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摘要：铝挤压模具表面的摩擦磨损行为是影响铝制品质量和模具寿命的重要因素。为了进一步优化铝挤压模具表面耐磨涂层

的沉积工艺，以 TiN 涂层为例，采用等离子体增强磁控溅射方法分别在基体偏流为 0.1 A、1.5 A、3.0 A 和 4.5 A 条件下制备

TiN 涂层，利用 XPS、SEM、AFM 和 XRD 分别测量 TiN 涂层的化学成分、表截面微观结构和相组成，利用纳米压痕仪和旋

转式球-盘摩擦磨损试验机分别考察 TiN 涂层试样的综合力学性能和与铝对摩时的摩擦磨损行为。结果表明：基体偏流增加对

TiN 涂层的化学组成影响较小。随着基体偏流的增加，TiN 涂层的横截面形貌逐渐细化。涂层表面具有由岛状微凸起组成的

微结构，随着基体偏流的增加，微凸起尺寸和数量逐渐减小，表面粗糙度逐渐降低。不同基体偏流条件下制备的涂层均具有

明显的 TiN(111)择优生长趋势。当基体偏流从 0.1 A 增加到 1.5 A 时，TiN 涂层的晶粒尺寸明显减小，涂层的综合力学性能得

到显著提高。TiN 涂层试样与铝对摩过程中主要发生粘着磨损和磨料磨损，涂层试样对铝的减摩抗磨性能与对摩过程中的铝

粘着面积呈负相关。结论：基体偏流对等离子体增强磁控溅射 TiN 涂层的表截面微观结构、力学性能和摩擦磨损行为影响显

著，基体偏流为 1.5 A 时制备的 TiN 涂层具有最低的摩擦因数和磨损率，分别为 0.41×10−15和 3.03×10−15 m3 / (N·m)。研究

结果对铝成型模具表面高性能长寿命防护涂层的研究开发具有一定的理论意义和实用价值。 
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Abstract: The friction and wear performances of aluminum extrusion die surfaces are important factors affecting the quality of 

aluminum or aluminum alloy products and the life of extrusion dies. The deposition of wear-resistant films on the surface of extraction 

dies is one of the most effective strategies, and the friction and wear performances of different coatings against aluminum have been 

previously investigated. However, studies regarding the influence of the coating microstructure on the tribological behavior of the 

same coating material when applied against aluminum remain limited. Plasma-enhanced magnetron sputtering introduces an extra 

electron-emitting source into conventional magnetron sputtering equipment to obtain a densified and controllable plasma around the 

substrates, producing wear-resistant coatings with similar compositions but significantly different microstructures. The TiN coating, 

which is a widely used wear-resistant coating, is selected as an example and deposited by plasma-enhanced magnetron sputtering at 

various substrate bias currents to obtain coatings with different microstructures. The effect of the substrate bias current on the 

microstructure, mechanical properties, and tribological behavior of the TiN coatings against aluminum is systematically investigated 
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to further optimize the deposition process of the wear-resistant TiN coating applied on aluminum extrusion dies. The TiN coating is 

prepared using plasma-enhanced magnetron sputtering under varied substrate bias currents of 0.1 A, 1.5 A, 3.0 A, and 4.5 A. The 

chemical compositions of the TiN coatings are analyzed using X-ray photoelectron spectroscopy (XPS). The surface and 

cross-sectional morphologies of the coatings are observed using scanning electron microscopy (SEM). The 3D surface microstructure 

and surface roughness of the coatings are studied using atomic force microscopy (AFM). The phase structures of the coatings are 

determined using X-ray diffraction (XRD). The comprehensive mechanical properties and tribological behavior of the TiN-coated 

samples against aluminum are investigated using a nano-indenter and a rotary ball-on-disk friction and wear tester, respectively. The 

surface morphologies and chemical compositions of the wear tracks are analyzed using laser confocal microscopy, SEM, and EDS. 

The results show that the variation in the substrate bias current has little impact on the chemical composition of the TiN coatings 

deposited by plasma-enhanced magnetron sputtering, and all the coatings have a nearly stoichiometric composition. The 

cross-sectional microstructure of the TiN coating is gradually refined with an increasing substrate bias current, and the surface 

microstructure of the coating is consisting of island-like microprojections. When the substrate bias current increases from 0.1 A to 4.5 

A, the size and amount of the microprojection are gradually decreased along with the surface roughness (from 77.67 nm to 15.67 nm). 

The preferred growth along the TiN(111) direction dominates in all the coatings, and it is further enhanced when the substrate bias 

current reaches 3.0 A. The grain size of the TiN coating is pronounced decreased from 44 nm to 11 nm as the substrate bias current 

increases from 0.1 A to 1.5 A, and the comprehensive mechanical properties of the TiN coating are significantly improved. When the 

substrate bias current is further increased, the effect of the substrate bias current on the grain size and the mechanical properties of the 

coatings becomes unobvious. Adhesive and abrasive wear are dominated in the wear process against aluminum of TiN-coated samples, 

and the friction-reduction and wear-resistance performance of the TiN-coated samples is negatively correlated with the aluminum 

adhesion area. In conclusion, the substrate bias current plays an important role in controlling the surface cross-sectional microstructure, 

grain size, mechanical properties and tribological behavior of the TiN coatings deposited by plasma-enhanced magnetron sputtering. 

When deposited at a substrate bias current of 1.5 A, the TiN coating with excellent mechanical properties and a rough surface 

microstructure has the lowest friction factor and wear rate of 0.41×10−15 and 3.03×10−15 m3 / (N·m), respectively. This study is 

theoretically significant and practically valuable for the research and development of high-performance and long-life protective 

coatings on the surfaces of aluminum-forming dies. 
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0  前言 

随着铝和铝合金型材在轻量化工业产品中的广

泛应用，铝挤压成型技术的研究和发展引起了人们

的广泛关注
[1]
。在挤压成型过程中，铝挤压模具表

面常常要承受 500 ℃以上的高温、高应力、高粘

着力和热铝的化学侵蚀作用
[2]
，随之而来的严重滑

动磨损是制约铝挤压模具使用寿命和产品质量的

关键因素之一
[3-4]

。因此，如何降低铝挤压模具表

面的铝粘着趋势，提高其减摩耐磨性能，是行业

内急需解决的热点问题。目前，改善铝挤压模具

表面减摩耐磨性能的主要方法包括润滑剂的使用

和针对铝挤压模具的表面改性技术。相比于大量

使用容易引起环境污染的润滑剂，通过等离子体

表面改性如渗氮
[5]
、化学气相沉积（Chemical vapor 

deposition, CVD）
[6]
和物理气相沉积（Physical vapor 

deposition, PVD）
[7-8]

，在铝挤压模具表面形成化合

物层是一种更加绿色环保的理想策略。TERCELJ
等

[3]
研究发现渗氮形成的化合物层在与铝对摩过程

中可以表现出更好的化学稳定性，进而降低模具表

面的铝粘着趋势和化学侵蚀。BHOWMICK 等
[9]
、

KONCA等
[10]

和 YANG等
[11]

报道了模具表面镀覆的

类金刚石（Diamond-like carbon, DLC）涂层可以在

与铝对摩过程中形成一层易于剪切的碳层，从而提

高模具在 400 ℃以下的减摩耐磨性能；但

BHOWMICK 等
[12]

、GHARAM 等
 [13]

和 RIAHI 等[14]

的研究也表明 DLC 涂层在 400 ℃以上容易发生石

墨化，会使得涂层的减摩耐磨性能迅速恶化。相比

于 DLC 涂层，氮化物硬质涂层具有更高的热稳定

性、力学性能和摩擦磨损性能。PANJAN 等
[15]

和

PELLIZZARI 等[16]
发现铝挤压模具表面沉积 CrN 涂

层可以大幅提升模具的使用效率和使用寿命。

PELLIZZARI 等[17]
进一步对比研究了渗氮层、Cr 基

涂层和 Ti 基涂层与铝对摩时的摩擦磨损行为，发现

TiN 基涂层具有更为优越的抗铝粘着和耐磨损性
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能。DAODON 等
[8]
对比了 TiN 和 VN 涂层分别对磨

纯铝时的摩擦学行为， TiN 涂层也呈现出更佳的抗

铝粘着指数。 
目前，TiN 涂层的绿色制备技术主要包括电弧

离子镀法和磁控溅射法，涂层的摩擦磨损性能与其

制备技术息息相关。相比于电弧离子镀制备的 TiN 
涂层，磁控溅射制备的 TiN 涂层表现出更优的抗铝

粘着性能，这可能归因于磁控溅射制备的涂层具有

更少的“大液滴”等缺陷和更平滑均匀的表面结   
构

[8]
。但是，常规磁控溅射涂层沉积过程中也存在

基体附近等离子体密度低等问题，使得制备的 TiN
涂层多呈现出疏松的锥状晶或柱状晶结构，造成涂

层具有较大的拉应力和较多的针孔等缺陷，容易引

起涂层在摩擦磨损过程中的早期失效
[18]

。通过非平

衡磁场设计和基体偏压的施加可以一定程度上提升

基体表面的束流密度和成膜粒子平均粒子能量，改

善涂层致密性、力学性能和摩擦磨损性能
[19-20]

。等

离子体增强磁控溅射技术是在非平衡磁控溅射设备

基础上，增设了一组独立的热丝阴极作为电子发射

源来进一步提高基体附近等离子体密度
[21]

。得益于

热丝阴极产生的高密度等离子体，ABD 等
[22]

利用等

离子体增强磁控溅射技术制备了 TiSiCN 涂层，其

致密性和表面质量比常规磁控溅射制备的涂层得

到显著改善，并且力学性能和耐磨耐蚀性得到大

幅度提高。ABD 等
[23]

进一步研究了基体能量密度

对等离子体增强磁控溅射制备 TiSiCN 涂层结构和

性能的影响，发现基体能量密度的增大会导致

TiSiCN 涂层沉积速率、表面粗糙度和晶粒尺寸降

低，而涂层致密度、硬度和耐蚀性能逐渐增强。

等离体增强磁控溅射技术具有可以在低基体偏压

下获得较大基体偏流的优势，能够更加灵活、准

确地调控到达基体表面粒子的束流密度、平均粒

子能量和薄膜沉积过程的离子轰击强度，为针对

不同服役工况制备出特定化学组成、微观结构与

性能耐磨涂层提供了基础
[23-24]

。魏娴
[25]

利用等离

子体增强磁控溅射在不同基体偏流条件下获得了

一系列相结构和微观组织结构各异的 CrNx 涂层，

并在干摩擦条件下与纯铝对摩，发现具有一定微

结构粗糙表面的 CrNx 涂层表现出了优良的抗铝粘

着性能和摩擦磨损能。 
综上，目前人们考察了多种涂层材料对铝挤压

模具摩擦磨损性能的影响，但关于涂层微观结构对

相同涂层材料与铝对摩时的摩擦学行为的影响还鲜

见报道。基于等离子体增强磁控溅射能够制备出成

分相近但微观结构存在明显差异的耐磨涂层，本文

以常用的 TiN 涂层为例，利用等离子体增强磁控溅

射技术在不同基体偏流下制备了不同微观结构的

TiN 涂层，系统考察了基体偏流对 TiN 涂层的微观

结构、力学性能以及与铝对摩时摩擦学行为的影响

规律，并探讨了其微观机理。 

1  材料与方法 

1.1  样品制备 
试验中，TiN 涂层的沉积使用沈阳科友真空技

术有限公司生产的等离子体增强非平衡磁控溅射镀

膜机；基体材料使用尺寸为φ 50 mm×8 mm 的单面

抛光 H13 模具钢（硬度约为 50 HRC）和 20 mm×

20 mm×0.5 mm 的单面抛光硅片（N 型 Si(100)，电阻

率＜0.01 Ω·cm）；溅射靶材使用尺寸为 549 mm×

170 mm×12.5 mm 的 Ti 靶（纯度为 99.7%）；溅射

气体使用纯度为 99.999%的氩气，反应气体使用纯

度为 99.999%的氮气。 
TiN 涂层的沉积过程为：将基体先后在丙酮和

酒精中经过严格的超声清洗，烘干后安装在镀膜室

内的工件架上，并调节基体与 Ti 靶之间的距离，约

为 290 mm。抽真空并缓慢加热至本底真空度优于

2 mPa 且镀膜室加热温度达到 300 ℃。利用等离子

体增强磁控溅射中热丝产生的等离子体刻蚀清洗基

体 30 min，以进一步去除基体表面污染物并活化基

体表面。在沉积 TiN 涂层之前，预先在基体表面沉

积一层 Ti 金属过渡层以提高膜-基结合强度，过渡

层沉积时间为 10 min。TiN 涂层的主要制备参数包

括：Ti 靶溅射功率密度为 4 W / cm2
，镀膜室加热温

度为 300 ℃，工件架转速为 10 r / min，氩气流量为

60 mL / min，氮气流量为 14 mL / min，基体偏压为

100 V，热丝偏压为 80 V。通过调节热丝加热电流

控制热丝阴极的热电子发射数量，热电子在热丝偏

压的作用下向真空室壁运动，与气相粒子发生碰撞

并使之离化，离子受到基体负偏压的吸引轰击基体

表面，从而实现固定基体偏压下，分别在基体偏流

为 0.1 A、1.5 A、3.0 A 和 4.5 A 条件下制备 TiN 涂

层，涂层沉积时间为 120 min。 
1.2  结构表征及性能测试 

利 用 日 本 ULVAC-PHI 公 司 生 产 的 PHI 
Quantera SXM 型 X 射线光电子能谱仪（X-ray 
photoelectron spectrometer, XPS）分析涂层的化学组



月第 6 期 谢  启，等：等离子体增强磁控溅射 TiN 涂层与铝对摩时的摩擦磨损行为 

 

71 

成，分析深度约为 100 nm，以避免涂层表面吸附杂

质的影响；采用半球型能量分析器，单色化 Al 靶，

X 射线束斑 200 μm，入射角 45°，分析时真空度优

于 13.3 μPa。使用日本 Rigaku 公司生产的 Smartlab
型 X 射线衍射仪（X-ray diffractometer, XRD）在 θ / 
2θ模式下以 4( ° ) / min 的扫描速度扫描 10°～90°
来表征涂层的相结构。采用日本 JEOL 公司生产的

JSM-7610F Plus 型扫描电子显微镜（ Scanning 
electronic microscope, SEM）观察 TiN 涂层表截面微

观组织形貌，测量电压为 15 kV。利用美国 Asylum 
Research 公司生产的 MFP-3D 原子力显微镜

（Atomic force microscope, AFM）分析涂层的表面形

貌特征和表面粗糙度。利用美国 MTS 公司生产的

Nano Indenter II 型纳米压痕仪在连续刚度测量模式

下测试涂层的纳米硬度和弹性模量，压入深度为

100 nm。利用兰州华汇仪器技术有限公司生产的

MST-3001 旋转式球-盘摩擦磨损试验机在室温干摩

擦条件下考察 TiN 涂层与铝对摩时的摩擦磨损行

为，选用尺寸为φ 4 mm 的纯铝球作为对摩材料，摩

擦半径为 4 mm，对摩时间为 30 min。摩擦磨损试

验后，将涂层样品置于 1% NaOH 水溶液中浸泡 24 h
以去除磨痕中粘着的铝及含铝化合物，并使用日本

Olympus 公司生产的 LEXT OLS5000 型 3D 共聚焦

显微镜测量涂层磨痕截面积，以计算涂层试样的磨

损率。使用日本 JEOL 公司生产的 JSM-6510 型 SEM
观察 TiN 涂层试样在 1% NaOH 水溶液中浸泡前后

的磨痕形貌，并使用美国 EDAX 公司生产的 Genesis 
XM2 型能量散射仪（Energy dispersive spectrometer, 
EDS）分析磨痕表面的化学组成。 

2  结果与讨论 

2.1  化学组成 
图 1 为利用等离子体增强磁控溅射在不同基体

偏流条件下制备的 TiN 涂层的 XPS 全谱图。 

 

图 1  不同基体偏流条件下 TiN 涂层的 XPS 全谱图 

Fig. 1  XPS full spectra of TiN coatings deposited under  

varied substrate bias current 

在不同基体偏流条件下制备的 TiN 涂层主要由

Ti、N 和少量 O 元素组成。TiN 涂层中的 N / Ti 如
表 1 所示。随着基体偏流的增加，TiN 涂层的化学

组成变化不大，涂层中的 N / Ti 在 1.04～1.13 波动。

涂层中的少量O元素主要来源于真空室内壁表面残

留的吸附气体和工作气体中的杂质
[26]

。 

表 1  不同基体偏流条件下 TiN 涂层的 N / Ti、厚度、晶粒尺寸和综合力学性能 

Table 1  N / Ti, Thickness, grain size and mechanical properties of TiN coatings deposited under varied substrate bias current 

Substrate bias  
current / A N / Ti Thickness / 

nm 
Gran size / 

nm Hardness / GPa Effective elastic  
modulus / GPa H / E* H3/ E*2 / GPa 

0.1 1.04 968 44.4 12.80±0.20 254.94±2.31 0.05 0.03 

1.5 1.10 840 10.8 34.47±0.43 413.92±4.19 0.08 0.24 

3.0 1.11 737 12.9 38.71±0.34 450.73±2.86 0.09 0.29 

4.5 1.06 758 12.5 38.26±0.50 438.83±4.97 0.09 0.27 

 
2.2  微观形貌 

图 2 为不同基体偏流条件下等离子体增强磁控

溅射TiN涂层的表截面SEM照片。基体偏流为 0.1 A
条件下沉积的 TiN 涂层呈现出疏松的锥状晶结构，

涂层表面可以观察到多个小锥面和孔隙。根据等离

子体沉积涂层结构区域相图
[18]

，涂层属于典型的 I
区结构，涂层中可能存在较大的拉应力。ACHOUR
等

[27]
研究指出，涂层表面疏松的小锥面形貌与涂层

较低的面密度有关。当基体偏流增加到 1.5 A 时，

TiN 涂层表面的孔隙显著减少，涂层表面由小锥面

形貌转变为边缘圆润的花椰菜形貌，表明此时沉积

的涂层具有较低的表面能和较高的面密度。随着基

体偏流进一步增加至不小于 3.0 A 时，制备的 TiN
涂层表面光滑致密，截面形貌呈现出符合 T 区结构

特征的致密纤维晶，表明涂层可能由定向择优生长

的纳米晶组成
[18]

。 
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图 2  不同基体偏流条件下 TiN 涂层的表截面 SEM 照片 

Fig. 2  SEM morphologies of TiN films deposited under  

varied substrate bias current 

通过 SEM 测量的不同基体偏流条件下 TiN 涂

层的厚度如表 1 所示。当基体偏流从 0.1 A 增加到

3.0 A 时，TiN 涂层的厚度逐渐从 968 nm 减小到

737 nm，基体偏流的进一步增加对涂层厚度影响不

大。这与涂层表截面微观结构的变化相一致，说明

涂层厚度的变化主要受到涂层致密化的影响。根据

JAROS 等
[19]

的研究，到达基体表面离子的平均粒子

能量可通过式（1）进行计算： 

 bi s s D( ) /E U I a= i     （1） 

式中，Ebi 为到达基体表面离子的平均粒子能量

（J/cm3
），Us为基体偏压（V），Is为基体偏流（A / cm2

），

aD为涂层沉积速率（cm / s）。 
由于 TiN 涂层试样的沉积时间均是 120 min，

随着基体偏流增加，TiN 涂层厚度的降低意味着沉

积速率逐渐减小。因此，等离子体增强磁控溅射在

不同基体偏流条件下制备的 TiN 涂层之所以具有差

异明显的表截面微观形貌，主要可归因于不同基体

偏流条件下基体附近的等离子体密度的变化。当基

体偏流为 0.1 A 时，基体附近的等离子体密度低，

到达基体表面的粒子平均粒子能量小，成膜粒子在

基体表面的扩散迁移能力较弱，形核率低，使得涂

层的结构疏松，面密度低。到达基体表面离子的平

均粒子能量随着基体偏流从 0.1 A增加到 1.5 A而陡

然提升，由于粒子在基体表面的碰撞，使得到达基

体表面成膜粒子的平均粒子能量和扩散迁移能力大

幅度增强，形核率大幅提高，有利于降低涂层内部

的晶粒尺寸和拉应力，提高涂层的致密性
[20]

。当基

体偏流进一步增加时，基体表面的离子轰击强度与

成膜粒子的平均粒子能量得到进一步提高，有助于

打断晶粒沿粒子到达方向的连续形核和生长，引起

晶粒碎化，形成纳米纤维晶，涂层的致密性得到进

一步改善
[18]

。图 3 展示了不同基体偏流条件下等离

子体增强磁控溅射制备的 TiN 涂层表面 3D 形貌照

片。当基体偏流为 0.1 A 时，TiN 涂层表面具有由尺寸

较大且密集的岛状凸起组成的微结构。随着基体偏流

的增加，微结构的直径、高度和密度均逐渐减小，TiN
涂层的表面粗糙度，即 AFM 测得的表面算术平均高

度 Sa 随着基体偏流的增加而逐渐从 77.67 nm 减小到

15.67 nm。一方面，因基体偏流增加而显著提高的涂

层致密性和晶粒细化促进了涂层表面的平滑过程；另

一方面，显著增强的成膜粒子平均粒子能量和扩散迁

移能力也减弱了涂层形核生长过程中的阴影效应，改

善涂层表面的均匀性，降低表面粗糙度，形成平滑的

表面
[28]

。 

 

图 3  不同基体偏流条件下 TiN 涂层的 3D 表面形貌照片 

Fig. 3  3D topography photos of TiN coatings deposited  

under varied substrate bias current 

2.3  相结构 
图 4a 为不同基体偏流下等离子体增强磁控溅

射 TiN 涂层的 XRD 图谱。在整个基体偏流变化范

围内，图谱中除了 Si(100)基体的衍射峰之外，主要

以 B1-NaCl 型 TiN(111)、TiN(200)和 TiN(220)衍射

峰为主，还有微弱的 TiN(311)和 TiN(222)峰，但观

察不到金属 Ti 相有关的衍射峰。结合涂层的 N / Ti，
这表明在不同基体偏流条件下制备的 TiN 涂层主要

由接近化学计量比的 TiN 相组成。根据式（2）计算

TiN 涂层 XRD 图谱中各晶面的织构系数
[29]

： 

 
( ) exp ( )th

( )
( ) ( ) exp ( ) th

/
100%

/
hkl hkl

hkl n
hkl hkl hkl

I I
I I

δ = ×
∑

 （2） 
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式中， ( )hklδ 为(hkl)晶面的织构系数， ( )exphklI 为试验

测得的(hkl)晶面衍射峰相对强度， ( ) thhklI 为 PDF 标

准卡片中(hkl)晶面衍射峰相对强度。 
不同基体偏流条件下制备的 TiN 涂层中各晶面

的织构系数如图 4b 所示。等离子体增强磁控溅射

TiN 涂层在整个基体偏流变化范围内均表现出较为

明显的沿 TiN(111)面择优生长趋势；当基体偏流大

于等于 3.0 A 时，这种择优生长趋势被进一步加强。

对于磁控溅射获得的涂层，一般认为其择优生长趋

势遵循能量最低原理，即涂层更容易沿着界面能、

应变能和表面能之和最低的晶面择优生长
[30]

。关于

界面能，由于涂层内部以 TiN 单一相为主，因此在

整个基体偏流范围内，TiN(111)较为明显的择优生

长趋势可能与预沉积的 Ti 金属连接层有关。从图

4a 中可以看出，基体偏流为 3.0 A 时，Si(100)基体

上沉积的 Ti 金属涂层具有较强的 α-Ti(002)织构，

这与 KIUCHI 等
[31]

利用离子束辅助沉积制备的 Ti
金属涂层结果相一致。由于 B1-NaCl 型 TiN(111)
面和 α-Ti(002)面之间原子堆垛方式的相似性，

TiN(111)与 Ti(002)晶面间的能量势垒比 TiN(200)
面更小，更容易在 α-Ti(002)晶面上形核生长

[32]
。

根据等离子体低温沉积涂层的区域结构相图，随

着基体附近等离子体轰击强度的逐渐增强，涂层

中的内应力会逐渐从较大的拉应力向较大的压应

力转变，显著增强的离子轰击强度会促进涂层中

的纳米晶呈现出鲜明的择优生长趋势
[18]

。对于 TiN
而言，TiN(111)面具有最低的应变能，而 TiN(200)
面具有最低的表面能

[33]
。当基体偏流为 0.1 A 或大

于等于 3.0 A 时，涂层中较大的拉应力或压应力均

会促进晶粒沿应变能最低面生长的趋势。当基体

偏流为 1.5 A 时，此时涂层较低的内应力减弱了应

变能对生长机制的主导作用，有利于 TiN 晶粒沿

TiN(200)晶面和 TiN(220)晶面生长。此外，从图

4a 中还可以看到 Si(100)基体的衍射峰峰强随基体

偏流的增加而波动变化，这可能与 TiN 涂层的厚

度、结晶性和致密性变化有关。X 射线的穿透能力

是有限的，当 X 射线穿过时，一方面，较大的涂

层厚度会消耗更多的能量，如 0.1 A 条件下获得

TiN 涂层，因而获得较弱的基体峰；另一方面，相

近涂层厚度条件下，更佳的结晶性、致密性和更

少的内部缺陷会在X射线穿过时吸收更多的能量，

Si 基体吸收到的能量减少，从而衍射峰强度下降，

如 3.0 A 条件下获得的 TiN 涂层。 

 

图 4  不同基体偏流条件下 TiN 涂层的 

XRD 图谱和织构系数 

Fig. 4  XRD patterns and texture factor of TiN coatings 

deposited under varied substrate bias current 

表 1 列出了通过 Scherrer 关系
[34]

计算的等离子

体增强磁控溅射 TiN 涂层中具有 TiN(111)面择优取

向晶粒的晶粒尺寸。TiN 涂层的晶粒尺寸先随着基

体偏流从 0.1 A 增加到 1.5 A 而从 44.4 nm 减小到

10.8 nm，然后随着基体偏流增加至 3.0 A 而略有增

加至 12.9 nm，进一步增加基体偏流，涂层的晶粒

尺寸基本保持不变。基体偏流为 1.5 A 条件下，涂

层显著减小的晶粒尺寸主要是由大幅提升的形核

率所引起的
[27]

。此外，根据 CHEN 等
[35]

的研究，

显著增强的离子轰击强度能够在涂层中引起高密

度的位错，这会阻碍晶界迁移，抑制晶粒长大。
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而晶粒尺寸在基体偏流大于等于 3.0 A 时略有增

长，可能与其进一步增强的沿 TiN(111)晶面择优生

长趋势以及高密度等离子体轰击引起的基体表面

热效应有关。 
2.4  力学性能 

表 1 还给出了不同基体偏流条件下等离子体增

强磁控溅射制备 TiN 涂层的综合力学性能，包括涂

层的硬度（H）、有效弹性模量（E*）、H / E*和 H3 / 
E*2

，其中，H / E*和 H3 / E*2
一般分别被用于评价

涂层的抗裂纹扩展能力和抗塑性变形能力
[29]

。当基

体偏流从 0.1 A 增加 1.5 A 时，TiN 涂层的硬度、抗

裂纹扩展能力和抗塑性变形能力均得到显著提高，

分别达到 34.47 GPa、0.08 和 0.24 GPa；但进一步增

加基体偏流对 TiN 涂层的综合力学性能影响不大。

TiN 涂层综合力学性能的变化与涂层内部晶粒尺寸

的变化基本呈负相关。根据 Hall-Petch 关系，晶粒

细化会引起位错塞积，抑制位错和裂纹沿晶界的运

动和扩展，综合提升材料的硬度和强韧性
[36]

。 
2.5  摩擦磨损性能 

图 5 展示了等离子体增强磁控溅射 TiN 涂层试

样与纯铝对摩时的稳态摩擦因数和磨损率随基体偏

流的变化。随着基体偏流增加，TiN 涂层试样的摩

擦因数和磨损率均先降低后逐渐增加，在 1.5 A 时

取得最小值，分别为 0.41 和 3.03×10−15 m3 / (N·m)。
而H13模具钢基体试样在相同试验参数下与铝对摩

时的摩擦因数和磨损率分别为 0.72 和 2.41×
10−14 m3 / (N·m)，显著高于 TiN 涂层试样。根据

TECRELJ 等[37]
的报道，与铝对摩时出现 0.7 左右的

高摩擦因数往往指示了试样在与铝对摩过程中不仅

发生了剧烈的粘着磨损，还伴随着严重的磨料磨

损。此外，BIROL[38]
也报道了在摩擦磨损过程中

形成的脆性铁铝中间相化合物也会导致较高的摩擦

因数和磨损率。相比之下，TiN 涂层试样明显降低

的摩擦因数和磨损率主要归因于两个方面：①TiN
涂层具有相比于 H13 模具钢更为优良的化学稳定

性和较差的对铝润湿性，可以有效提高试样表面

的疏铝性能，从而改善粘着磨损，降低摩擦因数

和磨损率
[39]

；②TiN 涂层相比 H13 模具钢显著提

高的综合力学性能也有助于大幅度增强涂层试样

抗磨料磨损性能。 

 

图 5  不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样与铝对摩时的稳态摩擦因数和磨损率 

Fig. 5  Stable friction factor and wear rate against Al of TiN-coated samples deposited under varied substrate bias current 

相比于 0.1 A 条件下获得的涂层，在 1.5 A 条件

下 TiN 涂层具有显著增强的致密性和力学性能，因

而具有更优的减摩耐磨性能
[40]

。而当基体偏流不小

于 1.5 A 时，虽然各涂层的化学组成和力学性能相

似，但摩擦因数和磨损率却随着基体偏流增加而逐

渐增加，这可能与涂层试样的表面形貌变化有关。

由于 TiN 对铝具有较差的润湿性，表面粗糙的微结

构将进一步降低润湿性，提高涂层的疏铝性能
[32]

。

因此，基体偏流为 1.5 A 时，TiN 涂层更为粗糙的表

面有助于减少磨痕表面的铝粘着。此外，粗糙表面

的微结构可降低对摩球与试样表面的真实接触面

积，从而改善摩擦磨损性能。 
2.6  摩擦磨损机理 

图 6 展示了不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样

与铝对摩后表面磨痕的背散射 SEM 照片，表 2 为图

6 中相应位置的 EDS 分析结果。TiN 涂层试样表面

磨痕的背散射 SEM 照片中主要包括以下三种特征：

①黑色区域 A，EDS 分析表明其中含有高组分的 Al
元素，应为转移至试样表面的铝粘着；②亮白色区

域 B，EDS 分析结果呈现出占比很高的 Fe 含量和较

少的 Ti 含量，在这些区域可能发生了涂层的撕裂和

剥落；③浅灰色区域 C，其化学成分中含有较多的

Ti 和较少的 Fe 和 Al，为未剥落的 TiN 涂层。大量

铝粘着物和涂层撕裂的情况表明，TiN 涂层试样在

与铝对摩过程中发生了严重的粘着磨损。当基体偏

流不小于 1.5 A 时，试样表面 TiN 涂层剥落的增多

会形成较多的硬质三体磨料，进而导致摩擦因数和

磨损率的增高。 
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图 6  不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样表面磨痕的背散射

SEM 照片（标记位置的能谱分析结果见表 2） 

Fig. 6  BSE SEM images of worn surface on TiN-coated 

samples prepared under varied substrate bias current (detailed 

EDS analysis results of positions marked  

are presented in Table 2) 

根据图 6 计算的磨痕表面铝粘着面积（SAl adhesion）

与磨痕总面积（SWhole scar）之比如图 7 所示。随着基体

偏流的增加，磨痕中的铝粘着面积比先降低后逐渐增 

 

图 7  不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样表面磨痕中 

铝粘着面积与磨痕总面积之比 

Fig. 7  Ratio of Al adhesion area to whole wear scar aera of 

TiN-coated samples deposited under  

varied substrate bias current 

加，这与 TiN 涂层试样摩擦因数和磨损率的变化基

本一致。当基体偏流为 1.5 A 时，铝粘着面积比最

小，为 19.1%。这表明，铝粘着是影响 TiN 涂层试

样与铝对摩时摩擦磨损行为的关键因素，涂层试样

表面的粗糙微结构有利于降低磨痕表面的铝粘着趋

势。虽然基体偏流为 0.1 A 时制备的 TiN 涂层试样

表面相比 1.5 A 条件下制备的试样更加粗糙，但其

较差的力学性能使得涂层表面的微结构易于在载荷

的作用下发生塑性变形，形成机械咬合，反而容易

引起铝粘着增加，加剧粘着磨损。 
图 8 展示了不同基体偏流条件下制备的TiN涂

层试样在浸泡 1% NaOH 水溶液后的表面磨痕 SEM
照片。在磨痕中可以清晰地观察到涂层剥落的痕迹

和明显的犁沟，表明 TiN 涂层试样在与铝对摩时不

仅发生了剧烈的粘着磨损，还发生了磨料磨损。从

表 2 可以看出，由于摩擦磨损过程中产生的摩擦热

和循环机械应力的作用，磨痕表面的铝粘着会发生

氧化和加工硬化，进而形成硬质的 Ti、Al 氧化物或

氮化物。这些硬化的铝粘着在摩擦磨损过程中容易

因受到较大的切向力而被剪切，一方面会引起涂层

的撕裂和剥落，另一方面，会形成硬质磨屑，充当

三体磨料，在排出过程中对磨痕表面进行犁削。对

比 0.1 A 和 1.5 A 条件下获得的 TiN 涂层试样，0.1 A
条件下制备的涂层试样由于表面力学性能较差，犁

沟的分布和深度明显大于 1.5 A 条件下获得的涂层

试样，试样表面的磨料磨损更为严重。当基体偏流

达到 3.0 A 时，还可以在磨痕中观察到大量微裂纹，

这是在基体偏流不大于 1.5 A 时制备的涂层试样表

面未观察到的。结合涂层试样浸泡前的 SEM 照片分

析，这些微裂纹主要处于涂层剥落位置附近或铝粘

着位置下方，表明承受较大的机械应力的硬质铝粘

着物是造成涂层开裂和剥落的主要原因。相对于 1.5 
A 条件下制备的 TiN 涂层试样，高偏流条件下获得

涂层试样平滑表面上附着的铝粘着可能会受到更大

的正应力，导致 TiN 涂层压裂和破碎的加剧。 

 

图 8  1% NaOH 水溶液浸泡后不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样表面磨痕 SEM 照片 

Fig. 8  SEM images of wear scar on TiN-coated samples deposited under varied substrate bias current  

after steeping in 1% NaOH aqueous solution 
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表 2  图 6 中不同基体偏流条件下 TiN 涂层试样磨痕中标记位置的能谱分析结果（at. %） 

Table 2  EDS analysis results of selected positions marked in Fig. 6 on wear tracks of TiN-coated samples prepared under 
varied substrate bias current (at. % ) 

Position 
TiN 0.1 A TiN 1.5 A TiN 3.0 A TiN 4.5 A 

A1 B1 C1 A2 C2 A3 B3 C3 A4 B4 C4    

Al 56.4 12.0 14.4 52.9 18.5 54.1 19.5 13.7 46.6 6.0 8.36 

Fe 1.0 71.4 11.0 0.5 5.4 2.0 56.3 6.0 3.7 56.8 12.5 

Cr 0.2 4.9 1.1 0.1 0.5 0.35 3.8 0.7 5.3 0.0 1.2 

Ti 1.4 4.6 47.8 6.4 26.3 0.9 4.3 32.4 15.4 2.8 36.5 

N 3.4 1.4 4.7 0.6 8.7 1.8 3.3 9.8 0.4 0.0 18.2 

O 38.7 5.0 21.1 39.5 40.6 40.8 12.9 37.5 31.2 13.7 23.1 

3  结论 

采用等离子体增强磁控溅射技术在不同基体偏

流条件下制备了四种 TiN 涂层，研究了基体偏流对

TiN 涂层化学组成、表截面微观结构、相组成、力

学性能和摩擦学行为的影响，并探讨了增强机理，

获得的主要结论如下： 
（1）随着基体偏流的增加，等离子体增强磁控

溅射 TiN 涂层的微观结构由疏松的柱状晶逐渐转变

为致密的纤维晶，表面粗糙度逐渐降低。当基体偏

流不小于 1.5 A 时，涂层的晶粒尺寸显著减小。 
（2）与铝对摩过程中，TiN 涂层试样主要发生

粘着磨损，并伴随着一定的磨料磨损。随着基体偏

流的增加，TiN 涂层的综合力学性能显著增强，涂

层试样的摩擦因数和磨损率均先减小后增加，这主

要归因于涂层试样表面力学性能和试样表面粗糙微

结构的变化。 
（3）丰富了关于铝成型模具表面防护涂层增效

延寿问题的理论研究，并且对高性能 TiN 涂层的制

备技术开发具有一定指导意义，有利于提高铝成型

模具的使用性能和寿命。 
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