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摘　要：采用直流反应溅射技术在 AZ31 镁合金表面制备了 Nb2O5 涂层，并

在不同的温度下对涂层进行退火处理，通过扫描电子显微镜（SEM）、X 射

线衍射仪（XRD）、划痕仪和电化学工作站对 Nb2O5 涂层的微观形貌、晶相

结构、结合性能和耐腐蚀性能进行测试与表征。研究结果表明，退火温度为

100~400 ℃时，Nb2O5 涂层的晶相未发生变化，且为非晶结构；而退火温度

为 500 ℃时，出现了六方晶相。随着退火温度的升高，涂层表面开裂现象加剧，

涂层的结合力减小，耐腐蚀性能下降。
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1 研究背景

氧化铌（Nb2O5）具有良好的光学、电学和化学

稳定等性能，被广泛用于传感器、光电子器件、能源

储存等领域 [1-2]。将氧化铌制成涂层可以为基底材料

提供保护的同时，还可增强其性能。如氧化铌涂层

能为镁合金、钛合金和不锈钢等金属材料提供保护，

并赋予其优异的耐腐蚀性能 [3-5]；在模拟体液环境下，

氧化铌涂层可以促进羟基磷灰石的形成和细胞的黏

附、分化与增殖，改善基底材料的生物相容性 [6-7]；

另外，氧化铌涂层还能提高基底材料的力学性能，

增强其耐磨性能 [8-9]。

Nb2O5 涂层的微观结构和性能受到许多因素的影

响，如制备技术、制备参数和涂层结构等 [10-13]。王

皓等 [14] 发现，镁合金表面的反应溅射 Nb2O5 涂层比

射频溅射陶瓷靶材制备的 Nb2O5 涂层具有更强的结

合力以及耐腐蚀性能。M. F. Pillis 等 [15] 在不锈钢基

底上沉积了 Nb2O5 涂层，该涂层的耐腐蚀性能随沉

积时间的增加而降低。Ding Z. Y. 等 [16] 研究发现，相

比于 M-Nb2O5 多层涂层和 Nb2O5 单层涂层，采用磁

控溅射技术在 AZ31 镁合金表面制备的 Nb2O5/Mg 梯

度涂层在力学性能、摩擦性和耐腐蚀性能方面得到明

显提升。

退火处理对涂层的微观结构和性能也有显著

影 响。K. Manickam 等 [17] 发 现， 退 火 处 理 会 导

致 TiO2 涂 层 的 厚 度 增 加、 表 面 粗 糙 度 增 大。H. 
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Dhiflaoui 等 [18] 发现，随着退火温度的升高，TiO2 涂

层会发生晶态转变，由锐钛矿相转变为金红石相。N. 
Ahmed 等 [19] 采用射频磁控溅射工艺在石墨基底上沉

积了 SiC 涂层，在氩气中退火后，SiC 涂层由非晶多

孔结构转变成结晶致密结构，而且涂层的结合力和

硬度随退火温度的升高而提高。Zhang L. H. 等 [20] 发

现，在 500 ℃下对 60NiTi 涂覆 316 不锈钢进行的退

火处理，显著提高了涂层的硬度和耐腐蚀性能。A. A. 
Atta 等 [21] 通过磁控溅射在 Ti6Al4V 表面上制备了 Ag
涂层，并在 750 ℃下退火 15 min，细胞实验结果显示，

涂层的抗菌性能和细胞活性显著增强。目前，国内外

关于 Nb2O5 涂层的研究较多，但是未见关于退火处

理对磁控溅射 Nb2O5 涂层微观结构与性能影响的研

究报道。

本研究利用直流反应溅射技术，在 AZ31 镁合金

表面制备 Nb2O5 涂层，并在 100~500℃条件下对涂层

试样进行退火处理，通过扫描电子显微镜（scanning 
electron microscope，SEM）、X 射线衍射仪（X-ray 
diffraction，XRD）、 划 痕 仪 和 电 化 学 工 作 站 对

Nb2O5 涂层进行测试与表征，研究退火温度对涂层结

构与性能的影响，以期为反应溅射 Nb2O5 涂层的后

处理提供参考。

2 实验部分

2.1 实验材料

基底材料采用 AZ31 镁合金，尺寸 800 mm×450 
mm×2 mm，东莞市万达金属材料有限公司；Nb 金

属 靶 材， 纯 度 为 99.99 %， 尺 寸 Φ75 mm×4 mm，

东莞市鼎伟新材料有限公司；氩气和氧气，纯度为

99.99 %，株洲九方气体有限责任公司；无水乙醇，

纯度为 95%，江苏吴江市仁和化工有限公司；砂纸、

抛光绒布、金刚石研磨膏、氧化铝抛光粉，广州蔚仪

金相试验有限公司。

2.2 实验设备

精密研磨抛光机，UNIPOL-810 型，沈阳科晶设

备制造有限公司；超声清洗机，KQ2200DE 型，昆

山市超声仪器有限公司；晶相切割机，SYJH-180 型，

沈阳科晶设备制造有限公司；高真空磁控溅射镀膜机， 
JPC-450 型，北京泰科诺科技有限公司；真空干燥箱， 
ZKT-6050 型，上海和呈仪器制造有限责任公司；箱

式电阻炉，5X-5-12 型，北京永光明医疗仪器有限

公司；扫描电镜，SU8000 型，日本日立高新技术公

司；X 射线衍射仪，U1tima Ⅳ型，日本理学株式会

社；划痕仪，MFT-4000 型，中国科学院兰州化学物

理研究所；电化学工作站，SP-15/20A 型，法国 Bio-
Logic 科学仪器公司。

2.3 实验方法

1）涂层的制备

在沉积涂层前，首先采用 2000 # 和 5000 #SiC
砂纸依次打磨 2 mm 厚的镁合金板，再用 W5 金刚

石研磨膏抛光，直至表面达镜面效果。然后，使用

晶相切割机将镁合金板切割成 10 mm×10 mm 和 10 
mm×20 mm 两种规格试样，随后放入超声波清洗机

中，使用无水乙醇清洗 2 min，再置入干燥箱中烘

干。将烘干后的基底试样和硅片装入磁控溅射镀膜

机，对它们进行等离子清洗，以去除表面异物。清

洗参数为：真空度 1×10-3 Pa、溅射功率 200 W、

氩气流量 20 mL/min 和清洗时间 15 min。随后采用

直流反应溅射模式制备 Nb2O5 涂层，制备参数为：真空

度 1×10-3 Pa、溅射功率 80 W、溅射时间 300 min、

氩气流量 40 mL/min 和氧气流量 0.5 mL/min。

2）涂层的退火处理

将涂层试样置于箱式电阻炉内，试样随炉加热至

退火温度，120 min 后打开炉门，待试样冷却至室温

后取出。设定 5 个退火温度，即 100, 200, 300, 400, 
500 ℃，对应的试样代号分别为 R1、R2、R3、R4 和

R5。另外，采用 R0 代表未进行退火处理的涂层试样。

2.4 表征与检测

1）采用 SEM 和 XRD 分析涂层的微观形貌和晶

相组成。

2）通过划痕仪检测涂层的结合力。测试时，采

用金刚石压头（顶尖锥角 120°，圆弧半径 200 μm）

在试样表面匀速滑行，同时经压头向试样施加法向载

荷，载荷范围为 0~10 N，加载速率为 5 N/min，划痕

距离为 6 mm。将涂层出现连续脱落所需的加载力称

为临界载荷 Lc，并作为涂层的结合力 [22]。Lc 的大小

需通过划痕曲线和划痕形貌的综合分析来确定。

3）利用电化学工作站进行动电位极化和阻抗谱

测试，检测试样的耐腐蚀性能。测试时，采用三电极

系统，其中工作电极、辅助电极和参比电极分别为涂

层试样、饱和 Ag/AgCl 和铂片（Pt）。采用 pH 为 7.4
的 磷 酸 盐 缓 冲 液（phosphate buffered saline，PBS）

作为腐蚀介质，其成分为 KCl（质量浓度为 0.2 g/L，

下同）、KH2PO4（0.24 g/L）、Na2HPO4·12H2O（1.42 
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图中 2θ=58.9°位置出现了微弱的衍射峰，该位置与

Nb2O5 六方晶相的峰位吻合（JCPDS27-1312#）。这

说明，在 500 ℃退火时 Nb2O5 涂层出现了六方晶相。

这一现象与 R. A. Rani 等 [24] 的发现一致。

g/L）和 NaCl（8 g/L）。为保证电化学系统的稳定性，

在阻抗谱和极化曲线试验前，先进行开路电位测试，

测试参数为：时间 30 min，电位扫描区间 -2.5~2.5 V。

然后，依次进行阻抗谱和极化曲线试验。其中，阻抗

谱试验参数为：频率范围 10-2~105 Hz，交流激励信

号幅值 10 mV。极化曲线试验参数为：扫描速度 1.0 
mV/s，扫描范围开路电位 -0.25 V 至开路电位 +0.5 V。

试验结束后，使用 EC-Lab 软件对动电位极化曲线进

行拟合，基于塔菲尔外推法得到试样的相关腐蚀参

数。每个试样平行测试 3 次，结果取平均值。

3 结果与讨论

3.1 退火处理对涂层微观结构的影响

图 1 为不同温度退火后 Nb2O5 涂层试样表面的

SEM 照片。

                                          d）R3                                                      e）R4                                                 f）R5

图 1 不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样表面 SEM 照片

Fig. 1 SEM photos of Nb2O5 coating surface annealed at different temperature

                                         a）R0                                                    b）R1                                                    c）R2

由图 1 可知，相较于未退火处理的 R0 试样，退

火后试样表面都出现了不同程度的裂纹。随着退火温

度的升高，裂纹宽度由 12 nm（R1）增大至 35 nm（R5）。

这说明退火温度越高，涂层开裂越严重。因此，退火

处理会使 Nb2O5 涂层的致密性变差、表面质量降低。

导致涂层开裂的原因是涂层与基材的热膨胀系数不

匹配，退火处理后涂层内存在较大的残余热应力；当

残余应力超过涂层的内聚强度时涂层开裂，严重时会

导致涂层脱落 [23]。

3.2 退火处理对涂层晶相结构的影响

图 2 为 经 过 退 火 处 理 的 Nb2O5 涂 层 试 样 XRD
谱图。由图可知，所有试样的 XRD 谱图中均出现

了 Mg 的特征峰，这是由基底镁元素的扩散所致。

此外，R0 至 R4 试样的 XRD 谱图中未出现与 Nb2O5

相关的衍射峰，这说明 Nb2O5 涂层在 400 ℃下进行

退火处理时，晶态未发生变化，仍为非晶结构。但

是，当退火温度升至 500 ℃时，在 R5 试样 XRD 谱

图 2 不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样的 XRD 谱图

Fig. 2 XRD patterns of Nb2O5 coating samples annealed 
at different temperature

退火温度对镁合金表面 Nb2O5 涂层微观结构与性能的影响

潘  旭，等05



- 18 -

2023 年 第 15 卷 第 5 期 Vol.15 No.5 Sep. 2023

包 装 学 报 PACKAGING JOURNAL05
3.3 退火处理对涂层结合性能的影响

图 3 为不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样的划

痕测试结果。由图 3a 可知，在划痕距离 4.58 mm 处，

R0 试样的涂层出现了连续脱落，此时的临界载荷为

7.63 N，说明未退火处理的 Nb2O5 涂层结合力为 7.63 
N。随着退火温度的提升，涂层被连续划穿的划痕距

离越来越短，涂层的结合力也越来越小。由图 3b 至

图 3f 可知，当退火温度由 100 ℃升高到 500 ℃时，

涂层发生连续脱落的划痕距离由 4.29 mm 减小到 0.16 
mm，其对应的临界载荷由 7.15 N 降低为 0.26 N，涂

层结合力降低约 96.4%。划痕测试结果表明，AZ31
镁合金表面 Nb2O5 涂层的结合性能随退火温度的升

高而降低。这是由于退火后涂层内部和涂层 / 基底结

合界面出现了较大的残余热应力，导致了涂层开裂

和结合性能下降；退火温度越高，残余热应力越大，

在划痕载荷的作用下，涂层越容易脱落和划穿 [25]。

                                 d）R3                                                           e）R4                                                             f）R5
图 3 不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样的划痕曲线及划痕形貌

Fig. 3 Scratch curves and scratch morphology of Nb2O5 coating samples annealed at different temperature

                                 a）R0                                                             b）R1                                                           c）R2
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3.4 退火处理对涂层耐腐蚀性能的影响

图 4 为不同温度下退火后 Nb2O5 涂层的动电位

极化曲线。通过 Tafel 外推法拟合动电位极化曲线，

得到腐蚀电位（Ecorr）、腐蚀电流密度（Icorr）和腐蚀

保护率（Pi）等电化学腐蚀数据如表 1 所示。

腐蚀电流密度越大，材料的耐腐蚀性能越差 [26]。

由表 1 数据可知，所有试样中，未退火处理的 R0 试

样具有最小的电流密度（1.04×10-7 A/cm2）和最高

的腐蚀保护率（98.3%），即耐腐蚀性能最好。当退

火温度由 100 ℃增大至 500 ℃时，腐蚀电流密度由

R1 的 1.52×10-7 A/cm2 增至 R5 的 4.89×10-6 A/cm2，

腐蚀保护率降低约 81.5%。极化曲线数据说明，涂层

试样的耐腐蚀性能随退火温度的升高而降低。这是由

于退火温度升高后，涂层表面开裂加重和结合力减

小，为腐蚀离子侵蚀基底提供了条件，使得涂层对基

底的腐蚀保护效果减弱。与 R1 相比，R5 表面的裂

纹宽度增大 23 nm，结合力降低 96.4%，因此其耐腐

蚀性能最差。 
为了解不同温度下退火后的 Nb2O5 涂层试样的

电化学性能，采用图 5d 所示的等效电路对涂层试样

进行了电化学阻抗谱测试，结果如图 5a~c 所示。由

图 5a 可知，所有试样的奈奎斯特图中都包含高频区

的容抗弧和低频区的感抗弧。与未退火的 R0 试样相

比，退火处理后涂层试样的容抗弧半径明显减小，

并且退火温度越高，容抗弧半径越小；此外，退火

处理试样的相位角峰值（图 5b）和最大阻抗模值（图

5c）都较 R0 试样要小，并且随着退火温度的上升而

减小。容抗弧半径、相位角峰值和阻抗模值与涂层的

耐腐蚀性能密切相关，其数值越大，材料的耐腐蚀

性能越强 [27]。以上结果表明，退火温度越高，涂层

的耐腐蚀性能越差。

图 5d 等效电路中的元件 Rs、Rct 和 RL 分别表示

溶液电阻、电荷转移电阻和感抗电阻，而 L 和 CPEdl

分别代表感抗和双电层常相位角元件。各元件的拟合

数据见表 2 所示。材料的 Rct 值越大，其耐腐蚀性能

越强 [28]。由表 2 中数据可知，R0 试样的 Rct 值最大，

退火温度越高，试样的 Rct 值越小，其耐腐蚀性能越差。

这一结果与极化曲线的测试结果完全一致。

表 1 不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样的腐蚀参数

Table 1 Corrosion parameters of Nb2O5 coating samples 
annealed at different temperature

试样代号 Ecorr /V Icorr /(A·cm-2) Pi /%

R0 -1.317 1.04×10-7 98.3

R1 -1.380 1.52×10-7 97.5

R2 -1.360 2.97×10-7 95.0

R3 -1.319 3.36×10-7 94.4

R4 -1.310 3.96×10-7 93.4

R5 -1.274 4.89×10-6 18.0

退火温度对镁合金表面 Nb2O5 涂层微观结构与性能的影响

潘  旭，等05

图 4 不同温度下退火后 Nb2O5 涂层试样的

动电位极化曲线

Fig. 4 Potentiodynamic polarization curves of Nb2O5 
coating samples annealed at different temperature

a）奈奎斯特图 b）伯德 - 相位角图
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4 结论

通过直流反应溅射技术在 AZ31 镁合金表面制备

了 Nb2O5 涂层，并在 100, 200, 300, 400, 500 ℃的温

度下对涂层试样进行了退火处理，研究了退火温度对

涂层微观结构、结合力和耐腐蚀性能的影响，可以得

到如下结论：

1）退火处理对 Nb2O5 涂层的微观结构有显著影

响。当退火温度为 100~400 ℃时，Nb2O5 涂层呈非晶

结构；退火温度升至 500 ℃时，出现了六方晶相；随

着退火温度的升高，涂层开裂加剧，致密性下降。

2）退火处理会减小 Nb2O5 涂层的结合力。当退

火温度由 100 ℃升至 500 ℃时，涂层的结合力由 7.15 
N 减小至 0.26 N，降幅 96.4%。

3）退火处理会降低涂层试样的耐腐蚀性能。随

着退火温度由 100 ℃升至 500 ℃时，涂层的腐蚀保护

率由 97.5% 降低至 18%。
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Effect of Annealing Temperature on Microstructure and Properties of Nb2O5 
Coating on Magnesium Alloy

PAN Xu，WANG Hao，YAO Quan，LI Wenyuan，DING Zeliang

（College of Mechanical Engineering，Hunan University of Technology，Zhuzhou Hunan 412007，China）

Abstract：The Nb2O5 coating was prepared on AZ31 magnesium alloy by DC reactive sputtering technique and 
the coating was annealed at different temperatures. The microscopic morphology, crystal structure, bonding properties, 
and corrosion resistance of the Nb2O5 coating were tested and characterized through scanning electron microscope (SEM), 
X-ray diffractometer (XRD), scratch tester, and electrochemical workstation. The results show that the crystalline phase 
of the Nb2O5 coating remained unchanged and amorphous at annealing temperatures of 100 ℃ to 400 ℃ , while the 
hexagonal phase appeared at annealing temperatures of 500 ℃ . As the annealing temperature increased, the cracking 
phenomenon on the surface of the coating intensified, the bonding force of the layer decreased, and the corrosion 
resistance weakened.
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