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钨表面双辉等离子渗镍组织及机理

孟氢钡 沈以赴 杨宗辉 陈文华

（南京航空航天大学材料科学与技术学院，南京，２１０００９）

摘要：采用双辉等离子渗金属技术在钨表面进行渗镍实验，并采用ＸＲＤ，ＳＥＭ，ＥＤＸ等分析手段对渗镍试样的微

观组织进行了表征。结果表明，镍改性层与基体结合良好，无明显缺陷。改性层与基体表面之间存在明显的扩散

层，扩散层中存在少量ＮｉＷ 和Ｎｉ４Ｗ 中间相。利用划痕法研究了渗镍层与基体间的结合强度。结果表明：持续加

载１００Ｎ未发生改性层剥落现象。对钨表面双辉等离子渗镍改性层的形成机制进行了探讨。
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钨及其合金是一种耐高温材料，具有熔点高、

高温强度优良、导热性质好、热膨胀系数小、吸收

射线能力强、耐蚀性良好以及屏蔽射线功能优异等

优点，因而广泛应用于核工业、航空、航天、军事及

电子工业等高温和高真空领域［１４］
。但钨的比重大，

加工困难，在高温下容易被氧化，且在与其他金属

焊接过程中由于热膨胀系数小，导致热应力过大，

容易产生裂纹，影响焊接接头强度。如果能在其表

面镀覆一层具有防护性能的金属则可防止其氧化，

同时可以提高材料表面的耐蚀、耐氧化、可焊性等

性能，钨及其合金的应用将得到扩展。

已知现有关于钨表面涂敷的技术包括电镀、化

学镀、气相沉积等
［５７］
。但以上表面涂敷技术获得的

镀层与基体结合形式为机械结合，结合力有限，在热

应力作用下容易脱落造成失效。化学镀ＮｉＰ合金热

处理后可以达到一定程度的冶金结合，但前处理及

后续热处理工艺复杂，且镀液易失效，成本较高。

本文采用双层辉光等离子渗金属方法在纯钨

表面制备了镍改性涂层，研究了改性层中合金相的

形成机制，并测试了改性层的结合力。



 实验内容

 基体材料及靶材

试样选用江苏省茂源进出口有限公司提供的

纯钨棒，纯度为９９９９％。利用线切割从钨棒切取１４

ｍｍ×５ｍｍ试样若干，用８０＃～１０００＃的ＳｉＣ水

砂纸依次打磨欲渗表面，再经抛光及超声波酒精清

洗后烘干。靶材选用迈达有限公司生产的纯镍靶

材，尺寸为１５０ｍｍ×１０ｍｍ，纯度＞９９９５％。靶材

在进入真空炉前分别用丙酮酒精清洗后烘干。

 双辉渗金属工艺及试样表征

双层辉光离子渗金属技术（简称双辉技术）是

在离子氮化基础上发明的一种表面冶金新方法，其

主要特点是利用辉光放电在可导电材料表面形成

具有特殊物理、化学性能和机械性能的合金层，涂

敷金属与基体之间由于发生互扩散而达到冶金结

合［８］
。其优点包括节约合金元素，无污染，节约能

源，合金层成分基本可控，可进行大面积处理等。目

前，双辉技术已用于对钢铁材料、镍基高温合金、钛

合金以及陶瓷等材料的表面冶金改性［９］
，但还没有

钨表面双辉渗镍的相关报道。

图１为双层辉光等离子渗金属技术基本原理

图。双层辉光离子渗金属原理是在一个真空容器内

设置阳极、阴极以及欲渗元素组成的源极，阳极和

阴极之间设置一个可调直流电源，其中的偏压既可

以破坏表面氧化膜，又可以活化工件表面，同时提

高工件表面的温度，使得欲渗元素容易吸附于工件

表面并对扩散有很大的帮助。阳极和源极之间也设

置一个可调直流电源。当炉膛的真空度达到一定值

时，接通两个电源，使阳极和阴极以及阳极和源极

之间分别产生两层辉光放电，即双辉。离子轰击时

源极溅射出欲渗元素，在负压的作用下欲渗元素轰

击工件表面并渗入工件形成合金层［８］
。

图１ 双层辉光等离子渗金属原理图

实验设备为中国科学院沈阳科学仪器研制中

心有限公司生产的双层辉光等离子渗金属炉；用经

热电偶比对校准的ＷＤＬ３１型光电高温计测量温

度。渗镍主要工艺参数经优化后为：极限真空度

１０×１０
－２
Ｐａ；阴极电源工作电压６００Ｖ；源极电源

工作电压１０００Ｖ；工作气体为Ａｒ，工作气压为５０

Ｐａ；极间距１５ｍｍ；保温温度９００°Ｃ；保温２ｈ。

渗镍试样经线切割取样后，依照相关规定程序

制备成待测样品，采用ＢｒｕｋｅｒＤ８Ａｄｖａｎｃｅ型Ｘ射

线 （ＸＲＤ）进行物相检测，采用光学显微镜和

ＱＵＡＮＴＡ２００型扫描电镜（ＳＥＭ）观察微观组织，

并通过能谱分析（ＥＤＸ）检测其微区成分。

 实验结果与分析

 物相分析

图２为钨表面双辉渗镍层的ＸＲＤ图谱，结果

表明改性层主要物相为 Ｎｉ，Ｗ 及中间相 ＮｉＷ 和

Ｎｉ４Ｗ。中间相的存在说明在双辉等离子渗Ｎｉ的过

程中Ｎｉ与Ｗ 发生了界面反应。

图２ 钨表面双辉渗镍合金层的ＸＲＤ图谱

 微观组织及成分分析

图 ３为纯Ｗ 渗Ｎｉ后的改性层横截面ＳＥＭ 形

貌。从上至下依次分别为沉积层、渗层和基体。沉

积层由纯Ｎｉ组成，颜色为深灰色，平均厚度约为１９

μｍ；渗层呈银灰色，厚度约为２～３μｍ；渗层与沉积

层界面明显，没有发现明显的裂纹、孔洞等缺陷。渗

层与基体无明显界面，改性层组织致密，与基体Ｗ

实现了冶金结合。

对渗层进行定量ＥＤＡＸ元素分析，如图 ４所

示。Ｎｉ元素原子百分比含量为４７％，远大于９００°Ｃ

下ＷＮｉ二元 共晶 相图 Ｎｉ在 Ｗ 中 的固 溶度

（００３％），如图５所示。结合ＸＲＤ分析，推断渗层

成分为Ｗ（Ｎｉ）固溶体及少量中间相ＮｉＷ 和Ｎｉ４Ｗ。

Ｗ（Ｎｉ）固溶体的形成是由于辉光放电过程中等离

子体轰击工件表面，使得基体表面晶体空位浓度增
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图３ 纯Ｗ 渗Ｎｉ后的改性层ＳＥＭ形貌

图４ 图３中爛区域成分分析

图５ ＷＮｉ二元相图

加，空位在一定深度范围内向基体内部扩散，形成

空位梯度层。表面层的空位可以容纳更多的Ｎｉ原

子，从而使基体表面对Ｎｉ元素的溶解度有可能超

过合金状态图中的溶解度。９００°Ｃ下少量中间相的

生成是由于在离子轰击作用的非平衡状态下，活性

原子所带能量高于平衡状态下原子能量，更易于与

基体原子发生反应。但由于沉积层的形成，阻碍了

渗层中中间相的生成。

图６为图３中爜爞线扫描成分ＥＤＡＸ能谱，扫

描方向如图３所示。由图６可知，沉积层中主要为单

一的Ｎｉ元素，Ｎｉ元素和Ｗ 元素在改性层和基体之

间呈梯度分布，梯度分布范围约为２～３μｍ，说明

Ｎｉ元素与Ｗ 原子在一定范围内发生了扩散，改性

层与基体之间达到了冶金结合。

图６ 图４中爜爞线扫描成分分析

 改性层结合力检测

采用ＷＳ２００５涂层附着力自动划痕仪对渗Ｎｉ

层与基体的结合强度进行了测定。划痕测试参数

为：主要技术参数为：加荷范围：０～１００Ｎ，自动连

续加荷；划痕速度：２ｍｍ燉ｍｉｎ；加荷速率：２０Ｎ燉

ｍｉｎ；划痕范围：１０ｍｍ，自动；加载压头为金刚石，

锥角１２０°，尖端半经牜＝０２ｍｍ。

图 ７（ａ）为双辉渗 Ｎｉ层表面的划痕形貌，图

７（ｂ）为图７（ａ）局部放大图。由图７可以观察到划痕

内部无横向裂纹产生，且未出现渗镀层剥落现象。

划痕试验结果表明，常温下，在０～１００Ｎ的连续加

载载荷范围内，压头划过双辉试样表面，在划痕长

度爧＝６５ｍｍ处，垂直载荷爾＝６５Ｎ时，出现声发

射信号突然增大现象。

改性层与基体的结合力可用单位面积的薄膜

从基片上剥离所需的临界剪切应力牊ｓ表示

牊ｓ＝ ［爾燉（π牜牘－ 爾）］
１燉２
燈牘 （１）

式中：牜为针尖曲率半径；牘为基片在爧点处的反作

图７ 划痕形貌照片
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用力；爾 为使改性层剥离的垂直载荷；牘值可通过

测量压痕宽度牆求出

牆＝ ２牃＝ ［爾燉π牘］
１燉２

（２）

则牊ｓ可以由牆及爾 计算得出。

测量划痕６５ｍｍ处宽度为牆＝１０７０１μｍ，如

图７（ｂ）所示，将牆，爾 代入式（１）中得改性层从基体

剥落所需临界剪切应力约为

牊ｓ＝ ７０３ＭＰａ

 机理讨论

Ｗ 表面双辉渗Ｎｉ层的形成与等离子体有着密

切的联系。辉光放电作用下，真空炉中的氩气被电

离形成等离子体，并在偏压作用下轰击靶材与阴极

工件。当等离子体轰击靶材表面时，Ｎｉ原子获得高

激活能，通过空间运输到达钨表面，与基体发生相

互作用。在相互作用的过程中，一部分Ｎｉ原子将优

先沿着空位通道向基体内部扩散形成过渡层。另一

部分Ｎｉ原子将被钨基体表面吸附、成核生长，最后

覆盖在钨基体表面上。随着时间的延长，沉积在表

面的Ｎｉ新相晶胚数目递增，晶胚由小变大，从而在

钨基体表面均匀生成新相晶核并长大，该过程与石

墨表面Ｔｉ金属化过程
［１０］类似，新相长大实质是相

界面移动的结果。等离子体轰击工件，提高了钨基

体表面温度，增加了Ｗ 基体表面的空位浓度，有利

于 Ｎｉ原子在Ｗ 基体表面的沉积并向Ｗ 基体内部

扩散；当沉积在Ｗ 基体表面的Ｎｉ原子浓度连续增

加至一定阀值时，出现沉积层的新相晶核生长，密

堆成致密的金属沉积层，并使过渡层厚度增加，从

而显著提高改性层与基体间的结合力。

 结 论

（１）通过双层辉光渗金属技术成功地在Ｗ 表

面获得致密Ｎｉ改性层。改性层与基体Ｗ 实现了冶

金结合。改性层包括沉积层与过渡层，厚度分别为

１９μｍ和２～３μｍ。

（２）改性层的形成机理主要是靠等离子体轰击

工件表面形成空位，同时加热工件表面，靶材上被

轰击出的Ｎｉ原子通过空位扩散和表面吸附形核分

别形成扩散层和沉积层。

（３）划痕实验结果表明，在垂直载荷爾＜６５Ｎ

时，划痕内部无横向裂纹产生，且未出现渗镀层剥

落现象；爾≥６５Ｎ时，改性层从基体剥落的临界剪

切应力约为７０３ＭＰａ。
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