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离子钨钼共渗的表观过程
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摘　要 : 研究了双层辉光离子钨钼共渗在离子轰击条件下形成渗层和无离子轰击时形成沉积层的表观过

程.结果表明 ,在形成沉积层时 ,由于离子轰击作用已不存在 ,使渗层厚度减少 26 % , 用朗缪尔探针对双层辉

光离子钨钼共渗过程进行了等离子体的诊断 , 等离子体对表面成分有较大影响.合理的等离子体密度范围

为 5×1011～3×1012cm - 3 .
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Abstract : This paper presents the surface apparent process of W - Mo allowing layer and depositing layer in double2
glow plasma surface allowing under ion bombardment and none. The alloying layer thickness were decreased by

about 26 % because no ion bombardment heighten diffusion on deposition layer was formed. Langmuir probe tech2
nique was used for the plasma diagnostics of double2glow plasma surface alloying process. The plasma density sub2
stantially affects the surface composition of the alloyed layer. The proper range of plasma density was 5×1011～3×

1012cm - 3 .
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　　双层辉光离子钨钼共渗已经应用锯条的生产

中 , 对渗层组织和渗入工艺已进行了较多的研

究[1～4 ] , 而对渗金属过程中表面状况则研究极

少.本文对双层辉光离子钨钼共渗过程进行等离

子体诊断 , 观察离子钨钼共渗时在试样表面发生

的渗入和沉积过程 , 以期对渗入过程进行有效控

制.
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1　实验方法
　　实验采用的是双层辉光离子渗金属技术[5 ] ,

离子W - Mo共渗设备是在自制的双层辉光离子

渗金属炉中进行.其过程是首先抽真空至极限真

空度 ,充入气体到所需压力 ,对工件阴极施加直流

电压 ,使阴极与阳极间产生辉光放电 ,并升至一定

温度时 ,对提供合金元素的源极施加直流电压 ,使

源极与阳极间也产生辉光放电 ,从源极溅射出来

的合金元素原子 ,通过放电空间输运到工件表面 ,

被工件吸附扩散形成渗层.试样选用 20钢制成片
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状 ,表面经抛光处理.提供元素的源极为经轧制的

粉末冶金板 (W∶Mo = 1∶4) .炉中充入气为氩气 ,气

压为40 Pa .提供合金元素的源极电压为800～

1 000 V ,试样阴极电压为 300～500 V ,试样温度

为 1 000～1 200 ℃,测温用红外测温仪.用朗缪尔

探针对双层辉光离子钨钼共渗过程进行了等离子

体的诊断.用 Pekin Elner PHI5000X型 X射线光电

子谱仪 ( XPS)进行表面元素化学状态和成份分

析.用 S250MK3型扫描电镜及所带能谱仪 (SEM)

进行表面形状观察和微区成份分析.

2　结果与讨论

　　在不同的工艺条件下 , W - Mo 共渗产生的

渗层效果截然不同.两种极端的情况是 : 一是渗

层中的合金元素含量不足 ; 另一种则是由于合金

元素的供给过剩 , 在工件表面形成沉积层.最佳

的工艺条件应是合金元素的产生、及在工件表面

吸附和工件内扩散三者之间达到平衡即有效的匹

配.影响最显著的工艺参数是工件电压 ,其次是源

极与工件的距离和气压.试验中常用的工件电压

为 350～450 V之间.此时的工艺可选择在一个范围

之内 , 称为相对渗入条件.在辉光放电清洗和升温

过程中 ,若源极电压较高 ,合金元素提供量过大 ,即

使工件电压大 ,容易形成沉积层.在保温阶段 ,当工

件电压低于 300 V时 ,也容易形成沉积层.在易于

出现表面形成沉积层的条件称为相对沉积条件.

2. 1　在相对渗入条件下W - Mo共渗的表观过程

在相对渗入条件下渗后进行快速冷却 , 20钢

基体表面的形貌随时间的变化如图 1所示.渗层

表面在W、Mo渗入的同时 , 渗层的晶粒在逐步长

大. 渗层的表面成分 , 逐步达到稳定的饱和值 ,

进而形成稳定的渗层.在 1 200 ℃、180 min 条件

下 ,渗层厚度为 178μm.在渗金属快速冷却后的

试样用扫描电镜所带能谱仪测得表面的平均成份

表面的成分如表 1.

图 1　在相对渗入条件下 20钢基体的表面形貌随时间变化

Fig. 1　Surface morphology vs. time under relative alloying

　　用 X射线光电子谱所测的表面成份为 w (Mo)

为 9. 67 %、w (W)为 8. 45 % ,与扫描电镜能谱仪测

得结果基本一致. XPS所测得深度在表面的几个原

子层 ,而扫描能谱所获得的是 1μm之内的平均成

分 ,因而表明最表面的合金含量与次表面合金含量

基本一致 ,而不存在原子尺度的高合金浓度层.

用 XPS对试样进行表面的化学状态分析 ,基

于参考点结合能的漂移为 + 0. 64eV ,Fe2p 的结合

能为 707. 40eV , Mo3d的结合能为 228. 3eV ,W4f 的

32. 5eV双峰具有相近的强度被重叠.从结合能可
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以得出 ,W、Mo 均为原子状态形式存在而不是形

成化合物.

表 1　在相对渗入条件下 20钢基体的表面成分 w ( B) %

Table 1　Surface composition on substrate 20 steel under rel2
ative alloying

t / min Mo W Fe

5 3. 783 3. 197 (余)

10 9. 398 8. 601 (余)

30 9. 627 8. 743 (余)

180 10. 02 8. 39 (余)

　　因此可以推测 :在双辉放电的合金化过程中 ,

在相对渗入条件下 ,合金元素从源极溅射出来 ,被

试样表面吸附后 ,有两种走向 ,一是迅速固溶于试

样中 ,并向内部继续扩散 ;二是被从阴极表面溅射

出来 ,即形成反溅射.合金元素在表面形成平衡的

供给量.合金元素即没有化合 ,也没有形成沉淀

层 ,合金元素的平衡供给量是控制表面合金元素

含量的重要因素 ,合金元素在基体中的固溶度 ,却

是制约渗层表面合金元素含量的基本原因.

2. 2　在相对沉积条件下W - Mo共渗的表观过程

在相对沉积条件下基体为 20钢 ,5 min时 ,W、

Mo、Fe的合金沉积层基本覆盖整个试样表面 ,10 min

后沉积层纵向生长 ,180 min后已形成致密的整体

膜图 2.从成分来看表 2 ,在 5 min至 60 min ,沉积

层中的 Fe 含量越来越少 ,随沉积层厚度的增加 ,

Fe 从基体向沉积层表面扩散更加困难 ,至

180 min时 , 表面仅含有微量的 Fe , 此时的渗层

厚度为 132μm (1 200 ℃) .比在相对渗入条件下

的渗层厚度减少 26 %.显然 , 沉积层对渗层的形

成 , 尤其对合金元素的供给和离子的轰击起到了

阻挡作用.

图 2　在相对沉积条件下的表观过程

Fig. 2　Surface morphology vs. time under relative deposition

表 2　在相对沉积条件下的表观成分 w ( B) / %

Table 2　Surface composition on substrate 20 steel under rel2
ative deposition

t / min Wo Mo Fe

5 17. 374 27. 491 (余)

10 17. 861 30. 547 (余)

60 32. 088 65. 096 (余)

180 36. 497 62. 911 (余)

2. 3　等离子体密度对渗层表面成分的影响

等离子体密度是辉光放电阴极溅射中最重要

的内参数. 等离子体诊断的朗缪尔探针位于双辉

放电中央时 , 等离子体密度作为气压和源极电压

的函数曲线 ,与文献 [ 6 ]在 RF放电及直流辉光放

电中 , 等离子体密度是随工件电压的增加而增加

结果的趋势相同.同时 , 到达工件阴极的离子能

量也在提高.双辉渗金属中显示了相同的规律 ,
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因而使得吸附在阴极表面的 W - Mo 合金元素被

溅射出来 , 这不仅影响到阴极表面的成分 , 也影

响了阴极渗层的成分分布.

图 3为阴极表面成分随等离子体密度的变

化 , 图中钨钼合金含量和等离子体密度均在一定

范围内变化 , 表示了表面成分随等离子体密度变

化的趋势.等离子体密度低于 5×1011cm - 3时易于

形成沉积层.等离子体密度比较高时 , 表面的钨

钼合金元素含量较低 , 而在较低的等离子体密度

时 , 虽然可获得表面的高合金成分 , 但此时易于

形成沉积层 , 而不利于形成渗层.

图 3　渗层表面成分随等离子体密度ρp 的变化趋势

Fig. 3　Surface composition of alloying layer vs. plasma density

　　在 1 000 V源极电压 , 源极与工件阴极间距

为 20 mm , 气压为 30 Pa , 工件电压为 700 V 时 ,

获得的渗层的表面成分钨钼总含量为 2. 6 % , 此

时的等离子体密度为 7×1012cm - 3 , 渗层成分分布

显示了较低的成分梯度分布.

3　结论

　　双层辉光离子钨钼共渗过程中 , 10 min后表

面成分基本稳定在一定的范围.形成沉积层时离

子轰击增强扩散的作用已不复存在 , 使渗层厚度

在本实验条件下减少 26 %.等离子体密度对表面

成分有较大影响 , 合理的等离子体密度范围为 5×

1011～3×1012cm - 3 .
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