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摘　 要： 为获得低孔隙率的 Ａｌ２Ｏ３－４０％ＴｉＯ２（ＡＴ４０）涂层，采用响应曲面法（ＲＳＭ）优化超音速等离子喷涂 ＡＴ４０ 涂层的

工艺参数，利用 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ（ＢＢＤ）设计分析送粉量、喷涂功率、氩气流量、氢气流量 ４ 个主要因素对涂层截面孔隙率的

影响规律，利用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ 软件设计试验方案，统计分析试验数据，并得到二次多元回归模型．研究表明，在本试验条

件下，４ 种因素对孔隙率影响顺序依次为氩气流量＞氢气流量＞喷涂功率＞送粉量，最优工艺参数为送粉量 ３０ ｇ ／ ｍｉｎ，喷涂

功率 ５１．４ ｋＷ，氩气流量 ３．０ ｍ３ ／ ｈ，氢气流量 ０．４５ ｍ３ ／ ｈ，试验测得此时涂层孔隙率为 ２．７４％．
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　 　 超音速等离子喷涂技术是近年来发展较为

迅速的一种热喷涂技术．它的焰流温度高，能量集

中，喷涂粒子飞行速度高，最高可达 ７００ ｍ ／ ｓ［１］，
可制备高性能的 ＺｒＯ２、ＮｉＣｒ－Ｃｒ３Ｃ２、Ｃｒ２Ｏ３、Ａｌ２Ｏ３、
１２Ｃｏ－ＷＣ、ＮｉＣｒＢＳｉ 等陶瓷、金属陶瓷及金属涂

层［２－４］ ． Ａｌ２Ｏ３－４０％ＴｉＯ２（ＡＴ４０）是一种具有较高

化学稳定性，热导率低、热膨胀系数小、耐磨损、耐
腐蚀的陶瓷材料，利用这种材料制备的涂层已广

泛应用于机械、冶金、化工、电力、造纸、纺织等

行业［５－６］ ．
等离子喷涂涉及的工艺参数较多，包括工作

电压（Ｕ）、工作电流（ Ｉ）、氩气流量（ＱＡｒ）、氢气流

量（ＱＨ２）、载气流量（ＱＮ２）、送粉量（Ｒ送粉率）、喷涂

距离（Ｄ）、粉末粒度（Ｍｚ）、喷枪移动速度（Ｖ线）和
步距（Δｄ）等． 它们都在不同程度上影响着涂层的



质量． 通常，喷涂材料不同，参数选择范围不同，
则这些参数对涂层性能的敏感程度也会存在差

别． 笔者及所在的课题组曾分别采用单因素法、
正交法等方法对超音速等离子喷涂工艺参数的优

化进行了研究［７－９］，这些方法都是以数值的形式

反映各因素对评价指标的敏感程度，并不直观，且
对试验数据的统计分析较为繁琐．

响应曲面法 （Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ，
Ｆ）是一种通过对响应面等值线的分析寻求最优

工艺参数，采用多元二次回归方程来拟合因素与

响应值之间函数关系的一种统计方法［１０］，是将体

系的响应（如涂层的孔隙率）作为一个或多个因

素（如 Ａｒ、Ｄ、ＰＦＲ 等）的函数，运用图形技术将这

种函数关系显示出来，以供试验者直接观察各因

素与响应值的敏感关系． 本文采用 ＲＳＭ 中的 Ｂｏｘ⁃
Ｂｅｈｎｋｅｎ 设计（ＢＢＤ）对超音速等离子喷涂 ＡＴ４０
涂层的工艺参数进行了优化，利用 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ
软件辅助设计试验，绘制响应曲面图，并进行模型

适合性检验．

１　 试 验

１．１　 涂层制备方法

采用我实验室自主研发的高效能超音速等离

子喷涂系统［１，１１］（喷枪示意图如图 １ 所示），制备

ＡＴ４０ 涂层． 喷涂材料为北京桑尧科技开发有限

公司提供的粒径 ３５ ～ ５５ μｍ 的粉末，粉末形貌如

图 ２ 所示． 基体为 ４５ 号钢，制成 １０ ｍｍ×６０ ｍｍ 的

试片． 喷涂前用丙酮对试件进行超声波清洗，去
除表面污染物，然后进行喷砂处理，提高基体的清

洁度和表面粗糙度，有利于提高涂层的结合．

阳极

阴极

粉末
等离子焰

基
体

图 １　 超音速等离子喷枪及工作示意图

40μm

图 ２　 ＡＴ４０ 粉末形貌

１．２　 孔隙率测量

采用 Ｑｕａｎｔａ２００ 型扫描电子显微镜（ＳＥＭ）表
征喷涂粉末和涂层截面． 孔隙率的测定采用灰度

法［１２－１３］ ． 涂层内部的气孔大小和裂纹长度采用它

们在二维平面上的面积分布表示． 主要包括如下

步骤：采集 ＳＥＭ 图像并输入软件、转化图像、处理

图像、记录孔隙率． 由于采用图像处理测定的涂

层孔隙率具有一定的随机性，因此，对每个涂层试

样的微观结构，采集 １０ 张微观照片，然后，基于每

张微观照片进行孔隙率计算． 涂层截面的微观结

构统一采用 ４００ 倍放大．
１．３　 试验设计

本试验根据 ＢＢＤ 中心组合实验设计原理，综
合以往经验，选取 ＱＡｒ （ｍ３ ／ ｈ） （Ｃ）、ＱＨ２ （ｍ３ ／ ｈ）
（Ｄ）、Ｐ，ｋＷ（Ｂ）、Ｒ送粉率（ｇ ／ ｍｉｎ） （Ａ）为试验因素，
涂层的孔隙率为响应值，进行 ４ 因素 ３ 水平响应

面分析试验，优化喷涂工艺参数． 采用 Ｄｅｓｉｇｎ⁃
Ｅｘｐｅｒｔ进行试验设计，产生 ２９ 组试验，试验因素

和水平见表 １． 在试验过程中，其他喷涂参数保持

不变，喷涂距离 １００ ｍｍ；载气流量为 ０．６ ｍ３ ／ ｈ；线
速度 ４０ ｍ ／ ｍｉｎ；每组参数涂层厚度均为 ３５０ μｍ．

表 １　 响应面分析因素及水平表

编码值及水平 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
－１ ２５ ４８ ２．８ ０．４０
０ ３０ ５３ ３．０ ０．４５
１ ３５ ５８ ３．２ ０．５０

２　 结果与讨论

２．１　 响应曲面试验结果

响应曲面分析方案及试验结果见表 ２． 因目

前实验室使用的第一代超音速等离子喷涂系统在

ＱＡｒ和 ＱＨ２较小时，功率最高只能调节至 ５６ ｋＷ，故
第 １４、２２ 组试验的功率为 ５６ ｋＷ．
２．２　 试验数据统计分析

以孔隙率为响应值，假设由最小二乘法拟合

的响应值与自变量之间相关关系的二次多元回归

方程模型为

Ｙ ＝ ａ０ ＋ ａ１Ａ ＋ ａ２Ｂ ＋ ａ３Ｃ ＋ ａ４Ｄ ＋ ａ５ＡＢ ＋ ａ６ＡＣ ＋
ａ７ＡＤ ＋ ａ８ＢＣ ＋ ａ９ＢＤ ＋ ａ１０ＣＤ ＋ ａ１１Ａ２ ＋

ａ１２Ｂ２ ＋ ａ１３Ｃ２ ＋ ａ１４Ｄ２ ． （１）
采用统计软件 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ 对表 ２ 试验数据进行

回归分析，得到二次多元回归方程模型为

Ｙ ＝ ２．７９ ＋ ０．１７Ａ ＋ ０．１９Ｂ ＋ ０．３８Ｃ ＋ ０．２３Ｄ － ０．７３ＡＢ ＋
１．０３ＡＣ ＋ ０．０５２ＡＤ － １．３ＢＣ ＋ ０．１８ＢＤ ＋ ０．３４ＣＤ ＋

０．８４Ａ２ ＋ ０．８９Ｂ２ ＋ １．４Ｃ２ ＋ １．０９Ｄ２ ． （２）
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表 ２　 响应曲面试验方案及结果

序号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
实际

值 ／ ％
预测

值 ／ ％
残差

学生化

残差

１ ２５．００ ４８．００ ３．００ ０．４５ ３．３５ ３．４２ －０．０７２ －０．９２６

２ ３５．００ ４８．００ ３．００ ０．４５ ５．２８ ５．２２ ０．０５６ ０．７２８

３ ２５．００ ５８．００ ３．００ ０．４５ ５．２１ ５．２６ －０．０５０ －０．６９９

４ ３５．００ ５８．００ ３．００ ０．４５ ４．２２ ４．１４ ０．０７８ １．０８８

５ ３０．００ ５３．００ ２．８０ ０．４０ ４．９２ ５．００ －０．０８２ －１．０５５

６ ３０．００ ５３．００ ３．２０ ０．４０ ５．００ ５．０９ －０．０９０ －１．１５３

７ ３０．００ ５３．００ ２．８０ ０．５０ ４．８５ ４．８０ ０．０５３ ０．６８３

８ ３０．００ ５３．００ ３．２０ ０．５０ ６．２７ ６．２２ ０．０４６ ０．５９５

９ ２５．００ ５３．００ ３．００ ０．４０ ４．３０ ４．３６ －０．０６４ －０．８３０

１０ ３５．００ ５３．００ ３．００ ０．４０ ４．５８ ４．６０ －０．０２１ －０．２７１

１１ ２５．００ ５３．００ ３．００ ０．５０ ４．７６ ４．７２ ０．０３６ ０．４７０

１２ ３５．００ ５３．００ ３．００ ０．５０ ５．２５ ５．１７ ０．０７９ １．０３８

１３ ３０．００ ４８．００ ２．８０ ０．４５ ３．２５ ３．２０ ０．０４７ ０．６１９

１４ ３０．００ ５６．００ ２．８０ ０．４５ ５．１７ ５．０２ ０．１５０ １．６０７

１５ ３０．００ ４８．００ ３．２０ ０．４５ ６．５１ ６．５７ －０．０５９ －０．８３５

１６ ３０．００ ５８．００ ３．２０ ０．４５ ４．３２ ４．３４ －０．０１９ －０．２４７

１７ ２５．００ ５３．００ ２．８０ ０．４５ ５．５１ ５．５１ ０．００３ ９ ０．０５０

１８ ３５．００ ５３．００ ２．８０ ０．４５ ３．６２ ３．７９ －０．１７０ －２．１６５

１９ ２５．００ ５３．００ ３．２０ ０．４５ ４．３５ ４．２０ ０．１５０ １．９２０

２０ ３５．００ ５３．００ ３．２０ ０．４５ ６．５８ ６．６１ －０．０２５ －０．３２９

２１ ３０．００ ４８．００ ３．００ ０．４０ ４．６６ ４．５２ ０．１４０ １．７７６

２２ ３０．００ ５６．００ ３．００ ０．４０ ４．０９ ３．９７ ０．１２０ １．３４２

２３ ３０．００ ４８．００ ３．００ ０．５０ ４．５５ ４．６３ －０．０７６ －１．０７５

２４ ３０．００ ５８．００ ３．００ ０．５０ ５．２３ ５．３７ －０．１４０ －１．８３７

２５ ３０．００ ５３．００ ３．００ ０．４５ ２．８５ ２．７９ ０．０６５ ０．６０４

２６ ３０．００ ５３．００ ３．００ ０．４５ ２．７４ ２．７９ －０．０８５ －０．７９３

２７ ３０．００ ５３．００ ３．００ ０．４５ ２．７５ ２．７９ －０．０３５ －０．３２７

２８ ３０．００ ５３．００ ３．００ ０．４５ ２．７５ ２．７９ －０．０５５ －０．５１４

２９ ３０．００ ５３．００ ３．００ ０．４５ ２．８１ ２．７９ ０．０２５ ０．２３２

在试验设计范围内，一次项的偏回归系数的

绝对值 Ｃ＞Ｄ＞Ｂ＞Ａ，说明 ＱＡｒ 对孔隙率的影响最

大，其次是 ＱＨ２、Ｐ、Ｒ送粉率 ． 对该模型进行方差分

析，结果见表 ３．
从表 ３ 方差分析结果来看，回归模型的 Ｐ 值

＜０．０００ １，说明模型高度显著；模型的 Ｒ２ 和校正

Ｒ２ 分别为 ０．９９４ ２ 和 ０．９８８ ５，说明该模型能解释

９８．８５％响应面的变化，仅有总变异的 １．１５％不能

用次模型解释．失拟项 ｐ＞０．０５，说明模型拟合程度

良好，试验误差小［１４－１５］ ． 故该模型可用于预测涂

层孔隙率． 分析还可知，模型中 Ｃ、Ｄ、ＡＢ、ＡＣ、ＢＣ、
ＣＤ、Ａ２、Ｂ２、Ｃ２、Ｄ２ 的 Ｐ 值均小于 ０．０００ １，对涂层

孔隙率影响高度显著，Ａ、Ｂ、ＢＤ 的 ｐ 值均小于

０．０５，对涂层孔隙率影响显著，ＡＤ 的 ｐ 值大于

０．０５，对涂层孔隙率影响不显著．

表 ３　 回归模型方差分析

变异源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 ｐ 值

Ａ ０．３５０ １ ０．３５０ ２４．４４ ０．０００ ２

Ｂ ０．３６０ １ ０．３６０ ２４．８１ ０．０００ ２

Ｃ １．６９０ １ １．６９０ １１８．２１ ＜ ０．０００ １

Ｄ ０．６４０ １ ０．６４０ ４４．５２ ＜ ０．０００ １

ＡＢ ２．１３０ １ ２．１３０ １４８．７４ ＜ ０．０００ １

ＡＣ ４．２４０ １ ４．２４０ ２９６．１１ ＜ ０．０００ １

ＡＤ ０．０１１ １ ０．０１１ ０．７７ ０．３９５ ２

ＢＣ ５．４１０ １ ５．４１０ ３７７．８２ ＜ ０．０００ １

ＢＤ ０．１１０ １ ０．１１０ ７．３４ ０．０１６ ９

ＣＤ ０．４５０ １ ０．４５０ ３１．３２ ＜ ０．０００ １

Ａ２ ４．６５０ １ ４．６５０ ３２４．７８ ＜ ０．０００ １

Ｂ２ ４．１５０ １ ４．１５０ ２８９．７５ ＜ ０．０００ １

Ｃ２ １２．５６０ １ １２．５６０ ８７６．６７ ＜ ０．０００ １

Ｄ２ ７．６１０ １ ７．６１０ ５３１．２７ ＜ ０．０００ １

模型 ３４．６２０ １４ ２．４７０ １７２．５４ ＜ ０．０００ １

残差 ０．２００ １４ ０．０１４

失拟 ０．１９０ １０ ０．０１９ ４．９９ ０．０６７ ５

误差 ０．０１５ ４ ０．００３ ７２

总变异 ３４．８２０ ２８

Ｒ２ ＝ ０．９９４ ２ 　 　 　 　 　 校正 Ｒ２ ＝ ０．９８８ ５

２．３　 因素水平优化

ＱＡｒ、ＱＨ２、Ｐ 和 Ｒ送粉率等喷涂参数对涂层孔隙

率影响的响应曲面如图 ３ 所示．图 ３（ ａ）是当 ＱＡｒ

和 ＱＨ２一定时，获得的 Ｐ 和 Ｒ送粉率对孔隙率影响的

响应曲面． 观察可知，响应曲面呈中间低四周高

的凹形． 当 Ｐ 一定时，孔隙率随 Ｒ送粉率的增大先减

小后增大；当 Ｒ送粉率一定时，孔隙率随 Ｐ 的增大也

是先减小后增大． 这主要是因为 Ｐ 与等离子焰流

的能量变化是一致的，喷涂粉末的熔化需要一定

的能量，当等离子焰流的能量过小，或送入焰流中

的粉末过多，都会造成粉末熔化不充分，涂层中未

熔颗粒和杂质增多，孔隙率增加；当焰流的能量过

大，或送入焰流中的粉末过少，又会造成粉末过

熔，熔融粒子撞击到基体上产生大量飞溅，使得孔

隙率增加，因此，Ｒ送粉率与 Ｐ 应有一个最佳的匹配

值，该值应该就在图 ３（ａ）曲面的最低处．
在图 ３（ｂ） ～ （ｆ）中都可看到与图 ３（ａ）类似的

凹形响应曲面． 说明当其他几个参数一定时，随
着 ＱＨ２或 ＱＡｒ的增加，孔隙率也是先减小后增大．
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这主要是因为，ＱＨ２增加时会增大等离子焰流的电

压和能量，如前所述，Ｒ送粉率与焰流的能量是相互

匹配的，Ｒ送粉率与 ＱＨ２也应是相匹配的，ＱＨ２不能过

高或过低；ＱＡｒ增加时会在一定程度上增大等离子

焰流的热焓和射流的速度，这会有助于获得致密、
低孔隙率的涂层，但过多 ＱＡｒ又会造成工作气体

不能充分电离，降低焰流的温度，使粉末不能充分

熔化，增大孔隙率． 因此，ＱＡｒ也不能过高或过低．
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（a）P、R送粉率与孔隙率的响应曲面 （b）QAr、R送粉率与孔隙率的响应曲面 （c）QH2、R送粉率与孔隙率的响应曲面
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图 ３　 涂层孔隙率响应曲面

　 　 由图 ３ 可以很明显看出，６ 个响应曲面的弯

曲程度都很大，说明 ４ 种因素对孔隙率的影响都

很显著，这与表 ３ 中一次项和二次项的 ｐ 值很小

相符． 从响应曲面的在 ｘｙ 平面的等高线投影可以

看出，等高线呈椭圆形，椭圆的中心即为孔隙率最

低点，它在选取的参数范围内就可获得． 由 Ｄｅ⁃
ｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ 软件分析可得到 ４ 个因素及孔隙率预

测值如表 ４ 所示．

表 ４　 优化后喷涂参数及孔隙率

优化参数
Ｒ送粉率 ／

（ｇ·ｍｉｎ－１）

Ｐ ／
ｋＷ

ＱＡｒ ／

（ｍ３·ｈ－１）

ＱＨ２ ／

（ｍ３·ｈ－１）
孔隙率 ／ ％

ＲＳＭ 预测值 ２９．５６ ５１．４ ２．９５ ０．４５ ２．７０

实验值 ３０．００ ５１．４ ３．００ ０．４５ ２．７４

２．４　 模型检验

残差分析［１６］见图 ４． 由图 ４ 残差的正态概率

图可以看出，分布总体呈一直线，没有发现异常值

的存在，说明潜在的误差分布是近似正态的． 由

图 ５ 残差与预测值的关系图可以看出，分布无规

律，未显现出任何明显的模式及异常的结构，证实

了模型的正确性．
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图 ４　 残差的正态概率图
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图 ５　 残差与预测值的关系图
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２．５　 优化验证

为验证上述优化结果，按照确定的最优条件，
实际取表 ４ 的喷涂参数进行喷涂试验，制备出的

涂层截面形貌如图 ６ 所示，可以看到涂层致密，层
状结构不明显，空隙和杂质很少．进一步计算涂层

截面孔隙率．其实际测量平均值为 ２．７４％与模型

的 ２．７０％较为接近，进一步说明此回归模型的拟

合程度较好．

80μm

图 ６　 ＡＴ４０ 涂层截面形貌

３　 结　 论

１）超音速等离子喷涂 ＡＴ４０ 涂层的其他条件

不变时，利用响应曲面法可建立涂层孔隙率与氩

气流量、氢气流量、送粉量、喷涂功率 ４ 种因素的

二次回归模型，获得 ４ 种因素与孔隙率的响应曲

面，响应曲面均呈凹形，说明每种因素单独增加

时，孔隙率都是先减小后增加．
２）在试验选定的参数范围内，４ 种因素对

ＡＴ４０ 涂层孔隙率的影响显著性依次为氩气流量

＞氢气流量＞喷涂功率＞送粉量． 利用软件进行优

化分析得到最优工艺参数为送粉量 ３０ ｇ ／ ｍｉｎ，喷
涂功率 ５１．４ ｋＷ，氩气流量 ３． ０ ｍ３ ／ ｈ，氢气流量

０．４５ ｍ３ ／ ｈ，在此条件下涂层孔隙率的预测值为

２．７０％，试验值为 ２．７４％，试验值与预测值接近，
模型是可靠的．

３）采用响应曲面法优化喷涂工艺参数，各因

素对响应值的影响关系更直观，数据分析较简便，
且结果可靠． 这种方法也可借鉴于其他喷涂方法

及其他工艺参数，如喷涂距离、粉末粒度、送粉位

置、喷嘴孔径等的优化．
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