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摘要：目的 研究TiAlN及TiAlSiN涂层的微观结构及力学性能，以及硬质合金涂层刀具切削SUS304不锈钢的切削性能及磨损行为。方法 采用阴极电弧离子镀技术在硬质合金试片及铣刀上分别制备纳微米TiAlN及TiAlSiN涂层。通过X射线荧光测量系统测量涂层的厚度，用扫描电镜（SEM）观察涂层表面形貌，用能谱仪（EDAX）分析涂层元素成分，用X射线衍射(XRD)分析涂层晶相结构，用纳米压痕仪表征涂层硬度，用洛氏硬度计定性测量涂层结合力，通过高速铣削试验探究涂层刀具的切削性能及磨损行为。结果 TiAlN及TiAlSiN涂层的厚度分别为3.32 μm和3.35 μm，表面致密、光滑，高分辨率（20 000×）下观察到涂层表面有液滴、针孔及凹坑存在。Si元素促进了TiN（200）晶相的生长，晶粒尺寸减小，硬度增加。TiAlN及TiAlSiN涂层的显微硬度分别为29.6 GPa 及37.7 GPa，结合力分别满足VDI-3198工业标准的HF3和HF1等级。在130 m/min的高速切削条件下，TiAlSiN涂层刀具寿命约为未涂层刀具的5倍，TiAlN涂层刀具的1.5倍。结论 Si掺杂制备的TiAlSiN涂层具有高的硬度及良好的抗粘附性，更适用于不锈钢材料的高速切削加工。
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Preparation and Cutting Performance of TiAlN and TiAlSiN Coatings
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ABSTRACT: Objective In order to study the microstructure and mechanical properties of TiAlN and TiAlSiN coatings, or the cutting performance and wear behavior of coating tools cutting SUS304 stainless steel. Methods In this paper, nano-micron TiAlN and TiAlSiN coatings were prepared by cathodic arc ion plating on the surface of cemented carbide sample and tools. The thickness of the coatings was measured by X-ray fluorescence measurement system, scanning electron microscopy (SEM) was used to observe the coatings surface morphology, energy dispersive spectroscopy (EDAX) was used to analyze the coating elements, nano indenter was adopted to measure the coating hardness, Rockwell Hardness Tester was implemented to investigate the adhesion strength qualitatively, high speed milling experiment was used to study the cutting performance and wear behavior of coating tools. Results The thickness of TiAlN and TiAlSiN coating is 3.32 μm and 3.35 μm respectively, the coating surface is dense and smooth. Droplets, pinholes and shallow craters are existent on coating surface with high resolution（20 000×）. The Si element promotes the growth of TiN (200) crystal phase, the grain size decreases and the hardness increases. The micro-hardness of TiAlN and TiAlSiN coatings is 29.6 GPa and 37.7 GPa respectively. The adhesion strength meets the VDI-3198 industrial standard of HF3 and HF1 levels. Under the high cutting speed of 130m/min, the tool life of TiAlSiN coating is about 5 times than that of uncoated tool, and 1.5 times than that of TiAlN coating tool. Conclusion TiAlSiN coating prepared by Si doping have high hardness and better resistance to adhesion, which is more suitable for high speed machining of stainless steel.
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涂层技术是将机械制造与新材料结合在一起的绿色应用技术。随着1980年TiN涂层的问世，涂层在工业领域的应用得到了快速的发展，一批批新的涂层工艺及涂层种类不断涌现[1]。二元涂层如CrN，CrC，TiC，Al2O3，TaC等，三元涂层如TiCN，AlTiN，CrAlN，TiSiN，以及多层复合涂层、梯度涂层、超晶格涂层。新型涂层具有更高的微观硬度、韧性及稳定性 [2—4]。
涂层在减少刀具切削力、切削热、表面粗糙度及加工振动方面扮演着重要的角色，涂层选择对于机加工具有重要的意义[5]。低摩擦系数的涂层刀具在切削过程中有利于断续切屑的形成，非连续切屑有利于减少接触面积，降低刀具切削力[6—7]。采用PVD技术制备的TiAlN薄膜，在薄膜成长时候容易形成柱状晶结构。柱状晶结构在交替载荷的作用下容易产生裂纹，在裂纹扩展及机械载荷的作用下涂层容易剥落、失效。此外，柱状晶结构也较为容易引起涂层内部的氧化扩散。为进一步改善涂层的性能，可以在TiAlN中加入合金化元素Zr，B，Y，Cr，V，Si等提高涂层的硬度、耐磨性、耐腐蚀性及高温稳定性[1,8]。四元涂层中，人们对于TiAlSiN表现出极大的兴趣。在TiAlN中加入Si元素可以显著抑制柱状晶的生长，提高(Ti，Al)N涂层的抗氧化性、热稳定性和硬度[9]。
文中对TiAlN及TiAlSiN涂层刀具高速铣削不锈钢的失效模型进行了对比分析，探讨了不同涂层刀具的磨损失效机制及涂层对刀具使用寿命的影响。对阴极电弧技术制备的TiAlN及TiAlSiN涂层的微观结构及力学性能进行了研究。
1  实验步骤
1.1 涂层的制备
采用阴极电弧沉积系统(ICS-04 ARC PRO)（阴极电弧设备及行星轮结构夹具如图1a、b所示）在硬质合金试样及硬质合金刀具（硬质合金牌号为YG10，密度为14.5~14.9 g/cm3，硬度为91.5HRA ~92.5HRA，抗弯强度为1500 MPa，冲击韧性为2.5 J/cm2）基体表面制备TiAlN及TiAlSiN硬质涂层。在涂层沉积之前，先对基体进行酒精清洗，再进行45 min的超声波清洗。刀具基体装入真空炉腔后，启动机械泵及分子泵将炉腔气压由环境压力抽至5×10-3 Pa，采用加热器对基体辐射加热至450 ℃，夹具转速为3 r/min，基体偏压为-900V。在氩气（流量为200cm3/min）环境中对基体进行等离子刻蚀清洗16 min。沉积TiAlN所用的靶材为Ti(99.99% purity)靶及AlTi（67%（原子分数） Ti, 33% Al）合金靶，靶材作为阴极，Ti靶电流为180 A，AlTi靶电流为200 A，基体偏压为-80V。Ti靶、AlTi及TiSi（80%Ti, 20%Si）合金靶用作弧源沉积TiAlSiN涂层，Ti靶电流为160 A，AlTi靶及TiSi靶电流为180 A，基体偏压为-100V。涂层的制备均在N2环境中进行，环境压力为4.2 Pa，N2流量为200 cm3/min。在沉积TiAlN及TiAlSiN涂层前，先沉积0.8 μm的TiN涂层作为过渡层。涂层的厚度控制在(3.3±0.4)μm，TiAlN及TiAlSiN涂层的沉积时间分别为110，150 min。
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a 阴极电弧设备                     b 行星轮结构夹具
图1阴极电弧设备及夹具
Fig.1 Cathode arc equipment and fixture
1.2涂层性能的表征及测试
采用德国菲希尔公司（FISHER）生产的X射线荧光测量系统（FISCHERSCOPE X-RAY XUL）测量涂层的厚度，取5个点的平均厚度作为涂层的厚度。利用高分辨率及高放大倍数的扫描电子显微镜（Quanta 200FEG）观察涂层的表面形貌特征。利用能谱仪(Energy Dispersive X-Ray Analysis，EDAX)分析涂层的化学成分，能谱分析的加速电压为20 kV，放大倍数为10 000倍。薄膜的晶相结构采用日本Rigaku公司生产的X-Ray Diffractometer (XRD)设备进行分析，检测射线为Cu Kα射线（λ=0.154 18 nm），掠射角2θ=10°～80°。采用美国MTS公司的Nano Indenter XP纳米压痕仪的XP组件，金刚石压头，连续刚度方法（CSM）检测涂层的硬度，施加载荷为5 mN，压痕深度为100 nm，取5个点的平均硬度作为涂层的显微硬度值。压痕法用于测量膜基结合力，将洛氏硬度计的圆锥形金刚石压头（圆锥夹角为120°，尖顶半径为0.2 mm）在588 N的测试压力下压入被测涂层表面，保持一段时间（10 s）后卸除压力，然后在显微镜（500×）下观察涂层的压痕及其边缘形貌特征。
1.3铣削试验
涂层刀具的铣削测试在美国哈挺公司生产的铣削机床（HARDINGE VMC-1000II）上进行，被加工材料为SUS304不锈钢，工件尺寸为300 mm×200 mm×50 mm，铣削试验设置如图2所示。SUS304不锈钢及硬质合金刀具的主要元素成分见表1。切削磨损是限制刀具使用寿命的主要因素，为更好地体现涂层刀具的切削性能，采用大进给、无冷却的切削方式，硬质合金刀具及其铣削参数见表2。侧铣一段距离后，最大磨损量作为评估涂层刀具的耐磨性能，并以1/2ap=250 μm作为刀具的磨钝标准。刀具后刀面磨损量（VB）的测量采用图像处理万能显微镜（JX13C），刀具磨损量被测量后，将刀具装回机床，重复铣削加工。切削刃磨损形貌及刀具底部次要的边缘三角形磨损带（Aw）的观察采用高分辨率显微镜（GSX-500）。
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图2 铣削试验设置
Fig. 2 Setup of milling test 
表1 SUS304不锈钢及硬质合金刀具的主要元素成分 
Table 1 Main element compositions of SUS304 stainless steel and cemented carbide tool
	[bookmark: _GoBack]
	WC
	Co
	Cr
	Ni
	C
	Si
	Mn

	SUS304
	-
	-
	17.00~19.00
	8.00~11.00
	≤0.08
	≤1.00
	≤2.00

	YG10
	90
	10
	-
	-
	-
	-
	-



表2硬质合金刀具及其铣削测试参数
Table 2 Parameters of cemented carbide tool and milling test
	直径/m
	前角/(°)
	后角/(°)
	刀尖半径/mm
	切削进给/(mm·min-1)
	切削深度/mm
	切削速度/(m·min-1)

	6
	12
	10
	0.8
	1400
	0.5
	130


2  结果及讨论
2.1  TiAlN及TiAlSiN的微观结构
TiAlN及TiAlSiN涂层硬质合金试片及刀具如图3所示，TiAlN及TiAlSiN涂层均具有良好的表面形貌特征，表面致密、光滑。TiAlN涂层呈黑褐色，TiAlSiN涂层呈紫铜色，无剥落现象。SEM观察TiAlN及TiAlSiN的表面形貌如图4a，b所示，涂层表面有明显的针孔、凹坑及白色颗粒的的存在。针孔及凹坑形成的原因主要是镀膜过程中液滴飞溅时能量较大，而白色颗粒主要是镀膜过程中液滴的粘附所致。X射线荧光测量系统测量TiAlN及TiAlSiN涂层的平均厚度分别为3.32 μm和3.35 μm。由于涂层制备过程中存在基体电位及温度分布的边角效应，导致试样的边角区域涂层厚度难以控制。刀具刃部的涂层厚度要大于表面的厚度，甚至是表面的整数倍[10]。
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a  TiAlN                    b TiAlSiN
图3 TiAlN及TiAlSiN涂层刀具及试片
Fig. 3 TiAlN and TiAlSiN coating tools and specimens
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a TiAlN                           b TiAlSiN
图4 TiAlN及TiAlSiN涂层的表面形貌
Fig. 4 Surface morphology of TiAlN and TiAlSiN coatings
TiAlN及TiAlSiN涂层的成分见表3，两种涂层N的原子分数均在45%以上。TiAlN及TiAlSiN涂层典型的X射线衍射如图5所示。TiAlN涂层具有致密的柱状结构[11—12]，主要由于涂层中AlN相的存在以及离子诱导产生的缺陷[11,13]。Si元素的添加，使得TiAlSiN涂层内部的柱状晶结构减少，非晶态结构增多[14]。XRD反映TiAlN涂层中有Ti及Al相的衍射峰，Al相主要富集于基体涂层的表面[15]，Ti相存在是由于涂层沉积前基体表面活化。Si元素的掺杂使涂层中hcp-AlN相减少，促进了TiN（200）晶相的生长。同时涂层的衍射峰强度降低，衍射峰宽度增加[16]。这主要是因为Si添加使涂层中无定型相增多，形成Si3N4晶体包覆TiAlN的纳微米复合结构，抑制了TiAlN晶粒的生长，涂层内部晶粒尺寸减小[16—18]。晶粒减小可以使晶界面减少，也可以减小大晶对裂纹扩张的影响。
表3 TiAlN及TiAlSiN涂层的成分
                         Table 3 Chemical composition of TiAlN and TiAlSiN coatings                        %
	涂层
	Ti
	Al
	Si
	N

	TiAlN
	25.97
	23.78
	-
	50.25

	TiAlSiN
	23.58
	25.95
	4.21
	46.26
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图5 TiAlN及TiAlSiN的XRD图谱
Fig. 5 XRD of TiAlN and TiAlSiN coatings
2.2 TiAlN及TiAlSiN的力学性能
纳米压痕仪测得TiAlN及TiAlSiN涂层的显微硬度分别为29.6 GPa 及37.7 Gpa，Si元素的添加对于提高涂层硬度作用较为明显。采用压痕法测量涂层结合力在目前企业应用中较多，结合力的判别根据德国科学技术协会的VDI-3198标准，结合力等级由HF0～HF6依次由好到差。TiAlN及TiAlSiN涂层的表面压痕（100×）及周围微观形貌（500×）如图6所示，TiAlN涂层有少许的剥落，而TiAlSiN涂层仅有微小裂纹，分别符合工业等级的HF3和HF1，具有较好的膜基结合力。
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a TiAlN涂层                                b TiAlSiN涂层
图6 TiAlN及TiAlSiN涂层的表面压痕
Fig. 6 Surface indentation of TiAlN and TiAlSiN coatings
2.3 TiAlN及TiAlSiN涂层刀具的切削性能
不锈钢的塑性大，韧性高，导热率低，易加工硬化。切削加工时消耗能量大，温度高，容易形成积屑瘤，刀具磨损快[19—20]。
图7为未涂层、TiAlN及TiAlSiN涂层刀具在vc= 130 m/min条件下，刀具主切削刃后刀面的磨损过程。由图7可以看出，TiAlSiN涂层刀具拥有最长的切削寿命，为TiAlN涂层刀具的1.5倍，未涂层刀具的5倍。
[image: ]         
图7 未涂层及涂层刀具的磨损过程                          
Fig. 7 Wear process of uncoated and coated tools
刀具切削的起始阶段，磨损迅速增加，涂层刀具的磨损形式更趋向于涂层的部分脱落。图8（100×）为铣削长度7 m后TiAlN涂层刀具底部的磨损情况，有明显的涂层剥落。剥落的原因可能是残余应力的影响，或是铣削过程中的热集中以及高的冲击力[21—22]。稳定阶段刀具的磨损近似线性增加，刀具的切削力也逐渐增大，机械振动增强。受交替载荷的影响，涂层的应力得到释放，但容易产生热应力及疲劳裂纹，加剧涂层剥落[23—24]。切削刃及其周围的涂层剥落后，刀具基体暴露，扩散磨损加剧，容易导致刀具破损。未涂层、TiAlN及TiAlSiN涂层刀具即将达到失效标准时的切削距离分别为14，49，70 m。
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图8涂层剥落
Fig. 8 Coating peeling off
当TiAlN及TiAlSiN涂层刀具的切削距离为21 m和42 m时，涂层被磨穿，刀具基体暴露，磨损加剧。TiAlN及TiAlSiN涂层刀具在磨穿之前，并未发现有积屑瘤的产生。此实验表明，两种涂层刀具的前刀面失效形式为磨料磨损。涂层磨穿后，TiAlN涂层刀具刀尖积屑瘤逐渐累积如图9（50×）所示，而TiAlSiN涂层刀具并没发现有明显的积屑瘤，如图10（50×）所示。产生上述现象的主要原因是暴露的刀具基体周围TiAlSiN涂层相比较于TiAlN涂层具有更高的硬度及抗高温氧化性，在高温高压的切削条件下，TiAlN涂层更容易受摩擦力的影响，在表面形成“滞留层”，滞留层的材料会在刀尖粘附形成积屑瘤。
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图9 TiAlN涂层刀具积屑瘤累积
Fig. 9 Built-up edge of TiAlN coating tool
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图10TiAlSiN涂层刀具的刃口形貌
Fig. 10 Blade morphology of TiAlSiN coating tool
在初始及稳定加工阶段，磨料磨损是涂层刀具前刀面磨损的主要原因。由于刀具与工件的摩擦接触，硬质颗粒容易在刀具表面形成沟槽。TiAlSiN涂层的硬度大于TiAlN涂层，表现出较好的抗磨损能力。TiAlSiN涂层刀具在切削加工过程中并没有明显的材料粘附，刀具后刀面及端部只有少量的磨损。结果表明，TiAlSiN涂层刀具干式铣削不锈钢的主要失效形式为磨粒磨损。
对于未涂层刀具而言，在铣削加工中，刀尖部位容易形成积屑瘤，如图11（50×）所示，后刀面的主要的失效形式为粘附磨损，前刀面的主要失效形式为磨料磨损，且在无润滑高速切削过程中，工件材料很容易转移到刀具表面造成粘着磨损。尽管TiAlSiN涂层可以提高刀具的磨损抵抗和高温氧化抵制能力，但随着切削距离的增加，涂层逐渐磨损及剥落，在刀尖部位逐渐形成积屑瘤。当切削距离为70 m时，磨损带宽度变大，刀尖部位出现明显的工件材料粘附及积屑瘤现象，如图12（50×）所示。
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 图11未涂层刀具刀尖部位材料粘附及积屑瘤   图12 TiAlSiN涂层刀具刀尖材料粘附及积屑瘤
Fig.11Built-up edge of uncoated tool              Fig.12 Built-up edge of TiAlSiN coating tool
3  结论
1）涂层表面致密光滑，有少许颗粒、针孔及凹坑的存在。试验制备的TiAlN及TiAlSiN涂层的厚度分别为3.32 μm和3.35 μm，
2）在TiAlN薄膜中，具有（111），（200），（220）多生长取向。Si元素的掺杂促进了（200）晶相的生长，涂层的晶粒尺寸减小，衍射峰强度降低，衍射峰宽度增加。
3）TiAlN及TiAlSiN涂层的硬度分别为29.6 GPa 及37.7 GPa，与基体的结合力分别符合工业等级的HF3和HF1，表现出较好的膜基结合力。
4）切削试验结果表明，TiAlSiN涂层刀具的寿命是未涂层刀具的5倍， TiAlN涂层刀具的1.5倍。未涂层刀具，TiAlN涂层刀具的主要磨损形式为磨料磨损及粘着磨损。TiAlSiN涂层前期阶段的主要磨损形式为磨料磨损，但随着涂层的磨穿，基体暴露增多，主要磨损形式转变为粘附磨损。
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