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摘要：目的 沉积条件对 TiN 涂层的组织结构和力学性能有着至关重要的影响，而溅射技术又决定了涂层的

沉积条件，探究不同溅射技术对 TiN 涂层的微观组织结构和性能的影响，提高 TiN 涂层的力学性能和高温

摩擦磨损性能。方法 采用不同的溅射技术（dcMS、HiPMS、Hybrid）在 M2 高速钢表面沉积 TiN 涂层，利

用扫描电子显微镜（SEM）、X 射线衍射仪（XRD）、sin2ψ 法、纳米压痕仪、洛氏压痕法、划痕法和 CSM

球盘式摩擦试验机分别测试了 TiN 涂层的组织结构特征、沉积速率、残余应力、纳米硬度、膜基结合力和

高温摩擦磨损性能。结果 不同溅射技术制备的 TiN 涂层均为柱状晶结构和 TiN (111)择优取向。HiPIMS-TiN

涂层具有最高的纳米硬度（29.7 GPa）和最低的膜基结合力（HF2），而 Hybrid-TiN 涂层呈现出最小的残余

应力、高沉积速率和高膜基结合力，其膜基结合力达到 HF1 级，临界载荷（Lc2）达到 82.5 N。不同溅射技

术制备的 TiN 涂层的摩擦因数均随着温度的升高而降低，在 500 ℃时，TiN 涂层的摩擦因数约为 0.53。TiN

涂层的磨损率随着温度的升高而升高，在不同温度下，Hybrid-TiN 涂层均呈现出最低的磨损率。结论 溅射

技术对 TiN 涂层的组织结构和力学性能有着重要影响，Hybrid-TiN 涂层呈现出最优的综合力学性能和高温

摩擦磨损性能。 
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ABSTRACT: The microstructure properties of TiN coating are mainly affected by the deposition conditions, which in 

turn are affected by the sputtering technology. The proper use of the sputtering technology allows to control the state of 

ion bombardment during coating growth and tailors the crystal structure, thereby improving the properties of TiN coating. 

Therefore, TiN coatings were deposited on the M2 high-speed steel by different sputtering technologies (dcMS, HiPMS, 

and Hybrid) in this work. The effects of different sputtering technologies on the microstructure, mechanical properties, 

and high temperature wear properties of TiN coatings were investigated. 

Before coating preparation, the ϕ40 mm×5 mm M2 high speed steel substrate was mechanically polished. The 

polished substrate was ultrasonically cleaned in ethanol, acetone, and isopropanol sequentially to remove residues on the 

surface. To improve the adhesion strength between coating and substrate, the M2 high speed steel substrate was etched by 

applying an intermediate frequency pulse bias (−650 V) with a frequency of 250 kHz, and a 200 nm Ti buffer layer was 

prepared by dcMS technology. Then, TiN coatings were prepared by different sputtering technologies such as dcMS, 

HiPIMS, and Hybrid, respectively, in which the average power of Ti targets was always 4.5 kW. During coating 

deposition, a negative DC bias of −100 V was applied to the substrate. The workpiece holder always maintained the mode 

of revolution and rotation.  

The cross-sectional morphology and thickness of the coatings were measured by scanning electron microscopy 

(SEM, Zeiss Supra 55). The composition of the coatings was analyzed by energy dispersive spectroscopy (EDS). The 

phase and crystalline structure of the coatings were characterized by X-ray diffraction (XRD, D/Max 2500). The residual 

stress of the coatings was analyzed by the sin2ψ method. The nanohardness of the coatings was measured by a 

nanoindenter (Nano-Indentor G200, Agilent). The adhesion of the coatings was evaluated through Rockwell C indentation 

test and scratch test. The high temperature wear properties of the coatings were tested on a ball-on-disk friction tester 

(CSM-Instruments, Peseux), and the test temperature was set at 25 ℃, 300 ℃, and 500 ℃, respectively. After the high 

temperature wear test, the cross-sectional profile of the wear tracks was analyzed by a surface profilometer (Infinite Focus 

Alicona, Austria), and the wear rates of the coatings were calculated. 

The TiN coatings prepared by different sputtering technologies all exhibit columnar crystal structures and a preferred 

orientation at TiN (111). The HiPIMS-TiN coatings have high density, residual stress, and nanohardness. The highest hardness of 

HiPIMS-TiN coatings reaches 29.7 GPa. The dcMS-TiN coatings show high adhesion with a critical load Lc3 of 100 N. The 

Hybrid-TiN coatings exhibit the lowest residual stress, high deposition rate, and high adhesion. The adhesion of the Hybrid-TiN 

coating reaches HF1 level, and the critical load Lc2 is about 82.5 N. The friction coefficient of TiN coatings prepared 

by different sputtering technologies decreases with increasing temperature. At 500 ℃, the friction coefficient of TiN 

coatings is about 0.53. However, the wear rate increases with increasing temperature. At different temperatures, the Hybrid-TiN 

coatings show the lowest wear rate. Sputtering technology plays a more significant role in improving the microstructure and 

mechanical properties of TiN coatings. Hybrid-TiN coatings exhibit the optimum comprehensive mechanical properties and high 

temperature wear properties. 

KEY WORDS: magnetron sputtering; Hybrid; TiN coating; microstructure; mechanical properties; high temperature wear 

property 

高功率脉冲磁控溅射（HiPIMS）是物理气相沉积

中的一种新型磁控溅射技术[1-3]。HiPIMS 放电的电流

密度可达 3~4 A/cm2，峰值功率密度为 0.5~10 kW/cm2，

基于高功率密度则等离子体密度也较高，阴极靶周围

的电子密度可达 1019 个/m3，相对于常规直流磁控溅

射技术（dcMS）提高了 2 个数量级，促使溅射材料

的离化率大幅提高，最高可达 90%[4-5]。采用 HiPIMS

技术制备涂层时，通过对离子的数量、方向及能量

进行优化，可显著提高涂层的致密度和光洁度[6-7]，

控制涂层的择优取向和微观组织结构[8-9]，进而提高

涂层的力学性能 [6-7,10] 和电气性能 [11-12] 。同时，

HiPIMS 技术的高离化特点也有利于提高涂层在复杂

工件上沉积的均匀性 [13-14]、降低高质量涂层的沉积

温度[8,15]。 

基于离子回吸效应[16-17]，HiPIMS 技术的沉积速

率通常低于其他磁控溅射技术的沉积速率[18-20]，这一

直是限制HiPIMS技术商业应用的主要因素[18]。例如，

Helmersson 等[21]研究发现，在相同的平均功率下，采

用 HiPIMS 技术制备 Cr、Al、Ta、Zr 薄膜的沉积速

率分别仅为 dcMS 技术的 29%、35%、22%、15%。

Davis 等[22]研究发现，采用 HiPIMS 技术制备的 TiO2

薄膜的沉积速率比 dcMS 技术的低 4~7 倍。同时，基
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于高离化和薄膜生长过程中的高能离子轰击作用，薄

膜易产生晶格缺陷，导致薄膜的残余压应力增大[23]。

Hovsepian 等[20]采用 HiPIMS 技术沉积的 TiN 涂层

（厚度约为 1 μm）的残余压应力高达–11.67 GPa。

Machunze 等[24]采用 HiPIMS 技术制备的 TiN 薄膜

（厚度< 150 nm）的残余压应力高达–4~ –5 GPa。 

针对 HiPIMS 技术沉积速率低且所制备涂层的残

余应力较大等问题，近些年新开发的 Hybrid（dcMS/ 

HiPIMS）技术完美结合了 dcMS 和 HiPIMS 技术的优

点，该技术既具备 dcMS 的高沉积速率和小残余应力

的优点，同时还具备 HiPIMS 的高致密度和高硬度的

优点[25-27]。Greczynski 等[25,28]采用 Hybrid 技术制备出

硬度高且残余应力小的 TiAlN 涂层，并探究了离子辐

照对涂层残余应力的影响。Hovsepian 等 [20]采用

Hybrid 技术制备了 TiN 涂层，并通过调整 HiPIMS 源

的数量来控制等离子体的电离度，进而实现对涂层的

微观组织结构、择优取向及残余应力的调控，将涂层

的残余压应力控制在–0.22~ –11.67 GPa 之间。Bobzin

等[26]对比了 dcMS、HiPMS 和 Hybrid 技术的等离子

体放电特性，并采用 3 种不同的溅射技术制备了(Cr，

Al)N 涂层，探究了不同溅射技术对(Cr, Al)N 涂层组

织结构和力学性能的影响，发现采用 Hybrid 技术制

备的涂层具有硬度高、沉积速率高和表面粗糙度低等

特点。Tillmann 等[27,29]采用 dcMS、HiPMS 和 Hybrid

技术制备了 TiAlN 和 TiAlCN 涂层，并对比了不同溅

射技术对 TiAlN 涂层微观组织结构性能的影响。研究

发现，Hybrid 技术可以显著提高涂层的沉积速率，降

低涂层的残余压应力。科研工作者对 Hybrid 技术的

等离子体放电特性进行了大量研究，探究了不同溅射

技术对多种涂层组织结构和力学性能的影响，但是较

少对比研究不同溅射技术（dcMS、HiPMS、Hybrid）

对 TiN 涂层的微观组织结构、力学性能及高温摩擦性

能的影响。 

TiN 作为第 1 代硬质涂层，是目前应用最广泛的

陶瓷涂层材料[30-31]，它具有硬度高、耐磨损、耐腐蚀、

摩擦因数低、电阻率低、无毒等优异的综合性能，已

在航空航天、汽车工业、机械加工、医疗器械、模具

等领域得到广泛应用[32-35]。为了进一步提升 TiN 涂层

的力学性能，这里将采用不同溅射技术（dcMS、

HiPMS 和 Hybrid）制备 TiN 涂层，并探究不同的溅

射技术对 TiN 涂层的微观组织结构、力学性能及高温

摩擦磨损性能的影响。 

1  实验 

1.1  涂层制备 

采用工业涂层沉积系统 CC800/9（CemeCon AG）

制备 TiN 涂层，沉积系统安装了 6 个矩形 Ti 金属靶

（99.9%，550 mm×88 mm），如图 1 所示。阴极靶 3  

 
 

图 1  不同溅射技术沉积 TiN 涂层的设备示意图 
Fig.1 Schematic diagram of the equipment for depositing  

TiN coatings by different sputtering technologies 

 
和 4 在 dcMS 模式下运行，阴极靶 5 和 6 在 HiPIMS

模式下工作。在 Hybrid 模式中，分别使用 dcMS 模

式的阴极靶 4 和 HiPIMS 模式的阴极靶 6。基体材料

为 ϕ40 mm×5 mm 的 M2 高速钢。 

在沉积涂层前，对 M2 高速钢基体进行机械抛光

处理，达到镜面效果，基体的硬度为（60.4±0.2）HRC。

将抛光后的基材依次在乙醇、丙酮和异丙醇中超声清

洗，时间为 45 min，然后在保护气氛下烘干，以去除

基材表面的残留物。将烘干后的基材固定在工件架

上，抽真空至本底真空度小于 1 mPa，将腔体温度加

热至 400 ℃，通入 Ar，使总气压恒定在 350 mPa。

采用频率为 250 kHz 的中频脉冲偏压（–650 V）来辉

光清洗基体，辉光清洗时间为 30 min。在制备 TiN 涂

层前，先采用 dcMS 技术制备一层厚度为 200 nm 的

Ti 缓冲层，以提高涂层的结合强度。随后，分别采用

dcMS、HiPIMS、Hybrid 3 种溅射技术制备 TiN 涂层，

其中 Ti 靶的平均功率均为 4.5 kW。采用 HiPIMS 模

式时，将脉冲频率设置为 1 000 Hz，脉冲宽度设置为

100 μs。在 TiN 涂层沉积过程中，通入 Ar 和 Kr 的流

量分别设置为 180 、120 sccm（sccm 表示在标准大

气压、25 ℃下 1 mL/min 的流量），通过负反馈系统

调整氮气流量，将工作气体的总气压控制在恒定的

350 mPa，氮气流量的变化范围为 75~95 sccm。沉积

涂层过程中，在基材上施加–100 V 的直流负偏压，使

工件架始终保持公转加自转模式，公转速度为 1 r/min，

自转速度是公转速度的 2 倍。为了使制备的 TiN 涂层

厚度都约为 3 μm，采用不同溅射技术沉积 TiN 涂层

的时间均不同。具体工艺参数如表 1 所示。 

1.2  性能测试及组织观察 

采用扫描电子显微镜（SEM，Zeiss Supra 55）测

试涂层的断面形貌和厚度。采用射线能谱分析仪

（EDS）对涂层的成分进行分析。采用 X 射线衍射仪 
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表 1  dcMS、HiPIMS 和 Hybrid 技术沉积 

TiN 涂层的工艺参数 
Tab.1 Process parameters of TiN coatings deposited  

by dcMS, HiPIMS and Hybrid technologies 

Deposition Technique 
Process parameter 

dcMS HiPIMS Hybrid

Argon flow/sccm 180 180 180 

Krypton flow/sccm 120 120 120 

Nitrogen flow/sccm 75-95 75-95 75-95

Temperature/℃ 400 400 400 

HiPIMS frequency/Hz  1 000 1 000

HiPIMS pulse width/μs  100 100 

Bias voltage/V 100 100 100 

Cathode target 3 power/kW 4.5   

Cathode target 4 power/kW 4.5  4.5 

Cathode target 5 power/kW  4.5  

Cathode target 6 power/kW  4.5 4.5 

Deposition time/s 24 100 47 900 36 900
 

（XRD）分析涂层的相组成，XRD 的型号为 D/max 

2500，X 射线源的靶材为 Cu（λ=0.154 2 nm）。实验

的基本参数设置：扫描角度为 20°~90°，扫描速度为

1 (°)/min，工作电压为 40 V，工作电流为 40 mA。采

用 sin2ψ 法测试涂层的残余应力[36]，样品的倾斜角 ψ

在–49°~49°内以 7°的步长变化，样品的旋转角度分别

设定为 0°和 180°。根据 GB/T 25898—2010，采用纳

米压痕仪（Nano Indenter G200）测试涂层的纳米硬

度，测试方法为连续刚度法。为了减小基体对涂层硬

度的影响，压头的压入深度不超过涂层厚度的 10%，

每个样品选取有参考意义的测量点不低于 5 个，硬度

和弹性模量取其平均值。采用洛氏压痕法和划痕法测

试涂层的结合强度。根据 VDI 3198 准则[37]，使用

GNEHM-150 型洛氏硬度计，载荷为 1 471.5 N。通过

扫描电镜观察压痕形貌，以评价涂层的结合强度等

级，根据压痕处的裂纹和涂层的分层数量，将洛氏压

痕分为 HF1—6 等 6 个结合力等级。划痕测试依据

ASTM C1624 进行，采用半径为 200 μm 的金刚石压

头，划痕长度为 10 mm，以 10 mm/min 的线速度将法

向力从 0 N 线性增加到 100 N。涂层的高温摩擦磨损

性能由球盘式摩擦试验机（CSM-Instruments，Peseux）

测定，载荷为 2 N，将直径为 6 mm 的 Al2O3 陶瓷球

作为对磨球。摩擦方式为无润滑的干摩擦，试验温度

分别为 25、300、500 ℃，滑动速度为 0.1 m/s，旋转

半径为 10 mm，总滑行距离为 157 m。在高温摩擦磨

损测试后，通过表面轮廓仪（Infinite Focus Alicona，

Austria）随机测试磨痕上 6 处的横截面轮廓，并计算

磨痕面积的平均值，通过积分计算得到涂层的磨损体

积，最后利用磨损体积、滑行距离和载荷计算涂层的

磨损率。 

2  结果及分析 

2.1  溅射技术对 TiN 涂层的微观组织结构

的影响 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层的断面形貌

如图 2 所示，在 dcMS、HiPIMS、Hybrid 模式下沉积

的 TiN 涂层的厚度分别为 2.9、3.0、3.1 μm。采用 dcMS

技术沉积的 TiN 涂层的断面形貌如图 2a 所示，可以

发现涂层为典型的柱状晶结构，柱状晶的结构贯穿整

个涂层，其涂层相对于另外 2 个模式下沉积的 TiN 涂

层更疏松，且晶粒更粗大，说明在涂层生长过程中，

晶粒的生长较独立，晶粒间的相互扩散或迁移较少。

采用 HiPIMS 技术沉积的 TiN 涂层的断面形貌如图 2b

所示，可以发现涂层表现为柱状晶形貌，但不太明显，

存在的柱状晶结构并未贯穿整个涂层，呈现出柱状晶

被打断的形貌，晶粒之间的接触紧密，涂层的致密度

得到提升。这种现象可能是由于 HiPIMS 技术的离化

率较高，在施加相同偏压时（–100 V），离子的轰击

作用增强，导致涂层在生长过程中原子的迁移率升

高，晶粒间的扩散较充分，出现了重新形核结晶现象。

采用 Hybrid 技术沉积的 TiN 涂层的断面形貌如图 2c

所示，可以发现涂层呈现柱状晶结构，且晶粒贯穿整

个涂层，相对于 dcMS 技术制备的 TiN 涂层，其涂层

的致密度更高。出现上述现象的原因是在 Hybrid 模

式和 HiPMS 模式中，HiPIMS 源的加入使金属离子

通量得到大幅提升，在偏压作用下，离子轰击作 
 

 
 

图 2  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的断面形貌 
Fig.2 Cross-sectional morphologies of TiN coatings prepared by different sputtering technologies 
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用增强，涂层表面原子的迁移率得到提高，最终使

涂层的致密度提高 [20]，先前的研究也发现了类似的

致密度提高现象 [20,26-27]。在平均功率相同时，采用

HiPIMS 技术的峰值功率密度最高，采用 dcMS 技术

的峰值功率密度最低，使得采用 HiPIMS 技术制备的

涂层最致密，而采用 dcMS 技术制备的涂层最疏松。

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层均为金黄色，TiN

涂层的颜色与涂层的元素含量有着密切关系 [38]。采

用 EDS 对涂层的元素含量进行了分析，发现不同溅

射技术对 TiN 涂层的元素含量无明显影响，dcMS- 

TiN 涂层中 Ti 元素的原子数分数为(47.5±0.4)%，N

元素的原子数分数为(52.5±0.4)%，HiPIMS-TiN 涂层

中 Ti 元素的原子数分数为(48.0±0.5)%，N 元素的原

子数分数为(52±0.5)%，Hybrid-TiN 涂层中 Ti 元素

的原子数分数为(47.1±0.6)%，N 元素的原子数分数为

(52.9±0.6)%。TiN 涂层中 Ti 元素与 N 元素的含量较接

近，这也是不同溅射技术制备的 TiN 涂层均为金黄色的

原因。不同溅射技术沉积的 TiN 涂层的沉积速率如图 3

所示。在 dcMS 模式下制备 TiN 涂层的沉积速率最高，

为 429.6 nm/h，在 HiPIMS 模式下制备 TiN 涂层的沉积

速率最低，为 210.7 nm/h，而在 Hybrid 模式下的沉积

速率介于前两者之间，为 299.5 nm/h。这说明 Hybrid

模式显著提高了 HiPIMS 模式的沉积速率。在 HiPIMS

模式下沉积速率较低的原因，一方面是 HiPIMS 阴极

靶前的鞘层区域具有强轴向电场，导致低能量离子在

强轴向电场的作用下被回吸到阴极靶表面；另一方面

是气体原子的稀释效应[17]。 

 

 
 

图 3  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的沉积速率 
Fig.3 Deposition rates of TiN coatings prepared by  

different sputtering technologies 
 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层的 X 射线衍

射图谱如图 4 所示，标定了 TiN 和基材的衍射峰位。

可以发现，采用不同溅射技术沉积的 TiN 涂层都表现

为多晶结构，呈现 TiN (111)、TiN (200)、TiN (222)

的取向，且均表现出强烈的 TiN (111)择优取向。虽然

不同溅射技术沉积的 TiN 涂层都表现出 TiN (111)的

择优取向，但衍射强度发生了显著变化，为了更准确

地分析涂层的晶向变化趋势，对 TiN (111)衍射峰的织

构系数（Tc）进行了计算。首先对 X 射线的衍射图谱

进行归一化处理，之后再分别计算(111)、(200)、(220)

和(222)峰的积分面积，最后用(111)峰的积分面积除

以所有 TiN 峰的积分面积[39-40]。通过计算可知，采用

dcMS 技术制备 TiN (111)的织构系数为 0.84，HiPIMS

的为 0.86，而 Hybrid 的仅为 0.71。在涂层的生长过

程中，最佳取向取决于表面能与应变能竞争中产生的

最低整体能量[41]。在具有 fcc-NaCl 晶胞结构中，(200)

晶向具有最小的表面能，而(111)晶向具有最小的应变

能[42]。通常在具有较大压应力的涂层中易形成(111)

织构，这是因为(111)织构的形成遵循最小应变能模

式[18]。采用 HiPIMS 具有最高的(111)织构系数的原因

是，在 HiPIMS 模式下等离子体具有高的等离子体密

度和离子通量，相对于另外 2 种溅射模式，在相同的

基体偏压下，涂层在生长过程中受到的轰击作用更强

烈，涂层中积累的应变能与离子轰击成正比[43]，采用

HiPIMS 制备的涂层内累积的应变能最大，(111)晶向

具有最小的应变能，所以遵循涂层整体最小能量原

则，采用 HiPIMS 技术沉积的涂层表现出强的(111)

择优取向。此外可以发现，在 HiPIMS 模式下，TiN

的衍射峰位相对于另外 2 种模式，向左发生了偏移。

这是由于涂层在沉积过程中的轰击作用不仅影响应

变能，也会对涂层的残余应力产生重要影响，TiN 的

衍射峰向左偏移可能是涂层的残余压应力增大所致。 
 

 
 

图 4  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的 X 射线衍射图谱 
Fig.4 XRD patterns of TiN coatings prepared by different 

sputtering technologies 
 

2.2  溅射技术对 TiN 涂层力学性能的影响 

为了分析 TiN 涂层的残余应力，采用 sin2ψ方法

评估了 TiN 涂层的残余应力，TiN 涂层的残余应力测

试结果如图 5 所示。可以发现，在 dcMS、HiPIMS、

Hybird 模式下沉积的 TiN 涂层的残余应力均为压应

力，分别为(–5.2±0.3)、(–6.9±0.5)、(–4.8±0.2) GPa。

在 HiPIMS 模式下沉积的 TiN 涂层具有最大的残余压

应力，而在 Hybrid 模式下沉积的 TiN 涂层具有最小

的残余压应力。在 HiPIMS 模式下，涂层具有最大的残
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余压应力与 HiPIMS 放电过程中的高离化率有关[44]，强

的离子轰击导致晶格畸变，将会促使涂层内部的微应

变水平升高，特别是大量高价态的 Ti2+离子的轰击作

用[45]。Bobzin 等[26]也发现，在 HiPIMS 放电过程中，

Me2+/Me+（二价金属离子/一价金属离子）的离子数

量比是 dcMS 模式的 20 倍，这将大幅增加 HiPISM 在

放电过程中的离子轰击程度，使得 HiPIMS 模式的残

余压应力最大。Ghailane 等[46]也研究发现，在 HiPIMS

模式下沉积的 TiN 涂层具有比 dcMS 更高的残余压应

力。dcMS-TiN 涂层同样具有较大的残余压应力，这

是由于当施加的基体偏压超过某特定值（约 50 eV[47]）

时，氮化物涂层受到高能惰性气体离子的轰击作用，

在晶格中引入多余的惰性气体原子，额外的原子使得

晶格体积膨胀，导致晶格畸变，形成了晶格缺陷，从

而使涂层的残余应力增大[23,48]。Luo 等[18]和 Tillmann

等[27]发现，在 Hybrid 模式下制备的 TiN 和 TiAlN 涂

层的残余压应力都低于在 HiPIMS 模式下制备的 TiN

和 TiAlN 涂层。在 Hybrid 模式下沉积涂层的残余压应

力减小的机理尚不完全清楚。推测可能是由于在

Hybrid 模式下高价态金属离子的数量降低，导致离子

轰击作用减弱，使得涂层的残余压应力减小[25-26]。 
 

 
 

图 5  不同溅射技术制备 TiN 涂层的残余应力 
Fig.5 Residual stress of TiN coatings prepared by  

different sputtering technologies 
 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层的硬度和弹性

模量如图 6 所示。可以发现，dcMS-TiN 涂层具有最低

的硬度和弹性模量，分别为 (23±0.8)GPa 和 (339.3± 

8.4)GPa；HiPIMS-TiN 涂层具有最高的硬度和弹性模

量，分别为(29.7±1.1)GPa 和(398±13.5)GPa；Hybrid- 

TiN 涂层的硬度和弹性模量分别为(23.5±0.9)GPa 和

(377.5±10.7)GPa。HiPIMS 涂层的硬度高可能是由于

在 HiPIMS 放电过程中峰值功率密度最高，导致其具

有高的等离子体密度、离化率、高价金属离子通量及

离子能量，这使得涂层在沉积过程中的离子轰击作用

增强，晶格畸变增强，涂层的微应变水平升高[25]，残

余压应力增大（图 5），从而提高了 HiPIMS-TiN 涂层

的硬度。HiPIMS-TiN 涂层硬度高的另一个原因可能

是 HiPIMS-TiN 涂层具有致密的组织结构（图 2b）。

Hybrid-TiN 涂层的硬度略高于 dcMS-TiN 涂层，这可

能是因它具有较小的晶粒尺寸和更致密的晶体结构。

Hybrid-TiN 涂层的硬度仅略高于 dcMS-TiN 涂层，这

可能是因 Hybrid-TiN 涂层具有最小的残余压应力

（图 5），导致其硬度未显著提高。 
 

 
 

图 6  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的硬度和弹性模量 
Fig.6 Hardness and elastic modulus of TiN coatings  

prepared by different sputtering technologies 
 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层的临界载荷

和划痕形貌如图 7—8 所示。其中，将 Lc2 定义为与膜

层裂纹相关的膜层结合失效/划痕边缘膜层首次出现

部分剥落时的临界载荷；将 Lc3 定义为划痕内部膜层

首次出现月牙状剥落时的临界载荷，且剥落程度为贯

穿划痕[49-50]。可以发现，dcMS-TiN 涂层具有最高的

临界载荷，Lc2、Lc3 分别为(81.5±0.2)、100 N；HiPIMS- 

TiN 涂层的临界载荷 Lc2、Lc3 分别为(72.9±3.5)、

(87.0±0.3)N；Hybrid-TiN 涂层的临界载荷 Lc2 和 Lc3

分别为(82.5±3.5)、(96.6±0.6)N。实际上，dcMS-TiN

涂层的 Lc3 并非只有 100 N，通过多次测量发现，

dcMS-TiN 的 Lc3 均超过了划痕仪的最大量程，且通过

划痕形貌也可发现，在载荷为 100 N 时，TiN 涂层与

基体结合完好，如图 8 所示。采用不同溅射技术沉积

的 TiN 涂层，在临界载荷 Lc2 处都具有类似的破坏机

制（恢复性剥落[51]），在划痕边缘一侧或者两侧的膜

层出现了部分剥落现象，这是由压头划过涂层发生弹

性恢复与基材发生塑性变形不匹配所致。在临界载荷

Lc3 处，HiPIMS-TiN 涂层在划痕内部出现大面积剥落

现象，且贯穿整个划痕，属于典型的黏附失效。

Hybrid-TiN 涂层出现了类似月牙状的剥落现象。采用

不同溅射技术制备的 TiN 涂层的临界载荷表现出差

异的原因可能是残余应力在涂层与基材之间的黏附

性不同。先前的研究发现，随着残余压应力的增加，

膜基结合力将会降低，压缩剥落机制成为涂层剥落的

主要破坏机制[51-52]。然而，Skordaris 等[53]研究发现，

在膜层中存在一定的残余压应力（–2~ –5 GPa），有

利于改善膜层的内聚力，抑制膜层中裂纹的扩展。当

残余压应力超过某临界值时，涂层易发生屈曲现象，

涂层与基体之间会出现分层，甚至从基体表面剥 
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图 7  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的临界载荷 Lc2 和 Lc3 
Fig.7 Critical loads Lc2 and Lc3 of TiN coatings prepared by 

different sputtering technologies 
 

落，导致涂层的结合力下降[54-55]。HiPIMS-TiN 涂层

的残余应力过高，可能是其膜基结合力下降的原因之

一。dcMS-TiN 和 Hybrid-TiN 具有相对较低的残余应

力，使得膜层获得了优异的膜基结合力。在 Rockwell 

C 测试中也观察到类似趋势，如图 9 所示。将 Rockwell 

C 压痕的放大显微照片用于分析涂层的破坏机制。

dcMS-TiN 和 Hybrid-TiN 涂层都具有较高的结合力，

达到了 HF1 级，在压痕周围未出现涂层分层和脱落

现象，只观察到径向裂纹。这是由于在加载过程中，

基体材料的弹塑性变形促使其周围形成了拉应力区

域，导致裂纹萌生和扩展，这种破坏机制属于内聚力

破坏机制。HiPIMS-TiN 涂层同样具有较好的结合力，

但是在压痕周围既出现了径向裂纹，也出现了少量涂 

 
 

图 8  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的划痕形貌 
Fig.8 Scratch morphologies of TiN coatings prepared by different sputtering technologies 

 

 
 

图 9  不同溅射技术制备的 TiN 涂层的压痕形貌 
Fig.9 Indentation morphologies of TiN coatings prepared by different sputtering technologies 
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层脱落现象，这是内聚力失效和黏附力失效的综合结

果，其结合力达到 HF2 级。涂层的硬度也是影响涂

层结合力的重要因素，硬度过高可能导致涂层与基体

之间出现应变失配，从而降低涂层的结合力[56]。由此

可见，dcMS-TiN 与 Hybrid-TiN 涂层的失效机理相似

可归因于它们具有相近的残余应力和硬度。HiPIMS- 

TiN 涂层的结合力稍差，一方面可能是因它具有过高

的残余应力，另一方面可能是因它具有高硬度，导致

涂层与基体之间出现应变失配。 

2.3  溅射技术对 TiN 涂层摩擦性能的影响 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层在不同温度

下的摩擦因数如图 10 所示。可以发现，随着温度的

升高，TiN 涂层的摩擦因数逐渐降低。在室温下，TiN

涂层的摩擦因数约为 0.95。在 300 ℃下，TiN 涂层的

摩擦因数约为 0.67。在 500 ℃下，TiN 涂层的摩擦因

数达到最低值，约为 0.53。摩擦因数随温度的升高而

降低的原因可能是，在高温磨损过程中涂层表面发生

了氧化，形成了具有润滑作用的 TiOx
[57-58]，在先前的

TiN 涂层高温摩擦行为研究中（200 ℃和 300 ℃）发

现了 TiN 涂层的氧化现象[58-59]。涂层的软化也可能是

其高温摩擦因数降低的原因之一[60-61]。在不同温度下，

溅射技术对 TiN 涂层摩擦因数的影响不明显，这可能

是因溅射技术并未改变涂层的材料体系和元素含量。 
 

 
 

图 10  不同溅射技术制备的 TiN 涂层在不同 

温度下的摩擦因数 
Fig.10 Friction coefficients of TiN coatings prepared by  
different sputtering technologies at different temperature 

 

采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层在不同温度下

的磨损率如图 11 所示。可以发现，TiN 涂层的磨损率

随着温度的升高而升高，这一方面是由于涂层的硬度

随着温度的升高而降低，导致涂层的磨损率不断升高
[60-61]；另一方面，TiN 涂层在高温条件下的氧化行为

导致涂层内部出现多孔的疏松结构[62]，影响了涂层的

磨损机理，使得涂层呈现出更高的磨损率 [62-64]。

dcMS-TiN 涂层在不同温度下都具有最高的磨损率，

这可能是由于 dcMS-TiN 涂层具有明显的柱状晶结构，

且柱状晶之间弱的结合可能导致涂层在磨损过程中易

发生开裂和剥落现象，进而使 dcMS-TiN 涂层呈现出

最高的磨损率。Hybrid-TiN 涂层在不同温度下都具有

最低的磨损率，在室温下为 7×10−6 mm3/(N·m)。这可

能是在 Hybrid-TiN 涂层的硬度高、膜基结合力高及

致密的微观结构的共同影响下，涂层的耐磨性能得到

显著提升。 
 

 
 

图 11  不同溅射技术制备的 TiN 涂层在不同 

温度下的磨损率 
Fig.11 Wear rates of TiN coatings prepared by different 

sputtering technologies at different temperature 
 

3  结论 

1）采用不同溅射技术制备的 TiN 涂层均呈现出

柱状晶结构，且具有强的 TiN-(111)择优取向。 

2）采用 HiPIMS 制备的 TiN 涂层呈现出高致密

度、高残余应力（–6.9 GPa±0.5 GPa）和高纳米硬度

（29.7 GPa±1.1 GPa），但具有较差的膜基结合力

（HF2）。相较于 HiPIMS 技术，采用 Hybrid 技术可

降低涂层的残余应力，提高涂层的沉积速率和膜基结

合力（HF1）。采用 dcMS 制备的 TiN 涂层表现出最

高的膜基结合力，其临界载荷 Lc3 大于 100 N。 

3）TiN 涂层的摩擦因数随着温度的升高而降低，

在 500 ℃时，TiN 涂层的摩擦因数约为 0.53。TiN

涂层的磨损率随着温度的升高而升高，在不同温度

下，dcMS-TiN 涂层都具有最高的磨损率。Hybrid-TiN

涂层具有最低的磨损率，在室温下最低磨损率为 7× 

10−6 mm3/(N·m)。溅射技术对 TiN 涂层的微观组织结

构和力学性能有着重要影响，采用 Hybrid 溅射技术

制备的 TiN 涂层呈现出最优的综合力学性能和高温

摩擦磨损性能。 
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