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负偏压对磁控溅射 TaN 薄膜微观结构和性能的影响 

薛雅平，曹 峻，喻利花，许俊华 

(江苏科技大学 江苏省先进焊接技术重点实验室，镇江  212003) 

摘 要：采用磁控溅射技术制备一系列不同负偏压的 TaN薄膜。分别采用扫描电子显微镜、X射线衍射仪、原子 

力显微镜、纳米压痕仪和高温摩擦磨损仪研究不同负偏压对单层 TaN薄膜的微观结构、表面形貌、力学性能和摩 

擦性能的影响。结果表明：TaN 薄膜主要为面心 δ­TaN 和斜方 Ta4N 晶体结构，择优取向随着负偏压的不同而不 

同；当负偏压为 80 V时，TaN薄膜的硬度和弹性模量均达到最大值，分别为 30.103和 317.048 GPa，并且此时薄 

膜的膜−基结合最强；常温下单层 TaN薄膜的摩擦因数与负偏压关系不大，基本保持在 0.64~0.68之间；高温下， 

随着温度的升高，摩擦因数逐渐降低。 
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Effect of bias voltage on microstructure and properties of 
magnetron sputtering TaN films 

XUE Ya­ping, CAO Jun, YU Li­hua, XU Jun­hua 

(Key Laboratory of Advanced Welding Technology of Jiangsu Province, 

Jiangsu University of Science and Technology, Zhenjiang 212003, China) 

Abstract:  A  series  of  TaN  films  were  fabricated  at  various  bias  voltages  by  magnetron  sputtering  technique.  Their 
microstructure,  surface  morphology,  mechanical  and  friction  properties  were  investigated  by  scanning  electron 
microscope  (SEM), X­ray diffraction (XRD),  atomic  force microscope  (AFM), nano indentation tester and  friction and 
wear tester, respectively. The results show that the structure of TaN is composed of cubic δ­TaN and orthorhombic Ta4N, 
while  the preferred orientation changes with  the bias voltage. When  the bias  voltage  is  80 V,  the hardness and elastic 
modulus of  the films reach the maximum values, 30.103 and 317.048 GPa, respectively, and the interfacial adhesion is 
the strongest. At room temperature, the friction coefficients of the films that are influenced slightly by bias voltage vary 
between  0.64  and  0.68.  At  high  temperatures,  the  friction  coefficients  of  the  films  decrease  with  the  increase  of 
temperature. 
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TaN 薄膜由于其较高硬度和密度、良好的高温化 

学稳定性以及光电性能，一直受到人们的广泛关 

注 [1−5] 。已知 TaN薄膜制备方法有磁控溅射 [6−9] 、离子 

束辅助沉积 [10] 和化学气相沉积 [11] 等。磁控溅射方法作 

为一种先进的新型制备薄膜的物理气相沉积(PVD) 
方法，利用其先进的反应溅射工艺，可以克服 TaN陶 

瓷薄膜熔点高、不易加工的缺点，还可以结合磁控溅 

射细晶化的特殊工艺效果， 从而获得更佳的综合性能， 

以达到更好的工业应用效果 [12] 。目前，对于 TaN薄膜 

的电学性能 [13−15] 、硬度 [8,  16−17] 等已有研究，尤其是氮 

气分压、制备工艺对单层 TaN薄膜各种性能的影响， 

但对于负偏压对单层 TaN薄膜的力学性能，尤其是其 

基金项目：国家自然科学基金资助项目(51074080)；江苏省自然科学基金资助项目(BK2008240) 
收稿日期：2012­09­28；修订日期：2013­03­10 
通信作者：许俊华，教授，博士；电话：0511­84411035；E­mail：jhxu@just.edu.cn



中国有色金属学报  2013 年 7 月 1924 

高温下的摩擦性能的影响的研究不多。 

在薄膜的制备过程中，当对基体施加负偏压时， 

等离子体中的离子将受到负偏压电场的作用而加速飞 

向基体。到达基体表面时，离子轰击基体，并将从电 

场中获得的能量传递给基体，导致基体温度升高，因 

此，基体偏压是决定薄膜组织、结构和性能的主要参 

数 [18] ，在基片上加负偏压可以提高阳离子能量和流 

量，从而使薄膜的生长过程、结构和性能发生变 

化 [19−20] 。因此，可以通过改变基体偏压来调节离子对 

生长中的薄膜的轰击强度， 控制薄膜组织结构及性能。 

本文作者采用  JGP450 磁控溅射仪在不同负偏压下制 

备一系列单层 TaN薄膜，研究负偏压对薄膜的表面形 

貌、结构、力学性能以及摩擦性能的影响。 

1  实验 

1.1  薄膜制备 

采用  JGP450 型多靶磁控溅射仪制备薄膜。该溅 

射仪有 3 个阴极靶，其中一个是直流阴极，其余两个 

是射频阴极。在其中一个射频阴极上安装纯  Ta  靶 
(99.99%，质量分数)作为溅射材料，背底真空度低于 
6×10 −4 Pa。 采用 Ar+N2 混合气体进行反应溅射， 其中， 
Ar 分压为 2.0×10 −1 Pa，N2 分压为 1.0×10 −1 Pa，工作 

气压控制在 0.3 Pa。基体偏压选择为 0、40、80和 120 
V。 基片为经过抛光处理的 Si(100)和 304不锈钢(化学 

牌号为 0Cr18Ni9 不锈钢)，先在蒸馏水、酒精和丙酮 

中各超声清洗 10 min， 以清除基片表面的油污和灰尘， 

然后用干燥的热空气吹干后装入真空室中可旋转(转 

速  n=11  r/min)的基片架上。阴极靶到基片距离为  78 
mm。 制备样品时 Ta靶功率固定为 100 W， 在沉积 TaN 
薄膜前首先在基体表面预沉积一层 100  nm 的纯金属 
Ta作为过渡层以提高膜−基界面结合力。 

1.2  薄膜表征 

采用 JSM−6480型扫描电子显微镜测试 TaN薄膜 

的截面形貌及其厚度； 采用岛津 XRD−6000型 X射线 

衍射仪(XRD，Cu  Kα1)对薄膜及其在不同温度下的磨 

痕的相组成进行分析，工作电压为 40 kV，电流为 30 
mA，掠入射角为 1°，扫描速率为 4  (°)/min，扫描范 

围为  30°~80°；采用 CPX+NHT 2 +MST 纳米力学综合 

测试系统测试薄膜的硬度和弹性模量以及膜−基结合 

力，压痕测试时加载力为 3 mN，加载速度和卸载速度 

均为 6 mN/min，保载时间为 10 s，每个样品测试 9个 

点，取平均值作为该样的硬度和弹性模量值，划痕测 

试时加载力从 0.3 N逐渐增至 10 N，划痕长度 3 mm； 

采用美国 CETR 公司生产的 UMT−2  CETR 高温摩擦 

磨损测试仪测试样品的摩擦性能，摩擦形式为球−盘 

式圆周摩擦，摩擦头为  Al2O3 陶瓷磨球(直径为  9.38 
mm)，相对转速为 50 r/min，摩擦半径为 4 mm，加载 

载荷为 3 N，摩擦时间为 30 min。 

2  结果及分析 

2.1  TaN薄膜的微观结构 

图 1 所示为不同负偏压 TaN 薄膜的 XRD 谱。由 

图 1 可知，薄膜主要为面心 δ­TaN 和斜方 Ta4N 晶体 

结构，且择优取向随着负偏压的不同而不同。未加负 

偏压时，薄膜在面心立方(111)面择优取向；当负偏压 

为 40  V 时，薄膜在斜方(111)面择优取向；当负偏压 

为 80  V 时，薄膜在面心立方(200)面择优取向；当负 

偏压为 120 V时，薄膜在面心立方(111)择优取向。此 

外，随着负偏压从 40 V增加到 120 V，斜方 Ta4N的 

衍射峰逐渐减弱，说明在此过程中斜方的晶体生长受 

到抑制。主要是不同生长晶面对相变驱动力的要求不 

同，从而使得负偏压与晶体的快速生长面建立了一定 

的联系，进而影响薄膜的择优取向。 

图 1  不同负偏压下 TaN薄膜的 XRD谱 

Fig. 1  XRD patterns of TaN films deposited at different bias 

voltages 

根据 Debye­Scherrer 公式计算晶粒尺寸，结果如 

图 2 所示。由图 2可见，随着负偏压的增加，晶粒尺 

寸不断减小。主要是因为负偏压会使  Ar + 引入表面缺 

陷中 [21−24] ，而引入  Ar + 的缺陷位置能成为晶核形成场 

所。偏压越高，引入表面缺陷中的  Ar + 越多，其形核 

率也就越大，因此晶粒尺寸也就越小。另外，离子轰 

击会使迁移率较高的吸附原子被优先溅射，这也是晶
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图 2  不同负偏压下制备的 TaN薄膜的晶粒尺寸 

Fig.  2  Grain  sizes  of  TaN  films  deposited  at  different  bias 

voltages 

粒细化的原因。 

2.2  TaN薄膜的表面粗糙度 

偏压对薄膜粒径大小及其表面颗粒堆积的密集程 

度都有很大影响。在物理气相沉积薄膜过程中，来自 

气相的离子对薄膜表面产生轰击作用，这种轰击作用 

对于薄膜的生长动力学、表面形貌、晶体结构、薄膜 

成分都产生较大影响 [25−26] 。图  3 所示为不同负偏压 
TaN 薄膜的 AFM 照片。由图 3 可知，未施加负偏压 

时，晶粒尺寸较大，表面粗糙度也较大，为 3.011 nm； 

施加 80 V负偏压后，晶粒尺寸变小，粗糙度也变小， 

为 2.274 nm。上述现象可以从沉积机理上加以解释： 

一方面，等离子中正离子和中性基移向衬底表面，在 

表面吸附并发生反应；另一方面，来自等离子体中的 

活性氮和氩离子也对薄膜有一定的刻蚀和溅射作用， 

膜的生长是增长和刻蚀相互竞争两方面共同作用的结 

果 [27] 。不加负偏压时，离子能量较低，对膜的刻蚀作 

用和溅射作用都比较小，因此，膜的表面比较疏松粗 

糙，而施加负偏压后，沉积离子的轰击作用增强，沉 

积离子的活性增高，粒子不断地迁移与扩散，颗粒生 

长时间比较短，这样不但薄膜中颗粒粒径较小，而且 

表面粗糙度明显降低。 

2.3  TaN薄膜的力学性能 
2.3.1  硬度和弹性模量 

图 4所示为不同负偏压下制备的单层 TaN薄膜的 

硬度和弹性模量。由图 4可见，施加负偏压的 TaN薄 

膜的硬度和弹性模量均比未施加负偏压的TaN薄膜的 

高，主要是因为施加负偏压后，晶粒尺寸变小(见图 
2)，从而导致薄膜硬度和弹性模量提高。其中，在负 

图 3  不同负偏压 TaN薄膜的 AFM照片 

Fig.  3  AFM  morphologies  of  TaN  films:  (a)  Without  bias 

voltage; (b) With bias voltage of 80 V 

图 4  不同负偏压制备的单层 TaN薄膜的硬度和弹性模量 

Fig.  4  Hardness  (a)  and  elastic  modulus  (b)  of  TaN  films 

deposited at different bias voltages
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偏压为 80 V时，硬度和弹性模量均达到最大值，分别 

为 30.103 和 317.048  GPa。此外，增加基体负偏压可 

以提高氩离子和钽离子的动能，因此，这些离子在薄 

膜生长过程中的轰击作用使薄膜结构更加致密，且也 

导致硬度提高。但是，当负偏压增加到 120 V时硬度 

下降，主要是因为当负偏压过高时，就会破坏上述的 

致密结构，使得硬度下降 [28] 。此外，负偏压过高时， 

离子轰击的能量增加，使沉积薄膜的温度升高，有利 

于释放成膜过程中的部分残余应力，因此硬度下降。 
2.3.2  膜−基结合力 

薄膜与基体的界面结合强度是薄膜最重要的性能 

之一，界面结合强度的高低直接影响薄膜的实际使用 

效果和被处理件的可靠性。图 5 所示为不同负偏压下 

制备的单层 TaN薄膜的划痕形貌。由图 5可见，增加 

负偏压，所制备薄膜的膜−基结合强于未加负偏压制 

备的薄膜的膜−基结合力，当负偏压为 80  V 时，膜− 
基结合力最大。主要是因为当对基体施加负偏压时， 

增加了沉积粒子的离子数量及能量，使基体表面尖锐 

部位受到轰击的次数与能量增加，从而进一步使薄膜 

的界面结合增强， 促进伪扩散型过渡区的形成与宽化， 

从而使薄膜与基体结合力增加 [29] 。此外，增加负偏压 

使薄膜硬度提高，薄膜的抗塑性变形增强，也有利于 

增强膜−基结合 [30] 。但是，进一步增加负偏压会降低 

膜−基结合强度。 

图 5  不同负偏压下制备的单层 TaN薄膜的划痕形貌 

Fig. 5  Scratch shapes of TaN films deposited at different bias 

voltages: (a) 0 V; (b) 40 V; (c) 80 V; (d) 120 V 

2.4  TaN薄膜的摩擦性能 
2.4.1  室温摩擦性能 

图  6(a)所示为室温及不同负偏压下制备的单层 
TaN 薄膜的摩擦因数曲线。从图 6(a)可见，薄膜的摩 

擦过程均经过了跑合阶段和稳定阶段，摩擦因数保持 

在 0.64~0.68。不同负偏压下的平均摩擦系数如图 6(b) 
所示。由图 6(b)可知，负偏压对薄膜室温摩擦因数的 

影响不大。 

图  7  所示为薄膜在室温下的典型磨痕形貌及图 

图 6  不同负偏压下制备的单层 TaN薄膜的室温摩擦因数曲线和平均摩擦因数 

Fig. 6  Friction coefficient curves (a) and average friction coefficients (b) of TaN films deposited at room temperature and different 
bias voltages 

图 7  室温下 TaN薄膜的典型磨痕形貌及图 7(a)中框选区的 EDS谱 

Fig. 7  Typical SEM image of abrasion marks of TaN films (a) and EDS result of selected ranges denoted by frame in Fig. 7(a)
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7(a)中框选区的 EDS 谱。图 7(a)中可见较深且明显的 

磨痕，磨痕中出现明显的犁沟和剥落。利用能谱仪 
(EDS)对磨痕区域进行成分分析，检测出基体元素  Fe 
和 Cr，说明在摩擦过程中形成了转移层，即薄膜表面 

的微凸起在摩擦副的切削作用下从薄膜表面脱落形成 

磨屑，这些磨屑又在新的表面产生粘着，随后又被切 

断和转移，薄膜的主要磨损形式为磨粒磨损和粘着磨 

损，失效形式主要是薄膜脱落 [31] 。 
2.4.2  高温摩擦性能 

图 8 所示为负偏压为 80  V 时 TaN 薄膜在不同温 

度下的摩擦因数曲线和平均摩擦因数。由图 8 可见， 

随着温度的升高，摩擦因数逐渐降低。图 9所示为负 

图 8  负偏压为 80 V时 TaN薄膜在不同温度下的摩擦因数曲线和平均摩擦因数 

Fig. 8  Friction coefficient curves (a) and average friction coefficients (b) of TaN films deposited at different temperatures and bias 

voltage of 80 V 

图 9  负偏压为 80  V的 TaN薄膜在不同 

温度下磨痕的 SEM像 

Fig.  9  SEM  images  of  abrasion  marks 

formed  at  different  temperatures  of  TaN 

films  deposited  at  bias  voltage  of  80  V: 

(a) 200 ℃; (b) 500 ℃; (c) 600 ℃; (d) 700 

℃; (e) 800 ℃
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偏压为 80  V 的 TaN 薄膜在不同温度下进行摩擦实验 

过程中形成的磨痕的表面形貌。 图 10所示为负偏压为 
80 V的TaN薄膜在不同温度下形成的磨痕的XRD谱。 

200 ℃时磨痕(图 9(a))中出现明显的犁沟，是因为 

在实验过程中，薄膜表面的微凸起在摩擦副的切削作 

用下从薄膜表面脱落，形成磨屑，这些磨屑又在新的 

表面产生粘着，随后又被切断和转移。薄膜表面剥落 

甚至磨穿等现象的产生也是其摩擦系数曲线波动比较 

大(图  8(a))的原因。此时磨痕的  XRD 谱中主要出现 
TaN 相的衍射峰，只有少量氧化物相衍射峰(图 10)， 

这说明在 200℃时薄膜是以粘着磨损为主。 
500 和 600 ℃时形成的磨痕较浅，没有出现明显 

的犁沟且磨痕表面平整(图  9(b)和(c))，摩擦曲线平稳 
(图 8(a))。磨痕的 XRD谱中出现少量的氧化物相，说 

明此时的薄膜具有较优的耐磨减摩性能。 
700和 800℃时磨痕中的磨损严重， 如图 9(d)和(e) 

所示，薄膜呈片状剥落，基体裸露。磨痕的  XRD 谱 

中出现大量氧化物相(图 10)， 说明此时薄膜已被氧化， 

薄膜的主要磨损形式为氧化磨损。研究 [32] 表明，V、 
Ta和B等元素在摩擦过程中能够与环境中的O2 结合， 

形成具有独特的剪切性能、可起润滑作用的氧化物， 

称为 Magnéli 相，能够有效地提高薄膜的摩擦磨损性 

能，使薄膜可在极端的工作条件下连续使用。这也是 
TaN 薄膜在 700 和 800 ℃时具有较低摩擦因数(图 8) 
的原因。 

图 10  负偏压为 80 V的 TaN薄膜在 200℃和 500~800℃时 

形成的磨痕的 XRD谱 

Fig.  10  XRD  patterns  of wear  tracks  formed  at  200 ℃  and 

500−800℃ of TaN films deposited at bias voltage of 80 V 

3  结论 

1)  TaN 薄膜主要为面心 δ­TaN 和斜方 Ta4N 晶体 

结构，择优取向随着负偏压的不同而有所不同；晶粒 

尺寸随着负偏压的增加而减小；施加负偏压后薄膜的 

表面粗糙度小于未施加负偏压时制备的TaN薄膜的表 

面粗糙度。 
2)  TaN 薄膜的硬度、弹性模量和膜−基结合力均 

随着负偏压的增加而先增加后减小，在负偏压为 80 V 
时达到最大值。此时，薄膜的硬度和弹性模量分别为 
30.103 和  317.048  GPa，主要是因为随着负偏压的增 

加，晶粒尺寸不断减小。 
3) TaN薄膜室温下的摩擦因数与负偏压的关系不 

大，基本保持在 0.64~0.68；温度升高，TaN薄膜的摩 

擦因数下降。200 ℃时 TaN薄膜的磨损形式主要是粘 

着磨损；700和 800℃ 时薄膜的磨损形式主要是氧化 

磨损。TaN薄膜在 500和 600 ℃时具有较优的耐磨减 

摩性能。700 和 800 ℃时薄膜具有低摩擦因数的原因 

是生成了具有自润滑效应的氧化物相Magnéli相。 
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