
 

doi: 10.11933/j.issn.1007−9289.20180620003

占空比对脉冲电弧离子镀 AlCrSiN 涂层热稳定性和

抗氧化性的影响

钟    星，王启民，许雨翔，伍一铭，莫锦君，吴正涛
(广东工业大学 机电工程学院，广州 510006)

摘    要: 采用脉冲和直流电弧离子镀技术制备 AlCrSiN 涂层，研究占空比对涂层结构和性能的影响。采用扫描电镜观

测涂层的生长形貌和化学成分，利用 XRD 分析涂层的相组成，结合光电子能谱技术分析涂层中元素化学键价，并通

过纳米压痕法检测涂层的硬度和弹性模量。此外，对涂层进行真空退火和氧化处理，以评价涂层的高温结构和力学

稳定性以及抗氧化性。结果表明：AlCrSiN 涂层均为非晶 Si3N4 包裹纳米晶 (Al, Cr)N 的纳米复合结构；脉冲电弧沉积

可以改善涂层的表面质量、提高组织致密性和硬度。占空比为 1% 时，AlCrSiN 涂层具有最小的表面粗糙度 (47 nm) 和

最高的硬度 (31.5 GPa)。AlCrSiN 涂层具有良好的热稳定性，950 ℃ 退火后其硬度仍高于 30 GPa。AlCrSiN 涂层的抗氧

化温度超过 1000 ℃；占空比的增加涂层的抗氧化性略有提升。
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Effects of Duty Cycle on Thermal Stability and Oxidation Resistance of AlCrSiN
Coatings Deposited by Pulsed Arc Ion Plating

ZHONG Xing, WANG Qimin, XU Yuxiang, WU Yiming, MO Jinjun, WU Zhengtao
(School of Electromechanical Engineering, Guangdong University of Technology, Guangzhou 510006, China)

Abstract: AlCrSiN coatings were deposited using pulsed and DC arc ion plating, respectively. The effect of the duty cycle on
the structure and properties of the coating were investigated. The growth morphology and chemical composition of the
coatings were analyzed by scanning electron microscopy. Phase composition and chemical bond valence were further
examined by XRD and X-ray photoelectron spectroscopy, respectively. The hardness and elastic modulus of the coatings were
derived from nanoindentation. In addition, AlCrSiN coatings were vacuum annealed and oxidized to evaluate their high-
temperature structural/mechanical stability and oxidation resistance, respectively. All AlCrSiN coatings exhibit a
nanocomposite structure with nanocrystalline (Al, Cr)N enveloped by amorphous Si3N4. Pulsed arc deposition can improve the
surface quality and increase the compactness and hardness of the coatings. With a duty cycle of 1%, the AlCrSiN coating has
the smallest surface roughness (47 nm) and the highest hardness (31.5 GPa). Moreover, the AlCrSiN coatings have good
thermal stability and can remain a hardness above 30 GPa after annealing at 950 ℃. The oxidation resistance of AlCrSiN
coatings exceeds 1000 ℃, and the oxidation resistance is slightly improved with the increase of the duty cycle
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0    引　言

AlCrN 涂层具有良好的耐磨性和优异的抗氧

化性，被广泛用作刀具上的防护层以提高其使用

性能和延长服役寿命[1-2]。但 AlCrN 涂层在高温作

用下容易发生相分解，使力学性能快速降低[3-4]。

为了提高 AlCrN 涂层的力学和高温性能，通过添

加 Si 合金元素形成纳米复合结构的 (Al,Cr)/Si3N4

涂层受到越来越多的关注和研究[5-7]。Polcar 等[8-9]

比较研究了 CrAlN 和 AlCrSiN 涂层的耐磨性和硬

度以及抗氧化性，结果表明 AlCrS iN 具有比

CrAlN 涂层更好的力学性能、高温热稳定性和抗

氧化性能。然而，随着先进切削技术的发展与运

用，涂层刀具面临的工况愈加恶劣[10]。尤其在高

速切削一些难加工材料 (如钛合金和高强度钢)，
刀具刃口温度甚至可达 1000 ℃ 以上。则要求新

型刀具涂层需具有优异的力学和高温性能，还需

具备良好的表面质量、较低的摩擦因数等。

阴极电弧离子技术具有沉积速率高、绕射性

好，沉积涂层组织致密、膜基结合强度高等优

势，常被用于刀具硬质涂层的制备。但阴极电弧

的缺点是容易引起靶材“宏观颗粒 (Macro particles)”
的蒸发，产生“液滴 (Droplet)”。“液滴”跟随蒸发

的靶材粒子一起沉积在涂层中成为缺陷，并残留

在涂层表面，增大了表面粗糙度。“液滴”缺陷的

存在降低了涂层的致密度，在高温环境下，“液

滴”上生长的晶粒与完整涂层晶粒间的晶界还可能

为基体元素的扩散提供通道，从而加速涂层的失

效[11]。另外，摩擦磨损过程中，“液滴”诱导的裂

纹或者“液滴”本身的磨损还会加快涂层的磨损[12]。

为了减少电弧蒸发沉积涂层中的“液滴”缺陷，研

究者们采用施加基体偏压[13]、设置中间挡板[14]、加

装磁性过滤器[15]等方式来提高涂层的质量。但是

这些改进措施都存在着一定的缺陷，如过滤电弧

沉积在去除“液滴”缺陷的同时会导致沉积离子能

量损失，从而降低沉积速率、影响生产效率。脉

冲电弧离子镀[16]是另一种有望改善涂层表面质量

的方法，其工作的具体方式是在直流电流基础上

叠加脉冲电流。如图 1 所示，在一个脉冲周期

T内，脉冲电弧电流由基极直流 (Imin) 和叠加脉冲

电流 (Imax) 之间脉冲式输出。而脉冲电弧占空比

(D) 为 Imax 的持续时间 (tp) 占一个脉冲周期 (Tp) 的
百分比：D=tp/Tp×100%(如图 1 所示)。其中频率

fp=1/Tp，输出的平均电流 IAvg=Imax×D+Imin(1-D)。
由于脉冲电弧放电模式，在脉冲期间使用大电

流，提供高能量离子以供镀膜，而输出平均电流

IAvg 又比较小，间断的脉冲使液滴来不及形成，

脉冲就已经过去，从而大大减小了大液滴出现的

几率，提高镀膜质量[17-19]。与传统直流 (DC) 电弧

沉积涂层相比，脉冲电弧工艺仍然是一个需要深

入研究的领域。

脉冲电弧占空比在脉冲电弧离子镀沉积涂层

过程中是一个很关键的工艺参数，它能够改变沉

积离子的能量和离子密度，影响涂层的形核与生

长，同时对涂层的表面质量，力学性能，高温性

能也有着重要影响[19-21]。因此，文中研究了脉冲电

弧占空比对 AlCrSiN 涂层结构、力学性能和高温

氧化性能的影响及机制，以期为脉冲电弧工艺制

备纳米复合涂层的研究和应用提供实验数据和理

论基础。

1    试验过程

1.1    涂层的制备

选用 YG8 硬质合金块 (16 mm×16 mm×5 mm，

用于相结构分析和力学性能测量)、硬质合金薄片

(40 mm×10 mm×0.1 mm，用于表面和界面形貌观

测以及 XPS 测试)、不锈钢片 (50 mm×10 mm×

0.8 mm，用于残余应力测试 )，多晶氧化铝片

(23 mm×10 mm×0.5 mm，用于热重分析)和单晶氧

化铝片 (20 mm×10 mm×0.5 mm，用于恒温氧化试

验) 作为基体材料。在脉冲电弧涂层设备 (MC800)

上采用纯金属 Cr 靶 (纯度 99.9%，Φ 99.5 mm)

和 A lC r S i 合金靶 (原子比为 6 3∶ 2 7∶ 1 0，

 

 
图 1   脉冲电弧沉积中的电源输出波形

Fig.1   Power output waveform of pulsed arc ion plating
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Φ 99.5 mm) 进行涂层沉积。涂层沉积之前将腔体

加热到 450 ℃，待真空腔室真空度低于 5×10−3 Pa
后，通入 Ar 气和 Kr 气至 0.5 Pa，开启霍尔离子

源在 30 A电流、−200 V偏压下对基体刻蚀 45 min，
而后开启电弧 Cr 靶，在−600  V 偏压、1  P a
腔压和 90 A 靶电流下沉积一层 Cr 金属活化层，

沉积时间为 5 min；之后继续在−90 V 偏压、1 Pa
腔压和 90 A 靶电流下沉积 CrN 过渡层 (30 min)，
用以保证涂层与基体具有良好的结合强度。最后

开启 AlCrSi 靶，沉积 AlCrSiN 涂层，通过改变脉

冲电弧电流的占空比获得 3 组不同的涂层 (占空比

分别为 1%、5% 和 10%)，并与常规直流 (DC) 模
式的 AlCrSiN 涂层进行对比 (直流电弧靶电流为

75A)。为保证涂层的均匀性，沉积过程中基体保

持二维旋转，公转转速为 1.5 r/min，自转转速为

4.5 r/min；另腔压维持在 1 Pa(纯氮气)、基体偏压

为−100 V、沉积温度 400 ℃、沉积时间为 150 min，
更多具体沉积参数见表 1。

1.2    涂层表征与分析

采用配备有能量色散 X 射线光谱 (EDS，

Oxford X-MaxN) 的扫描电子显微镜 (SEM，FEI

Nova NanoSEM 430) 观察涂层的表面和截面形

貌，并测定涂层的化学成分。采用 X 射线衍射仪

(XRD，Bruker D8 ADVANCE，Cu 靶、加速电压

40 kV、电流 40 mA) 分析涂层物相结构，扫描

步长为 0.02°、停留时间 0.1 s、扫描范围为 20°~

80°。采用光电子能谱仪 (XPS，ESCALAB 250X)

评估涂层的化学键合状态。测试前用 Ar+刻蚀涂层

表面 5 min以除去污染物。采用薄膜应力仪 (SuPro

FST150)，基于基片弯曲法测量样品曲率，通过

Stony 方程计算涂层的残余应力。采用纳米压痕

仪 (Anton Paar TTX-NHT2) 测量涂层的硬度与弹性

模量，测量载荷 10 mN、加载速率 20 mN/min，

重复测量 15 次，压入深度约为 130 nm。使用白

光干涉仪 (Bruker Nano Inc Contour GT-X3) 测量涂

层表面的粗糙度。该仪器利用光的干涉原理 (即光

程差相等时即产生干涉条纹)，通过马达驱动从而

改变镜头与待测涂层样品之间的距离，从而产生

相位偏移，带动干涉条纹的移动，达到对涂层样

品扫描的目的，最终得到涂层的表面粗糙度值

Ra。使用高温高真空钎焊炉 (TYQH-48) 对涂层进

行 800、950和 1100 ℃ 退火处理，真空度 10−3 Pa，
以 10 ℃/min 的升温速率，保温 2 h 后随炉冷却，

退火处理完成后，测试涂层的组织结构和力学性

能。使用热重分析仪 (TGA，SETARAM SE-
TSYS EVO 18) 检测涂层在合成空气 (体积分数为

80% 的 N2 和 20% 的 O2) 中的质量变化，其升温

速率为 10 ℃/min，加热到 1450 ℃后立即以 50 ℃/min
的速率冷却到室温。使用箱式高温烧结炉 (KSL-
1200X) 在空气中对部分涂层进行恒温氧化实验

(800、900、1000和 1100 ℃)，升温速率为 10 ℃/min，
保温 2 h 后以 10 ℃/min 的冷却速度冷却到 500 ℃
后再随炉冷却。恒温氧化后，采用 SEM 和 EDS
观测和分析涂层氧化后的断口截面形貌和成分。

2    结果与讨论

2.1    涂层的表面和截面形貌

图 2 为不同占空比 AlCrSiN 涂层的表面和截

面形貌。从图 2 中可见，各个涂层表面均随机分

布着一定量的大颗粒“液滴”缺陷，这是阴极电弧

离子镀该技术本身存在的缺点。然而，相比于直

流电弧，脉冲电弧模式下制备的涂层具有更好的

表面质量。并且，随着占空比的降低，涂层表面

的大颗粒缺陷明显减少。采用白光干涉仪测得的

涂层表面粗糙度 (见表 2) 也表明，脉冲电弧制备

的 AlCrSiN 涂层具有相对较小的表面粗糙度，且

随占空比的减小，表面粗糙度 Ra 也逐渐减小。占

空比最小的 AlCrSiN_1 涂层具有最小的粗糙度

Ra为 47 nm。涂层表面质量的提升是由于在脉冲

大电流下，靶材具有更强的弧斑运动和更高的离

化率，弧斑在靶材表面停留时间也更短，可有效

抑制大颗粒的产生并改善薄膜质量和表面性

能[22]。此外，由图 2 可知，所有涂层都与硬质合

金基体良好结合，并呈现致密、光滑、无特征的生

长形貌 [23]。通过选取不同的观测视场，在 SEM

 

表 1    AlCrSiN 涂层的沉积参数

Table 1    Deposition parameters of the AlCrSiN coatings

Coating
Current / A

Frequency / kHz Duty cycle
Imin Imax IAvg

AlCrSiN_DC 75 75 75 N/A N/A

AlCrSiN_1 73 273 75 10 1%

AlCrSiN_5 66 246 75 10 5%

AlCrSiN_10 60 210 75 10 10%
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下测量得到的 4 种涂层的平均厚度为 2.1~2.4 μm

(具体的数值列于表 2)。

2.2    涂层的成分、结构及力学性能

EDX 测量得到 4 种涂层的化学成分列于

表 2。脉冲电弧沉积的涂层中 Si 含量略高于直流

电弧涂层。此外，占空比的变化对涂层的成分无

显著影响。

图 3 为沉积在硬质合金基体上 AlCrSiN 涂层

的 X 射线衍射图谱。4 种 AlCrSiN 涂层都表现为

单相面心立方 (fcc) 结构特征 (排除基体相)。相对

于 f cc -CrN(或 f cc -AlN) 的标准衍射峰位置，

AlCrSiN 涂层的衍射峰位均偏向于小角度方向，

这是由于涂层中的残余压应力引起的[24]。从 XRD

图中并未观察到 Si 的单质或者化合物的衍射峰，

表明 Si 以固溶或非晶的形式存在于涂层中。为

此，进一步采用 XPS 确定 Si 元素的存在形式，相

应的结果如图 4 所示。以 101.8 eV 拟合的 Si 2p

谱被鉴定为 Si-N 键[25]，表明存在 Si3N4 相。此外，

在较低结合能处 (98.3 和 94.6 eV) 有两个子峰，可

能是对应于 Me−Si 键 (Me=Si，Al，Cr)[9, 23, 26]。
因此，结合光滑的断面形貌 (涂层晶粒细小)，可

推断文中制备的 AlCrSiN 涂层具有纳米复合结

构，由 (Al，Cr)N 固溶体相和非晶的 Si3N4 组成。

综上，电弧放电模式及占空比的变化对涂层的物

相结构无明显影响。

不同的沉积模式会影响 AlCrSiN 涂层的力学

性能。如表 2 所示，沉积的 4 种涂层都表现为典

型的残余压应力。并且，脉冲模式下制备的涂层

的残余应力略大于直流模式的 AlCrSiN 涂层。涂

层的残余应力包括由于膜基热膨胀系数系数差异

引起的热应力以及沉积过程中缺陷的产生引起的

生长应力。生长应力与沉积时离子对涂层的轰击

密切相关。脉冲模式下由于瞬时峰值电流的存在

产生更强的轰击作用，因此涂层的应力有所上

升。此外，随着占空比的增加，AlCrSiN 涂层的

 

表 2    制备的 AlCrSiN 涂层的粗糙度、厚度、成分、残余应力、硬度和弹性模量

Table 2    Roughness, thickness, composition, residual stress, hardness, and elastic modulus of deposited AlCrSiN coatings

Coating Roughness / nm Thickness / μm
Elemental composition, a/%

Residual stress / GP Hardness / GPa Elastic / GPa
Al Cr Si N

AlCrSiN_DC 83±3.3 2.1±0.1 25.49 15.34 4.27 54.90 −4.05±0.12 27.55±0.51 371.7±6.7

AlCrSiN_1 47±0.8 2.4±0.1 25.68 14.51 4.40 55.41 −4.95±0.10 31.45±0.51 366.6±7.9

AlCrSiN_5 68±1.5 2.3±0.1 26.06 14.68 4.45 54.81 −4.35±0.12 30.71±0.55 367.1±4.0

AlCrSiN_10 70±2.5 2.1±0.1 25.72 14.55 4.56 55.17 −4.26±0.08 28.96±0.37 347.8±4.3
 

 

 
图 2   不同占空比 AlCrSiN涂层的表面和截面形貌

Fig.2   Surface and cross sectional morphologies of the AlCrSiN coatings deposited at different duty cycle
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残余应力由 1% 时的−4.95  GPa，依次降低到

10%的−4.26 GPa。
占空比的变化也会对涂层的硬度和弹性模量

产生影响，并呈现出与残余应力相似的变化规

律。AlCrSiN_DC 涂层的硬度为 27.55 GPa；对于

脉冲电弧沉积的 AlCrSiN 涂层，随占空比的减小，

硬度逐渐增高。当占空比为 1% 时，AlCrSiN_1
具有最大的硬度值，31.5 GPa。脉冲电弧模式下可

提高靶材料的离化率，沉积的涂层具有更好的致

密性，从而具有更高的硬度[18]。且随着占空比的

降低，输出的平均电流 IAvg 相等情况下，叠加脉

冲电流 Imax 增大，产生更强更高密度的等离子

体，到达基体表面的离子能力升高，轰击衬底效果

更强，有利于形核，从而具有更高的致密度[18, 20]。

另外，AlCrSiN 涂层的弹性模量同样随着占空比

的减小而有所提升，但是脉冲模式下的弹性模量

均略低于直流电弧制备的 AlCrSiN_DC(见表 2)。
弹性模量的降低可归因于脉冲电弧 AlCrSiN 涂层

中较高的 Si 含量。由于 Si 以非晶的形式存在于

AlCrSiN 涂层中，较多的非晶相使得涂层的弹性

模量减小。这与 TiSiN 涂层 [ 2 7 ]中的情况类似，

Si 含量的提升可促进纳米复合结构的形成，一定

程度上提高涂层的硬度，但弹性模量会随着 Si 含
量的增加而显著降低。

2.3    涂层的热稳定性能

3̄

图 5 为 AlCrSiN 涂层在 800、950 和 1100 ℃
真空退火后的 XRD 图谱。800 ℃ 退火后，涂层均

能保持初始的单相立方结构，仅仅发生了回复与

再结晶 (如应力的弛豫和缺陷的愈合)。残余压应

力的减少使得涂层的衍射峰往高角度偏移 (相比于

沉积态)，接近 fcc-CrN的标准衍射峰位，见图 5(a)。
当退火温度升高到 900 ℃，AlCrSiN 涂层开始发

生分解，出现少量的六方 h-AlN。h-AlN 的析出可

能具有 (002)的择优取向 (2θ=36.04°)[23]，与硬质合

金基体的衍射峰重叠，以致 XRD 图谱中不能很

好的分辨出。此外，XRD 图谱中还能检测到

h-Cr2N(2θ~37和 43°)和体心立方 (bcc)Cr(2θ~44.4°)
的衍射峰，见图 5(b)。高温下，Cr−N 键不稳定会

发生键的断裂，生成 h-Cr2N，同时伴随着 N2 的溢

出。随着 Cr−N 分解的持续进行，h-Cr2N 会进一

步转变为 bcc-Cr[28]。而在 1100 °C 退火2 h 后，所

制备的 AlCrSiN 涂层都已完全分解，XRD 图谱中

不能检测到 (Al，Cr)N 相的衍射峰。随着分解的

进一步进行，h-AlN 相含量的增多及晶粒长大，

使得在 2θ=33.2°和 37.9°的位置也能检测到明显的

衍射信号 (见图 5(c))。此外，1100 ℃ 下 Cr−N 键

断裂生成的 bcc-Cr 与 Si3N4 发生固相反应，生成

了 Cr3Si(空间群：Pm n，ICDD 00-07-0186) 和
CrSi2(空间群：P6222，ICDD 00-35-0781)[7, 29]。通

过上述相结构分析可知，不同占空比以及直流模

式下的 AlCrSiN涂层具有相似的相分解过程。

为建立涂层高温下结构和性能的相关性，进

一步采用纳米压痕方法测定了退火态涂层的力学性

能。图 6为不同的 AlCrSiN涂层经真空退火处理后

硬度和弹性模量的变化趋势。AlCrSiN_DC 涂层

800 ℃ 退火后，硬度由 27.6 GPa提高到 32.4 GPa，
见图 6(a)。其他脉冲沉积的 AlCrSiN涂层在 800 ℃
退火后，硬度也有不同程度的提高，只是增幅

都小于 AlCrSiN_DC 涂层，并且随着占空比的减

小，涂层硬度的增幅减小。从上述的 XRD 分析可

 

 
图 3   不同占空比 AlCrSiN涂层的 XRD图谱

Fig.3   XRD patterns of AlCrSiN coatings deposited at different
duty cycle
 

 

 
图 4   AlCrSiN_10涂层的 Si 2p键附近的 XPS图谱

Fig.4   XPS spectra with near binding energy of Si 2p in the
AlCrSiN_10
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知，涂层在 800 ℃ 退火后均未发生相结构的变

化，仅仅出现应力的弛豫以及缺陷的愈合等回复

和再结晶过程。通常情况下，残余压应力的回复

会导致涂层硬度的降低[30]。然而，Willmann 等[31]

也曾在 Al0.68Cr0.32N 涂层的退火过程中观察到硬度

的提升现象，他们认为晶界处极少量 h-AlN 的析

出 (低于 XRD 的检测极限) 不仅不会导致力学性

能的下降，反而可以阻碍涂层的塑形变形、提高

硬度。对于纳米复合结构的 AlCrSiN 涂层，低温

下的退火可以促使结晶相与非晶相的完全分离，

形成明锐的两相界面结构、增加了涂层的致密

性，因此可以获得一定的硬度提升。由于占空比

较小时，AlCrSiN 涂层本身的致密性较高，所以

800 ℃ 退火的致密化作用较小，硬度的增幅随

之减小。进一步提高退火温度到 950 ℃，AlCrSiN
涂层虽然开始发生少量的分解，但均能维持较高

的硬度。当退火温度升高到 1100 ℃，AlCrSiN
涂层完全分解，硬度急剧下降到小于 25 GPa，如

图 6(a) 所示。对于弹性模量，在 800 ℃ 退火后基

本保持不变。而在 900 ℃ 时，由于相结构的分解

引起的原子间键合的变化，涂层的弹性模量开始

降低。退火温度的进一步升高，AlCrSiN 涂层的

弹性模量均同样快速下降，如图 6(b)所示。

2.4    涂层的抗氧化性能

图 7 为不同占空比的 AlCrSiN 涂层在合成空

气气氛下从室温加热到 1450 ℃ 的 TGA 曲线。根

据增重曲线的变化趋势，可以将涂层的氧化过程

分为 4 个阶段。氧化温度低于 1000 ℃，不同的

AlCrSiN 涂层仅有缓慢且轻微的增重。氧化温度

超过 1000 ℃ 时，涂层的增重速率明显加快，且

占空比的增加，AlCrSiN 涂层的增重较小，这可

能是因为占空比大的涂层具有较高的 Si 含量。当

氧化温度升高到 1250 ℃，由于涂层表面致密氧化

层的形成，有效阻碍了涂层的进一步氧化，涂层

 

 
图 5   AlCrSiN涂层在不同温度下真空退火 2 h后的 XRD图谱

Fig.5   XRD patterns of AlCrSiN coatings onto cemented carbides after vacuum annealing at various temperature for 2 h
 

 

 
图 6   不同占空比制备的 AlCrSiN 涂层在不同温度下真空退火

2 h的硬度和弹性模量

Fig.6   Hardness and elastic modulus of AlCrSiN coatings onto
cemented carbides after vacuum annealing at given temperatures
for 2 h
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的增重减缓。然而这时未氧化的涂层部分在高温

下会发生相分解，Cr−N 键的断裂会导致 N2 的释

放与溢出，涂层的质量出现负增长[32]。随着氧化

的进一步进行，涂层表面的氧化层不足以阻挡氧

的扩散，涂层开始发生剧烈的氧化，增重急剧上升，

如图 7所示。

进一步对不同温度下的恒温氧化 (保温 2 h) 后
的 AlCrSiN_5 涂层进行 XRD 分析，结果如图 8 所

示。在 800~1100 ℃ 温度范围内，AlCrSiN_5 涂层

均未完全氧化，始终可以检测到 fcc-(Al, Cr)N 的

衍射峰，并且随着温度的提高，涂层的峰位向高

角度偏移 (与真空退火类似)，且晶粒的长大使得

涂层的衍射峰的半高宽逐渐减小。此外，800 ℃
时，由于 CrN 过渡层的分解 (其分解温度低于

AlCrN)，在 42.6°附近可以检测到 h-Cr2N 的衍射

峰。当氧化温度升高到 1000 和 1100 ℃ 时，开始

出现结晶的氧化物 α-Cr2O3 和 α-Al2O3，这与图 7

中的 TGA 结果相符。XRD 未能检测出来 SiO2，

可能是由于 SiO2 以非晶氧化物的形式存在[33]。

图 9 为 AlCrSiN_DC 和 AlCrSiN_5 涂层在

1000 °C 氧化 2 h 后的截面断口形貌。两种涂层的

表面都被氧化生成一层致密的氧化物，厚度仅为

120 nm，见图 9。该连续致密的氧化层能够阻碍

氧的向内扩散以及金属阳离子的向涂层外扩散，

有效地减缓了涂层的进一步氧化。

恒温氧化温度升高到 1100 ℃，AlCrSiN 涂层

的氧化层厚度随之增加 (~0.5 μm)，但仍能保持连

续致密的形貌结构，见图 10。EDX 线扫描进一步

分析表明，氧化层均匀分布着 Al、Cr 和 Si 元素，

可以推断出由 Al2O3、Cr2O3 和 SiO2 氧化物组成。

这些致密的氧化膜使其在高温下具有很好的抗氧

化性能。

 

 
图 7   合成空气气氛下 AlCrSiN涂层的热重曲线

Fig.7   TGA curves in synthetic air of AlCrSiN coatings on
polycrystalline Al2O3 sheets
 

 

 
图 8   AlCrSiN_5涂层在不同温度下氧化 2 h后的 XRD图谱

Fig.8   XRD patterns of the AlCrSiN_5 coating after oxidation at
different temperatures
 

 

 
图 9   AlCrSiN涂层在 1000 ℃ 下氧化 2 h后的断口截面形貌

Fig.9   Cross sectional morphologies of AlCrSiN coatings after
oxidation at 1000 ℃ for 2 h
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3    结　论

采用脉冲电弧离子镀技术制备 AlCrSiN 涂

层，研究了不同脉冲电弧占空比对涂层微观结

构、力学性能、热稳定性和抗氧化性的影响。

(1) 相比于直流电弧制备的 AlCrSiN 涂层，脉

冲电弧制备的涂层具有更好的表面质量。占空比

为 1%时 AlCrSiN涂层的表面粗糙度为 47 nm。

(2) 电弧放电模式及占空比对 AlCrSiN 涂层的

相结构和化学组成无显著影响。

(3) 脉冲电弧离子镀显著提高了 AlCrSiN 涂层

的硬度，且随着占空比的降低，涂层硬度逐渐增高。

(4)AlCrSiN 涂层表现出良好的热稳定性，在

950 ℃ 真空退火后仍能维持大于 30 GPa的高硬度。

( 5 )A lCrS iN 涂层均具有优异的抗氧化性

(>1000 ℃)，脉冲电弧涂层的抗氧化性略高于直流

电弧涂层。

综上，脉冲电弧离子镀沉积的 AlCrSiN 复合

涂层具有优异的综合性能，包括光滑的表面、高

的硬度以及优异的高温稳定性和抗氧化性，有望

用于高强度钢、高温合金的切削。
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