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摘　要：孔隙率是评价Ｃｒ２Ｏ３ 涂层质量的重要指标之一。根据Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｅｎ二阶响应曲面法设计了３因

素３水平的回归分析试验，采用大气等离子喷涂技术在ＴＣ４钛合金表面制备了Ｃｒ２Ｏ３ 涂层，以不同工艺条件

下的涂层孔隙率作为响应值，建立了喷涂电流、等离子气体和喷距影响因子与响应输出之间的数学模型，讨

论了３种影响因子的显著性及交互作用影响，得到涂层孔隙率的连续变量响应曲面和等高曲线。模型可以用

于大气等离子喷涂Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的工艺优化和性能预测，最小孔隙率的预测参数是电流犐＝５００Ａ，氩气流量

犙Ａｒ＝４０Ｌ／ｍｉｎ和喷距犱＝８０ｍｍ，能获得的最小孔隙率为１．５％。
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０　引　言

　　Ｃｒ２Ｏ３ 是应用最为广泛的耐磨耐蚀涂层材料

之一，具有高硬度、高温化学稳定性、低摩擦因数

和优异的耐磨耐蚀性能等［１２］。这类氧化物陶瓷

涂层属于覆盖型保护涂层，其致密度直接关系到

耐磨耐蚀性能和最终的失效寿命问题，涂层孔隙

太多、致密度不够会造成零部件性能下降，寿命缩

短，甚至出现质量事故。随着现代工业发展，零部

件在实际使用过程中还可能面临着更为复杂的多

环境因素的综合作用，耐磨涂层性能要求更加严

苛［３］。因此，作为一种传统的耐磨耐蚀涂层材料，

Ｃｒ２Ｏ３ 涂层也在不断发展。孔隙率是评价Ｃｒ２Ｏ３

涂层质量的重要指标之一，通过工艺优化降低孔

隙率对提高耐磨性能具有重要意义。
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等离子喷涂是目前广泛使用的热喷涂技术之

一，具有焰流温度高、速度快及气氛可控等优点，

也是目前制备Ｃｒ２Ｏ３ 陶瓷涂层的主要方法
［４］。但

热喷涂工艺研究的试验设计及数据分析大多采用

传统的单变量试验和全因子试验［５８］，前者未能综

合考虑各影响因子之间的交互作用，后者整体试验

点较多，费时费力。响应曲面法（Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅ

ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ，ＲＳＭ）是一种新发展的试验设计和统

计分析的方法［９１０］，特点是试验次数较少，可以同

时讨论多个因子和因子间交互作用，并获得拟合函

数和直观的三维曲面图。响应曲面法在医药、生

物、食品与化学工业等诸多领域的应用非常广泛，

但在热喷涂技术领域的应用非常少［１１１４］。

文中根据Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｅｎ响应曲面法，设计了

３因素３水平的回归分析试验，采用大气等离子

喷涂技术在不同工艺条件下制备了Ｃｒ２Ｏ３ 涂层，

建立了喷涂电流、等离子气体和喷距等影响因子

与涂层孔隙率之间的高精度数学模型，讨论了３

种影响因子的显著性及交互作用影响。

１　试样制备与试验方法

１．１　响应曲面法试验设计

响应曲面方法是数学方法和统计技术相结合

的产物，用来对所感兴趣的问题进行建模和分析，

目的是寻找到众多因素耦合影响的响应最优值。

近年来，响应曲面法成为试验设计的核心方法之

一。设计中控制变量狓１，狓２，…，狓ｋ称为因子（ｆａｃ

ｔｏｒ），因子不同取值称为水平。狔１，狔２，…，狔ｋ是产

品、过程或者系统的响应变量（ｒｅｓｐｏｎｓｅｖａｒｉａ

ｂｌｅｓ）。响应变量狔关于因子的基本统计模型是：

狔＝犳（狓１，狓２，…，狓犽）＋ε （１）

　　式中ε包括了各种影响，如响应的测量误差，

其它变量的作用等。如果响应适用于线性函数建

模，则是一阶模型：

狔＝β０＋β１狓１＋β２狓２＋…＋β犽狓犽＋ε （２）

　　如果响应系统有弯曲，则必须用二阶模型如

式（３），或更高阶的多项式。

狔＝β０＋∑
犽

犻＝１
β犻狓犻＋∑

犽

犻＝１
∑
犽

犼＝１，犻＜犼
β犻犼狓犻狓犼＋

∑
犽

犻＝１
β犻犻狓

２
犻 ＋ε

（３）

　　文中采用大气等离子喷涂工艺，常见工艺过

程参数包括功率、等离子气体成分和流量、喷涂距

离、粉末物理性能、送粉方式、送粉率、送粉载气流

量、基体温度和喷枪结构等，对如此众多的参数进

行系统分析的工作量非常大，设计和数据处理非

常复杂。试验中根据单变量或全因子优化设计中

的喷涂工艺变量进行了筛选，选定电流犐，氩气流

量犙Ａｒ和喷距犱为影响因子，Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的截面孔

隙率犘为响应值，根据Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｅｎ响应曲面

法的设计原理，设计了３因素３水平的分析试验。

本设计共１５个试验点，而相应全因子试验的试验

点是３３＝２７个，可见响应曲面法确实能明显有效

地减少降低试验次数，节省时间和资源。实际喷

涂参数中等离子气体组成和流量设计为３种水

平，Ａｒ／Ｈ２ 分别是４８／４、４４／８和４０／１２Ｌ／ｍｉｎ，试

验设计中选用氩气流量犙Ａｒ作为影响因子进行分

析，数值简单，有助于简化模型和曲面。试验影响

因子和水平选值如表１所示。

表１试验影响因子及取值水平

Ｔａｂｌｅ１Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｆａｃｔｏｒｓａｎｄｎｕｍｅｒｉｃｖａｌｕｅ

Ｆａｃｔｏｒ
Ｖａｌｕｅｌｅｖｅｌ

１ ０ １

犐／Ａ ５００ ６００ ７００

犙Ａｒ／（Ｌ·ｍｉｎ
１） ４０ ４４ ４８

犱／ｍｍ ８０ １００ １２０

１．２　涂层制备

喷涂基体材料选用ＴＣ４钛合金板，试样尺寸

为４０ｍｍ×３０ｍｍ×５ｍｍ。待喷涂表面在进行

汽油除油和超声波清洗后，采用４６锆刚玉进行喷

砂粗化，喷砂压力０．３ＭＰａ，随后用压缩空气和超

声清除试样表面吸附的刚玉砂粒。钛合金基体表

面直接喷涂Ｃｒ２Ｏ３ 粉末，粒径１０～４５μｍ。涂层

制备采用德国ＧＴＶ公司的 ＭＦ Ｐ １５００型大气

等离子喷涂设备和Ｆ６喷枪。采用ＪＬ ＳＭ５９１０

型扫描电镜（ＳＥＭ）对涂层样品截面形貌进行观

察，采用图像分析技术定量确定不同视场内

Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的孔隙率。每组样品在不同位置测试

３次以上，取平均值。

２　试验结果与分析

２．１　响应方程的建立与显著性分析

按照ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ统计学设计要求，等离子

９３
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喷涂影响因子的编码矩阵和实测响应值见表２。

多种模型分析结果见表３，可见随着方程阶数的

提高，模型的系数ｒ２逐渐增大，拟合程度提高。但

模型Ｐ值越来越大，模型在二次模型开始变得不

显著。拟合成３次及以上模型时失拟程度太高，

不能形成适合的响应面。因此线性模型和２ＦＩ模

型的模型Ｆ值较大，概率Ｐ值（＞Ｆ）非常小，且都

满足失拟度小的要求，可以采用这两种模型进行

拟合，但为了讨论因子间交互作用的影响，试验选

用系数ｒ２ 较大的２ＦＩ模型。２ＦＩ模型即２因素交

互关系模型，该模型是介于式（２）和式（３）之间的

二次多项式方程，包含二因素乘积相而不包括二

次方相。最终拟合方程如式（４）：

犘＝－１０９．３６８３３＋０．２３４５犐＋１．８５犙Ａｒ－

０．１５７５犱－０．００４３１２５犐·犙Ａｒ－

０．０００６１２５犐·犱＋０．０１３４３７犙Ａｒ·犱

（４）

　　２ＦＩ模型的方差分析如表４。文中２ＦＩ模型

的Ｆ值为８．２５，Ｐ值仅为０．００４４，模型显著；同

时失拟度Ｆ值为１．３２，Ｐ值仅为０．４９１８，不显

著。方程的拟合优度系数ｒ２＝０．８６０９，信噪比

表２试验设计矩阵及响应值结果

Ｔａｂｌｅ２Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｄｅｓｉｇｎｍａｔｒｉｘａｎｄｒｅｓｐｏｎｓｅｒｅｓｕｌｔｓ

Ｎｏ．犐／Ａ 犙Ａｒ／（Ｌ·ｍｉｎ
１） 犱／ｍｍ Ｒｅｓｐｏｎｓｅ犘／％

１ １ １ ０ ３．４

２ １ １ ０ ２．８

３ １ １ ０ １２．６

４ １ １ ０ ５．１

５ １ ０ １ ５．２

６ １ ０ １ ５．１

７ １ ０ １ ８．２

８ １ ０ １ ３．２

９ ０ １ １ ２．３

１０ ０ １ １ ４．１

１１ ０ １ １ ４．９

１２ ０ １ １ １１．０

１３ ０ ０ ０ ４．７

１４ ０ ０ ０ ３．７

１５ ０ ０ ０ ６．３

表３多种模型分析

Ｔａｂｌｅ３Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｄｅｌｓ

Ｍｏｄｅｌ Ｆ Ｐ ｒ２
Ｌａｃｋｏｆｆｉｔａｎａｌｙｓｉｓ

Ｓｕｍｏｆｓｑｕａｒｅｓ 犱ｆ Ｍｅａｎｓｑｕａｒｅ Ｆ 犘ｐｒｏｂ＞Ｆ

Ｌｉｎｅａｒ ７．６８ ０．００４８ ０．６７６９ ３６．１２ ９ ４．０１ ２．３３ ０．３３５９

２ＦＩ ８．２５ ０．００４４ ０．８６０９ １３．６９ ６ ２．２７ １．３２ ０．４９１８

Ｑｕａｄｒａｔｉｃ ３．９８ ０．０７１３ ０．８７７４ １１．５６ ３ ３．８５ ２．２４ ０．３２３３

Ｃｕｂｉｃ ５．７６ ０．１５７２ ０．９７１９ ０ ０

精度值为８．５０３。总体说明２ＦＩ模型可以比较准确

的分析和预测Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的孔隙率。

在响应曲面法拟合中，一般来说拟合方程系

数的Ｐ＜０．０５代表该因子的影响效果是显著的，

Ｐ＞０．１代表不显著，且数值越大说明该因子的影

响效果越不明显。试验中选取的３个因子电流

犐，氩气流量犙Ａｒ和喷距犱的２ＦＩ模型的Ｐ值分别

为０．０１２６、０．００１５和０．０３３２，见表４，说明电流

犐，氩气流量犙Ａｒ，喷距犱的单因素反应均显著。

对于交互影响而言，电流犐和氩气流量犙Ａｒ的交互

因子系数的Ｆ＝５．５９最大，且Ｐ值为０．０４５６＜

０．１，影响比较显著。而其它交互因子系数的Ｆ

值非常小且Ｐ＞０．１，说明影响不显著。２ＦＩ模型

的残差正态概率分布如图１所示，数据基本上分

布在一条直线上，说明该模型试验值和预测值误

差较小。

２．２　涂层孔隙率的响应曲面分析

通过２ＦＩ模型的拟合方程式（４）可以看出单

因子对响应的影响比较复杂，既有一次项又有交

叉乘积相，例如包含电流犐的项是＋０．２３４５犐、

－０．００４３１２５犐·犙Ａｒ、０．０００６１２５犐·犱，其中

犙Ａｒ和犱的取值存在一定的范围，仅根据拟合方程

分析比较困难。响应曲面法可以根据拟合方程做

出涂层孔隙率犘的响应曲面图及其等高线图，综

０４
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表４２犉犐回归模型方差分析

Ｔａｂｌｅ４Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆ２ＦＩｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｍｏｄｅｌ

Ｓｕｍｏｆ

ｓｑｕａｒｅｓ
犱ｆ

Ｍｅａｎ

ｓｑｕａｒｅ
Ｆ

犘ｐｒｏｂ＞

Ｆ

２ＦＩｍｏｄｅｌ １０５．４０ ６ １７．５７ ８．２５ ０．００４４

犐 ２１．７８ １ ２１．７８ １０．２３ ０．０１２６

犙Ａｒ ４７．０５ １ ４７．０５ ２２．１０ ０．００１５

犱 １４．０５ １ １４．０５ ６．６０ ０．０３３２

犐·犙Ａｒ １１．９０ １ １１．９０ ５．５９ ０．０４５６

犐·犱 ６．００ １ ６．００ ２．８２ ０．１３１６

犙Ａｒ·犱 ４．６２ １ ４．６２ ２．１７ ０．１７８８

Ｒｅｓｉｄｕａｌ １７．０３ ８ ２．１３

Ｌａｃｋｏｆｆｉｔ １３．５９ ６ ２．２７ １．３２ ０．４９１８

ＰｕｒｅＥｒｒｏｒ ３．４４ ２ １．７２

Ｔｏｔａｌ １２２．４３ １４

ｒ２ ０．８６０９

ＡｄｅｑＰｒｅｃｉｓｉｏｒ ８．５０３

合地直观分析多个因子的影响趋势。图２是不同

喷距犱条件下电流犐和氩气流量犙Ａｒ对涂层孔隙

率犘的影响。

图１残差正态概率分布图

Ｆｉｇ．１Ｎｏｒｍａｌｐｌｏｔｏｆｒｅｓｉｄｕａｌｓ

图２不同喷距条件下电流和Ａｒ流量对孔隙率影响的３Ｄ曲面图

Ｆｉｇ．２３Ｄｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｏｆｐｏｒｏｓｉｔｙａｂｏｕｔ犐ａｎｄ犙Ａｒｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔ犱

　　从图２的曲面形状和变化可以直观地看出电

流犐，氩气流量犙Ａｒ和喷距犱三种因素对涂层孔隙

率的影响比较显著而且复杂。当喷距较大时（如

图２（ａ）），随着氩气流量犙Ａｒ的减少和电流犐的增

大，涂层孔隙率犘逐渐降低。涂层孔隙率犘最低

的区域在氩气流量较小和电流较大的区域，如

图２（ａ）中箭头所指区域。相对应的涂层孔隙率

犘最高的区域在大氩气流量和小电流区域，犘最

大值接近１５％。大氩气流量意味着等离子气体

中氢气含量较少，加上电流小，导致焰流热焓值急

剧降低，因此此区域工艺参数制备的涂层由于粉

末颗粒融化不充分，颗粒沉积时层间结合不致密，

从而涂层堆积疏松，孔隙率大。在中等喷距的情

况下（如图２（ｂ）），随着氩气流量犙Ａｒ的减少和电

流犐的增大，涂层孔隙率犘逐渐降低。总体变化

的趋势和图２（ａ）是类似的，但整体孔隙率在降

低。较低的涂层孔隙率犘 可以在氩气流量较小

的区域内获得，此区域内电流犐对孔隙率犘 几乎

没有影响，如图２（ａ）中箭头所指区域。当喷距较

小时（如图２（ｃ）），整体孔隙率进一步降低。涂层

孔隙率犘最低的区域于氩气流量较大、电流较大

和氩气流量较小、电流较小两种区域，如图２（ｃ）

中箭头所指。这主要是由于适当的电流增大或是

Ａｒ流量减少（Ｈ２ 增加）都会增加等离子射流的温

度和焓值，保证Ｃｒ２Ｏ３ 陶瓷颗粒的良好熔化，进

而使得涂层内孔洞、微裂纹数量及尺寸均有所减

少，涂层的致密度增加，孔隙率降低。而电流过大

或是Ａｒ过少（Ｈ２ 过多）都导致等离子射流的温

度和焓值过高，Ｃｒ２Ｏ３ 陶瓷颗粒发生过熔，沉积时

飞溅严重，影响涂层致密度。因此，涂层孔隙率犘

１４
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最低的区域实际是各种工艺参数的平衡，保证

Ｃｒ２Ｏ３ 陶瓷颗粒获得最好的熔化和在基体上的铺

展。李剑锋等［１５］采用均匀设计法以３次回归方

程为数学模型，对Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的显微硬度进行工

艺优化，指出喷涂距离越近，喷枪电流和送粉率越

大，喷涂涂层的显微硬度越高。孙永兴等［１６］探讨

了等离子喷涂工艺稳定性对Ｃｒ２Ｏ３ 涂层结合强

度的影响，指出采用较大的电弧电流可以减少涂

层内的孔隙率。这些定性分析和图２反映的规律

是一致的，说明通过响应曲面法中２ＦＩ模型拟合

的Ｃｒ２Ｏ３ 涂层孔隙率方程式（４）是比较准确的，

值得注意的是，其３Ｄ曲面图可以同时分析和讨

论多个独立变量和变量间交互作用对响应对象的

影响，获得的影响规律更加全面，工艺条件分析和

优化更加直观简单。

通过方程（４），在试验设定的参数范围内对涂

层孔隙率最小值进行了预测，结果节选见表５。

最优先推荐的能获得最小孔隙率的试验参数是电

流犐＝５００Ａ，氩气流量犙Ａｒ＝４０Ｌ／ｍｉｎ和喷距

犱＝８０ｍｍ，此时预测能获得的最小孔隙率达到

１．５％，置信度高达０．９０。为了表格简洁且能表

达更多的信息，将表５中预测工艺参数中非常接

近的结果进行了省略。可以看到其次推荐能够获

得小孔隙率的试验参数区域是电流犐＝７００Ａ，氩

气流量犙Ａｒ＝４０Ｌ／ｍｉｎ和喷距犱＝１２０ｍｍ。

值得注意的是，Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｎｅ二阶响应曲面

设计是由２ｋ设计与不完全区组设计组合而成
［９］，

是一种可旋转或近似可旋转的球形设计，并不包含

立方体区域的顶点，即各个变量的极值点，如图３。

因此设计试验点仅有部分落在孔隙率最小值预测

的参数范围内。例如在表２中，试验条件电流犐＝

７００Ａ，氩气流量犙Ａｒ＝４０Ｌ／ｍｉｎ和喷距犱＝１００ｍｍ

时，获得的孔隙率是２．８％，孔隙率数值和试验条

件与表５第２５组条件非常接近。另外李福海

等［５］报道的最优的涂层质量（孔隙率、硬度）在电

流７００Ａ，喷距１１０ｍｍ时获得，其试验条件与表

５第２２、２３组很接近。

在Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｎｅ不完全区组和图３立方体

顶点之外设计了３组验证试验，工艺参数和孔隙

率数据如表６，结果表明模型计算孔隙率和实测

孔隙率非常接近。可见拟合方程式（４）作为喷涂

电流、等离子气体和喷距等工艺影响因子与孔隙

率之间的数学模型，可以为大气等离子喷涂

Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的工艺优化和性能预测提供参考。

表５涂层孔隙率的模型预测

Ｔａｂｌｅ５Ｍｏｄｅｌｐｒｅｄｉｃｔｉｏｎｏｆｐｏｒｏｓｉｔｙ

Ｎｏ． 犐／Ａ
犙Ａｒ／

（Ｌ·ｍｉｎ１）
犱／ｍｍ

Ｐｏｒｏｓｉｔｙ／

％
Ｄｅｓｉｒａｂｉｌｉｔｙ

１ ５００．００ ４０．００ ８０．００ １．５ ０．９０

２～１１ ｓｉｍｉｌａｒｐａｒａｍｅｔｅｒｔｏＮｏ．１ １．６～１．９０．８９～０．８８

１２ ６９９．９８ ４０．００ １２０．００ ２．２ ０．８６

１３～２０ｓｉｍｉｌａｒｐａｒａｍｅｔｅｒｔｏＮｏ．１２２．２～２．３０．８６～０．８５

２１ ５００．０１ ４０．００ ９２．９６ ２．５ ０．８４

２２ ６９９．９４ ４０．００ １１３．５７ ２．５ ０．８４

２３ ７００．００ ４０．０２ １１３．１０ ２．５ ０．８４

２４ ６３５．０８ ４０．００ １２０．００ ２．９ ０．８２

２５ ６９９．９９ ４０．０１ １０２．２０ ３．１ ０．８１

２６ ７００．００ ４８．００ ８０．００ ３．４ ０．７９

２７ ７００．００ ４８．００ ８２．１４ ３．５ ０．７８

图３３因子的Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｅｎ设计
［１０］

Ｆｉｇ．３Ｂｏｘ Ｂｅｈｎｋｅｎｄｅｓｉｇｎｏｆｔｈｒｅｅｆａｃｔｏｒ
［１０］

表６涂层孔隙率的试验验证

Ｔａｂｌｅ６Ｃｈｅｃｋａｎａｌｙｓｉｓｏｆｐｏｒｏｓｉｔｙ

Ｎｏ．
Ｃｕｒｒｅｎｔ，

犐／Ａ

Ｆｌｏｗｏｆ

ａｒｇｏｎ

犙Ａｒ／

（Ｌ·ｍｉｎ－１）

Ｓｐｒａｙ

ｄｉｓｔａｎｃｅ

犱／ｍｍ

Ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ

ｐｏｒｏｓｉｔｙ／

％

Ａｃｔｕａｌ

ｐｏｒｏｓｉｔｙ／

％

１ ６００ ４０ １１０ ３．２ ３．６

２ ６００ ４５ １１０ ６．９ ６．３

３ ６５０ ４０ １１０ ２．９ ２．６

３　结　论

（１）响应曲面法作为一种综合的统计分析和

２４
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试验设计方法，可以应用于大气等离子喷涂的工艺

研究中。大气等离子喷涂Ｃｒ２Ｏ３ 涂层的孔隙率犘

的２ＦＩ模型拟合曲线方程是：犘＝－１０９．３６８３３＋

０．２３４５犐＋１．８５犙Ａｒ－０．１５７５犱－０．００４３１２５犐·犙Ａｒ－

０．０００６１２５犐·犱＋０．０１３４３７犙Ａｒ·犱。

（２）Ｃｒ２Ｏ３ 涂层大气等离子喷涂工艺参数中

电流犐，等离子气体成分（氩气流量犙Ａｒ）和喷距犱

的对涂层孔隙率犘 影响均显著，其中电流犐和氩

气流量犙Ａｒ的交互作用对Ｃｒ２Ｏ３ 涂层孔隙率犘的

影响比较显著，而其它交互影响不明显。

（３）在试验设定的参数范围内，最优先推荐

的最小孔隙率的预测试验参数是电流犐＝５００Ａ，

氩气流量犙Ａｒ＝４０Ｌ／ｍｉｎ和喷距犱＝８０ｍｍ，预

测能获得的最小孔隙率为１．５％。
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