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[ 摘要 ] 采用正交试验分别研究了基体预热温度、通氧流量以及通氧时间对电子束物理气相沉积 YSZ 涂层在

1150℃ 热冲击和抗氧化性能的影响。随着基体预热温度的升高，涂层的热冲击性能先升高再降低，随着预氧化通

氧流量的增加和通氧时间的延长，涂层的热冲击性能逐渐升高，当达到一定范围后趋于稳定。确定优化后的工艺参

数为基体预热温度 900℃，预氧化通氧流量 200mL/min, 预氧化通氧时间 15min。
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造成的损伤模式在大多数航空发动

机和工业燃气轮机应用领域一直存

在，并且通常会限制热障涂层的服役

寿命。为了提高热障涂层的抗热冲

击寿命，Evans[7] 和 Shillingtone 等 [8]

阐述了热障涂层 TGO 生长的损伤

机理，其他学者研究了在不同大气和

温度条件下TGO局部氧化效应 [9–12]，

认为在涂覆 TBC 前纯 α 氧化铝是

最佳的 TGO。尽管上述论文阐述

了热障涂层高温氧化和力学失效机

理，但没有深入进行涂层沉积工艺

参数对热障涂层热冲击寿命的影响

研究。

本文研究 EB–PVD 制备 YSZ
过程中决定 TGO 形成和生长的基

体预热温度和通氧工艺参数对涂层

组织和性能的影响，以研制出提高

涂层热冲击使用寿命的优化工艺，

更好地保障航空发动机涡轮叶片的

安全运行。

热 障 涂 层（Thermal Barrier 
Coatings，TBCs）是采用耐高温、高

隔热的陶瓷材料以涂层的方式与合

金基体相结合、降低合金表面的工

作温度，并提高合金抗高温氧化、抗

高温腐蚀性能的热防护技术，一般

由抗氧化性能良好的金属黏结底层

和导热系数低的陶瓷面层（质量分

数 7%~8% Y2O3 部分稳定的 ZrO2，

YSZ）组成。热障涂层在发动机高

温合金叶片上的使用，将使得叶片

能够承受更高的使用环境温度，同

时也可使发动机寿命和可靠性大幅

度提高，耗油量降低，动力性能显著

改善 [1–4]。

针对先进航空发动机涡轮叶

片，目前国内外普遍采用电子束物

理气相沉积制备 YSZ 陶瓷面层。在

黏结层与稳定氧化锆界面之间的热

生长氧化物层开裂和剥落（TGO）是

YSZ 涂层失效的主要因素 [5–6]，TGO
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试验

1 试验材料

涂层试样基体采用 IC10 定向凝

固高温合金，其化学成分如表 1 所

示。NiCrAlYSi 底层采用真空电弧

镀工艺制备，其靶材成分如表 2 所

示。YSZ 陶瓷面层采用 EB–PVD 工

艺制备，使用靶材成分为含 8% Y2O3

的 ZrO2。

2 涂层制备

采 用 真 空 电 弧 镀 制 备

NiCrAlYSi 金属黏结底层，其主要工

艺参数是电弧电流、电压和涂敷时

间，工艺流程为：湿吹砂→强水流冲

洗→超声波清洗→丙酮浸洗→烘干

→外观检查→涂镀→外观检查→真

空热处理→外观及金相检查；真空

电弧镀沉积工艺参数为：电弧电流

I=700A；工件电压 U=30V；沉积金属

底层后采用电子束物理气相沉积的

方法沉积面层。

EB–PVD 制备 YSZ 面层工艺流

程为：来件检查→湿吹砂→强水流

冲洗→超声波清洗→丙酮浸洗→烘

干→外观检查→装夹→离子清理→

沉积 YSZ 面层→外观及金相检查；

EB–PVD 面层沉积工艺参数为：主真

空室压强不大于 2.0 积工艺 –2MPa 
电子枪电压为 19kV；靶材加热电流

为 1.5A；工件转速为 15r/min。
研究基体预热温度、预氧化通氧

流量、预氧化通氧时间 3 个主要工艺

参数对电子束物理气相沉积 YSZ 涂

层的组织和性能的影响。设计三因

素三水平的正交试验如表3 所示，涂

层的厚度由涂镀时间与工艺参数共

同控制。

3 涂层性能测试方法

采 用 LEICA DMI5000M光 学

显微镜对每种涂层试样断面进行

金相组织观察；利用带有 EDS 的

ZEISS SUPER–55 型扫描电子显微

镜 (SEM) 二次电子模式观察涂层的

组织结构、涂层与基体金属的界面

形貌，分析涂层的化学成分。抗热

冲击试验方法为将试样放入加热炉

中，到温后保温 4~5min，将试样取出

空冷或风冷 4~5min，至此为 1 次循

环。每 100 次循环后目视或借助 10
倍放大镜检查试样，记录涂层表面

状况。利用 SX2–6–13 型抗氧化试

验机测试热障涂层的高温氧化增重

过程。

试验结果与讨论

1 基体预热温度的影响

电子束物理气相沉积主要是通

过电子束对基体合金进行加热，通

过调整电子束的扫描方式和能量补

偿方式，可以实现试片加热的均匀

性。通过调节加热电子枪束流的电流

和范围可以实现不同基体预热温度 ,
基体预热温度直接影响 EB–PVD 热

障涂层的微观结构和性能 [13]。图 1 为

800℃、850℃、900℃、950℃、1000℃
预热温度下沉积涂层的微观组织截

面形貌，可以看出，当温度较低时

（800~850℃）涂层柱状晶结构不明

显，不利于释放热冲击过程中的应

力；当温度较高时（1000℃）涂层柱

状晶织构明显，会成为腐蚀介质的

快速扩散通道，同时热导率大，不利

于涂层的隔热效果；当温度适中时

（900~950℃）涂层柱状晶结构明显，

同时柱状晶之间相互搭接，形成交错

结构，有利于提高涂层的隔热效果。

图 2 为不同沉积温度下涂层抗热冲

击性能对比，可以看到，当预热温度

在 900~950℃时，热障涂层抗热冲击

性能最好。

2 通氧预氧化的影响

电子束物理气相沉积制备热障

涂层的薄弱环节是底层与面层的结

合处，在使用过程中热障涂层的底层

和面层之间会形成一层 TGO，TGO
的连续和缓慢生长是提高抗热冲击

性能的关键。研究表明，在 EB–PVD
制备面层开始时通氧气能使黏结层

表面形成一层连续致密的氧化膜，有

利于提高涂层的抗热冲击性能 [14–16]。

在 EB–PVD 设备上增加通氧装置，

在基体到温后进行通氧处理，通过通

氧时间和通氧流量对涂层抗热冲击

性能的影响来确定最优的工艺参数。

EB–PVD 制备 YSZ 陶瓷面层过

程中，由于主舱室内氧分压较低，导

致靶材和沉积涂层的氧化锆晶体内

氧离子不足，即形成非化学计量比的

表1 IC10合金化学成分（质量分数）

                                          Table 1 Chemical composition of IC10 alloy                                       %

C Cr Co W Mo Ta Al Hf B Ni

0.09 7.0 12.0 4.9 1.5 7.0 5.9 1.5 0.015 余量

表2 NiCrAlYSi靶材化学成分（质量分数）

                                      Table 2 Chemical composition of NiCrAlYSi target                                 %

Ni Cr Al Y Si

余量 18 12 0.58 1.0

表3 正交试验因素水平表

Table 3 Table of factors and levels for orthogonal test

水平 基体预热温度 /℃ 预氧化通氧流量 /（mL· min–1） 预氧化通氧时间 /min

1 800 100 5

2 900 200 10

3 1000 300 15
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二氧化锆相同，这一点可以从加热后

的靶材和沉积态 YSZ 涂层呈灰黑色

得到验证（图 3）。涂层沉积过程中

通入适量氧气有利于得到化学计量

比的奶白色 YSZ 涂层。

在上述优化后的基体预热温度

基础上比较未通氧以及通氧流量为

100~400mL/min，900 ℃通氧 15min
后 EB–PVD 沉积 YSZ 涂层的抗热

冲击性能，试验结果如图 4 所示，不

同通氧流量下，EB–PVD 制备涂层的

宏观形貌如图 5 所示。可以看出，通

氧流量在 200mL/min 以上时，涂层在

1150℃抗热冲击性能趋于稳定，可以

达到 3400 次以上。由于通氧量影响

主舱室的真空度，为了避免影响电子

枪状态，选择 200mL/min 流量进行基

体预热后沉积前的黏结层表面通氧

处理。

通氧量和通氧时间共同决定了

氧化膜的生长速度和厚度，在相同预

热温度和通氧流量的情况下，研究不

同通氧时间对涂层抗热冲击性能的

影响。可以看出，随着通氧时间的延

长，涂层的抗热冲击性能逐渐提高，

当通氧时间达到 15min 后趋于稳定。

热障涂层与 TGO 之间的开裂最

初通常会发生在黏结层的晶界或距

离晶界非常近的位置。TGO 与 TBC
之间先局部脱离，不再限制 TGO 表

面区域生长，在低蠕变强度黏结层上

产生 TGO 皱曲（褶皱），这个过程使

附着力进一步降低并且弱化 TGO 与

热障涂层之间的界面，造成涂层在热

冲击过程中失效。

3 正交试验工艺优化

在上述试验结果基础上，进行

了热障涂层沉积前的预热和通氧预

氧化参数的三因素三水平正交试验

的工艺优化，如图 6 和图 7 所示，

图1 不同温度下沉积涂层的 
微观组织截面形貌

Fig.1 Cross sectional morphologies of 
thermal barrier coatings deposited at 

different temperatures

（a）800℃

（b）850℃

（c）900℃

（d）950℃

（e）1000℃
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图2 预热温度对涂层热冲击性能的影响

Fig.2 Effect of preheating temperature on thermal shock resistances of thermal barrier coatings

图3 通氧管道未通氧时YSZ靶材呈黑色

Fig.3 YSZ target is black when oxygen pipe is not filled with oxygen
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优化试验结果如表 4 所示。根据

正交试验结果，初步确定了预热温

度为 900℃，预氧化的通氧流量为

200mL/min，通氧时间为 15min。
4 高温氧化

4.1 氧化动力学过程

采用优化的预热和预氧化工艺

制备热障涂层，涂层试样在1150℃
空气中的静态氧化动力学曲线如图

8 所示。可以看出，1150℃氧化初

期增重较快，25h 后氧化增重达到

0.582mg/cm2，随后近似呈直线缓慢上

升，200h 时氧化增重为 1.134mg/cm2，

平均氧化增重速率为 0.0567g/（m2 ·h），
因此制备的热障涂层在 1150℃静态
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图4 不同通氧流量预氧化后沉积YSZ涂层的抗热冲击性能

Fig.4 Thermal shock properties of  YSZ coatings deposited following preoxidation 
at different oxygen flow rates

图6 不同通氧量通氧后沉积的涂层显微组织截面形貌

Fig.6 Cross sectional morphologies of coatings deposited following oxygen filling at different flow rates

图5 不同通氧量通氧后的沉积涂层宏观形貌

Fig.5 Surface morphologies of deposited coatings following oxygen filling at different flow rates

（a）通氧量0 （b）通氧量200mL/min （c）通氧量400mL/min

（a）通氧量 0，200X

100μm

（c）通氧量 200mL/min，200X

100μm

（e）通氧量 400mL/min，200X

100μm

（f）通氧量 200mL/min，500X

50μm

（d）通氧量 200mL/min，500X

50μm

（b）通氧量 0，500X

50μm
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空气中具有优异的抗氧化性能。

4.2 氧化形貌

试样放在相同的条件下进行

1150℃高温氧化试验。试验前氧化

试样的涂层颜色呈现为灰黑色，如图

9 所示。图 9（b）~（f）分别为高温

氧化 10h、50h、100h、150h 和 200h 后

试样的宏观形貌照片。可以看出，氧

化 10h 取出的试样颜色较原始样品

变白，随着氧化时间的增加涂层颜色

逐渐变浅，当氧化时间为 200h 时涂

层颜色呈现为灰白色。在氧化过程

中涂层表面状态完好，未出现明显的

裂纹和剥落现象。当氧化至 200h 时

仅有个别试样的边角处由于应力集

中较大而发生局部剥落，说明涂层在

该试验条件下经过 200h 氧化试验后

涂层结合良好，未发生失效。

在制备氧化锆面层时，如果轰击

靶材的温度很高时将会发生如下分

解反应：

ZrO2 → ZrO+O2 ↑

ZrO2 → ZrO2–δ+δ/2O2 ↑

可见部分氧化锆会发生高温分

解，分解出来的氧原子很快以氧分

子形式被真空泵抽走，造成 ZrO 的

气态原子沉积到基体表面过程中只

有少量的一部分和 O 重新结合生成

ZrO2，而大多数则以缺氧的状态存

在，使得沉积材料的晶格内形成了

额外的氧空位。带电的氧空位容易

与材料表面的电子形成色心，使涂

层显示一定的颜色，制备态的氧化

锆涂层为灰黑色。涂层在高温氧化

过程中，由于空气中的氧很容易填

充涂层材料内额外的氧空位，氧空

位的消失使得氧化锆的颜色逐步变

浅，在 200h 高温氧化后试样都转变

为灰白色。

图 10 为不同氧化时间的黏结层

与陶瓷层界面的截面形貌变化。氧

化初期 TGO 只由 Al2O3 组成，这主

要是由于 Al 对氧的亲和力比黏结层

中其他元素强，因此在低氧压条件下

出现 Al 的选择性氧化。黏结层用真

图7 不同通氧时间预氧化后沉积YSZ涂层的热冲击性能

Fig.7 Thermal shock resistance of YSZ coatings deposited following preoxidation with 
different oxygen filling time
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表4 三因素三水平正交试验结果

Table 4 L9(33) orthogonal test results

试样号
预热温度 /

℃
预氧化通氧流量 /

(mL·min–1)
预氧化通氧时间 /

min
热冲击 /

Cycle

1 800 100 5 1566

2 800 200 10 1775

3 800 300 15 1997

4 900 100 10 2761

5 900 200 15 3363

6 900 300 5 2588

7 1000 100 15 2875

8 1000 200 5 2665

9 1000 300 10 2381

K1 5338  7202 6819 —

K2 8712 7803 6917 —

K3 7921  6966 8235 —

k1 1779  2401 2273 —

k2 2904 2601 2306 —

k3 2640  2322 2745 —

极差 R 1125 279 472 —

较优水平 900 200 15 3363

注：因素主次为预热温度 > 预氧化通氧时间 > 预氧化通氧流量。
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图8 热障涂层1150℃的静态氧化动力学曲线

Fig.8 Static oxidation kinetics of TBC coating at 1150℃

图10 1150℃不同氧化时间的黏结层与陶瓷

层界面形貌

Fig.10 Interface morphologies between 
bond coat and top coat following oxidationat 

1150℃ for different oxidation time

图9 1150℃高温氧化不同时间后涂层试样的宏观形貌照片

Fig.9 Surface morphologies of coatings following high temperature oxidation at 1150℃ for 
different time
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为四方相，体积收缩；由四方相转变

为单斜相时，体积膨胀，产生的剪切

应力导致涂层材料粉化和开裂。

结论

（1）针对本文使用的 EB–PVD
设备，影响热障涂层抗热冲击性能

的 EB–PVD 工艺参数的主次顺序

为预热温度 > 预氧化通氧时间 > 预

氧化通氧流量，在该试验条件下，使

EB–PVD 制备 YSZ 涂层具有较优抗

热冲击工艺参数组合为：预热温度

900℃，预氧化通氧流量200mL/min，
预氧化通氧时间15min。

（2）工艺优化后的 EB–PVD 制

备 YSZ 涂层抗高温氧化性能好。
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图11 热障涂层经过1150℃不同时间高温氧化试验后的X射线衍射图

Fig.11 X–ray diffraction patterns of TBC coatings following high temperature oxidation at 
1150℃ for different time

空电弧度方法制备而成，细小晶粒使

大量的晶界存在，增加了涂层中 Al
的扩散系数（因晶界扩散比体扩散快

得多），促进 Al 的选择性氧化，从而

使生成 Al2O3 氧化膜的临界 Al 含量

大大降低，同时众多的晶界为 Al2O3

形核提供了场所，而 Al 的快速扩散

促进了 Al2O3 膜横向生长，这也有利

于形成单一 Al2O3 氧化相。与 NiO、

Cr2O3 等氧化物相比，α–Al2O3 膜更

致密、生长缓慢，对其下面的金属具

有更好的保护性。因此，热障涂层样

品氧化100h 后，TGO 膜仍然均匀连

续，且厚度仅为 4~6mm。随着氧化

的不断进行，黏结层中的 Al 逐渐贫

化，当黏结层成分不能满足完全生

成Al2O3 所需的临界Al含量要求时，

则生成保护性较差的氧化物混合相

或尖晶石相，即在氧化铝层的外表

面生成铝、镍和铬等元素的混合氧

化物，表现为氧化速率和 TGO 膜厚

度增加，从而加速了热障涂层的失效

过程。

5 陶瓷层相稳定性

图 11 为涂层经过不同时间高

温氧化试验后的 X 射线衍射图，可

以看到，在经过200h 高温氧化试验

过程中，面层陶瓷涂层没有发生明

显相变，仍为四方相，说明涂层相结

构十分稳定。研究表明，氧化锆主

要以 3 种相结构存在：单斜相（M–
ZrO2）、四方相（T–ZrO2）和立方相

（C–ZrO2），密度分别为 5.65g/cm3、

6.10g/cm3 和 6.27g/cm3。纯氧化锆

只有在 1443~2643K之间才能以四

方相存在，为了在室温下获得这一高

温稳定相，目前主要采用掺杂稳定剂

的方法。制备过程中通常采用的稳

定剂为氧化钇（Y2O3），当氧化钇质

量分数为 6%~8% 时可得到室温下

稳定的四方氧化锆。只有在涂层制

备和使用过程中四方氧化锆相结构

保持稳定，不发生从四方相向单斜相

的转变时，涂层才不会发生失效，因

为单斜相和四方相转变过程中伴随

3%~4% 的体积变化，由单斜相转变
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EB–PVD Thermal Barrier Coatings Process Optimization and 
Antioxidant Performance

WANG Bo1,2, LIU Yang3, YUAN Fuhe2, CHENG Yuxian2, ZHANG Chungang2

(1. School of Materials Science and Engineering, Beihang University, Beijing 100191, China; 
2. AECC Shenyang Liming Aero-Engine Co., Ltd., Shenyang 110043, China; 

3. Luxun Academy of Fine Arts, Shenyang 110004, China)

[ABSTRACT]  The effects of substrate preheating temperature, flow rate and time of filling oxygen on the thermal shock 
and oxidation resistance at 1150℃ of an YSZ thermal barrier coatings prepared by EB–PVD were studied by means of an 
orthogonal test. Thethermal shock cycle number of the coating increases to a maximal value as the substrate preheating 
temperature rises up to a temperature of 900℃. Nonetheless, it decreases as the preheating temperature further rises. 
Meanwhile, the thermal shock resistance of the YSZ coating increases with the filling oxygen flow rate and filling time, 
and it becomes approximately constant with the flow rate and filling time fall over a certain range of values. The optimized 
process parameters for the EB–PVD YSZ coating involve 900℃ of substrate preheating temperature, 200mL/min of oxygen 
flow rate and 15min of oxygen filling time.
Keywords:  EB–PVD; YSZ coatings; Orthogonal experiment; Thermal shock; Oxidation resistance
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