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摘要：AT40 陶瓷涂层与黏结层界面裂纹萌生、扩展是导致涂层失效的主要原因，制备多层陶瓷 / 金属低应力涂层为陶瓷涂层

增韧的方法之一。利用 APS（大气等离子喷涂）在 Q235 上制备 AT40-NiAl-AT40-NiAl 四层复合多层涂层并对复合多层进行

热处理。使用 SEM、EPMA、3PB 等表征手段研究热处理对四层复合金属-陶瓷涂层的微观结构及涂层断裂韧性的影响。结果

表明，热处理过程中陶瓷层-黏结层界面、陶瓷层富 Al 相富 Ti 相界面均发生了元素扩散；热处理后陶瓷层硬度增加 30%，复

合涂层断裂韧性提高。热处理过程中元素扩散形成的氧化物一方面在黏结层与陶瓷层之间形成钉扎效应增强黏结性，另一方

面填充涂层中的孔隙、裂纹等缺陷提高涂层的硬度，降低裂纹扩展的面积从而提升涂层的断裂韧性。多层金属陶瓷沉积形成

的复合陶瓷涂层及对其使用热处理的方法能有效提升 AT40 等陶瓷涂层的断裂韧性，对解决铁基零部件表面耐磨陶瓷容易脆

断失效和扩展陶瓷涂层的应用范围提供了新的思路。 
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Abstract: Coating failure principally leads to crack initiation and propagation at the interface between the AT40 ceramic coating and 
the bond coat. One of the methods of toughening ceramic coatings is to make a multilayer ceramic and low-metal-stress coating. A 
four-layer AT40-NiAl-AT40-NiAl composite coating is prepared on Q235 using APS (Atmospheric Plasma Spray) and all the 
composite multilayer should be engaged in heat treatment. SEM, EPMA, 3PB and other characterization methods are then used to 
study the effects of heat treatment on the microstructure of the four-layer metal-ceramic composite coating and the fracture toughness 
of the coating. The results show that element diffusion occurrs at the interface between the ceramic layer and the bond coat and at the 
Al-rich phase-Ti-rich phase interface of the ceramic layer during heat treatment; the hardness of the ceramic layer increases by 30%, 
and the fracture toughness of the composite coating improves after the heat treatment. On the one hand, the oxide formed by element 
diffusion during the heat treatment causes a pinning effect between the bond coat and the ceramic layer to improve the cohesion; and 
on the other hand, filled pores, cracks and others in the coating to improve the hardness of the coating and reduce the area of crack 
propagation to improve the fracture toughness of the coating. The composite ceramic coating formed by the deposition of multi-metal 
ceramics, together with the use of heat treatment thereon, can effectively improve the fracture toughness of ceramic coatings such as 
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AT40. This creates a new idea for avoiding the possible brittle fracture failure of surface abrasion-resistant ceramics of iron-based 
components and expanding the range of application for ceramic coatings.    
Keywords: multilayer coating; ceramic toughening; heat treatment; mechanical properties; Al2O3-40wt.%TiO2 
 

0  前言 

高性能陶瓷材料具有耐腐蚀、硬度高、强度大

等优点被广泛应用于航空航天、医疗、化工等行业，

但是陶瓷材料容易出现脆性断裂而限制了陶瓷材料

的进一步使用
[1-5]

。为了扩展陶瓷材料的应用范围，

增加陶瓷材料的韧性具有重要研究意义
[6]
。高性能

陶瓷涂层是陶瓷材料的一个重要应用领域，韧性是

决定陶瓷涂层使用寿命和耐腐蚀性能的关键之一。

目前，增韧陶瓷涂层有很多方法。引入金属增强相，

在烧结氮化硅涂层掺杂了银作为第二相掺杂剂，结

果显示涂层的韧性得到增强
[7]
。优化设计涂层结构，

有研究者利用大气等离子喷涂（APS）在高速钢和

硅片上制备了多层 TiN / (Ti0.5Al0.5)N 涂层，与单

层的相比，多层涂层具有更高的硬度、黏结性和耐

磨性
[8-9]

。除此外，涂层增韧的方法还有利用相变增

韧以及引入 SiC / HfC 纳米线、碳纳米管等
[10-14]

。在

优化陶瓷涂层结构中，设计多层层状金属-陶瓷涂层

结构为增加陶瓷强韧性的有效方法之一。涂层体系

中增加梯度夹层制备多层复合涂层可以通过降低涂

层体系中存在的应力梯度，从而提高涂层的服役寿

命
[15-16]

。此外，梯度变化的 AT40-NiAl 涂层与传统

的双层结构相比，可以有效降低涂层应力梯度从而

增强涂层的韧性
[17]

。 
AT40 粉末是工业上较为常用的陶瓷粉末之一，

关于 AT40 双层涂层在微观结构及失效机制已经有

过大量研究。传统双层 AT40 涂层内部应力梯度过

大容易引起涂层开裂，研究多层涂层可以为降低涂

层应力梯度和扩展应用范围提供新的思路。研究发

现，热处理对于降低涂层应力，减少涂层制备时形

成的缺陷，增加涂层结合强度等具有重要作用
[18]

。

研究人员对 APS 制备的 Al2O3-TiO2 涂层进行热处

理，发现退火处理可以有效提高其断裂韧性
[19]

。另

外，热处理对与提高 Al2O3-TiO2-MgO 涂层的硬度，

增强涂层黏结性具有重要作用
[20]

。APS 以其工艺简

单、生产成本低、效率高等优点被广泛应用制备热

障涂层（TBCs）、耐磨涂层、耐腐蚀涂层
[21-23]

。本

文 设 计 并 利 用 APS 在 Q235 钢 表 面 制 备

AT40-NiAl-AT40-NiAl 多层复合增韧涂层，然后研

究热处理对其界面结构和力学性能的影响。 

1  材料与方法 

1.1  材料准备与热处理 
采用耐磨性能较好的Al2O3-40wt.%TiO2（AT40）

粉末作陶瓷层，NiAl 合金粉末作黏结层，尺寸范围

分别为 15～45 μm 和 9～50 μm，粉末形貌如图 1
所示。试验使用低碳钢 Q235 作为基体，其尺寸分

别 为 13 mm×13 mm×2 mm 和 40 mm×10 mm�× 
2 mm。在喷涂前，用相同粒径的刚玉砂和稳定气压

（0.6 MPa）的喷砂机对试样表面进行喷砂处理，以

获得相同的基体表面粗糙度。在喷涂之前使用超声

波清洗仪对样品表面清洁。在整个喷涂过程中，为

防止喷涂火焰高温产生较大的热应力，使用压缩空

气对样品涂层表面进行冷却。对制备的部分样品进

行热处理。设置热处理温度为 900 ℃，气氛为 Ar+1 
vol.% O2。热处理的工艺为：从室温以 5 ℃ / min
的速度升温至 500 ℃，然后以 9 ℃ / min 的速度升

温至 900 ℃，保温 720 min，再以 9 ℃ / min 的速

度降温至 500 ℃，然后随炉冷却至室温。黏结层喷

涂参数为喷涂电压 50 V，电流 600 A，陶瓷层喷涂

电压为 50 V，电流为 630 A，喷涂距离均为 9 cm。 
1.2  涂层表征及性能测试 

为了观察黏结层与陶瓷层界面微观结构，对样

品横截面进行研磨和抛光，使用配备 EDS 的扫描电

子显微镜（SEM，FEI-Quanta 600）、电子探针微量

分析仪（EPMA-1720，Shimadzu）分析热处理前后

微观截面形貌及元素分布。对于微观力学性能，采

用显微硬度试验（Buehler Micromet 594, Akashi 
Corporation, Japan），试验载荷为 200 g，饱载时间

为 9 s。对于每个样品，在具有一定倾斜角度的直线

上进行压痕测试，对样品进行至少三条平行直线上

的显微硬度测试，以确保数据的可靠性。对于宏观

力学性能，通过三点弯曲（3PB）试验（Instron 5848, 
Canton, MA ） 12312 来分析热处理前后样品

（40 mm×10 mm×2 mm）的力学性能和裂纹扩展行

为，同时压头以 0.1 mm / min 的速度向下移动，

直至涂层出现微观裂纹。两个支撑销之间的跨距

为 25 mm，样品的中间被称重传感器压住。为了

减小误差，原始样品及热处理后的样品分别测试

3 个。 
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图 1  粉末形貌图 

Fig. 1  Powder Morphology 

2  结果与讨论 

2.1  涂层截面微观形貌与元素组成 
图 2 为热处理前后的多层复合增韧涂层的截面

微观结构形貌图。图 2a 为热处理前复合涂层的截面

形貌，该复合涂层总共由 4 层涂层组成，其中深色

的涂层为 Al2O3-TiO2 陶瓷涂层，浅色的涂层则为

NiAl 黏结层。为了叙述方便，对涂层进行编号，自 

 

图 2  NiAl-AT40 复合涂层横截面的 SEM 图像(a)～(d)原始涂层(e)～(h)热处理涂层  

Fig. 2  SEM image of the cross section of NiAl-AT40 composite coating, (a)-(d) original coating, (e)-(h) heat-treated coating 



 中  国  表  面  工  程 2022 年期  

 

68 

基体向上依次为第一层黏结层，第一层陶瓷层，第

二层黏结层，第二层陶瓷层。图 2j 为复合涂层处理

后截面宏观形貌，与 2a 相比，两者的陶瓷层形貌相

似，没有明显区别，热处理后黏结层内部出现了

很多黑色条纹。Al2O3-TiO2 陶瓷层中深色区域为

富 Al 相，浅色区域为富 Ti 相。原始样品陶瓷层-
黏结层、黏结层-基体界面呈起伏状，机械结合，

整体黏结较好。放大后黏结层与陶瓷层之间存在

少许的孔隙，如图 2d 所示。热处理后，富 Al 相
与富 Ti 相扩散到 NiAl 表面的缝隙与孔隙之中，

基体与原始样品的基体相比也出现了等轴状铁素

体（如图 2g 所示）
[24]

。另外，陶瓷层中富 Al 相

与富 Ti 相由原来光滑的界面变得模糊，放大后呈

不规则的齿状（如图 2h 所示），富 Ti 相中出现富

Al 相。图 3a、3b 分别为热处理前后的从基体到

顶层涂层的 EDS 图，箭头指示方向为 EDS 线扫

描方向，长度为扫描的距离。图 3a 与 3b 相比，

图 3b 各 AT40 陶瓷涂层元素的曲线具有更多小的

起伏，这证明热处理后富 Al 相与富 Ti 相界面元

素发生了互扩散（如图 2h 所示）。另外，图在 3a、
3b 的第一层黏结层中元素的峰值明显不同，热处

理之后 NiAl 黏结层中 Al、Ti 元素明显上升，扩

散明显，基体中的 Fe 元素也从基体扩散到黏结层

之中，在基体中也观察到明显的 Al 元素。 

 

图 3  NiAl-AT40 涂层界面 EDS 元素分析 

Fig. 3  EDS element analysis of NiAl-AT40 coating interface 

图 4、5 分别显示了热处理前后的 NiAl-AT40 复

合涂层界面元素的分布结果。陶瓷涂层由 Al、Ti、O
元素组成，黏结层由 Ni、Al 元素组成。另外，热处

理前 NiAl 黏结层中存在少量 O 元素，说明在喷涂过

程中在黏结层中的元素发生了氧化。原始样品各元素

的界面清晰分明，而热处理后的样品富 Al 相与富 Ti
相、黏结层-陶瓷层元素界面模糊，且出现大量的不

规则的齿状“突起”（如图 5b）。边界“突起”和模

糊元素界面的出现也证明了在热处理过程中元素在

各界面出现明显地扩散。图 5d 所示，在 NiAl 黏结层

的边缘出现大量的氧元素，这与图 5b 的 Al、图 5c
的 Ni 元素重叠，表明热处理过程中黏结层发生了氧

化，生成 Al2O3、NiO 等氧化物
[25]

，其中主要的氧化

物为 Al2O3。由于大气等离子喷涂技术的特性，原始

样品黏结层内部及两侧存在独立的层状氧化物和裂

纹、孔隙等缺陷
 [26]

，这些缺陷的存在会降低界面附

着力。热处理后，黏结涂层中相互连接的氧化物显著

增多，氧化物富集在黏结层与陶瓷层之间的界面，填

补了界面缺陷（如图 6a 所示）。另外，热处理过程中

元素扩散也会填补涂层中的孔隙、裂纹等
[18]

。陶瓷层

-黏结层、黏结层-基体界面中出现的“突起”一方面

会扩大黏接层与陶瓷层的黏结面积，另一方面会形成

“Al2O3 钉扎”而提高涂层的黏接性及安全性（如图

6b 所示）。 
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图 4  EDS 元素分析原始 NiAl-AT40 复合涂层界面  (a)SEM 形貌图  (b)～(e)元素分布图 

Fig. 4  EDS element analysis of the original NiAl-AT40 composite coating interface,  

(a) SEM topography, (b)-(e) element distribution 

 

图 5  EDS 元素分析热处理后 NiAl-AT40 复合涂层界面  (a)SEM 形貌图  (b)～(e)元素分布图 

Fig. 5  EDS element analysis of NiAl-AT40 composite coating interface after heat treatment, 

(a) SEM topography, (b)-(e) element distribution 
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图 6  钉扎效应增强复合涂层示意图 

Fig. 6  Schematic diagram of pinning effect enhanced composite coating 

2.2  涂层力学性能测试 
图 7a 为涂层处理热处理前后各区域显微硬度

值分布图，图 7b 显微硬度测试方法示意图，图 7c～
7f 为原始涂层和热处理涂层的显微硬度压痕图。热处

理前基体与第一层黏结层界面附近的硬度为

1.70 GPa，第一层黏结层与第一层陶瓷层界面附近

的硬度值为 4.85 GPa，第一层陶瓷层与第二层黏结

层界面附近硬度为 3.10 GPa，第二层陶瓷层与中间

黏结层界面的硬度为 4.55 GPa，原始陶瓷涂层的显

微硬度约为 9.00 GPa。陶瓷层与黏结层界面硬度值

低的结果表明样品在界面黏结处内存在明显缺陷，

即力学性能弱区域。涂层显微硬度在陶瓷-黏结层、

黏结层-基体的界面附近出现较大波动，这从力学性

能上反应了陶瓷层-黏结层界面的氧化物与黏结层

内部氧化物是有连接的
[27]

。热处理后的陶瓷涂层硬

度值增加到 12.00 GPa，陶瓷涂层的整体硬度值提高

了 30%。图 7c、7d 显示了原始涂层显微硬度压痕图。

图 7c 所示陶瓷-金属界面附近压痕中陶瓷涂层一侧

产生裂纹，而黏结层一侧没有发现明显裂纹。图 7d
所示原始陶瓷层压痕附近出现了大量裂纹，这些裂

纹扩展远，且部分裂纹出现相交呈环形。热处理之

后，如图 7e 所示陶瓷-金属界面附近压痕附近并未 
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图 7  原始及热处理复合涂层的显微硬度分布和压痕图 

Fig. 7  Microhardness distribution and indentation diagram of the original and heat-treated composite coatings 

出现明显裂纹，图 7f 所示为热处理后陶瓷层压

痕，其裂纹数量明显少于未处理的样品，只在一

侧出现裂纹。在热处理过程中，黏结层与陶瓷层

界面硬度得到改善，其原因是黏结层的边缘层状

结构中的缺陷被界面生成的氧化物填充，导致黏

结层与陶瓷层紧密结合，这些氧化物的弹性模量

较大，使得涂层的力学性能得到较好的改善。另

外，陶瓷涂层的硬度上升也与元素扩散填充其内

部孔隙、裂纹等缺陷有关。结合图 5 给出的元素

分布，氧化物的连接与缺陷的填充都是因为在热

处理过程中，元素在各个界面扩散。整个扩散过

程，伴随着氧化物的生成及涂层内部应力的释放，

涂层的硬度及黏结性得到提高，涂层中裂纹的扩

展面积和裂纹数量均减少，断裂韧性得到提升。 

图 8 显示了涂层热处理前后三点弯曲载荷-位移

曲线，涂层三点弯曲示意图如图 8b 所示。从载荷-位

移曲线 8c 可知，原始复合涂层载荷-位移曲线的第

一阶段呈线性关系。在这一阶段，基体应力应变

符合胡克定律，经历弹性形变。同时，涂层随基

体一起经历形变，外加应力不足以损伤涂层，为

加载过程中裂纹的萌生和扩展累积应变能。第二

阶段涂层表面开始产生微裂纹，但是此时仍处于

弹性变形阶段，裂纹继续扩展。第三个阶段载荷

的急速下降意味着大量的应力释放和裂纹传播，

涂层断裂失效。如图 8d 所示，经过热处理之后复

合涂层未出现明显的负载下降位置，即未有明显

的应力释放位移，而未处理的涂层在位移 0.3 mm

左右，负载 980 N 左右出现明显的应力释放位移。

同样，基体的应力释放位移和负载也出现明显的

变化。另外，复合涂层与基体在热处理之后另一

个明显变化是，涂层的总体负载均出现明显的下

降（如图 8e、8f 所示），这主要是由热处理之后

基体的强度下降导致的。原始涂层中的应力释放

大于热处理后涂层的应力释放，热处理后涂层拥

有更低的应力梯度和更好的韧性。 
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图 8  复合涂层、基体的 3PB 测试载荷-位移图与示意图 

Fig. 8  Three-point test load-displacement diagram of composite coating and substrate, schematic diagram of the experiment 

图 9 显示了原始和热处理复合涂层在经过图 8
三点弯曲试验后横截面裂纹扩展 SEM 图。图 9a 为

热处理前复合涂层三点弯曲裂纹扩展 SEM 图，在外

加应力作用下裂纹从涂层表面开始向内扩展，在陶瓷

-黏结层界面时发生偏转形成横向裂纹。横向裂纹扩

展一段时间之后，在正应力的作用下撕裂 NiAl 黏结

层，然后向正应力最大方向偏转为纵向裂纹继续扩

展。热处理之后，如图 9b 所示裂纹在外加应力作用

下向涂层内扩展。裂纹从陶瓷层扩展到黏结层时，

同样会偏转成横向裂纹然后继续扩展，与原始涂层不

一样的是横向裂纹扩展的距离和面积远小于原始涂

层，其偏转为横向裂纹后会迅速偏转为纵向裂纹。 

 

图 9  涂层裂纹扩展路径形貌 

Fig. 9  Morphology of the crack propagation path of the coating 
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样品在三点弯曲试验中，除应力大小之外，热处理

前后所受的应力的方向和形式是一致的，但是涂层

的裂纹扩展路径不相同。原始涂层在经过 NiAl 黏结

层时产生的横向裂纹更大，横向扩展也更远。这主

要是涂层在热处理时，O 元素通过陶瓷层中的孔隙

和裂纹进入黏结层，与陶瓷层-黏结层界面的 Al、
Ni 元素反应生成 Al2O3和 NiO。这些氧化物形成的

从钉扎效应增强了黏结层和陶瓷层的黏结强度。另

外，图 9 中可明显看出热处理后的涂层裂纹扩展面

积低于原始涂层裂纹面积。综上所述，涂层热处理

之后，涂层中裂纹扩展能力降低，断裂韧性提高。 

3  结论 

采用 APS 在 Q235 上制备的 AT40-NiAl-AT 
40-NiAl 金属陶瓷四层复合涂层，并对样品进行热处

理。结合相应的分析手段证明了热处理前后各界面

界面间出现明显的元素扩散，形成钉扎效应。还研

究了热处理前后复合涂层硬度及裂纹扩展方式的变

化。得出以下结论： 
（1）热处理对复合涂层陶瓷层力学性能产生明

显影响，陶瓷层硬度上升，涂层整体断裂韧性改善。 
（2）复合涂层微观结构热处理后发生显著变化，

陶瓷层富铝相与富钛相的界面由光滑的线条状变为

不规则的锯齿状，黏结层与陶瓷层之间形成 Al2O3

钉扎。 
（3）热处理对基体性能具有一定影响，影响机

制仍需进一步明确。 
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