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Ti/TiN和 Ni/TiN多层膜的制备和小载荷下摩擦性能研究* 
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摘  要：在Si(100)基底上制备了Ti/TiN和Ni/TiN两种多层膜以及TiN单层膜，利用X射线衍射，WYKO表面形貌仪，俄

歇电子能谱等对薄膜进行了分析。分别测试了3种薄膜的粘附力，以及在μN和mN量级载荷下的摩擦力。研究了相对湿

度和载荷等条件对3种薄膜的粘附力和摩擦力的影响。结果表明3种薄膜的粘附力均随着相对湿度的增大而增大，3种薄

膜的摩擦力均随着载荷增大而增大。Ti/TiN和Ni/TiN膜在μN和mN量级载荷下的摩擦力均小于TiN膜。两种多层膜的摩

擦性能较TiN膜有所改善。 
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Preparation and Friction Properties of Ti/TiN and Ni/TiN Multilayered Films 

QING Tao, SHAO Tian-min, WEN Shi-zhu 
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Abstract: Ti/TiN and Ni/TiN multilayered films and TiN single film were prepared on Si(100) wafers. Films were 

characterized by XRD, WYKO and AES. The adhesion forces, friction under the loads of μN  or mN scale, nano hardness of 

the films were tested. The results showed that the adhesion forces of all three films increased with the relative humidity, and the 

friction forces of them increased with the loads. The friction forces under μN  or mN scale of two multilayered films were 

smaller than that of TiN single film. The friction properties of two multilayered films were improved compared with TiN single 

film. 
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0  引  言 

研究表明，多层膜具有高硬度、耐磨等优异的
性能[1~8]。其中高低剪切模量材料交替沉积的多层薄
膜显示了很强的优势[1,2]。Holmberg[2]等人的研究表
明，采用高剪切模量和低模量相互交替的多层表面
体系可能会进一步改善表面的力学性能。最常见的
便是金属/氮化物的多层膜，如Ti/TiN，Ni/TiN等。
国内外的研究人员对这两种多层膜已经开展了一些
研究。Misina[3]和Irie[4,5]等人研究了Ni/TiN多层膜的
性能和微结构。Mori[6]和Li[7]等人研究了Ti/TiN膜的
微机构、表面形貌和机械性能等。大量的研究表明，
Ni/TiN和Ti/TiN多层膜具有良好的机械性能，但目
前对其在小载荷下的粘附力和摩擦力的研究还不 
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多。 
采用自行研制的激光真空弧沉积系统[9]，在Si 

(100)基底上沉积了Ti/TiN和Ni/TiN的多层膜。对两
种多层膜进行了物相分析，表面形貌测量和纳米硬
度测量。利用自制的粘附及微摩擦试验装置对薄膜
进行了粘附和摩擦的测试，考察了相对湿度和微牛
(μN)量级载荷对粘附力和摩擦力的影响。并利用多
功能摩擦磨损试验机测试了在毫牛(mN)量级载荷
下薄膜的摩擦性能。 

1  试验部分 

1.1  样品制备 
利用脉冲激光真空弧沉积系统制备 Ti/TiN 和

Ni/TiN两种多层膜。试验样品基材为单面抛光的单
晶硅片 Si(100)，用丙酮经超声波清洗后吹干。靶材
为烧结制成的TiN(纯度为 98.7 %)和金属Ti或Ni(纯
度均为 99.99 %)。Ti(或 Ni)靶和 TiN靶并排固定在
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靶材台上，激光束来回在 Ti(或 Ni)靶和 TiN靶上扫
描，并控制激光作用次数，在 Ti(或 Ni)靶上起弧次
数为 50 次，在 TiN 靶上起弧 150 次；激光来回往
复 10次，便可沉积得到 Ti/TiN(或Ni/TiN)的多层膜。
多层膜的制备工艺参数见表 1。此外，为了对多层
膜性能进行对比，在相同的制备工艺条件下，以
Si(100)为基材，TiN为靶材，制备了 TiN膜。 

 
表 1  多层膜制备工艺参数 

Table1 Processing parameter of multilayered films deposition 

参数 数值 

电极电压/V 1000 

样品台偏压/V –120 
激光能量/mJ 246 
激光频率/Hz 1 

本底真空度/×10-3Pa 1.0 

1.2  表面分析 
利用型号为D/max–RB X射线衍射仪(XRD)分

析薄膜的物相结构。采用CuKα 射线(波长为15405 
nm)，扫描速度为4º/min。 
利用 WYKO 表面形貌仪对薄膜样品进行形貌

测量。 
在室温条件下，利用微注射器将体积约为 4μl

的水滴滴到薄膜表面，利用高倍微距相机进行拍摄，
根据图像中的固–液–气界面的边界计算薄膜与水的
接触角。 

利用英国 MML公司的多功能纳米性能测试系
统测量薄膜的纳米硬度和弹性模量。探针曲率半径
为 50 nm，施加的最大载荷为 0.5 mN。 

利用型号为PHI–700俄歇电子能谱(AES)分析
薄膜的成分和膜厚。扫描型Ar＋枪，面积为3 mm×3 
mm，溅射速率约为13.5 nm/min；能量为1.0 kV，标
样为热氧化SiO2/Si。 

1.3  粘附及摩擦测试 
在自制的粘附及微摩擦试验装置[10]上进行薄

膜的粘附力测试和微牛量级载荷下的摩擦测试。该
装置通过微悬臂梁的变形进行加载，能实时测量力
的变化。力的测量范围是 10 μN到 2 000 μN，测量
精度是 10 μN。通过导入水蒸气可以控制密闭室内
的相对湿度。在所有的测试中上试样均采用半径为
0.35 mm的Si3N4球，环境温度为 25 ℃。 

在测试相对湿度对粘附力的影响时，载荷为
300 μN，停留时间是 30 s。相对湿度从大气湿度 10 
%上升到 95 %，然后再从 95 %降到 10 %，记为一
组试验，如此进行两组试验。在测量载荷对微摩擦
力的影响时，滑动速度均为 10 μm/s。相对湿度为
30 %，载荷的变化范围从 50 μN到 800 μN。每个
载荷重复 3次试验。 

在美国CETR公司生产的型号为UMT–2MT的
多功能摩擦磨损试验机上进行毫牛量级载荷下的摩
擦测试。滑动速度为 0.2 mm/s，上试样为直径为 1.6 
mm的不锈钢球。载荷的变化范围为 200 mN到 800 
mN。 

2  结果及讨论 

2.1  XRD分析结果 
Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜的XRD的试验结果如

图1所示。从图中可以看出，对于Ti/TiN或Ni/TiN
多层膜，其薄膜表面主要为TiN，金属层Ti峰或Ni
峰的出现主要是由于表层TiN层厚度较小。此外从
图谱结果还可以看出，金属层中的Ti或Ni均发生了
氧化。 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

2θ/(º)  
图1  Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜的XRD图谱 

Fig.1  XRD patterns of Ti/TiN，Ni/TiN and TiN films 
 
2.2  俄歇电子能谱分析结果 

图 2是 Ni/TiN膜的俄歇深度图谱。从图中可以
看出，经过 2 000次弧脉冲作用制备的 Ni/TiN多层
膜共 20层，其总厚度约为 130 nm。每层 Ni膜膜厚
约为 9 nm，每层 TiN膜膜厚约为 9 nm。Ni层和 TiN
层交替出现。 

图 3是 Ti/TiN膜的俄歇深度图谱。从图中可以

 



34                       中 国 表 面 工 程               2006年 

看出，Ti/TiN膜分层不如 Ni/TiN膜明显，但 Ti/TiN
膜的分层可以用 N 的深度分布曲线来看。图中 Ti
的深度分布曲线为近似直线，这是因为 Ti 层中的
Ti 元素和 TiN 层中的 Ti 元素交替出现，两层中的
Ti曲线发生叠加，由于在本次制备工艺参数下，激
光诱发的 Ti层和 TiN层中的 Ti元素的原子数相当，
于是图中 Ti曲线的波峰和波谷都被削平，出现了近
似直线。通过 N和 O的深度分布曲线可以确定 Ti/ 
TiN膜分 20层，总厚度约为 130 nm。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 2  Ni/TiN膜的俄歇深度图谱 

Fig.2  Auger Energy Spectrum of Ni/TiN film 

 
 
 
 
 
 
 
 

图 3  Ti/TiN膜的俄歇深度图谱 

Fig.3  Auger Energy Spectrum of Ti/TiN film 

 
2.3  表面形貌分析和接触角测量 

图4是用WYKO测试的Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜
的表面形貌图。表2对3种薄膜的Ra值和Rq值进行了
总结。可以看出，Ti/TiN膜表面相比Ni/TiN膜和TiN
膜而言，比较平整均匀。3种薄膜中都有明显的尺寸
约为几百纳米的大颗粒，这是弧沉积工艺很难避免
的。 

表2还对Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜与水的接触角
测量结果进行了总结。3种薄膜与水的接触角分别为
78º，82º和75º。由于两种多层膜的表层是TiN膜，
所以两种多层膜与TiN膜的接触角相差不大。 
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图4  Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜的表面形貌 
Fig.4  Surface topography of Ti/TiN，Ni/TiN and TiN films 

(a) Ti/TiN film (b) Ni/TiN films (c) TiN film 

 
溅射时间/min 

表 2  3种膜的表面粗糙度和接触角 

Table 2  Surface roughness and contact angles of three films 

薄膜 Ra/nm Rq/nm 与水的接触角/(o)

Ti/TiN 2.74 4.28 78 

Ni/TiN 3.51 6.08 82 

TiN 4.03 9.33 75 

 

2.4  纳米硬度测量结果 
表 3为 Ti/TiN，Ni/TiN，TiN以及基底 Si的纳

米硬度测量结果。从表中可以看出，Ni/TiN膜的纳
米硬度最大，达到 11.51 GPa，其次是 Ti/TiN，为
11.18 GPa。Ti/TiN和 Ni/TiN多层膜的纳米硬度和弹
性模量均大于TiN薄膜和Si基底的纳米硬度和弹性
模量。 
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表3  纳米硬度测量结果 

Table 3  The measurement results for nano hardness 

 
最大深 
度/nm 

载荷 
/mN 

硬度 
/GPa 

弹性模 
量/GPa 

Ti/TiN 40.98 0.509 11.18 125.95 

Ni/TiN 36.23 0.512 11.51 155 

TiN 38.03 0.514 10.25 112.1 

Si 41.17 0.513 7.82 118.58 

 
2.5  粘附力测试结果 

图5是相对湿度对Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜粘附
力影响的试验结果。从图中可以看出，3种薄膜的粘
附力均随相对湿度增加而增大，这是因为随相对湿
度增大，吸附在薄膜表面的水分子不断增多，在接
触面上形成更多液桥，液桥的毛细作用使得粘附力
增大[10]。从图中还可以看出，在某一个相对湿度条
件下，3种薄膜的粘附力相差不大，这可能是由于两
种多层膜的表面层均为TiN层，表面性质与TiN膜相
差不大造成的。根据表2接触角的测量结果可知，3
种薄膜的接触角相差也不大，说明它们的表面能相
差不大，所以粘附力大小也相差不大。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

图5 相对湿度对Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜粘附力的影响 

Fig.5  The effects of relative humidity on adhesion strength 

of Ti/TiN，Ni/TiN and TiN films 

2.6  微牛量级载荷下摩擦测试结果 
图6(a)和(b)分别是在μN量级载荷下，Ti/TiN，

Ni/TiN和TiN膜以及Si的摩擦力和摩擦因数的测试
结果。从图6(a)可以看出，在μN量级载荷下，3种薄
膜和Si表面的摩擦力均随载荷增大而增大，3种薄膜
的摩擦力均小于Si表面的摩擦力。从摩擦因数的变
化规律看(图6 b)，载荷和摩擦力之间的关系并非线
性关系，只有当载荷较大时候，摩擦因数才趋于稳
定，说明当载荷较大时，载荷和摩擦力之间的关系

才近似线性关系。根据Riedo[11]等人的研究也表明微
摩擦力和载荷之间并非线性关系，而是近似存在一
个2/3次方的关系。此外，从图中还可以看出，在相
同载荷条件下，摩擦力的大小依次为：Si>TiN>Ti/ 
TiN>Ni/TiN。 
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图6  μN量级载μ荷下Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜及Si的摩擦

测试结果 

粘
附
力

/m
N

 

Fig.6  The friction tests results of Ti/TiN，Ni/TiN, TiN 

films and Si wafer under the loads of μN scale (a) friction 

force (b) friction coefficient 

相对湿度/% 
2.7  多功能摩擦试验机测试结果 

图7(a)和(b)分别是利用多功能摩擦试验机，对
Ti/TiN，Ni/TiN和TiN膜以及Si表面进行摩擦试验的
测试结果。从图7(a)中可看出，Ti/TiN，Ni/TiN和TiN
膜以及Si的摩擦力均随着载荷的增加而增大。在同
一载荷下，3种薄膜的摩擦力均明显小于Si的摩擦
力。摩擦力大小依次为：Si>TiN>Ti/TiN>Ni/TiN，
这与图6中μN载荷下摩擦力的测试结果一致。从图
7(b)所示的摩擦因数的结果看，3种薄膜的摩擦因数
变化不大，比较平稳。说明在载荷和摩擦力之间的
关系是近似线性的。但是3种膜之间摩擦力的差值较
大。Ti/TiN和Ni/TiN膜的摩擦性能相对TiN膜得到提
高。国内外的研究认为，一个较软的金属层和一个
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较硬的TiN层交替的多层薄膜，与单层薄膜相比可
大大提高其断裂韧性。因为在软硬交替多层体系中，
软层将起到剪切带的作用，使得硬层与硬层之间可
以在保持应力水平的情况下产生一定的“相对滑
动”，从而可能使其摩擦性能有所改善[2,8,12]。 
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（b） 摩擦因数 

图7  多功能摩擦试验机测试结果 

Fig.7  The friction tests results by using multifunctional 

friction tester (a) friction force (b) friction coefficient 

 

从μN和mN量级载荷下的摩擦试验结果来
看，Ti/TiN和Ni/TiN膜的摩擦性能比Si表面有十分
显著的改善，较TiN膜有所改善。图8和图9分别将
μN和mN量级载荷下Ti/TiN，Ni/TiN膜和Si的摩擦
力与TiN膜的摩擦力之比值进行了总结，从图8中
可明显看到，μN量级载荷下，Si表面的摩擦力是
TiN膜摩擦力的约1.3～1.7倍，而Ti/TiN和Ni/TiN
膜的摩擦力只占TiN膜摩擦力的约75 %～95 %，
在大多数载荷下，Ni/TiN膜的摩擦性能最好。从
图9中可以看出，mN量级载荷下，Si表面的摩擦
力是TiN膜摩擦力的约1.2～1.8倍，而Ti/TiN膜的摩
擦力占TiN膜摩擦力的约80 %～90 %，而Ni/TiN膜
则只占约65 %～85 %。 
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图8  μN量级载荷下Ti/TiN，Ni/TiN膜和Si的摩擦力与TiN

膜摩擦力的比值 

Fig.8  The ratio of friction forces of Ti/TiN, Ni/TiN films 

and Si wafer to that of TiN film under the loads of μN scale 
载荷/mN 
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图9  mN量级载荷下Ti/TiN，Ni/TiN膜和Si的摩擦力与TiN

膜摩擦力的比值 载荷/mN 
Fig.9  The ratio of friction forces of Ti/TiN, Ni/TiN films 

and Si wafer to that of TiN film under the loads of mN scale 
 

此外，从μN和mN量级载荷下的摩擦试验结果
的对比来看，mN量级载荷下摩擦因数均小于μN量
级载荷下的摩擦因数。这可能主要有两方面的原因，
一是因为在微尺度下，粘附力造成的附加法向载荷
不可忽略。从图4粘附力的试验结果来看，相对湿度
为30 %时，粘附力的大小约为60 μN；而μN量级载
荷下摩擦试验的载荷范围为50~800 μN，粘附力将
使实际的法向受力明显增大，从而使摩擦因数增加。
而mN量级载荷下摩擦试验的载荷范围为200~800 
mN，粘附力与载荷之比小于0.03 %，完全可以忽略。
二是因为滑动速度的影响，μN量级载荷下的摩擦试
验中，滑动速度为10 μm/s，而mN量级载荷下摩擦
试验的滑动速度为0.2 mm/s。μN量级载荷下摩擦试
验的滑动速度远小于mN量级载荷下摩擦试验的滑
动速度。根据国内外的研究表明[13]，摩擦因数将随
滑动速度的增大反而降低。此外，从摩擦试验结果
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来看Ni/TiN膜的摩擦因数略小于Ti/ TiN膜，这可能
与Ni/TiN膜的弹性模量较大有关。根据Hertze接触理
论，接触半径与弹性模量的1/3次方成反比，而根据
粘着摩擦理论：F = τ•A (其中F是摩擦力，τ 是材料
的剪切强度，A是接触面积)可知，摩擦力与接触面
积成正比，所以具有较大弹性模量的Ni/TiN膜的摩
擦力小于Ti/TiN膜。 

3  结  论 

(1) 在 si(100)基底上制备的 Ti/TiN和Ni/TiN两
种多层膜表面较均匀平整，多层膜共 20层，层与层
之间分层明显。 

(2) 对Ti/TiN，Ni/TiN膜和TiN膜的粘附力的测
试结果表明，3种薄膜的粘附力均随相对湿度增大而
增大。在同样相对湿度条件下3种薄膜的粘附力相差
较小。 

(3) μN和mN量级载荷下，3种薄膜的摩擦力均
随载荷增大而增大。Ti/TiN和Ni/TiN膜的摩擦力比
TiN膜的小，其摩擦性能较TiN膜有所改善。 
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