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Al/AlN多层膜的摩擦磨损性能研究
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摘要 :采用柱状靶磁控溅射系统制备 A l/A lN纳米多层膜 ,采用纳米压痕仪测量 A l/A lN纳米多层膜的纳米硬度 ,在

UMT22M型摩擦磨损试验机上评价其摩擦磨损性能.结果表明 :当 A lN层较厚时 ,薄膜在很短时间内被磨穿 ;调节 A l/

A lN层厚比为 2. 9 /1. 1时 ,薄膜的摩擦磨损性能明显提高 ;当保持 A l/A lN层厚比为 2. 9 /1. 1、变化多层膜的调制周期

时 ,薄膜的摩擦系数较低 ,但硬度较低的薄膜由于承载能力不够 ,不能够保持优良的摩擦磨损性能.
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　　与单层薄膜相比 , 纳米多层薄膜的硬度、断裂

韧性、抗摩、抗氧化及耐腐蚀性能等明显提高 [ 1 ]
.采

用多层膜有利于减少薄膜表面及其层间的开裂倾

向 ,在达到提高硬度的同时改善其摩擦磨损性

能 [ 2, 3 ]
.目前已有针对金属 /陶瓷多层膜摩擦磨损行

为的研究 [ 4～7 ]
.由于镀层中金属层较软且延展性好 ,

易于屈服 ,从而使得接触面积增加 ,降低了接触应力

和摩擦 ,而薄膜中的陶瓷层起到承载作用 ,有利于降

低磨损 [ 8～10 ] .

铝质材料由于质轻、耐腐蚀、比强度高等优点而

广泛用于航空航天等国防工业及其它高新技术产

业.但是 ,采用传统铝质材料改性技术 (如阳极氧化

膜 )的摩擦系数很高 ,耐磨性与现代复合制膜技术

相比有一定局限性 [ 11, 12 ] .氮化铝是近几年发展起来

的新型材料 ,其耐高温、抗腐蚀、导热性好及热膨胀

系数低 ,具有较高抗热震性和硬度及良好的耐磨性

能 ,在机械、电学及光学领域广泛应用 [ 13, 14 ]
.但是作

为结构材料 ,其粘接力不能满足实际要求 ,而多层膜

对改善耐磨性和提高其耐用效果十分显著 [ 15 ] .本文

作者采用磁控溅射法制备 A l/A lN纳米多层膜 ,并研

究 A l单层和 A lN单层厚度比例和调制周期对 A l/

A lN多层膜的摩擦磨损性能影响 ,初步探讨其磨损

机理.

1　实验部分

采用柱状靶磁控溅射系统 [ 16 ]
,以工业纯 A l (纯

度 > 99. 0% )为靶材 ,在单晶硅片表面制备 A l/A lN

纳米多层膜.将单晶硅片用丙酮和乙醇超声清洗后

置于真空室的中 ,溅射前将真空室气压预抽至低于

3 ×10
- 3

Pa.采用 A r和 N2气体作为溅射和反应气

体 ,通过两台独立的质量流量控制仪控制进入真空

室的气体.薄膜沉积条件为 :沉积 A l层时所用 A r气

流量为 40 sccm,气压 0. 5 Pa,功率 450 W ;沉积 A lN

层时所用 N2气流量为 50 sccm,气压为 0. 75 Pa,功

率为 750 W.多层膜的调制厚度由沉积时间控制 ,调

制层种类由通气种类控制.为了改善膜 2基界面结合
力和表面的抗氧化性能 ,在硅基片上最先沉积 A l层

作为与硅片的过渡层 ,最外层沉积 A lN层以防止薄

膜表面的深度氧化.第一组样品固定 A l层厚度为

2. 9 nm , A lN层厚度从 1. 1～6. 8 nm变化 ,用于研究

其摩擦磨损性能 ;第二组样品固定 A l/A lN层厚比为

2. 64 /1,调制周期为 4～24 nm.具体参数见表 1.

采用 MTS公司产 Nano Indenter XP System型纳

米压痕仪测量 A l/A lN多层膜的纳米硬度 ,在压入深

度为 50 nm的范围内进行测量 ,取 5次硬度测量结

果的平均值为测试结果.薄膜的硬度数值见表 1.
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表 1　A l/A lN多层膜的基本工艺参数和硬度

Table 1　Process param eter and hardness of the A l/A lN m ultilayers

Samp le Number
A l layer

thickness/nm
A lN layer

thickness/nm
A l/A lN

ratios
Total number

of layers

Nano hardness

/GPa

A1 2. 9 6. 8 0. 43 40 11. 67

A2 2. 9 4. 5 0. 64 40 9. 79

A3 2. 9 2. 3 1. 26 40 9. 95

A4 2. 9 1. 1 2. 64 40 8. 80

B2 5. 7 2. 3 2. 64 30 15. 71

B3 11. 5 4. 5 2. 64 22 24. 50

B4 17. 2 6. 8 2. 64 30 5. 11

　　采用美国 CETR公司产 UMT22MT型摩擦磨损

试验机评价薄膜的结合强度和摩擦磨损性能.用刻

划模式测试粘结力 ,金刚石划头曲率半径 0. 4 mm,

载荷从 0. 01～4. 00 N连续 ,加载速率 0. 01 N / s,刻

划长度为 5 mm,以摩擦力突变时的结果认定为薄膜

被划穿 ,划穿时的载荷称为临界载荷 (Lc ) ,其反映

了薄膜与基体之间的结合强度.摩擦磨损性能测试

采用往复滑动方式 ,频率 5 Hz,单次滑动行程 6 mm,

法向载荷 1 N,环境温度 25 ℃,相对湿度 RH =

25% ,偶件为 3 mm的 GCr15钢球 (硬度 6. 1 GPa).

采用光学显微镜观察薄膜的磨痕表面形貌.

2　结果和讨论

2. 1　A l/A lN多层膜的结合强度

图 1示出了典型的划痕测试曲线.可见薄膜未
　　　

Fig 1　A typ ical scratch test curve of the A l/A lN multilayer

图 1　A l/A lN多层膜的划痕测试曲线

剥落前 ,摩擦力随着载荷增加呈现线性变化 ,且无明

显波动 ,当加载力增至临界载荷 (Lc )时薄膜出现剥

落 ,摩擦力出现明显波动 ,将其定义为薄膜的结合强

度.

图 2示出了 A l/A lN多层膜的结合强度.可见 :

样品 A1和 A2的结合强度较低 (小于 0. 5 N ) ,说明

当 A lN /A l层厚比例较大时 ,在刻划测试过程中
　　　

Fig 2　Bonding force of the A l/A lN multilayers

图 2　A l/A lN多层膜的结合力

A l层不能有效阻挡 A lN层的界面剪切应力 ,容易出

现薄膜破裂 ;而 A lN /A l层厚比例较小的多层膜结合

强度均在 2 N左右 ,说明相对较厚的 A l层可以减缓

A lN层在加载过程中产生的界面剪切应力 ,薄膜不

易破裂且结合强度较高.

2. 2　A l/A lN层厚比对多层膜的摩擦磨损性能影响

图 3示出了第一组 A l/A lN多层膜在载荷 1 N、

滑动频率 5 Hz下 ,同 GCr15钢球对摩时摩擦系数随

滑动时间变化的关系曲线.可以看出 , A l/A lN层厚

比为 0. 43、0. 64和 1. 26的多层膜的摩擦系数较高

且其波动幅度很大 ,在很短时间内薄膜的摩擦系数

开始增大而使薄膜失效 ,而 A lN层厚度为 1. 1 nm

(A l/A lN层厚比为 2. 64)的多层膜的摩擦系数很稳

定 ,显示出良好的减摩抗磨性能.当 A lN层厚度为

6. 8 nm (A1样品 )时 , A l/A lN多层膜的摩擦系数较

高 ,由于膜基结合力小 ,在很短时间内摩擦系数达到

0. 7 [图 3 ( a) ] ,意味着薄膜磨穿.从图 4 ( a)可见 ,薄

膜的磨痕表面呈现出明显的剥落迹象 ,薄膜磨损表
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面出现层状剥离和断裂特征且磨痕较宽 ,与原始薄

膜表面相比 ,磨损表面较粗糙和疏松 ,呈现出剥离后

的层状颗粒界面.这是由于材料受到挤压并发生塑

性变形而使薄膜剥落的缘故.脱落的薄膜颗粒 (硬

度较高 )在薄膜与偶件球接触表面形成了三体磨

损 ,同时在涂层磨损表面产生了犁削.当 A lN层厚

度降至 4. 5 nm (样品 A2)时 , A l/A lN多层膜的摩擦

系数反而升高 ,且摩擦系数在很短时间内升至 0. 7,

当 A lN层的厚度降为 2. 3 nm (样品 A3)时 ,薄膜的

结合力很高 ,薄膜的耐磨寿命略微增加 ,其磨痕宽度

较 A lN层厚度为 6. 8 nm的多层膜的厚度略有减小

[见图 4 ( b) ].由图 3可见 , A1样品的摩擦系数波动

很大 ,而 A2和 A3样品的摩擦系数波动较小 ,这是

由于薄膜硬度较低的缘故 (表 1).

当 A lN层厚度降至 1. 1 nm (样品 A4)时 ,薄膜

的摩擦系数明显降低 [图 3 ( d) ] ,且在很长一段时

间 ( > 3 600 s)内保持在 0. 15左右 [见图 5 ( a) ] ,说

明在这种 A l/A lN层厚比下薄膜的摩擦性能大幅提

高 ,经过 3 600 s磨损后磨痕宽度较小 ,磨痕表面相

对光滑 ,没有出现明显的剥落 [图 4 ( c) ].对比其硬
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度可见 ,随着 A lN层厚度增加硬度变化不大 ,说明

存在最佳层厚比 (A l/A lN = 2. 9 /1. 1) ,使得多层膜

具有优异摩擦磨损性能.

2. 3　调制周期对多层膜的摩擦磨损性能影响

图 5示出了不同调制周期下 A l/A lN层厚比为

2. 9 /1. 1的 A l/A lN多层膜与钢球对摩时 ,摩擦系数

与滑动时间变化的关系曲线.可以看出 ,调制周期为

8 nm (样品 B2)和 16 nm (样品 B3)的多层膜由于硬

度 (分别为 15. 71 GPa和 24. 50 GPa)较高 ,在摩擦

初期摩擦系数出现波动 ,随着时间增长 ,摩擦系数稳

定在 0. 2～0. 3之间.而调制周期为 24 nm (样品

B4)的多层膜的摩擦系数较高且波动很大 ,说明在

此调制周期下多层膜因硬度 (仅为 5. 11 GPa)较偶

件球的硬度还要低 ,在摩擦过程中显示出不同的磨

损机理.

图 6示出了不同调制周期的 A l/A lN多层膜与

GCr15钢球对摩后的磨痕表面形貌显微照片.可见 ,

B2样品的磨痕底部较粗糙 ,其摩擦系数波动较大 ,

但没有明显的剥落和裂纹 [图 6 ( a) ].由于 B3样品

硬度 (24. 5 GPa)较高 ,在摩擦初期摩擦系数波动较

大 ,其磨痕两边有轻微剥落迹象 ,但磨痕底部较光滑

且没有明显磨屑 ,其摩擦系数较稳定 ,没有出现膜层

剥落痕迹 ,说明薄膜与基体的粘结力较高.而 B4样

品磨痕底部非常粗糙 ,从图 6 ( c)还可见片状磨屑和

磨痕边的剥离迹象 ,说明还发生了剥层磨损 ,导致摩

擦系数出现很大波动.

A l层的延展性较好 ,在磨损过程中容易变形.

而 A lN层较脆 ,在磨损过程中容易破裂失效.在 A l/

A lN多层膜中 , A lN层较厚时 A l层不能有效阻止

A lN层破裂而造成薄膜快速失效.当 A l/A lN层厚比

为 2. 9 /1. 1时 ,薄膜中 A l层能够有效阻止 A lN层失

效 ,同时 A lN层也起到了承载的作用.在摩擦试验

过程中 ,由于摩擦产生的热量使一部分 A l氧化而起

到一定的润滑作用 ,从而使得薄膜的摩擦系数保持

稳定低值.

3　结论

a. 　当 A lN层较厚时 , A l/A lN多层膜在很短时

间内被磨穿 ;当 A l/A lN的层厚比为 2. 9 /1. 1时 ,由

于薄膜中 A l层能够有效阻止 A lN层失效 ,使其摩擦
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磨损性能显著提高.

b. 　在一定的 A l/A lN层厚比条件下 ,改变调制

周期 ,能够保持 A l/A lN膜的优异摩擦磨损性能 ,但

是硬度较低的薄膜起不到很好的减摩抗磨作用.这

是由于其承载能力很低且易剥落、摩擦系数较高且

波动较大的缘故.
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Abstract: A l/A lN multilayers were p repared by cylindrical DC magnetron sputtering method. The hardness of the

A l/A lN multilayer film s was determ ined using a nano2indentation tester. The wear p roperties of the film s were

measured by a UMT22MT tester in recip rocating mode. The tribological p roperties of the A l/A lN multilayers showed

obvious enhancement in the A l/A lN layer thickness ratio of 2. 9 /1. 1 compared to the thick A lN layer in modulation

period. W ith the same A l/A lN layer thickness ratio but varying modulation period, the film exhibited low friction

coefficient, but it also exhibited poor tribological performance at high load due to its low hardness.
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