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线性离子束制备犇犔犆薄膜的结构和性能
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摘　要：为研究线性离子束技术在不同基体材料上沉积ＤＬＣ薄膜的结构和性能，分别在ＹＧ６硬质合金、ＳＫＤ１１不锈

钢和Ｔ７４５１铝合金表面沉积ＤＬＣ（类金刚石）薄膜，并采用Ｃｒ作为过渡层，缓解膜基不匹配性。通过原子力显微镜、台

阶仪和Ｒａｍａｎ光谱研究薄膜的表面形貌和微观结构；利用划痕仪和摩擦磨损试验机对薄膜膜基结合强度及耐磨性进行

测试。结果表明：采用该技术制备的ＤＬＣ薄膜均匀光滑，表面粗糙度犚ａ仅为５．５ｎｍ；ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系的犐Ｄ／犐Ｇ 值

低于ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系和ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１膜系，说明沉积于ＳＫＤ１１表面的ＤＬＣ含有较多的ｓｐ
３Ｃ；ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１和

ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１膜系膜基结合强度为４２．２Ｎ和２３．２Ｎ，而ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系在１２０Ｎ载荷范围内未有明显破损脱落，

结合强度最好；ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系摩擦因数（０．０９）小于ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系（０．１４）和ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１膜系（０．３２），说

明其具有较好耐磨性能。由此看出，不同基体上制备的ＤＬＣ薄膜结构不同，结合强度和耐磨性也有所差别。
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　第６期 周陶，等：线性离子束制备ＤＬＣ薄膜的结构和性能

０　引　言

　　表面涂覆技术常常被用于半导体
［１］、模具［２］

以及刀具［３］等方面，用来加强材料表面防护，改

善材料表面性能；有时也用于修复磨损或腐蚀损

坏的零件尺寸。但目前将表面涂覆技术作为尺

寸补偿的手段的应用则较少。特别是针对几何

尺寸在０．０１～１０ｍｍ范围内的微米和中间尺度

零件，传统精密加工和微机电技术由于加工精度

和三维结构等因素的限制，均不适用于该类零件

的制造［４］。而薄膜沉积从微观角度上讲，其实是

沉积粒子在零件表面“堆积”的过程。因此，从理

论上讲只要有效控制薄膜的厚度和均匀性就能

实现微纳米级补偿作用，提高零件尺寸精度。而

类金刚石（Ｄｉａｍｏｎｄｌｉｋｅｃａｒｂｏｎ，ＤＬＣ）薄膜作为

一种非晶材料，表面光滑平整，均匀性好，具有高

硬度和优异的减摩抗磨性能［５６］，且制备过程中厚

度可控，因而具有尺寸补偿和表面改性作用，拥

有广泛应用前景。

目前ＤＬＣ的制备方法主要有磁控溅射和等离

子体化学气相沉积等，不同制备方法所获得的

ＤＬＣ薄膜的性能有很大差别。文中采用线性离子

束（Ｌｉｎｅａｒｉｏｎｓｏｕｒｃｅ，ＬＩＳ）技术，该技术具有无热

丝、高离化率、长时间内等离子体运行稳定的特点，

同时在沉积过程中，高能离子束以一定角度和密度

轰击基片，能起到辅助沉积的作用，有望成为薄膜

产业低成本的最理想技术之一［７］。图１为线性离

子束源结构原理图。

图１　线性离子束源结构原理示意图

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｔｈｅｌｉｎｅａｒｉｏｎｓｏｕｒｃｅ（ＬＩＳ）

　　ＷａｎｇＲＫ
［８］等人研究了不同衬底负偏压对

线性离子束沉积ＤＬＣ薄膜的影响，发现ＤＬＣ薄

膜中ｓｐ
３ 键含量随着衬底负偏压的增大先升高后

降低；黄雷［９］等人研究了不同基体温度对线性离

子束沉积ＤＬＣ薄膜的影响，发现随着基体温度

的升高，ＤＬＣ薄膜中ｓｐ
３ 键含量和耐磨性能先降

低后提高；ＤａｉＷ
［１０］等人研究了掺杂Ｃｒ元素对线

性离子束沉积ＤＬＣ薄膜的影响，发现掺杂Ｃｒ（＜

０．３％）元素后，其硬度基本保持不变，摩擦因数

和残余应力显著降低，耐磨性提升明显。但国内

外对采用该技术对比在不同基体材料上沉积得

到ＤＬＣ薄膜的结构和性能的研究还不多，而将

ＤＬＣ薄膜应用于尺寸补偿，则必须考虑不同基体

材料对成膜性能的影响。

鉴于此，文中采用线性离子束技术分别在

ＹＧ６硬质合金、ＳＫＤ１１不锈钢和 Ｔ７４５１铝合金

３种不同基体材料表面沉积ＤＬＣ薄膜，并研究了

不同基体材料上 ＤＬＣ薄膜的结构以及力学性

能，以期对微小零件加工精密膜层补偿技术中膜

基系统设计提供参考。

１　材料与方法

１．１　试样制备

基体材料为ＹＧ６硬质合金、ＳＫＤ１１不锈钢和

Ｔ７４５１航空铝合金，大小均为２０ｍｍ×１０ｍｍ×

５ｍｍ。

采用 ＭＣ Ｈｙｂｒｉｄ多功能镀膜机（中科院沈

科仪），主要包含线性离子源沉积单元和非平衡

磁控溅射单元。以高纯Ａｒ和Ｃ２Ｈ２ 作为工作气

体。镀膜前，试样首先经过打磨、抛光、碱液／酒精

超声波清洗、纯水清洗、脱水等步骤。随后放入真

空腔抽真空至６×１０３Ｐａ，对试样进行Ａｒ离子束

清洗，以提高其表面活性，改善界面性质。为缓解

膜基不匹配性，直流磁控预溅射Ｃｒ作为过渡层，溅

射电流６Ａ，溅射功率０．２ｋＷ。ＤＬＣ制备线性离

子束电压１０００Ｖ，占空比５０％，其他试验参数见

表１。经测量，ＤＬＣ膜层厚度约为２．１μｍ。

表１　犆狉／犇犔犆沉积工艺参数

Ｔａｂｌｅ１　ＤｅｐｏｓｉｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅＣｒ／ＤＬＣｆｉｌｍｓ

Ｆｉｌｍ
Ｔｉｍｅ／

ｍｉｎ

Ｗｏｒｋｉｎｇｇａｓ

Ｔｙｐｅ Ｆｌｏｗ／（ｍＬ·ｍｉｎ１）

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／

℃

Ｔａｒｇｅｔ

Ｔｙｐｅ Ｐａｒａｍｅｔｅｒ
Ｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ／Ｖ

Ｃｒ １０ Ａｒ １７ １１５ Ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇｔａｒｇｅｔ ６Ａ －５００

ＤＬＣ １２０ Ｃ２Ｈ２ １７ １１５ Ｉｏｎｂｅａｍｓｏｕｒｃｅ １０００Ｖ －１５００

９４
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１．２　表征与分析

采用ＶＥＥＣＯ公司ＣＰ５型ＡＦＭ对薄膜表面

形貌进行观察。薄膜厚度由Ｂｒｕｋｅｒ公司ＤＥＫＴ

ＡＫ ＸＴ 台阶仪测得。Ｒａｍａｎ光谱采用英国

ＲｅｎｉｓｈａｗＩＮＶＩＡ型激光共振聚焦显微拉曼光谱

仪测量，光源为Ａｒ＋激光器，波长５１４．５ｎｍ。利

用中科院兰州化学物理研究所 ＷＳ ２００５型划痕

仪对膜基结合力进行测量，压头锥角１２０°，半径

２００μｍ，以４０Ｎ／ｍｉｎ的力进行加载，移动速度

２ｍｍ／ｍｉｎ，划痕长度６ｍｍ。

采用Ｂｒｕｋｅｒ公司ＵＭＴ ２型摩擦磨损试验

机对ＤＬＣ进行球 盘式往复摩擦试验（大气湿度

为４０％，室温），时长１０ｍｉｎ，摩擦副为Ｓｉ３Ｎ４，直

径４ｍｍ，法向载荷４０Ｎ，磨痕长度４ｍｍ。磨损

率犓 可根据式（１）得出：

犓 ＝
犞

２×狀×犛×犠
＝∫
π［犚

２ （犚 犣）２］ｄ犣

２×狀×犛×犠
（１）

其中，犓 为磨损率，ｍｍ３／（Ｎ·ｍ）；犞 为磨损

体积，ｍｍ３；犚 为磨球半径，ｍｍ；犣为磨痕深度，

ｍｍ（可从摩擦磨损试验机上读取）；犛为单程长

度，ｍ；犠 为载荷大小，Ｎ；狀为程数。

２　结果与讨论

２．１　薄膜的表面形貌和微观结构

图２为ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系的ＳＥＭ 形貌，

可以看出薄膜表面光滑平整，呈“球形”化生长，

无明显裂纹和缺陷。试验数据表明，３种试样表

面形貌相差不大，因此仅列出 ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１

膜系的形貌。

图２　ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系的形貌

Ｆｉｇ．２　ＭｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１ｆｉｌｍ

图３ 为 ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６、ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１ 和

ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１３种膜系的 ＡＦＭ 表面形貌，其

表面轮廓算术平均偏差犚ａ依次为５．５、５．６和

６．１ｎｍ，表面粗糙度相差不大，但与文献［１１］（采

用非平衡磁控溅射技术在高速钢基体上制备含

氢ＤＬＣ膜，犚ａ约为１５．６ｎｍ）、文献［１２］（采用脉

冲激光沉积技术在Ｓｉ片上沉积Ｎｉ∶ＤＬＣ膜，犚ａ为

７．７８～１３．１ｎｍ）相比，其颗粒尺寸更小，表面更为

平滑。这是由于采用线性离子束技术，Ｃ２Ｈ２ 解

图３　ＤＬＣ膜的ＡＦＭ形貌

Ｆｉｇ．３　ＡＦＭｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅＤＬＣｆｉｌｍｓ

０５
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离后形成的碳氢基团及中性原子能量较大，到达

基体表面后能够扩散充分，使得生长更为均匀。

同时偏压的存在使得沉积过程始终伴随着离子

束的轰击，促进了表面原子的扩散和对表面疏松

结构的刻蚀，起到辅助沉积的作用，使得膜层光

滑致密，颗粒比较均匀。

激光Ｒａｍａｎ光谱是用来分析碳类材料结构

最直接的手段。ＤＬＣ薄膜的Ｒａｍａｎ光谱一般在

１５００ｃｍ１附近显示出一个不对称的宽峰，利用

高斯（Ｇａｕｓｓ）或洛伦茨（Ｌｏｒｅｎｔｚ）函数，可以将该

宽峰分解为两个峰，分别对应于Ｇ峰和Ｄ峰
［１３］。

图４和表２分别表示 ＤＬＣ膜 Ｒａｍａｎ光谱和

Ｇａｕｓｓ解谱结果。

从中发现：沉积于ＳＫＤ１１基体上的ＤＬＣ膜，

其Ｄ 峰和 Ｇ 峰强度比犐Ｄ／犐Ｇ 值最小，根据文

献［１４］，犐Ｄ／犐Ｇ 比值越小，其膜内ｓｐ
３Ｃ含量越高，说

明ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系含有较多ｓｐ
３Ｃ。ＤＬＣ／

Ｃｒ／ＹＧ６膜系ｓｐ
３Ｃ含量最少，这是因为 ＹＧ６型

硬质合 金的组成中含 有 ６％ 的 Ｃｏ，研 究 发

现［１５１６］，元素Ｃｏ在类金刚石膜沉积过程中，能催

化石墨化并抑制链状氢ｓｐ
３ 键的生长，产生大量

石墨成分。

在采用线性离子束技术镀膜过程中，虽然

ＤＬＣ膜层与基体之间沉积了Ｃｒ过渡层，但由于线

性离子束能量较大，Ｃ离子团轰击Ｃｒ过渡层的同

时，也可将其溅射出去形成空位，膜层可直接沉积

于基体表面，导致Ｃｏ元素对ｓｐ
３Ｃ生长的抑制。

２．２　薄膜的膜基结合性能

划痕法是目前广泛使用的一种测试膜基结

合性能的试验方法。金刚石压头以一定速度划

过膜层表面，同时逐步增大垂直压力，根据ＤＬＣ

薄膜开裂时声信号的剧烈变化来确定薄膜开裂

的临界载荷犔ｃ，用来衡量薄膜的结合性能。图５

显示了ＤＬＣ膜层划痕的３个阶段。

图４　ＤＬＣ膜的Ｒａｍａｎ光谱

Ｆｉｇ．４　ＲａｍａｎｓｐｅｃｔｒａｏｆｔｈｅＤＬＣｆｉｌｍｓ

表２　犇犔犆膜的犚犪犿犪狀光谱犌犪狌狊狊犻犪狀解谱结果

Ｔａｂｌｅ２　ＧａｕｓｓｉａｎｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅＲａｍａｎｓｐｅｃｔｒａｏｆｔｈｅＤＬＣｆｉｌｍｓ

Ｆｉｌｍ
Ｐｏｓｉｔｉｏｎ／ｃｍ１

Ｄ Ｇ

Ｗｉｄｔｈ／ｃｍ１

Ｄ Ｇ

Ｉｎｔｅｇｒａｌａｒｅａ／ｃｍ
２

Ｄ Ｇ
犐Ｄ／犐Ｇ

ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１ １３８２．４ １５５９．２ ３４６．５ １６８．８ ７２９６０ ５３９７３ １．３７

ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６ １４０１．４ １５５７．０ ３７８．８ １６０．１ ９３１３３ ４８５９９ １．９１

ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１ １３９０．８ １５５７．９ ３６２．５ １６７．５ １０１０８８ ６８９６１ １．４６

１５
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图５　ＤＬＣ薄膜不同阶段的划痕形貌

Ｆｉｇ．５　ＳｃｒａｔｃｈｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅＤＬＣｆｉｌｍｓａｔｄｉｆｆｅｒ

ｅｎｔｓｔａｇｅｓ

在初始阶段，由于载荷较小，薄膜仅发生弹

性变形，表面仅有划痕，未出现裂纹。随着载荷

的增加，压头犁削作用增强，此时压头开始深入

薄膜内部，在压头尖端处产生应力集中，并沿其

前面两个棱方向产生裂纹，薄膜发生塑性变形，

产生鱼鳞状脱落现象。当载荷继续增大，压头深

入薄膜内部并与基体接触，由于膜基弹性模量的

不同，导致其变形恢复不再同步，薄膜发生脆性

脱落，膜基脱开，薄膜失效。此时由于ＤＬＣ薄膜

内含有较高的残余应力，而残余应力可通过薄膜

脱落而释放，从而对薄膜的失效起到促进作用。

结合图６声信号变化曲线以及观察薄膜划

痕形貌可知：ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系和 ＤＬＣ／Ｃｒ／

Ｔ７４５１膜系的临界载荷分别为４２．２Ｎ和２３．２Ｎ，

而ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系在１２０Ｎ载荷范围内未见

失效。可解释为 ＹＧ６基体硬度较高，弹性模量

与ＤＬＣ相近，从而能为ＤＬＣ提供良好支撑作用，

且在抵抗变形过程中与ＤＬＣ能保持相对协调，能

积累相当的应变能抵抗变形，从而提高了临界载

荷，故结合强度最高。

图６　ＤＬＣ划痕声信号随载荷变化趋势

Ｆｉｇ．６　ＶａｒｉａｔｉｏｎｏｆｆｒｉｃｔｉｏｎｓｉｇｎａｌｏｆＤＬＣｆｉｌｍｗｉｔｈｌｏａｄ

２５
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２．３　薄膜的耐磨性

图７为ＤＬＣ薄膜在４０Ｎ载荷下，摩擦１０ｍｉｎ

后的表面形貌，其摩擦因数和磨损率见图８。比

较图７（ａ）（ｂ）（ｃ）发现：ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１膜系和基

体均已发生大范围塑性变形，膜层已失效。由于

Ｔ７４５１硬度较低，在载荷作用下很快达到塑性变

形临界点，无法起到支撑薄膜作用，薄膜发生大

范围脱落和破坏，此时摩擦因数较大为０．３２，其

反映的主要是基体承载能力较差。而ＤＬＣ／Ｃｒ／

ＳＫＤ１１膜系和ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系耐磨性良好，

摩擦因数分别为０．１４和０．０９。

图７　ＤＬＣ薄膜的磨损表面形貌

Ｆｉｇ．７　ＳｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅＤＬＣｆｉｌｍｓａｆｔｅｒｒｕｂ

ｂｉｎｇ

图８　ＤＬＣ薄膜的摩擦因数和磨损率

Ｆｉｇ．８　ＦｒｉｃｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｗｅａｒｒａｔｅｏｆＤＬＣｆｉｌｍｓ

　　对于含氢ＤＬＣ薄膜来说，Ｈ 可以起到饱和

薄膜表面悬键的作用，可减小黏着作用，呈现较

小的摩擦因数。对ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系对偶球表

面进行观察，发现其表面存在着一层非均匀的转

移膜，见图９。该转移膜具有石墨化特征，具有较

低的剪切强度，使得ＤＬＣ薄膜具有比较低的摩

擦因数。对比图６（ａ）（ｂ）发现：ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１

膜系磨痕较宽，且有明显的脱落和犁沟现象。由

于ＳＫＤ１１弹性模量（２１８ＧＰａ）较ＹＧ６（６３０ＧＰａ）

低，接触半径犪可根据 Ｈｅｒｔｚ弹性接触理论公

式（２）得出：

犪＝
３犚
４（ ）犈

１
３

犠
１
３ （２）

其中，犪为接触半径，ｍｍ；犠 为载荷，Ｎ；犈为

弹性模量，ＧＰａ；犚 为磨球半径，ｍ。可知磨球与

ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系接触面积大，所以磨痕较宽。

且膜基结合强度弱于 ＹＧ６基体，导致在载荷作

用下薄膜更容易发生弹塑性变形和脱落。薄膜

表面晶粒在剪切作用下发生断裂和碎裂，形成更

图９　Ｓｉ３Ｎ４ 球表面的转移膜

Ｆｉｇ．９　ＴｒａｎｓｆｅｒｒｉｎｇｆｉｌｍｏｎｔｈｅＳｉ３Ｎ４ｂａｌｌ

３５
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小的颗粒状晶粒碎片，被加持在摩擦界面上，形

成磨粒从而形成磨粒磨损，这可解释犁沟产生的

原因。试验说明ＹＧ６基体弹性模量高，硬度大，

能为ＤＬＣ提供良好支撑作用。且能有效减小表

面变形，结合强度高，提高了膜层的耐磨性。

３　结　论

（１）采用线性离子束技术制备的ＤＬＣ薄膜，

表面光滑致密，无明显缺陷，表面粗糙度较小。

（２）ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系的ｓｐ
３Ｃ含量高于

ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１和ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系。

（３）ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系结合强度较好，１２０Ｎ

载荷范围内未失效，优于 ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１ 和

ＤＬＣ／Ｃｒ／ＳＫＤ１１膜系。

（４）ＤＬＣ／Ｃｒ／ＹＧ６膜系耐磨性最好，摩擦因

数和磨损率均低于ＤＬＣ／Ｃｒ／Ｔ７４５１和ＤＬＣ／Ｃｒ／

ＳＫＤ１１膜系。说明基体弹性模量大，硬度高，可

以为ＤＬＣ膜提供良好支撑作用，显著改善薄膜

的膜基结合性能以及耐磨性能。
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