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亚微米氮化钦膜的纳米压痕和划痕测定
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摘要 采用等离子电弧沉积的方法
,

分别在 和 钢上沉积厚约为 拼 的氮化钦 膜 为

了筛选基材
,

采用纳米压痕和划痕技术
,

评价膜基界面结合和固体润滑效果 纳米压痕结果
, ,

和 的纳米硬度 弹性模量的典型值分别约为
, ,

纳米划痕结果
,

有较理想的膜基结合能力
, 。 ,

及其有机膜的摩擦系数分别约为
, , ,

同 相比
,

是较为理想的基体材料 纳米压痕和划痕技术能提供丰富

的近表面的弹塑性变形
、

断裂和摩擦等的信息
,

是评价亚微米薄膜力学性能的有效手段
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引 言

由于 薄膜具有较理想的力学和摩擦学特

性
,

已广泛应用于机械和刀具等
,

作为保护膜来延

长使用寿命
,

具有显著的经济效益和广阔的发展前

景 膜的性质随沉积条件
、

基材预处理技术和

选择的变化而变化 所以
,

详细研究 膜的微力

学和摩擦性能对评估薄膜表面强化
、

界面粘结和润

滑等有重要的技术和理论价值 沉积技术对

薄膜性质的影响已做过大量的研究 一 ,

不同钢基

材对 薄膜微力学和摩擦性能影响的研究并不多

见

为了延长 薄膜的耐磨寿命和提高润滑效

果
,

需要选择不同的钢基材
,

以便提高薄膜和基材

的硬度
、

增加两者的结合强度
、

减小摩擦系数 本文

作者采用纳米压痕和纳米划痕技术
,

研究等离子电

弧沉积法在 和 。 钢基材上沉积

膜的微力学和摩擦性能 通过对成膜质量的分析
,

进一步为基材的选择提供参考依据 同时
,

探索测

定和评估亚微米膜和基材的结合强度和摩擦系数的

方法

份 为
一 , 一 , 一 , 一 , 一 ,

合金结构钢
, , 一 ·

, 一 · , 一 ·

,

卜

, , 一

用金刚石研磨膏精研
,

以

去除表面污物 使用 种溶剂 汽油
、

丙酮
、

石油醚

超声清洗试样一定时间 取出烘干 存放待用

薄膜制备

将试样固定于真空室中
,

抽真空至 一
,

采用离子束高压轰击清洗试样 设定工件上的负偏压

与弧电流
,

然后使阴极靶材在真空室内直接放电
,

产生等离子体
,

沉积到工件上
,

形成约 户 的镀

层
,

外观呈金黄色 最后
,

在 膜上涂敷约 拼

的 有机膜

实 验

基材

基材选用 高耐磨钢结硬质合金
,

质量组

实验设备和方法

纳米压痕实验
,

选用 。 玩 ⑧

系统的 组件
,

压针为

金刚石 控制参数 应变率 一 ,

热漂移率
,

压痕深度 拼 实验过程

压针逼近试样表面
,

确定表面接触零点
,

加载
,

保载
,

卸载至 并保载
,

数据处理

纳米划痕实验
,

选用该系统的 组件 同

划 针为金刚石
,

用棱面在材料表面进行相对刻划 控制参数

法向力
,

线性增加
,

最大值分别为
,

和

横向移动
,

匀速
, 拼 实验过程

一 一 收到第一稿
,

刁 一 收到修改稿

国家自然科学基金资助项 目 和
、

中国科学院知识创新可二程重要方向资助项 目
一 一
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之日﹃日。一

压针逼近试样表面 压针以 赵 的力作用在试样

上
,

样品台沿其 方向移动 拼 ,

测试样表面的

粗糙度 样品台回到原位
,

压针仍以 拼 的力作

用在试样上
,

样品台移动 拜 后
,

压针以线性增

加方式达到设定的最大载荷
,

移动 科 ,

然后再

以 拼 的力划完最后 拼 样品台再次回到原

位
,

压针仍以 拼 的力划过犁沟
,

扫描出犁沟的

残余深度

实验测试温度 士
,

环境介质气氛为空

气 对纳米压痕和划痕实验
,

每种条件重复五次
,

以

验证实验的重复性和可靠性

⋯⋯

多多
刁

〔【】

八

实验结果与分析

载荷
一

深度曲线
一

生些翌些匹塑 到
、、护、产

‘

对一 ‘

一 又丁 一

︸。七缺上

八

硬度
一

深度曲线

,

黑二全惊
, 一心少一 、

‘ 一 ‘

一
,

军︸

,

目谕口一,七。巴︺

,

纳米压痕

为了表征 膜 基材系的抗载能力
,

采用

纳米压痕技术研究其硬度和弹性模量的变化规律

在图 中
,

为画图简洁
,

仅画 个压痕中的某一典

型结果 从中可看出
,

和 。 的最大

载荷
、

纳米硬度和弹性模量分别为
, ,

·

, · , , ,

曲

线明显高于
,

显示基材越硬
,

抗载

能力越强 和 的残余压

痕深度明显小于相应的基材试样
,

说明 膜有较

好的弹性恢复能力

和 的硬度和模量基本不随压痕

深度增加而变化
,

但 和 。

的硬度和模量随压痕深度增加而变化 对纳米压痕

实验
,

由于试样表面的粗糙度和压针尖端曲率半径

等影响
,

在压痕深度约 的初始阶段
,

数据不能

可靠地反映材料的特性 按显微硬度的经验
,

压

痕深度约为 、 膜厚时
,

基材对膜的力学性能

测试结果影响不明显
,

由此可知
,

在压痕深度约

、 时
,

和

的硬度和模量接近于 的硬度和模量
,

大致为
,

随着压痕深度的增加
,

基材也开

始变形
,

这时的测量结果应是膜基体系复合的硬度

和模量 随着压痕深度的不断增加
,

测量结果逐渐

逼近基材的性能

当受外力作用
,

基材和膜力学性能尤其弹性模

量的差异将会导致界面应变的梯度变化 模量接近
,

会使膜基界面约束变形协调
,

提高结合强度
,

避免

膜从基材上脱落
,

从而延长膜的耐磨寿命 这种变

形协调性越好
,

越不易在界面产生裂纹 膜基性能

协调性的概念对于理想膜基设计具有重要的生产指

〔旧 洲〕

模量
一

深度曲线

图

导意义 对 比 和 的

硬度和模量 曲线可看出
,

随着压痕深度的增加
,

硬度和模量曲线变化平稳
,

并逐渐高于

曲线
,

说明 的承载能力

高
,

膜基变形协调 图 给出了界面区域硬度和模

量的分布
,

由此可定性地推测 界面结合

较理想

纳米划痕

为了表征 膜与基材的结合能力和固体润滑
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日。一弓石任。弓石。。

效果
,

采用纳米划痕技术研究界面结合强度和摩擦

系数的变化规律 在划痕测试中
,

在最大法向力相

同的情况下
,

相同的划痕位置代表着有相同的法向

力
,

定义摩擦系数 横向力 法向力
,

在相同的划

痕位置
,

通过比较摩擦系数也可知横向力的大小

为了便于说明问题
,

以最大法压力为 的

典型实验结果为例 图 中
,

在划痕位置
拼 处

,

横向力曲线出现明显的波动
,

这是由于压

针划到界面所致 目前
,

该处对应的载荷定义为膜基

粘附失效的临界载荷
,

其数值为法向力
,

横向力 这是一个综合指标
,

代表着膜基体

系的综合承载能力 主要由膜基结合强度
、

薄膜和

基材的硬度和模量
、

膜的结构和厚度等因素决定

在划痕位置 拼 处
,

右界法向力

和横向力分别为 和 说明

的界面结合强度要比 。 高

’

以
⋯⋯⋯⋯ , 创创
一 〕

⋯⋯⋯⋯卿耐耐场,,,, ,’ 气叮
’

‘ ’

”
·
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勺一已。一弓一妇侣后﹃。旧。。 二
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。 沙
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出 厂
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嘛嘛嘛秘妙
理 “ 料

图 的摩擦系数之三司。

户

一
’ 扔

竺、
“

‘

巨日

图

一‘ 囚洲
’ 闷

⋯ ⋯赵

要在有机膜和 中刻划 随后
,

摩擦系数增加较

快
,

说明压针在基材 中越划越深 从划痕显

微照片图 的上半部和摩擦曲线相比
,

摩擦系数

之三、时套吕

法向力或横向力与划痕位置的曲线

一

下面
,

主要从摩擦系数曲线比较各试样摩擦学

性能的差异 在图 中
,

当最大法向力为

时
,

和 的摩擦系数分别约为
, ,

膜的摩擦系数明显降低
,

说明固体润滑效果显

著

当最大法向力为 时
,

在
、 拼 范围内的摩擦系数较稳定

,

约为
,

说

明压针在 中刻划 随后
,

摩擦系数逐渐变大
,

说明

压针在基材中越划越深
,

这时应是膜基的复合摩擦系

数
,

它逐渐接近基材的摩擦系数 在 膜的试样上

涂敷有机膜 在图 中
,

对
,

当最大法向力为 时
,

摩擦系数稳定
,

约为
,

说明压针在有机膜和 中刻划
,

有机膜的

润滑效果明显 当最大法向力为 时
,

在 、 拼 范围内摩擦系数稳

定
,

约为
,

说明压针主要在有机膜中刻划 在
、 拼 范围内摩擦系数逐渐增加

,

说明压针主

图 的划痕及其局部形貌

呀
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开始变大时 补 处
,

对应于残余划痕的起点
,

摩擦系数快速变大时 料 处
,

有 碎屑剥

落
,

见图《 下半部的划痕末端局部放大照片

的摩擦系数为 对其膜结构来

说
,

摩擦系数的变化趋势与 相似
,

但摩擦系数

高于 及其膜结构 与 不同

的是
,

膜凹入 中
,

并呈鱼椎骨状
,

见图 这是由于基材 的硬度较低所

致
,

反映 的承载能力较差

结 论

通过上面的纳米压痕和划痕测试可知
, ,

。 和 的纳米硬度 弹性模量

分别约 为
, ,

, ,

和有机膜的

摩擦系数分别为
, , ,

由此可知

同钢基材相比
,

膜的硬度和模量高于基材
,

提高

了基材的抗载和耐磨能力 膜和

膜的摩擦系数明显降低
,

润滑效果显著 同
。 相比

,

的硬度高
、

模量大
、

摩擦系

数低
,

有较好的抵抗载荷和协调变形等能力

力学性质接近 膜
,

是较理想的基材材料

纳米压痕和划痕技术能提供丰富的近表面弹塑

性变形
、

断裂和摩擦等的信息
,

是评价亚微米薄膜

力学和摩擦性能的有效手段
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