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氧化铝涂层的超音速等离子喷涂参数影响及硬度分析

毛杰, 宋进兵, 邓畅光, 黄科

(广州有色金属研究院, 广州 510651)

摘摇 要: 目的摇 初步明确超音速等离子喷涂参数对涂层的影响规律,优化工艺参数。 方法摇 采用超音速

等离子喷涂技术制备 Al2O3 陶瓷涂层,对涂层进行表征,分析喷涂电流 I、等离子发生气体压力 Pair、喷距 d
对涂层显微结构的影响。 基于涂层显微硬度 HV 设计工艺优化试验,建立喷涂参数与显微硬度之间的回归

方程。 结果摇 I=260 A 或 Pair =0. 55 MPa 时,涂层是 琢鄄Al2O3 和 酌鄄Al2O3 双相复合结构;I = 340 A 或 Pair =
0. 35 MPa 时,涂层几乎全由 酌鄄Al2O3 相组成,基本不含有未熔颗粒;喷距变化对涂层相组成的影响不显

著。 I 或 d 增大,或者 Pair降低,显微硬度都呈增大趋势。 结论摇 在实验范围内,超音速等离子喷涂 Al2O3

涂层的显微硬度最优工艺是:Pair =0. 35 MPa,I=340 A,d=230 mm。
关键词: 超音速等离子喷涂;Al2O3 涂层;喷涂参数;显微结构;工艺优化;显微硬度
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Parameter Effect and Microhardness Analysis of Al2O3 Coatings Prepared
by the Supersonic Plasma Spraying Technique

MAO Jie, SONG Jin鄄bing, DENG Chang鄄guang, HUANG Ke

(Guangzhou Research Institute of Non鄄ferrous Metals, Guangzhou 510651, China)

ABSTRACT: Objective To preliminarily clarify the effect of parameters on coatings in supersonic plasma spraying and to obtain
the optimal process parameters. Methods Al2O3 ceramic coatings were prepared by the supersonic plasma spraying technique. The
microstructure and properties of Al2O3 coating were characterized and the effect of spraying parameters such as spraying current,
pressure of plasma gas and spray distance were also discussed. According to the response surface methodology, the optimization ex鄄
periment with three factors and three levels was designed and the regression equation was established between the influencing factors
and the response value, thickness. Results When I=260 A or Pair =0. 55 MPa, the coating was a dual鄄phase composite structure
consisting of 琢鄄Al2O3 and 酌鄄Al2O3 . When I=340 A or Pair = 0. 35 MPa, the coating was almost fully deposited into the 酌鄄Al2O3

phase, substantially containing no unmelted particles. Change in spraying distance had no significant effect on the phase composi鄄
tion of the coating. When I or d increased or Pair reduced, HV tended to increase. Conclusion In the experimental range, the opti鄄
mal process parameters for microhardness of supersonic plasma spray were Pair =0. 35 MPa, I=340 A and d=230 mm.
KEY WORDS: supersonic atmosphere plasma spraying; Al2O3 coating; spraying parameters; microstructure; process optimiza鄄
tion; microhardness
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摇 摇 热喷涂技术的应用广泛,可制备的涂层种类众

多,包括耐磨减摩涂层、隔热绝缘涂层、抗氧化涂层、
防腐蚀涂层等[1—5]。 普通等离子喷涂系统的射流温

度高达 15 000 K,可实现所有高熔点材料的熔化,但
射流速度为 300 ~ 1000 m / s,粒子速度仅能达到 150
~250 m / s,同时射流“边界效应冶较大,使得射流边界

粒子的熔化状态、速度以及氧化物含量与焰流中心粒

子不同。 美国 Browning 公司在 1986 年首次推出超音

速等离子喷涂系统(PlazJet)。 该系统将高气流量和

高压等离子扩展弧混合,通过特殊喷嘴的加速使粒子

速度达到超音速以上,能够改善普通等离子喷涂陶瓷

涂层的结合强度低、孔隙率高等问题,但是其能耗和

气体消耗量都非常高,分别高达 270 kW 和 130 ~ 230
L / min,生产成本大大增加。 乌克兰国家科学院巴顿

焊接研究所开发的超音速等离子喷涂设备的等离子

形成气体采用压缩空气,不使用昂贵气体,仅添加很

少量(体积分数约 5% )的可燃气体(丙烷或甲烷),等
离子体射流速度高达 1500 ~ 3000 m / s,粒子速度 400
~ 800 m / s,喷涂能力不低于 20 ~ 50 kg / h,电能 50 ~
180 kW,材料利用率 0. 70 ~ 0. 75,可广泛应用于冶金

机械、交通车辆、船舶制造与维修、军工装备等领

域[6—9]。
文中在 Q235 钢表面采用超音速等离子喷涂技术

制备 Al2O3 陶瓷涂层,讨论喷涂参数对涂层显微结构

的影响,并以涂层显微硬度作为响应值,进行了工艺

优化和回归分析。

1摇 试验

基体材料为 Q235 普通碳素钢,试样尺寸为 40
mm伊30 mm伊6 mm。 喷涂前,先对基材进行汽油除油

和超声波清洗,再用 46#锆刚玉对待喷涂表面进行喷

砂粗化处理,喷砂压力为 0. 3 MPa,然后用压缩空气

清除待喷涂表面可能吸附的砂粒。
先超音速火焰喷涂 NiCr 合金层作为粘接层,

NiCr 粉末粒径为 15 ~ 45 滋m;再采用 PLAZER 180 PL鄄
S 型超音速等离子喷涂系统(乌克兰)喷涂 Al2O3 陶

瓷层,Al2O3 粉末型号为 Amperit 740,粒径 5 ~ 22 滋m,
喷涂陶瓷层的工艺参数见表 1。

采用 Rigaku D / MAX鄄RC 型 X 射线衍射仪分析涂

层样品的物相,靶材为 Cu,姿 = 0. 154 06 nm。 用 JL鄄
SM5910 型扫描电镜( SEM)观察涂层样品的截面形

貌。 采用 EM鄄1500VP 型数字显微硬度计测 Al2O3 涂

表 1摇 涂层喷涂工艺参数

Tab. 1 Coating deposition parameters

项目 对照组 1 对照组 2 对照组 3
电流 / A 260 / 340 340 300

空气压力 / MPa 0. 35 0. 35 / 0. 55 0. 35
丙烷压力 / MPa 0. 7 0. 7 0. 7

送粉量 / (g·min-1) ~ 100 ~ 100 ~ 100
喷距 / mm 200 200 170 / 230

基体预热 / 益 ~ 80 ~ 80 ~ 80

层的显微硬度,加载载荷为 3 N,加载时间为 15 s,每
组工艺条件的试样取 2 个,每个试样在不同位置测 5
~ 7 次,取平均值。

2摇 结果与讨论

2. 1摇 涂层显微结构

摇 摇 原始氧化铝喷涂粉末为 琢鄄Al2O3 稳定相。 图 1
是不同对照组 Al2O3 涂层的 X 衍射图谱,曲线 a,b 分

别对应于表 1 中对照组 1 的 260,340 A。 对比可知,
电流为 260 A 时,超音速等离子喷涂的氧化铝涂层中

含有 琢鄄Al2O3 和 酌鄄Al2O3 两相,是以 酌鄄Al2O3 为主的

双相复合结构;电流增加到 340 A 时,涂层几乎全由

酌鄄Al2O3 相组成。 在大气等离子喷涂中,琢鄄Al2O3 粉末

熔融,急冷后主要形成 酌鄄Al2O3,部分未熔的 琢鄄Al2O3

颗粒会夹杂在涂层中,因此 酌鄄Al2O3 的含量可以反映

粉末在等离子射流中的熔融状态。 PLAZER 180 PL鄄S
型超音速等离子喷涂系统的工作电压是恒定的,保持

在约 500 V,当电流从 260 A 增加到 340 A 时,喷涂功

率相应从 130 kW 增加到 170 kW,喷涂粉末在等离子

射流中的熔融状态得以改善,基本能达到完全熔融,

图 1摇 不同对照组 Al2O3 涂层的 X 衍射图谱

Fig. 1 XRD patterns for Al2O3 coating with different parameters
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急冷后形成 酌鄄Al2O3 相,基本不含有 琢鄄Al2O3 相未熔

颗粒。
图 1 曲线 b 还对应于对照组 2 的 0. 35 MPa,曲线

c 则对应于对照组 2 的 0. 55 MPa。 实验设备通过压

缩空气高频离化而形成等离子体,混合的压缩空气和

等离子体通过特殊设计的喷枪内通道及喷嘴的加速,
形成超音速等离子射流,所以喷涂工作时的空气压力

越大,射流速度就越大,伴随空气流量增大,单位焓值

下降。 射流速度增大意味着粒子加热时间缩短;等离

子体单位焓值下降意味着粒子加热效果减弱;这两方

面都将导致粉末颗粒的熔融情况不好。 因此对应较

大空气压力(Pair = 0. 55 MPa)的曲线 c 中,未熔颗粒

琢鄄Al2O3 相的衍射峰非常明显。
图 1 曲线 d,e 分别对应于对照组 3 的 170,230

mm,二者非常近似,均难以分辨出 琢鄄Al2O3 相,说明

喷距的变化对特定工艺参数下制备的涂层相组成的

影响不显著。 换句话说,在特定的工艺条件下,粉末

在超音速等离子射流轴向的一个较大范围内都可以

获得良好的熔融状态,保证以完全熔融的液滴形式撞

击基材,凝固形成涂层。 这与等离子射流的速度高有

直接关系,说明超音速等离子喷涂工艺的喷距可调节

范围大,体现了实际喷涂应用的优势条件之一。
图 2 为超音速等离子喷涂 Al2O3 陶瓷涂层的剖

面形貌。 总体可见,超音速等离子喷涂的涂层内部非

常致密,仅存在极少量的微孔,一般孔径<3 滋m。 这

是因为超音速等离子喷涂的射流速度非常高,粒子送

入并加速后获得的动能较大,高动能撞击使得熔融粒

子的铺展变形更加剧烈,单个铺展粒子之间相互挤

压,结合更加紧密,表现出涂层内极低的孔隙率和非

常小的孔隙孔径。 涂层与基体之间的结合跟喷涂参

数和沉积环境条件有很大的关系,可能形成非常不规

则且很深的交错咬合和嵌入,结合界面完整连续,不
出现孔隙,如图 2a 所示;也可能形成涂层与基体的剥

离和微裂纹,如图 2c 所示。
图 2a,b 与图 1 曲线 a,b 的对比分析一致。 电流

较小制备的涂层中含有 琢鄄Al2O3 和 酌鄄Al2O3 两相,图
2a 中的白色夹杂物即是未熔的 琢鄄Al2O3 颗粒,采用图

像分析技术可计算不同视场内 琢鄄Al2O3 相的体积分

数,数值约为 9. 6% ;而电流增加到 340 A 时,涂层中

的白色未熔 琢鄄Al2O3 颗粒非常少。 可见增大喷涂电

流能显著改善喷涂粉末在等离子射流中的熔融状态。
图 2b,c 与图 1 曲线 b,c 的对比分析一致。 空气

压力较大制备的涂层中含有 琢鄄Al2O3 和 酌鄄Al2O3 两

图 2摇 Al2O3 涂层的剖面形貌

Fig. 2 SEM images for cross鄄section of Al2O3 coating

相,图 2c 中的白色夹杂物即是未熔的 琢鄄Al2O3 颗粒,
通过图像分析技术算得 琢鄄Al2O3 相的体积分数约为

15. 9% ;而 Pair = 0. 35 MPa 时,涂层中的白色未熔 琢鄄
Al2O3 颗粒非常少。 可见采用较小的空气压力会显著

改善喷涂粉末在等离子射流中的熔融状态。
图 2d,e 的涂层结构相近,都是仅含有极少量的

未熔颗粒。 d=170 mm 时,未熔颗粒的体积分数大约

为 2. 8% ;d=230 mm 时,未熔颗粒的体积分数大约为

1. 4% 。 这说明在特定工艺参数下,喷距在较大范围

内变化时,喷涂粉末在等离子射流中均能够获得良好

的熔融状态。

2. 2摇 显微硬度及工艺优化

2. 2. 1摇 实验设计及回归分析

2. 1 小节中通过简单的参数对照,定性分析了喷

涂电流 I、等离子发生气体压力 Pair及喷距 d 对涂层显

微结构的影响。 为了进一步讨论工艺参数的影响,以
涂层硬度 HV 作为响应值,以 I,Pair和 d 为变量,保持

丙烷压力、送粉量和基体温度等其他参数不变,根据

Box鄄Behnken 二阶响应曲面法设计三因素三水平的工

艺优化试验[10—11]。 工艺优化试验的变量和实测响应
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值见表 2。

表 2摇 实验设计及响应值

Tab. 2 Experiment design matrix and response results

序号 I / A Pair / MPa d / mm 响应值显微硬度 HV
1 260 0. 35 200 1214. 64
2 260 0. 45 170 413. 49
3 260 0. 45 230 1156. 83
4 260 0. 55 200 468. 53
5 300 0. 35 170 957. 40
6 300 0. 35 230 1135. 49
7 300 0. 45 200 669. 76
8 300 0. 45 200 1029. 25
9 300 0. 45 200 1017. 99

10 300 0. 55 170 469. 17
11 300 0. 55 230 446. 10
12 340 0. 35 200 1256. 32
13 340 0. 45 170 1010. 60
14 340 0. 45 230 1231. 60
15 340 0. 55 200 939. 41

通过响应曲面法的回归模型适配度分析,基于响

应值显微硬度的回归方程为:
HV=+111. 586 17+3. 701 38I-2800. 8Pair+

4. 664d (1)
选用模型方差分析,如表 3 所示。 模型 F 值为

8. 53,P 值仅为 0. 0033,模型显著;同时失拟度 F 值为

0. 88,P 值仅为 0. 6388,不显著。 这说明该模型可以

作为试验响应值的回归拟合。
一般来说,拟合方程系数的 P 值<0. 05 代表该因

子的影响效果是显著的,P 值>0. 1 是不显著的。 实

验中选取的变量 I,Pair, d 的 P 值分别为 0. 0535,
0. 0018和 0. 0657,说明选取的工艺参数的确对涂层硬

表 3摇 回归模型方差分析

Tab. 3 Variance analysis of regression model

项目 平方和 自由度 均方 F 值 P 值

模型 9. 60伊105 3 3. 20伊105 8. 53 0. 0033
I 1. 75伊105 1 1. 75伊105 4. 68 0. 0535

Pair 6. 28伊105 1 6. 28伊105 16. 73 0. 0018
d 1. 57伊105 1 1. 57伊105 4. 18 0. 0657

失拟度 3. 29伊105 9 3. 66伊104 0. 88 0. 6388

度存在较显著的影响,其中等离子发生气体压力的影

响最显著,其次是电流。 文献[12]采用正交试验法研

究了超音速等离子喷涂参数中喷涂电流、空气压力、
喷距对 Cr2O3 涂层硬度的影响,指出参数影响的主次

顺序为:空气压力>喷涂电流>喷涂距离,其工艺参数

的影响显著性规律和本文结论是一致的。
2. 2. 2摇 显微硬度 HV 的影响规律分析

显微硬度 HV 的拟合方程式(1)中,电流 I 和喷

距 d 的系数均是正值,说明两者对显微硬度的影响呈

正比,而等离子发生气体压力 Pair的影响则相反,即电

流或喷距增大,或等离子发生气体压力降低,显微硬

度都呈增大趋势。
利用方程(1)作出显微硬度 HV 的响应曲面图,

如图 3 所示。 图 3 中显示,Pair和 I 交互作用对显微硬

度的影响效应是一致的,即 Pair降低和 I 增大,显微硬

度 HV 都呈增大趋势,在 Pair较大和 I 较小的区域将获

图 3摇 显微硬度 HV 的响应曲面图

Fig. 3 Response surface of microhardness HV

得非常低的涂层硬度,体现出涂层硬度接近于基体硬

度,说明沉积的涂层比较薄且疏松。 比较图 3 的三个

图可以直观地看出,d 增大,不改变 Pair和 I 对涂层硬

度的影响规律,且随着 d 的增加,涂层的显微硬度整

体呈上升趋势。 基于三种变量的综合影响,实验模型

表明,在 Pair较小、I 和 d 较大的区域可以获得硬度较
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高的致密涂层。 原因主要是,Pair较小时,产生的超音

速等离子射流速度相对较低,而较大的喷距增加了颗

粒在射流中的加热时间,同时相对较小的等离子发生

气体流量和较大的电流使得射流对颗粒的热焓输出

较大,因此粉末的熔化情况得以改善,沉积在基材上

能良好铺展,呈片层状紧密层叠而形成致密涂层。 从

实验优化模型可以看出,在 Pair =0. 35 MPa,I=340 A,
d=230 mm 时,涂层可获得最大的显微硬度(1462. 5
HV)。 虽然减小 Pair及增大 I 可以进一步提高涂层硬

度,但由于 340 A 的电流几乎是 PLAZER 180 PL鄄S 型

超音速等离子喷涂系统的功率极限,同时等离子发生

气体压力减小到 0. 35 MPa 以下会造成等离子起弧困

难,射流的超音速状态不稳定,因此认为在实验范围

内,上述优化工艺即为最优工艺。

3摇 结论

1) 电流 I = 260 A 或等离子发生空气压力 Pair =
0. 55 MPa 时,超音速等离子喷涂的氧化铝涂层是 琢鄄
Al2O3 和 酌鄄Al2O3 双相复合结构;而 I = 340 A 或 Pair =
0. 35 MPa 时,涂层几乎全由 酌鄄Al2O3 相组成,基本不含

有未熔颗粒。 喷距变化对涂层相组成的影响不显著。
2) 基于显微硬度 HV 的最终响应曲面法拟合方

程为:HV = + 111. 586 17 + 3. 701 38I - 2800. 8Pair +
4. 664d。 电流 I 或喷距 d 增大,或者等离子发生气体

压力 Pair降低,显微硬度 HV 都呈增大趋势。
3) 在实验范围内,获得最高显微硬度的超音速

等离子喷涂 Al2O3 涂层工艺是:等离子发生气体压力

Pair =0. 35 MPa,电流 I=340 A,喷距 d=230 mm。
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