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摘  要：为了扩展在潮湿条件下 WS2/MoS2 复合薄膜的应用，使用 WS2/MoS2 作靶材，在 Ar/C2H2 气氛中通过反

应溅射法制备 WS2/MoS2/C 复合薄膜。利用 X 射线衍射仪(XRD)、X 射线能谱仪(EDX)、场发射扫描电子显微镜

(FESEM)、MFT-4000 材料表面性能试验仪表征薄膜的性能以便评价薄膜的微结构与摩擦性能的关系。结果表明：

与纯 MoS2薄膜相比，WS2/MoS2/C 复合薄膜结构致密，硬度提高一个数量级；在潮湿的大气中复合薄膜的摩擦因

数更低，抗磨损能力更强。 
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Abstract: In order to expand the application of WS2/MoS2 films under humid conditions, WS2/MoS2/C composite films 
were prepared in Ar/C2H2 atmosphere by magnetron reaction-sputtering with a WS2/MoS2 composite target. X-ray 
diffractometer, energy dispersive X-ray detector, field emission scanning electron microscope and MFT-4000 material 
surface property tester were used to investigate the relationship between the microstructure and the tribological 
performance of the films. The results show that the composite films have compact microstructures with lower friction 
coefficients and better wear resistances than pure MoS2 film under humid atmospheric conditions at room temperature, 
and their hardness is nearly increased by one order of magnitude. 
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作为固体润滑剂，MoS2 和 WS2 以摩擦因数低、

承载能力强，被广泛应用于制造轴承、陀螺、齿轮零

部件以及航天等超高真空领域[1−2]。但是，由于 MoS2

和 WS2 在大气中容易氧化失效[2−3]，使其在大气中的

应用受到限制。研究结果表明：与金属共溅射制备复

合薄膜可显著改善其在大气中的摩擦磨损性能[4−5]。

Ag-WS2共溅射制备的非晶态复合薄膜[4]，由于 Ag 弥

散分布于 WS2薄膜中，增强了薄膜的致密性，使薄膜

在大气中尤其在潮湿空气中抗磨损性能有很大改善。

MoS2-Ti 共溅射薄膜[5]，提高了薄膜的硬度，对磨屑的

产生起抑制作用，并且有利于转移膜的形成，以及延长

薄膜的寿命。最近，YIN 等[6]制备了 MoSx/WSx(x=1.6) 
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复合薄膜，并对其原理进行了分析，WS2 的加入使复

合薄膜结构更加致密，具有较好抗氧化性，同时，使

基面层间距增加，因而，其摩擦因数降低。为了扩展

薄膜在高温条件下的应用范围，POLCAR 等[7−8]对

MoSe2/C 和 WS2/C 复合薄膜进行了研究。在 100 ℃ 
时，WS2/C 复合薄膜的最低摩擦因数达到 0.02。 

为了扩展在大气条件下尤其是在潮湿条件下的

应用，本文作者选用固体润滑剂 MoS2/WS2 作复合靶

材，通过与乙炔气体反应溅射，采用磁控溅射法制备

MoS2/WS2/C 复合薄膜，实现 MoS2、WS2和 C 3 种固

体润滑剂的复合；并对室温大气条件的复合薄膜的摩

擦磨损性能进行研究。 
 

1  实验 
 

磁控共聚焦溅射系统装置如图 1 所示。用 d50 
mm、MoS2/WS2(质量比为 作复合靶材进行射频溅(2׃3

射。d30 mm 的不锈钢基片用于摩擦性能测试和单晶

硅片用于成分和结构分析。真空度控制在 3×10−4 Pa。 
 

 
图 1  磁控共聚焦溅射系统机械装置示意图 

Fig.1  Mechanical schematic diagrams of confocal magnetron 

sputtering system: 1—Power; 2—Cooling water; 3—Deflated 

bolt; 4—Look-in; 5—Ti target; 6—MoS2/WS2 composite target; 

7—Substrates; 8—Mechanical pump and molecular pump; 9—

Rotation axis 

采用氩气和乙炔做为工作气体，溅射气压为 0.3 Pa，
溅射功率为 150 W，薄膜厚度约为 1 μm。为了比较，

在相同条件下制备厚度约为 1 μm 的纯 MoS2薄膜。为

了提高基底与薄膜间的结合力，镀膜前在基底上预沉

积一层厚度约为 50 nm 的金属 Ti 过渡层。 
采用 DX24 型能谱仪和 Thermo X’TRA 型 X 射线

衍射仪 (Cu 靶 )分析薄膜的成分及相组成；采用

JSM−7410F 场发射扫描电子显微镜观察薄膜的截面

形貌；用 MFT−4000 材料表面性能试验仪对

WS2/MoS2/C 复合薄膜的摩擦性能进行评价，摩擦副

为硬度为 60 HRC、直径为 3 mm 的 GCr15 钢球。试

验条件如下：试验载荷 20 N，摩擦方式为往复摩擦，

干摩擦(无油润滑)状态，在室温空气(相对湿度为 60%)
中进行。使用公式 w=∆V/(pL)计算薄膜的磨损率(w 为

为磨损率，∆V 为磨损体积损失，p 为载荷，L 为行程)。
使用 Axio CSM 700 真彩色高分辨率的共聚焦显微镜

观察 WS2/ MoS2/C 复合薄膜磨损表面磨痕形貌。使用

纳米压痕仪对 WS2/MoS2/C 复合薄膜的力学性能进行

评价。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  薄膜的成分与结构 

采用 EDX 测试复合薄膜成分为 8.7%(质量分

数)WSx、14.1%MoSx(其中 x=1.84，摩尔分数)和 77.2% 
C，说明溅射过程中 S 有损失，这与文献[7]的结果吻

合。WS2/MoS2/C 复合薄膜的 XRD 谱如图 2 所示。由

图 2 可以看到复合薄膜具有明显的(002)衍射峰；没有

出现(100)衍射峰，说明复合薄膜的(002)晶面与薄膜表

面平行，(100)晶面与表面垂直，称这类薄膜为第 2 类 
 

 
图 2  WS2/MoS2/C 复合薄膜以及纯 MoS2薄膜的 XRD 图谱 

Fig.2  XRD patterns of WS2/MoS2/C composite film and pure 

MoS2 film 
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(Type II)薄膜。纯 MoS2薄膜有很强的(100)衍射峰，没

有(002)衍射峰，说明纯 MoS2薄膜中的(100)晶面与薄

膜表面平行，(002)晶面与薄膜表面垂直，称这类薄膜

为第 1 类(Type I)薄膜[9−10]。文献[6]提到 WS2的加入没

有促进薄膜的(002)基面优先取向生长，而本实验中薄

膜 的(002)峰明显，(002)滑移面平行表面，更有利于

摩擦，这说明 C 元素的加入有利于复合薄膜的(002)
晶面的优先取向生长，从而制备出第 2 类(Type II)薄
膜[9, 11]。但在图 2 中并未发现明显的含 C 物质的  特

征峰，说明 C 元素在复合薄膜中是以非晶态形式存在

的。 
薄膜的 FESEM 表面形貌照片如图 3 所示。在高

倍照片中，纯 MoS2 薄膜表面形貌为典型的小树叶堆

叠状，不规则的颗粒在各个方向都大于 100 nm。这种

疏松的结构易于吸收水分和氧气，导致薄膜在潮湿条

件下氧化失效。而 WS2/MoS2/C 复合薄膜的表面则由

几纳米至几十纳米的颗粒聚集而成，具有致密的表面

结构，没有缝隙，可以阻止氧气和水分进入薄膜而造

成的薄膜失效[12]。在复合薄膜表面还观察到一些 100 
nm 左右的颗粒，这与 WS2/MoS2复合靶材的制备过程

有关。WS2/MoS2 复合靶采用粉末冶金法制备，在沉 

 

 

图 3  纯 MoS2 和 WS2/MoS2/C 复合薄膜的表面形貌的

FESEM 照片 

Fig.3  FESEM surface morphologies of pure MoS2 (a) and 

WS2/MoS2/C composite film (b) 

积制备复合薄膜时，这些颗粒容易脱落，从而在薄膜

上形成粗大颗粒，其数量随着薄膜厚度的增加而增  
加[13]。本实验制备的厚度为 1 μm 左右的薄膜，由于

膜较薄，薄膜表面就较平整。 
薄膜的 FESEM 断口截面形貌及抛光截面形貌照

片如图 4 所示。从断口截面形貌来看，纯 MoS2 薄膜

具有比较典型的柱状疏松结构，这与文献[6]所得到的

结果相同。采用反应溅射制备的 WS2/MoS2/C 复合薄

膜的截面形貌非常均匀，没有出现分层现象，这说明

与 WS2/MoS2反应溅射的 C 均匀地分布在薄膜中；同

时，复合薄膜结构致密，没有出现疏松的柱状结构。

由于疏松的结构容易吸收水分，导致迅速氧化，使得

薄膜失效，从而限制纯 MoS2 薄膜在潮湿大气条件下

的应用。而具有致密结构的 WS2/MoS2/C 复合薄膜能

够有效地防止氧化和吸收水分，有利于其在潮湿环境

中保持良好的耐摩擦性能。将溅射过纯 MoS2 薄膜和

WS2/MoS2/C 复合薄膜的单晶硅片抛光，然后镶嵌于

树脂中在 FESEM 中观察，同样可以看到纯 MoS2薄膜

的截面结构疏松，复合薄膜的截面结构致密。2 种截

面照片观察到的结果一致。 
 

2.2  薄膜的摩擦磨损性能 
使用纳米压痕仪对在硅片上沉积的薄膜进行测

试，压痕深度控制在 100 nm。结果表明，纯 MoS2薄

膜的纳米硬度为 0.75 GPa，而 MoS2/WS2/C 复合薄膜

的纳米硬度达到 5.90 GPa，比纯 MoS2薄膜提高将近  
1 个数量级。这表明复合薄膜在综合性能方面有很大

改善，在具备低摩擦因数的同时具有较高的硬度，   
增大了薄膜的承载力，拓宽了其在航空及工业领域的

使用范围。 

图 5所示为MoS2和WS2/MoS2/C复合薄膜在室温

大气条件(相对湿度为 60%)下的摩擦因数测试结果。

载荷为 20 N，测试时间为 30 min。在潮湿的大气中，

WS2/MoS2/C 复合薄膜的摩擦因数保持在比较低的水

平，平均摩擦因数为 0.036，且非常稳定，这与薄膜   
中 C 的加入增强了潮湿条件下的耐摩擦性能有关[7−8]；

而纯 MoS2 薄膜在潮湿条件下薄膜的摩擦因数很高，

平均摩擦因数达到 0.107。这说明在溅射气氛中添加乙

炔(C2H2)制备的 WS2/MoS2/C 复合薄膜在潮湿条件下

的摩擦性能明显优于纯 MoS2 薄膜的摩擦性能。复合

薄膜有利于(002)晶面充分生长，从而大幅度改善薄膜

的摩擦性能。 

对试样的磨痕表面进行观察(见图 6)发现：在 20 N  
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图 4  纯 MoS2 和 WS2/MoS2/C 复合薄膜截面形貌的 FESEM 照片 

Fig.4  FESEM cross-sectional morphologies of pure MoS2 and WS2/MoS2/C composite film: (a) Fracture cross-sectional 

morphology of pure MoS2; (b) Fracture cross-sectional morphology of fracture of WS2/MoS2/C; (c) Polished cross-section 

morphology of pure MoS2; (d) Polished cross-section morphology of WS2/MoS2/C 

 
 

 
图 5  纯 MoS2 和 MoS2/WS2/C 薄膜的摩擦因数 

Fig.5  Friction coefficients of pure MoS2 and MoS2/WS2/C 

film 

 

载荷下进行 30 min 的往复摩擦测试后，WS2/MoS2/C
复合薄膜磨痕完好无损，未发现磨屑脱落现象，薄膜

未被磨穿；而纯 MoS2 薄膜已经出现磨屑脱落现象，

磨痕中间部分已经被完全磨穿，露出光亮的基体表面。

计算得出WS2/MoS2/C复合薄膜的磨损率约为1.2×10−13 

 

 
图 6  纯 MoS2 和 MoS2/WS2/C 薄膜的磨痕形貌 

Fig.6  Morphologies of wear tracks of pure MoS2 (a) and 

MoS2/WS2/C films (b) after wear 
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m3/(N·m)，纯 MoS2 薄膜的磨损率约为 9×10−13 
m3/(N·m)。可见，WS2/MoS2/C 复合薄膜在潮湿条件下

的耐磨性能明显优于纯 MoS2 薄膜的，这与复合薄膜

致密的结构和低的摩擦因数有关。 
 

3  结论 
 

1) 利用磁控溅射法，通过在溅射气氛中添加乙炔

(C2H2)制备 MoS2/WS2/C 固体润滑复合薄膜。在潮湿大

气中，复合薄膜比纯 MoS2薄膜具有更低的摩擦因数、

更优异的耐磨性能和更高的硬度。 
2) 采用反应溅射制备复合薄膜时，C 元素的加

入，使得薄膜结构更致密，有利于改善薄膜的摩擦学

性能，硬度比纯 MoS2薄膜提高近 1 个数量级。 
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