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含纳米Ni粉高温陶瓷涂层/GH202合金界面反应的研究

古一,夏长清,邱冠周

(中南大学,长沙410083)

暋暋[摘暋要]暋涂层失效一般是由涂层与基底界面的显微组织演变引起的,对高温下含纳米 Ni粉的陶瓷涂层与

合金组织的演变进行了研究,结果表明:陶瓷涂层/合金试样在900曟下进行真空扩散退火后,合金基底内在靠近

界面的附近依次出现了 Al2O3 的晶间氧化物和针状 TiN 氮化物析出层;在长时间扩散过程中,纳米镍粉逐渐聚

集长大,与合金基底在界面处融为一体,形成涂层与基体的咬合,使涂层与基体的结合趋向于冶金结合,具有抑制

涂层失效的作用。
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[Abstract]暋Thefailureofcoatingsismainlycausedbythebehaviorofmicrostructureoninterfaceofthecoating
andsubstrate.Thebehaviorofmicrostructureoninterfaceofhigh灢temperatureceramiccoatingcontainingnano灢sizenick灢
elpowderandsuperalloyGH202duringvacuumdiffusionwasstudied.TheresultsshowthatAl2O3oxidelayerandTi,

Ncompoundexistrespectivelyinthealloysubstrateclosetointerface.Duringlongtimediffusion,nano灢sizenickelpow灢
dersgraduallycongregateandgrowup,andtheconfluentinterfaceappeares,whichshowsthatthenano灢sizenickelpow灢
dershavetheeffectofrestrainingthecoatingfromfailure.
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暋暋航天液体火箭发动机工作时,液体燃料预燃气化

后通过涡轮泵增压形成高温高速燃气,并通过燃气通

道进入燃烧室,最后喷射产生巨大推力。发动机工作

过程中,涡轮泵及燃气通道等关键零件表面经受高温、
高压、富氧燃气冲刷,因此要求这些零件表面涂镀耐高

温、耐 腐 蚀、抗 氧 化 和 防 冲 刷 的 高 温 无 机 涂 层 材

料[1-2]。纳米涂层材料由于具有高结合强度、高韧性、
高硬度的特性,在材料表面防护和改性上有着广阔的

应用前景。近年来,纳米涂层材料具有由单一纳米涂

层材料向纳米复合涂层材料发展的趋势[3-5]。在超细

陶瓷涂料中添加纳米金属镍粉可以增加涂层的耐磨损

性能、耐热冲击的能力以及与基体金属的结合力,并可

降低涂层的烧结温度[6-8]。在富氧燃气高温、高压、高
速冲刷的环境下,保证含纳米 Ni的高温陶瓷涂层能够

安全可靠工作的关键是控制涂层/基底的组织演变。
涂层失效一般是因涂层与合金基底界面处的显微组织

发生演变而引起的[9-12],涂层/合金基底界面两侧的

元素通过界面相互扩散,使得涂层和基底中某些有用

元素减少或在界面形成新相,这是涂层失效的主要原

因。因此,可以通过控制元素扩散来改善涂层的性能。
本文对高温下含纳米 Ni粉陶瓷涂层与合金基底之间

的界面反应和组织演变进行研究,为通过控制元素扩

散来改善涂层性能提供理论依据。

1暋实暋验

将 Al2O3,SiO2,BaCO3 等粉末按一定比例混合

均匀,粉末混合物熔化后经水淬获得玻璃材料,然后采

用高速气流磨制备超细陶瓷涂层浆料。为了增加涂层

材料的韧性及耐磨性能,将纳米 Ni粉(电镜照片见图

1)添加至超细陶瓷涂料中,添加量为10%(质量分
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数)。将配制好的涂料涂覆在镍合金表面,经干燥、烧
结后制得试样。制备6个试样,将5个试样置于真空

扩散炉中进行扩散退火试验,扩散退火温度为900曟,
退火时间分别为50,100,200,300,500h。

图1暋纳米 Ni粉的电镜照片

Fig.1SEMimageofnano灢sizenickelpowders

试样经真空扩散退火试验后,用扫描电镜及能谱

观察和分析涂层/基底界面微观组织形貌及纳米金属

Ni粉在涂层中的分布和变化。

2暋实验结果与分析

图2是试样退火前及在900曟经不同时间扩散退

火后的界面形貌扫描电镜照片。从图2可以看出,真

图2暋涂层/基底界面的SEM 形貌(未浸蚀)

Fig.2SEMimagesoftheinterfacebetweencoatingandalloys

空扩散退火之前,涂层内部组织致密而均匀,纳米 Ni
粉均匀、弥散地分布在涂层中靠近界面的地方,烧结

后,纳米 Ni粉在涂层中仍然保持了较小的尺寸,一部

分颗粒仍在100nm 之内,也有部分颗粒在烧结过程

中因团聚而长大。试样在900曟真空扩散退火时,随
着退火时间的延长,涂层中玻璃相发生了晶化[13-15],

析出纵横交错呈网络状的云母晶体;退火500h后,涂
层中纳米 Ni粉靠近界面的分布已经发生改变,涂层中

分布着一些白色的颗粒,尺寸接近1毺m,Ni元素的线

扫描分析(见图3)表明这些白色的颗粒是纳米 Ni粉

聚集长大的结果。图4是试样扩散退火500h后在高

倍下的界面形貌,可看出,在扩散过程中,纳米 Ni粉团

聚长大后不仅向涂层内部扩散,而且也向合金基底扩

散,与合金基底在界面处融为一体,形成涂层与基体的

咬合,使涂层与基体的结合趋向于冶金结合,这说明纳

米 Ni粉在扩散过程中对于提高陶瓷涂层/合金基体的

结合强度是有利的。

图3暋对涂层中白色颗粒(Ni)的线扫描

Fig.3LinearscanningofelementNiinthecoating

图4暋界面的相互咬合

Fig.4Occlusionoftheinterfacebetween
thecoatingandsubstrate

在900曟真空扩散退火100h后,在陶瓷涂层/合

金基底界面处合金基底一侧出现了伸入基体内的黑色

须状晶间氧化物,元素线扫描(图5)表明,该黑色须状

物主要是以 Al2O3 为主的氧化物相,这与文献[16]中
的发现一致。这种氧化物相可能是在扩散过程中,合
金基底中活泼的 Al元素将涂层中的一些氧化物还原,
而自身氧化形成的。

图5暋界面处黑色析出物形貌及元素线扫描

Fig.5SEMimagesandelementlinearscanning
oftheblackprecipitationaroundinterface
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试样在900曟真空扩散退火过程中,基底中紧靠

Al2O3 黑色晶间氧化物附近明显析出了一层针状物,
而且随着扩散时间的延长,针状物析出层的厚度增加

(见图2)。为了对该针状析出物进行分析,我们对真

空扩散退火500h后的试样的这个区域进行了主要元

素的面扫描,结果见图6。图6表明,针状析出物的长

度在3~10毺m 之间,宽度约为300nm,富含Ti和N,
缺少 O和 Ni元素,初步判断为钛氮化合物 TiN。这

说明在900曟真空长时间扩散退火中,随着涂层中玻

璃相的晶化,涂层中的 N,O 原子逐渐向基底内扩散,
由于 Al原子的活性比 Ti原子高,优先在界面附近形

成粗大的氧化铝,随着 Al元素浓度的降低,N 原子和

基体中的 Ti原子化合而成细小的针状 TiN析出物。

图6暋界面处针状物析出层的形貌及元素面扫描

Fig.6SEMimagesandelementplanardistribution
ofneedleprecipitationaroundinterface

3暋结暋论

1)在长时间扩散过程中,纳米 Ni粉逐渐聚集长

大,与合金基底在界面处融为一体,形成涂层与基体的

咬合,使涂层与基体的结合趋向于冶金结合,具有抑制

涂层失效的作用。
2)在900曟真空退火过程中,陶瓷涂层和基底中

的主要元素发生了相互扩散,合金基底内在靠近界面

附近依次出现了 Al2O3 的晶间氧化物和针状 TiN 化

合物析出层。
3)扩散退火时间越长,反应生成的针状 TiN氮化

物析出层越厚。
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