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摘  要：研究提出一种新型的双级高功率脉冲磁控溅射技术，通过合理调配双级脉冲电场参数在不同 N2 流量条件下制

备了 TiN 镀层并对其微观结构及性能进行分析。结果表明，随着 N2 流量由 10 mL/min 逐渐增加至 40 mL/min 时，TiN

镀层的择优取向由（111）晶面逐渐转变为（220）晶面、表面形貌由多方向棱角的锥状结构转变为紧密结合的圆胞状结

构，镀层均呈现柱状晶的生长方式且平均晶粒尺寸为纳米级，当氮气流量为 20 mL/min 时镀层 N/Ti 原子比最接近标准

值 1，镀层组织结构最为致密且具有最优的力学性能和膜基结合性能；同时，利用新型的双级高功率脉冲磁控溅射技术

可有效改善传统高功率脉冲磁控溅射平均沉积速率较低的技术缺憾，当 N2 流量为 20 mL/min 时可达到 46.35 nm/min。 
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高功率脉冲磁控溅射(HPPMS)是利用较高的瞬时

脉冲功率和较低的占空比来产生高金属离化率的一种

磁控溅射技术[1,2]，峰值功率可以达到 MW 级别，由

于脉冲作用时间短，其平均功率低，可保护靶材不会

因为温度过高而融化损伤[3]。因此，HPPMS 综合了普

通直流磁控溅射沉积温度低、镀层表面光滑和电弧离

子镀离化率高、镀层膜基结合强度好的技术优点[4]，

且离子束流不含大颗粒，在保证镀层具有良好的微观

结构的同时获得优异的膜基结合性能，同时在提高镀

层致密性与均匀性、改善镀层综合性能等方面具有显

著优势[5]，引起了硬质镀层和功能镀层等应用领域的

广泛关注[6]。尽管 HPPMS 的众多优点引人入胜，但其

自身平均沉积速率较低 ( 仅为直流磁控溅射的

15%~50%)，极大限制了其在工业领域的广泛推广及应

用，而靶材离子的自溅射和极低的放电占空比(不足

5%)是引起 HPPMS 平均沉积速率较低的主要原因[7,8]。 
基于此，实验自主研制新型的双级高功率脉冲电

场[9]，即一个脉冲周期内包含 2 个连续且可独立调控

的脉冲阶段，分别为弱离化阶段与强离化阶段。图 1
为不同电场环境靶电流变化波形图，在直流电场环境

下，随着放电时间的延长靶电流保持恒流状态；在单

脉冲高功率电场环境下，将瞬时靶电流快速提升至极

高峰值后迅速关断输出，电流强度达到峰值后并未进

入有效的稳态维持阶段便开始迅速下降，且占空比往

往低于 5%，使得有效沉积时间大幅减小，大大降低了

沉积效率[10]。研究提出增大占空比、降低峰值靶电流

以期提高沉积效率的设计理念，将电场模式设计为分

段式或阶梯式双级高功率脉冲电场，如图 1 蓝色波形

部分所示，占空比可达 10%~100%，在第 1 脉冲阶段

内施加较低功率使 Ar 气初步离化，形成低密度的等离

子体，定义为弱离化阶段；而在第 2 脉冲阶段内施加

较大功率使原子进一步离化，形成高密度等离子体，

定义为强离化阶段。一方面，利用弱离化阶段产生的

低密度等离子体可降低强离化阶段产生高密度等离子

体的电压，减少了镀料离子受电场作用返回靶面的可

能[11]，避免了镀料的损失；同时，弱电离阶段可产生

一定程度的预电离，对于消减残余应力、改善膜基结

合状态具有很好的促进作用[12]。更重要的是，在强离

化阶段，通过电流控制模式迅速提升靶电流时，将会

大幅增加 Ar+轰击靶面的强度与频次，可显著提高镀

料的碰撞离化率和镀层的沉积速率[13]。同时，高动能

的镀料具有良好的扩散能，可有效改善镀层的膜基结

合力和组织的致密性。 
多年来国内外众多领域学者研究了 N2 流量对磁

控溅射制备 TiN 镀层的影响, 研究表明, 在镀层沉积

过程中 N2 流量的变化直接影响真空腔内反应离子的 



·4110·                                        稀有金属材料与工程                                            第 51 卷 

0 50 100 150 200 250

Ton

Toff

Toff

T'
on-weak ionization

 Dual-stage pulse electric field
 Monopluse electric field
 DC electric field

T''
on-strong ionization

Ta
rg

et
 C

ur
re

nt
/A

t/μs

τ<5%

10%<τ<100%

 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 1  不同电场环境电流波形示意图 

Fig.1  Target current waveform under different electric fields 
 

结合程度及沉积粒子在膜层表面的扩散行为[14]，从而

使得 TiN 镀层的组织结构与性能存在显著差异，是镀

层沉积过程中的重要参数之一[15]。因此，本实验在自

主研制的新型双级高功率脉冲磁控溅射工艺条件下探

究 N2 流量对 TiN 镀层成分含量、晶体结构、组织形貌

及性能的影响。 

1  实 验 

实验采用自行研制的双级高功率脉冲电源系统和

MSIP-019 型非平衡闭合场磁控溅射主机沉积镀层，真

空腔尺寸为 Φ450 mm×H400 mm，双级高功率脉冲电

源的最大功率为 12 kW、占空比可调范围为 10%~ 
100%，弱离化与强离化阶段脉冲导通宽度 T 'on 与 T "on、

脉冲关断宽度 Toff 可根据需要进行调配设置。实验分

别选取 M2 高速钢和 P 型单晶硅(100) 2 种基体材料，

实验前对其进行预处理、表面清洗、纯氮气吹干，然

后放置于真空腔内距靶材 130 mm 处的可旋转工件架

上(转速设定为 5 r/min)，通过固定气体总流量的同时

改变 N2流量的方式进行 TiN 镀层沉积, 具体沉积参数

见表 1 所示。沉积镀层后 M2 高速钢基片试样主要用

于测试镀层的显微硬度、膜基结合力等力学性能；而

P 型单晶硅(100)基片试样则用于检测镀层的晶体结

构、表面形貌、镀层厚度及沉积速率等。 
采用 JSM-6700F 型场发射扫描电子显微镜观察

TiN 镀层的表面与截面形貌，二次电子分辨率 1 nm，

最大放大倍数 650 000 倍，背散射电子分辨率为 3 nm，

工作电流为 20 μA，加速电压为 200 kV。采用 X 射线

能谱分析镀层的成分及含量。采用 JEM-3010 型透射

电子显微镜表征镀层的微结构，最高加速电压为 300 
kV，点分辨率 0.17 nm。采用 XRD-7000X 型 X 射线

衍射仪分析镀层的相结构，Cu 靶 Kα 线，X 射线入射

波长 λ=0.1542 nm，工作管压 40 kV，管流 40 mA，掠

射角 2°，2θ 扫描范围 20°～80°，步长 0.02°，扫描速

度 8°/min。 
采用 JSM-6700F型场发射扫描电子显微镜对单晶

Si 基体上所沉积镀层的截面进行观察与检测的同时，

对其厚度进行标定，然后取其平均值，根据镀层厚度

与沉积总时间或有效沉积时间的比值得出镀层的平均

沉积速率和瞬时沉积速率。采用 Nano-Indenter G200
型纳米压痕仪测试镀层显微硬度，Berkovich 三棱锥金

刚石压头，载荷分辨率 50 nN，位移分辨率≤0.01 nm，

泊松比为 0.27，测试温度为室温 23 ℃，相对湿度为

63%，加载载荷为 60 N，压入深度按照镀层厚度的 10%
选取，每个样品均测量 5 次取平均值，以保证测试结

果的准确性和可靠性。采用 WS-2005 镀层附着力自动

划痕仪通过临界载荷法来评价镀层与基体之间的结合

性能，划针为锥角 120°、顶端半径 0.2 mm 的金刚石

圆锥，划痕长度为 3 mm，加载载荷 0~30 N，然后利

用 OLYMPUS GX71 型金相显微镜对镀层的单行程划

痕形貌进行观察。 

2  结果与讨论 

2.1  TiN 镀层的微观结构 

图 2 与图 3 分别为双级 HPPMS 不同 N2 流量条件

下 TiN 镀层的表面与截面形貌。可以看出，当 N2 流量 
 

表 1  不同 N2 流量条件下 TiN 镀层样品的沉积参数 

Table 1  Deposition parameters of TiN coatings samples at different N2 flow rates  

Sample Ip/A Id/A·cm-2 T 'on/T "on, ms Toff/ms f/Hz Ut/V Us/V P/Pa N2 flow rate/ 
mL·min-1 

Ar flow 
rate/mL·min-1

t/
min

1# 2.2/20 0.30 6/6 8 50 220/525 -60 0.8 10 65 40
2# 2.2/20 0.30 6/6 8 50 220/520 -60 0.8 20 55 40
3# 2.2/20 0.30 6/6 8 50 220/518 -60 0.8 30 45 40
4# 2.2/20 0.30 6/6 8 50 220/512 -60 0.8 40 35 40

Note: Ip-target peak current in the weak and strong ionization stage, Id-target current density at the strong ionization stage, T  'on-the pulse 

conduction width in the weak ionization phase, T  ''on-the pulse conduction width in the strong ionization phase, Toff-pulse turn-off width, 

f-frequency, Ut-target voltage, Us-bias voltage, P-vacuum chamber pressure, t-deposition time 
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图 2  不同 N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的表面形貌 

Fig.2  SEM surface morphologies of TiN coatings deposited at different N2 flow rates: (a) 10 mL/min, (b) 20 mL/min, (c) 30 mL/min, and 

(d) 40 mL/min 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 3  不同 N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的截面形貌 

Fig.3  SEM cross-section morphologies of TiN coatings deposited at different N2 flow rates: (a) 10 mL/min, (b) 20 mL/min,          

(c) 30 mL/min, and (d) 40 mL/min 
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为 10 mL/min 时，镀层表面颗粒呈多方向棱角的锥状

结构，颗粒之间较为疏松，夹杂着许多孔洞和间隙，

从截面形貌可以看出镀层以柱状方式生长 [16]，且柱

杆结构之间存在许多孔洞和架空；当 N2 流量为    
20 mL/min 时，镀层表面颗粒为结合紧密的圆胞状结

构，致密性较好，孔洞和间隙显著减少，镀层以柱状

方式生长，且柱杆结构之间的孔洞和架空较少，表现

为致密的柱状晶结构；当 N2 流量增大至 30 mL/min
时，镀层表面颗粒尺寸有所减小，仍为圆胞状结构，

镀层仍保持柱状生长方式，柱杆结构之间存在少量的

空洞和微孔；当 N2 流量继续增大至 40 mL/min 时，

镀层表面的颗粒尺寸最为细小，仍保持圆胞状的结构

和柱状生长方式，柱杆结构之间存在少量显著的微孔

和空洞。 
图 4 所示为双级 HPPMS 不同 N2 流量条件下所制

备 TiN 镀层的 XRD 图谱。由图可知，其衍射图谱在

衍射角 2θ为 36.7°、42.6°、61.8°处均出现明显的衍射

峰。与标准 PDF#38-1420 卡片对比，均为 NaCl 型面

心立方结构，即 fcc 结构，其衍射峰分别对应 fcc-TiN
结构的(111)、(200)、(220)晶面。衍射图谱中未出现

Ti 或 Ti2N 的衍射峰，说明镀层的成分为单相 TiN 结

构。从图中还可以看出，随着 N2 流量的增加，各晶面

衍射峰的强度发生了变化，说明不同 N2 流量条件下制

备的 4 组 TiN 镀层的晶体结构存在显著差异。为了进

一步更加深入的分析，实验利用 Scherrer 公式

0.89
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对 TiN 镀层的平均晶粒尺寸及各个晶面所对应的织构

系数进行计算[17,18]，结果如表 2 所示。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 4  不同 N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的 XRD 图谱 
Fig.4  XRD patterns of TiN coatings deposited at different N2 

flow rates 

表 2  不同 N2 流量条件下 TiN 镀层的平均晶粒尺寸和各晶面 

的 TC 值 

Table 2  Average grain size and TC values of each crystal plane 

for TiN coatings deposited at different N2 flow rates 

N2 flow 
rate/mL·min-1

 Grain 
size/nm 

TC(hkl) 

TC(111) TC(200) TC(220) 

10 24 0.57 0.10 0.33 

20 18 0.51 0.08 0.41 

30 15 0.35 0.11 0.54 

40 13 0.37 - 0.63 

 
结合图表可知，当 N2 流量为 10 mL/min 时，镀层

沿(111)晶面择优生长，而(200)、(220)以及(311)衍射

峰强度均很低，说明在新型双级脉冲电场条件下，镀

料的体扩散能力较强，在镀层生长过程中起到主导作

用的是应力应变能，使得镀层沿着自由能最低的(111)
晶面择优生长；当 N2 流量为 20 mL/min 时，真空腔内

N 离子的数量有所增加，使更多的氮离子和脱靶 Ti 粒
子结合，衍射峰的强度增强且宽度变窄，说明结晶程

度明显提高，此时镀层沿(111)和(220)双晶面共同择优

生长；当 N2 流量至 30 mL/min 时，镀层很明显沿(220)
晶面择优生长，(111)晶面所对应的衍射峰强度均有所

下降，说明镀层的晶化程度有所降低，这主要是由于

随着 N2 流量的继续增加，导致真空腔内氮气分压升

高，气体分子与沉积粒子之间不断地发生碰撞，降低

了沉积粒子的轰击能力，降低了基片表面原子的活  
性[19]，从而使得镀层的结晶度下降；当 N2 流量继续

增大至 40 mL/min 时，(111)晶面所对应的衍射峰强度

显著降低，镀层沿(220)晶面择优生长，但其衍射峰强

度整体上有所降低，这是由于随着 N2 流量的急剧增加

会造成真空腔内的气压过高，导致沉积粒子能量在碰

撞过程中不断地发生损失，轰击能力的下降使得基片

表面原子的活性降低，同时，根据帕邢定律 [20]，若

N2 流量增加则会增大其溅射气压，使得沉积粒子的表

面扩散能增强，有利于镀层沿密排面沉积，在沉积过

程中镀层会沿着利于总体系能量最低的方向择优生

长，而对于 fcc 结构的 TiN 镀层而言，(111)和(220)晶
面通常具有相近的密排程度，因此，此时镀层以(220)
晶面为择优生长取向，从而降低系统总能量。 

同时，从表 2 还可以看出，随着 N2 流量的增大，

镀层的平均晶粒尺寸在减小，在 40 mL/min 时，平

均晶粒尺寸为 13 nm，整体均为纳米晶级别。在双

级高功率脉冲电场条件下，镀料粒子具有较高的能

量和密度，其在偏压的作用下于基片表面进行形核

和长大，最终经过充分扩散从而形成一定晶粒尺寸

的镀层。随着 N2 流量的逐渐增大，真空腔内反应气
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体的比例增大，腔内离化的沉积离子与气体分子会

发生不断地碰撞，碰撞几率的增加必然会造成能量

的损失，沉积粒子在镀层表面不断地形成新核，但

却无法提供足够的能量促使其长大 [21]。因此，镀层

的平均晶粒尺寸会随着 N2 流量的增大而逐渐减小，

整体处于纳米级别。  
为了进一步分析 N2 流量对 TiN 镀层晶体结构的

影响，对 N2 流量为 20、30 mL/min 时所制备 TiN 镀层

进行了高分辨透射电子显微(HRTEM)和选区电子衍

射(SAED)分析，结果如图 5 所示。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 5  20 和 30 mL/min N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的 HRTEM 像和 SAED 花样 

Fig.5  HRTEM images and SAED patterns of TiN coatings deposited at N2 flow rate of 20 mL/min (a) and 30 mL/min (b) 

 

由图可知，当 N2 流量为 20 mL/min 时，高分辨

TEM 照片中存在完整且清晰的晶格条纹，镀层主要表

现为纳米多晶结构，晶粒尺寸为 15~20 nm，通过

Digital Micrograph 软件分别对图 5a 中Ⅰ、Ⅱ区域的晶

格间距进行了标定，结果为 dⅠ=0.245 nm、dⅡ=0.147 nm，

其对应 TiN(111)、TiN(220) 2 个晶面的晶格常数；同

时由 SAED 花样可以看出，此时衍射斑点表现为明亮

且连续的多层光点环，说明此时镀层的晶体生长呈典

型的多晶态结构。当 N2 流量增大至 30 mL/min 时，

HRTEM 像中仅有部分区域存在完整且清晰的晶格条

纹，镀层也表现为纳米多晶结构，晶粒尺寸为 12~15 nm，

通过 Digital Micrograph 软件分别对图 5b 中Ⅱ区域的晶格

间距进行了标定，结果为 dⅡ=0.147 nm，其对应 TiN(220)
晶面的晶格常数；同时由 SAED 花样可以看出，此时

衍射斑点表现为昏暗的多层光环，说明镀层的晶化

程度显著降低。这与上文中 XRD 的物相检测结果  
一致。  
2.2  TiN 镀层的沉积速率 

由镀层的截面 SEM 形貌可知当 N2 流量为 10、20、
30、40 mL/min 时，膜厚分别为 1351、1854、1317、
1172 nm，平均沉积速率与实际沉积速率的计算结果如

图 6 所示。 
可以看出，随着 N2 流量的增加，实际沉积速率和

平均沉积速率均呈现先增大后减小的变化趋势，当 N2

流量为 20 mL/min 时曲线出现拐点，此时 TiN 镀层的 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 6  不同 N2流量条件下所沉积 TiN 镀层的平均和实际沉积速率 

Fig.6  Average and actual deposition rates of the TiN coatings 

deposited at different N2 flow rates 

 

瞬时沉积速率（116 nm/min）和平均沉积速率（46.35 
nm/min）均达到最高值，较传统高功率脉冲磁控溅射

而言[22]，其平均沉积速率有了成倍的提升。通常情况

下，镀层的沉积速率与其膜厚的变化息息相关，膜厚

减小也就意味着沉积速率下降。当 N2流量为 10 mL/min
时，沉积系统真空腔内的氮离子相对较少，会很快被

脱离靶面的钛离子所消耗，由于氮离子数量较少，反

应结合生成氮化钛沉积至基体表面受到限制，因此沉

积速率不高；当 N2 流量为 20 mL/min 时，沉积系统真

空腔内的氮离子逐渐增多，且氩离子对阴极靶面具有
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很强的轰击效果，具有较高的溅射产额，提高了镀层

的沉积速率。然而随着 N2 流量的继续增大，镀层的沉

积速率呈下降趋势，原因主要为：一方面，N2 流量过

大时会导致阴极靶面处于氮化状态，靶面中心位置周

围会生成少量松散的沉积物，随着 N2 流量的持续增

大，靶面沉积物区域的范围越来越大，便会出现靶中

毒的现象，从而影响镀层的沉积速率；另一方面，在

沉积过程中 N2 流量的增加必然会引起真空腔内工作

气体氩气溅射分压的降低、反应气体氮气溅射分压的

升高，脱离靶材表面的钛离子被散射的几率会有所提

高，平均自由程减小，钛离子到达基体并和氮离子发

生反应沉积的几率降低，从而使得 TiN 镀层的沉积速

率也显著降低。 

2.3  TiN 镀层的成分含量及力学性能 

不同 N2 流量条件下所沉积 TiN 镀层的成分及含量

进行检测进而计算得到 N/Ti 原子比 λN/Ti，结果见图 7。
由图可知，随着 N2 流量的增加，λN/Ti 呈逐渐递增的变

化趋势，当 N2 流量为 20 mL/min 时，N/Ti 原子比最接

近 TiN 的标准化学计量比，即 λN/Ti=1。图 8 为镀层的

硬度与弹性模量结果曲线。可知随着 N2 流量的增加，

镀层的硬度和弹性模量均呈先增大后减小的变化趋势，

N2 流量为 20 mL/min 时达到最大值(28.6、360.8 GPa)。
TiN 镀层的硬度主要取决于其化学组成与离子连接[23]。

TiN 镀层通常存在 3 种键型：金属 Ti-Ti 键、饱和 Ti-N
键和未饱和的 Ti-N 键，其中饱和 Ti-N 键的键能最大，

可达 397.2 eV，未饱和的 Ti-N 键能次之，金属 Ti-Ti 
键的键能最小，饱和 Ti-N 键含量的增大有利于镀层硬

度的提高[24,25]。当 N2 流量较低时，真空腔内氮含量偏

少，反应结合生成 TiN 沉积至基体表面受到限制，因

此饱和 Ti-N 键的含量偏低，不利于镀层硬度的提高；

当 N2 流量为 20 mL/min 时，适宜的氮含量利于 Ti 原子

与 N 原子的有效化学键结合，使得 N/Ti 原子比更接近

TiN 的标准化学计量比，并以饱和键方式连接，从而利

于硬度及弹性模量的提高；当 N2 流量过高时，真空腔

内氮含量过多，容易固溶于已经形成的 TiN 镀层中，

使 N、Ti 元素含量之比不断提高，镀层沉积过程中形

成过饱和的氮化层，最终导致镀层表现出相对较低的硬

度和弹性模量。同时，结构致密、缺陷较少、膜厚较厚

的镀层通常情况下对其硬度和弹性模量均具有促进的

作用[26]。综上，在相同的电场环境下对 N2 流量的合理

调控有利于镀层硬度和弹性模量的提高。 
2.4  TiN 镀层的膜基结合性能 

实验通过划痕实验法测定了不同 N2 流量条件下

所制备 TiN 镀层在变载载荷下划痕过程中镀层发生剥

离的最小载荷(临界载荷) Lc，结果如图 9 所示。同时

还利用金相显微镜对镀层的单行程划痕形貌进行观

察，结果如图 10。 
随着 N2 流量的增加，镀层的临界载荷 Lc 值先增

大后减小，在 N2流量 10、20、30、40 mL/min 时分别为

18.2、25.4、12.5、5.2 N。说明了在 N2流量为 20 mL/min
条件下所制备镀层的膜基结合强度最优，相反，在 N2 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 7  不同 N2 流量条件下制备 TiN 镀层的 N/Ti 原子比 λN/Ti 

Fig.7  N/Ti atomic ratios λN/Ti of TiN coatings deposited at 

different N2 flow rates 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

图 8  不同 N2 流量条件下制备 TiN 镀层的硬度与杨氏模量 

Fig.8  Hardness and Young’s modulus of TiN coatings deposited 

at different N2 flow rates 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 9  不同 N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的临界载荷 Lc 

Fig.9  Critical loads Lc of TiN coatings deposited at different N2 

flow rates 
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流量为 40 mL/min 条件下所制备镀层的膜基结合强度

最差。从划痕形貌也可以看出，当 N2 流量较低时(≤ 20 
mL/min)，在整个加载过程中，镀层仅在载荷较大时划

痕边缘有极少量的剥落，并没有出现大面积的剥离和

脱落，其单行程划痕失效机理主要表现为周边剥落；

当 N2 流量增加至 30 mL/min 时，在较小载荷下镀层划

痕沟槽内部和边缘处均很光滑，说明此时仅发生了较

小的塑性变形，随着载荷继续增大，镀层隆起变形继

而断裂，沟槽内存在明显的压缩剥落且剥落区域呈现

圆弧状，其单行程划痕失效机理主要表现为压缩剥落；

当 N2 流量继续增加至 40 mL/min 时，镀层在较小载荷

作用下发生了剥离，其单行程划痕失效机理主要表现

为压缩剥落与周边剥落共同作用。分析其原因，本研

究中影响镀层膜基结合强度的因素主要为镀层厚度和

微观结构，镀层的临界载荷随厚度的增加而增大，同

时，结构致密、缺陷少的镀层可以显著增强镀层的韧

性[27]，可提高镀层发生剥落的临界载荷，从而提高镀

层的膜基结合性能。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 10 不同 N2 流量条件下所制备 TiN 镀层的划痕形貌 

Fig.10  Scratch morphologies of TiN coatings deposited at different N2 flow rates: (a) 10 mL/min, (b) 20 mL/min, (c) 30 mL/min, and   

(d) 40 mL/min 

 

3  结 论 

1）随着 N2 流量的增加，TiN 镀层的择优取向由

(111)晶面转变为(200)晶面，较小的 N2 流量沉积条件

有利于制备结构致密、表面光滑的镀层，N2 流量为  
20 mL/min 时，镀层以致密的柱状晶方式生长，晶粒

细小且孔洞和间隙等缺陷较少。 
2）较传统高功率脉冲磁控溅射而言，利用新型双

级高功率脉冲电场可有效改善平均沉积速率较低的缺

憾，TiN 镀层的平均沉积速率约可提高 2 倍(最高可达

46.35 nm/min)。 
3）随着 N2 流量的增加，TiN 镀层的硬度、膜基

结合力均呈先增大后减小的变化趋势，当 N2 流量为

20 mL/min 时镀层具有较高的硬度(28.6 GPa)与膜基结

合力(25.4 N)。 
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Effect of N2 Flow Rate of Dual-Stage High Power Pulsed Magnetron Sputtering on the 

Microstructure and Properties of TiN Coatings 
 

Hao Juan, Yang Chao, Ding Yuhang, Zhang Jing, Wang Xu, Du Yuzhou, Ma Li, Jiang Bailing  
(School of Materials Science and Engineering, Xi’an University of Technology, Xi’an 710048, China)  

 

Abstract: A new dual-stage high power pulsed magnetron sputtering technology was proposed. The TiN coating was prepared by 

reasonably adjusting the parameters of the two-stage pulsed electric field under different N2 flow conditions, and its microstructure and 

performance were analyzed. The results show that as the N2 flow rate gradually increases from 10 mL/min to 40 mL/min, the preferred 

orientation of the TiN coating gradually changes from (111) to (220) crystal plane. The surface morphology of the coating changes from a 

multi-directional angular cone structure to a tightly combined round-cell structure. The coatings all present the growth mode of columnar 

crystals and the average crystal grain size is nanometers. When the N2 flow rate is 20 mL/min, the N/Ti atomic ratio of the coating is 

closest to the standard value of 1, and the coating structure is the densest and has the best mechanical properties and film-base bonding 

properties. At the same time, the use of new dual-stage high-power pulsed magnetron sputtering process can effectively improve the 

technical shortcomings of traditional high-power pulsed magnetron sputtering with a low average deposition rate. When the N2 flow rate is 

20 mL/min, it can reach 46.35 nm/min. 

Key words: dual-stage; high power pulsed magnetron sputtering; N2 flow rate; TiN coatings 
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