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不锈钢根管锉镀覆 TiN、ZrN 膜的 
沉积工艺与性能研究 

阎鑫，张钧，于亚男 

（沈阳大学 机械工程学院，沈阳 110044） 

摘  要：目的 通过在不锈钢根管锉表面镀覆 TiN、ZrN 薄膜，以提高其切削性能。方法 采用磁控溅射技术，

调整沉积时间、基片偏压、占空比等工艺参数在不锈钢根管锉上分别沉积 TiN、ZrN 薄膜。对 TiN、ZrN 膜

层进行 SEM 断面分析、XRD 相组成分析、表面硬度测试、膜层附着力测试，考查了 TiN、ZrN 薄膜的厚度、

相组成、硬度以及附着力。通过对镀膜后的根管锉进行电化学腐蚀试验、模拟临床切削试验，分析了镀膜

后根管锉的耐蚀性和切削性能。结果 随着工艺参数的变化，TiN、ZrN 薄膜的厚度、相结构以及硬度均显

示了规律性的变化。镀覆 TiN、ZrN 薄膜的不锈钢根管锉的自腐蚀电流密度相对于未镀膜的根管锉均明显降

低。确定了 TiN 膜层和 ZrN 膜层的优化沉积工艺分别为沉积时间 1 h、负偏压 100 V、占空比 60%和沉积时

间 1 h、负偏压 150 V、占空比 60%。优化工艺下镀膜的不锈钢根管锉的切削数量和切削效率显著提高。      
结论 和未镀膜不锈钢根管锉相比，镀覆 TiN、ZrN 薄膜的不锈钢根管锉的表面硬度、耐蚀性能均有显著提

高。最优工艺下制备的镀覆 TiN、ZrN 薄膜的不锈钢根管锉兼具切削数量、切削效率以及切削稳定性等方面

的综合优势，和未镀膜不锈钢根管锉相比，切削效率提高 60%~75%，切削树脂模拟根管数量达到 1.7~2 倍，

实现了切削性能的显著提升。 
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Deposition Process and Properties of TiN and ZrN Films  
Coated on Stainless Steel Root Canal Files 

YAN Xin, ZHANG Jun, YU Ya-nan 

(School of Mechanical Engineering, Shenyang University, Shenyang 110044, China) 

ABSTRACT: The work aims to improve cutting performance of stainless steel root files by coating TiN and ZrN films on the 
surface. TiN and ZrN thin films were deposited on stainless steel root canal files by magnetron sputtering with adjusting deposi-
tion time, substrate bias and duty cycle. The thickness, phase composition, hardness and adhesion of the TiN and ZrN films were 
examined by SEM, XRD and surface hardness and adhesion tests. The corrosion resistance and the cutting performance of the 
coated root canal files were analyzed by the electrochemical corrosion test and the simulated clinical cutting test. The thickness, 
phase structure and hardness of the TiN and ZrN films changed with the deposition process parameters. The corrosion current 
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density of stainless steel root canal files coated with TiN and ZrN films decreased significantly compared with that of the un-
coated ones. The optimized deposition processes of TiN and ZrN films were determined to be: deposition time of 1 h, negative 
bias of 100 V and duty cycle of 60% and 1 h, negative bias of 150 V and duty cycle of 60% respectively. The cutting quantity 
and efficiency of stainless steel root canal files coated with the optimized process were significantly improved. Compared with 
the uncoated ones, the stainless steel root canal files coated with TiN and ZrN films improve significantly the surface hardness 
and corrosion resistance. The stainless steel root canal files optimally coated with TiN and ZrN thin films exhibit the multiple 
advantages of cutting quantity, cutting efficiency and cutting stability. The cutting efficiency is increased by 60%~75%, and the 
number of the cut resin root canals is 1.7~2 times in comparison with the uncoated stainless steel root canal files. The 
remarkable improvements in cutting performance are achieved. 
KEY WORDS: magnetron sputtering; stainless steel root file; TiN; ZrN; corrosion resistance; cutting performance 

根管治疗通常是治疗牙髓病和根尖周病的有效

手段。作为根管治疗的重要环节，根管预备具备清除

根管内的病变牙髓和感染的牙本质，并对根管进行扩

大、修整和消毒的作用。根管预备过程中使用的主要

工具是根管锉，而根管锉的切削性能是影响根管预备

质量的关键之一。 
随着根管治疗相关知识和技术的不断发展完善，

根管治疗器械在不断创新与进步，NiTi 根管锉因其良
好的韧性、弹性等机械性能和临床表现，在临床治疗
中得到越来越多的应用[1-3]。然而，在实际临床治疗
中，由于根管形态的多样性，根管治疗的过程往往会
需要不同性能的器械。不锈钢根管锉在探查根管或者
疏通钙化根管等方面，仍具有明显的优越性。同时，
国内外研究普遍认为，不锈钢根管锉的器械分离率要
低于 NiTi 根管锉，且不锈钢根管锉的损伤更容易被
临床发现，从而有利于减少和避免临床上发生的器械
分离现象[4-7]。此外，不锈钢根管锉还具有成本低、
易加工的特点，因此不锈钢根管锉在根管治疗中仍然
是不可或缺的。 

近年来的研究表明，通过在 NiTi 根管锉表面镀

覆硬化涂层可以有效地提升其耐磨与耐蚀性[8-12]，也

有学者通过在医用不锈钢表面镀覆涂层来提高医用

不锈钢的耐蚀、耐磨性能[13-18]。迄今为止，关于不锈

钢根管锉表面镀膜强化的研究却鲜有报道。 
本研究利用磁控溅射技术，通过改变沉积工艺参

数（偏压、沉积时间、占空比）在不锈钢根管锉表面

分别镀覆 TiN、ZrN 膜层，详细分析讨论了膜层的断

面组织、表面硬度、相结构以及镀膜后根管锉的耐蚀

性能和切削性能，以期获得对不锈钢根管锉表面镀膜

强化的认识，提高不锈钢根管锉的临床使用性能。 

1  实验及检测 

1.1  膜层的制备 

本实验选取 25#机用不锈钢根管锉作为试验基

材，利用 TRX-3(A)磁控溅射镀膜机在其表面通过直

流反应磁控溅射方法分别镀制 TiN、ZrN 薄膜。溅射

靶材分别为钛靶和锆靶，其纯度均为 99.99%。溅射

气体为 99.999%的高纯氩气，反应气体为 99.999%的

高纯氮气。 
使用金属洗涤液分两次对根管锉进行刷洗，然后

用流动清水充分冲洗，再使用丙酮和无水乙醇分别进

行 20 min 的超声波清洗。由于不锈钢根管锉形状细

小，具有一定的韧性，其镀膜后难以制备冲击断面。

为此，准备 20 mm×15 mm×3 mm 的高速钢片，将其

表面打磨成准镜面，并与不锈钢根管锉进行相同的清

洗过程。将处理合格的不锈钢根管锉和高速钢片同炉

镀膜，镀膜后，用高速钢片制备冲击断面，以代替不

锈钢根管锉进行膜层断面观察。 
在真空室的本底真空为3.3×10–3 Pa、温度为200 ℃

时，开始通入氩气，氩气流量为 32 mL/min，此时镀

膜室气压为 2.0×10–1 Pa，进行溅射清洗 20 min，溅射

电流为 2.5 A，基片偏压为–600 V；然后将偏压调至

工作偏压（见表 1），制备过渡层，过渡层沉积时间

为 20 min，其中，前 10 min 进行纯钛或纯锆的沉积，

后 10 min 通入少量氮气（流量为 4 mL/min）；最后阶段

调整氮气流量为 7 mL/min，同时改变沉积时间、偏

压和占空比进行 TiN、ZrN 薄膜的沉积，如表 1 所示。 
 

表 1  TiN、ZrN 薄膜的沉积工艺参数 
Tab.1 Deposition process parameters of TiN and ZrN films 

No. Target Deposition time/h Bias voltage/V Duty cycle/%
T1 Ti 1.0 –100 60 
T2 Ti 1.0 –150 60 
T3 Ti 1.0 –150 90 
T4 Ti 1.5 –100 60 
T5 Ti 1.5 –150 60 
T6 Ti 1.5 –150 90 
Z1 Zr 1.0 –100 60 
Z2 Zr 1.0 –150 60 
Z3 Zr 1.0 –150 90 
Z4 Zr 1.5 –100 60 
Z5 Zr 1.5 –150 60 
Z6 Zr 1.5 –150 90 
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1.2  膜层的检测 

采用日立 S-4800 扫描电镜对膜层的表面形貌以
及断面进行显微组织观察。利用 X’Pert PRO 型 X 射
线衍射仪，采用掠入射 X 射线衍射法进行膜层相组
成分析，辐射源为 Cu 靶（λ=0.154 nm），电流 40 mA，
电压 40 kV，扫描范围为 10~90，步长为 0.05。采
用 402MVD 型维氏硬度计对高速钢基片表面的膜层
进行硬度测试，荷载为 0.1 N，保持时间为 10 s。采
用 WS-2005 膜层附着力自动划痕仪对膜层的附着力
进行检测，试验载荷为 200 N，加载速率为 100 N/min，
划痕长度为 4 mm，划痕速率为 2 mm/min。采用三电
极体系（CS350 电化学工作站）动电位扫描法进行电
化学腐蚀测试，扫描范围为相对开路电位–0.25~1 V，
速率为 1 mV/s；在测试样品的极化曲线之前，先将试
样浸泡在腐蚀液中静置 1 h，以获得稳定的测试环境； 

 

辅助电极为铂电极，腐蚀液选用 5.25%的 NaOCl 溶

液，通过 CorrTest 软件分析讨论测得的极化曲线。选

择医院通用的树脂模拟根管来检测根管锉的切削性

能，将不锈钢根管锉安装在 X-SMART 型根管治疗马

达上，转数设定为 300 r/min，依次切削模拟根管，每

个模拟根管切削 60 s，然后换新的模拟根管重复操

作，直到根管锉断针或失去切削能力，以切削前后树

脂模拟根管的重量变化衡量切削效率。使用 XS105DU
型电子天平进行称重，其精度为 0.000 01 g，每次称重

之前将模拟根管用蒸馏水进行超声波清洗并干燥 24 h。  

2  结果与讨论 

2.1  膜层组织 

图 1、图 2 分别是将 TiN、ZrN 薄膜的断面放大 
 

 
 

图 1  不同沉积工艺参数下制备的 TiN 膜层断面 
Fig.1 Cross sections of TiN films deposited by different processes 

 

 
 

图 2  不同沉积工艺参数下制备的 ZrN 膜层断面 
Fig.2 Cross sections of ZrN films deposited by different processes 
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50k 倍的 SEM 照片。对于 TiN 薄膜（见图 1），随着
沉积时间的延长，T4、T5、T6 组的膜层要厚于 T1、
T2、T3 组，这是因为在沉积条件一定的情况下，膜
厚与沉积时间成正比；当沉积时间和占空比一定时，
随着基片偏压从–100 V 增加到–150 V，T2 组和 T5
组膜层相对于 T1 组和 T4 组膜层略为变薄。这是由
于基片偏压的增大导致轰击粒子的能量增大，致使膜
层结构趋于致密，且膜层表面反溅射作用增强，因此，
膜层的沉积速率有所下降[19]。而当沉积时间和基片偏
压保持不变，将占空比从 60%调节至 90%，T3 组、
T6 组相对于 T2 组、T5 组膜层厚度有所增加。这是
因为随着占空比增大，单位时间内到达基体表面的钛
离子增多，容易引起膜厚增加[20]。 

分析 ZrN 膜层厚度与沉积工艺的对应关系（图 2）
发现，ZrN 膜层与 TiN 膜层具有一致的厚度变化规律。
但是，在相同的沉积工艺条件下，ZrN 膜层均具有比
对应的 TiN 膜层更大的沉积速率。这是由于相同能量
的氩离子分别轰击钛靶和锆靶时，锆靶的溅射产额要
高于钛靶的溅射产额[21]，导致 ZrN 膜层的沉积速率
高于 TiN 膜层。 

2.2  膜层硬度及附着力 

不同工艺参数下镀覆 TiN、ZrN 薄膜的高速钢试

样表面硬度测试结果如图 3 所示，横轴表示试验样品

组，纵轴表示膜层表面的显微硬度测试结果。 
 

 
 

图 3  TiN、ZrN 薄膜硬度（高速钢基片） 
Fig.3 Hardness of TiN and ZrN films (substrate: high speed steel) 

 

对于 TiN 薄膜，比较在沉积过程中占空比均为

60%所制备的 T1、T2、T4、T5 组硬度变化，容易发

现，沉积时间为 1.5 h 的 T4、T5 组的膜层硬度明显

高于沉积时间为 1 h 的 T1、T2 组的；由此表明，随

沉积时间的延长，膜层变厚，硬度增大。这可以解释 
为，膜层厚度增加，其内部压应力增大，导致硬度也

随之变大[22]。对比沉积时间（1 h）、占空比（60%）

相同而基片偏压不同（分别为 100 V 和 150 V）的 T1、
T2 组可以发现，基片偏压较大的 T2 组硬度高于基片

偏压较低的 T1 组。T4 和 T5 组的硬度比较也显示出

一致的结果，即偏压较大的 T5 组的硬度高于偏压较

低的 T4 组。这可以归因于基片偏压的升高会导致轰

击膜层表面的离子能量增加，在一定范围内会使膜层

的组织更加致密，从而提高膜层硬度[23]。T2 和 T3
组的硬度比较反映了占空比对硬度的影响，在其他条

件一致时，占空比为 90%的 T3 硬度低于占空比为

60%的 T2 组硬度；相同的结果也出现于 T5、T6 组之

间硬度的比较。由此可见，在较高的基片偏压下，占

空比过高容易引起膜层的硬度下降[24]。对于 ZrN 膜

层，其硬度随着沉积工艺变化的趋势与 TiN 膜层相

同。但是，值得注意的是，在相同的沉积工艺条件下，

ZrN 膜层的硬度均低于相应的 TiN 膜层。 
采用声发射划痕法对 TiN、ZrN 薄膜进行附着力

测试发现，TiN、ZrN 两种膜层与基体的结合强度较

好，临界载荷均在 50~60 N 之间。这主要可以归因于

膜层较薄、N 梯度的过渡层以及较低的沉积温度。这

些因素有效地平衡了膜层与基片之间的膨胀系数，降

低了界面间的残余应力以及膜层内的生长热应力，从

而使得膜层具有较好的附着力。 

2.3  膜层的相组成 

不同工艺参数下沉积的 TiN、ZrN 薄膜的掠入射

（0.5）XRD 衍射图谱如图 4a、b 所示。由图可知，

TiN 薄膜由主要的 TiN 相和极少量 Ti2N 相组成；ZrN
薄膜由主要的 ZrN 相和极少量 Zr2N 相组成。对于 TiN
相（见图 4a），XRD 衍射结果显示了面心立方结构的

（111）、（200）、（220）、（311）及（222）晶面的衍 
 

 
 

图 4  TiN、ZrN 薄膜的 XRD 衍射图谱 
Fig.4 XRD diffraction patterns of TiN and ZrN films 
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射峰，其中（111）面具有最大的峰值。可以认为，

TiN 相为面心立方结构，且具有（111）面择优生长

取向 [25]。同时，（111）面衍射峰强度值以及半峰宽

（FWH 值）都遵循 T2、T3 组小于 T1 组，T5、T6
组小于 T4 组的特征，表明与基片偏压的幅值变化（由

100 V 变为 150 V）相关。事实上，基片偏压幅值升

高，使得轰击粒子能量变大，表面扩散距离足够远，

形核点位增多，从而成膜的晶粒变得更加细小，有助

于提高膜层的致密度及膜层硬度。ZrN 相（见图 4b）
和对应的 TiN 相的 XRD 衍射图谱具有一致的特征，

可以判断为面心立方结构，并且具有（111）面择优

生长取向。由于 ZrN 相的晶格常数明显大于 TiN 相

的晶格常数，ZrN 相的各个衍射峰的角度与 TiN 相的

对应衍射峰的角度相比，均表现为向小角度偏移的特

点。此外，ZrN 薄膜和 TiN 薄膜均具有稳定的相组成

和择优生长取向。 

2.4  根管锉耐蚀性 

图 5a和 5b分别给出了不同工艺参数下镀覆 TiN、

ZrN 薄膜的根管锉在质量分数为 5.25%的 NaOCl 溶液

中测得的极化曲线。图 6 为对各极化曲线进行塔菲尔

拟合得到的自腐蚀电流密度 J0，图中靠上部的横向直

线表示未镀膜锉（0#）的腐蚀电流密度。 
 

 
 

图 5  镀覆 TiN、ZrN 薄膜根管锉的极化曲线 
Fig.5 Polarization curves of the root canal files  

coated with TiN and ZrN films 

由图 5a 可以看出，T2、T3、T4、T5、T6 根管

锉的极化曲线比较集中，自腐蚀电位相对于未镀膜的

0#锉有所升高，致钝电流密度有所减小，T1 锉相对

于 0#锉自腐蚀电位有所下降，致钝电流密度减小，

钝化区间明显变大。而图 5b 的极化曲线的比较分析

则表明，镀覆 ZrN 薄膜的根管锉各组极化曲线的自腐

蚀电位均有不同，与未镀膜 0#锉相比，Z2、Z4 锉的

自腐蚀电位有所升高，其中 Z2 锉自腐蚀电位最高，

而 Z1、Z3、Z5、Z6 锉的自腐蚀电位则表现出不同程

度的降低。 
图 6 中自腐蚀电流密度对比分析表明，镀覆 TiN

及 ZrN 薄膜的根管锉的自腐蚀电流密度相对于 0#锉
均有减小，并且各组镀覆 TiN 膜层的根管锉所对应的

自腐蚀电流密度具有较好的一致性。镀覆 ZrN 膜层的

Z1、Z2、Z3、Z4 锉的自腐蚀电流密度与 TiN 膜层相

近，而 Z5、Z6 锉对应的自腐蚀电流密度则显著降低。

事实上，自腐蚀电流密度越小，腐蚀进程越慢，根管

锉也就具有更高的耐蚀性 [26]。总体而言，与未镀膜

0#锉相比，镀覆 TiN 及 ZrN 薄膜的根管锉均具有良

好的耐蚀性，并且镀覆 ZrN 薄膜的根管锉的耐蚀性更

好[27]。 
 

 
 

图 6  镀覆 TiN、ZrN 薄膜的根管锉的腐蚀电流密度 
Fig.6 Corrosion current density of root canal files  

coated with TiN and ZrN films 
 

2.5  根管锉的切削性能 

采用有效使用状态下的切削树脂质量来表示根

管锉的切削性能。图 7a 和 7b 分别给出了镀覆 TiN、

ZrN 薄膜的不锈钢根管锉与未镀膜不锈钢根管锉

（0#）的切削树脂质量对比结果。纵轴表示每支树脂

模拟根管的被切掉质量，横轴表示切削根管锉的数量

次序。 
从图 7a 中可以看出，未镀膜的 0#根管锉切削了

三个树脂模拟根管，且切削能力逐步下降。与未镀膜

的 0#锉相比，镀覆 TiN 薄膜的 6 组根管锉大致可以

分为两类：一类为切削性能明显升高的 T1、T3、T4、
T6 锉；另一类为切削性能接近于未镀膜 0#锉的 T2、
T5 锉。其中，T2 锉和未镀膜 0#锉在切削树脂模拟根

管的数量和切削效率方面几乎一致。T5 锉的切削能 
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图 7  镀覆 TiN、ZrN 薄膜根管锉的切割性能 
Fig.7 Cutting properties of the root canal files coated with TiN and ZrN films 

 
力要优于 T2 锉和未镀膜 0#锉。T1、T3、T4、T6 锉

切削树脂模拟根管的数量和切削效率均明显优于未

镀膜 0#锉。T4 锉虽然早期的切削效率最大，但是随

着切削树脂模拟根管的数量增加，切削效率迅速下

降。尽管 T1 锉同 T3、T6 锉的切削数量一样（5 个树

脂模拟根管），但是却显示出明显高的切削效率，与

未镀膜 0#锉相比，其平均切削效率提高约 75%（以

单支切削质量计）。总体来看，T1 锉兼具了切削数量、

切削效率及切削稳定性三个方面的优势。 
与未镀膜的 0#锉相比，镀覆 ZrN 薄膜的 6 组根

管锉则可以分为三类：切削性能明显升高的 Z2、Z3
锉；切削性能有所提高的 Z1、Z4 锉以及切削性能明

显降低的 Z5、Z6 锉，见图 7b。其中，Z5、Z6 锉的

切削数量低于未镀膜的 0#锉；Z1 锉的切削效率、Z4
锉的切削数量要好于未镀膜的 0#锉；Z2 和 Z3 锉在

切削树脂模拟根管的数量和切削效率方面明显优于

未镀膜 0#锉，并且，Z2 锉要强于 Z3 锉。与未镀膜

的 0#锉相比，Z2 锉的切削数量达到 2 倍（从 3 支增

加到了 6 支），平均切削效率提高约 60%。 
比较镀覆 TiN 和 ZrN 膜层的最优根管锉（T1 锉

和 Z2 锉）的切削性能，不难发现，两者的切削性能

相近，均经历了切削效率稳定和下降阶段；从切削效

率方面来看，T1 锉略高于 Z2 锉；从切削数量来看，

Z2 锉略高于 T1 锉。 
观察镀覆 TiN 和 ZrN 膜层的最优根管锉 T1 锉和

Z2 锉在切削前后的表面形貌发现，T1 锉和 Z2 锉（切

削前）表面形貌几乎一致，如图 8a 所示。切削后两 
者的表面膜层保持了良好的完整性，与未切削之前相

比，T1 锉膜层表面出现少许微小坑点（图 8b），Z2 锉

膜层表面微坑稍大稍多，切削刃处的膜层稍有变形及磨

损（图 8c）。而切削 3 支根管后的未镀膜 0#锉，表面出现

明显的磨损坑，切削刃处显示出较严重的磨损（图 8d）。 
 

 
 

图 8  根管锉切削前后的表面形貌 
Fig.8 Surface morphology of root canal files before and after the cutting: a) T1 file, before cutting;  

b) T1 file, cut 5 root canals; c) Z2 file, cut 6 root canals; d) 0# file, cut 3 root canals 
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3  结论 

采用反应磁控溅射方法，在不锈钢根管锉的表面

以不同的工艺参数分别镀制了 TiN、ZrN 薄膜，通过

试验研究和详细的对比分析，可以得到如下结论： 
1）沉积工艺对 TiN、ZrN 膜层有直接的影响，

偏压增大，膜层沉积速率下降，占空比增大，膜层沉

积速率增大；在较大的沉积工艺变化范围内，TiN、

ZrN 膜层均为面心立方结构，并且具有（111）面择

优生长取向。 
2）和未镀膜不锈钢根管锉相比，镀覆 TiN、ZrN

薄膜的不锈钢根管锉的表面硬度、耐蚀性能均有显著

提高。 
3）最优工艺下制备的镀覆 TiN、ZrN 薄膜的不

锈钢根管锉（T1 和 Z2）兼具切削数量、切削效率以

及切削稳定性方面的综合优势，切削过程均表现为切

削效率稳定阶段和下降阶段；和未镀膜不锈钢根管锉

相比，切削效率提高了 60%~75%，切削树脂模拟根

管数量达到 1.7~2 倍，实现了切削性能的显著提升。 
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