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阴极电弧 TiN 膜层的观察检测和比较 

董  骐，田  凯，胡中军，吴  臻 
（北京丹普表面技术有限公司，北京 100096） 

摘  要：通过对 TiN 膜层上和膜层中微液滴的观测，探讨了微液滴对膜层和基底结合力产生的影响，并分析了划痕试

验中微液滴破损和膜层剥落之间的关系。在丹普公司开发的 AS700DTXB 型计算机自动控制离子镀膜机上，通过调整

镀膜工艺参数、控制微液滴的尺寸，明显改善了 TiN 膜层和基底(高速钢和模具钢)的结合力。采用不同的划痕仪检测

临界载荷 Lc2 可以稳定在 100 N，或者更高；分析和探讨了膜基结合力国内外不同的检测判据和规范。根据实际测量中

的经验积累和结果分析，提出了对国内测量标准的修改意见。 
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中图分类号：O484.5         文献标识码：A          文章编号：1007–9289(2010)01–0063–06 

Observation Test and Comparison of Cathodic–Arc TiN Film 

DONG Qi, TIAN Kai, HU Zhong–jun, WU Zhen 

(ProChina Limited COLTD, Beijing 100096) 

Abstract: Through observing of micro droplets on and inside TiN film, their effects on film and substrate adhesion are 

studied. Meanwhile, the relationship between micro droplet broken and flake peal off along scratch on the film is analyzed. 

With automation ion plating machine model AS700DTXB developed by ProChina Limited, through coating recipe 

modification to control micro droplet sizes, TiN film and substrate (high speed steel and mould steel) adhesion is to be clearly 

improved. Critical load (Lc2) can be stable at 100 N or higher with different scratch test instruments. In this paper different 

measurement criterions and norms of scratch test are studied. Based on the measurement practices and data analysisabove, a 

further modification on Chinese standard is proposed. 

Key words: cathodic arc; TiN, micro–droplet; scratch test instrument; film–substrate adhesion; critical load 

0  引  言 

1981年美国多弧（Multi–Arc）公司引进前苏联
发明的阴极电弧技术，开发出面向工业镀膜应用的

阴极电弧离子镀膜离子镀膜机。这一技术经历了快
速发展和成熟阶段。阴极电弧离子镀膜以其沉积

（镀膜）速度快、金属粒子离化率高、镀膜过程控
制稳定、设备和维护成本较低，已经成为真空物理

气相沉积（PVD）技术在工业镀膜应用市场上影响
最大的一个分支。由于阴极电弧放电在蒸发金属粒

子中夹带着微液滴[1]，对于所镀膜层的内在质量和
性能有负面影响；限制了在一些领域中的应用，特 
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别是在对膜层的致密性和表面光洁度要求高的部
分装饰性镀膜市场；在工具（功能性）镀应用市场
上，阴极电弧离子镀膜一般也被认为难于达到最高
的质量要求[2]。 

对于常规的工具镀，其膜层性能主要包括以下
技术指标：膜层表面摩擦因数（主要决定于膜层的
成份，也受膜层表面光洁度的影响）；膜层高温下
的稳定性和抗氧化性能（也主要决定于膜层的成
份）；膜层显微硬度（HV）(也是主要由膜层成份
决定的，TiN 的维氏硬度在 2 200 HV 左右。对于
PVD 镀膜而言，膜层硬度指标是相对容易达到的)。 

膜层内应力，一般分为压应力和张应力。膜层
内应力和膜基结合力之间是对抗（竞争）关系。膜
层越厚内应力越大，要求膜基结合力越高。优良的
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膜层需要有高的膜基结合力，同时还要控制膜层内
应力。膜层太厚也会改变被镀件的尺寸精度。反之
膜层太薄，又会减弱耐磨损性能。因此膜层厚度是
有控制的，工具镀 TiN 膜层的厚度通常在 2～10 µm。
采用划痕仪测得的临界载荷（N）应该是在膜层内应
力作用下表现出的膜基结合状况。因此膜基结合力
临界载荷（N）是评价工具镀膜层最重要的性能指标。 

但是，TiN 膜层中的微液滴具体呈现出什么形
态，它们对膜层的性能，特别是膜基结合力，产生
了什么影响尚没有清楚的认识，而且，目前国内外
在临界载荷评价标准中存在着明显的不一致，使得
不同来源的临界载荷数据可能相差很大，缺乏可比
性，影响了临界载荷数据的可信度。 

1  镀膜中微液滴的观察和探讨 

在丹普公司开发的 AS700DTXB 型计算机自动
控制离子镀膜机（弧源为 RCAE1047 型阴极电弧源
系统）上，按照工具镀的常规要求镀制出 TiN 膜层，
并对膜层表面微液滴的形貌进行了的观察和分析。 

采用 KEYENCE 的彩色 3D 激光扫描显微镜
(VK–8700)观察一个大的微液滴切面形貌（图 1）。
它的直径大约 10 µm，厚度大于 1 µm，就像一块“发
面饼”附着在膜层表面上。说明微液滴离开纯钛靶
面在真空室内飞行时处于高温熔化状态，像颗圆形
的水滴。当它以一定速度撞击到较低温度的被镀工
件表面时，球形的微液滴变成直径/厚度比大约为
10 的“发面饼”。可以预料，无论是在膜层表面还是
在膜层内部（埋没）的微液滴，也无论微液滴的大
小，都会出现“发面饼”的形貌。 

图 2 显示出膜层上附着有类似于“牙根”的微液
滴。在膜层形成过程中，其表面不完整、不致密，
微液滴撞击到被镀工件表面时，微液滴的一部分会
挤进工件表面上的缝隙中，形成微液滴的“牙根”。 

图 3 展示出微液滴被划痕压头削掉一块。从图 4

上可以看到液滴中的金属被划痕压头刮下后液滴
破损形成的“彗星尾巴”呈现金属灰白色，说明微液
滴内部是纯金属钛，不是 TiN，微液滴本身的硬度
肯定较低。 

如果微液滴贯穿了整个膜层，意味着在膜层上
的某个局部位置不是 TiN 而是纯 Ti。这个纯钛点就
会由于硬度较低和膜基结合力较差成为膜层上的
弱点。多个这样的弱点肯定会影响到膜层的整体性

能表现。工具镀膜层要求避免微液滴贯穿整个膜层
厚度。膜层表面的微液滴直径一般不大于 10 µm、
液滴厚度在 1 µm 左右，因此，工具镀膜层厚度在 2 µm

以上时，才能保证微液滴不贯穿整个膜层。反之，
控制镀膜过程中微液滴的尺寸肯定有利于提高膜
层质量。 

 

 

 

 

 

图 1 微液滴的切面形貌 
Fig.1 Morphology of micro–droplet in cross section 

 

 

 

 

图 2 表面上的微液滴长有“牙”根 
Fig.2 Micro–droplet roots into film 

 

 

 

 

 
图 3 微液滴被削掉一块 

Fig.3 Micro–droplet cut by scratch head 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

图 4 被压头刮破的微液滴 

Fig.4 Scratched micro–droplet  

从图 5 上可以看出在膜层中破损的微液滴露出
了纯金属色，像水泥中的鹅卵石，硬度上正好相反。
膜层中存在一定量的微液滴，形成一个个局部的内
应力吸收中心，有助于降低膜层的整体内应力。这一
因素应该为工具镀膜层的总体性能带来正面效应。 
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图 5 膜层中的微液滴 

Fig.5 Micro–droplets inside film 

2  膜基结合力判据及检测结果 

对于膜（层）基（底）结合力的评价，国内外
主流采用划痕检测方法。对于单一的膜层–基底系
统，划痕试验中“临界载荷”的定义标准国内国外各
不相同： 

（1）国内通常采用声发射法或者摩擦力法测
量“薄膜内聚力失效”（Lc*）和“膜–基结合力失效” 

(Lc)，后者也简称“临界载荷”[3]。 

（2）在国外，通常采用一个或者多个临界载
荷（Lcn）根据薄膜渐进损坏的程度来定义。ASTM

标准[4]采用显微镜直接观察，确定两个临界载荷（图
6）：Lc1 为膜层上出现（龟）裂纹开始点；Lc2 为
在更高的压力作用下，和膜层裂纹相关联的其后膜
层结合失效/出现小块膜层从基底剥落的开始点；
Lc3 通常定义为薄膜大面积剥落的开始点。 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

图 6 划痕和临界载荷示意图[4] 

Fig.6 Scratch and critical load schematic diagram[4] 

文中，Lc*对应于 Lc1，即薄膜内聚力失效；Lc

对应于 Lc2 还是 Lc3 在国内还没有统一定义，国外通
常以 Lc2 定义为薄膜的“临界载荷”，或者将 Lc1、Lc2

和 Lc3 分别列出。对于一些薄膜，Lc2 和 Lc3 可能接

近甚至重合，但对于另外一些薄膜，两者相差很远。 

在 ASTM C1624–05 标准中，明确提出临界载荷
(Lcn)的确定只能采用显微镜观测法。其它方法，如
摩擦力（摩擦因数）–压力曲线或者声发射法都只能
作为辅助工具。而国内标准则主要采用声发射法和
摩擦力（摩擦因数）–压力曲线来确定临界载荷。 

以上两个重要的不同点很容易造成不同数据
来源的差异，失去相互对比的客观基础。对于多层
和纳米膜层，临界载荷的定义（Lcn）将更加复杂，
这里不讨论。 

文中试验采用了兰州化物所开发的 MFT–4000

多功能材料表面性能试验仪进行所镀膜层的划痕
检测。经过对同一块样片进行反复划痕试验，发现
声发射法获得的声音信号相差极大，没有重复性，
基本没有参考价值。在实际划痕测试中，对摩擦力
–正压力和摩擦因数–正压力曲线进行了分析研究；
同时也采用 ASTM C1624–05 标准描述的显微镜观
测法，确定划痕上的 Lc1、Lc2 和 Lc3 点。 

在显微观测方法中，为了起始点的测量准确，
设定大于零的起始载荷（Li）。对于最大载荷为
100～120 N（Lf）的划痕，通常设定起始载荷为 5 N；
对于最大载荷 30～50 N 的划痕，建议设定起始载
荷为 1～2 N。 

首先应测量整条划痕的实际长度 Dt(µm)，注意
在测得划痕长度后要减去前、后端头划痕宽度（直
径）的一半；然后再测量确定点的位置 Dn(µm)，假
设仪器压头的垂直压力随着移动距离线性增大，容
易计算出对应的临界载荷(Lcn)（如图 7）： 

Lcn = (Lf－Li)*Dn /Dt + Li 

 

 

 

 

 

图 7 划痕示意图 

Fig.7 Scratch schematic diagram 

在所有划痕测量过程中，还要特别注意保持划痕
压头的清洁，否则会造成划痕曲线数值的重大偏差。 

在高速钢或者模具钢上镀制工具镀 TiN 膜层，
最初能够达到的膜基结合力只有 60～70 N。经过多

Lc1 
Lc2 

1.8 mm 

划痕方向 

随着压力增加 
的累积破坏 

划痕测量长度 

划痕长度(Dt) 

5.53 µm 

0.70 µm 
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次反复摸索、改进、测试和比较，特别注意控制阴
极电弧源蒸发出的微液滴的尺寸，掌握了工具镀
TiN 的优化镀膜工艺（基本参数：镀膜温度 470 ℃，
CAE–Ti 靶 8 套、电流为 70 A，偏压为 150 V，真
空度为 0.8 Pa，反应气体 N2：700 mL/min），使膜
基结合力有了明显的提高。 

文中所涉及的样片都采用高速钢或磨具钢，它
们的硬度一般都在 65HRC 左右；所镀 TiN 膜层的
厚度大致为 2.5 µm；硬度测量载荷为 25 g，膜层的
硬度稳定在 2200 HV 上下。 

文中涉及到 3 台不同的划痕仪器见表 1。 

表 1 三台不同的划痕仪器配置 

Table 1 Three different scratch test instruments 

简称 
仪器 

型号 

划痕压头直径 

/ µm 

最大压力   

/ N 

所在 

公司 

仪器 1 CSM 100 30 Protec 

仪器 2 CSM 200 180 CSM 

仪器 3 MFT 200 120 丹普 

采用 CSM 划痕仪和 100 µm 直径的划痕压头
（仪器 1）对上述工艺镀制的膜层进行了测量。其
摩擦力–压力曲线、摩擦因数线如图 8。可以看出摩
擦力（摩擦因数）–压力曲线基本都是一条直线，
显示膜层没有出现破损。采用显微镜观测法遇到的
最大问题是，如何区分膜层中微液滴的破损和膜层
小块剥落。笔者认为，微液滴破损一般显示为一个
近似圆形的头，拖着金属色的尾巴。如图 9 和图 4

所示。除非微液滴贯穿整个膜层，一般微液滴破损
不应被认作膜层剥落。 

更加仔细的观察微液滴的破损点和摩擦力–正
压力曲线上的对应位置可以发现，微液滴的破损对
应着摩擦力–正压力曲线上的小凸起。微液滴的大
小也对应着曲线凸起的大小。所有小凸起之间没有
联系，也没有造成曲线上升斜率的整条改变。 

该划痕在最尾端（最高压力 30 N）处没有出现膜
层剥落（图 10）支持了上述判断。因此可以认为在压
力达到 30 N 时没有出现 Lc2。而 Lc1 则应该在 13.2 N

以前，从图 9 上可以看出划痕上出现了裂纹。 

Protec 公司在同一台镀膜机上采用相同镀膜工
艺镀制了 TiN 样品（不同批次）。其中两块由 CSM

公司采用直径为 200 µm 的划痕压头进行测量（仪
器 2）。其摩擦力–压力曲线、摩擦因数线如图 11。 

CSM 公司确定的 Lc2 分别为 130 N 和 110 N。  

假设采用仪器 1（100 µm 直径划痕压头）和采
用仪器 2（200 µm 直径划痕压头）得到的测量结果
具有可比性，那么两者数据应该存在着 2（直径比） 

 

 

 

 

 

 

 

横轴 上：正压力 0～30 N，下：划痕距离 0～10 mm；纵
轴 右：摩擦因数 0～1.0（中间曲线），中：摩擦力 0～40 N

（下曲线），左：正压力 0～40 N（上曲线） 

图 8 划痕仪 1 测量曲线 

Fig.8 Measurement curves with instrument 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 9 仪器 1 在正压力为 13.2 N 处的彗星形的液滴破损
Fig.9 Comet–shaped broken micro–droplet at 13.2 N with 

instrument 1 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

图 10 仪器 1 在正压力为 30 N 时的划痕形貌 

Fig.10 Scratch morphology at 30 N with instrument 1 
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横轴 上：正压力 0.9～180 N，下：划痕距离 0～4.99 mm；
纵轴 左：摩擦因数 0～1.0，中：声发射 0 %～100 %，
右：压深–08 到 32 µm。（1：摩擦因数曲线，2：声发射
曲线，3：压痕压深曲线，4：残留压深曲线)  

图 11 划痕仪 2 测量曲线  

Fig.11 Measurement curves with instrument 2 

至 4（面积比）倍的因子。再假设两次样片上的膜
层性能基本相同，比较它们的测试结果，就可以得
出上述因子应在 3～4 之间。 

在丹普公司内进行的所有膜层划痕检测都采用
兰州化物所 MFT–4000 型划痕仪（仪器 3）。相对于
摩擦力–正压力（上）曲线，摩擦因数–正压力（下）
曲线似乎可以看出摩擦因数的变化拐点（图 12），
仍然十分不清晰，也难于确定 Lc。将一块 TiN 膜层
样板上 3 次重复检测得到的摩擦力–正压力检测曲
线重叠在图 13 上，根据 3 条曲线的重叠和分离，
更容易作出判断。Lc*和 Lc 分别为 45 N 和 105 N。
在没有显微镜的情况下，这一方法具有容易操作和
判断的优点。该组数据和上述采用仪器 2 的数据也
具有一定的可比性。 

运用仪器 3，对国内 7 家（包括丹普公司的 3 条
曲线）工具镀 TiN 样品进行了划痕试验。将所有摩
擦力–压力曲线重叠在图 14 上，可以看出：① 所 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

1：摩擦力–正压力曲线，2：摩擦因数–正压力曲线 

图 12 划痕仪 3 测量曲线 

Fig.12 Measurement curves with instrument 3 

有曲线在前段都相互重合，说明样品的膜层情况基
本相同；② 曲线偏离总线，表明该膜层出现剥落，
压头和基底发生摩擦，摩擦因数增大，对应于 Lc

点；③ 丹普（PC）样品的 Lc 点最高。所有 7 家样
品的 Lc 数值列于表 2 中。 

 

 

 

 

 

 

图 13 划痕仪 3 的三次重复测量摩擦力曲线 

Fig.13 Three repeat curves with instrument 3 

 

 

 

 

 

 

 
图 14 国内七家工具镀 TiN 膜层划痕曲线重叠 

Fig.14 Scratch curves of hard TiN from seven sources 

表 1 不同来源 TiN 膜层膜基失效临界载荷(Lc) 

Table 1 Critical loads (Lc) of seven TiN samples 
 

PC YS NA RX CG SC DH 

100 82 90 75 70 55 61 

由于不同厂家的镀膜样品的膜厚、膜层硬度不
同，所以上述结果只能作为参考。 

3  结  论 

综上所述，从试验的角度，就工具镀 TiN 膜层
和高速钢（或磨具钢）基底间的膜基结合力以及测
量有关问题进行分析和讨论，得出如下启示： 

（1）在工具镀镀膜过程中要注意抑制微液滴。
避免产生过多过大的微液滴，影响膜层的整体性能
质量，特别是降低膜基结合力、膜层硬度、膜层致
密性和表面光洁度。 
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（2）TiN 膜层的初步测试结果表明，采用 200 µm

直径压头和 100 µm 直径压头得到两组临界载荷
（Lc2），它们之间存在着 3～4 的因子。 

（3）采用国产 MFT–4000 型（200 µm 直径）
划痕仪进行测试，执行 ASTM C1624–05 的 Lcn 确认
标准，所得到的临界载荷数据和国外 CSM–200 µm

仪器测得的结果具有可比性。建议国内相关单位考
虑制定或者修订新的划痕测量国家标准。 

（4）丹普公司镀制的 TiN 膜层厚度 2.5 µm，采
用标准划痕法（200 µm 直径压头）测试，Lc2 稳定
在 100 N，或者更高；该 TiN 膜层先后镀制在冲模、
丝攻、滚齿刀等多种常规工具模具上，分别进行了
实际应用测试，均显示出明显和优良的使用效果。 
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