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微波等离子体氮化功率对 Ti-N 氮化层 

微观结构和性能的影响 

张俊辉 1,2a，徐志刚 1,2a,2b*，高鹏 2a，刘文鑫 1,2a，李家成 1,2a， 

彭健 1,2a，王传彬 1,2a 

（1.化学与精细化工广东省实验室潮州分中心，广东 潮州 521000；2.武汉理工大学 a.材料复合新技

术国家重点实验室 b.现代汽车零部件技术湖北省重点实验室，武汉 430070） 

摘要：目的 对纯钛进行微波等离子体氮化处理，研究氮化工艺参数中的微波等离子体氮化功率对氮化层微

观结构和性能的影响，以提高纯钛表面的硬度并改善其耐磨性。方法 采用微波等离子体化学气相沉积技术，

在微波功率为 4 250、4 500、4 750、5 000 W 的条件下，对纯钛表面进行氮化处理。采用 X 射线衍射仪分析

氮化层的物相结构，采用扫描电子显微镜观察氮化层表面和截面的形貌特征，并测量氮化层厚度。通过维

氏硬度计和纳米压痕仪测定氮化层的硬度，并通过摩擦磨损测试对材料的耐磨性能进行表征。结果 在较低

微波功率（4 250 W）条件下，等离子体的浓度和活性很低，钛表面出现了 TiN0.3 相，仅形成较薄的氮化层。

随着功率的增大，等离子体的活性和密度增强，扩散机制发生转变，形成了 Ti2N 和 TiN 双相结构，氮化层

厚度随之增大，从而提高了氮化层的硬度，并提高其耐磨性。在 5 000 W 微波功率下制备的氮化层表现出最

佳性能，硬度达到 22.84 GPa，摩擦因数仅约为 0.1。结论 微波功率的变化显著影响基体表面微波等离子体

的浓度和活性，进而改变氮化层的物相、结构和性能。 
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ABSTRACT: The work aims to perform microwave plasma nitriding on pure titanium and investigate the effects of microwave 

plasma nitriding power, as a process parameter, on the microstructure and properties of the nitride layer, so as to enhance the 

surface hardness of pure titanium and improve its wear resistance. Microwave plasma chemical vapor deposition was employed 

to nitride the surface of pure titanium under microwave powers of 4 250, 4 500, 4 750, and 5 000 W. X-ray diffraction was used 

to analyze the phase composition of the nitride layer, and scanning electron microscopy was employed to observe the surface 

and cross-sectional morphologies of the nitride layer and measure its thickness. The hardness of the nitride layer was evaluated 

with a Vickers hardness tester and a nano-indentation instrument and the wear resistance was assessed through friction and wear 

tests. At a lower microwave power of 4 250 W, the plasma concentration and activity were relatively low, leading to the forma-

tion of a thin nitride layer containing TiN0.3. As the power increased, the plasma activity and density were enhanced, resulting in 

a transition of the diffusion mechanism and the formation of a dual-phase structure comprising Ti2N and TiN. This also led to an 

increase in the thickness of the nitride layer, thereby improving its hardness and wear resistance. The nitride layer prepared at 5 

000 W exhibited optimal performance, with a hardness of 22.84 GPa and a friction coefficient of approximately 0.1. Variations 

in microwave power significantly affected the concentration and activity of the plasma on the substrate surface, thereby affecting 

the phase composition, structure, and properties of the nitride layer. 

KEY WORDS: titanium; Ti-N nitride layer; microwave plasma nitriding; microstructure; mechanical properties; tribological 

properties 

火炮作为战争之神，在打赢现代战争中发挥着至

关重要的作用[1-2]。身管作为火炮系统的重要构件之

一，其对火炮的精准度、射程、威力和机动性等都有

显著的影响。早期火炮身管的材料大多采用炮钢和

合金钢。随着技术的进步，钛及其合金因密度小、

强度高的特点被广泛应用于炮口制退器[3-5]、身管[6-7]

等火炮关键部件，以实现装备轻量化，并提高其机

动性。然而钛及其合金硬度低、耐磨性较差[8-10]，难

以满足极端服役环境下的使用要求，严重限制了其

在航空航天、国防工业以及其他高端装备领域的应

用范围 [11-12]。通过表面氮化技术在其表面制备强化

层，是提升其耐磨性及服役寿命的有效手段[13-15]。然

而，现有的氮化技术，如气体氮化、激光氮化以及离

子氮化等技术，普遍存在氮化效率较低的问题，需较

长的处理时间才能获得厚度较为理想的氮化层[16-17]。

为此，亟需发展新的氮化技术以实现高性能氮化层

的高效制备。 

近年来，新型的微波等离子体氮化技术得到快速

发展，该技术利用微波激发低压工作气体生成高活

性、高能量密度的等离子体，显著提升了扩散/反应

速率和加热效率，已成功实现了对金属铬、钛和钽等

金属材料表面的高效氮化，所制备的氮化层兼具高硬

和耐磨等优异特性[18-21]。当前，已报道的研究结果较

为系统地研究了氮化温度、时间及工作气体溶度对

Ti-N 氮化层结构演变及性能的影响规律[22-24]。事实

上，除上述工艺参数外，微波功率对氮化层性能也存

在显著的影响。这是因为，微波功率会直接决定含氮

等离子体的能量密度及反应活性，同时影响氮化层的

生长及其性能 [25] 。例如， El-Hossary 等 [26] 利用

Langmuir 双探针测量了不同功率下等离子体的密度，

发现等离子体气氛中活性氮粒子的浓度会对氮化层

的物相结构和力学性能造成影响。Fouquet 等[27]采用

相同的工艺参数对 Ti6Al4V 进行氮化处理，分别采用

的射频功率为 0、700 W，结果表明，更高的射频功

率会提高离子氮化的效率，并促进 TiN 和 Ti2N 的生

长，提高了表面硬度。目前，射频功率对氮化层的影

响规律已较为明确，但相较于射频，微波在离子氮化

过程中的作用机制具有显著差异。为此，本研究系统

探索微波功率对氮化层结构演变和力学性能的影响，

为氮化层的性能全面提升提供重要的工艺参考和优

化思路。 

1  实验与测试 

1.1  材料与预处理 

本实验所采用的基体材料为中诺新材生产的纯

钛，纯度为 99.999%，块体样品尺寸为 12.5 mm× 

12.5 mm×2.7 mm。采用碳化硅砂纸对基体打磨，研磨

目数由低到高分别为 400、800、1 000、2 000 和 3 000

目。之后，采用 1 μm 的金刚石悬浮液和精抛布抛光

打磨好的纯钛，以去除砂纸研磨后在基体表面残留的

划痕。用无水乙醇清洗磨抛后的基体，并利用超声波

清洗 10 min，以去除残留的悬浮液，最后利用 N2 吹

干，待氮化使用。 

1.2  实验设计与工艺过程 

本实验采用由深圳优普莱公司制造的微波等离

子体氮化设备（Uniplasma UP-206，中国），如图 1

所示。该设备由微波系统、水冷系统、供气与真空系

统和控制系统构成，其技术指标见表 1。 
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图 1  微波等离子体氮化设备的结构示意图和实物图 
Fig.1 Structural diagram and physical diagram of microwave plasma nitriding equipment[18] 

 
表 1  Uniplasma UP-206 型微波等离子 

体氮化设备的技术指标 
Tab.1 Technical specifications of Uniplasma  

UP-206 microwave plasma nitriding equipment 

技术参数 性能指标 

微波功率 (2 450±25) MHz 

输出功率 0.6~6 kW 

工作气压 133.322~33 330.5 Pa 

本底极限真空 0.1 Pa 

气路数量 4 

红外测温范围 300~1 300 ℃ 

 
在微波等离子体氮化处理钛金属的过程中，氮化

工艺的控制参数较多，主要有氮化温度、氮化时间、

微波功率、气体流量以及气压等。本文通过优化微波

功率对纯钛进行氮化处理，所使用的工艺参数见表 2。 
 

表 2  微波等离子体氮化纯钛的工艺参数 
Tab.2 Parameters for microwave plasma nitriding pure Ti 

氮化温度/℃ 氮化时间/h 微波功率/W 

4 250 

4 500 

4 750 
850 3 

5 000 

 

本实验中氮化层的制备过程包含抽真空、辉光放

电、微波等离子体加热和氮化 4 个过程。将乙醇清

洗后的基体使用 N2 吹干，并放置在 Mo 基片台的凹

槽内，抽至腔体真空度小于 0.1 Pa，之后 H2 以

300 mL/min 的流量送入腔室，以排出残余的氧气。

固态微波电源提供 5 kW 的微波功率，使 H2 离化产

生氢等离子体，并且发生定向迁移，清洗、加热基

体表面。在 22.66 kPa 的稳定气压下，清洗 15 min

以去除样品表面杂质和氧化物，随后将 N2 通入谐振

腔并产生氮等离子体，控制 H2 和 N2 的流量分别为

300、250 mL/min，最后设定不同的微波功率对纯钛

进行氮化。 

1.3  表征与测试 

本文采用 PANalytical Empyrean 型 X 射线衍射仪

对氮化层进行物相分析。以 Cu 靶 Kα 作为 X 射线的

激发源，加速电压和电流分别为 40 kV 和 40 mA，扫

描步长是 2 (°)/min，扫描范围为 30°~90°。 

采用 Quanta-250 型扫描电子显微镜和配套的

Oxford Instruments 能谱仪来表征样品的形貌结构以

及元素分布信息。采用 Bruker Dimension Icon 型原子

力显微镜，对样品进行成像，精确测量微区的表面粗

糙度采集范围为 20 μm×20 μm。 

采用 Wilson Tukon 1202 型维氏硬度计测量材料

的宏观尺度的硬度值，设定载荷为 50 g，加载时间为

15 s。为避免误差，每个样品测量 5 次并取平均值。 

采用 Bruker TI980 TriboIndenter 型纳米压痕仪测

量氮化层的纳米硬度和弹性模量等力学性能，为保证

在加载过程中压头的压入深度小于氮化层总厚度的

1/10，设置载荷为 8 mN。为避免误差，每个样品进

行 5 次测试，并取平均值作为结果。对测得的硬度（H）

和弹性模量（E）进行分析，计算 H/E 以及 H3/E2 的

值，以衡量氮化层的抗弹性应变破坏能力和抗塑性应

变变形能力。 

采用 Rtec MFT-5000 型摩擦磨损试验机对基体和

氮化处理后的样品进行线性往复摩擦磨损测试，摩擦

磨损实验使用直径为 6 mm 的 GCr15 钢球，设定法向

载荷为 5 N，摩擦速率为 0.032 m/s，幅值为 5 mm，

摩擦时间为 1 800 s。 

采用 Nanovea ST-4000 型三维轮廓仪，对摩擦磨

损实验后的磨痕区域进行表征，分析磨痕的宽度及深
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度，扫描范围为 4 mm×9 mm。 

2  结果及分析 

2.1  物相组成 

不同微波功率条件下氮化层的 XRD 图谱如图 2

所示。当微波功率为 4 250 W 时，氮化层出现了 TiN、

Ti2N、TiN0.3 的混合相。随着微波功率的增大，物相

转变为 TiN 和 Ti2N 双相结构。有研究表明，不同的

微波功率会影响氮在钛中的扩散速率，进而影响其物

相结构。El-Hossary 等[26]建立了功率与扩散速率的关

系，他们发现，在较低的输入功率下，测得氮的活化

能仅为 0.42 eV，提高功率后活化能增大至 1.465 eV，

活化能的变化会导致氮由间隙扩散转变为空位扩散。

不仅如此，功率的提高还会使基体近表面的等离子体

浓度发生变化，当氮等离子体浓度大于其在钛中的溶

解度时，会转变为固溶体相。继续增大等离子体浓度，

固溶体相将逐渐转变为 Ti2N 和 TiN 双相。此外，微

波功率的增大会提高被激发电子的速度，电子强烈的

轰击效应导致 N2 被激发后具有较高的能量并与钛发

生反应。综上，提高微波功率促进了氮的扩散以及氮

等离子体与基体的反应进程，促使 TiN0.3 相转变为

Ti2N 和 TiN 相。在 4 250 W 条件下，氮化层的 XRD

图谱中首次观察到了 TiN0.3 相的衍射峰。由 Ti-N 相

图可知，N 原子在 α-Ti 中溶解的最大原子数分数为

23%。然而，基于章凡勇[28]所提出的双亚点阵模型分

析，理想状态下，α-Ti(N)固溶的氮的原子数分数最

大可达 33.3%。他认为可能在实际氮化时，N 的原

子数分数高于 23%，α-Ti(N)的晶格常数增大会导致

其结构畸变严重，无法维持原来的六方结构。通过

计算结果的对比与相图分析，可确定该相的化学计

量比对应于 TiN0.3。 
 

 
 

图 2  不同微波等离子体氮化功率条件下 

氮化层的 XRD 图谱 
Fig.2 XRD patterns of nitride layers under different  

microwave plasma nitriding power conditions 

2.2  微观结构 

不同微波功率下氮化层表面及截面的 SEM 形貌

如图 3 所示。当微波功率为 4 250 W 时，氮化层的表

面平整致密。然而，当微波功率超过 4 750 W 后，氮

化层表面逐渐变得粗糙，并出现凸起的条状氮化物颗

粒。在 5 000 W 功率下，氮化层出现孔洞，且表面起

伏显著增加。这是由于随着微波功率的增加，氮原子

的渗入得到显著增强，促使基体表面原有的 α-Ti 相

转变为以 TiN 和 Ti2N 为主的氮化物表层，从而改变

了基体的微观结构特征。3 h 的氮化使氮化物颗粒发

生了合并与长大，但高能粒子的轰击会击碎颗粒，从

而产生孔洞，孔洞边缘容易产生应力集中，这也是微

裂纹形成的潜在原因。此外，高倍放大的表面 SEM

形貌显示，微波功率对表面微观形貌的影响不大，均

呈现出条状特征。从图 3 所示的氮化层截面 SEM 形

貌可以看出，4 250、4 500、4 750、5 000 W 功率条

件下，氮化层厚度分别为 17.4、18.1、20.1、21.8 μm。 

4 250~5 000 W 功率下氮化层表面的 AFM 形貌

如图 5 所示。随着微波功率的增大，Ra 的变化范围

为 66.5~299 nm，Rq 的变化范围为 88.9~377 nm，与

SEM 图像观察到的趋势一致。可以看出，微波功率

对于表面粗糙度的影响较为显著。这是由于微波功率

的增大提高了基体近表面区域的氮等离子体浓度，进

而影响了物相种类。与 TiN0.3 相比，TiN 和 Ti2N 中氮

原子占据钛晶格的八面体空位，导致晶格发生严重畸

变，晶胞参数增大[27]，这种由晶格膨胀导致的体积效

应引起了表面粗糙度的增加。 

氮化层截面的氮含量随深度的变化情况如图 5

所示。观察发现，随着微波功率的提升，氮元素的扩

散深度呈现逐步增加的趋势。在距离表面小于 5 μm

的区域内，各氮化层的氮含量差异变化不大。然而，

氮扩散深度大于 5 μm 后，在截面的同一区域内，在

5 000 W 条件下，氮化层展现出最高的氮含量，其次

是 4 750 W 条件下的氮化层，而 4 250 W 条件下的氮

化层氮含量最低。这表明微波功率的增大能够增强氮

等离子体的活性，进而引起扩散机制发生转变[26]，加

快氮的扩散速率。 

2.3  硬度与弹性模量 

不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层表面

的维氏硬度如图 6 所示。相较于纯钛，经不同微波功

率氮化处理后，氮化层表面硬度均显著提升。由图 6

可见，随着微波功率的增加，硬度逐渐提高，并在

5 000 W 氮化条件下达到最大值。4 250 W 条件下氮

化层中 TiN0.3 相的衍射峰强度较大，通常而言，TiN

的理论硬度约为 3 000HV，Ti2N 的理论硬度约为

1 500HV，而 TiN0.3 中氮的固溶量较少，硬度低于

1 000HV。因此，形成的混合相结构导致其硬度较低，  
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图 3  不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层表面和截面的 SEM 形貌  
Fig.3 SEM images of the surface and cross section of nitride layers under different microwave plasma nitriding power conditions 

 
随着功率增大，TiN0.3 逐渐向 Ti2N 和 TiN 双相转变，

从而引起硬度的提升[29]。 

氮化层的纳米力学性能如图 7a 所示，其硬度变

化趋势与图 6 一致。随着微波功率增加，由于物相

和结构的转变，压头压入深度逐渐减小。图 7b 表

明，压头的最大压入深度约为 130 nm，远小于氮化

层厚度的 1/10，确保了测量结果的准确性。同时，根

据显微硬度和弹性模量计算得到 H/E 和 H3/E2[30-31]，

如图 7c 所示。H/E 和 H3/E2 均随着微波功率的增加增

大。对比结果显示，5 000 W 条件下∶氮化层的 H/E

和 H3/E2 分别达到 0.076 和 0.131 GPa，表明其具有

最佳的韧性。 

2.4  摩擦磨损 

不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层摩擦

因数的变化趋势如图 8 所示。摩擦因数由约 0.5 逐步

增加至 0.7，随后降低至约 0.1，表明微波功率对氮化

层的耐磨性能具有显著影响。4 250 W 条件下，氮化

层中存在硬度较低的 TiN0.3 相，且与 TiN 相和 Ti2N

相不同，TiN0.3 颗粒在摩擦过程中被剥落的程度较小，

因而对磨损加剧的影响较弱，相较于 4 500、4 750 W

条件下氮化层摩擦因数略低。此外，4 250、4 750 W  
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图 4  不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层的 AFM 图  
Fig.4 AFM images of nitride layer under different microwave plasma nitriding power conditions 

 

 
 

图 5  氮化层截面的氮含量随深度的变化趋势  
Fig.5 Variation trend of nitrogen content with depth in the 

cross section of the nitride layer 
 

功率条件下，氮化层摩擦因数曲线在初期 400 s 内波

动较大，随后逐渐趋于平稳，表明在摩擦初期氮化层

与摩擦副发生了激烈的摩擦作用。相比之下，

5 000 W 功率条件下，氮化层的摩擦因数曲线较为平

滑，无明显突增现象。这说明随着氮化层表面硬度

和厚度的增加，其承载能力显著提升，且摩擦过程 

 
 
图 6  纯钛和不同微波等离子体氮化功率条件下 

氮化层的维氏硬度 
Fig.6 Vickers hardness of pure titanium and nitride layers 

under different microwave plasma nitriding power conditions 

 
中未发生局部脱落和失效，从而有效改善了氮化层

的摩擦磨损性能。 

摩擦磨损后氮化层的三维磨痕轮廓如图 9 所示。

可以看出，4 250~4 750 W 功率条件下，氮化层的磨

痕形貌相似，形状不规则，在摩擦过程中氮化层发生

剥离和脱落，这表明氮化层发生失效。当微波功率增 
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图 7  纯钛和不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层的纳米力学性能 
Fig.7 Nano-mechanical properties of pure Ti and nitride layers under different microwave plasma nitriding power conditions:  

a) hardness and elastic modulus; b) load-displacement curves; c) H/E and H3/E2 ratios 
 

 
 

图 8  纯钛和不同微波等离子体氮化功率条件下 

氮化层的摩擦因数 
Fig.8 COF of pure Ti and nitride layers under different  

microwave plasma nitriding power conditions 

至 5 000 W 时，表面几乎无磨损痕迹，表明耐磨性显

著提升。 

各氮化层的磨损痕迹形貌和元素分布如图 10 所

示。磨痕中难以观察到规则的犁沟状结构，表明摩擦

过程中几乎不存在磨粒磨损。在 4 750 W 条件下，氮

化层经摩擦磨损测试后，表面出现了大量凹坑，这可

能是由于氮化层在与摩擦副接触时产生塑性变形和

撕裂，并转移至摩擦副上参与磨损所导致的。在

4 500、4750 W 条件下的氮化层，磨痕区域可见大量

倾斜裂纹，这种裂纹是由于基体在滑动载荷下发生应

变并缩颈，基于泊松效应产生横向裂纹的压应力，当

合成的剪切应力超过临界值时，会导致氮化层发生剪

切破坏[32]。此外，摩擦过程中，摩擦副前端与氮化层

接触的界面会产生弯曲应力，同时摩擦副旋转引发的

拉伸应力进一步作用，这 2 种应力的叠加同样可能引

起氮化层开裂[33]。 
 

 
 

图 9  磨损痕迹的三维轮廓图像 
Fig.9 3D optical profile images of wear tracks: a) Pure Ti; b) 4 250 W; c) 4 500 W; d) 4 750 W; e) 5 000 W 
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图 10  纯钛和不同微波等离子体氮化功率条件下氮化层的磨痕形貌及相应的 EDS 元素分布图 
Fig.10 Wear track morphologies and corresponding EDS elemental distribution maps of pure Ti and nitride layers under  

different microwave plasma nitriding power conditions 

 

3  结论 

1）纯钛经过微波等离子体氮化处理后，其表面

生成了一层氮化层。随着微波功率的增强，氮化层的

相构成由原先的 TiN、Ti2N 与 TiN0.3 混合相，转变为

由 TiN 和 Ti2N 构成的双相结构，并且 TiN 相的比例

也随之提升。 

2）微波功率对氮化层表面的形貌特征影响有限，

氮化后的表面均呈现条状形态；氮化层的表面粗糙度

和厚度受微波功率影响显著，均随微波功率的升高而

增加。 

3）微波功率为 5 000 W 时，氮化层展现出最高

的硬度与最优的韧性，呈现出最佳的力学性能。同时，

其磨痕宽度和深度最小，表现出良好的耐磨性。 

4）提升微波功率有助于促进氮元素在钛中的扩

散过程，使得氮化层形成 TiN 与 Ti2N 的双相结构。

这一结构变化有利于提升氮化层表面的硬度与厚度，

进而增强了氮化层的力学性能与摩擦学性能。 
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