
 
第 18卷第 5期                      中    国  表   面   工   程                     Vol.18  No.5
2005年 10月                      CHINA SURFACE ENGINEERING                  October  2005

负偏压对低温沉积 TiN薄膜表面性能的影响 
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摘  要：研究了在低温磁控溅射沉积 TiN 薄膜过程中，负偏压对基体温度、薄膜表面性能、薄膜与基体界面结合强

度以及摩擦学性能的影响。研究结果表明，加负偏压条件下，明显提高基体温度,有益于晶粒细化，提高硬度，改善色

泽，提高 TiN/基体的界面结合强度，但会引起表面轻微的粗糙化；摩擦学试验表明，负偏压对低温磁控溅射 TiN薄膜

及其摩擦副的摩擦磨损性能的影响较明显。 
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Abstract: A series of experiments were conducted to study the effects of negative bias voltage on substrate temperature, 

surface properties of the film, adhesive strength with the substrate, and tribological properties of the film during the 

preparation of TiN film using low-temperature magnetic sputtering technology. Experimental results showed that the negative 

bias voltage exhibits an important influence on the properties of TiN film. The addition of negative bias voltage resulted in a 

significant increase of substrate temperature, decrease of grain size ,  increase of hardness, improvement of luster, and 

increase of adhesive strength. In addition, the negative bias voltage resulted also in a negative influence, that is, the rougher 

film surface. Accordingly, it showed a great effect on the wear properties of the TiN film. 
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0  引  言 

磁控溅射具有可将等离子体约束于靶的附近，
对基体轰击作用小的特点，这对希望减少基体损
伤，降低沉积温度的应用场合来说是有利的。但在
某些场合下，又希望保持适度的离子对基体的轰击
效应，达到改善薄膜微观组织与性能的目的。实现
离子的轰击可以用外加离子源，此时轰击离子的种
类、能量、密度可以独立调节，然而，离子运动方
向大多不垂直于基体表面，使得离子轰击效应变差。
另一种实现离子轰击的方法是在基体上施加负偏
压，此法方便易行，不需另加设备，得到广泛应用。 

文中以目前国内外机械加工行业广泛应用的
硬质 TiN薄膜为例，分析磁控溅射过程中，负偏压 
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对低温沉积薄膜表面状态及其摩擦学性能的影响。 

1  试验方法 

TiN 薄膜的制取用德国LEYBOLD 公司的
Z400 射频磁控溅射设备。通过对衬底施加负偏压
吸引等离子体中的部分阳离子对衬底轰击，从而在
GCr15轴承钢(淬火+低温回火,硬度60 HRC)基体上
沉积TiN 薄膜。沉积薄膜之前，基体经240#金相砂
纸研磨并在平面磨床上按表面粗糙度Ra为0.32 µm 
磨削后，将GCr15基体用乙醇超声波清洗10 min，
烘干后送入真空室。镀膜时，所用阴极靶为高纯Ti
靶（纯度为99.999 %），溅射工作气体为氩气，反
应气体为氮气，用质量流量计来控制其流量，真空
室本底真空度为10-4 Pa，工作气压为10-1 Pa。TiN 薄
膜的沉积工艺过程为：人工清洗、阳极刻蚀（－1 200 
V, 10 min）、沉积Ti(氩气流量为2×10-6 kg/s，
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VDC=180 V)、沉积TiN (氩气流量为2×10-6 kg/s，氮
气流量为4×10-8 kg/s，VDC=180 V，Ubias=－30 V，
100～120 min)，沉积过程中基体温度＜140 ℃，沉
积时基体偏压选－30 V是因为基体偏压不足或过
大都不好，前者降低了膜层与基体的附着力，后者
使膜层表面粗糙度增高。 

磁控溅射TiN 薄膜与基体的界面结合强度采
用压痕法进行测试，实验时，选用洛氏硬度计压头，
其尖端夹角为120°，尖端曲率半径为0.2 mm ，压
头前端是一扇形球体，在一定载荷下逐级加载使压
头在薄膜表面形成压痕，加载时间为30 s。在金相
显微镜下放大100倍观察压痕并在400倍下检查压
痕周围有无薄膜剥落或形成环状裂纹。随着载荷增
大，压痕由小变大，当载荷大于临界载荷后,在圆形
压痕周围出现放射状环形裂纹，而且环状裂纹直径
随载荷的继续增加而增大。在显微镜下读取压痕直
径和环形裂纹直径以及临界载荷值和其他有关参
数，计算涂层与基体的界面结合力[1]。 

用专门设计的镍铬镍硅型热电偶装置对基体
在沉积过程中的温度进行测定。热电偶经密封孔进
入真空室内，放置在基体上，热电势用HM8011数
字式毫伏计测量，精度0.01 mV。采用显微硬度计
测定TiN薄膜的维氏硬度。薄膜的表面形貌用JSM
－820型扫描电子显微镜（SEM）来观察。 

摩擦磨损性能在 SST−ST 销盘式摩擦磨损试
验机上测定，SST型销盘试验机采用高精度涡流差
动式位移传感器测定摩擦副的磨损随试验时间的
变化规律。摩擦因数、线性磨损量、摩擦温升等数
据的动态采集和处理由武汉材料保护研究所研制
的“SST−ST 计算机数据处理系统”进行。对偶件分
别为 GCr15轴承钢球（φ 8）标准件及陶瓷球（φ6），
试验条件为：正压力 20 N，转速 100 r/min，测摩
擦副磨损性能试验时间为 30 min、测摩擦因数时试
验时间为 100 min，试验用润滑介质为普通机械油
N32，每次试验 100 ml，试验过程均在室温条件下
完成。 

磨损量测量采用在线摩擦副线性磨损量测量
和球试样磨斑直径测量相结合的方法。 

在线摩擦副线性磨损量Wl测量由位移传感器
和SST－ST数据处理系统自动完成，测量精度0.1 µm。 

球试样的磨损体积：  
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球试样的磨损直径 r可由显微镜读出，精度：

±1 µm。 

2  结果与讨论 

2.1  负偏压对基体温度的影响 
由图1可见，正常溅射沉积TiN过程中，基体温

度随射频溅射时间增加而略有增加；加负偏压条件
下，基体温度有明显提高。这是因为当基体被施加
负偏压时, 等离子体中的离子在工件负偏压的吸引
下高速到达基体表面。到达基体表面时,离子轰击基
体，并将从电场中获得的能量传递给基体，使基体
迅速升到高温。 

 

 
 
 
 
 
 
 

图 1   沉积时间与基体温度的关系 

Fig.1  The relationship between deposition time and 

substrate temperature 

 
在本设备条件下溅射沉积TiN薄膜，有偏压时基

体温度低于 140 ℃，无偏压时基体温度低于 100 ℃。 

2.2  负偏压对薄膜表面性能的影响 
在磁控溅射沉积过程中，负偏压在合成化合物

并改进镀层结构和性能上起着基本作用，这是已经
得到公认的[2~9]。在低温磁控溅射沉积硬质耐磨层
工艺中，由于低温的特殊要求，负偏压的影响也有
些特殊性。 

2.2.1提高硬度、细化晶粒 
在溅射沉积过程中对工件引入负偏压，实质是 

在薄膜生长过程中，让膜层暴露在离子轰击之下，
从而使成膜过程受到一定影响。首先，晶粒尺寸会
随离子能量的增加而减小，这是由于高能量轰击在
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基体表面产生更多的缺陷，优先成核部位数目增
加，导致晶粒尺寸减少。另外，离子轰击会使迁移
率较高的那些吸附原子被优先溅射掉，这也是造成
晶粒尺寸较小的原因。 

根据霍尔—佩齐公式，由于负偏压产生晶粒细
化，也会导致沉积层硬度提高。 

由图 2可见，低温磁控溅射 TiN层在有无负偏
压条件下的硬度值的影响，对于符合化学计量的
TiN层而言，在有负偏压条件下具有较高的硬度。 
 
 
 
 
 
 
图 2   氮气流量在有、无负偏压条件下对 TiN镀层硬度的

影响 

Fig.2   The influence of Nitrogen flux on the hardness of 

TiN film with/without negative bias voltage 

 

2.2.2影响色泽 
负偏压引起离子对基体的轰击作用会提高基体温
度，为保证“低温沉积”过程的实现，本研究严格将
负偏压控制在－20～－50 V以内，尽管如此，基体
温度还是有所上升，从而增加沉积过程中氮的解
吸，使 N/Ti 比下降。因此，在有负偏压条件下，
符合化学计量的 TiN要求较高的氮气流量，即在较
高氮气分压下获得金黄色 TiN层，而在无负偏压条
件下，当含氮量偏高时，TiN层色泽开始偏红（见
图 3）。同时可见，在有负偏压条件下，由于能量
的缘故，TiN层较为光亮，在无负偏压条件下，TiN  

 

 

 

 

 

 

 

图 3  氮气流量及负偏压对 TiN色泽的影响 

Fig.3  The effect of nitrogen flux and negative bias voltage 

on the color of TiN film 

层较为灰暗，缺乏光泽。 
2.2.3 影响表面形貌 

负偏压导致的基体溅射效应使精加工的原始
表面发生一定程度的粗化。直接的感觉是手在被处
理件表面上摩擦不如无负偏压时光滑。表面形貌分
析显示，有负偏压情况下的沉积层表面上有许多小
颗粒（见图 4），但比无偏压时致密性好。这主要
是带电粒子对薄膜表面的轰击提高了原子在薄膜
表面扩散和参与化学反应的能力，从而提高薄膜的
成膜能力和致密度。 

 
 
 
 
 
 
 
 

/10-8·(kg/s) 

Ubias= 0V            Ubias=－30V 

图 4   有、无负偏压条件下沉积层表面形貌对比 

Fig.4   The comparison of surface topography of TiN film 

with/without negative bias voltage 

 

2.3   负偏压对结合强度的影响 
薄膜与基体的界面结合强度是薄膜最重要的

性能之一，界面结合强度的好坏直接影响薄膜的实
际使用效果和被处理件的工作可靠性，表 1 为 TiN
层和基体 GCr15的结合强度值。可见有负偏压的界
面结合强度要优于无负偏压的界面结合强度。这是
因为，当对基体施加负偏压时，就增加了沉积粒子
的离子数量及能量，使基体表面轰击、搅拌和注入
作用增强，促进伪扩散型过渡区的形成与宽化，从
而使膜与基体结合力增加。 

 
表 1   负偏压对界面结合强度的影响 

Table1 The effect of negative bias voltage on the adhesive 

strength of TiN film 

序
号

负偏
压/V

压痕
半径
/µm

环裂
半径
/µm 

临界
载荷
/N 

结合强 
度 A*/ 

(N/mm2) 

结合强 
度 B*/ 

(N/mm2)

1 －30 60 72.5 62.5 1233.21 2475 

2 0 55 65 52.6 1156.02 2005 

10-8·(kg/s) 

注：*结合强度A基于赫兹接触，B基于文献[10]。 
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3  负偏压对 TiN 薄膜摩擦学性能的影响 

磁控溅射过程中负偏压有助于提高附着强度，
改善沉积层组织，但由于负偏压对基体的溅射作
用，使得沉积层的化学组成和结构发生一些变化，
因而会影响沉积层的摩擦学性能。图 5是两种低温
TiN 薄膜与陶瓷球组成摩擦副时的磨损性能，反应
出负偏压对 TiN 沉积层本身耐磨性的影响，由于
陶瓷球本身几乎无磨损，所以摩擦副的线性磨损量
Wl实质代表的是 TiN沉积层的磨损量。由图 5可
见，负偏压的作用，提高了 TiN 沉积层与陶瓷材
料组成摩擦副时 TiN 的耐磨性。图 6 是负偏压对
摩擦副摩擦学性能的影响，由图 6可见，在负偏压
作用下生成的 TiN 沉积层与 GCr15 钢球组成摩擦
副时，摩擦因数和摩擦副的磨损都略有增大，分别
增大了 6 %和 15 %。由于在与 GCr15钢球配副时，
TiN本身磨损极小，摩擦副的磨损量主要是配副件
GCr15钢球磨损量的反映。由图 7还可以看出摩擦
因数都随摩擦试验时间的增加而减小；有偏压的
TiN沉积层的初始摩擦因数较高，但下降较快，并
趋于平稳。这说明，在主要要求 TiN薄膜耐磨时，
可以利用负偏压溅射沉积；在主要要求摩擦副耐磨
时，要适当控制使用负偏压溅射沉积作用。 

 

 

 

 

 

图 5  与陶瓷球配副时负偏压对磨损特性的影响 

Fig.5   The influence of negative bias voltage on the wear 

property of TiN/Ceramic rubbing pair 

 
 

 

 

 

 

 

 

图 6  与 GCr15球配副时负偏压对摩擦副磨损的影响 

Fig.6   The influence of negative bias voltage on the wear 

property of TiN/GCr15 rubbing pair  

 

 

 

 

 

 

 

图 7  与 GCr15球配副时不同负偏压下耐磨涂层的摩擦

因数随时间的变化关系 

Fig.7   The variation of friction coefficient of TiN film 

produced under different negative bias voltage with time 

4  结  论 

在低温磁控溅射沉积过程中，施加负偏压是改
善溅射沉积形成的薄膜组织及性能的最常用而且
也是最有效的手段之一。试验表明，负偏压会使基
体温度明显升高，对低温磁控溅射薄膜造成影响明
显，有利于提高 TiN/基体的界面结合强度。摩擦磨
损实验表明，负偏压对低温磁控溅射 TiN薄膜及其
摩擦副的摩擦磨损性能有较明显影响。 
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