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摇 表面质量控制及检测

划痕法结合强度临界载荷值的影响因素分析

杜军, 王红美, 王鑫

(装甲兵工程学院 再制造技术重点实验室, 北京 100072)

摘摇 要: 目的摇 研究划痕法测试参数对临界失效载荷的影响,以便更准确地测定硬质薄膜的结合强度。
方法摇 采用磁控溅射技术在 304 不锈钢和 Si 片上制备氮化钛(TiN)薄膜。 采用扫描电镜观察薄膜的截

面形貌和厚度,采用纳米压入法测试薄膜的硬度,采用划痕法测试薄膜的结合强度,研究不同划痕长度、
划动速率和加载速率对临界载荷的影响。 结果摇 所制备 TiN 薄膜致密,厚度约 2 滋m,纳米压入硬度约

2300HV,TiN / 304 不锈钢体系为硬膜软基体。 相同加载载荷(10 N)和划动行程(3 mm)条件下,增加划动

速率(1 ~ 3 mm / min),导致首次声发射信号延迟;相同加载载荷(10 N)和划动速率(3 mm / min)条件下,
随着划动行程的增加(3 ~ 9 mm),第三、四类失效模式逐渐减弱。 结论摇 采用划痕法测定结合强度时,应
该以划痕形貌同时出现第一到第四模式时判断失效,并且对应典型声发射信号为参考;合理的测试参数

范围,可重复出现临界载荷值。 制备的 TiN 薄膜声发射信号存在共同的临界特征值 4. 9 N,结合划痕形貌

特征,判定其结合强度值为 4. 9 N。
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Analysis of Influencing Factors on Critical Load of Adhesion Strength in Scratch Test

DU Jun, WANG Hong鄄mei, WANG Xin

(National Key Laboratory for Remanufacturing, Academy of Armored Force Engineering, Beijing 100072, China)

ABSTRACT: Objective In order to determine precise adhesion strength of hard film, the effects of parameters of scratch test on
the critical failure load were studied and discussed. Methods Titanium Nitride (TiN) film was deposited on 304 stainless steel
plates and Si wafer by magnetron sputtering. The cross鄄section morphology and thickness of TiN film were observed by Scanning E鄄
lectric Microscopy (SEM), the hardness was evaluated by nano鄄indentation method, the adhesion strength was studied by scratch
tester, and the influences of slide length, slide speed and loading rate on the critical load were analyzed. Results As鄄deposited TiN
film possessed dense morphology with a thickness of about 2 滋m. The hardness of TiN film was about 2300HV and the TiN / 304
stainless steel system was hard film and soft substrate. The increase of slide speed (1 ~ 3 mm / min) resulted in the first acoustic e鄄
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mission (AE) signal delay under the same load (10 N) and slide length (3 mm) conditions, the increase of slide length (3 ~ 9
mm) resulted in the gradual weakening of III and IV failure mode under the same load (10 N) and slide speed(3 mm / min) condi鄄
tions. Conclusion In order to evaluate ideal adhesion strength, I to IV failure mode appearance should be observed in single
scratch path with specific AE signal. Critical load repeated itself within proper range of testing parameters. Position 4. 9 N AE sig鄄
nal appeared during several tests under different setting parameters, in combination with the scratch morphology, it clarified that
the adhesion strength of as鄄deposited TiN film was 4. 9 N.
KEY WORDS: magnetron sputtering; TiN film; adhesion strength; scratch test; acoustic emission; failure mode

摇 摇 采用物理气相沉积(PVD)技术在金属材料表面

沉积硬质薄膜,是金属材料表面改性的重要手段。 改

性的目的或是提高力学性能,或是赋予表面特殊的功

能。 这层薄膜如果要发挥作用,首先要与基体牢固结

合,即膜鄄基(薄膜鄄基体)结合强度要高。 因此,评价膜鄄
基结合强度具有重要的意义。 定量地评价膜鄄基结合强

度,对于 PVD 薄膜的研究与应用具有重要的意义[1]。
当前膜鄄基结合强度测试方法包括划痕法[2—3]、

压入法[4]、接触疲劳法[5—6],应用较为广泛的是划痕

法。 该方法是用一个 Rockwell 压头(常见直径约为

50 ~ 200 滋m)在薄膜表面划动,同时逐步施加载荷。
当载荷达到一定值后,薄膜破裂剥落,这一载荷称为

临界载荷(Lc),用来定量描述薄膜的结合强度。 临界

载荷用声发射信号监测,并结合摩擦力或观察划痕形

貌共同判定。
文献[7] 采用阴极离子镀方法在 YT14 硬质合金

刀具表面制备了 TiN 涂层,采用划痕法测定结合强度

为 40. 95 N,其测试载荷为 100 N,加载速率为 50 N /
min,滑动长度为 6 mm。 在该测试参数下,观察形貌

发现薄膜并没有破坏,但声发射信号在 40. 95 N 处出

现剧烈波动。 由于该文给出的形貌特征不明显,无法

观察划痕内部裂纹及划痕边缘破裂特征,所以无法解

释声发射信号的波动,该值的准确性有待确认。 文

献[8]采用划痕法测试了 TiN / TiCN / TiCrAlN 复合薄膜

的结合强度为 79 N。 文中指出应结合形貌和声发射

信号曲线判定膜鄄基结合。 但该文仅给出了单次划痕

试验结果,没有验证结果的重复性。 其声发射信号在

24. 3 ~ 36. 5 N 即出现显著波动,文中认为是金属液滴

或基体表面缺陷所致,判定为干扰信号。 声发射信号

在 73 N 出现强烈信号,也判定为干扰信号。 直到能

观察到显著划痕边缘破裂的 83 N 才认定为临界载荷

值。 实际上,83 N 处薄膜发生的是第三或第四类失

效,之前薄膜已经发生结合失效。 所以,尽管采用复

合的方法可以提高薄膜的结合强度,但其结合强度值

应该远低于 83 N。
这说明,当前采用划痕法测定结合强度时,如何

准确地判定临界载荷值因人而异,受测试者主观影响

较大。 因此有必要对临界载荷的判断标准进行详细

讨论。
划痕法是一个较为复杂的过程,既有正压力,又

有摩擦力。 临界载荷值受到多种因素的影响[9—10]。
从膜鄄基体系看,膜厚、膜与基体的硬度差异[11—12]、膜
结构[13]等因素都会影响到临界载荷值的确定;而划

痕法的测试参数同样会对临界载荷值产生影响[14]。
在采用划痕法测试结合强度时,需要设定一些测

试参数,包括加载方式(恒定、连续、线性)、划动方式

(直线、圆)、划动长度(或行程)、划动速率等。 从众

多文献给出的划痕形貌来看,一般选择的方式是直

线、连续、线性加载方式[15—16]。 但“划动长度冶和“划
动速率冶这两个参量一般不给出。 而从划痕法的原理

来看,这两个参量对于临界载荷值的确定有重要意

义[17],因为它们确定了“加载速率冶。 所谓“加载速

率冶指载荷以什么样的速率加载到薄膜上。 材料具有

加载敏感性,尤其是对于脆性硬质薄膜其敏感性更

强,故在采用划痕法测试结合强度时,“加载速率冶应
该是一谨慎选择的测试参数,这一参数由载荷、划动

行程和划动速率共同决定。
本文研究划痕法测试过程中,“划动行程冶和“划

动速率冶对结合强度临界值的影响,以确定适合的测

试参数,测定硬质薄膜的结合强度。

1摇 实验

采用电弧离子镀在 304 不锈钢和单晶 Si 基体上

沉积 TiN 薄膜。 304 不锈钢基片抛光至镜面,依次经

过乙醇、丙酮超声波清洗。 薄膜制备参数:本底真空

度为 3伊10-3 Pa,氮气流量为 300 cm3 / min,真空度为

1. 5伊10-1 Pa,Ti 靶弧流为 80 A,偏压为-70 V。 304 不

锈钢试样用于测试结合强度,Si 基体用于观察薄膜形

貌并测试膜厚。
采用 CSM 公司的 REVETEST Scratch Tester 设备

进行划痕实验,Rockwell 金刚石压头直径为 100 滋m。

·531·



表摇 面摇 技摇 术摇 摇 摇 2015 年 09 月

测试参数如下:最大载荷 10 N(从 1 N 开始加载),加
载方式为连续、线性加载,划动方式选择直线,信号采

集频率为 30 Hz。 固定上述参数,划痕长度分别为 3,6,
9 mm,划动速率分别为 1,2,3 mm / min,结果见表 1。

表 1摇 不同加载速率下薄膜的结合强度临界载荷
Tab. 1 The critical load of adhesion strength of the film

under different loading rates in scratch test

编
号

载荷
/ N

划痕长
度 / mm

滑动速率 /
(mm·min-1)

加载速率 /
(N·min-1)

Lc1

/ N
Lc2

/ N
1 10 3 1 3 2. 9 4. 9
2 10 3 2 6 4. 3 4. 9
3 10 3 3 9 4. 9
4 10 6 3 4. 5 5. 3 6. 2
5 10 9 3 3 5. 3

2摇 结果与讨论

图 1 为 Si 基片 TiN 薄膜的截面形貌和表面形貌,
薄膜厚度约 2 滋m。 截面形貌表明 TiN 薄膜致密,表面

较为平整;TiN 表面存在少量颗粒和凹坑,这是由于电弧

离子镀产生的液滴在基体表面形成的较大颗粒及缺陷。
用纳米压入仪测得 TiN 薄膜硬度为 2300HV,加

载卸载曲线见图 2。 304 不锈钢的显微维氏硬度为

212HV50 g。 因此,该 TiN / 304 体系为硬膜 /软基体。

2. 1摇 划痕形貌分析

图 3 为不同加载速率下 TiN 薄膜的划痕形貌,以

图 1摇 TiN 薄膜形貌 图 2摇 TiN 薄膜加载卸载曲线

摇 摇 摇 Fig. 1 TiN film morphology: a) Cross section; b) Surface Fig. 2 Loading鄄unloading curves of TiN film

图 3摇 不同加载速率下的划痕形貌以及对应的声发射信号

Fig. 3 The scratch morphology and corresponding AE signal under different slide speeds
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及对应的声发射信号和摩擦力曲线。 划痕形貌中薄

膜失效位置与声发射信号位置对应。 划痕阶段存在

4 种失效事件,对应临界载荷见表 2。

表 2摇 划痕法测结合强度时失效事件的描述
Tab. 2 Description of the failure mode during adhesion

strength determination in scratch test

临界载荷 失效事件

Lc1 划痕轨迹内出现半圆形的裂痕

Lc2 划痕边缘的涂层破损

Lc3 划痕内部分基体暴露

Lc4 涂层完全失效(基体全部暴露)

对于试样 1,声发射信号在 2. 9 N 时出现第一次

显著峰值(Lc1),但划痕轨迹内对应位置未出现半圆

形的裂痕;在 4. 9 N 时出现第二临界载荷(Lc2),对应

位置划痕边缘涂层破损(如图 4a 所示);在 7. 0 N 时

出现第三临界载荷(Lc3),对应位置划痕内部分基体

暴露(如图 4b 所示),轨迹内密布裂纹。
文献[2]发现划痕内部裂纹的弯曲方向与划动方

向相同,其原因是:硬膜 /软基体中基体产生较大变

形,使得压头在滑动过程中将载荷集中在前半部,因
而压头前端的膜 /基体系因塑性变形产生隆起,压头

“推冶着涂层材料走,薄膜拉伸变形到一定程度,与基

图 4摇 划痕长度 3 mm,划动速率 1 mm / min 时的失效模式照片

Fig. 4 The scratch morphology (length 3 mm, speed 1 mm / min)
under: a) failure mode II; b) failure mode IV

体剥离、断裂,释放外加能量,断裂弯曲方向与滑动方

向一致,反映了膜鄄基结合的失效。
由图 4b 可见,划痕内部密布细微裂纹,其弯曲方

向与划动方向反向。 细微裂纹是应力作用下,压头

“拖冶着薄膜材料走,由于薄膜的脆性而产生本身开裂

所致,反映了薄膜本身的脆性而不是膜鄄基结合的失

效。 形成细微裂纹会消耗部分能量,但硬膜 /软基体

塑性变形积累到一定程度,仍然会导致薄膜与基体的

剥离失效,形成宏观裂纹,有时甚至会裸露出基体,对
应位置检测到显著声发射信号。

采用相同的分析方法,可以确定试样 2—试样 5
的结合临界载荷(见表 1)。

2. 2摇 不同参数对临界载荷值的影响

2. 2. 1摇 划动速率对临界载荷值的影响

相同载荷(10 N),相同划动行程(3 mm)条件下,
不同划动速率(1 ~ 3 mm / min)划痕形貌如图 3a—图

3c 所示。 3 组试样的划痕形貌特征相同,均出现了典

型的第一到第四类模式失效。 随着划动速率的增加,
首次声发射信号延迟出现。 快速划动时 (3 mm /
min),第一声发生信号对应第二类失效,即划痕边缘

破裂。 结合 3 组试样的临界载荷,发现载荷为 4. 9 N
时,划痕和声发射均表明出现典型结合失效。

结果表明,划动速率对薄膜结合失效的影响不明

显。 一旦确定加载载荷和划动行程,其划痕形貌特征

基本相同,声发射信号存在共同特征值。
2. 2. 2摇 划动行程对临界载荷值的影响

相同加载载荷 (10 N),相同划动速率 (3 mm /
min),不同划动行程的划痕形貌如图 5 所示。 3 组划

痕形貌差异显著。 3 mm 行程出现典型第一到第四类

模式失效;6 mm 行程也出现四类模式失效,但结合失

效临界载荷延迟;9 mm 行程仅出现第一、二类失效,
未出现显著的第三、四类模式失效。

重点分析 9 mm 行程试样。 第一声发射信号出现

在 5. 3 N,对应位置划痕轨迹出现半圆形裂痕。 5. 5 N
位置出现不明显的划痕边缘破损,对应显著声发射信

号。 从整个划痕来看,没有明显的第三、四类薄膜结

合失效,但 7. 7 N 后密集的声发射信号表明薄膜已经

结合失效。 分析其原因,10 N 载荷分布在 9 mm 行程

中,慢速加载时,更多的能量以显微裂纹的形式消耗,
从而导致膜基失效以较为温和的第一、二类模式出

现。 图 6 是放大 9 mm 试样的方框区域,显示了划痕

内密布显微裂纹。
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图 5摇 不同划动行程的划痕形貌对比(10 N 载荷)
Fig. 5 The scratch morphology under different Slide length(10 N)

图 6摇 行程 9 mm 试样局部放大

Fig. 6 Enlarged inside view of slide path (slide length 9 mm)

2. 3摇 薄膜结合强度临界载荷的确定

1) 不同参数下,划痕形貌存在显著差异。 如果

仅依靠划痕形貌判定结合失效的临界载荷,会得到不

同的结果。
2) 不同参数下,声发射信号特征值存在若干相

同值,即某一典型值在不同参数实验中重复出现,如
上文中的临界载荷值 4. 9 N。 若干次划痕实验中,4. 9
N 附近的声发射信号,在 3 mm 行程中对应划痕边缘

破裂的第二临界值;在 6 mm 和 9 mm 行程中对应划

痕轨迹内半圆裂纹的第一临界值。
3) 采用划痕法测定结合强度时,存在适当的参

数范围,能够较为准确的测定结合强度值。 该参数范

围的确定,应该以划痕形貌同时出现第一到第四模式

失效,并且对应典型声发射信号为参考。 合理的测试

参数范围,可重复出现临界载荷值。
综合上述测试结果,可判定该 TiN 薄膜的结合强

度值约为 4. 9 N。

3摇 结论

1) 本文实验中,相同加载载荷和划动行程条件

下,随着划动速率的增加,第一声发射信号延迟;相同

加载载荷和划动速率条件下,随着划动行程的增加,

第三、四类失效模式逐渐减弱。
2) 不同参数下,声发射信号存在共同的临界特

征值,且第一个共同临界特征值可作为薄膜结合强度

值。
3) 本文制备的 TiN 薄膜 / 304 不锈钢体系的结合

强度约为 4. 9 N。
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