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利用冲蚀法评价硬质膜与底材

结合强度的试验研究
‘

李诗卓 柒黎明
中国科学院金属研究所

,

沈阳

摘 要 作者利 用入射速度为 的 时和
’ 白刚玉砂冲击超硬质 膜

,

测 定

入射拉子量与膜剥 离之间的 定量关 系
,

确 定造成底材开始显露所需的粒子 用量 孕

育剂量 和冲蚀坑中心部位的膜 全部剥 离时的最低粒子 用量 临界剂量
,

并 以 两

者之差作 为判据
,

收到 了与划痕法通过临界载荷评 价 膜一底材结合 强 度 的 同样效

果
。

试验结果证 明
,

孕育剂量与膜厚 呈正 变关 系
, 因而 通过它可 以 先求 出膜厚

,

再

求 出剥离单位厚度膜层所浦耗的粒子量 线 冲蚀 系数
,

并用其作 为 膜一底材结合

强度的利据
,

可 以扣除膜厚 的影响
。

作者认为
,

冲蚀法的主要优点是设备简单
、

操

作方便
、

取样面积 大
、

代表性好
,
能为各类薄膜工艺提供可信的判据

。

关键词 冲蚀法
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的常用方法是划痕法
,

即用形状固定的划针

前 言 一般是顶锥为 护
、

尖头半径为 如 的

洛氏硬度压头 在断续或连续加载下以一定

目前
,

评价各类硬质膜与底材结合强度 的速度划过膜面以使膜层剥离
,

定义此时施

了



加于划针上的法向载荷为临界载荷
, 并以它

作为膜与底材结合强度的判据
。

国外已有定

型的声发射监听连续加载划痕仪出售
。

遗憾

的是划痕时膜一底材复合体系的受力 和 破坏

情况十分复杂
,

声发射信号不仅源于膜一底材

界面的破坏
,

而且还有可能来 自膜或底材本

身的龟裂 〕
。

临界载荷除了与膜一底材结合强

度有 关 外
,

还受加载速率
、

划针形状
、

划痕速

度
,

以及膜与底材的硬度差和膜厚的影响
。

虽

然有些因素可以通过试验条件的规范化进行

控制
,

但是涉及膜一底材复合体系的内在因素

却只有从划痕法原理上探讨并寻找克服的办

法
,

否则划痕法的应用范围将受到限制〔〕
。

测定膜一底材结合强度的最大困 难 是如

何提供一个既能使膜从底材上剥离
,

又能够

进行准确测定的力
。

当通过膜层向界面施加

应力时
,

不仅破坏不全发生在界面
一 ,

而且

也很难直接测定出界面所受的力
。

因此
,

必

须寻求膜层结合强度的其它测试方法
。

二十

世纪七十年代中期
,

等曾对 镍 表面氧

化膜的冲蚀过程进行了研究 , 发现膜从底材

上剥离时的冲蚀率变化比较大
,

因而有可能

利用膜与底材的冲蚀率之差异
,

从冲蚀能耗

上探索膜一底材结合强度的评价 方 法
。

近十

年来
,

已经有关于各类表面膜的 耐 冲 蚀 性

能低 刃和以冲蚀法评价膜一底材结合强 度的

研究报道〔〕
。

由于膜层太薄
,

不可能利用 传

统的失重法测定膜一底材复合体系的冲蚀率
,

故只能以在严格控制入射粒子的大小和速度

时进行冲蚀造成膜完全剥离所用粒子之剂量

作为膜一底材结合强度的判据
,

但对 膜 厚等

因素的影响却未予考虑
。

本文报道利用冲蚀法评价硬质膜与底材

复合体系的承载能力和结合强度的试验研究

结果
。

在分析膜
,

一

底材复合体系之冲 蚀 过程

的基础 匕 提出了一种扣除膜厚影响以评价

结合强度的判据
。

我们认为
,

冲蚀法的设备简

单
、

操作方便
,

而且测试面积较大
,

故其取

样代表性可能比划痕法的好
。

试样与试验

试样的制备

试样是采用空心阴极离子镀 工 艺 制 备

的
。

其底材有高速工具钢
、

渗氮 低 合 金 钢

和低碳 钢 种
,

用 作 镀 层

的是 一 、 一 一 及 一 一 。

所有的底

材在经研磨和抛光之后均于丙酮液中超声清

洗
,

使待镀表面光亮
、

平整和洁净
,

接近于

金相试样面
。

离子镀膜前对试片作氦离子轰击清洗
,

在蒸发钦时通入 或 十 以 沉 积

或 一子
。

制 备 一 一 膜时使 用的原

料是钦硼合金
,

加热蒸 发 后 通 入氮气进行

反应沉积
。

通过控制沉 积 时 间 可以获得不

同厚度的膜
。

利用显微硬度计在低载

下测定膜的硬度
,

制成断面金相试 样在

显微镜下测定膜的厚度
。

种底材的硬度分

别 为 高 速 钢 洲 扮
、

渗 氮 钢
又 、

低碳钢 二 。

膜的厚度及硬度见表
。

表飞 离子镀膜层的厚度及硬度

膜硬度
样品号 膜

一

底材

《 一 一

低碳钢
一 一

低碳钢
一 》一低破钢

《 一 一

低碳钠
一 一 一

渗扭俐
一 一 一

渗氮钢
一 一

卜渗抓钢
一 一 一

高速钢
一 一 一

高速俐
一 一 一

高速钢
一 一 一高速俐
一 一 一

高速钢
一 一 一

高速钢

‘ 一 一 一高速钢
一 一

》
一

商速钥

卜 一 》一高速例

‘
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一
一
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冲蚀试验

冲蚀试验装置如图 所示
,

包括喷枪
、

试样支架
、

气源和流量测定及控制系统等
,

还配备有双转盘式测速装置
。

喷 枪 为 吸 入

图 冲蚀试验装皿示惫图

一试样架 一试样 卜诵斗 一喷枪 卜流爱计
一减压 网 一 气瓶 一洲速盘 卜双盘系统 电机

式
,

其喷咀的加速段之 内 径 为
,

长
,

并以氧化铝陶瓷管或硬质玻璃 管加

配黄铜吸射套构成
。

双转盘式测速装置由一

台 的同步电机驱动
,

按照粒子通

过第一个盘的小缝冲击到第二个盘时的位移

量
,

利用下式计算其平均飞行速度

经过比较系统的选择
,

确 定 用
’

及
’
白

刚玉砂作为冲蚀粒子
,

并使其在 巧

的速度下每次以 一 的剂量和
。

的攻角

冲击超硬质膜
,

测定膜层剥离面积随剂量的

变化
。

艺兀

—
试验结果

式中
,

为双盘间距
,

为同步电机的转 数
,

为粒 子在第二个盘上的冲击痕与第一个盘

之小缝对应位置的偏离角
。

喷咀与试样相 距
。

将 定 量 的 粒

子经漏斗送入喷枪
,

令其随 气流以
“

攻

角冲蚀试样表面
,

随后分别用 一

和光学显微镜观测冲蚀斑痕以确定膜层剥离

即底材暴露 的面积
。

这样就可以根据粒

子用量和膜层剥离面积之间的变化寻求评价

膜一底材复合体系之承载能力和结合 强 度的

判据
。

试验结果表明
,

入射粒子的冲击速度
、

攻角及其平均尺寸对膜层剥离的影响很大
。

膜一底材复合体系的冲蚀曲线

用
兼

白刚玉砂在 的 速 度下

连续冲击高速钢表面的 一 一 沉积 膜
。

图

是冲蚀坑的轮廓 曲 线
。

凹 坑 直 径 约
,

有较整齐的边缘
,

选定
, 凹坑的

中心部位作为评定膜层剥离面积的区域
。

图 是光学显微镜和 一 对

及 为高速钢 冲蚀过程观测结

果的比校
。

光学显微镜是在放大 倍下分视

场观测
, 一 是在 及 的 特 征

面的扫描统计结果
,

可见两者 的 数据基

本一致
,

但 的结果略比光学显 微 镜的

低
。

这可能是由于 一 对 冲蚀坑中



一旦受到高速粒子的冲蚀
,

便很 快 发 生 剥

离
, 冲蚀剂量与膜层剥离率呈线性关系

,

而

巨斜率很大
,

因而孕育剂量和临界剂量都比

较低
。
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图 冲蚀坑的轮廓曲线
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冲蚀剂紧 〔 〕

冲蚀剂最‘幻

图 光学显微镜与 现测结果的比较

膜厚 乒 膜厚‘ 色卜

粒子为 。。白刚玉砂 入射速度为“

喷姐直径为卫 喷射距离为

一
一

一光学显徽镜

图 两类典型的冲蚀曲线

膜厚 约为
。
林 冲蚀粒子为

白刚 玉砂 入射速度为 八

一 丁
一 一 一

一
一 一 一

冲蚀参数的选择

为使冲蚀法能有效地反映出 膜一底 材复

合体系的承载能力和结合强度
,

对试验用冲

蚀粒子的入射速度及其粒度和成分都作过选

择
。

图 示出了冲蚀临界剂量随粒子入射速

度变化的关系曲线
。

图 示出了 种粒度的

白刚玉砂分别以
、

和 的

入射速度冲蚀膜层时 临 界 剂 量 的 变 化
。

汽阅à。目

残留 层的检测灵敏度较高 的 缘 故
。

尽管

如此
,

由于光学显微镜的价格便宜
,

而且又

能保证足够的准确度
,

所以本工作是用光学

显微镜进行的
,

以便使冲蚀法得到更普遍的

推广应用
。

对 种底材沉积的三类超硬质膜进行了

大量的冲蚀试验
,

所测得的结果可以分成两

类
。

图 是在不同沉积条件
‘
下

于高速钢上沉积的 一 一 膜的冲蚀 曲线
。

一类是当膜层致密且与底材 结 合 牢 固时
,

使其从底材上开始剥离所需要 的 粒 子 用量

定义为孕育剂量 和从底材 上 完 全剥

离所需要的粒子用量 定义为临界剂量

都比较大
。

冲蚀曲线在膜层开始剥离和接近

全部剥离时的斜率都比较小 见图 的曲线
。

另一类是膜 底材结合不佳 的 靶样
,

订

入射速度‘几

图 粒子入射速度对冲蚀擂界荆蟹 ‘ 的影晌

冲蚀粒子为的 白刚玉砂

一 卜
一 一

荃工 ,

膜厚
。 林

一
一 一

村》一 引
,

膜厚峨
。

即
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粒度 尸

图 粒度对冲蚀临界剂 的影晌

白刚玉砂
一 , , 一 ,

一 , ‘

一《 卜 卜低碳钢
,
膜厚 卜

一
一 一 一 , 膜厚

。 卜

一
一 一 一 , 膜厚 林

底材结合强度较高的样品
,

若使 用 小 量 的

入射粒子就不足以造成膜的剥离
,

一般都要

通过多次冲击
。

在能量交换过程中
,

只有靶材

的内能增加到足以使局部区域的 膜一底 材之

界面破坏时
,

才能得到孕育剂量
。

实际上
,

膜与底材之间具有一定的结合强度
,

因而除

给合很差的膜发生一击即溃的破坏之外
,

孕

育剂量是膜层致密程度的反映也与膜的厚度

有关
。

图 是高速钢和渗氮钢表面 一 一 沉

积膜的冲蚀孕育剂量与膜厚的关系曲线
。

这

就有可能利用孕育剂量求出膜厚
,

并在评价

膜一底材结合强度时对膜厚的影响加以校正
。

膜厚甲

孕育荆纽与膜厚的关系曲线

曰晰侧即此外
,

还分别用 种不同硬度的粒子 石英

砂
、

白刚玉砂及绿色金刚砂 进行了冲蚀试

验
。

其结果是高速粒子
、

尖角的高硬度粒子

及粗大粒子都能 以低的临界剂量造成膜的剥

离
。

过快的破坏速度和太低的临界剂量不仅

难以准确地观测
,

而且入射速度和粒度稍有

变动都会给试验带来更大的误差
。

相反
,

若

采用过低的入射速度和 软 质 粒 子 如玻璃

砂
,

则试验时间很长且用量太大
,

这也不

利于评价工作
。

对于厚度在 协 之间

的硬质膜
,

当以 及
书

白刚玉砂 和 约拍

的入射速度进行冲蚀时
,

其临界剂量的

变化范围是 。 。

在这种情 况下
,

对承

载能力及结合强度的评价数据都比较稳定
,

且能保证足够的计量准确性
。

临界剂盘
、

孕育剂盆与承载能力和

结合强度的关系

如图 所示
,

典型冲蚀曲线的孕育剂量
、

临界剂量 及其直线段的斜率 都 是值

得注意的
。

从损伤积累的概念出发
,

对于膜

一
一 一父

一 , 冲蚀粒子为

。白刚玉砂 , 入射速度为 ‘

△一
一 一

》一渗姐俐
, 冲蚀粒子

为 白刚玉砂
, 入射速度为 几

当膜层剥离至底材显露以后
,

入射粒子

的能量主要消耗在膜一底材结合界 面 的破坏

上
。

此时的冲蚀坑变深
,

膜从底材表面剥离

的速度逐渐变快
,

一旦达到临界剂量时
,

冲

蚀坑底部的残膜便全都脱离了底材
,

所以有

可能利用临界剂量作为界面结合 强 度 的 判

据
。

图 和 分别是以声发射监听

连续加载划痕法测得之临界载荷及同一试样

上冲蚀临界剂量随膜厚的变化趋势
。

为了考

察膜厚对冲蚀临界剂量的影响
,

我们又分别

利用临界荆里减去孕育剂量的差值及膜的线



冲蚀系数与膜厚作图
,

得到图 和

所示的两条线
。

试验结果表明
,

冲蚀临界剂

量与划痕临界载荷的性质相似
,

因而也可以

用来表征膜的承载能力及其与底材的结合强

度
。

。

讨 论

同
,

但还不能因此而确信其表征结合强度的

有效性
。

剂量差八
一

与膜一底材界面 结 合强度

有直接关系
,

因为入射粒子的能量主要消耗

在结合界面附近的膜层破坏上
。

浪日果用剂童

差除以膜厚
,

便可得到单位厚度膜层剥离所

需要的入射粒子量
,

这就是本文所称膜的线

冲蚀系数

关于膜厚的影晌

图 示出了冲蚀临界剂量
、

剂量差及其

倒数随划痕临界载荷的变化趋势
。

在大多数

试验中
,

冲蚀曲线之直线段的斜率均与冲蚀

临界剂量和孕育剂量之差值的倒数相近
,

因

而用其作为膜与底材结合强度的判据要比只

一 一

用 。更有代表性
,

而且剂量差的倒数
△

式中
,
八

一 二 一 与临界剂量

随划痕临界载荷 。 的 变化趋势互 不 相

式中
,

为膜厚
。

可以用来表 征 膜刁氏材

的结合强度
,

或用入 射 粒 子 的总能量代替

八
一 ,

便可求出单位厚度膜层剥离所消耗

的能量
。

由图 所示 与膜厚的 关系

可以看出
,

不仅数据相当分散
,

而且也没有

表明两者之间存在着直接关系
,

也许只有膜

厚达到足以影响结合强度时才能在 上 得

到反映
。
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图 荆盆差
、

划痕临界载荷
、

临界剂盘和膜的线冲蚀系数随膜厚的变化趋势

冲蚀粒子为 白刚玉砂 入射速度为 卜 一 一

一膜厚关系线上的 计算时之膜厚度取自与孕育并量对应的值
,

▲计算时之礁厚度取自显徽债测借值
。
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图 临界荆皿
、

荆且差及其倒教

随划痕临界载街的变化趋势

冲蚀粒子为 白刚玉砂 入射速

度为
一 一

卜

曾对低碳钢底材沉积 协 厚的

膜进行过冲蚀试 验
。

由 图 和

可见
,

如所预料的那样
,

和 △
一

都 随

膜厚的增加而变大
,

只不过后者的增加更为

缓慢而已
。

图 。 所示为膜的线冲蚀系数

随其厚度的变化
。

膜厚是从试样金相剖面上

测得的
,

也曾试探利用孕育剂量求出膜厚再

计算膜的线冲蚀系数
,

两种方法得到的数据

相当接近
,

并且均随膜厚的增加而降低
。

我

们认为
,

这种现象可能是由于膜层过厚使其

内应力增大而损害了膜一底材界面 结 合强度

的结果
。

但因尚缺乏理论根据和大量的实验

旁证
,

所以膜的线冲蚀系数与 膜一底 材结奋

吸度之间的内在联系还有待于进行更探入的

图 脱的线冲蚀系数
、

临界荆盘

和剂 差随膜厚的变化趋势

冲蚀粒子为 白刚玉砂 入射速

度为 垃
一 一

研究
。

尽管在改变 与 体积百分 比 的条

件下离子镀 一 一 超硬质膜可以制 取相同

厚度的膜层
,

但由于工艺条件上的差异
,

所

得样品的结合强度相差较大
。

图 示出了划

痕临界载荷
、

冲蚀剂量差和膜的线冲蚀系数

随沉积气氛的变化曲线
,

可见三者的变化趋

势基本一致
,

只是在划痕临界载荷曲线上出

现了一个较大的反常值
。

显微镜观察的结果

证明
,

这是划痕时膜层本身龟裂引起的
,

但

因底材尚未暴露
,

故在冲蚀法中仍然将其列

入孕育剂量之内
。

这正好反映出划痕法与冲

蚀法在评价膜 底材结合强度上的根本区别
,

前者是以声发射信号为判据
,

而后者则是以

之召舀
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图 划痕临界载荷
、

冲蚀荆 差和膜的

线冲蚀系数随沉积气氛的变化曲线

冲蚀粒子为 白刚玉砂 入射速度为
一 一 》一

底材从开始显露到完全暴露为标准
。

从膜层

剥离的角度来看
,

冲蚀法更适用于判断膜与

底材的结合强度
。

对膜冲蚀剥离模型的初探

可将单个尖粒子冲击脆性膜与塑性底材

复合体系的表面视为脆性材料的冲蚀
。

但由

于膜层较薄 微米量级
,

塑性底材会起到

阻止或抑制裂纹扩展的作用
。

如果膜的硬度

高
,

而且底材的塑性又比较好
,

那么在其受

到粒子冲蚀时
,

便能通过膜使底材发生塑性

变形
,

因而应力容易在界面产生突变
,

侧向

裂纹就很可能沿界面扩展
。

当裂纹穿过膜再

扩展到表面时
,

就出现屑片状剥离
。

图 所

示为裂纹形成
、

扩展与膜层剥 离 的 模型

加载时
,

尖粒子在膜内产生非 弹 性变

形区 , 当这种变形超过一定 限 度时
,

便诱发出小裂纹 中心 裂 纹 裂纹

随着冲击压力的增加而扩展 卸载时
,

中心裂纹闭合 中心裂纹沿界面扩展

侧向裂纹继续扩展并穿过试样 表 面而

使膜发生屑片状剥离
。

如果膜具有平行于表

面的层状结构
,

侧向裂纹亦可 能 在 膜 内传

播
。

图 是高速钢底材上 一 一 沉积膜 受

冲蚀后的 照片
,

可以清晰地看到冲蚀 坑

的底面平坦
,

且有白刚玉砂粒子嵌入
,

表明

底材的塑性比膜的好和裂纹沿着膜一底 材界

面扩展的事实 冲蚀坑边缘呈现明显的脆断

口和层状结构
,

证明膜内确有裂纹扩展
。

事

实上
,

膜的冲蚀剥离过程十分复杂
,

我们在

图 中提出的示意模型只是初步 研 究 的 结




