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Đề tài: Các lớp phủ đa lớp Ti tinh khiết và các lớp siêu
hợp mạng TiN/CrN xen kẽ nhau
Tóm tắt

Các lớp phủ đa lớp Ti tinh khiết và các lớp siêu hợp mạng TiN/CrN xen kẽ nhau được lắng tụ
với chiều dày lớp được điều khiển và chu kì 2 lớp siêu mạng dùng kĩ thuật phún xạ Magnetron DC
ở chế độ xung. Hướng ưu tiên của thành phần siêu mạng TiN/CrN hoặc là (111), (200), hoặc hướng
ngẫu nhiên phụ thuộc vào cấu trúc con giữa các lớp Ti và siêu mạng. Phép kiểm tra mức độ lồi lõm
ở mức độ nano chứng tỏ rằng tính chất cơ học của các lớp phủ biến đổi theo chu kì 2 lớp, định
hướng tinh thể học và tỉ lượng thể tích của các lớp siêu mạng trong lớp phủ. Khi chu kì 2 lớp và tỉ
lượng thể tích của các lớp siêu mạng bằng nhau, các lớp phủ với các lớp siêu mạng định hướng theo
mặt (200) cứng hơn các lớp phủ định hướng ngẫu nhiên và các lớp siêu mạng định hướng (111).
Phép kiểm tra vết xướt phát hiện những sai hỏng nghiêm trọng ở mặt phân cách giữa các lớp phủ/
đế và các lớp siêu mạng/ Ti. Do tính chất dễ gãy của các lớp siêu mạng và độ bền bề mặt phân cách
yếu, những lớp phủ đa lớp này thể hiện nhược điểm trong phép kiểm tra ăn mòn, liên quan đến sự
va chạm các hạt vận tốc cao, gây ra sự rạn nứt lan rộng và sự tách rời mặt chuyển tiếp cục bộ giữa
lớp phủ/ đế, giữa siêu mạng và các lớp Ti tinh khiết.

1. Giới thi ệu:
Các lớp phủ đa lớp cho thấy tính năng về mặt kĩ thuật được tăng cường hơn so với các lớp
phủ đơn lớp và vì thế sẽ rất thuận lợi để kết hợp ưu điểm của các vật liệu thành phần. Các lớp
phủ đa lớp chứa cả các lớp phủ cứng và dẻo dai chẳng hạn TiN/Ti [1] và W-N/W [2] được
chế tạo cho các ứng dụng chống ăn mòn. Như chúng  ta đã biết, lớp W-C/W đa lớp đã nâng
cao khả năng chống mài mòn của đế hợp kim Ti ít nhất là 2 bậc về độ lớn [3]. Trong phương
pháp tiếp cận “thiết kế đa tỉ lệ”, các lớp phủ đa lớp bao gồm các lớp có cấu trúc siêu mạng
cứng và các lớp có tính chất mềm, dẻo dai được lắng tụ trên các miếng Si [4-6]. Trong các hệ
phủ đa tỉ lệ, lớp dẻo dai nguyên khối dày hơn từng lớp trong chuỗi siêu mạng. Bằng cách
điều khiển tỉ lệ của các pha cứng và dẻo dai, các lớp phủ, vừa độ cứng cao, lại vừa có tính
chất khó gãy như được thấy trong hệ Mo/W đa lớp [6], và do đó có thể là ứng cử viên tốt cho
những ứng dụng chống ăn mòn. Tuy nhiên rất ít nghiên cứu được thực hiện để khám phá
tiềm năng của các lớp phủ đa lớp đa tỉ lệ cho ứng dụng này.

Trong nghiên cứu này, các lớp phủ đa lớp, đa tỉ lệ với các lớp Ti tinh khiết và siêu mạng
TiN/CrN xen kẽ nhau (được biểu diễn ở hình 1), được lắng tụ trên đế Ti-6Al-4V dùng kĩ
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thuật phúng xạ Magnetron. Người ta khảo sát tính chất của nó bằng phương pháp nhiễu xạ tia
X (XRD), phép kiểm tra mức độ lồi lõm ở cấp độ nano và phép kiểm tra vết xướt. Phép kiểm
tra độ mòn sử dụng sự va chạm các hạt cứng tốc độ cao cũng được thực hiện để đánh giá khả
năng chống mài mòn và cơ chế mài mòn hủy hại của các lớp phủ.

2. Thực nghiệm:

Những mẫu Ti-6Al-4V hình tròn phẳng được mài nhẵn về mặt cơ học dùng bột nhão kim cương
1µm, rồi sau đó được rửa bằng kỹ thuật siêu âm trước khi lắng tụ. Một hệ phún xạ Magnetron không
cân bằng trường đóng TEER 650 với bộ tạo plasma 1 chiều dạng xung được dùng để lắng tụ các lớp
phủ đa lớp với các lớp Ti tinh khiết và các lớp siêu mạng TiN/CrN xen kẽ nhau (hình 1) bằng cách
đóng/ngắt tuần hoàn nguồn khí hoạt hóa N2. Áp suất nền khoảng 10-6 Torr và áp suất làm việc trong
quá trình lắng tụ là 1-2 mTorr. Độ dày của từng lớp Ti và siêu mạng TiN/CrN được điều khiển bởi
thời gian đóng ngắt khí N2. Độ dày tổng cộng các lớp phủ gần 5µm.

Cấu trúc tinh thể học của các lớp phủ được xác định bằng phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) góc
lớn. Chu kỳ 2 lớp được đo bằng cách dùng phương pháp nhiễu xạ tia X góc nhỏ. Tính chất cơ học
của 1 số lớp phủ đa lớp được  đo dùng thiết bị kiểm tra độ cứng nano CSM với tải cực đại 50mN.
Phép kiểm tra độ mài mòn được thực hiện theo tiêu chuẩn G67-02 ATSM. Môi trường mài mòn là
bột Al2 O3 với kích thước trung bình 50µm. Dòng khí N2 hạt cung cấp hạt bay với tốc độ 84m/s,
được hướng trực tiếp đến miếng được phủ với góc va chạm 90 độ.

3. Kết quả và thảo luận:

Các bó siêu mạng bao gồm 10 lớp TiN và CrN, được xem như 1 thành phần trong khi các lớp Ti
tinh khiết được xem như 1 thành phần khác trong bài báo này. Các lớp phủ đa lớp 6-12 lớp thành
phần được lắng tụ với chu kỳ 2 lớp siêu mạng và tỉ lượng thể tích khác nhau và 3 cấu trúc  con bề
mặt chuyển tiếp khác nhau giữa các lớp Ti tinh khiết và các lớp siêu mạng TiN/CrN . Thí nghiệm
nhiễu xạ tia X phát hiện thấy sự định hướng ưu tiên của các lớp siêu mạng biến đổi theo cấu trúc
con của bề mặt chuyển tiếp. Hình 2 biểu diễn sơ đồ của các cấu trúc con và phổ XRD tương ứng .



Các lớp phủ loại A, không có cấu trúc con giữa Ti và các lớp siêu mạng, hình thành nên các lớp Ti
định hướng (0 0 0 2) và các lớp siêu mạng TiN/CrN (1 1 1). (0 0 0 2) và (1 1 1) tương ứng là các
mặt phẳng xếp chặt của các siêu mạng Ti cấu trúc lục giác xếp chặt và siêu mạng cấu trúc B1(lập
phương tâm  mặt). Sự lệch mạng nhỏ(<2%) giữa các mặt phẳng xếp chặt này tạo điều kiện thuận lợi
cho sự hình thành các lớp Ti (0 0 0 2) và TiN/CrN (1 1 1) . Mối quan hệ tinh thể học này không thể
duy trì nếu lớp Cr cấu trúc lập phương tâm khối (nhỏ hơn 100nm) được lắng tụ như 1 lớp chuyển
tiếp (loại B). Do đó, lớp phủ loại B không thể hiện sự định hướng ưu tiên đối với cả Ti và các lớp
siêu mạng. Hình 3 biểu diễn bề mặt tiết diện va chạm của lớp phủ loại B cho thấy cấu trúc nhiều lớp
. Tuy  nhiên, nếu vài lớp Cr và  Ti xen kẽ nhau với chiều dày từng lớp <15nm được lắng tụ như
vùng chuyển tiếp (loại C) , các lớp siêu mạng thể hiện định hướng ưu tiên (2 0 0). Hơn nữa, kết quả
kiểm tra chứng tỏ rằng sự phát triển  của % thể tích  siêu mạng không ảnh hưởng đến sự định hướng
tinh thể học  của các lớp siêu mạng .



Tính chất cơ học của các lớp phủ đa lớp với tỉ lượng thể tích siêu mạng khác nhau và định hướng ưu
tiên được đo. Suất Young hiệu dụng E* và độ cứng H của các lớp phủ được xác định từ đường cong
tải tối đa dùng phương pháp Oliver -Pharr [7]. Tính chất cơ học được đo từ miếng với chu kỳ 2 lớp
siêu mạng khoảng 10nm, được liệt kê trong bảng 1. Đối với các lớp phủ siêu mạng TiN/CrN tinh
khiết, các lớp phủ định hướng (2 0 0) mang lại độ cứng và E* hiệu dụng cao hơn so với các lớp phủ
định hướng (1 1 1). Không ngoài đự đoán, hiệu ứng tương tự cũng sẽ áp dụng cho các lớp phủ đa
lớp có chu kỳ 2 lớp mạng siêu mạng Λ và tỉ lượng thể tích Vsup .Trong bảng 1, đối với các lớp phủ
với  ~10nm và Vsup =50%, độ cứng giảm từ 15,1 đến 14.0 đến 11.6 GPa; và E* giảm từ 216 đến
211, đến 176 MPa cho thành phần siêu mạng với định hướng ưu tiên (200), ngẫu nhiên và (111), độ
cứng giảm khi Vsup giảm.

Các lớp phủ siêu mạng với ba sự định hướng siêu mạng khác nhau nghĩa là (1 1 1), ngẫu nhiên và (2
0 0), tất cả đều thể hiện độ bền kết dính thấp hơn 15N. Lớp phủ đa lớp với các siêu mạng định
hướng (1 1 1) phải chịu 1 sự phá vỡ cục bộ bên cạnh rãnh . Tuy nhiên, lớp phủ với các lớp TiN/CrN
định hướng (2 0 0) lại chịu 1 sự phá vỡ mãnh liệt hơn. Diện tích phá vỡ thường có biên dạng bậc
cho thấy sự kết dính bề mặt chuyển tiếp yếu (hình 4).



Sự chệnh lệch độ cứng lớn giữa lớp phủ và đế có thể dẫn đến độ bền kết dính thấp đã được báo cáo
trong tài liệu tham khảo [8]. Đối với các lớp phủ như Ti/siêu mạng đa lớp, chênh lệch độ cứng lớn
giữa các lớp siêu mạng cứng và các lớp Ti tinh khiết  mềm có thể làm yếu độ bền bề mặt chuyển
tiếp, gây bất lợi cho khả năng chống mài mòn của lớp phủ.

Trong nghiên cứu này, lớp phủ đa lớp phải qua phép kiểm tra chống mài mòn với góc va chạm 900

bởi các hạt Al2O3 ăn mòn với vận tốc cao. Rãnh mài mòn của các lớp phủ đa lớp không cho thấy
cấu trúc phân lớp trong quá trình kiểm tra. Thay vào đó, sự phá vỡ cục bộ được quan sát do kết quả
của sự va chạm hạt (hình 5a). Những cấu trúc có hình dạng miệng núi lửa do sự va chạm từng hạt
(5b) cho thấy sự biến dạng dẻo và sự hình thành các vết nứt, đặc biệt tại các biên núi lửa. Do sự
khác nhau lớn về độ cứng H giữa các thành phần siêu mạng Ti mềm và các thành phần siêu mạng
cứng, các lớp cứng đáp ứng với sự va chạm bằng cách hình thành các vết nứt vì chúng không thể
điều tiết được biến dạng đàn hồi được tạo ra trong lớp mềm. Sự va chạm lặp lại của các hạt trên
cùng  một vị trí tạo ra sự phân mảnh lớp phủ (hình 5c). Hơn nữa sự bắn phá hạt dần dần mở rộng
các chấm phân mảnh và cuối cùng dẫn đến sự phá vỡ lớp phủ cục bộ(hình 5d). Bề mặt đế được phô
ra cùng với các diện tích có dạng bậc gần biên chỉ ra rằng sự va chạm hạt được tích lũy là nguyên
nhân gây ra sự tách rời cục bộ hóa tại bề mặt chuyển tiếp lớp phủ/đế và bề mặt chuyển tiếp Ti/lớp
siêu mạng. Sự ăn mòn hủy hại trong chế độ rạn nứt và phân lớp được báo cáo với  các lớp phủ
TiN/Ti đa lớp [9]. Biên của vùng bị đập vỡ là các điểm yếu  có thể dễ dàng mở rộng do va chạm.
Cuối cùng, vùng bị phá vỡ sẽ kết nối với nhau để phô ra một vùng đế lớn.



Lớp phủ đa lớp với các lớp Ti tinh khiết và siêu mạng TiN/CrN xen kẽ nhau cho thấy đặc tính kém
về sự chống mài mòn vì độ bền bề mặt tiếp xúc yếu. Khả năng chống mài mòn của các lớp phủ có
liên quan đến sự bám dính giữa lớp phủ/ đế, cũng như sự kết dính giữa các lớp cứng và mềm, bởi vì
sự sai lệch thường xuất hiện tại bề mặt phân cách các lớp như trong nghiên cứu này và trong hệ
thống đa lớp TiN/Ti [10]. Vấn đề này có thể được khắc phục bằng cách đưa vào các lớp thành phần
có độ dẻo dai phân cấp thay cho các lớp kim loại  tinh khiết  để cải tiến sự tương thích về mặt cơ
học giữa các thành phần cứng và dẻo dai. Nhiều công trình đang được thực hiện để điều chỉnh  vi
cấu trúc của các lớp phủ đa lớp với tính chất chống ăn mòn được tăng cường.

4. Tóm tắt:

Các lớp phủ đa lớp chứa các lớp Ti tinh khiết và siêu mạng TiN/CrN xen kẽ nhau với định hướng
ưu tiên, chu kì 2 lớp và tỉ lượng thể tích được điều khiển, đã được lắng tụ thành công bằng kĩ thuật
phún xạ magnetron. Định hướng ưu tiên của các lớp siêu mạng TiN/CrN được điều khiển bằng cách
điều khiển cấu trúc con giữa Ti và các lớp siêu mạng.

Độ bền về mặt chuyển tiếp yếu giữa lớp phủ/đế và siêu mạng /Ti bị ảnh hưởng tiêu cực bởi sự
chênh lệch độ cứng lớn giữa các lớp siêu mạng và Ti.

Độ bền về mặt chuyển tiếp  yếu giữa lớp phù đa lớp đóng vai trỏ căn bản dẫn đến sự thiếu hụt các
tính chất chống mài mòn cần thiết và thêm nhiều công trình được thực hiện để làm rõ vấn đề này.




