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原子层沉积 TiN/Al2O3多层纳米涂层的制备及层结构对性能的影响 
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[摘要]针对微铣削加工中存在的尺寸效应问题，本研究设计并构建了四种具有不同层状结构的 TiN/Al2O3 多层纳米涂层体系，

首次采用原子层沉积技术（ALD）完成了该系列涂层的制备。通过 X射线光电子能谱（XPS）和掠入射Ｘ射线衍射（GIXRD）等

方法对纳米涂层的化学成分进行了详细表征。利用摩擦磨损实验机和洛氏硬度计等设备对纳米涂层的性能进行检测，研究了

不同层结构对摩擦磨损性能的影响。结果表明：成功制备了纳米尺度的多层结构涂层，基体表面未观察到明显滴状气泡和破

损，且涂层表现出优异的结合力。在摩擦磨损性能测试中，耐磨性最好的层结构相较于无涂层基体摩擦系数降低了约 23.53%。

原子层沉积制备的多层纳米涂层能够提升刀具的力学性能，通过合理的结构设计，可以进一步优化材料的性能表现。 
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Abstract: Aiming at the size effect problem existing in micro-milling processing, in this study, four TiN/Al₂O₃ multilayer nano-coating 

systems with different layered structures were designed and constructed. For the first time, atomic layer deposition (ALD) technology was 

adopted to complete the preparation of this series of coatings.The chemical composition of the nano-coatings was characterized via X-ray 

photoelectron spectroscopy (XPS) and grazing-incidence X-ray diffraction (GIXRD). The influence of different layer structures on the 

properties of the nano-coatings was evaluated using a tribometer and Vickers hardness tester. Results indicate that the nanoscale multilayer 

coatings were successfully prepared, with no observable bubble droplets or damage on the substrate surface, demonstrating excellent 

adhesion. In friction and wear performance tests, the friction coefficient of the coating with the best wear resistance decreased by 

approximately 23.53% relative to the uncoated substrate. Atomic layer deposition-prepared multilayer nano-coatings can enhance the 

mechanical properties of tools, and material performance can be further optimized through rational structural design. 
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引言 

微铣削技术因其能够加工具有微尺寸特征、复杂几何形

状、多样化材料以及较高尺寸精度和表面质量的微零件，已

成为一种具有广阔应用前景的微加工方法
[1]
。受限于目前的

制造工艺，硬质合金微铣刀较小的切削刃钝圆半径会使刀具

寿命较低。通过在刀具表面施加涂层，可以有效减缓刀具磨

损，延缓尺寸效应的发生，从而提高刀具的使用寿命
[2]
。 

众多研究表明，多层涂层相比于单层涂层更能提高涂

层的韧性和延展性，降低涂层内的残余应力
[3]
。当多层涂

层的调制周期达到纳米级别的时候，其硬度、韧性等力学

性能提升很大
[4]
。Usman 等人

[5]
研究了 1 微米总厚度下不

同层厚的多层纳米 DLC 涂层的力学性能，结果表明，当层

厚度减小时，硬度、弹性模量和残余应力会增加但涂层的

粘附力下降。Gao 等人
[6]
研究表明，Al2O3 层厚为 0.5～

4.5nm 的多层 TiAlN/Al2O3涂层的硬度超过了 36Gpa。 

传统涂层技术由于其制备过程中易产生针孔、液滴等

缺陷，难以满足精密微切削加工的要求
[7]
。相比之下，原

子层沉积技术因其能够制备均匀薄膜并适用于高纵横比

结构的特性，被广泛应用于微加工领域中
[8]
。本研究采用

原子层沉积技术制备 Al2O3/TiN 多层纳米涂层，通过摩擦

磨损、结合力等实验，对不同层结构多层纳米涂层的性能

进行研究，为纳米 Al2O3/TiN 多层涂层在刀具领域的应用

提供了理论支持和实验依据。 

1 实验方法 

1.1 纳米多层涂层的设计 

多层纳米涂层的设计如表 1 所示，其中 W 代表外层厚

内层薄涂层，N代表内层厚外层薄涂层，A代表 Al2O3涂层，

T 代表 TiN 涂层。 
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表 1  纳米多层涂层的设计 

Name Material Thickness ratio 
Cycle 

period 

WT/A TiN/Al2O3 T1/A1:T2/A2:...:T6/A6=10:15:...:35 270 

WA/T Al2O3/TiN A1/T1:A2/T2:...:A6/T6=10:15:...:35 270 

NT/A TiN/Al2O3 T1/A1:T2/A2:...:T6/A6=35:30:...:10 270 

NA/T Al2O3/TiN A1/T1:A2/T2:...:A6/T6=35:30:...:10 270 

1.2 纳米多层涂层的制备 

基底采用商用 WC-8%wtCo 硬质合金刀具，尺寸为 16

³16³4.5mm。在原子层沉积前，将样品用无水乙醇超声

波清洗 10min 去除表面的油污和附着物，将清洗后的样品

置于去离子水中超声波 10min，去除表面的无水乙醇，最

后用氮气吹干。 

用原子层沉积设备对清洗后的样品在 200°C 下沉积多

层 Al2O3/TiN纳米涂层。分别采用 T-ALD和 PE-ALD沉积氧化

铝和氮化钛，可以得到设计的 TiN/Al2O3多层纳米涂层。 

1.3 纳米多层涂层的性能检测 

采用美国 Thermo Scientific K-Alpha x 射线光电子

能谱仪（XPS），单色 Al Kα 源（1486.6eV）做为 x 射线

的光源，用氩离子溅射薄膜 10nm 后获得薄膜深度剖面的图

谱。得到的原始数据统一按照 C 1s 的标准峰 284.8eV 作为

结合能参考的标准进行校核。采用日本 Rigaku Smartlab 掠

入射 XRD（GIXRD）进行薄膜表面晶体结构的分析，掠入射

角度和扫描速率分别是 1.5°和 6°/min。采用洛氏硬度计

对涂层进行结合力测试，加载力和加载时间分别是 60N 和

5s。采用高速往复式摩擦磨损试验机（HRS-2M，兰州中科凯

华科技开发有限公司）来测试不同涂层之间的摩擦系数，设

置参数为：5N加载力、6mm行程和铜球。用扫描电子显微镜

（SEM，Tescan Mira4）观察摩擦磨损后样品表面的划痕，

并 用 能 量 色 散 光 谱 仪 （ EDS ， Oxford Instruments 

Xplore30.Aztec one）检测划痕周围的元素分布。 

2 结果与讨论 

2.1 纳米涂层成分表征 

图 1 为氮化钛样品的 XPS 拟合数据。Ti2p3/2 结合能

455.79 eV、457.03 eV 和 458.60 eV，Ti2p1/2 结合能

460.51 eV、463.00 eV和 464.54 eV，分别对应 Ti-N、Ti-N-O

和Ti-O键
[9]
。其中，Ti-O键的Ti2p1/2结合能偏移5.94 eV，

源于样品暴露空气后氧化
[10]
。N1s 的 396.8 eV、397.6 eV

和402.8 eV峰，分别对应Ti-N、Ti-N-O及化学吸附态N
[9, 10]

。

O1s的 530.7 eV和 531.4 eV峰，分别归属 Ti-O和 Ti-N-O

键
[9, 11]

。这证实了 TiN薄膜的制备和表面氧化行为。 

图 2 是氧化铝样品表面的 XPS 拟合数据。从图 2(a)

全谱图可以看出，涂层仅包含 Al、O 和 C 元素，未检测到

其他杂质的存在。Al2p 的结合能 74.7eV，O1s 峰的结合

能 531.55eV，这对应氧化铝中的 Al-O 键，未观察到其它

化学键存在
[12-13]

，这证实了氧化铝涂层的成功制备。 

2.2 结合力 

图 3 是不同层结构多层纳米涂层的结合力图片。根据

VDI 3198 压痕实验标准
[14]

可知，不同层结构的多层纳米

涂层的结合力全部符合 HF1 级标准(存在裂纹且周围未出

现涂层剥落)，这说明不同层结构多层纳米涂层的结合力

效果优异。 

 
图 1  溅射深度为 10nm处氮化钛的 XPS 

 
图 2  氧化铝表面的 XPS
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图 3  不同层结构涂层的结合力 

2.3 摩擦磨损 

图 4（a）是不同涂层在相同加载力下的摩擦磨损数

据图。从图中可以看出，在多种层结构的多层纳米涂层中，

NT/A 型涂层表现出最优异的摩擦磨损性能。具体而言，N

型涂层的摩擦磨损系数曲线整体优于 W 型涂层，而 T/A

型涂层的摩擦磨损系数曲线则显著优于 A/T 型涂层。 图

4(b)是不同涂层在相同加载力下的平均摩擦系数数据。其

中，NT/A、WT/A、WA/T、NA/T 型和无涂层的平均摩擦系

数分别为 0.78、1.19、1.33、1.57和 1.02。这些结果表

明，涂层的层结构设计对其摩擦磨损性能具有重要影响。 

 

 
图 4  样品的摩擦系数曲线和平均摩擦系数 

图5是样品在摩擦磨损实验后磨痕区域的SEM图像和

EDS 分析结果。在图 5（a）中可以看到，划痕底部存在 TiN

的富集区域，表明在涂层破裂后，形成的氮化钛颗粒参与摩

擦副运动，并在摩擦表面形成一层保护性阻挡层，有效抑制

了 Cu 球的黏结磨损和扩散作用。这一发现与 Musschoot 等

人
[15]
研究结果一致，其研究表明 TiN在阻止铜的扩散方面具

有显著效果。相比之下，氧化铝在划痕区域明显被 Cu带走。

这是由于氧化铝在大气中与铜摩擦时，铜在氧化过程中发生

了黏结磨损，这与 Hiratsuka等人
[16]
的研究一致。 

 

 

 

 
图 5  样品的 SEM和 EDS照片 
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在摩擦磨损过程中，多层纳米涂层的表层材料会被

“切除”，随后剩余的多层纳米涂层结构参与铜球与基体

之间的摩擦磨损，并逐渐形成稳定的摩擦层。对于 N 型结

构，其外层薄的层结构，在初始磨损阶段被完全去除，随

后内层涂层参与磨损并形成稳定的摩擦层。对于 W 型结构，

其最外层为较厚的层结构，在初始磨损阶段因剧烈摩擦而

率先被破坏，而内层较薄的层结构在稳定磨损阶段难以形

成稳定的摩擦膜，因此 W 型结构涂层的摩擦系数曲线波动

大于 N 型结构涂层。 

3 结论 

本研究设计并构建了四种具有不同层结构的多层纳

米涂层体系，首次采用原子层沉积技术（ALD）成功制备

了氮化钛/氧化铝多层纳米涂层，并通过摩擦磨损实验首

次测得其关键性能数据。基于上述实验数据，可得出如下

结论： 

（1）采用 T-ALD 和 PE-ALD 的方法，在 YG8 硬质合

金刀片上分别成功制备了氧化铝和氮化钛涂层，并进一步

设计并制备了具有优异结合力的 TiN/Al2O3多层纳米结构

涂层。 

（2）NT/A 型结构的多层纳米涂层表现出最优异的耐

磨性，其平均摩擦系数是 0.78，相较于无涂层基体提升

了 23.53%。 
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