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摘要：为改善纯WS2薄膜在潮湿大气中的摩擦磨损性能，采用磁控溅射结合离子源的方法在TC4合

金基体卜沉积了ws2一c复合薄膜，利用扫描电镜、能谱仪对复合薄膜的微观结构及成分组成进行了分

析，并利用显微硬度仪和摩擦磨损试验机对复合薄膜的硬度及摩擦磨损性能进行了评估．结果表明：

w&一C复合薄膜的膜面较为平整，断面晕柱状晶方式生长、结构致密，c的原子比约为41％；WS2一C复

合薄膜的显微硬度较纯wS2薄膜有所提高，随着法向载荷的加大，其摩擦系数有所降低。C的加入可以

提高wS2薄膜在大气环境中的耐磨寿命．
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据不完全统计[1]，全世界约有1／3的能源消耗

于摩擦，约80％的机械零部件因磨损而失效，所以

对摩擦及磨损的研究是一个具有重大社会经济效益

的课题．润滑可降低摩擦系数、减少磨损，从而延长

材料的使用寿命．低摩擦系数的固体润滑材料，不仅

可以在常规条件下代替润滑油、润滑脂等产生减磨

耐磨的效果，还可以在高温、真空等限制传统润滑剂

使用的特殊工况环境中稳定工作．

近年来，WS：固体润滑薄膜作为一种新型的优

秀润滑材料引起了国内外学者的广泛关注[2]．与

MoS：类似，WS。也具有层状的六方结构口]，层与层

之间较低的剪切强度赋予其优良的润滑性能，其在

微电子机械加工、航空航天等领域中被广泛地应

用¨]．但是，在潮湿的大气环境中纯的MoSz及WS2

容易吸潮而氧化，导致失效¨]，因此影响了此类材料

的推广应用．

针对这一现象，国内外的研究人员通过共溅射

Ti，Ag及Au等可以优先氧化的材料，来改善MoS：

和WS。的耐磨性能，也有人进行掺C或掺N的研

究[6。]，但大多都是通过反应磁控溅射或射频溅射的
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方法来获得硫化物薄膜C2]．本文采用中频磁控溅射

WS。、直流磁控溅射石墨的方法制备了WS：一C复合

薄膜，并在大气环境中对其服役性能进行了测试．

1 实验部分

采用多功能离子镀膜机制备WS：-C复合薄膜，

镀膜设备如图1所示．该设备由孪生中频磁控、直流

磁控和离子源三大部分组成，其中孪生中频为WS。

靶，两个直流磁控分别为高纯Ti靶(纯度为

99．99％)和石墨靶．薄膜的截面形貌表征所用样品

的基体材料为单晶硅片，表面形貌、成分、显微硬度

及摩擦磨损性能分析所用样品的基体为TC4合金，

样品尺寸为直径25 mm×7mm，表面粗糙度尺a约

为0．3弘m．镀膜前先用离子源产生的辉光放电对样

品进行刻蚀清洗，真空度为0．4 Pa，离子源电压为

570 V，偏压为700 V，清洗时间为10 rain；然后在相

同的工作真空条件下进行溅射沉积，沉积的Ti膜和

C膜作为过渡层；最后沉积WS。一C复合薄膜，具体

工艺参数列于表1．
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用JSM一5910型扫描电子显微镜(SEM)观察

WS。一C复合薄膜的截面及表面形貌，用NoRAN能

量色散光谱仪分析复合薄膜的成分及含量；用MH一

5D型显微硬度仪对薄膜的表面硬度进行测量，其中

载荷为0．245N，保载时间为15 s；用MS-T3000型

摩擦磨损试验仪测量薄膜的摩擦磨损性能，对磨件

为直径4 mm的GCl5钢球．

表1 沉积wS2一C复合薄膜的工艺参数

辎
趋
骚
壬
刊
斛

直流磁控 抽真空

离子源

图1镀膜机的示意图

2结果与讨论

2．1 WS2．C复合薄膜的结构及成分分析

图2所示为WS：一C复合薄膜的表面和截面

SEM照片．从图2(a)可以看到，薄膜表面整体上比

较细腻，但还是发现有大量形状不规则的凹坑，同时

还分散有一些白色的球形颗粒．文献[8]中提到，由

于MoS。靶材是由粉末冶金方法制得的，因此在沉

积MoS2-Ti复合薄膜薄膜时MoS：颗粒容易脱落，

从而在膜面上形成粗大的颗粒，并且随着膜厚的增

加，在膜表面上会生成更多的大颗粒，从而使膜表面

变得更加不平整．本文所用的WS：靶材为粉末冶金

烧结而成，制备的WSz-C复合薄膜厚度较厚约为

3弘m．由此可知，膜面上的大颗粒是从WS：靶材上

脱落而形成的．

观察复合薄膜的截面形貌(图2(b))发现。其呈

致密的柱状晶结构，与文献[9]中介绍的MoS。-Ti

复合薄膜断面形貌相似，没有明显的孔隙和空洞．本

实验所选用的过渡层为Ti／C过渡层，具体操作过

程中两个靶材的转换形式为Ti靶功率逐渐降低的

同时缓慢启动石墨靶，其中Ti过渡层可以有效提高

WS：薄膜与基底的结合力与耐磨性[1州。而C膜则是

为了尽量较少实验过程中的操作误差，这样可以在

石墨靶稳定工作时启动中频WS：靶．

图2 wS2一c复合薄膜的SEM照片

(a)表面；(b)横截面
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从图2(b)中还可以看出，在复合薄膜与基底之

间的过渡层有黑色和白色两层，其中白色的为Ti

膜，沉积时间约为10 min，黑色的为C膜，沉积时间

为30 min．

对WS2-C复合薄膜进行能谱分析发现，C元素

的原子百分比约为41％，S和w的原子比高达

2．02，远高于本设备在相同工作气压及沉积温度条

件下所得纯WS：薄膜的s／w比(约1．52)，具体原

因目前还不太清楚，有待进一步研究．

2．2 WSz·C复合薄膜的显微硬度及摩擦磨损性能

与纯Ws2薄膜相比，WS。-C复合薄膜的硬度有

所提高，在0．245N载荷，保载15 S的条件下测得复

合薄膜的显微硬度约为357 HV，比纯WS：薄膜提

高了80 HV左右．

在大气环境中(相对湿度约为50％，温度

23℃)，测试了WS。-C复合薄膜与GCl5钢球对磨

时的摩擦系数，对磨形式为球盘式摩擦磨损，选取的

载荷分别为1．96N，4．9N，9．8N和14．7N，试样的

转动速度为120 r／min，测试时间为10 min．图3为

复合薄膜的摩擦系数与载荷的关系曲线，可以发现，

当载荷为1．96N时，薄膜的摩擦系数较高，约为

0．16，随着载荷的增加，复合薄膜的摩擦系数逐渐降

低，载荷为14．7N时，薄膜的摩擦系数降到0．1以下．

籁
垛
辎
鼍

图3不同载荷对wS2一C复合薄膜摩擦系数的影响

根据赫兹接触理论模型‘11]，薄膜的摩擦系数

公式：

p一--嘉(耕3-‘I-a ㈣一丽I砸J u’

式(1)中：S和乜为与材料相关的系数，Ⅳ为法向载

荷，R为对磨钢球半径，E为摩擦副的等效弹性模

量．由式(1)可知，薄膜的摩擦系数主要与施加的载

荷有关，随着载荷的增大，薄膜的摩擦系数有所降

低，这与本实验的结果相符．

由于WS。一C复合薄膜的摩擦系数较低，仅通过

10 min的摩擦磨损试验很难评价其耐磨性能，本实

验通过延长测试时间并加大转速，使复合薄膜在较

为苛刻的条件下磨破(当薄膜被磨破时，摩擦系数会

产生突变，并伴随有刺耳的响声)，从而计算出WS：一

C复合薄膜的耐磨寿命．图4为复合薄膜在9．8 N

的载荷、转速为240 r／min的条件下，其摩擦系数随

时间的变化曲线．从图4可见，起始10 min内薄膜

的摩擦系数基本维持在0．1以下，随着磨损时间的

延长，薄膜的摩擦系数缓慢上升，在116 min时，薄

膜的摩擦系数突然上升至0．35左右，肉眼可以观察

到样品表面露出了亮白色的基体，表明复合薄膜此

时已被磨破，经过计算可以得出其耐磨寿命约为

1748 m．在相同条件下与制得的纯Ws2薄膜相比，

复合薄膜的耐磨寿命提高了5倍以上．在试验的过

程中，复合薄膜的摩擦系数出现了上升的趋势，这是

因为随着时间的延长，对磨件GCl5钢球的接触尖

端产生了磨损，使球一盘摩擦副之间的实际接触面积

增大，进而导致了法向载荷变小，由式(1)可以得出

薄膜的摩擦系数会有所升高．

时间／min

图4 wS2一C复合薄膜的摩擦系数曲线

3 结 论

(1)通过磁控溅射的方法制备了碳原子百分比

约为41％的WS。一C复合薄膜，膜层结构致密，呈柱

万方数据



第4卷第4期 宋玉波．等：w&一c固体润滑薄膜的制备及其摩擦磨损性能 533

状晶方式生长，薄膜的显微硬度约为357 HV．

(2)法向载荷对复合薄膜的摩擦系数影响显著，

加大载荷会使WS。一C复合薄膜的摩擦系数降低，

WS。一C复合薄膜的耐磨性能较好．
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Preparation and tribological properties of WS2一C solid lubrication films
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(1．School ofMaterialsScience and Engineering，CentralSouth University，Changsha 410083，China；2．Instituteof

Surface Engineering，Guangzhou Research Institude of Nonferro．s Metals，Guangzhou 510651，China)

Abstract：WS2一C composite films were deposited by magnetron sputtering coupled with ion source on TC4

substrates to improve the tribological properties of pure WSz films．The surface morphology，micro—struc—

ture and composition were analyzed using SEM and EDX，and the tribological properties of the composite

films were evaluated by using ball一01"1一disk friction and wear tester．The results show that the surface of

the composite films is smooth；the films with carbon content about 4 1％by atom ratio grow as the stytle of

columnar shape；the wear 1ife of the composite films is much longer than the pure WS2 films，and the fric—

tion of the composite films becomes lower when the load increases．

Key words：WSz-C composite films；TC4 alloy；friction coefficient；wear lire
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