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摘要: 利用射频2直流等离子体增强化学气相沉积技术在单晶硅衬底上沉积类金刚石碳薄膜,采用激光拉曼光谱仪和

原子力显微镜对薄膜的结构和表面形貌进行表征,采用纳米压痕仪测定薄膜的硬度,并用UM T 型微摩擦磨损试验机

考察了薄膜在不同试验条件下的摩擦磨损性能. 结果表明: 所制备的类金刚石碳薄膜表面光滑致密且硬度较高; 在干

摩擦条件下与 GC r15钢球或A l2O 3 球配副时显示出良好的减摩抗磨性能,摩擦系数较低,耐磨寿命较长,而在水润滑

条件下同A l2O 3 球配副时发生灾难性磨损.
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　　类金刚石碳 (DL C)薄膜具有高硬度、高电阻率、

高红外透过性以及高耐磨性和低摩擦系数等一系列

优异的性能,在机械、光学、声学、电子及磁介质保护

等领域的应用前景广阔[1～ 3 ]. 目前, 已有多种技术可

以用来制备DL C 薄膜,其中射频2直流等离子体增强
化学气相沉积技术 (R F2DC2PECVD )在射频辉光放

电的基础上引入直流电源,其轰击离子的能量可以在

大范围内调节,利用该技术通过等离子体在直流负偏

压和射频负偏压的共同作用下对基体表面轰击,可以

制得优质的DL C 薄膜[4 ]. 姚宝合等[5 ]利用 R F2DC2
PECVD 技术制备了光学性能优良的DL C 薄膜, 而

目前有关利用R F2DC2PECVD 技术制备DL C 薄膜

的摩擦磨损性能的研究报道主要集中于滑行速度、环

境气氛及制备条件对薄膜性能的影响[6～ 8 ] ,有关其它

因素对薄膜摩擦磨损性能影响的报道不多. 本文作者

利用射频直流等离子体沉积技术在单晶硅表面沉积

类金刚石碳薄膜,研究摩擦偶件、载荷及润滑介质等

对DL C 薄膜摩擦磨损性能的影响.

1　实验部分

1. 1　样品制备

采用等离子体化学气相沉积设备 (PECVD )制备

类金刚石碳薄膜. 底材为单晶硅片,硅片经蒸馏水超

声清洗→乙醇超声清洗→丙酮超声清洗→氩等离子

轰击 (真空度 5 Pa,直流电压 600 V )各 30 m in 后用

于薄膜沉积. 源气为体积比 30∶100的甲烷和氢气混

合气体,沉积条件为: 压强 5 Pa、板压 1 000 V、板间

距 9 cm、直流偏压- 100 V、沉积时间 3 h; 沉积过程

中对极板不进行人为加热或冷却.

1. 2　样品测试

用R en ishaw 型R am an 光谱仪对所制备的DL C

薄膜进行R am an 光谱分析,激光波长为 632. 8 nm ,

光斑尺寸为 1 Λm , 能量为 5 mW , 光谱测量范围为

800～ 1 800 cm - 1,步长为 2 cm - 1. 采用 SPM 29500型

原子力显微镜 (A FM )观察DL C 薄膜表面形貌; 用

2206 型表面轮廓仪测量薄膜的厚度,取 3 次测量结

果的平均值;用纳米压痕仪测定薄膜的硬度和弹性模

量,为了尽量减小衬底对薄膜硬度测量结果的影响,

采用定深 50 nm 的模式进行测量;用UM T 型微摩擦

磨损试验机评价薄膜的摩擦磨损性能,运动方式为往

复滑动, 滑行速度分别为 0. 012 m ös、0. 060 m ös、

0. 120 m ös、0. 180 m ös、0. 240 m ös,单次滑动行程为

0. 55 cm ,法向载荷分别为 0. 98 N、1. 96 N、2. 94 N、

3. 92 N、4. 41 N ,室温,相对湿度R H 为 25% ,摩擦偶
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件为<3 mm 的A l2O 3 陶瓷球和GC r15钢球;分别测定

DL C 薄膜在干摩擦和水润滑下的摩擦磨损性能. 以摩

擦系数突然增大时所经历的滑动行程来表征薄膜的

耐磨寿命. 采用 JSM 25600LV 型扫描电子显微镜

(SEM )和 KEV EX 型X 射线能量色散谱仪 (EDA X )

观测分析磨损表面形貌和元素分布.

2　结果与讨论

2. 1　薄膜结构

图 1 示出了所制备的DL C 薄膜的 R am an 光谱
　　　

F ig 1　R am an spectra of DL C film

图 1　DL C 薄膜的R am an 光谱图

高斯分解图. 可以看出,其在 1 100～ 1 800 cm - 1范围

内存在 1个很强宽峰,同时在 1 300～ 1 400 cm - 1范围

内存在 1个弱肩峰,这是典型DL C 薄膜的R am an 光

谱[1 ] ,表明所制备的薄膜为类金刚石碳薄膜.

图 2 示出了DL C 薄膜的A FM 形貌像. 可以看
　　　

F ig 2　A FM im age of DL C film

图 2　类金刚石薄膜的A FM 形貌像

出,薄膜由 50～ 100 nm 的圆形颗粒紧密堆积而成,表

面比较光滑,粗糙度R a 为 4. 8 nm.

用 2206 型轮廓仪测定的DL C 薄膜的平均厚度

约为 300 nm. 薄膜的硬度和弹性模量测定结果示于

表 1. 可见所制备的DL C 薄膜具有较高的硬度和弹性

　　　
表 1　DLC薄膜的硬度和弹性模量测量值

Table 1　The hardness and elastic modulus of DLC f ilm

Scan D ep thönm p ömN H ardnessöGPa E öGPa

1 48. 5 0. 53 13. 7 107. 8

2 49. 4 0. 55 14. 1 108. 4

3 54. 4 0. 57 12. 0 95. 8

4 49. 9 0. 57 15. 3 106. 5

5 52. 6 0. 59 13. 9 102. 6

模量.

2. 2　薄膜的摩擦磨损性能

2. 2. 1　摩擦偶件对薄膜摩擦磨损性能影响

表 2示出了与不同摩擦偶件配副时DL C 薄膜的
　　　
表 2　与不同摩擦偶件配副时DLC薄膜的摩擦磨损性能

Table 2　Fr iction and wear properties of D IC f ilm

aga in st var ious coun terparts (1. 96 N, 0. 12 m ös)

F riction
coun terpart

F riction
coefficien t Λ

A nti2w ear life
öm·Λm - 1

A l2O 3 ball 0. 06 1221. 0

GC r15 steel ball 0. 09 1098. 5

摩擦磨损性能测定结果. 可以看出, DL C 薄膜同

A l2O 3 球和 GC r15 钢球对摩时均显示出良好的减摩

抗磨性能,其中与高硬度的A l2O 3 球对摩时的摩擦系

数较低、耐磨寿命较长,而与普通硬度的钢球对摩时

的摩擦系数较高、耐磨寿命较短. E rdem ir 等[9 ]认为,

DL C 薄膜具有较高的硬度和刚度,其较低的摩擦系数

不是取决于低的硬度和剪切应力,而是取决于刚度和

化学惰性,同时还与摩擦过程中类金刚石碳膜的石墨

化程度有关. 我们在试验中发现,在滑动的初始阶段,

摩擦系数均较大; 随着滑动时间的延长,摩擦系数逐

渐降低并趋于稳定. 其原因在于,DL C 薄膜表面光滑

且坚硬,在滑行初始阶段,对表面粗糙度相对较大的

摩擦偶件表面起到犁削作用而导致摩擦系数变大; 随

着滑动时间的延长,DL C 薄膜逐渐向摩擦偶件表面转

移并形成转移膜[10 ].

图 3示出了钢球磨斑形貌和C 元素面分布 SEM

照片. 可以看出,在钢球磨损表面存在C 转移膜. 可以

认为DL C 薄膜在摩擦过程中形成的转移膜具有石墨

化特征[6 ] ,从而有利于降低摩擦系数.

2. 2. 2　载荷对薄膜摩擦磨损性能的影响

图 4示出了DL C 薄膜在不同载荷下与A l2O 3 对
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F ig 3　SEM m icrograph s of w o rn surface of coun terpart steel ball and C distribu tion thereon

图 3　偶件钢球磨斑表面形貌及C 元素面分布 SEM 照片

(a) F rict ion coefficien t (b) A nti2w ear life

F ig 4　F rict ion and w ear behavio r of DL C film öagainst A l2O 3 as a function of no rm al load

图 4　DL C 薄膜öA l2O 3 球的摩擦磨损性能2载荷曲线

摩时的摩擦磨损性能测试结果. 可以看出: 载荷对

DL C 薄膜的摩擦磨损性能具有显著影响, 在较低载

荷 0. 98 N 下,摩擦系数约为 0. 08,薄膜的耐磨寿命

为 134 m öΛm; 当载荷增加到 4. 41 N 时,摩擦系数迅

速降到 0. 04,薄膜的耐磨寿命则显著降至 54 m öΛm.

图 5示出了DL C 薄膜与A l2O 3 球对摩时的摩擦

(a) p = 0. 98 N (b) p = 4. 41 N

F ig 5　F rict ion coefficien t2load curves fo r DL CöA l2O 3

图 5　DL C 薄膜öA l2O 3球的摩擦系数2载荷曲线

系数2时间曲线. 可以看出:当载荷为 0. 98 N 时,摩擦

系数在滑动约 200 s后趋于稳定;而当载荷为 4. 41 N

时, 摩擦系数在滑动约 30 s 后趋于稳定. 这与

M oh rbacher 等[11 ]的结果相似. 载荷对DL C 膜摩擦

磨损性能的影响主要与摩擦过程中类金刚石碳膜的

石墨化程度有关. 这是由于在高载荷下,摩擦过程中

会产生更多的热量,从而更有利于DL C 薄膜石墨化

和局部区域润滑性能的改善.

2. 2. 3　润滑介质对薄膜摩擦磨损性能的影响

图 6 示出了水润滑条件下DL C 薄膜öA l2O 3 球
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F ig 6　F rict ion curves fo r DL CöA l2O 3 ball under

w ater2lubricated condit ion

图 6　水润滑条件下DL C 薄膜öA l2O 3 球的摩擦曲线

的摩擦曲线. 可以看出:与干摩擦条件下相比,类金刚

石薄膜在水润滑条件下的摩擦系数较大,且出现较大

波动; 耐磨寿命显著降低,在滑动约 25 s后即发生灾

难性的磨损. 这与Ronkainen 等[12 ]的研究结果相似.

因此,本文所制备的DL C 薄膜不适宜于水介质中硅

器件的表面防护. DL C 薄膜在干摩擦和水润滑条件

下的摩擦磨损性能的显著差异可能归因于其转移膜

的不同形成机理. 在干摩擦条件下,DL C 薄膜可以在

偶件表面形成结合良好的转移膜; 而在水润滑条件

下, 水抑制了DL C 薄膜的石墨化及偶件磨损表面

DL C 转移膜的形成,从而不利于发挥DL C 薄膜的减

摩抗磨作用.

3　结论

a. 　采用射频2直流等离子体增强化学气相沉积
技术可以在 Si表面沉积得到光滑致密的DL C 薄膜,

且其硬度和弹性模量较高.

b. 　所制备的 DL C 薄膜在干摩擦条件下与

A l2O 3 球和 GC r15 钢球对摩时均表现出良好的减摩

抗磨作用;而其在水润滑条件下同A l2O 3 球配副时减

摩抗磨性能不佳,滑动仅约 25 s后即发生灾难性磨

损,其原因在于水润滑下其石墨化及其在偶件磨损表

面的转移成膜受到抑制.
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Fr iction and W ear Behav ior of D iam ond-L ike Carbon F ilm Prepared
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Abstract: D iamond2like carbon film s w ere p repared on single crysta l silicon sub stra te u sing direct cu rren t ra2
dio frequency p lasm a enhanced chem ical vapo r depo sit ion (DC2R FPECVD ). T he structu re and mo rpho logy

of the film s w ere analyzed by m ean s of R am an spectro scopy and atom ic fo rce m icro scopy. T he hardness of

the film w as determ ined u sing a nano2inden ter. T he frict ion and w ear behavio rs of the DL C film slid ing a2
gain st A l2O 3 ball o r GC r15 steel ball under dry2 and w ater2lub rica ted condit ion s w ere evaluated u sing a UM T

test rig. T he mo rpho logy of the w ear scar of the coun terpart steel ball w as ob served sing a scann ing electron

m icro scope. It w as found that the diamond2like carbon film fo rm ed on the Si su rface w as smoo th and com 2
pact. T he DL C film show ed good frict ion2reducing and an t iw ear behavio r as it slid again st the ceram ic and

steel coun terparts under un lub rica ted condit ion, w h ich w as ascribed to the graph it iza t ion of the DL C film and

the fo rm at ion of a DL C tran sferred layer on the coun terpart su rface. How ever, the DL C film show ed poo r

frict ion2reducing and an t iw ear ab ility as it slid again st the ceram ic under w ater2lub rica ted condit ion. T h is

w as becau se w ater as the lub rican t acted to rest ra in the graph it iza t ion of the DL C film and the fo rm at ion of

its t ran sferred layer on the coun terpart su rface.

Key words: PECVD; DL C film ; st ructu re; frict ion and w ear behavio r
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