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Ni-P/Ti/DLC 多层膜的摩擦磨损性能 
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摘  要：目的 研究摩擦速度、载荷及加热温度对 Ni-P/Ti/DLC 多层膜摩擦磨损性能的影响。方法 用化学镀

镍磷工艺在模具钢基体表面镀上 Ni-P 层作切削层，采用过滤阴极真空电弧（FCVA）技术分别沉积 Ti 过渡

层和 DLC 保护层。通过摩擦磨损实验，评价该多层膜的摩擦磨损性能。利用纳米压痕测试和拉曼光谱检测，

研究该多层膜在不同加热温度下的硬度、弹性模量和结构成分。利用扫描电镜及表面轮廓仪分别对该多层

膜的磨痕形貌和横截面轮廓进行分析。结果 随着摩擦速度的增大，Ni-P/Ti/DLC 多层膜的摩擦系数呈下降

趋势，磨损率和磨损体积呈先减后增的趋势。不同载荷下的摩擦系数变化幅度较小，磨损率和磨损体积随

着载荷的增大呈增加的趋势。随着加热温度的升高，摩擦系数呈下降趋势，磨损率和磨损体积呈先增后减

的趋势。此外，随着加热温度的升高，多层膜表层 DLC 膜中石墨相逐渐增多，硬度和弹性模量随之呈先增

后减的趋势。结论 较高摩擦速度下，多层膜表层 DLC 膜石墨化趋势增强，摩擦系数变化幅度较大，且表

面磨痕宽度和深度显著增加，磨损加剧。多层膜中软质的 Ti 金属层和硬质的 DLC 层，能有效提高多层膜在

高载荷下的摩擦磨损性能。随着加热温度的升高，多层膜表层 DLC 膜中石墨相逐渐增多，摩擦过程更易生

成转移膜。 
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ABSTRACT: The work aims to study effects of sliding speed, normal load and heating temperature on friction and wear prop-

erties of Ni-P/Ti/DLC multilayer films. Ni-P layer was plated on die steel substrates by adopting electroless nickel-phosphate 

plating process, and Ti transition layer and DLC protective layer were deposited by adopting filtered cathodic vacuum arc tech-
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nology individually. Friction and wear properties of the multilayer films were evaluated in friction and wear experiments. Hard-

ness, elastic modulus and composition of the multilayer films at different heating temperature were characterized based upon 

nanoindentation test and Raman spectrum detection. Wear track morphology and cross-sectional profile of the multilayer films 

were also analyzed with scanning electron microscope (SEM) and surface profile instrument. As the sliding speed increased, 

friction coefficient of the multilayer films decreased, and wear rate and volume first reduced and then increased. Friction coeffi-

cient of multilayer films changed slightly at different normal loads, and wear rate and volume increased as normal load in-

creased. As the heating temperature increased, the friction coefficient of multilayer films decreased, and wear rate and volume 

first increased and then decreased. In addition, at higher heating temperature, graphite phase gradually increased on DLC layer 

of the multilayer films, hardness and elastic modulus tended to first increase and then decrease. At higher slide speed, graphiti-

zation trend of the DLC layer intensifies, friction coefficient changes greatly, width and depth of wear tracks increase greatly, 

and wear is worse. Soft Ti metal layer and hard DLC layer in multilayer films can effectively improve friction and wear proper-

ties at high load. As heating temperature increases, graphite phase gradually increases in DLC layer, and transfer film is easier to 

be generated in friction process. 

KEY WORDS: multilayer films; sliding speed; normal load; heating temperature; friction and wear 

近年来，随着光电通信、航空航天、生物医药、

军事等领域的迅速发展，各类不同形状（例如球面、

非球面）的高精度小口径光学镜片在数码相机、照相

手机、工业显微镜、CCD 摄像镜头、医用器械、热

成像仪等产品中的需求量不断增大[1]。目前，高精度

小口径光学镜片的大批量成形制造，根据镜片的材

质，主要包括玻璃热压成型和塑料注射成型两种方

法。而上述两种成形方法的关键，则是制造出高精度

的成型模具，该类模具型腔要求在高温下能保持 PV

值 100～300 nm 的形状精度及纳米级的表面粗糙度。

这就要求模具型腔表面在高温状态下，能保持较高的

硬度、耐磨性及较好的化学稳定性、良好的脱模性能。

为达到上述要求，业界目前主要采用耐热的超硬合金

作为模具材料，或者采用模具钢作为基底，在此基础

上涂覆一层保护膜[2]。 

然而，采用上述两种模具材料时，存在以下问  

题[3]：1）超硬合金（例如碳化钨）只能通过超精密

磨削的方式使模具型腔表面获得光学镜面，加工效率

低，成本较高。2）模具钢材料可通过精密车削的方

式加工，加工效率较高，但由于材料本身的性质，模

具型腔表面难以获得光学镜面。3）模具钢材料与保

护膜之间的膜基结合力难以保证，保护膜容易脱落。

基于上述分析，本文考虑以模具钢为基体，在其表面

镀上 Ni-P/Ti/DLC 多层膜，以解决上述问题，即：1）

以模具钢作为模具型腔的基体，通过精密车削的方式

获得型腔的基本形状。2）在模具钢基体上，首先通

过化学镀镍磷工艺镀上一定厚度的高镍磷（Ni-P）层

作为切削层，该层可通过超精密车削的方式加工获得

光学镜面。3）在 Ni-P 层之上，镀上一层金属 Ti 作

为过渡层，起到缓冲及增加膜基结合力的作用。4）

后镀上一层类金刚石 DLC 膜作为保护层，起到承

载及保护光学镜面的作用。DLC 膜作为一种含有金

刚石相（sp3）和石墨相（sp2）的非晶碳物质，具有

较高的硬度、极低的摩擦系数及良好的化学惰性、耐

磨性、热稳定性等一系列优点[4,5]，可实现上述目的。 

在 DLC 膜与基底材料之间设计多层膜结构，能

提高薄膜的承载能力及摩擦学性能。贺腾飞等[6]采用

多靶射频磁控溅射方法，在 Si(100)衬底上制备不同

调制周期的 MoS2/DLC 多层薄膜，利用球-盘摩擦试

验机考察薄膜在大气环境下的润滑性能。研究表明，

在大气环境（相对湿度约 30%）下，该薄膜具有 低

的摩擦系数（0.09）和 低的磨损率（1.34×10−7 mm3/ 

(N·m)）。杨芳儿等[7]利用磁控溅射交替溅射 WS2 和石

墨靶，在 200 ℃的 Si 基体上制备了不同调制比的

WSx/a-C 多层膜，研究其在大气环境中的摩擦性能，

发现调制比为 1∶39 的多层膜的摩擦学性能 佳，其

磨损率约为 6.1×10−15 m3/(N·m)。Honei Chin[8]通过射

频磁控溅射方法，在 Si(100)衬底上制备了 DLC/BN

多层膜，研究发现，相比单层 DLC 和 BN 膜，多层

膜具有更好的弹性变形能力和抵抗剪切作用，能极大

地提高抗磨损能力。S. Gayathri[9]采用激光脉冲在

AISI 304 钢基底上沉积了 DLC/TM 多层膜，发现在

摩擦过程中，摩擦界面之间能快速形成转移膜，极大

降低薄膜摩擦系数。Yunfeng Wang[10]采用非平衡磁控

溅射技术在 Si(100)面上制备了 TiC(Ag)/a-C:H 多层

膜，研究发现，在真空环境下，由于薄膜表面 Ag 团

簇，具有低剪切强度，且摩擦过程中 Ag 会转移到摩

擦界面之间充当润滑相，使薄膜获得极低的摩擦系

数。上述研究表明，多层膜结构能显著改善薄膜的摩

擦磨损性能。但上述研究工作都只对多层膜在单一条

件下的摩擦磨损性能做了表征，未能综合研究多层膜

在不同影响因素下的摩擦磨损性能变化。 

根据以上考虑，本文以模具钢为基体，制备了

Ni-P/Ti/DLC 多层膜，采用摩擦磨损试验机，研究了

摩擦速度、载荷及加热温度对多层膜摩擦磨损性能的

影响。同时，结合扫描电镜和表面轮廓仪对磨痕微观
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形貌和横截面轮廓进行观测。采用拉曼光谱和纳米压

痕分别检测其表层结构成分、硬度及弹性模量，对其

摩擦学行为及磨损机理进行了探讨，为上述光学模具

制备方法的工程应用提供理论与实验依据。 

1  实验与方法 

1.1  试样制备 

试样选用瑞典胜百 STAVAX（S136）高级不锈模

具钢作为基体材料，其直径为 16 mm，厚度为 13.9 mm。

对抛光处理后的试样基体上端面，采用化学镀镍磷工艺

镀上一层厚度为 300 µm 的 Ni-P（P 的质量分数为 11%）

作为切削层。采用 Nanonform 250 五轴超精密机床，对

试样的 Ni-P 层进行单点金刚石车削，并车削至 200 µm，

获得光学镜面，其表面粗糙度 Ra达到 10 nm 以下。Ni-P

层经超精密车削后，采用单腔体镀膜系统（BFSI0805），

通过过滤阴极真空电弧（FCVA）技术，在其表面分别

沉积 Ti 过渡层和 DLC 保护层，其厚度分别为 0.4 µm

及 1.2 µm，以纯度为 99.99%的 Ti 靶作为 Ti 过渡层靶

材，氩气和 CH4 作为工作气体，其中 CH4 气体作为 DLC

膜的碳源。Ti 及 DLC 层的  具体沉积参数如表 1 所示，

完成沉积后的试样如图 1 所示。 

表 1  Ti 和 DLC 薄膜沉积参数 
Tab.1 Deposition parameters for Ti and DLC film 

Parameters Ti DLC

Bias/V Pulsed 1000 DC80

Arc current/A 55 45 

Ar gas flow rate/(mL·min−1) 70 100 

CH4 gas flow rate/(mL·min−1)  100 

Arc voltage/V 28 0 

 

 
 

图 1  试样 
Fig.1 Sample 

 
试样制备完成后，对其中 4 个试样分别均匀加热

至 100、200、300、400 ℃，升温速率设置为 1.5 ℃/min，

保温时间为 1 h， 后随炉冷却到室温。未经热处理

试样标记为 25 ℃。 

1.2  摩擦磨损实验及试样表征 

摩擦磨损实验采用 HRS-2M 高速往复摩擦磨损

试验机，在大气环境中，以直径为 6 mm 的 SiC 圆球

作为摩擦副，分别研究了载荷、摩擦速度和加热温度

对 Ni-P/Ti/DLC 多层膜摩擦磨损性能的影响。摩擦磨

损实验的参数如表 2 所示。 

 
表 2  摩擦磨损实验参数 

Tab.2 Parameters of friction and wear experiments 

Slide speed/ 
(r·min−1) 

Normal load/N Heating temperature/℃

300、600、900 10 25 

600 10、20、30、40 25 

600 20 25、100、200、300、400

 
实验完成后，采用 JSM-5610LV 扫描电镜对磨痕

形貌进行观察，并且用 nanofocus 表面轮廓仪测定磨

痕深度，通过磨痕深度计算出磨损体积，计算公式见

式（1）。 

 2 2arccos 2
r hV r r h rh h l
r

         
  

 (1) 

式（1）中：r为摩擦副 SiC 圆球的半径（mm）；

l为磨痕长度（mm）；h为磨痕深度平均值（mm）。 

磨损率由磨损体积与摩擦载荷×摩擦路程的比

值表示，见公式（2）。 

VW
NL

  (2) 

式（2）中：V 为磨损体积（mm3）；L 为摩擦副

相对材料的位移（mm）；N为摩擦载荷（N）。 

同时，采用 BRUKER-SENTERRA 型显微激光共

焦拉曼光谱仪分析各试样多层膜的结构成分。采用美

国 Hysitron Tribo-Indenter 纳米压痕测试系统检测各

试样多层膜的硬度及弹性模量。 

2  结果与讨论 

2.1  摩擦速度对摩擦磨损性能的影响 

图 2 所示为载荷 10 N 时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在

不同摩擦速度下的摩擦系数。随着摩擦速度的增大，

摩擦系数曲线整体呈下降趋势，摩擦速度 300、600、

900 r/min 条件下的平均摩擦系数分别为 0.089、0.078

和 0.047，且 600~900 r/min 速度区间内的摩擦系数下

降幅度较大。 

图 3 所示为载荷 10 N 时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在

不同摩擦速度下的磨损率和磨损体积曲线，两者随摩

擦速度的增大，均呈现先减后增的趋势。同时，磨损 
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图 2  不同速度下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的摩擦系数 
Fig.2 Friction coefficients of Ni-P/Ti/DLC  

multilayer films at different speed 

 

 
 

图 3  不同速度下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的 

磨损率和磨损体积 
Fig.3 Wear rate and volume of Ni-P/Ti/DLC  

multilayer films at different slide speed 

 
体积曲线在 300~600 r/min 段较为平缓，但在 600~ 900 

r/min 阶段发生转折，且具有较大斜率，磨损加剧。上

述现象产生的原因是，多层膜表层 DLC 膜石墨化的发

生是有条件的，而摩擦界面温度是决定其 sp3（C—H/ 

C—C）向 sp2（C═C）转化的一个重要因素[11]，且含

氢 D L C 薄膜对空气中活泼气体分子具有吸附作 

用[12,13]。摩擦速度在 300~600 r/min 时，摩擦界面的温

度不足以导致石墨化的发生，且此时摩擦表面暴露时间

较长，表面吸附的气体分子较多，导致摩擦系数较高。

随着摩擦速度的增大，累积的摩擦热持续增加。在

600~900 r/min 时，摩擦界面温度达到 sp3 键向 sp2 键转

化的条件，表层 DLC 膜发生石墨化，且摩擦表面暴露

时间较短，表面吸附的气体分子较少，导致摩擦系数大

幅度降低，而石墨化的产生导致薄 膜硬度降低同时表

面氧化反应被抑制，加剧了薄膜 磨损。 

图 4 为载荷 10 N 时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在不同

摩擦速度下的横截面轮廓图。如图所示，摩擦速度为

900 r/min 时，多层膜表面的磨痕宽度和深度明显增

加，进一步说明了此时磨损的加剧。 

 
 

图 4  不同速度下薄膜磨痕横截面轮廓曲线 
Fig.4 Cross-sectional profile curves of wear  

tracks at different sliding speed 
 

2.2  载荷对摩擦磨损性能的影响 

图 5 为转速 600 r/min 时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在

不同载荷下的摩擦系数。如图所示，多层膜在不同载

荷下的摩擦系数变化幅度较小，其整体变化区间为

0.05~0.07。其原因在于，本文制备的多层膜具有软质

的 Ti 金属层+硬质的 DLC 层的结构，其中硬质的 DLC

层能起到良好的承载作用，而软质 Ti 层易于屈服，

且具有较好的延展性，从而使摩擦过程中的接触面积

增加，降低了接触应力和摩擦系数，起到一定的润滑

减摩作用。同时，在摩擦测试初始阶段，高载荷下（30、

40 N）的摩擦系数较低载荷下（10、20 N）的更小。

随着时间的延长，高载荷（30、40 N）下的摩擦系数

逐渐增大，而低载荷（10、20 N）下的摩擦系数逐渐

减小后趋于平稳。其原因在于，高载荷摩擦过程中摩

擦升温和接触应力更大，磨屑能被快速碾平形成磨

痕，转移膜能快速形成并降低摩擦系数；但随着摩擦

时间的延长，高接触应力和剪切应力的共同作用使摩

擦球表面转移膜厚度减小，从而摩擦系数逐渐升高。 

图 6 为转速 600 r/min 时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在 

 
 

图 5  不同载荷下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的摩擦系数 
Fig.5 Friction coefficients of Ni-P/Ti/DLC  
multilayer films at different normal load 
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不同载荷下的磨损率和磨损体积曲线，其磨损率和磨

损体积随着载荷的增大，整体呈增加的趋势。图 7 和

图 8 分别为各载荷下磨痕的横截面轮廓曲线及 SEM

微观形貌图。如图所示，随着载荷的增加，多层膜表

面磨痕的深度显著增加，从 10 N 时的 1.14 µm 增至

40 N 的 11 µm 左右。当载荷为 10 N 时，磨痕光滑且

无犁沟；20 N 时，多层膜表面磨痕较光滑，但内部

出现轻微的犁沟；30 N 时，多层膜表面磨痕内部存 
 

 
 

图 6  不同载荷下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的磨损率和磨损体积 
Fig.6 Wear rate and volume of Ni-P/Ti/DLC  

multilayer films at different slide speed 

在明显的犁沟，且局部出现轻微破裂；当载荷达到

40 N 时，磨痕内部犁沟加深，Ni-P/Ti/DLC 多层膜出

现破损，且磨痕两侧出现大量磨屑堆积。上述现象说

明，高载荷条件下，摩擦球的过大挤压应力导致摩擦

过程中多层膜中的软质 Ti 层发生承载失效，DLC 层

被磨破，细小硬质颗粒存留于摩擦界面之间，导致切

向摩擦阻力和摩擦系数的增大。此外，残留在摩擦界

面的非润滑相产生磨料磨损，加剧薄膜磨损。 
 

 
 

图 7  不同载荷下薄膜磨痕横截面轮廓曲线 
Fig.7 Cross-sectional profile curves of wear  

tracks at different normal load 

 
 

图 8  不同载荷下磨痕 SEM 微观形貌 
Fig.8 Microstructure of wear tracks at different normal load 

 

2.3  加热温度对摩擦磨损性能的影响 

图 9 为载荷 20 N、转速 600 r/min 时，Ni-P/Ti/DLC

多层膜在不同加热温度下的摩擦系数。随加热温度的

升高，摩擦系数整体呈下降趋势，且多层膜在 25、

100、200、300、400 ℃的平均摩擦系数分别为 0.069、
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0.065、0.063、0.07、0.061。 

图 10 所示为 Ni-P/Ti/DLC 多层膜表层 DLC 膜的

拉曼光谱。DLC 膜拉曼光谱的显著特点在于，其

1350、1580 cm−1 处分别存在明显的肩峰（D 峰及 G

峰），通过两者的积分强度比 AD/AG，可间接反映膜层

sp3 键与 sp2 键的比值，且 AD/AG 比值越大，涂层中 sp3

键的含量越少 [14-16]。表 3 为不同加热温度下 Ni-P/ 

Ti/DLC 多层膜表层 DLC 膜的拉曼测试结果。随加热

温度的增大，AD/AG 增大，说明表层 DLC 薄膜中 sp3

键含量降低，而石墨相则逐渐增多，因此 Ni-P/Ti/DLC

多层膜在摩擦过程中更容易生成转移膜，导致摩擦系

数降低。同时，300 ℃时多层膜表面磨痕深度约

2.8 µm，说明其表层 DLC 薄膜已被磨破（图 11 所示），

致使表面粗糙度增加，从而使摩擦系数上升。而

400 ℃时，虽然表层 DLC 薄膜也被磨破，但其 AD/AG

值达到 3.7，说明表层 DLC 薄膜石墨化程度较大，摩

擦过程易于形成转移膜，导致摩擦系数降低。表 4 为

Ni-P/Ti/DLC多层膜在不同加热温度下的硬度。300 ℃

之前，多层膜硬度随温度的升高而增大；400 ℃时，

由于表层 DLC 膜石墨化的加剧，硬度降低。 

图 12 和图 13 分别为载荷 20 N、转速 600 r/min 

 
 

图 9  不同加热温度下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的摩擦系数 
Fig.9 Friction coefficients of Ni-P/Ti/DLC  
multilayer films at different temperature 

 

 
 

图 10 不同热循环温度下拉曼光谱结果 
Fig.10 Raman spectra results at different heating temperature 

表 3  不同加热温度下 DLC 膜的拉曼测试结果 
Tab.3 Raman test results of DLC film at  

different temperature 

Temperature/℃ D Peak G Peak AD/AG 

25 1384.14 1554.61 2.36 

100 1388.38 1560.65 2.53 

200 1383.96 1559.4 2.66 

300 1380.33 1561.8 2.81 

400 1369.6 1571.3 3.7 

 

 
 

图 11  不同加热温度下薄膜磨痕横截面轮廓曲线 
Fig.11 Cross-sectional profile curves of wear tracks  

at different heating temperature 

 
表 4  不同加热温度下 Ni-P/Ti/DLC 

多层膜的硬度和弹性模量 
Tab.4 Hardness and elastic modulus of Ni-P/Ti/DLC  

multilayer films at different temperature 

Temperature/℃ Hardness/GPa Modulus/GPa 

25 21.67 140.04 

100 22.61 164.42 

200 27.30 174.34 

300 29.89 186.75 

400 23.81 180.97 

 

 
 

图 12  不同加热温度下 Ni-P/Ti/DLC 多层膜的 

磨损率和磨损体积 
Fig.12 Wear rate and volume of Ni-P/Ti/DLC multilayer  

film at different heating temperature 
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图 13  不同加热温度下磨痕的微观形貌 
Fig.13 Microstructure of wear tracks at different heating temperature 

 
时，Ni-P/Ti/DLC 多层膜在不同加热温度下的磨损率、

磨损体积以及磨痕的微观形貌图。随温度的升高，磨

损率和磨损体积均呈先增后减的趋势。其原因在于，

加热温度在 200 ℃以下时，表层 DLC 薄膜中石墨相

较少，转移膜形成较慢，此时由硬质颗粒造成的磨粒

磨损占主导作用，磨损加剧，多层膜表面磨痕内部的

犁沟逐渐加深；随加热温度的升高，石墨相含量较多，

易于形成转移膜，从而减少磨损，磨痕表面相比 100、

200 ℃时，更加光滑。 

3  结论 

1）随着摩擦速度的增大，Ni-P/Ti/DLC 多层膜的

摩擦系数呈下降趋势，而其磨损率和磨损体积呈先减

后增的趋势。摩擦速度在 300~600 r/min 时，表层 DLC

膜石墨化趋势增强，且表面磨痕宽度和深度显著增

加，磨损加剧。 

2）Ni-P/Ti/DLC 多层膜在不同载荷下的摩擦系数

变化幅度较小，而其磨损率和磨损体积随着载荷的增

大呈增加的趋势。多层膜中软质的 Ti 金属层和硬质

的 DLC 层，能有效提高多层膜在高载荷下的摩擦磨

损性能。但是，高载荷下的过大接触应力将导致软质

层承载失效，磨痕犁沟加深及磨屑堆积，加剧磨损。 

3）随着加热温度的升高，Ni-P/Ti/DLC 多层膜的

摩擦系数呈下降趋势，磨损率和磨损体积呈先增后减

的趋势。结合拉曼光谱及纳米压痕硬度、弹性模量测

试结果，随加热温度的升高，多层膜表层 DLC 薄膜

中石墨相逐渐增多，摩擦过程中更易生成转移膜，同

时其硬度和弹性模量呈先增后减的趋势。 
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