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等离子喷涂制备超疏水镀层的研究
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摘要!研究了在金属基体上制备超疏水镀层的方法#利用等离子喷涂仪在铁基体上喷涂氧化铝#通过改变镀层厚度来控制

基底表面粗糙度#并将样品在熔融的十四酸中浸泡#对表面进行低表面能物质的修饰" 利用扫描电子显微镜和接触角测定仪对

表面进行表征#最后得到接触角为 *B)~的疏水性表面" 将疏水镀层放在紫外灯下照射#测试了镀层的稳定性#为制备新型的超

疏水金属材料提供了实践依据"
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@@金属超疏水表面因在表面自清洁+* ZB,

*抗腐蚀*

减阻及防结冰+" ?#,等领域表现出极大的应用价值而

引起了人们的广泛关注#因此研究金属基体超疏水

镀层的制备方法极为重要" 金属表面由亲水转向疏

水可通过以下两条途径来实现!

!

在金属表面构筑

规则微?纳米结构#使其表面由亲水转向疏水#但需

要使用激光精细加工*纳米模板等技术#工艺复杂#

成本较高#不适合大面积推广$

"

在微?纳阶层结构

的基础上#修饰低表面能物质#从而使金属表面实现

超疏水#但低表面能的氟化膜往往稳定性差#寿命

短#可观赏性低#一旦遭到破坏#表面便失去了超疏

水性+*) ?*!,

" 在超疏水镀层的制备中#笔者利用等离

子喷涂仪在铁基体上喷涂氧化铝#构建具有特殊微

观几何形状的粗糙结构#通过改变镀层厚度来控制

基底表面的粗糙度#并将样品在熔融的十四酸中浸

泡#对表面进行低表面能物质的修饰#利用扫描电子

显微镜和接触角测定仪对表面进行表征#最后得到

接触角为 *B)~的疏水性表面" 将该疏水镀层放在

紫外灯下照射#测试了镀层的稳定性"

?@超疏水氧化铝镀层的制备

?A?@实验试剂和仪器

实验所用的主要试剂如表 * 所示"

表 ?@实验试剂

试剂 纯度 产地

无水乙醇 分析纯 广东光华科技股份有限公司

十四酸@ 化学纯 上海凌峰化学试剂有限公司

甲酰胺@ 化学纯

乙二醇@ 化学纯

铁片@@ (!" 号钢

氧化铝@ 高纯

实验仪器!$86[%.+%:4,等离子喷涂设备 $86[%.

+%:4,#+0等离子体控制单元$$86[%.+%:4,#+H等

离子枪$AHH机械手$V=?*"C 涂镀层测厚仪%深圳

华盛昌机械实业有限公司生产&$f=Y)* 数字照度计

%北京世纪建通科技发展有限公司生产&$fm?<( 接

触角测量仪%北京哈科实验仪器厂生产&$V]?OO!)

型数控电火花线切割机床$箱式喷砂机%徐州创明

喷砂机厂生产&$SS?$(B 电热恒温水浴锅$05/,/

C))V型单透镜反光照相机$+V$金相显微镜"

?AB@基体预处理

将铁片用线切割机分割为 *) 22h*) 22h

( 22的方形片#用喷砂机清除掉表面的铁锈等杂

物#再用高压气枪去除表面细沙"

?AC@等离子喷涂仪在铁基体上喷涂氧化铝膜

用等离子喷涂仪在铁基体上喷涂氧化铝膜#喷

)OC)
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涂参数如表 ( 所示"

表 B@等离子喷涂仪喷涂参数

喷枪

距离D42

喷涂

电压Dl

喷涂

角度D~

氩气压力D

F\5

送粉气流

压力DF\5

*" C" #) (B*Q! !*)Q!

?AD@正十四酸修饰

将样品放入熔融状态的十四酸中浸泡 !) 23/#

再用热的无水乙醇清洗#空气中干燥后待测试"

B@超疏水氧化铝表面的表征

BA?@用扫描电子显微镜分析氧化铝表面形貌结构

氧化铝粉末及氧化铝镀层在扫描电子显微镜下

的形貌如图 * 所示"

%5&氧化铝粉末 %L&氧化铝镀层正面图

%4&氧化铝镀层断面图

图 *@氧化铝粉末及氧化铝镀层扫描电镜图

BAB@接触角的测定

%5&水滴在未经十四酸处理的

氧化铝镀层的接触角

%L&水滴在十四酸固体表面

接触角

%4&水滴在制备样品表面的接触角

图 (@接触角的测定

利用接触角测量仪测定接触角#结果如图 ( 所

示" 由图 ( 可知#水滴在未经十四酸处理的氧化铝

镀层的接触角为 C*~$水滴在十四酸固体表面接触

角为 **(~$水滴在经十四酸处理过的氧化铝镀层的

接触角为 *B)~"

C@实验测试

将样品置于紫外灯下照射%照度为 !B< 勒克

斯&#通过实验测试了接触角随紫外灯照射时间的

变化#如图 ! 所示"

图 !@接触角随紫外灯照射时间的变化

由图 ! 可以看出#所制备的疏水镀层在紫外灯

下照射 C 1内性能较稳定#但照射 () 1后#样品表面

的低表面能物质十四酸铝在紫外灯照射下逐渐分

解#疏水性能丧失#此时其接触角接近未经超疏水处

理的氧化铝镀层的接触角" 反应方程式如下!
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D@结论

%*&利用扫描电子显微镜观测了氧化铝粉末以

及氧化铝镀层的微观形貌"

%(&利用等离子喷涂法#通过改变镀层的厚度

以及十四酸的温度等实验参数#成功的在金属基体

上制备了接触角为 *B)~的疏水镀层"

%!&通过紫外灯的照射#实验发现所制备的样

品在 C 1内性能稳定#随着照射时间的增加#疏水性

能有所下降#分析了实验所制备的疏水镀层的稳

定性"

%B&实验所用制备方法简单#技术成熟#无毒环

保#成本低"
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(<R&#分析纯#国药集团化学试剂有限公司生产$

无水乙醇#分析纯#天津市科密欧化学试剂有限公司

生产$晶粒调整剂!十二烷基硫酸钠%$V$&#分析纯#

国药化学试剂有限公司生产$十二烷基苯磺酸钠

%jA$&#分析纯#天津永大化学试剂开发公司生产$

A

*(

*A

*O

#均为实验室自制$硬脂酸锌%_$&#分析纯#

国药化学试剂有限公司生产$恒温高精度 $SH?

,

型水浴#巩义市英峪仪器厂生产$H$((B$ 型精密电

子分析天平#北京赛多利斯仪器系统有限公司生产$

=Y?*C 型离心机#江苏金坛亿通电子有限公司生

产$V_T?W型真空干燥箱#上海跃进医疗器械厂

生产"

?AB@纳米腐植酸的制备

纳米腐植酸制备参照文献+**,"

?AC@纳米腐植酸产率的计算

将风化煤提取的腐植酸沉淀物转移到干燥恒重

的中速定量滤纸上#然后移至蒸发皿中#在 <" Z

#)d干燥箱中干燥 (Q) 1 后取出#在空气中冷却

! 23/#再放入干燥器内冷却至室温后称重#计算腐

植酸的质量 .

*

$于%!)) s()&d下灼烧 *Q) 1#取出

冷却 " 23/后称重记.

(

#产率计算式为!

1

G5/,?SA

^%.

*

?.

(

&D+Y%*)) ?4

5-

&, h*))R %*&

其中#.为风化煤质量#I$.

*

为腐植酸质量#I$.

(

为

腐植酸灼烧残渣质量#I$4

5-

为风化煤水分#R"

B@结果与分析

BA?@响应面优化设计

根据前期实验结果#在碱溶酸析沉淀法配加高

剪切技术制备纳米腐植酸的反应过程中#对以风化

煤为原料制备纳米腐植酸产率影响因素中#剪切速

率在 ( ")) Z! ))) .D23/#反应时间为 !Q) 1 范围内

时#转速的变化对反应转化率的影响作用较小" 故

选择剪切速率为 ( <)) .D23/#反应时间为 !Q) 1#以

反应温度*晶粒调整剂质量浓度*固液摩尔比及氨水

质量分数 B 个因素为自变量#分别以 0

*

*0

(

*0

!

和 0

B

表示" 在制备纳米腐植酸粉体的实验中#以反应产

率%1&作为目标函数#采用 V%93I/ XJ&%.:<Q)Q"L 软

件进行响应面设计#研究以上 B 个因素对反应产率

的影响#以确定较佳的工艺条件" ! 水平 B 因素响

应面设计如表 * 所示"

表 ?@C 水平 D 因素响应面设计

影响因素! 水平

低% ?*& 中%)& 高%*&

反应温度0

*

Dd

!" B" ""

固液摩尔比0

(

!r* Or* **r*

氨水质量分数0

!

DR

BQ#! #Q<O *BQ<)

晶粒调整剂质量分数0

B

D%2I)j

?*

&

*)) ()) !))

@@注!

!

影响因素中固液比为风化煤与水的摩尔比"

BAB@响应面优化模型建立及方差分析

按照 ! 水平 B 因素响应面设计#根据 *Q! 节所

述纳米腐植酸产率公式进行计算#其计算结果如

表 ( 所示"

按照 ! 水平 B 因素响应面设计#共 (# 个实验

点#其中 (B 组析因点#" 组零点" 每组实验做 ! 次

平行实验#取其平均值#得到 (# 组实验数据" 按照

二次多项式%(&#采用统计分析软件'V%93I/ XJ&%.:(

%l%.93,/ <Q)Q"L#$:5:?X59%7/4'# $̀A&对实验结果

进行回归拟合分析"
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式中#1表示响应值反应转化率#
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