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摘要：通过直流磁控溅射方法制备出四个不同厚度的纳米Ｔｉ薄膜，并分别采用纳米压痕仪、电子薄膜应力分布测试仪

研究了Ｔｉ薄膜的力学性能和残余应力大小，结合分形维数方法和原子力显微镜对薄膜表面粗糙度和表面形貌进行了分

析。实验结果表明：随Ｔｉ薄膜厚度的增加，薄膜晶粒尺寸逐渐增大，表面粗糙度和残余应力值随厚度的增加先增大后减

小，而Ｔｉ薄膜弹性模量和硬度随薄膜厚度增加呈现出先减小随后增大的趋势。当薄膜厚度为６００，２４００，３６００ｎｍ时薄膜

中存在残余压应力，厚度为１２００ｎｍ时存在残余拉应力，薄膜中残余应力分布最为均匀，但此时薄膜具有较低的硬度和

弹性模量值。分析得出Ｔｉ薄膜中存在残余拉应力会使薄膜硬度和弹性模量值变小，残余压应力反之。
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　　随着薄膜光学器件和薄膜电子器件的广泛应用。

薄膜材料和薄膜技术已成为当代材料科学中最活跃的

研究领域之一［１］。因受到尺寸效应的限制和应用需求
的制约，目前对金属薄膜的研究多集中在电学、光学以
及各种物理性能上，而对金属薄膜的力学性能的研究

较少，为保障金属薄膜的可动微器件的稳定运行和长
久寿命，研究纳米金属薄膜的形貌结构、力学特性十
分必要的［２，３］。

纳米压痕技术可以在微观尺度范围内更深入地了

解薄膜的纳米力学性能，在压痕过程中即可获得反映
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硬度和弹性模量的连续的载荷－位移关系曲线，并可以
在不分离薄膜的情况下直接测试超薄甚至极软的薄膜

材料的性能，避免了压痕边缘模糊和基体影响等传统
硬度检测技术的一些缺点。Ｏｌｉｖｅｒ等［４，５］完善了纳米
压痕测试理论，纳米压痕仪在样品的质量检测、纳米薄
膜的性能测试以及摩擦化学反应膜的监测评估等方面

都得到了广泛的应用［６，７］，成为目前计算材料力学性
能的主要依据。
现有的测量薄膜应力的方法，有 Ｘ射线法、Ｒａ－

ｍａｎ光谱法、曲率法等［８－１０］。由于Ｘ射线分析法仅适
用于具有晶格的半导体薄膜和晶体薄膜的测量，并且
对涂层的厚度有一定要求，基本不能实现薄膜材料的
在线测量［１１］；拉曼光谱法又存在荧光干扰，检测灵敏
度低［１２，１３］，因此本研究中测量薄膜中的应力选择较为
常见的曲率法［１４］。本实验以 Ｔｉ薄膜为研究对象，研
究沉积时间对Ｔｉ膜的表面形貌及力学性能和残余应
力的影响，力争为高质量薄膜制备的提供参考依据。

１　实验材料与方法

１．１　薄膜的制备与测试方法
实验采用ＡＳ５００ＤＭＴＸＢ型计算机自动控制离子

镀膜机沉积纯Ｔｉ薄膜，Ｔｉ靶纯度为９９．９９％，衬底材
料为单面抛光的Ｓｉ〈１００〉基片。镀膜前，首先用乙醇
超声波清洗基片１５ｍｉｎ，烘干后放入真空室内进行沉
积。Ｔｉ薄膜的制备工艺为：Ａｒ气流量２００ｍＬ／ｍｉｎ，背
底真空为３．７×１０－３Ｐａ，偏压１０００Ｖ，清洗３ｍｉｎ。镀膜
时，工作气压为０．８８Ｐａ，基底温度为３００℃，沉积时间
分别为１，２，４，６ｈ。
使用ＯＬＳ４００型激光三维电子显微镜对不同沉

积时间（１，２，４，６ｈ）的Ｔｉ薄膜厚度进行测定，其测量
精度为０．５μｍ，能够满足实验需求，测得薄膜厚度分
别为６００，１２００，２４００，３６００ｎｍ。结果表明：在溅射功
率相同的条件下，膜厚与溅射时间基本呈正比关系。
这主要是因为磁控溅射的溅射功率一定时，靶材原
子在基体表面的沉积速率基本不变。薄膜的表面形
貌和粗糙度采用 Ｎａｎｏ　ＳＥＭ４５０／６５０场发射扫描电
子显微镜和ＣＳＰＭ５００原子力显微镜进行表征；使用

Ｄ８型Ｘ射线衍射仪对薄膜的相结构进行分析；Ｎａｎｏ
Ｉｎｄｅｎｔｅｒ　Ｇ２００ 纳 米 压 痕 测 试 仪 测 定 力 学 性 能；

ＢＧＳ６３４１型电子薄膜应力分布测试仪测量薄膜内部
残余应力分布。

１．２　纳米压痕法原理
纳米压痕法测试环境简单，无需精细昂贵的试样

准备，具有精确几何尺寸的标准压头，使得许多实验都

可以在相对较小的试样上和区域内进行，因此其在测
量材料力学性能方面应用广泛［１５］。
根据这种方法，材料的硬度和弹性模量可以通过

下面的公式得到［１６］：

Ｈ ＝ＰｍａｘＡｃ
（１）

Ｅｒ＝ Ｓ槡π
２　 Ａ槡 ｃ

（２）

Ａｃ＝∑
８

ｎ＝０
Ｃｎ ｈ（ ）ｃ ２－ｎ （３）

ｈｃ＝ｈｍａｘ－０．７２ＰｍａｘＳ
（４）

式中：ｈｃ为真实接触深度；ｈｍａｘ为最大压入深度；Ｃ０，…，

Ｃ８为对曲线进行拟合后得到的参数常量；Ｐｍａｘ为最大
压入载荷；Ａｃ为真实接触面积；Ｅｒ为等效弹性模量。
接触刚度Ｓ为卸载曲线的顶部斜率，采用以下函

数对载荷－位移曲线的卸载部分进行拟合：

Ｐ＝α（ｈ－ｈｒ）ｍ （５）
式中：ｈｒ为卸载后的残余深度；α和ｍ 是通过实验获得
的拟合参数。通常用最小二乘法拟合卸载曲线顶部的

２５％～５０％。根据测试经验观察，对玻式压针的卸载
行为可用抛物线型解ｍ＝１．５和ε＝０．７５近似［１７］。
因此，接触刚度可以通过对公式（５）进行微分计算

得出：

Ｓ＝ ｄＰ
ｄ（ ）ｈ ｈ＝ｈｍａｘ

＝αｍ（ｈｍａｘ－ｈｒ）ｍ－１ （６）

１．３　曲率法测量原理
薄膜沉积到基片上时，薄膜与基片之间会产生二

维的界面应力，使基片发生微小弯曲。采用平行单色
光使平晶平面与镀膜样品表面发生干涉，通过观察干
涉条纹的变化来计算薄膜中应力的大小。可以用

Ｓｔｏｎｅｙ公式表达［１８］：

σ＝ Ｅｓ
１－ｖｓ×

ｔ２ｓ
６ｔｆ×

１
Ｒ１－

１
Ｒ［ ］２ （７）

式中：σ为薄膜应力；ｔｓ，ｔｆ分别为基片和薄膜的厚度；

Ｒ１，Ｒ２分别为基片镀膜前后的曲率大小，其中 Ｍｓ＝
Ｅｓ／（１－ｖｓ）为基片的二维杨氏模量，Ｅｓ，ｖｓ分别为基片
的弹性模量和泊松比。

２　结果与分析

２．１　沉积时间对薄膜表面形貌和晶粒尺寸的影响
图１所示为０．８８Ｐａ、３００℃条件下沉积２ｈ获得

的纯Ｔｉ薄膜表面形貌的二维图像。从图中可以看出
薄膜表面结构致密平整，薄膜由岛状颗粒和空洞
组成。

１５
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材料工程 ２０１５年１１月

图１　厚度为１２００ｎｍ薄膜的二维表面形貌图　（ａ）ＳＥＭ；（ｂ）ＡＦＭ

Ｆｉｇ．１　Ｔｗｏ　ｄｉｍｅｎｓｉｏｎ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ　ｏｆ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ　ａｔ　１２００ｎｍ　（ａ）ＳＥＭ；（ｂ）ＡＦＭ

２．１．１　原子力显微镜分析
从图２可以看出不同厚度的薄膜表面形貌和粗糙

度是不同的，随着薄膜厚度的增加，薄膜的致密度逐渐
提高，晶粒逐渐长大，晶粒之间的大小差别减小。沉积
时间较短时，沉积表面上形成很小的岛，岛的侧面坡度
相似，岛与岛之间存在一定距离。随着薄膜厚度增大，
小岛纵向生长趋势明显，岛与岛之间发生团聚，晶粒逐
渐变大，岛密度有所下降，晶粒大小分布更加均匀。薄
膜厚度为３６００ｎｍ时颗粒的平均尺寸最大，表面相对

平坦。Ｔｉ薄膜表面粗糙度则随薄膜厚度的增加呈现
出先增大后减小的趋势。当薄膜厚度为６００ｎｍ时，薄
膜粗糙度Ｒａ＝２．７８ｎｍ，薄膜厚度为１２００ｎｍ时增大
为４．４９ｎｍ，当薄膜厚度达到２４００ｎｍ时，Ｔｉ薄膜粗糙
度达到最大值，Ｒａ＝８．６９ｎｍ，随后随着薄膜厚度的增
加出现减小趋势，当薄膜厚度为３６００ｎｍ 时，粗糙度

Ｒａ＝４．９２ｎｍ。因此薄膜厚度增加的过程中，岛尺寸的
增加影响到溅射粒子在表面的迁移，使薄膜的表面形
貌发生变化，使得薄膜生长表面表现出动态变化行为。

图２　不同厚度Ｔｉ薄膜表面形貌图　（ａ）６００ｎｍ；（ｂ）１２００ｎｍ；（ｃ）２４００ｎｍ；（ｄ）３６００ｎｍ

Ｆｉｇ．２　Ｓｕｒｆａｃｅ　ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　ｏｆ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ　（ａ）６００ｎｍ；（ｂ）１２００ｎｍ；（ｃ）２４００ｎｍ；（ｄ）３６００ｎｍ

　　根据上述不同厚度的Ｔｉ薄膜表面结晶形貌和粗
糙度变化，结合薄膜生长的扩散原理分析发现：厚度为

６００ｎｍ时的Ｔｉ薄膜，岛尺寸较小，岛密度较大，这意
味着分布在表面上的岛存在粗化的驱动力，岛与岛之
间将通过合并来降低单位体积的自由能。因此薄膜表
面小岛尺寸逐渐增大，空洞数量减少，当薄膜厚度为

３６００ｎｍ时，岛尺寸最大，呈现出明显的柱状晶生长方
式。可以认为磁控溅射制备的Ｔｉ薄膜的生长过程为
气态的粒子与基底碰撞后，吸附在基底的表面，这些带
有一定能量的粒子在薄膜表面迁移，并在合适的格点
形核长大，首先是形成岛状的结构，然后岛与岛连接，
生成连续的薄膜材料，通过扩散作用，按照岛状生长模
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式生长。

２．１．２分形维数分析
研究表明，薄膜材料的表面存在良好的分形特征。

因此，许多学者将分形理论应用于材料表面微观形貌
的表征中，以期达到建立表面微观形貌与材料性能之
间定量关系的目的［１９－２４］。分形维的计算方法有多种，
如盒计维数法、功率谱密度法、分规法、面积－尺度法结
构函数法等［２１－２５］。本工作采用盒计维数法计算ＡＦＭ
图的分形维数。其定义为：设Ａ是空间的任意非空有
界子集，对于任意的一个ｒ＞０，Ｎ （ｒｎ）表示用来覆盖

Ａ所需边长为ｒ的ｎ维立方体（盒子）的最小数目。如
果存在一个数Ｄ，使得当ｒ→０时，有

Ｎ（ｒｎ）∝（１／ｒｎ）－Ｄ （８）
那么称Ｄ为Ａ 的盒计维数（简称盒维数）。可以用分
形维定量描述粗糙表面的整体复杂程度［２２］。经简化
计算，盒计维数为：

Ｄ＝－ｌｉｍ
ｒｎ→∞

ｌｇＮ（ｒｎ）
ｌｇ（ｒｎ）

（９）

式中：ｒｎ为测度，即盒子的边长；Ｎ（ｒｎ）为测数，即边长
为ｒｎ时，所用盒子的个数。
采用原子力显微镜获取不同粗糙表面的三维形

貌数据（如图２所示），薄膜表面颗粒大小不同，但这
些颗粒在一定的尺度范围内均匀分布在薄膜表面

上。存在小尺度的颗粒或高度调制，且这些小的颗
粒或高度调制无特征大小，使得薄膜表面在一定的
尺度范围内具有很明显的分形特征［２６］。本工作采用
盒计维数法计算薄膜表面粗糙形貌的分形维数，采
样面积为５ｎｍ×５ｎｍ，用最小二乘法（ｌｅａｓｔ　ｓｑｕａｒｅｓ’

ｍｅｔｈｏｄ），在对数坐标系内对计算数据进行拟合，结
果如图３所示，Ｄ为各粗糙表面的分形维数，Ｒ为数
据的线性相关系数。相关系数越高，微观形貌的分
形特征越明显。

图３　不同厚度的Ｔｉ薄膜表面分形维数结果图　（ａ）６００ｎｍ；（ｂ）１２００ｎｍ；（ｃ）２４００ｎｍ；（ｄ）３６００ｎｍ

Ｆｉｇ．３　Ｓｕｒｆａｃｅ　ｆｒａｃｔａｌ　ｄｉｍｅｎｓｉｏｎ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　Ｔｉ　ｆｉｌｍｓ　（ａ）６００ｎｍ；（ｂ）１２００ｎｍ；（ｃ）２４００ｎｍ；（ｄ）３６００ｎｍ

　　由图２可发现，薄膜表面的粗糙度随薄膜厚度的
增加先增大后减小，分形维数结果却呈减小的趋势。
通过分析可以知，粗糙度和分形维数都与薄膜中晶粒
大小密切相关，薄膜厚度为６００ｎｍ时，薄膜表面均方
根粗糙度最小，但是分形维数最大，表明在大范围内，
晶粒尺寸较小，而小范围内晶粒大小不均匀，空洞数量
较多。随着薄膜厚度的增加空洞数量有所减少，当薄
膜厚度为１２００ｎｍ时，分形维数最小，粗糙度也相对较

小因薄膜生长存在一个局域的平衡过程，沉积在基底
表面的原子或原子团不可能在瞬间失去能量，而是在
沉积点附近局部区域内扩散一定距离，调整沉积位置，
同时伴随着小岛的合并和长大，最终表现为所看到的
表面形貌。当薄膜厚度小时，薄膜表面岛密度相对较
低，存在较多空洞，因此分形维数最大，但小岛尺寸相
对较小，因此粗糙度反而最小，随薄膜厚度的增加，岛
的生长与合并趋势明显，小岛尺寸逐渐变大，因此粗糙
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度呈增大趋势，分形维数随着空洞数量的减少，反而呈
现出减小的趋势。
通过上述分析证明磁控溅射制备的Ｔｉ薄膜生长

主要是通过扩散作用，按照柱状方式生长，当薄膜厚度
为１２００ｎｍ时，薄膜表面空洞数量最少，小范围内最为
均匀。

２．２　沉积时间对薄膜成分和结晶取向的影响
图４为不同厚度Ｔｉ薄膜的ＸＲＤ衍射谱，从不同

厚度纯Ｔｉ薄膜的ＸＲＤ图谱中可以看出，在不同厚度
的纯Ｔｉ薄膜并没有发生相结构的改变，均为密排六方
（ｈｃｐ）结构的α－Ｔｉ。

图４　不同厚度Ｔｉ薄膜的ＸＲＤ衍射谱

Ｆｉｇ．４　ＸＲＤ　ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒａ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　ｏｆ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ

当Ｔｉ薄膜厚度为６００ｎｍ时，只出现了（００２）和

（１１０）两个衍射峰，薄膜厚度增加到１２００ｎｍ时（１０１）
衍射峰随之出现，并且衍射峰强度随着薄膜厚度的增
加而增强，当薄膜厚度为３６００ｎｍ时，三条衍射峰最为
尖锐。因此Ｔｉ薄膜在表面自由能最小的（００２）晶面方
向和应变能较小的（１０１）晶面均有定向生长的特性，并
受到来自基底取向的影响，使得Ｔｉ薄膜中（１１０）晶面
方向上出现了较强的衍射峰。因此随着厚度的增加，

Ｔｉ薄膜衍射峰强度逐渐增加。

２．３　沉积时间对薄膜力学性能的影响
利用纳米压痕仪可以直接获得材料的载荷－位移

曲线。为了避免基体对薄膜性能的影响，使用纳米压
痕仪测试时的压入深度不应超过薄膜厚度的１／１０，因
此实验固定最大压入压深为５０ｎｍ，从而得到不同厚
度Ｔｉ薄膜的载荷－位移曲线图，如图５所示。图中各
曲线连续、光滑，没有明显的台阶和突变出现，表明在
压痕实验过程中不同厚度的Ｔｉ薄膜表面平整，都没有
出现裂纹。在相同压深的情况下，厚度为１２００ｎｍ的

Ｔｉ薄膜载荷峰值明显高于其他厚度Ｔｉ薄膜的载荷峰
值，说明１２００ｎｍ厚的Ｔｉ薄膜具有较强的抵抗外加载
荷的能力，其抵抗塑性变形的能力最强；卸载后弹性变
形得到恢复，而塑性变形保留下来，从图中可以看出薄
膜厚度为１２００ｎｍ时，残余深度小于其他厚度下的残
余深度，说明Ｔｉ薄膜厚度为１２００ｎｍ时薄膜塑性变形
较小。

图５　不同厚度Ｔｉ薄膜的纳米压痕结果与残余应力分布图　（ａ）载荷－位移曲线图；（ｂ）应力分布图

Ｆｉｇ．５　Ｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｎｄ　ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　ｏｆ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ
（ａ）ｌｏａｄ－ｄｅｐｔｈ　ｃｕｒｖｅｓ；（ｂ）ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｏｆ　ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓ

　　薄膜力学性能的表征参数主要有硬度和弹性模
量。依据图６结合ＸＲＤ图可知，Ｔｉ薄膜并没有随厚
度的变化出现相结构的变化，故其硬度和弹性模量值
的变化不明显。Ｔｉ薄膜的硬度和弹性模量总体变化
趋势一致，为先减小，薄膜厚度为１２００ｎｍ时，弹性模
量与硬度值最小，随后增大，厚度为２４００ｎｍ时，弹性
模量和硬度值最大，薄膜厚度为３６００ｎｍ时Ｔｉ薄膜的
硬度和弹性模量值又出现减小现象。

表１为电子薄膜应力分布测试仪测量结果，从表
中可以看出薄膜内部应力随薄膜厚度的增加先增大后

减小，厚度为３６００ｎｍ时薄膜存在残余压应力，其数值
为最小值，当薄膜厚度为１２００ｎｍ时，薄膜内部残余应
力转变为残余拉应力，并在薄膜中分布最为均匀，而薄
膜厚度为２４００ｎｍ 时，应力在薄膜内变化差异最大。
结合电子薄膜应力分布测试仪测量结果，发现薄膜中
存在压应力时，薄膜的硬度和弹性模量较大，拉应力存
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图６　不同厚度Ｔｉ薄膜的硬度和弹性模量　（ａ）硬度；（ｂ）弹性模量

Ｆｉｇ．６　Ｈａｒｄｎｅｓｓ　ａｎｄ　ｅｌａｓｔｉｃ　ｍｏｄｕｌｕｓ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　ｏｆ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ　（ａ）ｈａｒｄｎｅｓｓ；（ｂ）ｅｌａｓｔｉｃ　ｍｏｄｕｌｕｓ

在时则较小。薄膜中残余拉应力增大会使其硬度和弹
性模量值减小，这与Ｓｕｒｅｓｈ等［２７］用铝合金８００９实验
所得结果一致。

表１　不同厚度Ｔｉ薄膜残余应力分布表

Ｔａｂｌｅ　１　Ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ　Ｔｉ　ｆｉｌｍ

Ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ／ｎｍ σａｖｇ／ＧＰａ σｍｉｎ／ＧＰａ σｍａｘ／ＧＰａ

６００ －０．７５３ －１．３１６　 ０．５８４

１２００　 ０．３４４ －０．１７４ －０．６１１

２４００ －０．８１１ －１．７１７　 ０．２１７

３６００ －０．０７４ －１．６３５　 ０．５４３

３　结论

（１）运用直流磁控溅射方法制备出的Ｔｉ薄膜表面
光滑，结构致密。随着薄膜厚度的增加，薄膜晶粒逐渐
增大，其中薄膜厚度为１２００ｎｍ时，Ｔｉ薄膜表面最为
均匀，粗糙度也较小。

（２）Ｔｉ薄膜表面在一定尺度范围内存在良好的分
形特性。在此区间内，分形维数能够较好地表征薄膜
三维形貌特征。薄膜表面的粗糙度随着薄膜厚度的增
加先增大 后 减 小，薄 膜 厚 度 为 １２００ｎｍ 时 最 小，

２４００ｎｍ时最大，分形维数与粗糙度变化结合可以对
薄膜表面形貌做出更好的分析。

（３）随Ｔｉ薄膜厚度的增加，Ｔｉ薄膜内部应力先增
大后减小，薄膜厚度为３６００ｎｍ时，残余应力最小，表
现为残余压应力，薄膜厚度为１２００ｎｍ时，残余应力最
大，为残余拉应力；结合电子薄膜应力分布测试仪测试
结果和纳米压痕结果分析得出：薄膜中存在拉应力时，
残余应力在Ｔｉ薄膜内部分布较为均匀，此时Ｔｉ薄膜
具有较强的抵抗外加载荷的能力，并且塑性变形较小，
但薄膜中存在残余拉应力会使薄膜硬度和弹性模量有

所减小。

参考文献

［１］　ＤＵＭＯＮＴ　Ｅ，ＤＵＧＮＯＩＬＬＥ　Ｂ，ＰＥＩＴＪＥＡＮ　Ｊ　Ｐ，ｅｔ　ａｌ．Ｏｐｔｉｃａｌ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｎｉｃｋｅｌ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍｓ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ　ｂｙ　ｅｌｅｃｔｒｏｌｅｓｓ　ｐｌａｔｉｎｇ［Ｊ］．

Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，１９９７，３０１（１）：１４９－１５３．
［２］　夏冬生，张会臣，孙昌国，等．离子束增强沉积Ｎｉ，Ｔｉ纳米金属

薄膜的表面形貌与摩擦特性研究［Ｊ］．润滑与密封，２００７，３２（４）：

９７－１０１．

ＸＩＡ　Ｄｏｎｇ－ｓｈｅｎｇ，ＺＨＡＮＧ　Ｈｕｉ－ｃｈｅｎ，ＳＵＮ　Ｃｈａｎｇ－ｇｕｏ，ｅｔ　ａｌ．

Ｓｔｕｄｙ　ｏｎ　ｔｏｐｏｇｒａｐｈｙ　ａｎｄ　ｆｒｉｃｔｉｏｎ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｎａｎｏｍｅｔｅｒ　ｍｅｔａｌｌｉｃ

ｃｏａｔｉｎｇｓ［Ｊ］．Ｌｕｂｒｉｃａｔｉｏｎ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２００７，３２（４）：９７－１０１．
［３］　ＮＡＰＬＯＳＥＺＫ－ＢＩＬＮＩＫ　Ｉ，ＢＵＤＮＩＯＫ　Ａ，ＬＯＳＩＥＷＩＣＺ　Ｂ，ｅｔ　ａｌ．

Ｅｌｅｃｔｒｏｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｓｉｔｅ　Ｎｉ－ｂａｓｅｄ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｗｉｔｈ　ｔｈｅ　ａｄｄｉｔｉｏｎ

ｏｆ　Ｔｉ　ｏｒ／ａｎｄ　Ａｌ　ｐａｒｔｉｃｌｅｓ［Ｊ］．Ｔｈｉｎ　Ｓｏｌｉｄ　Ｆｉｌｍｓ，２００５，４７４（１）：

１４６－１５３．
［４］　ＯＬＩＶＥＲ　Ｗ　Ｃ，ＰＨＡＲＲ　Ｇ　Ｍ．Ａｎ　ｉｍｐｒｏｖｅｄ　ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ　ｆｏｒ　ｄｅｔｅｒ－

ｍｉｎｉｎｇ　ｈａｒｄｎｅｓｓ　ａｎｄ　ｅｌａｓｔｉｃ　ｍｏｄｕｌｕｓ　ｕｓｉｎｇ　ｌｏａｄ　ａｎｄ　ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔ

ｓｅｎｓｉｎｇ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｒｅ－

ｓｅａｒｃｈ，１９９２，７（６）：１５３８－１５６４．
［５］　ＯＬＩＶＥＲ　Ｗ　Ｃ，ＰＨＡＲＲ　Ｇ　Ｍ．Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ　ｏｆ　ｈａｒｄｎｅｓｓ　ａｎｄ　ｅ－

ｌａｓｔｉｃ　ｍｏｄｕｌｕｓ　ｂｙ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｅｄ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ：Ａｄｖａｎｃｅｓ　ｉｎ　ｕｎｄｅｒ－

ｓｔａｎｄｉｎｇ　ａｎｄ　ｒｅｆｉｎｅｍｅｎｔｓ　ｔｏ　ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ

Ｒｅｓｅａｒｃｈ，２００４，１９（１）：３－２０
［６］　王红美，徐滨士，马世宁，等．纳米压痕法测试电刷镀镍镀层的

硬度和弹性模量［Ｊ］．机械工程学报，２００５，４１（４）：１２８－１３１．

ＷＡＮＧ　Ｈｏｎｇ－ｍｅｉ，ＸＵ　Ｂｉｎ－ｓｈｉ，ＭＡ　Ｓｈｉ－ｎｉｎｇ，ｅｔ　ａｌ．Ｈａｒｄｎｅｓｓ

ａｎｄ　ｍｏｄｕｌｕｓ　ｏｆ　ｅｌａｓｔｉｃｉｔｙ　ｏｆ　ｂｒｕｓｈ　ｐｌａｔｅｄ　ｎｉｃｋｌｅ　ｃｏａｔｉｎｇ　ｂｙ　ｎａｎｏｉｎ－

ｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｔｅｓｔｉｎｇ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，

２００５，４１（４）：１２８－１３１．
［７］　ＤＯＥＲＮＥＲ　Ｍ　Ｆ，ＮＩＸ　Ｗ　Ｄ．Ａ　ｍｅｔｈｏｄ　ｆｏｒ　ｉｎｔｅｒｐｒｅｔｉｎｇ　ｔｈｅ　ｄａｔａ

ｆｒｏｍ　ｄｅｐｔｈ－ｓｅｎｓｉｎｇ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅ－

ｒｉａｌｓ　Ｒｅｓｅａｒｃｈ，１９８６，１（４）：６０１－６０９．
［８］　吴化，陈涛，宋力．ＰＶＤ法制备 （Ｔｉ，Ａｌ）Ｎ 涂层中残余应力对

其质量的影响［Ｊ］．材料工程，２０１３，（２）：６０－６４．

ＷＵ　Ｈｕａ，ＣＨＥＮ　Ｔａｏ，ＳＯＮＧ　Ｌｉ．Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓ　ｏｎ

ｑｕａｌｉｔｙ　ｏｆ（Ｔｉ，Ａｌ）Ｎ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ　ｂｙ　ＰＶＤ　ｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｊｏｕｒ－

ｎａｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２０１３，（２）：６０－６４．

５５

www.sp
m.co

m.cn



材料工程 ２０１５年１１月

［９］　ＭＯＲＲＩＳ　Ｍ，ＷＡＬＤＨＥＩＭ　Ｌ．Ｅｎｅｒｇｙ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｆｒｏｍ　ｓｏｌｉｄ　ｗａｓｔｅ

ｆｕｅｌｓ　ｕｓｉｎｇ　ａｄｖａｎｃｅｄ　ｇａｓｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ［Ｊ］．Ｗａｓｔｅ　Ｍａｎａｇｅ－

ｍｅｎｔ，１９９８，１８（６）：５５７－５６４．
［１０］　李远士，牛焱，吴维，等．Ｆｅ－Ｃｒ合金在４５０℃的 ＫＣｌ及 ＫＣｌ－

ＺｎＣｌ２盐膜中的腐蚀［Ｊ］．金属学报，２００１，３７（９）：９６１－９６４．

　ＬＩ　Ｙｕａｎ－ｓｈｉ，ＮＩＵ　Ｙａｎ，ＷＵ　Ｗｅｉ，ｅｔ　ａｌ．Ｃｏｒｒｏｓｉｏｎ　ｂｅｈａｖｉｏｒｓ　ｏｆ

Ｆｅ－Ｃｒ　ａｌｌｏｙｓ　ｉｎｄｕｃｅｄ　ｂｙ　ＫＣｌ　ａｎｄ　ＫＣｌ－ＺｎＣｌ２ａｔ　４５０℃［Ｊ］．Ａｃｔａ

Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａ　Ｓｉｎｉｃａ，２００１，３７（９）：９６１－９６４．
［１１］　王成，张贵彦，马莹，等．薄膜应力测量方法研究［Ｊ］．激光与光

电子学进展，２００５，４１（９）：２８－３２．

　ＷＡＮＧ　Ｃｈｅｎｇ，ＺＨＡＮＧ　Ｇｕｉ－ｙａｎ，ＭＡ　Ｙｉｎｇ，ｅｔ　ａｌ．Ｓｔｕｄｙ　ｏｆ

ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｓｔｒｅｓｓ　ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ［Ｊ］．Ｌａｓｅｒ　ａｎｄ　Ｏｐｔｏｅｌｅｃｔｒｏｎｉｃｓ

Ｐｒｏｇｒｅｓｓ，２００５，４１（９）：２８－３２．
［１２］　ＳＴＡＲＭＡＮ　Ｌ，ＣＯＵＴＵ　Ｊ　Ｒ．Ｓｔｒｅｓｓ　ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ　ｏｆ　ｐｏｓｔ－ｐｒｏ－

ｃｅｓｓｅｄ　ＭＥＭＳ　ｓｉｌｉｃｏｎ　ｍｉｃｒｏｂｒｉｄｇｅ　ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ　ｕｓｉｎｇ　Ｒａｍａｎ　ｓｐｅｃ－

ｔｒｏｓｃｏｐｙ［Ｊ］．Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ　Ｍｅｃｈａｎｉｃｓ，２０１２，５２（９）：１３４１－

１３５３．
［１３］　王海斗，朱丽娜，邢志国．表面残余应力检测技术［Ｍ］．北京：机

械工业出版社，２０１３．３１－５３．

　ＷＡＮＧ　Ｈａｉ－ｄｏｕ，ＺＨＵ　Ｌｉ－ｎａ，ＸＩＮＧ　Ｚｈｉ－ｇｕｏ．Ｔｈｅ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ

ｏｆ　Ｓｕｒｆａｃｅ　Ｒｅｓｉｄｕａｌ　Ｓｔｒｅｓｓ　Ｔｅｓｔｉｎｇ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｃｈｉｎａ　Ｍａｃｈｉｎｅ

Ｐｒｅｓｓ，２０１３．３１－５３．
［１４］　胡望宇，管恒荣，孙晓峰，等．ＺｒＯ２－Ｎｉ等离子喷涂涂层的残余

应力［Ｊ］．材料工程，１９９９，（２）：３－５．

　ＨＵ　Ｗａｎｇ－ｙｕ，ＧＵＡＮ　Ｈｅｎｇ－ｒｏｎｇ，ＳＵＮ　Ｘｉａｏ－ｆｅｎｇ，ｅｔ　ａｌ．Ｒｅ－

ｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓ　ｏｆ　ＺｒＯ２－Ｎｉ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｐｒｅｐａｒｅｄ　ｂｙ　ｐｌａｓｍａ　ｓｐｒａｙｉｎｇ
［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，１９９９，（２）：３－５．

［１５］　ＳＥＲＧＥＪＥＶ　Ｆ，ＫＩＭＭＡＲＩ　Ｅ，ＶＩＬＩＵＳ　Ｍ．Ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓｅｓ　ｉｎ

ＴｉＣ－ｂａｓｅｄ　ｃｅｒｍｅｔｓ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｐｈｙｓｉｃｓ　Ｅｎｇｉ－

ｎｅｅｒｉｎｇ，２０１１，１０：２８７３－２８８１．
［１６］　毛卫国，陈强，张斌，等．等离子喷涂热障涂层材料弹性模量与

硬度的压痕测试分析［Ｊ］．材料工程，２０１１，（１０）：６６－７１．

　ＭＡＯ　Ｗｅｉ－ｇｕｏ，ＣＨＥＮ　Ｑｉａｎｇ，ＺＨＡＮＧ　Ｂｉｎ，ｅｔ　ａｌ．Ｉｎｖｅｓｔｉｇａ－

ｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｅｌａｓｔｉｃ　ｍｏｄｕｌｕｓ　ａｎｄ　ｈａｒｄｎｅｓｓ　ｏｆ　ａｉｒ　ｐｌａｓｍａ　ｓｐｒａｙｅｄ　ｔｈｅｒ－

ｍａｌ　ｂａｒｒｉｅｒ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｂｙ　ｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ

Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２０１１，（１０）：６６－７１．
［１７］　张泰华．微／纳米力学性能测试技术及其应用［Ｍ］．北京：机械

工业出版社，２００５．２１－２３．

　ＺＨＡＮＧ　Ｔａｉ－ｈｕａ．Ｔｈｅ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ　ｏｆ　Ｍｉｃｒｏ／Ｎａｎｏ　Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ

Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　Ｔｅｓｔｉｎｇ　ａｎｄ　ｉｔｓ　Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｃｈｉｎａ　Ｍａ－

ｃｈｉｎｅ　Ｐｒｅｓｓ，２００５．２１－２３．
［１８］　曹猛，李强，杨莹，等．离子束流和基底温度对 ＺｒＮ／ＴｉＡｌＮ 纳

米多层膜性能的影响［Ｊ］．真空科学与技术学报，２００８，２８（增刊

１）：２９－３２．

　ＣＡＯ　Ｍｅｎｇ，ＬＩ　Ｑｉｎｇ，ＹＡＮＧ　Ｙｉｎｇ，ｅｔ　ａｌ．Ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ａｎｄ　ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ＺｒＮ／ＴｉＡ１Ｎｎａｎｏｓｃａｌｅｄ　ｍｕｌｔｉｌａｙ－

ｅｒｅｄ　ｃｏａｔｉｎｇｓ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｖａｃｕｕｍ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｔｅｃｈ－

ｎｏｌｏｇｙ，２００８，２８（Ｓｕｐｐｌ　１）：２９－３２．
［１９］　ＡＢＤＵＬ　ＫＨＡＤＡＲ　Ｍ， ＭＯＨＥＭＭＥＤ　ＳＨＡＮＩＤ　Ｎ　Ａ．

Ｎａｎｏｓｃａｌｅ　ｆｉｎｅ－ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ　ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ　ｏｆ　ＲＦ　ｍａｇｎｅｔｒｏｎ　ｓｐｕｔｔｅｒｅｄ

ａｎａｔａｓｅ　ｆｉｌｍｓ　ｕｓｉｎｇ　ＨＲＴＥＭ，ＡＦＭ，ｍｉｃｒｏ－Ｒａｍａｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

ａｎｄ　ｆｒａｃｔａｌ　ａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｓｕｒｆａｃｅ　ａｎｄ　Ｃｏａｔｉｎｇｓ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，

２０１０，２０４（９）：１３６６－１３７４．
［２０］　ＧＵＥＳＳＡＳＭＡ　Ｓ，ＭＯＮＴＡＶＯＮ　Ｇ，ＣＯＤＤＥＴ　Ｃ．Ｏｎ　ｔｈｅ　ｉｍｐｌｅ－

ｍｅｎｔａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｆｒａｃｔａｌ　ｃｏｎｃｅｐｔ　ｔｏ　ｑｕａｎｔｉｆｙ　ｔｈｅｒｍａｌ　ｓｐｒａｙ　ｄｅｐｏｓ－

ｉｔ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ［Ｊ］．Ｓｕｒｆａｃｅ　ａｎｄ　Ｃｏａｔｉｎｇｓ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，

２００３，１７３（１）：２４－３８．
［２１］　ＲＩＶＥＴＴ　Ｂ，ＫＯＲＯＬＥＶＡ　Ｅ　Ｖ，ＧＡＲＣＩＡ－ＧＡＲＣＵＡ　Ｆ　Ｊ，ｅｔ　ａｌ．

Ｓｕｒｆａｃｅ　ｔｏｐｏｇｒａｐｈｙ　ｅｖｏｌｕｔｉｏｎ　ｔｈｒｏｕｇｈ　ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ　ｏｆ　ａｌｕｍｉｎｉｕｍ

ｏｆｆｓｅｔ　ｌｉｔｈｏｇｒａｐｈｉｃ　ｐｌａｔｅｓ［Ｊ］．Ｗｅａｒ，２０１１，２７０（３）：２０４－２１７．
［２２］　ＣＨＥＮ　Ｘ　Ｈ，ＷＡＮＧ　Ｄ　Ｗ．Ｆｒａｃｔａｌ　ａｎｄ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ａｇ－

ｇｒｅｇａｔｅ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｐｒｏｆｉｌｅ　ｉｎ　ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ　ｐｒｏｃｅｓｓ［Ｊ］．Ｗｅａｒ，２０１１，２７１
（１１）：２７４６－２７５０．

［２３］　ＴＡＮＧ　Ｗ，ＷＡＮＧ　Ｙ．Ｆｒａｃｔａｌ　ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｉｍｐａｃｔ　ｆｒａｃ－

ｔｕｒｅ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｏｆ　ｓｔｅｅｌ［Ｊ］．Ａｐｐｌｉｅｄ　Ｓｕｒｆａｃｅ　Ｓｃｉｅｎｃｅ，２０１２，２５８
（１０）：４７７７－４７８１．

［２４］　ＺＨＡＮＧ　Ｘ　Ｃ，ＸＵ　Ｂ　Ｓ，ＷＵ　Ｙ　Ｘ，ｅｔ　ａｌ．Ｐｏｒｏｓｉｔｙ，ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ，ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓｅｓ　ｏｆ　ｓｕｐｅｒｓｏｎｉｃ　ｐｌａｓｍａ－ｓｐｒａｙｅｄ　Ｎｉ－

ｂａｓｅｄ　ａｌｌｏｙ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｐｒｅｐａｒｅｄ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｐｏｗｄｅｒ　ｆｅｅｄ　ｒａｔｅｓ［Ｊ］．

Ａｐｐｌｉｅｄ　Ｓｕｒｆａｃｅ　Ｓｃｉｅｎｃｅ，２００８，２５４（１３）：３８７９－３８８９．
［２５］　ＫＷＡＳＮＹ　Ｗ，ＤＯＢＲＺＡＮＳＫＩ　Ｌ　Ａ，ＰＡＷＬＹＴＡ　Ｍ，ｅｔ　ａｌ．

Ｆｒａｃｔａｌ　ｎａｔｕｒｅ　ｏｆ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｔｏｐｏｇｒａｐｈｙ　ａｎｄ　ｐｈｙｓｉｃａｌ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ

ｔｈｅ　ｃｏａｔｉｎｇｓ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ｕｓｉｎｇ　ｍａｇｎｅｔｒｏｎ　ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ

Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２００４，１５７：１８８－１９３．
［２６］　ＷＡＮＧ　Ｙ，ＸＵ　Ｋ　Ｗ．Ｃｕ－Ｗ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅｄ　ｂｙ　ｓｕｒｆａｃｅ

ｆｒａｃｔａｌ　ａｎｄ　ｒｅｓｉｓｔｉｖｉｔｙ［Ｊ］．Ａｃｔａ　Ｐｈｙｓｉｃａ　Ｓｉｎｉｃａ，２００４，５３（３）：

９００－９０４．
［２７］　ＳＵＲＥＳＨ　Ｓ，ＧＩＡＮＮＡＫＯＰＯＵＬＳ　Ａ　Ｅ．Ａ　ｎｅｗ　ｍｅｔｈｏｄ　ｆｏｒ　ｅｓｔｉ－

ｍａｔｉｎｇ　ｒｅｓｉｄｕａｌ　ｓｔｒｅｓｓｅｓ　ｂｙ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｅｄ　ｓｈａｒｐ　ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ［Ｊ］．

Ａｃｔａ　Ｍａｔｅｒｉａｌｉａ，１９９８，４６（１６）：５７５５－５７６７．

基金项目：北京市自然科学基金重大项目（３１２０００１）；国家自然科学基

金（５１２７５１０５）；国家杰出青年科学基金（５１１２５０２３）

收稿日期：２０１４－０４－１７；修订日期：２０１４－１２－１０

通讯作者：王海斗（１９６９—），男，教授，从事表面工程、再制造的寿命预

测等研究，联系地址：北京市丰台区杜家坎２１号装甲兵工程学院

（１０００７２），Ｅ－ｍａｉｌ：ｗａｎｇｈａｉｄｏｕ＠ａｌｉｙｕｎ．ｃｏｍ

●

６５

www.sp
m.co

m.cn


