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摘　 　 　 要: 通过电子束物理气相沉积的方法在 ＴＣ４ 基体上制备 ＺｒＯ２ 涂层ꎬ探究其对基底阻尼作用的影响

机理. 通过 ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 对涂层的表面形貌和结构特性进行表征ꎬ并利用动态力学分析仪(ＤＭＡ)检测涂层的

阻尼性能. 结果表明:随着基体温度的升高ꎬ晶粒尺寸变大ꎬ微缺陷减小ꎬ薄层损耗因子产生混合取向ꎬ损耗因

子增加ꎬ阻尼性能提高. 在高频下ꎬ由于补偿效果ꎬ涂层中混晶取向的晶界缺陷消失ꎬ阻碍了涂层阻尼性能进一

步提高. 基底温度为 ４００ ℃ꎬ 激振频率为 ５５ Ｈｚ 时阻尼性能最好.
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　 　 随着现代航空发动机不断向高转速、高温、高
压方向发展ꎬ其关键结构件在整个服役过程中由

振动应力水平较高所引发的疲劳破坏问题越来越

突出. 如何有效地进行振动抑制ꎬ降低振动水平及

低振动损伤故障发生的可能性成为目前亟待解决

的重要问题. 在现有结构的基础上ꎬ采用涂层阻尼

实现对构件振动的抑制成为一种重要的阻尼手

段ꎬ也是目前界面阻尼应用最多的方法. 高分子有

机涂料是现今应用最广泛的阻尼涂层材料[１ － ３] .

然而ꎬ具有黏弹性的高分子有机材料虽然有突出

的阻尼特性ꎬ但由于其性能过分依赖温度和环境ꎬ
限制了它们的应用. 近年来ꎬ随着涂层制备手段和

工艺的不断进步及涂层特性研究的不断深入ꎬ对
于金属、陶瓷及其他一些化合物等无机类涂层材

料的阻尼特性的研究引起了学者的关注[４ － ５] . 氧
化锆陶瓷涂层具有良好的隔热性能、抗热冲击、抗
高温氧化性能ꎬ被广泛地应用在抗高温、抗热蚀的

热障涂层中ꎬ但其阻尼特性仍有待研究[６ － １０] . 本



　 　

文采用电子束蒸发镀膜的方法以钛合金 Ｔｉ － ６Ａｌ
－ ４Ｖ(ＴＣ４)为基底制备 ＺｒＯ２ 陶瓷涂层ꎬ研究涂

层对基底阻尼特性的影响规律ꎬ探讨氧化锆陶瓷

涂层在起到提高改善航空发动机叶片隔热、抗热

冲击、抗高温氧化作用之外的阻尼性能.

１　 实　 　 验

１􀆰 １　 实验设备及材料

膜层制备设备采用 ＤＺＳ７００ 型电子束蒸发与

电阻蒸发复合镀膜机ꎬ其主要参数如表 １ 所示.

表 １　 镀膜机主要参数
Ｔａｂｌｅ １　 Ｍａｉｎ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｃｏａｔｉｎｇ ｍａｃｈｉｎｅ

变量 值

真空室尺寸 / ｍｍ ϕ８９０ × ８３８
极限真空 / Ｐａ ６􀆰 ６７ × １０ － ５

电子枪最大功率 / ｋＷ ６
基片转速 / ( ｒ􀅰ｍｉｎ － １) ０ ~ ５０

　 　 测试设备为 Ｐｈｉｌｉｐ 公司的 Ｘ’ Ｐｅｒｔ ＰＲＤ 型

Ｘ － ｒａｙ 衍射仪ꎬＳＳＸ － ５５０ 扫描电镜和 Ｑ８００ＤＭＡ
测试仪. 涂层材料为氧化钇部分稳定氧化锆粉末

(８％ ＹＳＺ) . 基底材料为钛合金 Ｔｉ － ６Ａｌ － ４Ｖ
(ＴＣ４) .
１􀆰 ２　 实验方法

涂层制备实验方法:首先将 ＴＣ４ 基底利用线

切割加工成尺寸为 ６０ ｍｍ × １０ ｍｍ × １􀆰 ５ ｍｍ 的

样片. 对表面进行机械抛光ꎬ再用丙酮和酒精进行

超声波清洗ꎬ烘干后放入真空室. 真空度达到 ５ ×
１０ － ４ Ｐａ 时ꎬ通过电子束蒸发将膜层蒸镀在 ＴＣ４
基片上. 在 ３００ ｍＡ 束流和不同基片温度(４００ꎬ
５００ꎬ６００ ℃)下制备 ＺｒＯ２ 涂层. 通过控制沉积时

间保证涂层的厚度为 ７０ μｍ.
样品检测方法:样品物相分析采用 Ｘ 射线衍

射仪ꎬ实验测定时选用 Ｃｕ(Ｋα)靶作为入射光源

(λ ＝ ０􀆰 １５４ ０６ ｎｍ)ꎬ用低掠射角平行光束衍射检

测薄表层的物相结构ꎬ管电压为 ３５ ｋＶꎬ管电流为

４０ ｍＡꎬ测量范围为 ５° ~ ９０°ꎬ步长为 ０􀆰 ０３３°. 采用

扫描电子显微镜(ＳＥＭ － ＥＤＳ)分析样品形貌及

成分. 利用动态机械分析仪(ＤＭＡ)对涂层样品的

阻尼特性进行测试. 在室温条件下ꎬ采用三点弯曲

法测试涂层样品的储能模量 (Ｅ′) 和损耗模量

(Ｅ″)ꎬ从而得到涂层样品的阻尼性能(Ｑ － １) .
Ｑ － １ ＝ Ｅ″ / Ｅ′ . (１)

频率 －阻尼测试采用频率扫描模式ꎬ室温下

应变振幅设定为 ６０ μｍꎬ频率扫描范围为 ０ ~

２００ Ｈｚ. 应变 －阻尼测试采用应变扫描模式ꎬ频率

设定为 ５０ Ｈｚꎬ在室温下应变振幅范围为 ０􀆰 ５ ~
２５０ μｍ.

２　 实验结果及分析

２􀆰 １　 形貌及成分分析

实验制得的 ＺｒＯ２ 涂层微观组织为垂直于基

底表面的柱状晶结构ꎬ如图 １ 所示. 涂层表面平

整ꎬ与基片结合性好.

图 １　 ＺｒＯ２ 涂层的柱状晶结构
Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｃｏｌｕｍｎａｒ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ＺｒＯ２ ｃｏａｔｉｎｇ

蒸发束流为 ３００ ｍＡꎬ基片温度分别为 ４００ꎬ
５００ 和 ６００ ℃ 时ꎬ ＺｒＯ２ 涂层的表面形貌如图 ２
所示.

涂层形貌及 Ｎａｎｏ ｍｅａｓｕｒｅｒ 测量分析发现:在
低温下制备的涂层颗粒呈三角形ꎬ表面晶粒有明

显的晶界ꎬ晶粒较为细小ꎻ随着温度的升高ꎬ三角

形的尺寸逐渐增大ꎬ涂层的晶粒逐渐增大ꎻ当基片

温度到达 ６００ ℃时ꎬ晶粒尺寸较 ５００ ℃增大不明

显ꎬ但涂层晶粒的棱角变得更圆润ꎬ晶粒更易团聚

相连组成大的晶粒团ꎬ并且晶粒之间的间隙很小.
Ｎａｎｏ ｍｅａｓｕｒｅｒ 测量 ＳＥＭ 图后的取样统计见表 ２.

表 ２　 Ｎａｎｏ ｍｅａｓｕｒｅｒ测量 ＳＥＭ图片的取样统计
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＳＥＭ ｂｙ ｎａｎｏ ｍｅａｓｕｒｅｒ

基片温度

℃

最大粒径

ｎｍ

最小粒径

ｎｍ

平均粒径

ｎｍ

组距

ｎｍ
组
数

４００ １０９􀆰 ８２ ５７􀆰 １３ ７８􀆰 ８９ ５􀆰 ３０ １０

５００ ２０３􀆰 ２９ ７５􀆰 ３４ １２６􀆰 ０４ １２􀆰 ９０ １０

６００ ２７８􀆰 ９５ ８１􀆰 ７２ １２８􀆰 ７７ １９􀆰 ８０ １０

　 　 利用 ＥＤＳ 可以得到涂层材料中元素的质量

分数和原子分数ꎬ结果显示温度及蒸发束流对涂

层化学成分影响并不明显.
２􀆰 ２　 物相分析

３００ ｍＡ 时不同温度下沉积 ＺｒＯ２ 涂层的衍射
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图谱如图 ３ 所示. 将样品 ＸＲＤ 图谱与标准 ＰＤＦ
衍射卡片对比可知:图中各级衍射峰与四方相氧

化钇稳定氧化锆(ＰＤＦ＃７０ － ４４２９)匹配性很好. 由
各峰的晶面指数可知:这三组样品除具有 ＺｒＯ２ 的

特征衍射峰(１０１)ꎬ(２００)ꎬ(２１１)及(２０２)之外ꎬ
还有新峰(００２)及(２２０)出现ꎬ约在 ２θ 为 ３５°ꎬ７４°
附近. 这证明样片上均是 ＺｒＯ２ 涂层ꎬ且涂层都不

存在单斜相氧化锆(ｍ － ＺｒＯ２)和立方相氧化锆

(ｃ － ＺｒＯ２)晶体结构ꎬ说明 Ｙ３ ＋ 已扩散到 ＺｒＯ２ 的

晶格中ꎬ导致其以四方相( ｔ － ＺｒＯ２)存在.

图 ２　 ＺｒＯ２ 涂层的表面形貌
Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｓｕｒｆａｃｅ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ｏｆ ＺｒＯ２ ｃｏａｔｉｎｇｓ

(ａ)—４００ ℃ꎻ (ｂ)—５００ ℃ꎻ (ｃ)—６００ ℃.

由图 ３ 可知: (１０１) 晶向的晶面间距 ｄ ＝
０􀆰 ２９５ ９３ ｎｍꎬ 而 ( ２１１ ) 晶向的晶面间距 ｄ ＝
０􀆰 １５４ ３５ ｎｍꎬ因此(２１１)晶面相对(１０１)晶面其

间距更小ꎬ具有密排特性. 当基片温度为 ６００ ℃
时ꎬ(００２)峰消失ꎬ衍射峰主要为(１０１)ꎬ(２１１)晶
面的混合取向.

由于涂层原子的沉积速率和在该温度下涂层

形核及生长速率的相对值发生变化ꎬ在高束流条

件下ꎬ涂层的沉积速率较快ꎬ涂层原子不能到达最

优位置结晶ꎬ出现具有密堆积特性的(２１１)晶面

择优生长.

图 ３　 ３００ ｍＡ ＺｒＯ２ 涂层的衍射图谱
Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ＺｒＯ２ ｃｏａｔｉｎｇｓ ａｔ ３００ ｍＡ

(ａ)—４００ ℃ꎻ (ｂ)—５００ ℃ꎻ (ｃ)—６００ ℃.

通过观察不同温度下 ＥＢ － ＰＶＤ 制备的氧化

锆涂层的相结构和晶粒取向的变化ꎬ得到在其他

条件不变的情况下ꎬ沉积温度越低ꎬ涂层原子到达

基片时ꎬ扩散迁移成膜的能力很弱ꎬ沉积的原子不

断形成新的晶核ꎬ越利于形成晶粒细小的组织结

构[１１] . 基体加热能够提供吸附涂层原子额外的扩

散、迁移能量ꎬ使原子在基体上较好地扩散、迁移

和重新排列ꎬ最终会使得晶粒的尺寸变大[１２]ꎬ从
而导致涂层的晶界减少ꎬ微观结构发生变化.
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２􀆰 ３　 阻尼测试

采用双悬臂测量法ꎬ利用动态机械分析仪

(ＤＭＡ)进行阻尼测试. 图 ４ 为损耗因子随频率的

变化曲线.

图 ４　 损耗因子随频率变化曲线
Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｌｏｓｓ ｆａｃｔｏｒ ｗｉｔｈ ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ

由图 ４ 可知:损耗因子的走势大致相同ꎬ但涂

层样品损耗因子的平均值较高ꎻ有 ＺｒＯ２ 涂层的基

片在 ５５ Ｈｚ 左右表现出高阻尼.
激振频率对样品的损耗因子的影响机理较为

复杂:材料内部存在如晶界、位错等原子级微观结

构. 随着频率的增大ꎬ这些微观结构等在高频率下

会产生补偿变形ꎬ这一变化不利于阻尼性能的提

高ꎬ但同时这一变化会因为原子间的相互作用的

增加产生更多的能量损耗[１３] . 因此ꎬ随着频率的

增加ꎬ损耗因子的变化会发生较大波动ꎬ但整体是

上升的.

３　 涂层结构对阻尼性能的影响

在 ３００ ｍＡ 下ꎬ分别在基片温度为 ４００ꎬ５００ 和

６００ ℃下制备涂层ꎬ在 ＤＭＡ 上测试三组样品的损

耗因子(Ｑ － １)随应变和频率的变化曲线ꎬ如图 ５
所示.

由图 ５ 可知ꎬ三组样品的损耗因子都呈现了

应变相关和频率相关性ꎬ ４００ ℃制备涂层的阻尼

性能最强ꎬ６００ ℃ 制备涂层的阻尼性能最弱.
４００ ℃制备涂层的损耗因子能在 ０ ~ ２００ Ｈｚ 范围

内保持较好的阻尼性能.
结合 ＸＲＤ 分析结果可知:温度越低ꎬ涂层中

晶粒的尺寸越小ꎬ会产生更多的晶粒边界ꎬ而这些

晶界具有黏滞行为ꎻ在基片和涂层受到激振力时ꎬ
晶界会受到切应力的作用产生驰豫现象[１４]ꎬ能够

提高涂层的阻尼特性. 结合涂层结构ꎬ由于基片温

度越低ꎬ涂层原子到达基片时ꎬ扩散迁移能力很

弱ꎬ沉积的原子不断形成新的晶核ꎬ最终形成的涂

层晶粒细小ꎬ晶界较多[１５] . 同时ꎬ涂层基底温度越

高涂层的主峰越突出ꎬ涂层晶粒更加整齐. 因此ꎬ
晶粒尺寸越小ꎬ晶粒生长趋于杂乱更利于涂层阻

尼性能的提升[１６ － １８] . 此外由于温度较低ꎬ涂层的

结晶性不好ꎬ涂层容易形成较多晶粒缺陷、位错和

微裂纹等ꎬ这些导致样品在受到交变应力作用时ꎬ
内摩擦和晶界滑移损失的能量较多ꎬ所以在低温

下制得涂层有较高的阻尼性能. 在 ４００ ℃制备涂

层的损耗因子最大ꎬ６００ ℃最小. 并且ꎬ根据频变

扫描结果ꎬ可以得出由晶界产生的损耗可以在高

频下不受补偿变形影响.

图 ５　 阻尼损耗因子随应变和频率的变化
Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｌｏｓｓ ｆａｃｔｏｒ ｗｉｔｈ ｓｔｒａｉｎ ａｎｄ ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ

４　 结　 　 论

本文采用电子束物理气相沉积的方法在 ＴＣ４
基底上制备 ＺｒＯ２ 涂层ꎬ并对涂层进行了表征测

试ꎬ结果表明ꎬＺｒＯ２ 涂层能够明显提高基底的阻

尼性能ꎬ敷涂层能显著增加基底的损耗因子ꎬ涂层

系统在应变 ０􀆰 ０２％ ~ ０􀆰 ０８％ 范围内能使基底损

耗因子增加约 ０ ~ ６０％ . 改变涂层制备时的基底

温度ꎬ可以影响涂层的晶体结构ꎬ６００ ℃时(００２)
峰消失ꎬ衍射峰主要为(１０１)ꎬ(２１１)晶面的混合

取向ꎬ晶粒尺寸变大ꎬ涂层晶界减少. 相反ꎬ温度降
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低使晶粒细化ꎬ基底温度为 ４００ ℃时涂层的阻尼

性能最强ꎬ并且通过 ＤＭＡ 测试可以得到ꎬ激振频

率为 ５５ Ｈｚ 时表现的阻尼性能最好.
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