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空间用 9Cr18 钢 PIII 复合离子注入表面改性工艺研究
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(兰州空间技术物理研究所表面工程技术重点实验室,兰州　 730000)

文　 摘　 采用等离子体浸没离子注人(PIII)技术对 9Cr18 轴承钢表面进行了双注入及共注入 Ti+N 工艺

处理。 测试了处理前后试样的显微硬度及真空摩擦因数,并表征分析了表面磨损形貌。 结果表明:处理后试样

的显微硬度都有大幅提高,最大增幅达 68. 7% ;表面真空摩擦因数由 0. 15 下降到 0. 08;磨斑尺寸及粗糙度分

别减少了 54. 4%和 37. 4% 。 双注入与共注入方式在相同参数下,双注入处理后的试样表面综合性能更加优

异。
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Surface Modification Processes of 9Cr18 for Space Mechanism by
Plasma Immersion Ion Implantation
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Abstract　 Ti +N ion dual-implantation and co-implantation are used to improve the working surface of 9Crl8
bearing steel by plasma immersion ion implantation(PIII) processes. Untreated and PIII treated samples were evalua-
ted by the microhardness and vacuum fiction coefficient tests. Wear morphology of surfaces were also evaluated. It has
been found that the microhardness of treated samples increases substantially, and the maximum microhardness increa-
ses 68. 7% ,the vacuum friction coefficient decreases from 0. 15 to 0. 08, the wear scar diameter and roughness are re-
duced 54. 4% and 37. 4% respectively. Comparison of the comprehensive properties of different PIII process, dual-
implantation process is better than co-implantation process under the same condition.
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0　 引言

9Cr18 不锈钢具有良好的耐蚀性,在空间服役

时,需在超高真空、微重力、极低温度等条件下长期工

作,对其耐磨、耐疲劳、防冷焊润滑性能等要求较高;
但其强度和硬度较低,会直接影响其耐磨性和使用寿

命。 已有的研究表明,轴承失效主要发生在其工作表

面和表面层[1-2],因而采用现代表面改性技术来强化

工作表面的真空摩擦磨损性能,以提高轴承在空间环

境中的使用寿命和可靠性具有重要的现实意义。 等

离子体浸没离子注入(PIII)是近年发展起来的一种

新的非视线的离子注入表面改性技术,其克服了传统

束线离子注入的视线限制和保持剂量问题,能处理如

轴承内外圈这样具有复杂形状的工件,而且处理后的

工件外形尺寸和热处理状态都不受影响,所以能很方

便地作为轴承生产的最后工序[3]。 PIII 也保持了束

线离子注入的优点,如离子注入层相对于基体材料没

有边缘清晰的界面,力学性能在注入层至基材为连续

过渡,不存在膜层结合力的问题,注入元素的浓度不

受传统合金固溶度的限制,能在材料表面引入多种离

子以形成各种特殊的合金及化合物来改善材料表面

特性[4-6]。 近些年国内外已开展了一些 9Cr18 轴承

钢的 PIII 表面改性研究,但对于面向空间应用改善

轴承钢真空摩擦学性能的研究还鲜有报道。
本文采用 PIII 技术对 9Cr18 轴承钢表面进行了
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Ti+N 离子注入处理,N 可以使硬度提高,这主要是由

于所选钢种含 C 量高,易与 N 形成 CN 化合物,在软

性氧化物中起到耐磨质点的作用。 Ti 的注入可以改

善轴承钢的化学结构和摩擦特征,这不仅是注入 Ti
元素的作用而且由于在注 Ti 过程中结合了 C 的结

果[7-9]。 PIII 过程通过 RF 射频辉光放电和脉冲阴极

弧金属等离子体源实现,通过显微硬度和脂润滑真空

摩擦磨损性能测试,研究了不同注入方式双注入(先

后注入)与共注入(同时注入)对改善表面真空摩擦

学性能的影响。
1　 实验

1. 1　 材料

9Cr18 钢,化学成分见表 1。 试样尺寸为 Φ32
mm×10 mm 的圆环(便于摩擦磨损实验),共 3 组,所
有试样表面经粗、细砂纸打磨、抛光后分别在丙酮、酒
精中超声波清洗各 10 min。

表 1　 9Cr18 的化学成分

Tab. 1　 Chemical composition of 9Cr18 wt%

C Si Mn S P Cr Fe

0. 90 ~ 1. 00 ≤0. 80 ≤0. 80 ≤0. 030 ≤0. 035 17. 00 ~ 19. 00 balance

1. 2　 试样制备

PIII 处理在 PSII-MF-800 型多功能复合离子注

入设备上进行,N 离子由射频激励产生,Ti 离子则由

4 套脉冲金属阴极弧源产生,设备原理图见图 1。 真

空室本底真空度优于 3. 0 mPa,离子注入工作真空度

为 50 mPa,注入温度为室温,注入时试样温度低于其

退火温度,PIII 工艺参数见表 2。 处理前用 Ar 离子溅

射清洗 30 min,以除去试样表面可能吸附的油污和氧

化物杂质。

图 1　 PIII 设备原理图

Fig. 1　 Sketch of the PIII experimental facility

表 2　 PIII 工艺参数

Tab. 2　 Technological parameters of PIII

试样 注入电压 / kV 注入脉宽 / μs 脉冲频率 / Hz 主弧脉宽 / μs 主弧电压 / V 弧触发频率 / Hz RF 功率 / W 注入时间 / min

1#(Ti 注入,N 注入) 35,35 300,300 40,40 300,- 71. 5,- 4,- -,600 120,120

2#(Ti+N 共注入) 35 300 40 300 72. 1 4 600 120

—101—
宇航材料工艺　 　 http:∥www. yhclgy. com　 　 2013 年　 第 3 期



1. 3　 表面显微硬度测试

显微硬度测试在瑞士 CSM 薄膜综合性能测试仪

上进行,采用线性加载方式,施加载荷为 10 mN。 由

于仪器允许的最小载荷为 10 mN,努式压头压入的深

度超出了可准确测量离子注入层硬度的范围外,但其

压痕的弹性变形区却能延伸到离子注入层,因此测得

的硬度值实际上是复合硬度,且比注入层实际硬度要

小,所以在测量过程中,注入层仍然在起作用,故可以

定性表示出注入层硬度的变化[10]。
1. 4　 真空摩擦磨损试验

摩擦磨损试验在自行研制的真空球盘摩擦试验

机上进行,采用 Φ8 mm 的 9Cr18 钢球分别与 3 组注

入和未注入试样在脂润滑、真空条件下进行滑动摩

擦。 工作室真空度为 5 ~ 0. 1 mPa,钢球所加载荷均

为 5 N,钢球以 1 000 r / min 的转速在试样表面作圆周

运动,旋转半径为 12 mm,5 h 定时。 用瑞士 CSM 光

学显微镜表征试样的磨痕及钢球的磨斑形貌。
2　 结果及讨论

2. 1　 表面显微硬度

图 2 给出了不同 PIII 处理条件下试样的显微硬

度值及弹性模量。 可以看出,经 PIII 处理后的试样

显微硬度及弹性模量明显提高。 在总注入剂量相同

的情况下,采用双注入的试样显微硬度最高,最大值

为 1 397 HV0. 001,增幅达到 68. 7% ,采用共注入的试

样显微硬度增大为 1 125 HV0. 001,增幅达到 35. 9% 。

图 2　 不同 PIII 处理条件下试样的显微硬度

Fig. 2　 HV hardness of samples after different PIII treatment

注入后表面硬度的提高主要归因于缺陷强化和

固溶强化,这两种效应随着注入离子在试样中的保持

剂量增加而增强,N 含量增加也将引起更大的间隙固

溶强化。 注入不同元素时,注入离子位于基体晶格中

的位置不同,可能位于四面体间隙八面体间隙,也可

能出现注入原子的固溶置换。 N 原子半径比 Fe 的小

56% ,N 与 Fe 的电负性差为 1. 2,Ti 原子半径比 Fe
的大 16% ,Ti 与 Fe 的电负性仅相差 0. 3,因此根据修

正的侯蒙洛萨瑞定律[11],N 注入后将位于间隙位置,

Ti 则容易在 Fe 中发生置换。 间隙溶质原子引起的

晶格应力大于置换溶质引起的应力,因此 N 注入将

在表面引起更大的强化效果使表面硬度更高。
两种不同注入方式的试样在总注入剂量相同的

条件下,表面显微硬度有所差异,这与注入 N 离子在

试样中的保留剂量和浓度有关。 共注入虽然形成了

一个 Ti+N 的混合区域,但由于注入过程中的溅射效

应增强,会减少 N 在注入层的保持剂量和浓度,低于

单独注入 N 时的浓度,强化效应比较弱;而且共注入

可能引起更大的表面温升造成表面软化,因此表面硬

度反而降低,所以表面硬度较双注入的低。
2. 2　 真空摩擦磨损特性

在脂润滑摩擦条件下对不同注入工艺的真空摩

擦因数进行了测定。 图 3 是未注入试样、双注入和共

注入 Ti+N 试样的摩擦因数与滑动距离之间的关系。

(a)　 未注入

(b)　 双注入

(c)　 共注入

图 3　 脂润滑摩擦条件下不同注入工艺的真空摩擦因数

Fig. 3　 Vacuum friction coefficient of samples after
different PIII treatment with grease lubrication

由图 3( a)可见未注入试样的摩擦因数波动很

大,在 0. 03 ~ 0. 25 呈离散跳跃性变化,平均摩擦因数
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约为 0. 15,摩擦初始阶段约为 0. 17。 图 3(b)、(c)表
明先后注入和同时注入 Ti+N 后试样表面的摩擦因

数都有大幅度降低,尤其是初始阶段。 从图 3(b)可
见双注入 Ti+N 后,初始阶段的摩擦因数约 0. 11,随
后略有上升,并随着滑动距离增加而逐渐平稳,摩擦

因数连续稳定,无离散变化,始终保持在 0. 13 左右。
图 3(c)则表明 Ti+N 同时注入层的平均摩擦因数为

0. 08,摩擦因数从初始阶段就有小幅波动,随着滑动

距离增加波动略有增大,但总体曲线无离散变化,摩
擦因数较为稳定。 图 3 表明 Ti+N 复合注入比未注入

能有效地降低摩擦因数,尤其是摩擦初始阶段,共注

入方式比双注入方式更有效地降低了摩擦因数,但双

注入方式的摩擦因数更平稳,有利于延长注入层寿

命。
为了详细观察磨痕磨斑形貌,采用高分辨率光学

显微镜对其进行观察,观察结果见图 4。

　 　
(a)　 未注入

　 　
(b)　 双注入

　 　
(c)　 共注入

图 4　 双注入和共注入后试样与钢球对磨的磨损形貌

Fig. 4　 Wear morphology of fiction couples after different PIII treatment

　 　 由图 4(a)可见,未注入试样磨痕最宽,对磨钢球

磨斑最大,磨斑尺寸达到 817. 46 μm,表面损伤严重,
有大面积灼伤及剥落,粗糙度达到 306. 1 nm,这是在

摩擦磨损的过程中,由于摩擦副表面的化学性质相

近,增大了接触点的黏着,在高温易造成接触点的塑

性变形和软化,长程范德华力将显示作用,在频繁的

摩擦接触中出现灼伤破坏,所以有大量的黏着磨损发

生,同时磨斑表面的划痕表明有磨粒磨损的微观切
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削。
由图 4(b)可见,双注入 Ti+N 后,磨损程度大幅

度减轻,磨痕宽度、磨斑直径都显著减小,磨痕浅而光

滑,只表现出轻微的磨粒磨损,磨斑减小至 372． 56
μm,比未注入减小 54. 4% ,磨斑表面粗糙度减小为

191. 6 nm,比未注入减小 37. 4% ,磨损程度虽然减

弱,但磨斑还是发生了严重的磨粒磨损,表面有大部

分剥落形成的凹坑,这是由于试样表面硬度提高,生
成的硬质相颗粒造成与摩擦对偶的接触应力过大,使
摩擦对偶局部发生弹性变形,从而形成小的接触区,
这些小的接触区形成的摩擦副在高接触应力的反复

作用下,表层温度升高软化,产生裂纹,随着裂纹的扩

展和连接,最终剥落。
从由图 4(c)可见,共注入 Ti+N 后,磨损程度明

显减轻,磨痕宽度、磨斑直径也都减小,磨痕以磨粒磨

损为主,有少量的黏着,磨斑减小至 517. 89 μm,比未

注入减小 36. 6% ,磨斑表面粗糙度减小为 200. 6 nm,
比未注入减小 34. 5% ,磨斑表面也发生了磨粒和黏

着磨损,只不过由于试样基体硬度低于双注入试样,
导致磨斑的磨损程度相对减轻。 另外,从图 4( b)、
(c)中发现,虽然基体为黏着倾向很强的马氏体,但
是复合注入层表面的黏着很弱,可见 Ti+N 双注入层

比共注入层表现出更好的耐磨性,黏着和磨粒磨损都

明显减弱,抗疲劳性能也得到提高。
Ti+N 复合注入层的真空摩擦磨损行为表明,复

合注入层可有效降低真空摩擦因数,减少磨损,延长

注入层寿命,而且双注入层的效果更好。 这是由于复

合注入方式能够在试样表层引入一个 Ti 和 N 共存的

区域,一方面 Ti 与 N 的共存使得固溶强化和间隙强

化效应在注入层中共同作用进一步提高了表层硬度。
另一方面 Ti 和 N 共存区域的出现使注入离子的分布

展宽,增加了注入层深度和强化范围,有助于提高基

体的承载能力和抗疲劳性能。 而双注入方式比共注

入方式能够获得更宽的 Ti 和 N 共存区域,注入离子

的分布进一步展宽,注入层深度和强化范围增加,有
助于降低注入层与基体之间的硬度梯度,增强其韧

性,也有利于注入层吸收更多的变形功,降低磨损时

的脆性失效,增加承载能力。 这样,在摩擦磨损过程

中双注入层以较低的摩擦因数、高的硬度和较大的强

化范围进一步增强了注入层的塑性变形抗力,提高了

抗磨损能力和抗疲劳性能,降低了接触面之间的黏

着,使磨损体积损失量降低,注入层寿命延长。
3　 结论

(1)PIII 复合注入 Ti+N 能有效地提高硬度,最
大增幅达 68. 7% ;降低真空摩擦因数,由 0. 15 下降

到 0. 08;减少磨损,大幅度减少磨痕、磨斑尺寸和粗

糙度,磨斑尺寸及粗糙度分别减少了 54. 4% 和

37． 4% 。 注入层寿命延长,表现出良好的耐磨性和真

空摩擦学性能。
(2)双注入比共注入的耐磨性更好,双注入保持

了连续稳定的低摩擦因数,磨痕、磨斑尺寸和粗糙度

减小幅度最大,磨损程度更低,注入层寿命更长,这与

其 Ti 与 N 共存区域宽度更大,表面硬度更高,强化范

围展宽有关。
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