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    摘  要：利用声压反射系数相位谱法对厚度为（50±5）  μm，等离子体喷涂方法制备的Cr2O3
陶瓷涂层的非均匀性进行了超声表征。对试样不同位置进行了声压反射系数幅度谱和相位谱测试
分析，发现由相位谱测得的不同位置的声速值存在差异并且相位谱极值间的变化规律相反。结合

扫描电镜（SEM）分析，认为这种差异是由涂层中孔隙与裂纹密集程度不同所引起的。借助数值计

算，分析了涂层密度对相位谱的影响，进而解释了同一涂层试样相位谱极值间变化规律相反的原
因。试验和数值计算结果表明，声压反射系数相位谱对涂层内部组织结构的变化更为敏感，可以用

来表征涂层的非均匀性。
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    摘  要 ：利用声压反射 系数相位谱法对厚度 为（50±5）  p.m，等 离子体 喷涂方法制备 的 CrzO。

    陶瓷涂层的非均匀性进行 了超声表征 。对试样不同位置进行 了声压反射 系数幅度谱和相位谱测试

    分析 ，发现 由相位谱测得的不同位置的声速值存在差异并且相位谱极值 间的变化规律相反 。结合

    扫描 电镜（SEM）分析 ，认为这种差异是由涂层 中孔隙与裂纹密集程度不同所 引起 的。借助数值计

    算，分析 了涂层 密度对相位谱 的影响，进 而解释 了同一涂层试样相位谱极值 间变化规律相反 的原

    因。试验和数值计算结果表 明，声压反射 系数相位谱对涂层 内部组织结构的变化更为敏感 ，可以用

    来表征涂层的非均 匀性。

    关键词 ：超声表征 ；相位谱 ；Cr：O。涂层 ；密度；非均匀性
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    Abstract：Phase spectroscopy of sound pressure reflection coefficient（  SPRC）  was used to nondestructively

    characterize the inhomogeneity of plasma sprayed Cr2 03 coatings with the thickness of  （  50+  5）  p玑 AnaIyses of

    amplitude spectroscopy and phase spectroscopy were carried out on the different locations of the coating.  Then the

    velocities measured by amplitude and phase spectroscopy at the locations were obtained.  It was found that the

    velocities measured by phase spectroscopy were different and the change laws between the extremum of phase

    spectroscopy were distinct.According to the observation of scanning electron microscope（  SEM）  ，the differences

    were attributed to microstructure differences caused by the difference of nucrostructure caused by the various

    distributions of porosity，  and nucrocracks.  The influence of density on phase spectroscopy was discussed for    .

    explaining the differences of the shape of spectroscopy between the variant positions on the same sample.based on

    the method numerical calculation.Moreover，  the results of experiment and numerical calculation showed that

    ultrasonic phase spectroscopy itself was a good indicator to reveal differences between density and mlcrostructures of

    coating prepared by the method of plasma spray.

    Keywonds：Ultrasonic characterization；Phase spectroscopy；Cr2Q coating；Density；Inhomogeneity

— —    热障涂层具有抗磨损、耐腐蚀以及低的热传导
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涂层，其内部均随机分布着一定数量的孔隙和微裂    接收信号
纹，造成涂层不同位置的孔隙率和致密度存在较大    发射信号  最
的差异‘1]  。涂层中这种微观结构呈现的非均匀性与    0 f—— ——_、
涂层的力学性能（弹性模量、粘结强度）和热物理性    l  柞 P P

能（热导率 、绝热性）密切相关口1  。因此 ，研究对涂层    水——）[JL、 ￡、i.—叁————    界面l

非均匀性进行超声表征 的工作原理 与检测技术 ，进    ，涂层 ★ 于l 于I i l！于

而用于非均匀性涂层质量无损检测与评价具有重要    ；——亨—{—≮■f———— 界面2

意义。 I——.。{f ’
    目前，超声波检测技术在涂层无损检测和表征    .。。 —===—
    ～ 在郸 牟 咒} 制 1亩 ’ ‘

中备受关注。超声显微镜技术嘲和激光超声表面波  — —

技术激发的高频信号（100 MHz以上 ），可 以直接测    图1  超声波在多界面结构中的传播的示意图

量涂层厚度和弹性模量‘“5]  ，且测量精度较高，但 因  为界面 1，2的声压反射系数 ；T1：和  Tz，为界面 1  处

设备昂贵及测试 系统较 为复杂而多 限于实验室研  的声压透射系数 ；exp（2谈。：d）表示波在层 中往返一

究。超声脉冲回波反射技术通用性好 ，测试 系统操  次后相位 的变化 ；d为涂层厚度 。那 么涂层 的声压

作简单 、成本较低 ，结合超声频谱分 析技术 ，可以在  反射系数 R为 ：    .

戮 黧鬈器 篙裂 嚣裟 R一头一Rtz+  一 Rte冲c2i俐7，  +
于热障涂层的在役质量检测和寿命监测成为可能。 ‘1.zRz。‘l j.exp（Z蛀 d）  +
    笔者所在课题组围绕热障涂层特性超声表征及 TlzRz32Rz.T2.exp（4如：d）  +...+
评价开展了研究工作并取得了有意义的结果‘12713]  。 TlzRzs而 exp（2如√）.
笔者在此前工作的基础上 ，利用声压反射系数 幅度  [RZ。RZ.exp（2谈。彳）]”1  一

谱和相位谱，对等离子体喷涂的Cr。03涂层的不同  R.z+  T.：R：。T2.exp（2谈。爿）.

茬l萎凳鬈羹三兰錾霪吴≥’凳{芋雾窑冀鬈鐾冀鬻笔：2；孚 薹≥[R：。R。.expc2汝。∥，，n— RR。+垠h c.，

论 了涂层密度对相位谱形状 的影响，并将分析结果  其 中，勉 为超声波在涂层 中沿 z轴方 向的波数。当

与 SEM 观察结果 进行 了比较 ，结果表 明声压反射   涂层中存在衰 减时 ，如 一2酊 /c+k，口为涂层 的衰

系数相位谱对涂层微观结构 的变化 比较敏感 ，可以   减系数 ，f为涂层 中超声 波纵波声速 。由于 R本身

利用其进行涂层非均匀性的表征。     为一复数 ，难以直接分析 ，因此可 以求解出 咒趋近无

·  一一    穷时，R的幅度与相位的表达式，设：
1 原 理    . ， —

    曲 =  eXD L— Zaq J

    热障涂层厚度较薄 ，使 得超声波脉 冲宽度大于  l R（D l  一√瓦 ■干Rh■ 一

超声波在涂层 中往返一次 的传播时间 ，涂层上下表    ，    9—c，，专

面的回波发生混叠 ，并 且涂层与基体 的声阻抗 差异     l（Rtz+R船妒）2  — 4% 如 妒in2专 世 I

较小 ，因此为 了提高混叠信号中界面信号 的声能和    l（1+R，。R：。驴）z  一 4R.：R。。妒in2红 塑 l
确保信号的稳定性 ，采用超声窄脉 冲回波水浸聚焦    L    。 J

方式进行试验研究 ，同时结合热障涂层结构特点，可 、4 7

以将涂层 中的声波传播过程进行简化（图 1）。    ！（.厂）  一  arctan会生 一  arctan.

    超声波垂直入射至涂层表面，假设频率为.厂的  .  —，，
    n ⋯  n 7 、 . In ，̈

  窄脉冲超声波入射声压 P入一1，那么水/涂层界面    Kz。似 l  —K，z̈ 51n—芦

  处的反射波声压及涂层/基体界面处 的各次反射波    R，：+如 谚（1+R.。z）cos红 丝 +R，。R。。z扩
  声压依次为：P1一P人.Rl2一Rl2  ，P2一R23 T12瓦l    ‘

  篓鬈箍嚣嚣高 ：瓮箍高 焉裟篇嚣蒜 磐釜鸶囊



式分析可知 ，当 sin2  （27c，d/c）  一1  时 ，l  R（厂）  I  取极  o.3厂—————————]

小值，而乒（厂）为零，此时对应的频率满足： o-2【    i h I    l

. 厂N一箍Ⅲ—1&”_  ㈤ 蚓：叶刖㈦抄—l
式 中厂N称为谐振频率 。在窄脉冲信号 中频率为 厂N    釜 o..} ”I J⋯ ”    l

的信号将发生干涉，导致幅度谱上厂N处为极小值，  —o.2}一. \J l V    I
而相位谱上厂N处为零，利用谱线的上述特点并结 。o.3L—打——赢———淼—J
合式（4）就可测量涂层的声速。此外，相位谱在rN    时间/  ps

鬈薯蔬 淼 蓑脍 溅 器 裂 喾  图2 crz os涂层区域z籼⋯ 的时域信号
    1.O I— ———————————■]
2  试 验    }    = 川

    08l、    l
2.1  试验样品    暑  “\  厂一一、j    l

    采用尺寸为10 mm><10 mm×3 mm的耐热钢    越‘}  \//、.    f，l
1cr18Ni9Ti  作为基体材料。基体表面经研磨和喷    8 014“  ：澎 \舅、 /l
丸处理后，直接采用等离子喷涂设备（MeTco—P1as—  o.2}    、\进厂—l
ma 9MB，USA）  在基体上喷涂颗粒尺寸为20～ 5— lo—l5—20—25——30—35
40.“.m的Cr203涂层，厚度为（50±5）  p.rn。 频率7MH2
2.2  试验系统  ？、    （。）  幅度谱
    借助超声脉冲回波水浸聚焦检测系统进行试验  ...
测试‘12]  。利用晶片直径为6.4 mm、频率为    1.5}— .    =；l
25 MHz、有效频率范围为5～35 MHz的窄脉冲超    篇1.o}/l /l/，. —～./.厂，l
声水浸聚焦换能器发射和接收超声波。通过    曼05}，一卜、、f/f//’，，.△，X  I
    n n '  I V ⋯    一 ， 、  .

TEx4032型示波器完成波形的观察和数据采集（试    釜.慧广‘T71产一‘=歹—弋≤iI
验时在不同区域上采集20个点）。信号的分析和数    .1.o}  l/  I厂、J/ \I
据处理由origin 7.o  和Matlab 7.1  软件完成。此    一1.5}.似/I.！⋯ ⋯ .I
外，采用精度为o.01 mm的三维步进装置调节换能    5 10  镊率焉H：i？ 30  35
器在 X—y—Z方向的位移 ，以便精确控制声波在水延

迟线中的传播时间以及声束与被测位置之间的相对    （b）  相位谱
关系，从而保证了测试结果的可重复性。    图3  涂层区域I和Ⅱ所对应的声压反射系数

3  结果及讨论 塞薹晶嚣磊豢需嚣慧茹毳韶裟翟；墨菩：
3.1  超声试验结果    大于I区的声速值。
    利用超声检测 系统 ，对涂层试样的不 同区域进    表  l  声压反射系数幅度谱和相位谱计算

行了测试分析。图2  中给出了涂层两个不同区域典    涂层声速结果的对比
型的超声 回波时域信号（标记为 I和 Ⅱ）  ，对 比发现， —————— i/而 ：———————：瓦 i i ———

信号间的幅度和形状差异较小。 喝— I— ———Ⅱ— —I— ——Ⅱ
    图 3（a）和（b）分别给出了图 2  中信号经过处理    幅度  11.72±o.244 11.72±o.244 2 344士48.8 2 344±48.8

后得到的声 压反射 系数 幅度谱 和相位谱 。观察发    相位 12.43士o.244 12.64士o.244 2 486士48.8 2 528土48.8

现 ，试样不 同位置处得 到的声压反射系数 幅度谱形 — —

状基本相同 ，而相位谱之间则差异较大。     此外 ，对 比图 3（b）中两条谱 线 ，还可以观察 到

    根据图 3（a）和（b）  中的 ^ ，̂ 值 ，由式（4）可以  对应同一涂层 ，相位谱 形状发 生 了明显 的变化 ：在

计算涂层声速值 。表 1  给 出了利用声压反射 系数幅   ^ 附近，谱线 I是由相位极 大值经 ^ 处 向极小值

度谱和相位谱得到的涂层 I  ，Ⅱ两个区域处声速值 。  变化 ；而谱线 Ⅱ的相位则从极小值经 ^ 处 向相位极



大值急剧变化。    际情况，密度选定从1.8～5.2 g.  cm一3  （块体Cr20。
3.2 SEM观察结果    的密度）变化。其它参数为：水声速取1 480 m/s，水
    为了分析两个 区域相位谱形状以及 由相位谱测  密度取 1-0 g.  cm一3  ，钢声速取 5 900 m/s，钢密度

得声速的差异，借助 JSM一5600LV 型扫描 电子显微  取 7.8 g.  crn7 3  ，涂层的厚度 d一50 fzm。

镜（SEM—EDS）对涂层试样的表面及横截 面形貌进    数值计算结果发现 ，密度值 的变化不会 影响谐

行了观察和分析。从SEM结果中可以看到：涂层  振频率，N值大小，而仅影响到相位谱形状及其变
表面形貌为无数不 规则扁平颗粒相互交错 、呈波浪  化趋势 （图 5）。密度在 1-8～3.2 g.  cm一3范 围 内

式堆叠[图 4（a）]；横截 面形貌呈现带有明显孔 隙的  时 ，在 厂，附近 ，相位都是 由负 向极值经 ^ 急剧变化

片层状结构 ，且近表 面层有分离的颗粒碎 屑。同时  至正向极值 ，且不同密度下 厂.一△，.对应 的相位极

还可以观察到，不 同区域处涂层结构存在较大 的不  小值变化很小 ；当密度>3.2 g.  cl-x一3时 ，厂.附近的

均匀性 ，如图 4（b）中涂层区域 I和 Ⅱ在孔隙的大小  相位极值 由之前负 向极值 经 厂.急 剧变化 至正 向极

和裂纹的密集程度上存在很大差异 ，会引起涂层密  值的情况改变为由正向极值 经 厂，急剧 变化至负 向

度变化。    极值，并且厂，一△，.对应的相位极大值随密度增大

  一    絮f.？】I’..””.=受I
    （a）  表面形貌    ‘u— ——南——茹——方—葡—'广 葡
    频率/MHz

    仆、  截面彩拍    和幅度谱而言，相位谱可以更好地定量表征存在较
    图4  等离子体喷涂crzo§涂层的’sEM照片    大不均匀性 的薄层材料。此外 ，需要指出的是 ，对于

。    文献[13]中曾指出涂层 中存在的孔隙以及微裂  不同材料的涂层 ，为 了在有效频带范 围内观测其谐

纹使得涂层具有较低的弹性模量，使得涂层中声速    1.5 f三孺鄹 需琴瑟 ————— —1
    .一 r / l、 / h Iq IⅢ l“ ∥ 一. 1

低于相同材质的块体材料，与本试验的研究结果相  虫L”f I\\l\<、    l

类似，同时这也说明了相位谱对涂层的不均性变化 墨菡l  f    I：乏：i歹l
比较敏感 。    鬣舢 【 l I    l

 3.3  数值计算分析    量.1.o}  I ”尹舯碘舭⋯ I
    根据sEM观察结果，认为两个区域的相位谱    qjf—爰o—受.d    l
    怠 0I . .■‘？—. i‘？ _ ⋯ — t j

差异是 由于涂层密度 不同所致 。为 了验证 这一猜    1-5 20 25 3-0 3.5 4_o.45 5_o  筇

测，根据式（3），利用Matlab软件对涂层密度值与相    一—⋯ ’
位谱之间的关系进行 了数值分析 。考虑到涂层 的实    图6 .̂ 一△A 对应的相位极值与密度关系



振频率及谱线 ，在实 际测量 时需根据涂层 的厚度和    （5）  ：2454—2467.

声速值来合适地选择探头的主频率及频带范围。    [7]  Dixon s，Lanyon B，Rowlands GIcoating thickness
    and elastic modulus measurement using ultrasonic bulk

4  结 论    wave resonance[J].AppI Phys Lett，2006，88（14）  ：1一

涂层翌霁孕羞喜 ；釜 雯冀案萋 裂茎善 翕 盆 ：翼雾  圈 ，o，d。。。，min。。ion o，c。，。。。i。modu.i，d。n。i。y，ca。。。nu。一

析 ，并测量出涂层不同区域 的声速。结果表明 ，声压    tion  and thi。kn。。s of  a  p01yme，  co。ting on a  stiff plat。

反射系数相位谱对涂层密度和微观结构的变化十分    [J].ultrasoni。。，2001，39（3）  ：211—221.

敏感 ，数值计算结果与试验结果符合得较好 ，该技术  [9]  Hiro。hi K，shoji A.ultrasonic evaluat-on of the bond一

用于涂层内部非均匀性的超声表征是可行的。    ing strength of dissimilar metal bonds[J].NDT&.E

    International，1996，29  （6）  ：355  —361.

参考文献：    [10]  zhao Y，Lin L，Li x M.The application of ultrason一
    -    一    ，    ⋯ ，， ’rl    ⋯ ，
[1]  杨晓光，耿瑞，熊昌炳.航空发动机热端部件隔热陶瓷    ic phase spec仃um ot the retlectIon coemcIent on non一

    涂层应用研究[J].航空动力学报，1997，12（2）  ：183一    desnuctlVe ch8'8cterlzlng the plasma sprayed coatlngs
    1RR    irradiated by HIPⅢ[J].Key Eng Mater，2008  （  373/

[2]  曹学强.热障涂层材料[M].北京：科学出版社，2007.    374）  ：386—391.

[3]  姜宇，张华堂，李路明.陶瓷涂层的无损检测[J].材料    [11]  Lin L，Zhao Y，Chen J.Ultrasonic characterization

    保护，2005（4）：65—67.    of EBPVD thennal barrier coatings imdmed by

[4]  Hess P.Laser diagnostics of mechanical and elastic    HIPIB[  J  ].Key Eng Mater，2008  （373/374）：358一

    properties of silicon and carbon films[J].  Appl Surf    Jb乙

    Sci，1996，106（2）：429—437. [12]  Lin L，Li X M，Xu Z H.Thickness measurement ap一

[5]  Zhang F F，K“shnaswamy S，Fei D.Ultrasonic char—    proach lor plasma sprayed coatlngs uslng ultrasonlc

    acterization of mechanical pmperties of Criand W—    testing technique[J].Trans Nonferrous Met Soc Chi—

    doped diamond—like carbon hard coatings[J].Thin Sol—    na，2004，14（2）：88—91.

    id Films，2006，503（1-2）  ：250一258.    [13]  Lescribaa D，Vincent A.Ultrasonic characterization

[6]  KinraⅥ（，Zhu C Ultrasonic nondestructive evalua—    of plasma？sprayed coatings[J].Surf Coat Technol，

    tion of thin coatings[J].J Aoust Soc Am.1993.93    1996，81（3）  ：297—306.

么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1么1

    书  讯
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