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 مقدمه
معرفي شد، كه به خاطر دارا بودن ) TiN( 1از اواسط دهه شصت ميلادي تركيبي تحت عنوان نيتريد تيتانيوم

عنوان پوشش در صنايع از اين ماده به. فرد، به سرعت جاي خود را در مهندسي سطح پيدا كردخواص منحصر به 
از ]. 1,2[شود ها، صنايع خودروسازي و ابزارهاي برشي استفاده ميها و سنبههوافضا، تجهيزات پزشكي ، قالب

يايي از فاز بخار ، رسوب شيم)PVD(توان به رسوب فيزيكي از فاز بخار هاي اعمال اين پوشش ميروش
)CVD( دهي به توانند دماهاي بالاي پوششهايي كه ميزيـرلايه]. 1[فرآيندهاي پاششي اشاره كرد ، آبكاري و

است  CVDتر از فرآيند دهي پــاييندماي رسوب PVDدر فرآيند . را تحمل كنند، محدود است CVDروش 
نشاني قطعات پيچيده و نيز چسبندگي نسبتا كم پوشش به عدم توانايي لايه PVDهــاي فرآيند ولي از محدوديت

توان گفت كه مي. باشدتركيبي از يك فرآيند شيميايي و يك فرآيند فيزيكي مي PACVDروش . زيرلايه است
 ].3[شودكار برده مي بهPVD و  CVDاين فرآيند همانند پلي است كه براي از بين بردن فاصله بين 

شامل واكنش شيميايي و يا تجزيه بين واكنش) PACVD(ربه كمك پلاسما روش رسوب دهي از فاز بخا
. باشد كه سبب ايجاد محصول جامد پايدار مي شودگرهاي گازي در يك محيط فعال شده توسط پلاسما مي

فرآيند ترسيب شامل واكنش گازي هموژن كه در فاز گازي رخ مي دهد و واكنش هتروژن كه روي همسايگي 
شمايي از سيستم  1شكل . باشدشوند، ميه كه به ترتيب منجر به ايجاد پودر يا فيلم ميسطح حرارت ديد

PACVD از آنجايي كه در]. 5 و 4[دهد را نشان مي  PACVD شود،از پلاسما به عنوان محيط فعال استفاده مي 
-شود و لايهپذير ميامكان ها در دماهاي پايينشود، واكنشها تجزيه ميها عمدتا در اثر برخورد الكترونو اتم

پذيري هاي ترموديناميكي و واكنشبنابراين محدوديت. كنندتر رسوب ميهاي نازك معمولا در دماهاي كم
 .]7و  6[شود حذف مي CVDفرآيند 
از  PVDهاي ايجاد شده به روش نسبت به پوشش  PACVDروشهـاي ايجاد شده به جايي كه پوششاز آن

شوند، تر ايجاد ميدر دمـاهاي پايين CVDهـاي بـاشند و نسبت به پوششمند ميتري بهرهچسبندگي و خواص به
اعمال شده و  316بر روي فولاد زنگ نزن PACVD به روش  TiNتصميم بر اين شد تا براي اولين بار پوشش 

 .خواص ريزساختاري پوشش نيتريد تيتانيوم ايجاد شده مورد مطالعه قرار گيرد
 

 تحقيق مواد و روش
با تركيب  AISI 316از جنس فولاد زنگ نزن  mm5×16 هاي ديسكي شكل به ابعاد در اين پژوهش نمونه

اي و توسط ها با استفاده از سنباده زني و پوليش كاملا آينهسطح نمونه. تهيه شد 1شيميايي ارائه شده در جدول 
ها دهي نمونهسطحي، در ابتداي عمليات پوششبه منظور از بين بردن هر گونه آلودگي . گيري شداستون چربي

 . دقيقه تحت فرآيند كندوپاش قرار داده شدند 30به مدت 

                                                 
١ Titanium Nitride 
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بـراي  . ايجاد شد 2در شرايط ذكر شده در جدول  PACVDهاي آماده شده، به روش بر روي نمونه TiNپوشش 
-درجه ســانتي 40ــاي آن در دم. وارد محفظه گرديد Sccm12 با نرخ  H2به كمك گاز حامل  TiCl4اين امـــر 

اي كه به عنوان كاتد سيستم بود، در زيـر نـازل   ها در داخل محفظه بر روي صفحهنمونه. گراد ثابت نگه داشته شد
 . قرار گرفتند TiCl4گاز 

ي ايجاد شـده از ميكروسـكوپ الكترونـي روبشـي نشـر      گيري ضخامت لايهبه منظور بررسي مورفولوژي و اندازه
ايجـاد شـده بـر روي     TiNبـه منظـور بررسـي آنـاليز فـازي و شناسـايي تركيـب        . استفاده شد) FE-SEM(ميداني 

گيري براي اندازه. و زاويه تابش يك درجه استفاده شد CuKαبا پرتو  )XRD(زيرلايه از روش تفرق اشعه ايكس 
گرم  25در اين آزمون نيروي . استفاده شد Micromet1-Buehler Ltdها،از دستگاه سختي سنجي سختي پوشش

سنجي انجام گرفت و ميانگين ايـن  روي هر نمونه سه بار آزمون سختي. ثانيه بر سطح نمونه اعمال شد 10به مدت 
گيري شـدند و سـپس   ها با استون چربيها ابتدا سطح آنگيري زبري سطح نمونهبراي اندازه. سه عدد گزارش شد
 .اندازه گيري شد Mمدل  Shimadzuزبري توسط دستگاه 

 
 نتايج و بحث

 ،TiNشود، رنگ طلايي همانطور كه ملاحظه مي. دهددهي شده را نشان ميي پوششتصويري از نمونه  2شكل 
 . به طور يكنواخت بر سطح نمونه ايجاد شده است

پراش اشعه ايكس روي نتايج آزمون . دهدرا براي پوشش ايجاد شده را نشان مي Xالگوي پراش اشعه  3شكل 
ساير . است TiN) 200(در پوشش بوده و پيك اصلي در همه موارد، صفحه  TiNدهنده وجود فاز ها نشاننمونه
و  XRDاز روش . است كه در شكل مشخص شده است TiNهاي موجود متعلق به صفحات ديگر فاز پيك

 :طبق اين روش .گيري اندازه دانه استفاده شدپهناي پيك ماكزيمم براي اندازه
)1                                                                                                                         (D = (0.94 λ / β cosθ) 

پهناي پيك تفرق  β، )بر حسب آنگستروم(طول موج اشعه ايكس  ߣاندازه دانه كريستالي،  Dدر اين رابطه، 
 ].6[باشد مي) برحسب درجه( زاويه تفرق اشعه ايكس θو ) برحسب راديان(

هاي مختلف ها براي حالتگيري و اندازه دانهدر نيمه ارتفاع اندازه) 200(براي الگوي پراش، عرض پيك 
شود كه با افزايش دماي مشاهده مي. ارائه شده است 3مقادير به دست آمده در جدول . دهي محاسبه شدپوشش
با افزايش دما مقدار . نانومتر افزايش يافته است 47به  12اندازه دانه هاي پوشش از  C° 510به  470دهي از پوشش

FWHM باشدها ميدهنده افزايش اندازه دانهكاهش پيدا كرده است كه نشان. 
 

ايش دما، انرژي نخست با افز. گردددهي، دو عامل سبب افزايش اندازه ذرات پوشش ميبا افزايش دماي پوشش
ها دهد و به تبع آن دانهتوانند با سرعت بيشتري حركت كرده و نفوذ بيشتر رخ ميها ميها افزايش يافته و اتماتم

 ].7[تر خواهد شد ها بزرگبيشتر رشد كرده و اندازه آن

Archive of SID

www.SID.ir

http://www.sid.ir


 ... تأثير شرايط پوشش دهيبررسي 

 TiNدهي وششكلر همواره به عنوان يك ناخالصي در پ. باشدعامل دوم مقدار كلر موجود در درون پوشش مي
نفوذ كرده و   TiNهاي كلر در داخل ساختاراتم، TiNوجود دارد و در حين رشد لايه  PACVDتوسط فرآيند 
تواند در كه مقدار درصد كلر در پوشش از حد حلاليت آن بگذرد، كلر ديگر نميزماني. شوددر آن حل مي
اين امر سبب . گيردقرار مي TiNهاي ـرز دانهوارد شود و به اجبـار به صورت اتمي در مــ TiNداخل ساختار 

دهي، با افزايش دماي پوشش]. 7,8[جلوگيري كند  TiNهاي ها از رشد دانهشود كلر موجود در مرز دانهمي
به طور سينتيكي  TiNشدن كلر از تركيب  و خارجHCl  وCl به  TiNxClyو واكنش تجزيه  TiNواكنش تشكيل 

اين امر خود سبب حذف . مانددر دماهاي بالاتر، ميزان كلر كمتري در پوشش باقي مي در نتيجه. يابدافزايش مي
 ].8[شوند تر ميها بزرگشده و اندازه دانه TiNهاي عامل بازدارنده رشد دانه

توسط  45 °اين سطح با زاويه . بر اثـــر نيروي خـراش است TiNدهنده سطــح شكست پوشش نشان 5شكل 
FE-SEM براي به دست آوردن ضخامت . رداري شده و سطح و ضخامت لايه تصوير برداري شده استتصوير ب

ضرب  2با توجه به روابط مثلثاتي در جذر عدد  FE-SEMها، ضخامت به دست آمده از تصاوير واقعي پوشش
نتايج به . آمده است 4دهي در جدول نتايج ضخامت سنجي به دست آمده براي شرايط مختلف پوشش. شد
 9/1به  7/1دهي، ضخامت پوشش ايجاد شده از دهنده اين است كه با افزايش دماي پوششست آمده نشان د

هاي گازي جذب شده دليل اين امر، افزايش سرعت نفوذ سطحي اتم. ميكرومتر به طور جزئي افزايش يافته است
طح شده و ضخامت پوشش هاي پرانرژي سها در مكانمي باشد كه اين خود سبب افزايش احتمال جذب اتم

  .يابدافزايش مي

با افزايش . دهي شده در دماهاي مختلف آورده شده استهاي پوششنتايج آزمون ميكروسختي نمونه 6در شكل 
به  C°510افزايش يافته و در دماي  1930ويكرز به  1820ها از ، سختي نمونهC°490به  470دهي از دماي پوشش

با افزايش دماي . باشددارا مي C°490و يك مقدار ماكزيمم نسبي در دماي  ويكرز كاهش يافته است 1900
پچ بايستي سختي پوشش كاهش پيدا  –هاي پوشش افزايش پيدا كرده و طبق رابطه هال دهي، اندازه دانهپوشش

عنصر به دليل كاهش  از طرفي ديگر به دليل كاهش درصد كلر موجود در تركيب پوشش با افزايش دما،. كندمي
ترين عامل كلر به عنوان مهم. كندهاي پوشش، سختي پوشش افزايش پيدا ميناخالصي از تركيب و مرز دانه

 پوشش FCCبدين صورت كه كلر وارد شده به پوشش ابتدا به داخل شبكه . باشدمطرح مي TiNكاهش سختي 

TiN پس از اين كه كلر وارد . شودحل مي هاي شبكه، در پوششكند و بعد از ايجاد پيوند يوني با اتمنفوذ مي
شود و در مرز  TiNتواند وارد شبكه تر گردد، كلر ديگر نميبيش TiNشده به درون پوشش از حد حلاليت 

هاي پوشش يك ناخالصي كلر به صورت اتمي در مرز دانه. گيردبه صورت اتمي قرار مي TiNهاي پوشش دانه
 .]8,9[كنند اين دو عامل به صورت رقابتي عمل مي. دهدرا كاهش مي TiNبوده و سختي پوشش 

در . تاثير كاهش درصد كلر بيشتر بوده و سختي پوشش ايجاد شده ماكزيمم مقدار شده است C°490در دماي
دهي، سختي پوشش تر بوده، با افزايش دماي پوششرنگكه تاثير كاهش كلر كم C°490دماهاي بالاتر از 

 .ها، كاهش پيدا كرده استش اندازه دانهايجاد شده به واسطه افزاي
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نتايج . دهدگذاري را نشان ميدهي شده در دماهاي مختلف رسوبهاي پوششنمودار زبري سطح نمونه 7شكل 
زبري  C°510تا  470از  گذاريبه دست آمده حاكي از اين است كه در چرخه كار ثابت، با افزايش دماي رسوب

ها و رشد اين روند به تامين بهتر انرژي براي نفوذ اتم. ميكرومتر افزايش يافته است 21/0تا  12/0ها از سطح نمونه
هاي پوشش بزرگتر شده و هر دهي، اندازه دانهبا افزايش دماي پوشش. شودها در دماهاي بالاتر مربوط ميدانه

 .ها بيشتر خواهد شدهاي پوشش بزرگتر باشند، زبري سطح نمونهچه اندازه دانه
 

 گيري نتيجه
 .ايجاد مي شود C°510و  490، 470، پوششي يكنواخت در دماهاي PACVDبه روش  TiNبا اعمال پوشش ) 1
نـــانومتر افـزايش    47بـه   12هاي پوشش از حـدود  ، اندازه دانهC510°به  470دهي ازبا افزايش دمــاي پوشش) 2

 .يابدمي
ميكرومتر به طور جزئي افـزايش يافتـه    9/1به  7/1ده از دهي، ضخامت پوشش ايجاد شبا افزايش دماي پوشش )3

هاي گازي جذب شده مي باشد كه اين خود سـبب افـزايش   دليل اين امر، افزايش سرعت نفوذ سطحي اتم. است
 .يابدهاي پرانرژي سطح شده و ضخامت پوشش افزايش ميها در مكاناحتمال جذب اتم

يابد و در ويكرز افزايش مي 1930به 1820ها از ، سختي نمونهC°490 به 470دهي از با افزايش دماي پوشش) 4
 . يابدويكرز كاهش مي 1900به  C°510دماي

ميكرومتر افزايش مي  21/0تا  12/0ها از زبري سطح نمونه C°510تا  470از  گذاري، با افزايش دماي رسوب) 5
 .شودها در دماهاي بالاتر مربوط ميها و رشد دانهاتماين روند احتمالاً به تامين بهتر انرژي براي نفوذ . يابد 
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 )%wt(تركيب شيميايي فلز پايه بر حسب درصد وزني -1جدول 

AlNiMoCrPMn Si C 
0.026 10.0 2.06 16.20 0.03 1.28 0.3 0.032 

FeWVTiNbS Cu Co 
Base0.060.0930.0030.015<0.003 0.35 0.05 

 
 دهيثابت عمليات پوشش شرايط -2جدول 

 N2دبي  Arدبي H2دبي  TiCl4دبي فركانسجريانولتاژ فشار زمان

min180 mbar4 V600 A5 KH10 SCCM12 SCCM200 SCCM150 SCCM85 

 
 هاي اصلي حاصل از طيف اشعه ايكس و نتايج حاصل از آنپيكمشخصات مربوط به -3جدول 

 )C°(دهي دماي پوشش )A(FWHM )2θ˚(فاصله صفحات)nm(اندازه دانه )A˚(پارامتر شبكه 

098/4 12049/2821/0 470 
621/4 4/22063/2 404/0 490 
653/4 47178/2251/0 510 

 
 دهي مختلف پوششها در شرايط ضخامت پوشش نمونه -4جدول 

 دهيشرايط پوشش )µm(ضخامت پوشش

7/1 ± 1/0  33%و چرخه كاري C470°دماي  

1/8± /01/0  33%و چرخه كاري  C490°دماي  

9/1 ± 1/0  33%و چرخه كاري  C510°دماي  
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