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ASPS 技术制备微纳结构 FeS 固体润滑渗硫层的研究* 

乔玉林 1，胡春华 1,2，赵玉强 1，孙  磊 1 
（1. 装甲兵工程学院 再制造技术重点实验室，北京 100072；2. 装甲兵技术学院 机械工程系，长春 130117） 

摘  要：利用可移动活性屏低温离子渗流技术（简称 ASPS 技术），考察了工艺参数对渗硫层形貌、结构等的影响，

制备了具有微纳结构的 FeS 固体润滑渗硫层。研究发现，渗硫温度比保温时间对 FeS 固体润滑渗硫层的形貌和组成结

构影响更大。当渗硫温度 230 ℃、保温 2 h 时，渗硫层以 FeS 为主，但含少量的 FeS2，渗硫层中 S/Fe 原子摩尔百分比

值接近 1。渗硫层由微纳米量级的硫化物颗粒堆积而成，表层为富 S 层、次表层为 FeS 层，在渗硫层和基体之间存在

厚度约 400 nm 的扩散层。 
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Study on FeS Solid Lubrication Layer with Micro/Nano Structure Prepared by ASPS Technology 

QIAO Yu–lin1, HU Chun–hua1, 2, ZHAO Yu–qiang1,SUN Lei1 

(1. Science and Technology on Remanufacturing Laboratory, Academy of Armored Force Engineering, Beijing 100072; 

2. Department of Machinery Engineering, Academy of Armored Force Technology, Changchun 130117) 

Abstract: By utilization of active screen plasma sulphurizing technology (ASPS technology), the FeS solid lubrication layer 

with micro/nano structure was prepared. The influence of processing parameters on the morphologies and structures of the 

sulphide layer was examined, and the results showed that the sulphurizing temperature affects the morphologies and structures 

of FeS solid lubrication layer greater than the treat time. The atom mol percent ratio of S to Fe was close to 1.0 when the 

optimizing technics parameters was 230 ℃/2 h, and it was mainly composed of FeS. The active screen ion sulphurizing layer 

was piled by micro/nano sulfide particles, which can be divided into three layers: top surface S–rich layer，Sub–surface FeS 

layer and a sulphide diffusing layer of about 400 nm adjacent to substrate. 
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0  引  言 

硫化亚铁呈鳞片状，其晶体结构与石墨、二硫
化钼等固体润滑剂的结构相同，均为六方密排层状
结构，易于沿晶格密排面进行滑移，变形抗力小，
剪切强度低，是典型的固体润滑材料[1–3]。 

硫化亚铁是一种非金属材料，具有较好的抗冷
焊特性。它的熔点高达 1 100 ℃，硬度低，塑性流
变能力好，因此能显著提高钢和铸铁零件的抗擦伤
性、抗咬合性和减摩性能。同时，由于其具有疏松
多孔的特点，便于储油，有利于保持良好的润滑作 
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用，已广泛应用于冶金、内燃机、纺织、轴承、齿
轮、刀具、磨具等工业领域[4,5]。 

对 铁 路 车 辆 滚 动 轴 承 使 用 的 渗 碳 轴 承 钢
G20CrNi2Mo 进行低温离子渗硫处理的试验发现，
渗硫试样比未渗硫试样的摩擦因数降低了 27 %～
37 %，磨损量减少了 85 %，抗烧蚀负荷提高 20 %～
90 %，在等负荷条件下摩擦升温降低 12 ℃左右[6]。 

在模具表面进行低温离子渗硫处理，可形成厚
15 μm 左右的硫化亚铁薄膜，降低了冲压时滚子与
凹模内腔壁的摩擦因数，使模具使用寿命提高 1 倍
多[7]。对 492QB–16 发动机所做的渗硫前后对比试验
表明，渗硫处理后的发动机额定功率提高了 3.24 %，
发动机最大扭矩提高了 2.44 %，最低比油耗下降了
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2.68 %，发动机额定功率下机械效率提高了 1.56 %[8]。
低温离子渗流处理能有效提升铁基机械零部件的抗
磨、减摩，以及抗烧蚀等性能，但低温离子渗流处
理复杂零部件时，存在零部件升温不均匀，边缘渗
流层不均匀，以及因清洗不干净出现打弧烧伤等缺
陷和不足。为了克服这些缺陷和不足，文中利用可
移动活性屏低温离子渗流技术（ASPS），通过优化
制备工艺参数，在 CrMoCu 合金铸铁表面制备微纳
孔 FeS 固体润滑层，考察工艺参数对渗硫层形貌、
结构等的影响，并探讨其形成机理。 

1  试验部分 

1.1  试验材料 

试样材料为 CrMoCu 合金铸铁，其化学成分与
含量为 2.76 % C，0.77 % Mn，1.98 % Si，0.166 % P，
0.025 % S，0.98 % Cu，0.31 % Cr，0.36 % Mo。
CrMoCu 合金铸铁经 580 ℃去应力退火处理后，加
工成F 25.4 mm×6 mm 的圆块试样。试验用气体为
S 蒸气，是由分析纯 S 粉末升华所得。 

1.2  制备方法 

渗硫层的制备是在高频脉冲等离子扩渗设备
上进行的。ASPS 技术制备低温离子渗硫层采用的
可移动网状活性屏为不锈钢网屏，其网格宽度为  

8 mm，网屏直径为 70 mm，网屏高度为 45 mm。 

通过工装设计，将多个零电位试样置于接阴极
的活性屏内，利用可移动网状活性屏的整体加热作
用，使零电位试样获得均匀加热。 

1.3  分析方法 

（1）形貌与成分分析 形貌和成分分析分别在
荷兰PHILIPS公司生产的Quanta 200型环境扫描电
子 显 微 镜 (SEM) 和 美 国 EDAX 公 司 生 产 的
GENESIS 型 X–射线能谱仪(EDS)上进行的。 

（2）相组成分析 渗层相组成分析是在德国布
鲁克公司生产的 D8ADVANCE 型 X–射线衍射仪
(XRD)上进行的。所用靶材为 Cu 靶，电压为 40 kV，
电流为 100 mA，衍射角从 20°到 90°。 

（3）AES 分析  利用清华大学分析中心的
PHI–700 型纳米扫描俄歇系统（日本 ULVAC–PHI

公司生产）进行 AES 分析。实验条件：采用同轴
电子枪和 CMA 能量分析器，电子枪高压为 10 kV, 

能量分辨率为 1 ‰。入射角 30 °，分析室真空度不

低于 3.9×10–9 Pa。溅射条件：扫描型 Ar+枪，标样
为热氧化 SiO2/Si，溅射速率 115 nm/min。 

2  ASPS技术制备微纳孔FeS固体润滑层研究 

2.1  温度对ASPS技术制备微纳孔FeS固体润滑层

的影响 

图 1 给出了渗硫温度对 ASPS 技术制备微纳孔 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1 不同渗硫温度下活性屏离子渗硫层的表面形貌(保
温时间 2 h) 

Fig.1 SEM morphology of FeS solid lubrication layer at the 

different sulphurizing temperature (holding time 2 h) 
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FeS 固体润滑涂层表面形貌的影响。由图可见，随
着渗硫温度的升高，硫化物颗粒与孔隙尺寸皆逐渐
增大。涂镀层测厚仪检测发现，随着渗硫温度的升
高，渗硫层的厚度逐渐增加。渗流温度为 210 ℃，
渗硫层中的硫化物颗粒与孔隙都很细小，尺寸在纳 

米量级，渗硫层很薄，大约 2 µm 左右；渗流温度
为 230 ℃，渗硫层中的硫化物颗粒与孔隙尺寸皆在
微纳米量级，厚度约为 5 µm；渗流温度为 250 ℃，
渗硫层中的硫化物颗粒与孔隙都较大，渗硫层较
厚，平均为 10 µm 左右。 

图 2 给出了渗硫层中 S/Fe 原子摩尔比与渗硫
温度的关系。由图可见，保温时间相同时，渗硫层
的 S/Fe 原子摩尔比随着渗硫温度的升高而增加。
这是由于温度较高时，试样表面原子的活性增大，
硫蒸气量增多，活性硫粒子数也增多，有利于活性
屏及试样表面硫化物的形成。同时，在辉光放电条
件下，活性屏上形成的硫化物也易于溅射下来，并
沉积到试样表面。 

图 3 给出了不同渗硫温度下活性屏离子渗硫层
的 XRD 分析。可以看出，渗流温度为 210℃时，
渗硫层以 FeS 相为主，且峰值都较低，而基体相的
衍射峰比较强，这是因为渗硫层薄而疏松多孔的缘
故；渗流温度为 230 ℃时，渗硫层以 FeS 相为主，
且峰值较高；渗硫温度为 250 ℃时，渗硫层以 FeS2

相为主，而且衍射峰很强，基体相的衍射峰很弱，
显示渗硫层较厚。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图2 活性屏离子渗硫表层S/Fe原子摩尔比与渗硫温度的
关系（保温时间 2 h） 

Fig.2 The relation of atom mol percent ratio of S to Fe and the 

sulphurizing temperature added amount of RE(holding time 2 h) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3 不同渗硫温度下活性屏离子渗硫层的 XRD 分析 

Fig.3 XRD patterns of FeS solid lubrication layer at the 

different sulphurizing temperature 

2.2  保温时间对ASPS技术制备微纳孔FeS固体润

滑层的影响 

图 4 给出了不同保温时间下活性屏离子渗硫层
的表面形貌（渗硫温度 230 ℃）。由图可见，硫化物
颗粒与孔隙尺寸随保温时间的延长变化不大，保持
在微纳米量级，渗硫层厚度在 5～10 µm 之间。 

图 5 给出了活性屏离子渗硫表层 S/Fe 原子摩
尔比与保温时间的关系。由图可见，在相同的温度
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图 4 不同保温时间下活性屏离子渗硫层的表面形貌(渗硫温度 230 ℃) 

Fig.4 SEM morphology of FeS solid lubrication layer at the different treat time (230 ℃)

下，随着保温时间的延长，活性屏离子渗硫表层的
S/Fe 原子摩尔比也随之增大，但对 S/Fe 比的影响
不如渗硫温度的影响明显。对不同渗硫时间下活性
屏离子渗硫层的 XRD 分析发现。渗流时间为 1 h

时，渗硫层以 FeS 相为主，且峰值都较低，而基体
相的衍射峰比较强，渗硫层很薄，而且疏松多孔。
渗流时间为 3h 时，渗硫层主要以 FeS2 相为主。 

由上述分析可知，渗硫温度比保温时间对渗硫
层的形貌和组成结构的影响更大。当渗硫温度  

230 ℃、保温 2 h 时，制备的渗硫层由微纳米级的
硫化物颗粒组成，其 S/Fe 原子摩尔百分比值接近 1，
以 FeS 相为主。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图5 活性屏离子渗硫表层S/Fe原子摩尔比与保温时间的
关系(渗硫温度 230 ℃) 

Fig.5 The relation of atom mol percent ratio of S to Fe and 

the treat time (230 ℃) 

2.3  ASPS 技术制备微纳孔 FeS 固体润滑层的形成

机理分析 

图 6 示出了微纳孔 FeS 固体润滑层的 SEM 形
貌。由图可见，渗硫层由纳米量级的硫化物颗粒堆
积而成，其厚度约为 8～10 µm，其结构呈疏松多孔

状，其表层的“孔径”较大，内层的“孔径”较小。 

图 7 给出了微纳孔 FeS 固体润滑层在不同入射
角下的 XRD 分析结果。可见渗硫层中存在 α–Fe 相、
FeS 相和 FeS2 相。当入射角 5°时，FeS2 衍射峰较强，
FeS 和 α–Fe 衍射峰较弱，可见最表层存在一个富硫
层，随入射角增大，即入射深度增加，FeS 和 α–Fe

衍射峰强度明显增大，这表明渗硫层的次表面层的
结构以 FeS 相为主。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6 微纳孔 FeS 固体润滑层的 SEM 形貌 

Fig.6 SEM morphology of FeS solid lubrication layer with 

micro/nano structure
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图 7 微纳孔FeS固体润滑层在不同入射角下的XRD分析 

Fig.7 XRD patterns of FeS solid lubrication layer with 

micro/nano structure at the different incident angle 

图 8 所示为微纳孔 FeS 固体润滑层 Fe、S 元素
沿深度剖面分布的 AES 分析曲线。由图可见，在
溅射时间范围内，由表及里，S 元素含量逐渐减少，
Fe 元素含量逐渐增加并达到稳定值。当在溅射小于
0.5 min（溅射厚度相当于 57 nm）时，S/Fe 原子摩
尔比大于 1，表明渗硫层存在一个极薄的富硫层，
之后 S/Fe 原子摩尔比开始小于 1；当溅射至约   

4.2 min（溅射厚度相当于 57 nm）时，S、Fe 元素
含量分别出现一个明显的降低与升高的台阶，S/Fe

原子摩尔比远小于 1，并且 S 元素含量的下降趋势
增大。说明此时已溅射到基体内，当溅射至约 8 min

时，S 元素含量逐渐降低至零，这表明 S 元素沿着
缺陷及晶界向基体内有一定量的扩散，其扩散层的
厚度大约为 400 nm。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 8 微纳结构 FeS 固体润滑层的 AES 分析 

Fig.8 AES analysis of FeS solid lubrication composite layer 

with micro/nano structure 

由上述分析可知，渗硫层由表层的富S层、次
表层的FeS层，以及扩散层组成。 

3  结  论 

（1）利用 ASPS 技术制备 FeS 固体润滑渗硫层
时，渗硫温度比保温时间对渗硫层的形貌和组成结
构的影响更大。当渗硫温度 230 ℃、保温 2 h 时，
制备的渗硫层以 FeS 为主，但含少量的 FeS2。 

（2）利用 ASPS 技术制备的 FeS 固体润滑渗硫
层由纳米量级的硫化物颗粒堆积而成，表层为富 S

层、次表层为 FeS 层，在渗硫层和基体之间存在厚
度约 400 nm 的扩散层。 
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