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TiAlN/VN 纳米多层膜的微结构与力学和摩擦学性能 

李淼磊 1,2, 王恩青 1,2, 岳建岭 1,2, 黄小忠 1,2 
(中南大学 1. 航空航天学院; 2. 新型特种纤维及其复合材料湖南省重点实验室, 长沙 410083) 

摘 要: 采用反应磁控溅射制备了 TiAlN/VN 纳米多层膜, 并使用 X 射线衍射分析(XRD)、扫描电子显微镜(SEM)、

透射电子显微镜(TEM)、纳米压痕仪和多功能摩擦磨损试验机对多层膜的微结构与力学和摩擦学性能进行了表征和

分析。研究结果表明: 不同调制周期的 TiAlN/VN多层膜均呈典型的柱状晶生长结构, 插入 VN层并没有打断 TiAlN

涂层柱状晶的生长。在一定调制周期下, TiAlN/VN 纳米多层膜中的 TiAlN 和 VN 层之间能够形成共格生长结构, 其

硬度和弹性模量相比于 TiAlN 单层膜均有显著提升, 其中, TiAlN (10 nm)/VN (10 nm)的硬度和弹性模量最大增量

分别达到 39.3%和 40.9%。TiAlN/VN 纳米多层膜的强化主要与其共格界面生长结构有关。另外, TiAlN 单层膜的摩

擦系数较高(~0.9), 通过周期性地插入摩擦系数较低的 VN 层能够使得 TiAlN 的摩擦系数大大降低, TiAlN/VN 纳米

多层膜的摩擦系数最低为 0.4。 
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Microstructure, Mechanical and Tribological Property of  
TiAlN/VN Nano-multilayer Films 

LI Miao-Lei1,2, WANG En-Qing1,2, YUE Jian-Ling1,2, HUANG Xiao-Zhong1,2 

(1. School of Aeronautics and Astronautics, Central South University, Changsha 410083, China; 2. Hunan Key Laboratory of 
Advanced Fibers and Composites, Changsha 410083, China) 

Abstract: A series of TiAlN/VN nano-multilayer films were prepared by reactive magnetron sputtering method. The 

effects of modulation structure on the microstructural evolution, mechanical and tribological properties were investi-

gated by X-ray diffractometer, scanning electron microscope, high-resolution transmission electron microscope, nano- 

indention device and high vacuum tribometer. The results show that the structure of TiAlN/VN nano-multilayer films 

with different modulation periods are all typical columnar crystals. Meanwhile, the insertion of the VN sublayers does 

not interrupt the columnar crystal growth of TiAlN sublayers. In the TiAlN/VN nano-multilayer films, TiAlN sublay-

ers grow coherently and epitaxially over VN sublayers under the critical modulation period. Correspondingly, the 

hardness and the modulus of the TiAlN/VN nano-multilayer films increase significantly, and the maximum hardness 

and elastic modulus of TiAlN (10 nm)/VN (10 nm) nano-multilayer films increase by about 39.3% and 40.9% com-

pared with the TiAlN single film, respectively. The strengthening of the TiAlN/VN nano-multilayer films can be at-

tributed to the coherent interfacial structure. In addition, the friction coefficient of TiAlN single film is about 0.9, while 

that of TiAlN/VN nano-multilayer films can be decreased significantly and reaches a minimum value of ~0.4 by the 

periodic insertion of the VN sublayers with lower friction coefficient ~0.3. 
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以 TiN 为代表的过渡金属氮化物气相沉积薄膜

在刀具涂层上的应用取得了巨大成功, 有力地支撑

了数控机床和制造业规模化的发展[1-2]。TiAlN 薄膜

以其高硬度和高的抗氧化性等优异综合性能而成为

应用最广泛的刀具涂层材料[3-4]。为了满足现代高速

干式切削技术的发展, 进一步提高 TiAlN 薄膜的硬

度, 同时降低其较高的摩擦系数, 是拓展 TiAlN 薄

膜应用的关键[5-6]。 

VN 薄膜也具有较高的硬度, 特别是作为刀具

涂层使用时, 高温氧化所形成的 V2O5 使其具有很

低的摩擦系数而展示出良好的摩擦磨损性能[7-8]。已

有研究显示, 通过在薄膜中加入 V 元素所形成的

TiVN[9-10]、AlVN[11-12]等三元薄膜的摩擦系数较低

且耐磨性良好。 

近年来的研究表明[13-14], 将两种异质材料在涂

层生长方向上以纳米量级交替沉积获得的纳米多层

膜, 可因“超硬效应”显著提高其硬度。如采用纳

米多层膜使 TiN/AlN、TiCN/VCN、TiAlN/CrN 等涂

层的硬度显著提高[15-18]。本工作采用 TiAlN/VN 纳

米多层膜以降低涂层摩擦系数和提高涂层硬度。 

1  实验方法 

在 MS450 型高真空双靶磁控溅射设备上采用

反应磁控溅射方式制备 TiAlN、VN 单层膜以及

TiAlN/VN 多层膜。在涂层的制备过程中, 由两个独

立可控的中频电源(MF, 150 kHz)连接 V 靶(99.99%)

和 TiAl (99.99%)靶(含铝量为 50%)。V 靶和 TiAl 复

合靶的尺寸均为直径约 11 cm、厚度约 4 mm, 双靶

功率均为 300 W。单面抛光过的单晶硅片经去离子

水、丙酮和无水乙醇超声清洗 10 min, 用高纯氮气

吹干后, 放入真空室内。在溅射沉积之前, 沉积室的

背底真空度抽到 41 10  Pa 以下。溅射沉积在 Ar 和

N2 的混合气氛下进行, Ar 和 N2 的流量分别是 32 和

24 mL/min, 总的气体压强控制在 1.0 Pa 左右。为了

获得均匀沉积的涂层, 设置靶基距离为 8 cm, 基片

的旋转速度为 20 r/min。基片加-50 V 偏压, 加热温

度为 300℃。在制备单层膜时, 两基板不旋转, 分别

沉积得到 TiAlN 和 VN 单层膜, 沉积时长为 60 min, 

单层膜总厚度均为 0.8 μm 左右。在制备多层膜时, 

通过改变基底在不同靶前的停留时间 , 控制相邻

TiAlN 层和 VN 层的层厚之比为 1 : 1, 改变其总厚

度, 即固定调制比为 1 : 1 获得不同调制周期=8 nm 

(4 nm/4 nm)、=20 nm (10 nm/10 nm)的 TiAlN/VN 多层

膜, 沉积时长为130 min, 涂层总厚度均为1.8 μm左右。 

采用Bruker D8型X射线衍射仪(XRD)对TiAlN/ 

VN 纳米多层膜及 TiAlN、VN 单层膜的物相和晶体

结构进行分析; 采用 Hitachi S4800 型冷场发射扫描

电子显微镜(SEM)观察涂层的断口截面生长形貌; 

采用 FEI Tecnai F20 型透射电子显微镜(TEM)观察

涂层的微观结构; 采用 MTS NANO G200 型纳米压

痕仪(Berkovich 金刚石压头)测量涂层的硬度; 采用

CETR UMT-3 型多功能摩擦磨损实验机(Al2O3 球摩

擦副)测试涂层的摩擦系数。 

2  结果与讨论 

图1为不同调制结构(调制周期分别为8和20 nm)

的多层膜样品以及相同条件下制备的 TiAlN、VN

单层膜样品的 XRD 图谱, 由图可以看出, VN 和 

TiAlN 单层膜均为单相的 NaCl 型面心立方晶体结

构, 其中 VN 单层膜具有明显的(200)择优取向。对

于 TiAlN单层膜, 由于固溶了大量铝原子(薄膜中铝

元素与钛元素的原子比为 1 : 1)使得薄膜内部产生

了较大的晶格畸变, 因而其晶体完整性显著低于 VN

单层膜。 

从图 1 还可以看出, 当 TiAlN 和 VN 两种异质

材料交替沉积形成纳米多层膜后, 薄膜中并没有发

现对应其组成材料 TiAlN 和 VN 的衍射峰, 而是分

别形成了新的独立多层膜(111)和(200)衍射峰。如 

 

 
 

图 1  TiAlN、VN 单层膜和 TiAlN(4 nm)/VN(4 nm)、TiAlN 

(10 nm)/VN(10 nm)多层膜的 XRD 图谱 

Fig. 1  XRD patterns of TiAlN, VN single film and TiAlN/VN 
nano-multilayer films with different thicknesses 
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图1所示, 纳米多层膜的(200)衍射峰刚好位于TiAlN

和 VN 单层膜的对应衍射峰峰位之间(因 VN 单层膜

(111)衍射峰信号太弱, 无法比较多层膜(111)衍射峰

与其之间的位置关系)。结合 TiAlN/VN 纳米多层膜

HRTEM 结果(图 2)可以判断, 在制备的纳米多层膜

中, TiAlN 层和 VN 层之间形成了共格生长结构。由

于共格应力的存在, 多层膜中 TiAlN (200)峰向大角

度方向偏移, 而对应 VN (200)峰向小角度方向偏移, 

直至相互靠近、重合而最终形成多层膜的(200)衍

射峰。 
 

 
 

图 2  溅射态 TiAlN (10 nm)/VN (10 nm)多层膜 TEM 片 

Fig. 2  TEM images of sputtered TiAlN(10 nm)/VN(10 nm) 
nano-multilayer films 
(a) BF-TEM and SAD images; (b) HR-TEM image; (c) FFT and IFFT 
images 

图 2 为溅射态的 TiAlN(10 nm)/VN(10 nm)多层

膜截面 TEM 照片, 分别包括 TEM 明场像及衍射花

样(a)、高分辨像(b)和高分辨像经傅里叶反转换后的

图(c)。由图 2 可以看出, 纳米多层膜呈现明显的周

期性调制结构 , 并且有较平直且清晰的调制层界

面。图中的衬度是因相邻两调制层的平均电子密度

不同而产生的, 其中浅色条纹是 TiAlN 层, 深色条

纹是 VN 层。多层膜的选区电子衍射花样为一套非

连续的面心立方结构的多晶环 , 说明该纳米多层

膜中的 TiAlN 和 VN 均为面心立方结构, 如图 2(a)

插图所示。图 2(b)为 TiAlN/VN 纳米多层膜的高分

辨晶格条纹像, 由图可见, 制备的 TiAlN(10 nm)/ 

VN(10 nm)纳米多层膜的晶格条纹能够连续穿越一

系列 TiAlN 和 VN 的调制层, 表明交替沉积制备的

TiAlN和 VN纳米多层膜形成了共格外延生长结构。 

图 3为 TiAlN/VN多层膜样品的断面 SEM照片, 

从图中可以看出, 多层膜均呈典型的柱状晶生长结

构, 多层膜中交替生长的 VN 层和 TiAlN 层并没有

打断彼此柱状晶的生长。 

图 4 为 TiAlN、VN 单层膜和 TiAlN/VN 多层膜

的加载–卸载变形曲线。根据加–卸载曲线, 由 Oliver

公式[19]可以计算出TiAlN、VN单层膜、TiAlN(4 nm)/ 

VN(4 nm)、TiAlN(10 nm)/VN(10 nm)多层膜的硬度

和弹性模量 E, 结果如表 1 所示。由测量结果可以

发现, 相比于 TiAlN 单层膜, TiAlN/VN 纳米多层膜 
 

 
 

图 3  TiAlN (4 nm)/VN (4 nm) (a)、TiAlN(10 nm)/VN(10 nm) 

(b)纳米多层膜的断面 SEM 照片 

Fig. 3  Cross-sectional SEM images of (a) TiAlN(4 nm)/   
VN (4 nm) and (b) TiAlN(10nm)/VN(10 nm) nano-multilayer 
films  
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图 4  TiAlN、VN 单层膜和 TiAlN/VN 多层膜的加–卸载曲线 

Fig. 4  Nanoindentation load-displacement of TiAlN, VN single 
film and TiAlN/VN multilayer films 
 

表 1  TiAlN、VN 单层膜和 TiAlN/VN 

多层膜的硬度及弹性模量 

Table 1  Hardness and modulus of elasticity of TiAlN,  
VN single film and TiAlN/VN multilayer films 

Sample Hardness/GPa E/GPa 

TiAlN 27.5 484.9 

VN 25.8 567.7 

TiAlN(4 nm)/VN(4 nm) 31.2 516.6 

TiAlN(10 nm)/VN(10 nm) 38.3 683.1 

 

的硬度和弹性模量能够得到显著提高, 特别是对于

TiAlN(10 nm)/VN(10 nm)纳米多层膜, 其硬度和弹

性模量的增量分别达到了 39.3%和 40.9%。 

如图 5所示, TiAlN单层膜的摩擦系数初始值约

为 0.3, 开始磨损后, 摩擦系数迅速升至 0.95, 之后

数值稳定在 0.95 左右。相比于 TiAlN 单层膜, VN

单层膜的摩擦系数较低, 且一直稳定在 0.3 左右。对

于 TiAlN/VN 纳米多层膜, 由于其中插入了摩擦系 
 

 
 

图 5  TiAlN、VN 单层膜和 TiAlN/VN 多层膜的摩擦系数 

Fig. 5  Friction coefficient of the TiAlN, VN single film and 
TiAlN/VN multilayer films 

数较低的 VN, 多层膜的摩擦系数相比 TiAlN 单层

膜显著的降低, 如制备的 TiAlN(4 nm)/VN(4 nm)和

TiAlN(10 nm)/VN(10 nm)纳米多层膜的摩擦系数分

别约为 0.4 和 0.5。 

由图 4 可知, 采用 TiAlN 和 VN 两种材料组合

制备的 TiAlN/VN 纳米多层膜能够获得硬度相比于

各组成材料显著升高的“超硬效应”, 相比于 TiAlN

其硬度的最大增量为 39.3%。对于这类纳米多层膜

的强化可用模量差理论[20]和交变应力场理论[21]进 

行解释。根据 Koehler 等[20]基于共格外延生长结构

模型提出的模量差理论, 当 TiAlN/VN 纳米多层膜

内部位错穿过由不同剪切模量的 TiAlN 层与 VN 层

形成的共格界面时, 将受到界面的排斥作用, 即界

面对位错的镜像力 , 从而使位错运动受阻 , 因此

TiAlN/VN 纳米多层膜硬度升高。根据 Kato 等[21]提

出的交变应力场理论, 如果在纳米多层膜的生长方

向形成交变的拉、压应力场, 同样会对位错的运动

造成阻碍作用。TiAlN 层与 VN 层之间以共格外延

生长结构交替沉积时, 由于两层材料点阵常数不同, 

使界面处产生了界面应力 , 原本具有较大晶格常

数的TiAlN受到双轴压应力的作用而减小, 而具有

较小晶格常数的 VN 受到双轴拉应力的作用而增

大 , 因此在纳米多层涂层的生长方向上会形成交

变应力场, 使位错从受压应力的TiAlN层穿越界面

进入受拉应力的 VN 层时受到阻碍, 薄膜得到强化, 

硬度升高。 

对于制备的 TiAlN(4 nm)/VN(4 nm)纳米多层膜, 

其溅射态的硬度为 31.2 GPa, 低于 TiAlN(10 nm)/ 

VN(10 nm)多层膜的硬度, 这是由于在薄膜沉积过

程中荷能粒子的轰击会在多层膜中的组成材料层的

界面处形成界面混合区, 界面混合区的存在在一定

程度上会破坏多层膜的共格结构, 减弱了纳米多层

膜的交变应力场, 使得交变应力(拉应力和压应力)

晶体层的体积比减小, 从而降低了多层膜的硬度增

量。Chu 等[22]研究认为甚至可以形成 1.5 nm 厚的界

面混合区。因此在纳米多层膜调制周期较小时, 界

面混合区在多层膜中会占有较大比例, 涂层的硬度

也会较低。 

另外, TiAlN/VN 纳米多层膜和对应单层膜的摩

擦系数测量结果显示, TiAlN 单层膜作为 Ti 基涂层

具有较高的摩擦系数, 但是通过周期性插入摩擦系

数较低的VN层形成TiAlN/VN纳米多层膜后, 其摩

擦系数能够大大降低。随着多层膜调制周期的增加, 

多层膜的摩擦系数会有所增加, 且趋于不稳定。 
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3  结论 

1) 不同周期的 TiAlN/VN 多层膜均呈典型的柱

状晶生长结构, VN层的插入并没有打断 TiAlN涂层

柱状晶的生长。其中 TiAlN(10 nm)/VN(10nm)纳米

多层膜以完全共格外延结构生长, 并获得了硬度显

著升高的“超硬效应”, 硬度达到 38.3 GPa;  

2) TiAlN 单层膜的摩擦系数较高, 通过周期性

地插入摩擦系数较低的 VN 层能够使得 TiAlN 的摩

擦系数大大降低, 摩擦系数最低为 0.4。 
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