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真空热处理对多弧离子镀TiAlSiN涂层性能的影响
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摘    要: 为提高TiAlSiN涂层的力学性能，研究了真空热处理对多弧离子镀TiAlSiN涂层微观组织和力学性能的影响。

利用扫描电子显微镜(SEM)、X射线衍射仪(XRD)、自动划痕仪、纳米压痕仪、摩擦磨损测试仪等表征其表面形貌、物相

组成和力学性能。结果表明：热处理引起了涂层的晶格畸变，降低了TiN固溶体相的平均晶格常数，导致其衍射峰向

高角度偏移；热处理会粗化涂层表面，并导致TiAlSi中间过渡层界面消失。经过800 ℃热处理后，涂层的纳米硬度和

结合力达到最大值，分别为35.01 GPa和54.45 N；涂层的平均摩擦因数最小，由热处理前的0.679降低至0.372，比热处

理前下降了约45.2%。
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Effects of Vacuum Heat Treatment on Properties of TiAlSiN Coatings
Prepared by Arc Ion Plating
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Abstract: In order to improve the mechanical properties of TiAlSiN coatings, the effects of vacuum heat treatment on the
microstructure and mechanical properties of TiAlSiN coatings prepared by arc ion plating was studied. The surface
morphologies, phase composition and mechanical properties of the TiAlSiN coatings were characterized by scanning electron
microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), scratch tester, nanoindentor, and so on. The results show that heat treatment
leads to the lattice distortion of the TiAlSiN coatings, which reduces the average lattice constant of TiN solid-solution phase
and then causes the shift of diffraction peaks towards high angle. Heat treatment can cause a coarsening tendency on the
coating surface and contribute to the disappearance of TiAlSi interlayer. After heated at 800 °C, the nano hardness and
adhesive force of the TiAlSiN coatings reach the maximum values, 35.01 GPa and 54.45 N, respectively. In the meantime, the
average friction coefficient has the minimum value and reduces about 45.2% from 0.679 to 0.372 before and after heat
treatment.
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0    引　言

高速切削已成为全球机械加工、装备制造的主

要技术方法之一。高速切削的加工速率普遍为常

规切削的5~10倍，切削速度、刀具磨损等都发生了

显著的变化[1]。随着装备制造的快速发展，传统硬

质合金的TiN涂层因其耐高温性能较差而难以适应

高速切削的要求。为提高硬质涂层的综合性能和

使用寿命，T i A l N [ 2 ] 、T i S i N [ 3 ] 、T i C r S i N [ 4 ] 、

TiAlSiN[5]等多元涂层刀具的开发已成为研究热点

之一。其中，TiAlSiN涂层因其具有优异的附着

力、高硬度、良好的耐磨损等性能，受到国内外材

料工作者的广泛关注。

目前，TiAlSiN涂层的制备方法主要有CVD和

PVD两种。相比而言，CVD法镀膜的沉积温度一

般在1 000~1 100 ℃，所制备的涂层内应力大，晶

粒粗化，镀膜过程中产生的废气和废液还会严重

污染环境[6]。作为PVD法的典型代表，多弧离子镀

技术具有沉积温度低、弧靶绕射性好、涂层附着力

高等技术优势[7]。因此，文中采用多弧离子镀膜技

术制备TiAlSiN涂层。

为提高TiAlSiN涂层的力学性能(如结合力、硬

度、摩擦因数等)，近年来国内外学者在涂层成分

设计[8-9]、结构调控[10]、工艺优化[11]、性能应用试验[12]

等领域开展了大量试验研究。热处理对金属材料

的显微组织和力学性能具有重要影响，但针对硬

质合金涂层的热处理研究还处在探索阶段，研究

报道较少，且研究的涂层主要是TiN。董艳春等

人 [ 1 3 ]研究发现800 ℃真空热处理不会显著改变

TiN涂层的相成分。赵程等人[14]在600~1 100 ℃范

围研究了真空热处理对TiN涂层的影响，认为热处

理可大幅提高涂层的结晶度，但在900 ℃会显著

降低涂层硬度。尽管这些为数不多的研究可为

TiAlSiN多元涂层的热处理研究提供借鉴，但Al、
Si元素的引入增加了涂层体系的复杂性，因此针

对TiAlSiN多元涂层开展热处理具有重要意义。

文中利用多弧离子镀膜技术，在硬质合金基

体表面制备TiAlSiN涂层，研究真空热处理温度对

涂层形貌结构、力学性能以及摩擦磨损性能的影响

规律，为TiAlSiN涂层的应用研究提供试验依据。

1    材料与方法

1.1    试样制备

选用13 mm×13 mm×4 mm的YT5硬质合金(自

贡泰昶硬质材料有限公司生产)作为基体。先对基

体进行抛光处理，然后依次用丙酮和乙醇超声清

洗10 min，氮气吹干。

采用多弧离子镀膜机(成都齐兴真空镀膜技术

有限公司制造)制备TiAlSiN涂层。将前处理好的

基体试样固定在镀膜机真空室内的工件支架上，

室内真空度抽至1.0×10–3 Pa以下，通入高纯氩气

(99.999%)80 mL/min，接通脉冲负偏压电源，调节

负偏压至–800 V对试样进行辉光清洗10 min；然

后将负偏压降至–200 V，点燃弧靶Ti56.7Al37.8Si5.5

(a/%，北京宜捷材料科技有限公司生产)对试样进

行弧光清洗和TiAlSi过渡层沉积10 min；TiAlSiN
涂层工艺参数如表1。

最后将TiAlSiN涂层试样埋覆在装有纯Al2O3

粉末的刚玉坩埚中并密封盖紧，置于真空碳管烧

结炉 (上海晨华电炉有限公司制造 )抽真空至

1.0×10–3 Pa以下，然后加热到500~900 ℃，并保温

2 h；随炉冷却至室温，取样待用。

1.2    表征与分析

采用布鲁克VEGA 3SBU型和蔡司EVO-18型
扫描电镜(SEM)观察涂层的表面、截面和摩擦磨损

形貌。用布鲁克D8 ADVANCE型号X射线衍射仪

(XRD)进行物相分析，测试角度20°~80°，掠入射

角度5°，扫描步长0.02°。采用WS-2005自动划痕

仪对试样进行涂层结合力表征，设置参数为加载

载荷100  N，加载速度100  N/min，划痕长度

5 mm。用NHT-2纳米压痕仪的连续压入法检测涂

层的显微硬度，加载速率25 mN/min，卸载速率

25 mN/min，保载时间10 s，最大压入深度100 nm，

小于涂层厚度的1/10。

表 1    多弧离子镀TiAlSiN涂层的制备工艺参数

Table 1    Process parameters of the TiAlSiN coating prepared by
multi arc ion plating

Process parameters Values

Matrix material YT5 cemented carbide

Vacuum degree / Pa <1.0×10–3

Pulsed bias / V 200

Duty ratio / % 50

Arc current / A 100

Substrate temperature / ℃ 250

Nitrogen flow / (mL·min–1) 360

Argon flow / (mL·min–1) 40

Deposition time / h 1
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采用CFT-Ⅰ型多功能材料表面综合性能测试

仪表征涂层的摩擦磨损性能，用SiC球作为往复滑

动摩擦副，加载载荷4 N，往复频率6.67 Hz，转机

转速400 r/min，运行时间600 s，划痕长度5 mm。

2    结果与讨论

2.1    TiAlSiN涂层的截面形貌

图1为热处理前后TiAlSiN涂层的截面形貌。

由图1(a)可知：从上到下依次分布着TiAlSiN涂层、

TiAlSi过渡层和硬质合金基体层。其中TiAlSiN涂

层的厚度约3.746 μm，无明显柱状晶特征。这主

要是Si元素限制了TiAlN涂层中的柱状晶生长。在

TiAlSiN涂层和硬质合金基体之间分布着厚度约

1.021 μm的TiAlSi过渡层。基体层中WC颗粒清晰

可见，粒径约1~2 μm。由图1(b)可知：经过800 ℃

真空热处理后，涂层总厚度相比于图1(a)无明显变

化，但TiAlSi过渡层与TiAlSiN层之间的界面难以

分辨，TiAlSiN涂层近表面区域中出现无定型晶型

特征。这是由于真空高温下涂层元素的能量增

加，表面涂层中的N元素热运动加剧，向TiAlSi中

间过渡层扩散所致。

2.2    热处理前后TiAlSiN涂层的表面元素变化

图2是热处理前后的TiAlSiN涂层在300倍面扫

描获得的EDS能谱图，由图2可知：TiAlSiN涂层

热处理前后均含有Al、Ti、Si、N这4种元素，且热

处理前后各元素含量变化较小。值得注意的是，

热处理前N元素的质量分数为30.35%，经过800 ℃

热处理后变为29.20%，这是由于EDS能谱检测的

是涂层表面元素分布，入射电子束轰击涂层表面

元素产生特征X射线，经过检测系统过滤放大后得

到图像，而E D S检测厚度不会太大，一般在

1 μm，这就说明经过800 ℃热处理后，N元素向

 
图 1   热处理前后TiAlSiN涂层的截面形貌

Fig.1   Cross section morphologies of the TiAlSiN coatings before and after heat treatment

 
图 2   热处理对TiAlSiN涂层元素含量的影响

Fig.2   Effects of the heat treatment on the element content of TiAlSiN coatings

72 中  国  表  面  工  程 2017 年



TiAlSi过渡层扩散，导致表层N元素略偏低，这也

印证了图1的分析。

2.3    涂层的表面形貌

图3为热处理温度对TiAlSiN涂层表面形貌的

影响。由图3(a)可知，未热处理的TiAlSiN涂层表

面分布着一些颗粒状液滴，这与多弧离子镀的技

术特点有关。这种颗粒状液滴形成的原因在

于[15]：阴极弧斑温度较高；部分金属离子返回阴

极弧斑区，在高动能离子轰击下产生高压，使熔

融金属以微粒形式飞溅离开阴极；此外，回归的

粒子流不可避免会冲击熔池表面。当涂层经过500 ℃
真空热处理后，如图3(b)所示，TiAlSiN涂层的表

面无显著变化。但随着热处理温度升高，涂层表

面存在粗化趋势。特别是温度为900 ℃时，如图3(f)
所示，表面粗化的特征更加明显。这种表面粗化

可能与高温热处理时涂层表面的晶粒长大有关。

2.4    涂层的物相组成

图4为热处理温度对TiAlSiN涂层的物相组成

影响。由图4(a)可知，热处理前的TiAlSiN涂层具

有典型NaCl的立方结构，其(200)衍射峰为第一主

 
图 3   热处理温度对TiAlSiN涂层形貌的影响

Fig.3   Effects of the heat treatment temperature on the morphologies of TiAlSiN coatings

 
图 4   热处理温度对TiAlSiN涂层物相组成的影响

Fig.4   Effects of the heat treatment temperature on the phase composition of TiAlSiN coatings
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强峰，2θ为43.02°。这与TiN标准卡片(PDF65-
0715)的(200)衍射峰位置(42.611°)接近，略往高角

度偏移。比较图4(a)中各试样的衍射峰发现，随着

热处理温度的提高，衍射峰存在向高角度偏移的

趋势。根据文献[16]，当有原子半径更小的其它原

子固溶进入TiN晶格中取代部分Ti原子，会造成

TiN晶格的点阵畸变，从而引起点阵常数的变化，

进而导致衍射峰的偏移。

利用Jade软件计算图4(a)中TiAlSiN涂层的平

均晶格常数，结果见图4(b)。显然，热处理温度越

高，涂层的平均晶格常数越小，特别在6 0 0 ~
900 ℃区间表现尤为明显；经过900 ℃热处理，涂

层的平均晶格常数已由热处理前的4.199 7 Å下降

至4.183 2 Å。因此，涂层的衍射峰随热处理温度

升高向高角度偏移的原因可能在于：多弧离子镀

制备的涂层是由TiAlN和Si3N4组成，Si3N4以非晶

态包裹在TiAlN晶界[17]，热处理为涂层中原子扩散

提供了动能，促进了原子半径较小的小部分Si原
子(其半径约为1.46 Å)取代部分Ti原子(其半径约为

2.0 Å)，从而使得TiAlSiN的结晶度更高，热处理

温度越高，固溶取代过程更明显，晶格畸变越严

重，从图4(a)中还可知，随着热处理温度的提高，

衍射峰偏移越显著，所有衍射峰的强度明显增强。

2.5    不同热处理温度下涂层的纳米硬度和结合力

图5为不同热处理温度后TiAlSiN涂层的纳米

硬度和结合力。涂层的纳米硬度和结合力的变化

趋势基本一致。在500~600 ℃区间，纳米硬度和

结合力随着热处理温度的升高而升高；在600~
700 ℃区间，涂层的纳米硬度和结合力略有下

降，但基本维持不变。而当热处理温度升高到

800 ℃时，涂层的纳米硬度和结合力都大幅增

加，达到最大值，分别为35.01 GPa和54.45 N；但

在900 ℃时，两者均出现显著下降趋势。总体

上，在低于800 ℃时，纳米硬度和结合力升高的

原因可能在于热处理温度促进了涂层的原子扩

散，尤其是原子半径较小的N、Si等原子容易填充

空位等缺陷，增加了涂层致密度；但过高热处理

温度(如900 ℃)则促进了涂层晶粒长大，并导致涂

层和基体之间的界面失稳，从而降低纳米硬度和

结合力。

2.6    不同热处理温度下涂层的摩擦磨损性能

图6为不同热处理温度下TiAlSiN涂层的摩擦

因数曲线和平均摩擦因数。由图6(a)可知，未经热

处理的TiAlSiN涂层的摩擦因数曲线在200~250 s时
存在一个向下拐点，表明此阶段涂层出现明显破

裂，涂层的耐摩擦磨损性能不高，这可从图7(b)中
磨损表面存在裂纹的事实中得到证实。同时由

图6(b)可知，未经热处理的TiAlSiN涂层的平均摩

擦因数为0.679。观察图6(a)可知各涂层试样在摩

擦初期都有明显的磨合期，之后表面摩擦逐渐趋

于平稳，这主要和涂层表面的大颗粒有关。由图6(b)
可知，在500~700 ℃温度区间，TiAlSiN涂层的摩

擦因数呈现缓慢下降趋势。当热处理温度升高到

800 ℃，摩擦因数显著下降，达到最小值，仅为

0.372。但随着温度升高到900 ℃，摩擦因数急剧

上升至0.768。结合图6(a)(b)，对比分析800 ℃热

处理和未热处理涂层，800 ℃热处理后涂层的平

均摩擦因数比未经热处理的涂层下降了约45.2%。

800 ℃热处理能显著提高TiAlSiN涂层耐摩擦磨损

性能的原因在于：热处理改善了涂层的微观结

构，提高了界面的结合强度和纳米硬度。

对比图5和图6发现，摩擦因数与涂层结合力

呈现相反变化趋势，即涂层结合力越高，摩擦因

数越小。另外，摩擦因数在900 ℃显著提高的原

因可能与其热处理后的表面粗化有关。

图7为800 ℃热处理前后TiAlSiN涂层的摩擦磨

损形貌。由图7(a)(c)可知，热处理后的划痕宽度

(0.475 mm)比热处理前(0.92 mm)减小了约48.3%。

对于同一种磨损试验参数，同一尺寸SiC合金球，

划痕宽度越大表明合金球磨得越深，涂层磨损越

严重。由图7(b)(d)可知，未热处理的涂层划痕表

面出现了明显的裂纹；而热处理后涂层的划痕表

面致密，没有发现涂层破损现象。这表明未热处

 
图 5   热处理温度对TiAlSiN涂层的结合力和纳米硬度的影响

Fig.5   Effects of the heat treatment temperature on adhesive force
and nanohardness of TiAlSiN coatings
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理的涂层内应力大，界面结合不牢固，在磨损时

涂层出现了裂纹的萌生和扩展，而经过热处理后

涂层的耐摩擦磨损性能得到了显著改善。

3    结　论

(1) 热处理有利于TiAlSi过渡层向TiAlSiN层转

化，而对涂层表面元素含量影响较小。

(2) 热处理对TiAlSiN涂层的晶型结构无影

响，但引起了涂层的晶格畸变，使TiN固溶体相的

平均晶格常数持续降低，导致其衍射峰向高角度

偏移。经900 ℃热处理后，TiAlSiN涂层的平均晶

格常数由热处理前的4.199 7 Å下降至4.183 2 Å。

 
图 6   热处理温度对TiAlSiN涂层摩擦因数的影响

Fig.6   Effects of the heat treatment temperature on friction coefficient of TiAlSiN coatings

 
图 7   热处理对TiAlSiN涂层摩擦磨损形貌的影响

Fig.7   Effects of the heat treatment temperature on friction and wear morphologies of TiAlSiN coatings
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(3) TiAlSiN涂层的纳米硬度和结合力随热处

理温度的升高呈现先增大后减小的趋势。在800 ℃
时两者都达到最大值，分别为35.01 GPa和54.45 N。

在900 ℃时两者均出现显著下降。

(4) TiAlSiN涂层经过热处理后，能有效提高

其摩擦磨损性能。在800 ℃热处理后其摩擦磨损

性能最优，其平均摩擦因数由热处理前的0.679降
低到热处理后的0.372，比热处理前下降约45.2%，

磨损划痕宽度也较热处理前减小约48.3%。
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