧＣｒ１５钢领。镀膜前，基体材

料用无水乙醇清洗。ＴｉＡｌＣＮ薄膜在 ＨＹ９９４０

１Ｂ多弧离子镀膜机（清华大学）上进行，试验采用

５０：５０的铝钛（原子分数百分比）合金靶。

具体镀膜步骤如下：①安装靶材，挂好试件，关

上镀膜室；②打开抽真空系统，抽真空至６×１０
３
～

９．９×１０３Ｐａ，同时打开加热电源，将基体预热至

１４５℃左右；③打开负偏压电源，通入Ａｒ，产生辉

光放电，对基体表面进行轰击清洗；④断开Ａｒ，通

入Ｎ２，使室内工作气压保持在５×１０
１Ｐａ左右，

靶电流调节至４０～７０Ａ，２５～４５ｍｉｎ后通入乙炔

气体，在基体表面沉积 ＴｉＡｌＣＮ 膜层，沉积时间

５～１０ｍｉｎ；⑤在停弧、降压和断气后，对镀膜工件

进行保温（１４５℃）烘烤２０ｍｉｎ，改善膜基附着力；

⑥冷却３０ｍｉｎ，通入空气，取出工件。

研究表明，影响膜层质量的工艺参数主要有

阴极电流、基体负偏压等。表１为镀膜试样的不同

工艺参数，Ｎ２ 分压为０．３Ｐａ，乙炔分压为０．２Ｐａ，

沉积温度为１４５℃，沉积时间为５０ｍｉｎ。

表１沉积工艺参数

Ｔａｂｌｅ１Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ＳａｍｐｌｅＮｏ． Ａｒｃｃｕｒｒｅｎｔ／Ａ Ｂｉａｓ／Ｖ

１ ５０ ５０

２ ５０ １００

３ ５０ １５０

４ ４０ １００

５ ６０ １００

１．２　性能测试方法

用电子探针测定薄膜的成分；日立Ｓ ４８００扫

描电镜观察表面形貌；日本理学Ｄ／ｍａｘ２０００ＰＣＸ

射线衍射仪确定薄膜的相组成和结构；ＦＭ ７００日

立显微硬度计测量膜层的显微硬度，加载时间为

１０ｓ，载荷为１０ｇ，每个试样测５点取平均值；附着

力采用 ＷＳ ２００５薄膜附着力自动划痕仪进行测

试，试验载荷１００Ｎ，加载速率１００Ｎ／ｍｉｎ，划痕长

度５ｍｍ，划痕速率５ｍｍ／ｍｉｎ，声发射信号接收。

２　结果与分析

２．１　形貌和厚度分析

图１为电流为５０Ａ，不同负偏压（１、２和３号）

膜层的表面和断面形貌。在低负偏压（图１（ａ）和

１（ｄ））时，球形颗粒少，膜层附着力小，有部分裂纹

存在，薄膜厚度薄，约为１μｍ。裂纹产生的原因

是因为负偏压低，离子轰击作用小，使得薄膜的致

密性不好，薄膜与基体之间的内应力过大使膜产

生裂纹。膜层薄的原因是负偏压低，离子获得的

能量低，离子运动的速率小，对基体的轰击效果

差，导致膜层的沉积速率低。图１（ｂ）和１（ｅ）中，

颗粒的最大粒径尺寸不到２μｍ，颗粒尺寸小，且

分布均匀。薄膜平均厚度约为２．２μｍ。负偏压

过高（图１（ｃ）和１（ｆ）），离子轰击作用强烈，沉积

好的颗粒被轰击溅射出来，球形颗粒脱落后留下

很多凹坑，组织性能恶化，硬度下降。膜的平均厚

２５
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图１不同负偏压下膜层的表面和断面形貌

Ｆｉｇ．１Ｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｂｉａｓ

度约为２μｍ。由图１（ｄ）、１（ｅ）和１（ｆ）可知，随着

负偏压的增大，膜层的厚度先增大后减小。这是

由于适当的增加负偏压，可以提高薄膜的沉积速

度，当负偏压过高时，离子获得的能量高，高能量

的离子轰击薄膜表面，产生反溅射，使薄膜的沉积

速率降低，薄膜厚度随之下降。因此负偏压为

１００Ｖ时，制备的薄膜好。

图２是偏压为 １００Ｖ，不同弧电流下（４、２和

５号）膜层的表面和断面形貌。电流为４０Ａ（图２（ａ）

和２（ｄ））时，产生一些白色大颗粒，此时膜层薄。

大颗粒产生的原因是由低熔点材料Ａｌ在电弧蒸

发过程中产生的，金属离子快速蒸发时产生大量

的原子，而这些原子在到达基体之前不能完全电

离，未电离的中性原子就会在飞行过程中结合成

大的颗粒［８］。膜层薄的原因是由于电流小，靶材

粒子蒸发溅射速率低、沉积速度小。随着电流的

增大（图２（ｂ）、２（ｅ）、２（ｃ）和２（ｆ）），大颗粒的数目明

显减少，颗粒尺寸逐渐变小。６０Ａ（图２（ｆ））的膜层

厚度比５０Ａ（图２（ｅ））的稍厚，但此时薄膜厚度不

均匀，最薄处只有１．９５μｍ，最厚处可达２．８３μｍ。

图２不同弧电流下膜层的表面和断面形貌

Ｆｉｇ．２Ｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｒｃｃｕｒｒｅｎｔ

３５
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结果表明，５０Ａ弧电流，１００Ｖ负偏压，５０ｍｉｎ

镀膜时间的工艺条件下，膜层均匀性和致密性好。

２．２　膜层结构和成分分析

图３和图４分别为不同负偏压和弧电流的

ＸＲＤ图谱。ＸＲＤ 图谱表明膜的主要成分为

Ｔｉ２Ｎ、ＡｌＴｉ３（Ｃ，Ｎ）０．６、Ｆｅ０．９７５Ｔｉ０．０２５等化合物。图３

中Ｔｉ２Ｎ（１１２）随着负偏压的增大，２θ角分别为

３６．８４０°、３６．８２３°和３６．７３７°，Ｔｉ２Ｎ峰整体左移，

晶胞参数变大，ｄ（Ｔｉ２Ｎ）值变大。峰左移可能是

由于Ｃ元素融入到ＴｉＡｌＮ晶格中形成固溶体；基

体与涂层之间的热膨胀系数不同，导致涂层降到

室温时产生热收缩应力。图４中Ｔｉ２Ｎ （１１２）随

着弧电流的增大，２θ分别为３６．７５９°、３６．８２３°和

３６．７４０°，Ｔｉ２Ｎ峰先左移后右移。晶胞参数先变

大后减小，发生了晶格畸变，引起了峰的偏移。

图３不同负偏压时的ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．３ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｔｈｅｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｂｉａｓ

图４不同弧电流的ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．４ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｔｈｅｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｒｃｃｕｒｒｅｎｔ

表２是薄膜表面面扫描化学成分。对比表２

中的１、２和３组实验，随着负偏压的增大，Ａｌ元

素含量减小，Ｔｉ元素含量增加，这是因为Ａｌ和Ｔｉ

原子半径相差不大，随着偏压的增大，Ａｌ比Ｔｉ原

子离化率要低，且Ａｌ的等离子体中，高价态粒子

含量少，因此，在电场作用下到达涂层的粒子中，

Ａｌ粒子与Ｔｉ粒子之比将比靶材中的稍小，且溅

射产生的作用将进一步增加这种差异，产生成分

离析现象。Ｔｉ与Ａｌ原子比从小于靶材成分过渡

到大于靶材成分，说明负偏压对ＡｌＴｉ３（Ｃ，Ｎ）０．６薄

膜成分离析有很大影响［９１０］。

对比表２中的４、２和５组实验，电流增大，Ｃ

和Ｎ元素含量增加，Ａｌ和Ｔｉ元素含量减少。造

成涂层中元素变化的主要原因是由于靶材中各元

素的蒸发和溅射产额存在一定的差异。随着弧电

流的增大使这种差异逐渐显现，造成最终涂层中

各元素含量的变化，另外也可能由于靶材成分的

不均匀性造成了涂层中元素的变化［１１］。

表２薄膜表面面扫描化学成分（原子数分数／％）

Ｔａｂｌｅ２Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｎｔｈｅｓｕｒｆａｃｅｏｆｆｉｌｍｓ

（犪／％）

ＳａｍｐｌｅＮｏ． Ｃ Ｎ Ａｌ Ｔｉ

１ ３２．７２ ３１．８０ １９．８９ １５．５９

２ ３１．５５ ３３．１０ １８．０６ １７．２９

３ ３０．６５ ３１．９９ １７．１２ ２０．２５

４ ２８．６０ １９．６４ ２４．９０ ２６．８５

５ ３３．２６ ３６．１１ １５．２４ １５．３９

２．３　膜层硬度和结合力

表３是不同工艺参数与膜层硬度以及膜基附

着力之间的关系。已知 ＧＣｒ１５钢领的硬度约为

８１０ＨＶ０．０１，镀膜后薄膜硬度均超过１４００ＨＶ０．０１，

表３膜基附着力以及膜层的硬度

Ｔａｂｌｅ３Ｈａｒｄｎｅｓｓｏｆｔｈｅｆｉｌｍｓａｎｄａｄｈｅｓｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｓｕｂ

ｓｔｒａｔｅａｎｄｆｉｌｍ

ＳａｍｐｌｅＮｏ． Ａｄｈｅｓｉｏｎ／Ｎ Ｈａｒｄｎｅｓｓ／ＨＶ０．０１

１ ２６．１ １５３８

２ ３９．８ １７７６

３ ２２．１ １４３７

４ ２０．７ １７１３

５ ２３．８ １７５３

４５
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硬度得到了很大的提高。试样１～３负偏压从

５０Ｖ增加到 １５０Ｖ，膜的硬度先增加后减小。

试样４!２和５弧电流从４０Ａ增加到６０Ａ，硬

度也是先增加后减小。说明在负偏压为 １００Ｖ，

弧电流为５０Ａ时，薄膜的硬度最大。

图５为附着力与负偏压的关系曲线。图６为

附着力与弧电流的关系曲线。随着负偏压或弧电

流的增加，附着力先增加后减小，说明弧电流和负

偏压对附着力有重要的影响。附着力的大小主要

受到基材和膜层的线膨胀系数的影响，已知ＧＣｒ１５

的线膨胀系数为１３．６×１０６（１／℃），由于工艺不

同，导致基材和膜层的热膨胀系数有差异，差异越

大，热应力增加，导致膜层内应力积聚在膜层和基

材界面处，使膜基附着力降低。在弧电流５０Ａ，

负偏压 １００Ｖ，镀膜时间５０ｍｉｎ下制备的样品的

膜基附着力达到最大值３９．８Ｎ。

图５附着力与负偏压的关系曲线

Ｆｉｇ．５Ｒｅｌａｔｉｏｎｏｆａｄｈｅｓｉｏｎａｎｄｂｉａｓ

图６附着力与弧电流的关系曲线

Ｆｉｇ．６Ｒｅｌａｔｉｏｎｏｆａｄｈｅｓｉｏｎａｎｄａｒｃｃｕｒｒｅｎｔ

３　结　论

（１）采用电弧离子镀技术并通过改变弧电流

和负偏压沉积工艺参数控制膜层成分，在低温条

件下成功制备了ＴｉＡｌＣＮ薄膜。

（２）当弧电流５０Ａ，负偏压 １００Ｖ，沉积温

度１４５℃，氮气分压０．３Ｐａ，乙炔分压０．２Ｐａ，工

作气压０．５Ｐａ，镀膜时间５０ｍｉｎ时，制备的膜层具

有良好的性能。在该工艺参数下制备的膜层组织

致密，膜层中Ｆｅ０．９７５Ｔｉ０．０２５、Ｔｉ２Ｎ和ＡｌＴｉ３（ＣＮ）０．６等

多种物质的存在，显著改善了膜层组织结构，膜层

硬度为１７７６ＨＶ０．０１，附着力为３９．８Ｎ，提高了钢

领的使用性能。
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