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 چکیده

مورد ارزیابی  تدی در مقیاس صنعتیبه روش رسوب فیزیکی بخار قوس کا تولید شده آلومینیوم -های نانوساختار نیترید کرومپوششدر پژوهش حاضر، 

طیف سنجی تفکیک  ها با استفاده از میکروآنالیزریزساختار توسط میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی و آنالیز پوششاسی قرارگرفت. ساختاری و فازشن

 222و بافت  بافت از روی الگوهای پراش محاسبه شد ضریبها با محاسبه پوشش کریستالوگرافی بافت .مطالعه گردید پراش پرتو ایکس هایو آزمون انرژی

 81تا  1ها در محدوده با اندازه کریستالیت کریستالساختاری نانو CrN/CrAlN ی نیتریدی چندلایههادهد پوششهای آزمایش نشان می. یافتهشناسایی گردید

 کند کهرا ایجاد می CrAlNشش پو ،شدن آلومینیوم در شبکهاست و اضافه اصلیفاز  CrNها توسط پراش پرتو ایکس نشان داد که نانومتر دارند. فازیابی پوشش

نیز  AlNفاز مشخص، یک حد از  فراتر ،آلومینیوم با افزایش تبخیرو  N2Crفاز  ،یندیآعوامل فر دقیق در شرایط عدم کنترل. شودمیها پیک باعث جابجاشدن

کرده است، لذا چالش همراه  را با های نیتریدیاین نوع پوشششدن مقادیر متفاوت آلومینیوم و جابجایی نسبتاً زیاد خطوط پراش، فازیابی حلگردد. پدیدار می

 فقط با نرم افزار اکسپرت میسر نیست و به اطلاعات کریستالی فازها نیاز دارد.شناسایی فازهای موجود در پوشش 

 .CrAlN،پوشش نانوساختار ،پراش پرتو ایکسیند قوس کاتدی، آفررسوب فیزیکی بخار، : واژهای کلیدی
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Abstract 

In this paper, nanostructured CrAlN coatings were deposited onto steel substrates using an industrial cathodic arc physical 

vapor deposition (Arc-PVD) technique. Field emission scanning electron microscopy (FESEM) was employed to 

evaluate the microstructure and the phase analysis was carried out using Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) and X-

ray diffraction (XRD) methods. The XRD patterns were used to determine the crystallographic texture of the coatings and 

the results showed (222) as the dominant texture. Moreover, it was found that all coatings had nanocrystalline structure 

with crystallite sizes between 8-18 nm. CrN was found to be the dominant phase in the XRD patterns; addition of 

aluminum produced CrAlN, leading to shifts of the diffraction peaks. Cr2N and AlN phases were identified by the XRD 

pattern which can be attributed to the decrease of the nitrogen pressure down below a critical value and the increase in the 

evaporation of aluminium, respectively. The change in the Al content of the coating and the subsequent displacement of 

the diffraction lines caused a challenge in the phase identification procedure. Therefore, identifying the existing phases in 

the coating was not feasible merely by the EXPERT software since CrAlN is not defined in its database; the crystal phase 

data of the nitride coatings must be used for accurate phase identification. 
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 مقدمه

با افزایش طول عمر ابزار  نیتریدی های سختپوشش

. در همین راستا انددادهها را افزایش دامنه کاربرد آن

 لایه مورد تحقیق قرارگرفتهو چندی یهای چند جزپوشش

حاوی تیتانیم، کروم و  های نوینو با تولید پوشش

های سخت گامی در جهت توسعه پوشش آلومینیوم

اضافه کردن آلومینیوم به نیتریدهای  .[1]سته اشد برداشته

های سخت را فلزات واسطه گروه جدیدی از پوشش

و کاربردهای صنعتی موفقیت آمیزی به همراه  هایجاد کرد

ها باعث مشارکت آلومینیوم در این پوشش .ه استداشت

بهبود رفتار اکسایش و پایداری حرارتی و افزایش سختی 

لایه به صورت چند ،رهای جدیدتپوشش و شودمی

 قبلی عملکرد بهتری نسبت به نیتریدهای ساده ،نانوساختار

های نیتریدی نازک اغلب با روش پوشش .[2]اندارایه داده

روی فلز پایه رسوب داده  (PVD)بخار رسوب فیزیکی

های نیتریدی به صورت چندلایه و ایجاد پوشش ؛شوندمی

های این از قابلیتن های گوناگونانوساختار روی زیرلایه

مطالعات گسترده در  .[3]آیدشمار میدهی بروش پوشش

های سرامیکی و نیتریدی نشان داده است که زمینه لایه

مانند سختی،  برتر در این مواد به خواص ویژهدستیابی 

پایداری شیمیایی و حرارتی بالا و در بسیاری از موارد 

وه بر ترکیب به علاهای تریبولوژیکی برجسته، مشخصه

، مواداین  در بین. [2]نیز بستگی داردیندی آعوامل فر

توان نام برد که به را مینیتریدی  های پایه کرومپوشش

دلیل سختی بالا، مقاومت به خوردگی و سایش عالی، 

سزایی در بهبود مقاومت سایشی ابزار تاثیر برود انتظار می

 .[4]شته باشندو قطعات دمای بالا دا

ها و ابزار نه تنها های نیتریدی روی قالبعملکرد پوشش

بستگی ها آن)عناصر تشکیل دهنده( به ترکیب شیمیایی

دارد، بلکه تابعی از فازهای استوکیومتری موجود در 

پوشش است که باید با آزمون پراش پرتو ایکس مشخص 

مخرب و قابل پراش پرتو ایکس یک تکنیک غیرد. نشو

منظور ارزیابی سطوح و کمی است که باعتماد کیفی و 

ای آنالیز توان بررا می XRDرود. روش ها بکار میلایه

میکروکرنش، اندازه کریستالیت  پارامترهای ساختاری مانند

در  .[5]مورد استفاده قرار داد نیز تعیین بافت کریستالیو 

این روش از قابلیت تابش الکترومغناطیس بهره گرفته 

یا  هاکریستالتک  اصله بین صفحات اتمی درتا ف شودمی

گیری شود. سپس به روش دستی کریستالی اندازهمواد پلی

فازیابی  X’pert highscore plusیا با استفاده از نرم افزار

شناسایی ترکیبات با این نرم افزار  گیرد.انجام میها نمونه

ه گیرد و کاربران زیادی را بمی اگرچه ساده و سریع انجام

ب کرده است، اما در فازشناسی بعضی از لج خود

ترکیبات بخصوص در حوزه تحقیقات جدید قابلیت لازم 

را ندارد، زیرا برخی از ترکیبات چند جزیی که با ورود و 

شوند فاقد جانشینی عناصر در یک فاز موجود ایجاد می

ها به زوایای کارت استاندارد هستند. در این موارد که پیک

ها با آن یابند، احتمال منطبق شدنبیشتر انتقال میکمتر یا 

یک فاز دیگر وجود دارد؛ در این حالت برنامه اکسپرت 

و به  ندارددقیق و صحیح  را بطور فازها قابلیت تشخیص

م نخواهد شد. از این قبیل درستی انجاببیان دیگر فازیابی 

های چاپ شده در در نتایج تحقیقاتی و مقاله موارد

های چندجزیی ویژه در حوزه پوششت معتبر بنشریا

کنون مورد توجه قرار این موضوع تا. [6]توان یافتمی

 نگرفته و مراجع چندانی در این زمینه وجود ندارد.

های اخیر انجام شده، روی هایی که در سالکثر پژوهشا

بوده و مطالعات در  TiN بر پایههای پایه تیتانیوم پوشش

؛ این پوشش اگرچه محدود بوده است CrNمورد پوشش 

سختی کمتری دارد، مقاومت خوردگی و اکسیداسیون آن 

برتر است و برای استفاده در کمپرسور و توربین انتخاب 

موضوع شناسایی ، از سوی دیگر .آیدشمار میمناسبی ب

ها نیز از فازهای نیتریدی تشکیل دهنده این پوشش

هاست. هدف از نیابی آهای موجود در مشخصهچالش

یابی فازی پوشش انجام تحقیق حاضر، مشخصه

است که در مقیاس صنعتی روی  CrAlNنانوساختار 

در پژوهش حاضر  فولاد زنگ نزن اعمال شده است.
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 دارهای فولادی پوشششناسایی فازهای موجود در نمونه

در شناسایی روش پراش پرتو ایکس انجام گردید.  اب

نیز  N2Cr و CrNش، فازهای ترکیبات موجود در پوش

 جابجایینظر قرارگرفت. بر اساس تعیین دقیق میزان مد

با سپس فازشناسی صورت گرفت و  CrN های پیک

ها، و تطابق داده CrAlNابعاد شبکه کریستالی محاسبه 

  .های آزمایشگاهی تحلیل گردیدیافته

  مواد و روش تحقیق 

 324نزن زنگ فولاد جنساز لایه در این پژوهش زیر

AISI به آسانی تمپر  324نزن انتخاب شد. فولاد زنگ

در  خصوصبگشته و برای استفاده در مصارف صنعتی 

. ترکیب شیمیایی [2]انتقال سیالات خورنده کاربرد دارد

های دیسک آورده شده است. 8در جدول این فولاد 

منظور افزایش سختی و دستیابی به خواص فولادی ب

 عملیات حرارتی شدند. به این منظور از کوره یکنواخت

 8434تا دمای ها مقاومتی استفاده شد. نمونه الکتریکی

دقیقه  14گراد حرارت داده شدند و به مدت درجه سانتی

منظور آستنیته شدن کامل در این دما قرار گرفتند. پس از ب

پس عملیات و س سرعت در روغن سرد شدندآن ب

ها به مدت یک ساعت در دمای نمونهدن با قراردا بازگشت

در هوا  هاانجام گرفت و سپس نمونهگراد درجه سانتی 644

 سرد شدند. 

 های چندلایه نیتریدی پایه کرومدر این تحقیق پوشش

به روش رسوب فیزیکی بخار  نزند زنگفولا روی زیرلایه

در مقیاس  دهیپوشش گذاری شد.سوبر با قوس کاتدی

شرکت دانش بنیان واقع در شهرک علمی در یک  صنعتی

 .نجام گرفتو تحقیقاتی اصفهان ا
 

 

 

به روش  324نزن فولاد زنگ لایهترکیب شیمیایی زیر .7جدول

 و مقایسه با ترکیب استاندارد کوانتومتری
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 44های پایه کروم، تارگتی شامل پوششبرای ایجاد 

کار برده درصد وزنی آلومینیوم ب 04درصد وزنی کروم و

( ارایه شده است. 2)ها در جدولاطلاعات پوشش شد.

نحوی تنظیم شد که ب هاگذاری پوششزمان رسوب

های سخت پوشش .ظر ایجاد شودنضخامت مورد 

در نسبت  CrN / CrAlNهای متناوب نیتریدی شامل لایه

و دمای  Pa 444 فشار ،10/902 /H2N = (%Vol) گاز

 درجه سانتیگراد انجام گرفت.  344ها حدود سطحی نمونه

دستگاه رسوب فیزیکی بخار در این پژوهش دارای دو 

به روش یک منبع تبخیر  و وس کاتدیقمنبع تبخیر 

طور همزمان امکان نحوی که ب، باستپراکنش مغناطیسی 

های ایجاد سه ترکیب مجزا را برای لایه نشانی پوشش

کند. دستگاه دارای ولتاژ بایاس متغیر فراهم می ترکیبی

دهی یند پوششآاست که در حین فرولت  2444صفر تا 

نشانی ت لایهها جهنمونه ژ را تغییر داد.توان این ولتامی

به  از سنباده زدن و پولیش، و پسزنی شد سنگابتدا 

دقت و طی دو مرحله در متانول و سپس در استون 

ها روی زدایی شوند. نمونهور شدند تا کاملا چربیغوطه

که به آن  نصب شدندیک پایه فلزی درون محفظه دستگاه 

اری یند تمیزکآابتدا فرشود. ولتاژ بایاس اعمال می

های آرگون انجام ها با بمباران یونطح نمونهس پراکنشی

نزن اهمیت دوچندان دارد زیرا شد که برای فولاد زنگ

فیلم اکسیدی موجود بر سطح آن بسیار چسبنده و پایدار 

دقیقه ادامه یافت و سطح  44است. این مرحله حدود 
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شدن اتمی، به دمای لازم برای  ها علاوه بر تمیزنمونه

با  ،دهیپوششمرحله برای شروع رسیدند. دهی پوشش

کاهش یافت و  تور 84-4میزان خلا به هاگازمخلوط ورود 

 و ولتاژ مناسب با اعمال ولتاژ بایاس به قطعات و جریان

تبخیر و رسوب آغاز شد. در این مرحله  یندآبه تارگت، فر

با ورود گاز نیتروژن و برقراری پلاسمای قوسی روی 

های تبخیر یافته با نیتروژن آلومینیومی، اتم کروم هدف

لایه رسوب واکنش داده و پوشش مورد نظر بر سطح زیر

 CrNیک لایه ابتدا ، چندلایه ایجاد پوشش جهتداده شد. 

از تارگت  و به این منظور لایه ایجاد شدبر سطح زیر

تبخیر کروم  ،استفاده شد. در ادامه 99/99کروم با خلوص 

منظور ب Cr44%-Al04%با ترکیب  CrAlقطع و تبخیر 

شد. عناصر فلزی کروم و  آغاز CrAlNایجاد پوشش 

ولتاژ  تحتآلومینیوم همراه با نیتروژن یونیزه شده و 

پوشش  تا لایه شتاب گرفتندسطح زیر طرفبایاس ب

CrAlN یند به آد. این فروروی سطح رسوب داده ش

صورت متناوب تکرار شد تا پوشش چندلایه شکل گرفته 

 خامت مورد نظر برسد. بعد از عملیات و به ض

و  ه و کدگذاری شدندها برش داده شدنمونه ،دهیپوشش

ارزیابی پوشش از طریق تعیین مورفولوژی، ضخامت، 

تشکیل شده و بافت کریستالوگرافی  یابی ترکیباتفاز

 (.2)جدول یافتانجام 

های نانوساختار ها و مشخصات پوششکدگذاری نمونه .0جدول 

 نزنولاد زنگروی ف
ضخامت  مشخصات پوشش کد نمونه

کل 

پوشش 

(µm) 

تعداد 

های لایه

 پوشش

S-0 زیرلایه بدون پوشش - - 

S-2-1 لایه تکCrN/CrAlN 2 8 

S-2-6  چندلایهCrN/CrAlN 2 5 

S-2-12  چندلایهCrN/CrAlN 2 82 

S-10-12  چندلایهCrN/CrAlN 84 82 

 

ورد نظر و شناسایی های مبرای اطمینان از ایجاد پوشش

از دستگاه پراش پرتو ایکس  فازهای موجود در پوشش

 pert’X-Philipsهای پراش با دستگاه استفاده شد. آزمایش

در دانشکده مهندسی مواد دانشگاه  8دوتتا -به روش تتا

ها از پرتو در تمام آزمایش و گرفتانجام صنعتی اصفهان 

. در استفاده شدآنگستروم  632/8با طول موج  CuKαتکفام 

نمونه با  ،محل لامپ پرتو ایکس ثابت است این روش

کند و زاویه تتا و آشکارساز با زاویه دوتتا حرکت می

شود. سرعت پایش میزان پرتوهای تفرق یافته شمارش می

درجه به ازای هر ثانیه  48/4ای در بررسی فازی زاویه

انتخاب شد تا دقت کافی برای تشخیص و تفکیک پیک 

اشی از پراش صفحات بلوری فازهای نیتریدی وجود ن

درجه  834تا  44 دو تتاینظر  داشته باشد. بازه زاویه مورد

دست آمده برای پایش نمونه انتخاب شد. نمودار الگوی ب

تحلیل شد و  2اسکورهایافزار اکسپرتاز پراش، با نرم

 ؛ مرحله فازیابیندفازهای موجود در نمونه شناسایی شد

گیری دقیق میزان شیفت به روش دستی با اندازه سپس

 .تکرار شدها پیک

ها به روش استاندارد سطح رویی و سطح مقطع نمونه

های سازی شد و برای بررسیمتالوگرافی آماده

ریزساختار و منظور بررسی ب میکروسکوپی آماده گردید.

ها از میکروسکوپ الکترونی مورفولوژی سطح پوشش

 ساختار  اده گردید.استف Philips-XL30 روبشی مدل

بررسی  ها در مقیاس نانومتری وبندی پوششلایه

میکروسکوپ الکترونی  با توپوگرافی سطح پوشش

MIRA3TESCAN-مدل  FESEM)3(روبشی نشر میدانی

XMU نجام گرفتا. 

 

 

 

  

 

                                                           
1 θ - 2θ 
2 X’pert High Score 
3. Field Emission SEM 
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 هاهای پژوهش و تحلیل آنیافته

 هاساختار پوشش    
ویر سطح مقطع اها، تصبررسی مورفولوژی پوششجهت 

و  SEM)الکترونی روبشی ها به کمک میکروسکوپآن

FESEM)  آورده شده است.  8 شد که در شکلتهیه

( nm44)حدود کروم لایه نازک از یکها تمامی پوشش

و  CrN متناوب هایپس لایهسلایه و روی سطح زیر

CrAlN  ضخامت کم و . به دلیل اندتشکیل یافتهروی آن

نیترید  باکروم لایه  و مشخصات ساختاری نگشباهت ر

 سهولت میسر نیست. ب این لایهتشخیص  ،کروم

عنوان لایه میانی روی ب کروم گذاری لایه نازکرسوب

کاهش  های سطحی ومنظور کنترل آلودگیب سطح فولاد،

برقراری  که منجر بهاست  لایه اکسیدی سطح زیرلایه

ترکیب شیمیایی و پیوند با پوشش، کاهش گرادیان 

نتیجه چسبندگی بهتر پوشش چندلایه  گرادیان تنشی و در

روشن  . لایه[0]است نزنلایه فولاد زنگبه زیر نیتریدی

CrN تره رنگ و ضخیملایه تیر و CrAlN  یکی از برای

مشخص شده  8در شکل به صورت متناوب ها پوشش

ها نیز به همین صورت است. است و برای سایر پوشش

در چند ضخامت شده در این تحقیق ی انتخابهاپوشش

در  CrAlNو CrN  ه از فازهایلای 82 تقریبی از یک تا

 PVD های صنعتی جدیدنظر گرفته شد که برای پوشش

تصاویر میکروسکوپی تهیه شده از سطح . شونداستفاده می

فصل مشترک  میکرومتر 2با ضخامت های مقطع پوشش

های چگال و فشرده دهد که بیانگر لایهصافی را نشان می

تر و در شرایط نرخ تبخیر های ضخیمدر پوشش است.

شود که از ها دیده میبالاتر، میکروذراتی در بعضی لایه

های اجتناب ناپذیر روش قوس کاتدی است؛ مشخصه

گونه ذرات به صورت تقریباً کروی در مقطع پوشش این

  .شوندهای بعدی میظاهر شده و باعث ناصافی لایه

 در شکل FESEMمطابق با تصویر ها توپوگرافی پوشش

های ی را با اندازهحضور ماکروذرات( S-10-12)نمونه  8

از که  دهدنشان میش های پوشدر میان لایه مختلف

با قوس  PVDگذاری در محفظه رسوبهای مشخصه

تقریباً شود ذرات است. همان طور که مشاهده می کاتدی

تا چند میکرون به  کروی شکل به ابعاد تقریبی یک

بر سطح پوشش پخش شده است.  یکنواختصورت غیر

 در حین تبخیر تارگت توسط قوس که این ذرات

 تمشکلایکی از  ،اندح پرتاب شدهطرف سطب الکتریکی

قلمداد  های ایجاد شده توسط روش قوسیاصلی پوشش

 (Droplet)ذرات در نتیجه پرتاب قطراتماکرو. شوندمی

سرعت تبخیر بسیار بالا  ؛آیندپدید می تارگتحین تبخیر 

که  گرددی میاتم هایخوشه یند، موجب تولیدآحین فر

 رسوب لایه ح زیرسطیونیزه شدن کامل روی قبل از 

های خنثی نیز منجر به ایجاد . تجمع این اتمکنندمی

سطح پوشش را  و شودمی های پوششذرات در لایهمیکرو

 تاثیر  زبر کرده و بر خواص مکانیکی و تریبولوژیکی

میکروآنالیز سطح پوشش نیتریدی نشان داد که  .گذاردمی

 ر اثر ذوببذرات کروی شکل قطرات کروم بوده که 

اند. حضور پرتاب شده زیرلایهسطح  طرفتارگت ب

م، پرتاب ذرات را بر وآلومینی –کروم م در تارگتوآلومینی

 کند. سطح پوشش تا حدی کنترل می

با استفاده  نیتریدی مورد آزمایش هایاندازه دانه در پوشش

از الگوهای پراش پرتو ایکس و به کمک رابطه شرر 

ی پوشش هادانهلایه اندازه زیرمحاسبه شد. با کاهش دمای 

 ترپهنهای حاصل از پراش یکپ و یابدیمکاهش 

با استفاده از عرض پیک در وسط د. اندازه دانه نشومی

محاسبه شرر  در معادلهو قراردادن آن  (FWHM)ارتفاع

 ؛شد

(8 )                                        D = 0.9 λ / βcosθ  

D ها، ه دانهمیانگین اندازλ ایکس و  پرتو موج طولθ 

ات برای صفح شده محاسبهپراش است. اندازه دانه  زاویه

که مقادیر بدست ؛ با آنآمد دستبنانومتر  81 ( برابر888)

 ( تقریبی است و خطای زیادی دارد اما8)آمده از رابطه

تولید  CrAlN و CrN نیتریدی هایدهد پوششنشان می
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ساختاری وب فیزیکی بخار قوس کاتدی شده به روش رس

. یونیزه شدن مواد تبخیری و کنترل دارندی ستالینانوکر

 لایه باعث تشکیل ها روی زیرسرعت رسوب یون

های اندازه دانه و شودهایی با اندازه نانو در پوشش میدانه

ی در افزایش سختی آن است. تحقیقات مؤثرپوشش عامل 

های نیتریدی در زمینه پوشش[ 1]تلیلی و همکارانش

ها رسوب فیزیکی بخار نشان داد که این پوشش

 توسطاتی تشکیل یافته که نانوذراز  نانوکریستالی است و

 است. شدهتایید  میکروسکوپ الکترونی عبوری

 مورد آزمایش نیتریدی هایضریب بافت کریستالی پوشش

دت های پراش پرتو ایکس و مقایسه شبا استفاده از داده

ها با شدت خطوط پراش متناظر در کارت نسبی آن

محاسبه شد  (CrN)برای نیترید کروم JCPDSاستاندارد 

ارایه شده است. مقادیر ضریب  4 نتایج آن در جدول که

های مورد تحقیق روی دهد که پوششبافت نشان می

 222دارای بافت مرجح  کم فولاد زنگ نزن در ضخامت

 222بافت میکرون  2از بالاتر  هستند. با افزایش ضخامت

( S-10-12)نمونه های بالاکاهش یافت و در ضخامت

تبدیل شد. تغییر  488 و 244 بافت مرجح تغییر کرده و به

لایه در ضخامت  82به  5های پوشش از تعداد لایه

بافت مرجح را تغییر نداده اما بر شدت آن تاثیر  ،یکسان

لایه  5در پوشش نحوی که ضریب بافت گذاشته است ب

 بدست آمده است. 0/2لایه  82و در پوشش  1/4برابر 

 
 هانتایج محاسبه بافت کریستالی پوشش .8ل جدو

 نمونه 

 دارپوشش

ضریب 

 بافت

صفحات 

888 

ضریب 

 بافت

صفحات 

244 

ضریب 

 بافت

صفحات 

224 

ضریب 

 بافت

صفحات 

488 

ضریب 

 بافت

صفحات 

222 
S-2-1 40/4 4/4 6/4 2/4 8/3  
S-2-6 44/4 5/4 2/4 4/4 1/4 
S-2-12 42/4 3/8 2/4 0/4 0/2 
S-10-12 4/4 1/8 6/4 8/2 4/4 

 
 

 
 

 
 

 
های چندلایه سطح مقطع پوشش FESEM تصاویر. 7شکل 

CrN/CrAlN  آشکارساز باBSE الف( نمونه( ؛S-2-6  )ب( ،

 . S-10-12نمونه  )ج(، S-2-12نمونه 

 

 

 

 

S-2-6 
 A  

A 

B 

S-2-12 
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 هاششترکیب شیمیایی پو 
در  324نزن فولاد زنگ (XRD)الگوی پراش پرتو ایکس

نمایانگر موجود های نشان داده شده است. پیک 2شکل 

یا آستنیت نیز  گامافاز  دوفازی است کهنزن فولاد زنگ

مشهود است؛ در زاویه  در ساختار پس از عملیات حرارتی

که متعلق به ی این فولاد ظاهر شده درجه، پیک قو 5/33

 است. bcc( شبکه 884ات )صفح

 
 .324نزن الگوی پراش پرتوایکس فولاد زنگ .0 شکل

 

توسط پراش پرتو ایکس تعیین  هاساختار کریستالی پوشش

 2تک لایه به ضخامت  دارپوشش نمونهشد. الگوی پراش 

و  دهد که پوشش کریستالینشان می 4کل در ش میکرون

ها، نانوساختار پیک ها از روی پهنایطبق محاسبه اندازه دانه

 XRDآمده از دستلایه، الگوی ب کم به دلیل ضخامت است.

  لایه است.های مربوط به پوشش و زیرشامل پیک

 

 
 .S-2-1ایکس نمونه تک لایه  الگوی پراش پرتو .8شکل 

 

هایی با تعداد لایه و یا ر نمونهدالگوی پراش پرتوایکس 

 فاز با شبکه کریستالی دو CrNبر فاز  علاوه ضخامت بالاتر

طور همان .دهدنشان می هم( را AlNو  N2Cr)هگزاگونال

برای صفحه باید که  CrNفاز مشخص است  3که در شکل 

پراش  θ2= 5/34( در 244)و صفحه θ2=  5/40( در 888)

ثابت  CrNشدن آلومینیوم در شبکه به دلیل حل ،شته باشددا

به اند. ی بالاتر انتقال یافتهها به زوایاشبکه تغییر کرده و پیک

پیک  روی 5/33( نیترید کروم در زاویه 244)این ترتیب پیک

Fe ( این فاز با 888)پیکو  منطبق شدهAlN  همپوشانی

 یافته است.

 

 
 ( S-2-6)الگوی پراش پرتوایکس پوشش نیتریدی چندلایه .9شکل

 .AISI 420نزن رسوب داده شده روی فولاد زنگ

 

دو میکرونی و ده  ههای پراش در دو نمونمقایسه الگو

بطور کلی یکسان ها پیکپهنای  دهد کهنشان می میکرونی

. تری داردهای پهنپیکتر نیست و پوشش ضخیم

دو  هایپوشش حاکی از آن است که در ]9[قبلیمطالعات 

ها ، میزان شدت پیکAl/Cr، با افزایش نسبت اتمی جزیی

و  CrNبه ساختار  Al؛ اضافه شدن یابدمیکاهش 

ایجاد اعوجاج در  سبب Crی جاب Alجایگزین شدن 

)ایجاد محلول جامد(. اندازه شودمیساختار کریستالی 

در  Alبه میزان  CrNیا  CrAlNهای پیک θ2دقیق 

در ترکیب  Alترکیب بستگی دارد. با افزایش میزان 

یابد و پیک می ( افزایش888)صفحه زاویهپوشش، اندازه 
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این امر نشان  .شوده سمت راست نمودار منتقل میب

 است افتهیکاهش CrNکریستالی دهد پارامتر شبکه می

ترکیب   < 5/8Al/Cr. با افزایش نسبت اتمی ]84[

CrAlN رسد و انحلال کامل دو فاز به فوق اشباع می

CrN  وAlN دهد و فاز رخ نمیAlN  با ساختار

در پوشش ایجاد  جدا صورتبهکریستالی هگزاگونال 

با  NxAlx-1Crدر پوشش بیان دیگر، بهشود. می

 N2Crو  AlNفازهای هگزاگونال  x  <7/0-6/0افزایش

آلومینیوم  با این وجود چون اکتیویته شوند.تشکیل میهم 

 هگزاگونال AlNکه گاهی شده بیشتر از کروم است دیده 

اگر نسبت  شود، حتیمیتشکیل  CrAlNهم در فاز 

نمودار  6 در شکل باشد. 5/8ومینیوم به کروم کمتر از آل

 و ساختارهای کریستالی فازهای Cr-Nفازی دوتایی 

 نشان داده شده است.کروم مکعبی و هگزاگونال  نیترید

 
و  CrNنیتروژن و ساختار کریستالی  -نمودار فازی کروم .0 شکل

N2Cr [84.] 

-Sو  S-2-12دو نمونه  یابیفازالگوهای پراش همراه با 

خطوط  0درشکل  شده است. ارایه 5ل در شک 10-12

 هایپیکو تطبیق آن با  ASTMهای استاندارد کارت

لیست دقیق زوایا و  ؛آورده شده است S-2-12نمونه 

در  S-10-12و S-2-12 فاصله صفحات در دو نمونه 

ها نمایانگر تطبیق فازهای مورد بحث در نمونه 1شکل 

  .است

های با زیرلایه و برای پوششرتو ایکس الگوهای پراش پ

در  های مختلف،گذاری یکسان با ضخامتشرایط رسوب

ها از . با افزایش ضخامت لایهآورده شده است 9در شکل 

افزایش   CrNشود و شدت پیکشدت پیک آهن کاسته می

در برخی از شود طور که ملاحظه میهمانیابد. می

 N2Cr فاز NCrN/CrAl ، علاوه بری پراشهاالگو

آن  N2Cr. علت تشکیل فاز هم وجود دارد هگزاگونال

است که فشار جزیی نیتروژن درون محفظه کمتر از مقدار 

های مربوط به است. پیک بوده CrNلازم برای تشکیل فاز 

بود و  48-409-2869، متعلق به شماره کارت N2Crفاز 

 80/34ها در زاویه پیک قوی این فاز برای همه پوشش

از آنجا که آلومینیوم درون  جه دیده شد. علاوه بر این،در

هم به صورت  AlNشبکه هگزاگونال حلالیت ندارد، فاز 

با شماره کارت  AlNفاز  .[88]شودمیتشکیل جداگانه 

درجه  1/56و  40، 46، 42در زوایای  4463-404-48

  % 2/00مکعبی  CrNدر  AlNحد حلالیت  ظاهر شد.

ایای بالاتر انتقال ها به زوشود پیکاست و این باعث می

ها با نرم افزار نحوی که شناسایی صحیح آنیابند، ب

 اکسپرت میسر نباشد.

 
لایه و شرایط های با زیرالگوی پراش پرتو ایکس پوشش .3شکل 

های متفاوت.گذاری یکسان و ضخامترسوب
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 .S-10-12و  S1-2-12دو نمونه یابیفازالگوهای پراش همراه با  .1شکل 

 

 .S-2-12نمونهخطوط و تطبیق آن با  ASTMهای استاندارخطوط کارت .1شکل 
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 .S-10-12و  S-2-12نمونه  دوات در صفح لیست دقیق زوایا و فاصله .3شکل 

 های نیتریدی تحلیل روش فازیابی پوشش  
های نیترید کروم موجود در فازشناسی پوشش چالش

از است.  CrN های مربوط به فازشیفت پیک آلومینیوم

 48-405-2393مقایسه اطلاعات کارت استاندارد شماره 

 مربوط به نمونه  1های الگوی پراش در شکل با داده

S-10-12 ( از888)شود که پیک صفحاتمشخص می 

از زاویه ( 244)پیک صفحات و 15/40به  54/40 اویهز

های انتقال یافته پیک ؛انتقال یافته است 52/33به  59/34

از ) fccکه ساختار  است *CrNیا  CrAlNفاز  لق بهمتع

  دارد. (NaClنوع 

 
 

 
 

 
 .( در الگوی پراش888شیفت پیک صفحه )میزان  .75شکل 
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 .( در الگوی پراش244)میزان شیفت پیک صفحه .77شکل 

 88و  84 هایمقدار این شیفت ثابت نیست و مطابق شکل

وی که برای نحبه ضخامت پوشش بستگی دارد. ب

( حدود 244)میکرونی مقدار شیفت پیک 2های پوشش

در حالی که برای  درجه است. 59/34-38/33=02/4

درجه  52/33-59/34=  94/4میکرونی  84ضخامت 

پوشش چندان قابل توجه نیست های است. اثر تعداد لایه

نسبت به پوشش  لایه 82درجه، پوشش  8/4و تنها حدود 

تر دمای های ضخیم. برای پوششنک لایه شیفت دارد

و  ها افزایش یافتهداخلی محفظه و در نتیجه دمای نمونه

شود. به این دلیل فراهم می N2Crشرایط ایجاد پوشش 

های شاخص و را با پیک N2Crپوشش ده میکرونی فاز 

مقدار کروم  N2Crدهد. با تشکیل فاز بلندتری نشان می

بیان دیگر مقدار نسبی شود یا به کمتر می CrAlNدر فاز 

Al در فاز CrAlNشود. نتیجه این امر شیفت بیشتر می

ساختار  به زوایای پراش بالاتر است. CrAlNبیشتر پیک 

های است که یون NaClکریستالی نیترید کروم از نوع 

های های نیتروژن در موقعیتو یون fccکروم در نقاط 

ع اتمی کروم اند. شعا)اکتاهدرال( قرار گرفتههشت وجهی

 54/4آنگستروم و شعاع یون سه ظرفیتی آن  239/8

که با احتساب شعاع یون نیتروژن سه  ]82[آنگستروم است

آنگستروم بدست  834/3برابر  CrNظرفیتی، ثابت شبکه 

آید. این عدد با ثابت شبکه نیترید کروم که از نتایج می

پراش پرتو ایکس حاصل شده است مطابقت دارد. 

دارد؛ شعاع  بزرگتریوم نسبت به کروم اندازه اتمی آلومینی

تر است و از کروم بزرگ آنگستروم 344/8 برابر اتمی آن

و از  آنگستروم 68/4 لومینیوم سه ظرفیتیشعاع یونی آ اما

و  CrNاست. با ورود آلومینیوم به شبکه  ترکروم کوچک

فاز جدیدی  % 54های کروم، تا حدود جایگزینی با یون

ی که نحوشود، بشود اما شبکه کوچک مینمی تشکیل

آنگستروم  421/3ثابت شبکه نیترید کروم آلومینیوم به 

رسد. فاصله صفحات کریستالی نیز متناسب با این می

 شبکه کاهش یافته و در نتیجه زوایای براگ افزایش 

 تر منتقل یابند؛ خطوط پراش به سمت زوایای بزرگمی

در  CrAlNشود که پوشش بب میشوند. این شرایط سمی

پراش پرتو ایکس با فازیابی معمول نرم افزار اکسپرت 

که بر اساس محاسبات  82قابل شناسایی نباشد. شکل 

دهد با ورود آلومینیوم کریستالوگرافی ترسیم شده نشان می

تقریباً  244به شبکه نیترید کروم، زاویه پراش صفحات 

 34می که آلومینیوم یابد و هنگابطور خطی افزایش می

اشغال کند، میزان  CrNرا در شبکه  fccدرصد نقاط 

 سد.بردرجه یک به حدود  باید (θ2)جابجایی این پیک

دار بر مبنای نرم افزار های پوششنتایج فازیابی نمونه

  آورده شده است. 3اکسپرت و روش تحلیلی در جدول 

 
با  CrN شبکه (244)صفحات جابجایی زاویه پراش .70شکل 

 افزایش درصد آلومینیوم در شبکه.
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 ها بر اساس برنامه اکسپرت و روش تحلیلیفازیابی نمونه .9جدول 

 زاویه پراش

(2Θ) نمونه

S-2-12 

زاویه پراش 

(2Θ) نمونه  

S-10-12 

ق فازیابی)طب

نرم افزار 

 اکسپرت(

 فازیابی)بر

 اساس تحلیل

 فازها(

386/46  138/44  AlN AlN 

- 15/40  CrN, 
Cr2N, AlN 

CrAlN 

453/32  940/32  CrN, Cr2N CrAlN 

843/33  520/32  CrN CrAlN 

- 68/61  AlN, Cr2N AlN, Cr2N 

042/53  195/53  Cr2N, Fe CrAlN 

930/00  943/01  CrN, Cr2N CrAlN 

441/18  309/12  Fe, Cr2N, 

CrN 
CrAlN 

812/94  516/93  Cr2N Cr2N 

 گیری نتیجه

چند لایه  نانوساختار هایششدر پژوهش انجام شده پو

CrN/CrAlN یند صنعتی رسوب فیزیکی بخار آبا فر

د زنگ نزن هایی از جنس فولالایهقوس کاتدی روی زیر

 ،ساختار. از مشاهدات میکروسکوپی رسوب داده شد 324

افزار ها توسط نرمآنالیز عنصری و فازیابی دقیق پوشش

تالی فازهای ها به اطلاعات کریساکسپرت و تطابق آن

توان به صورت نتایج حاصل از این تحقیق را می نیتریدی،

 :زیر خلاصه نمود

 کریستالساختاری متراکم و نانوبطور کلی ها پوشش -8

در نرم  ،بر اساس رابطه شررها داشته و اندازه کریستالیت

و  AlNنانومتر برای  9هایی با ابعاد بلورک ،افزاراکسپرت

که ساختار نانو را تایید بدست آمد  N2rCنانومتر برای  81

های حضور میکروذرات در پوشش از مشخصه کند.می

که سبب زبری سطح پوشش و قوس کاتدی است  روش

 شود.خواص مکانیکی میافت برخی 

های پوشش الگوی پراش پرتو ایکس به تعداد لایه -2

های بستگی ندارد اما ضخامت کل پوشش در شدت پیک

 است.  زیرلایه موثر

ها توسط پراش پرتو ایکس نشان داد فازیابی پوشش -4

پوشش  ایجاد و  CrNشدن آلومینیوم در شبکه اضافهکه 

CrAlN به زوایای  هاانتقال آن و هاباعث جابجایی پیک

 به کروم بیشتر از آلومینیوماگر نسبت . شودمی پراش بالاتر

 گردد.نیز پدیدار می AlNفاز  برسد، 5/8

لیل عدم وجود کارت استاندارد برای نیتریدهای به د -3

افزار اکسپرت میسر ها با نرمچندجزیی، شناسایی آن

نیتریدهای سایر و  CrAlNفاز  فازیابی قطعی نیست.

باید به میزان حل شدن آلومینیوم  دو یا چند جزیی،مشابه 

 توجه کرد. هم های ناشی از آنشیفت پیکو  CrNدر 
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