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激光诱导击穿光谱表征熔覆层缺陷程度

雷鹏达１,付洪波２,易定容３,杨金伟１,孔令华１∗
１福建工程学院机械与汽车工程学院数字福建工业制造物联网实验室,福建 福州３５０１１８;

２中国科学院安徽光学精密机械研究所安徽省光子器件与材料重点实验室,安徽 合肥２３００３１;
３华侨大学机电及自动化学院,福建 厦门３６１０２１

摘要　常用显微镜、能量色散X射线光谱/扫描电子显微镜等检测熔覆层的微观缺陷.使用这些方法固然能准确

地观察裂纹,但是这些技术检测结果的说服力较低.通常以剖面来观察检测,但剖面局部区域并不能代表整个熔

覆层的情况,随机性太大且检测区域小,对样品尺寸要求高.为了解决这些问题,利用激光诱导击穿光谱(LIBS)技
术检测熔覆层的微观缺陷.制备了不同含量的 TiC/Ni３５熔覆样品,熔覆后样品出现不同类型 的 缺 陷.在

２１mm×４．２mm的区域内,获取样品表面的特征光谱,使用排列矩阵的方法得到了区域扫描的结果.结果表明:

LIBS技术可用于熔覆层微观缺陷的快速表征,根据评估计算得到４号样件缺陷最多,１号与５号适中,２号和３号

最少.
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Abstract　Themicroscopicdefectswithrespecttothecladdinglayerareoftendetectedusingamicroscope energy
dispersiveXＧrayspectroscopy andscanningelectron microscope etc敭Eventhoughcrackscanbeaccurately
observedusingthesemethods theobtainedresultsarenotconvincing敭Thesampleprofileisusedtoobservethe
performanceofthetestsample however thelocalareaofthesectiondoesnotrepresenttheentirecladdinglayer敭
Therandomnessisconsiderablylarge andthedetectionareaissmall敭Furthermore therequirementofsamplesize
ishigh敭Tosolvetheseproblems weuselaserＧinducedbreakdownspectroscopy LIBS technologytodetectthe
microscopicdefectsobservedwithrespecttothecladdinglayer敭Subsequently differentcontentswereobtainedwith
respecttotheTiC Ni３５claddingsamples anddifferenttypesofdefectscouldbeobservedinthesamplesafter
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１　引　　言

激光诱导击穿光谱(LIBS)技术是通过脉冲激

光激发样品生成等离子体,并通过分析其特征光谱

来进行定性和定量分析的一项元素分析技术[１Ｇ３].

LIBS技术已被用于各种样品的分析,包括固体[４Ｇ５]、
液体[６Ｇ９]、气体[１０].

LIBS分析技术具有很强的分析能力.激光熔

覆技术是一种绿色的、节约成本的先进表面增材技

术.它是一种通过将粉末材料沉积在基体表面,来
实现涂层和基体材料间的冶金结合,进而获得性能

优异的熔覆层的技术[１１],但是在熔覆过程中会出现

不同的熔覆层缺陷.熔覆层缺陷是指在熔覆过程中

由技术本身壁垒以及粉末物理化学性能等导致的熔

覆层裂纹、气泡、上下分层,以及性能不均等缺陷.
熔覆层缺陷按尺寸可分为宏观缺陷、微观缺陷和超

显微缺陷.宏观缺陷肉眼可观察,包括熔覆层表面

成型缺陷以及随机切片的剖面缺陷.微观缺陷以及

超显微缺陷则包括气泡、裂纹、孔洞及熔覆层中未来

得及熔化的破碎颗粒,常需要利用一些精密设备例

如显微镜、扫描电子显微镜(SEM)等才能检测得

到.使用这些设备固然能准确地观察裂纹的形状、
位置,但是这些技术存在一些较为明显的问题:１)缺
陷检测说服力较低.以一单道熔覆层(长２０mm、剖
面面积约为７mm２、体积约为１４０mm３)为例,目前检

测缺陷或者测试性能常观察一片剖面的组织形貌、缺
陷以及性能.但是局部区域是否代表整个熔覆层,如

果一个局部区域里没有缺陷,是否代表熔覆层中所有

区域就一定是致密无缺陷的? ２)检测区域小.使用

显微镜、扫描电镜等确实能够清晰地观察熔覆层的组

织及缺陷,但是检测区域小,对样品尺寸要求高.对

于第一条,局部区域的检测难以代表熔覆层所有的状

态,而目前国内外关于大面积熔覆层表面缺陷检测的

研究较少.陈远鹏等[１２]针对金属合金增材制造提出

一种基于LIBS技术的实时相变监测方法,这种方法

是通过实时监控激光熔覆过程中的物相变化来控制

成型后熔覆层的物相组成以及工艺参数,进而通过物

相组成来控制缺陷产生.Varela等[１３]利用LIBS技

术得到激光熔覆层分析结果,并结合能量色散X射线

光谱(EDX)技术为激光熔覆层分析提供了金属合金

基体中碳化钨的化学组成.Lednev等[１４]采用LIBS
和EDX技术对多层碳化钨耐磨涂层进行了分析.但

目前的研究都未针对大面积熔覆层提出一种有效的

检测手段.本文即是利用LIBS技术针对大面积熔覆

层表面缺陷检测这一难题提出方法.

２　实　　验

２．１　样件熔覆

将Ni３５合金粉末(表１)与TiC粉末(表２)在行

星式球磨机中混合均匀,混合粉末中TiC粉末的含

量分别占总质量的０％、３％、６％、９％以及１２％,并
在干燥箱中干燥３０min后取出,采用激光熔覆设备

在１００mm×１００mm×２０mm的４５钢板(表３)表
面按照同一工艺参数(表４)进行多道熔覆实验.

表１　Ni３５合金粉末元素成分和含量

Table１　ElementalcompositionandcontentofNi３５alloypowder

Element Ni C Si B Cr Fe
Massfraction/％ Bal ０．３ ３ ２．２ １０ ≤５

表２　TiC粉末元素成分和含量

Table２　ElementcompositionandcontentofTiCpowder

Element TiC C FreeC O Si Na Al
Massfraction/％ ≥９９．５ １９．２ ≤０．２ ≤０．４５ ≤０．０８ ≤０．０５ ≤０．０１５

表３　４５钢板元素成分和含量

Table３　Elementcompositionandcontentof４５steelplate

Element C Si Mn P S
Massfraction/％ ０．４２ＧＧ０．５ ０．１７ＧＧ０．３７ ０．５ＧＧ０．８ ≤０．０３５ ≤０．０３５

表４　熔覆工艺参数

Table４　Claddingprocessparameters

Laser

power/W
Carriergas
volume/min

Turntablespeed/

(r􀅰min－１)
Defocus

amount/mm
Protective

gas
Scanningspeed/

(mm􀅰s－１)
Lap

rate/％
１３００ ６ ３０ １６ Ar ５ ３０

０４１１００１Ｇ２
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　　熔覆的样件如图１所示.样品均为从工件上利

用电火花线切割机床(DK７７３５,炳豊数控设备有限

公司)切割取下的试块.通过线切割机床切割下尺

寸为６０mm×３５mm×１６mm(长×宽×高)的样

件,再利用磨削机床,将样品磨削至同一高度.切割

磨削后的样件如图２所示.

图１ 激光熔覆样件.(a)１００％Ni３５;(b)９７％Ni３５＋３％TiC;(c)９４％Ni３５＋６％TiC;
(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC

Fig敭１ Lasercladdingsamples敭 a １００％Ni３５  b ９７％Ni３５＋３％TiC  c ９４％Ni３５＋６％TiC 

 d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

图２ 机械加工处理后的样件.(a)１００％Ni３５;(b)９７％Ni３５＋３％TiC;
(c)９４％Ni３５＋６％TiC;(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC

Fig敭２ Samplesaftermachining敭 a １００％Ni３５  b ９７％Ni３５＋３％TiC  c ９４％Ni３５＋６％TiC 

 d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

２．２　LIBS实验装置

LIBS实验装置如图３所示,实验装置包括:调

Q 开关的Nd∶YAG脉冲激光器(镭宝Dawa１００),
波长为１０６４nm,单脉冲能量为５０mJ,脉冲宽度为

９ns;爱 万 提 斯 四 通 道 光 纤 光 谱 仪 (AvaSpecＧ
ULS２０４８);三维电动平移样品台;配备照明光源的

高性 能 CMOS 相 机 观 察 系 统.激 光 经 反 射 镜

(beamsplitter１)反射后通过石英透镜(lens１)会聚

至样品表面.样品放置于三维电动平移台(XＧYＧZ
electricdisplacementplatform)上,通过电脑控制其

移动,经会聚透镜(lens３)将样品表面形貌传导至相

机(camera).等离子体发出的光经透镜(lens２)聚
焦传入光纤,由光纤传输导入四通道光纤光谱仪.
光谱仪的波长覆盖范围为２３０~７５０nm,其平均分

辨率为０．１nm.透镜与样品表面的距离由三维电

动平移台控制,以便在目标表面下方实现精确聚焦,
避免空气中的元素被激光击穿.

在上述的实验条件下,于５块经相同工艺处理

的不同复合粉末比例的熔覆层上(编号分别为１、２、

３、４和５)选取２１mm(X)×４．２mm(Y)的区域进行

面扫 描 分 析,X、Y 两 个 方 向 的 步 进 距 离 均 为

６００μm,每块样品采集２８８个数据点,每个数据点

图３ 实验装置示意图

Fig敭３ Schematicoftheexperimentaldevice

处采集５０个光谱后取平均,并将这些数据点的数据

按顺序排列成像素格的形式,再利用 Origin软件绘

制二维强度等高线图和激发点顺序强度图.

３　分析与讨论

相关研究[１５Ｇ１７]表明,利用LIBS技术检测到的

异常信号与钢中夹杂物 MnS存在相关性,通过对异

常信号的统计可以实现夹杂物的定量表征.基于

此,本文尝试利用LIBS技术定性表征熔覆层缺陷.
不同于表征 MnS夹杂物,熔覆层的缺陷是一种立体

的结构,如图４所示.

０４１１００１Ｇ３
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图４ 熔覆层典型缺陷示意图.(a)气泡;(b)粉末团聚未溶解;(c)裂纹;(d)裂纹、粉末未溶解、气泡

Fig敭４ Schematicsoftypicaldefectsofthecladdinglayer敭 a Bubble  b powderagglomeration
undissolved  c crack  d crack powderagglomerationundissolved bubble

　　提取FeⅠ２９７．１０９nm的特征谱线绘制信号强

度的二维等高线图,如图５所示,图中样品的二维强

度等高线图表明了熔覆样件表面元素的分布状态,
色度条由上到下表示信号的强度依次减弱.异常信

号会受缺陷尺寸影响,具体表现为异常信号强度可

高可低,但总的来说都会较大于或较小于整个区域

的平均值.其原因在于熔覆层缺陷是一种立体的结

构,激光在缺陷处激发等离子体时会受到空间约束

的影响,空间约束会提高等离子体发射光强度.当

缺陷的尺寸较小时,约束与其对信号的影响是正相

关的,即在一定尺寸范围内,冲击波在缺陷位置传播

过程中受到空间约束时会发生冲击波折回,从而提

高了等离子体中粒子碰撞概率,进而使信号增强.
而当尺寸过大时,存在两种情况:一是深度较浅,但
是缺陷面积较大,此时信号收集受到影响,得到的信

号强度偏低;二是深度较深,空间约束仍然存在,但
光谱仪难以收集到缺陷内层等离子体信号的存在,
从而导致得到的信号变弱.

对比样件的宏观形貌和信号强度二维分布图可

以发现缺陷以外的区域同样也存在着异常信号.在

本次实验中提取的是FeI２９７．１０９nm谱线,不同于

检测钢中夹杂物 MnS.钢铁夹杂物中 Mn与S元

素是个别的存在,存在夹杂物的区域其强度远高于

其他不存在夹杂物的区域,故而可以明显判断夹杂

物的位置、尺寸.而Fe元素普遍存在于熔覆层表

面,但是熔覆技术的缺点导致了部分区域会存在某

几种元素的聚集、第二相析出、氧化情况,即熔覆层

微区元素分布不均匀.
第二相析出能够达到强化熔覆层的目的.析出

相的颗粒细小且弥散分布,则熔覆层的强度和硬度

可得到增强;若析出颗粒尺寸粗大则会恶化材料性

能.本研究中使用TiC与Ni３５混合粉末熔覆于４５
钢基体.在激光熔覆的过程中存在第二相析出,但是

第二相析出这一部分含量较少,其原因在于TiC的含

量较少,最高只有１２％,且其他粉末材料中的C含量

(包括基体中C含量)极少,成分含量可见表１.
针对这一点,对熔覆层硬度进行多次测试,结果

如表５所示.由表５标准差可见,基体材料硬度十

分均匀,但是熔覆层的硬度标准差较大,且成型质量

因TiC含量不同而存在偏差较大的问题.结果说

明第二相析出颗粒粗大(颗粒粗大等问题可由图４
中的缺陷观察出)、元素分布不均等情况反而会恶化

熔覆层的成型质量,并导致熔覆层缺陷.
表５　熔覆层硬度测试结果

Table５　Hardnesstestresultsofcladdinglayers

Sample
Average/

HRC
Standard
deviation

Variance

Substrate １４．９ ０．０７１ ０．００５
１ ４５．８ １．５８１ ２．５００
２ ４７．８ １．２９７ １．６８２
３ ４２．６ ２．３８０ ５．６６３
４ ４５．５ ２．７５３ ７．５８２
５ ４３．８ ２．６２３ ６．８８２

０４１１００１Ｇ４
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图５ FeⅠ２９７．１０９nm元素信号强度二维强度等高线图.(a)１００％Ni３５;
(b)９７％Ni３５＋３％TiC;(c)９４％Ni３５＋６％TiC;(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC
Fig敭５ TwoＧdimensionalintensitycontourmapofFeⅠ２９７敭１０９nmsignalintensity敭 a １００％Ni３５ 

 b ９７％Ni３５＋３％TiC  c ９４％Ni３５＋６％TiC  d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

　　在熔覆层性能研究的过程中,第二相析出问题

对于熔覆层的影响小于熔覆层裂纹、气泡所造成的

影响.但在实际应用中,熔覆层内部微观组织结构

的微粒或者晶粒析出会影响熔覆层的质量.且在一

些高精度需求的领域中,这些第二相析出会影响熔

覆层的性能,故而本文将这类问题也归类于熔覆层

缺陷.这类缺陷肉眼不可见,传统检测手段较为复

杂难检,但是其对熔覆层的影响却是实际存在的.
文献[１５Ｇ１７]提出了利用光谱信号偏离正态分

布的程度与钢表面洁净度的关联性,对不同洁净度

的钢进行定量分级,此方法是以正态系数作为评价

依据来对钢表面洁净度进行评判分级的.钢表面洁

净度的计算式为

x＝
３×(M －A)

s
, (１)

式中:s为全部数据的标准偏差,M 为全部数据的平

均值,A 为全部数据的中位数.当数据为正态分布

时,M 与A 数值相同,则x 为零;反之,偏离正态分

布时x 值越大,偏离程度越大.即夹杂物所引起的

异常信号越少,材料越纯净.本文尝试将这一理论

引入对熔覆层表面缺陷的评定中.
根据(１)式计算得到的偏离正态系数结果如表

６所示,样品洁净度排序为４＞１＞２＞５＞３.即x
值越小,偏离正态分布的程度越小,缺陷越多.而通

过图５结果可以发现样品４缺陷最多,１与５适中,

２和３最少.计算的偏离正态系数结果与实际结果

刚好相反.
从直观的角度可以发现,表６中样品４缺陷最

多,样品１与５适中,样品２和３最少.也就是说这

一理论一定程度上可用于判别缺陷度,但如本节中
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表６　样品Fe元素的偏离正态系数

Table６　DeviationfromnormalcoefficientofFeelementinsample

Sample TotalN Mean Standarddeviation Median Deviationfromnormalcoefficient
１ ２８８ ８４９．９０７８１ １３２．２９３４０４９ ８５１．２８３ －０．０３１１７３６６３
２ ２８８ ８１１．６９７６７ １６９．９８２３７９７ ８１２．８９６ －０．０２１１４６３６８
３ ２８８ ６７０．４７２１８ １０８．９２５３１８１ ６６９．２４５ ０．０３３７９８７５４
４ ２８８ ７０５．２６４８５ ２０８．５３２０６８０ ７２９．３３５ －０．３４６２７９８３５
５ ２１６ ６２９．２０８７８ １９２．９５９５６４１ ６３０．１６５ －０．０１４８６６６３８

所提到的一样,缺陷为立体结构,收集到的信号可强

可弱,所以M－A 得到的数值可能存在负值.在钢

材的检测中:Mn和S属于钢中夹杂物,为平面结构,
复杂程度小于熔覆层缺陷;同时缺陷只是原因之一,
还有微区元素分布不均、表面氧化物、第二相析出等.
当计算的信号强度分布偏离正态分布时,无法将这些

原因各自的影响大小剥离出来.但是从宏观角度来

说,这些问题容易引起异常信号,均对熔覆层有一定

影响.且５号样品测试的点数只有２１６点,因为其缺

陷太多且部分位置缺陷面积大,信号收集较难.若将

５号样块抛去不列入排序的话,缺陷度为４＞１＞２＞
３,计算所得结果与观察的结果相符合.由此可见,本
研究中采用的定量评价方法是有可行性的.

将５块样件测试点的信号强度按序号进行排

列,如图６所示,图中的纵轴表示每一个采样点Fe
元素所产生的信号强度.

图６ 样品采样点FeⅠ２９７．１０９nm的激发信号强度图.(a)１００％Ni３５;(b)９７％Ni３５＋３％TiC;
(c)９４％Ni３５＋６％TiC;(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC

Fig敭６ IntensitydiagramsofexcitationsignalofFeⅠ２９７敭１０９nmatthesamplingpoints敭 a １００％Ni３５ 

 b ９７％Ni３５＋３％TiC  c ９４％Ni３５＋６％TiC  d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

　　计算所得的样品强度标准偏差排序为４＞５＞
２＞１＞３,４、５两样件波动最大,３和１波动最小,说
明标准差越大,缺陷程度越高.与文献[１５Ｇ１７]的结

果不同的原因在于熔覆层的缺陷情况有所不同,有
的是裂纹气泡等,有的是元素聚集等问题,因此所导

致的信号异常的情况不同.表６中标准偏差排序结

果与缺陷度计算的结果基本符合,所以需要将不同

缺陷所产生的异常信号分离出来,排除上述其他因

素对信号强度分布的影响,即可获得与实际情况相

符的结果.故而需要通过设定阈值以及异常信号剔

除等方式对这一理论进行改进.
缺陷种类较多且缺陷中含有的元素种类较多,

并且同一元素在不同缺陷、不同位置的含量也不同,
故而为了证明特征谱线检测熔覆层瑕疵的普适性以

及可 行 性,本 研 究 又 从 所 有 数 据 中 提 取 NiI
３０１．２００nm元素谱线进行分析.

Ni元素信号强度的二维分布图如图７所示,
由图７可以发现缺陷的位置大致相同,则证明可

以通过LIBS信号强度建立的等高线图来表征熔

覆层表面缺陷.通过(１)式计算得到的结果如表７
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所示,根据公式计算的洁净度排序为４＞１＞３＞２.
结果同Fe元素计算得到的规律一样,计算所得的

结果和实际(２＞３＞１＞４)刚好相反.同样,为了

辅助证明,在研究中将四块样件点的信号强度按

序号排列,如图８所示,获得了四张信号强度图,
根据标准差得到的排序结果为４＞２＞１＞３,这个

结果与Fe元素强度的标准差以及实际结果较为

吻合.

图７ NiI３０１．２００nm元素信号强度二维分布图.(a)１００％Ni３５;(b)９７％Ni３５＋３％TiC;
(c)９４％Ni３５＋６％TiC;(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC

Fig敭７ TwoＧdimensionaldistributionofsignalintensityofNiI３０１敭２００nm敭 a １００％Ni３５  b ９７％Ni３５＋３％TiC 

 c ９４％Ni３５＋６％TiC  d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

表７　样品Ni元素的偏离正态系数

Table７　DeviationfromnormalcoefficientofNielementinsamples

Sample TotalN Mean Standarddeviation Median Deviationfromnormalcoefficient

１ ２８８ １１９６．６４４０５ １９２．９０３９３７９ １１９２．２９５ ０．０６７６３５４７８

２ ２８８ １２１０．１５４７５ ２４８．５５０４７３７ １１８５．９２９１７ ０．２９２４０２３４

３ ２８８ ９７３．６４４８１ １６３．７７４１６６２ ９６７．３３７５ ０．１１５５３６７２

４ ２８８ １１１２．７５１５２ ３１５．９００１２７７ １１２９．２４３３３ －０．１５６６１７３１６

　　通过二维强度图计算的偏离正态系数的结果以

及标准差结果可用于对熔覆层缺陷度的比较及分

析.下一步需要提高分级精准度.１)可通过提高设

备本身精度来提高分级精准度;２)虽然不同元素在

熔覆层表面聚集的程度不同,但基于熔覆层的主体

元素即质量分数大于８５％以上的元素建立的二维

图、计算的偏离正态系数以及标准差的结果的可信

度较高,可用于提高分级精准度.

４　结　　论

通过计算偏离正态系数以及标准差来计算熔覆

层表面缺陷度的方法是可行的,研究得到样品４缺

陷最多,１与５适中,２和３最少.研究中发现:对于

缺陷程度较为近似的样件,根据不同元素谱线得到

的结果有略微不同,但是缺陷程度差异明显的时候,
所得到的结果是相近的.这种手段的优点在于数据

处理简单,且在对分析要求不是太严格的情况下,是

０４１１００１Ｇ７



中　　　国　　　激　　　光

图８ NiI３０１．２００nm激发点顺序强度图.(a)１００％Ni３５;(b)９７％Ni３５＋３％TiC;
(c)９４％Ni３５＋６％TiC;(d)９１％Ni３５＋９％TiC;(e)８８％Ni３５＋１２％TiC

Fig敭８ FiringpointsequenceintensitymapsofNiI３０１敭２００nm敭 a １００％Ni３５  b ９７％Ni３５＋３％TiC 

 c ９４％Ni３５＋６％TiC  d ９１％Ni３５＋９％TiC  e ８８％Ni３５＋１２％TiC

可以快速表征熔覆层表面缺陷的.尤其是LIBS系

统对样品尺寸、工作条件要求较低,用所提方法对大

面积熔覆层表面缺陷进行快检是一种极具潜力的手

段.后期可通过机械自动化以及算法等研究提升检

测精度、速度,潜力巨大.但同时尚有需要研究的问

题,通过这种方法建立得到的结果暂时只能确定缺

陷的位置和形状,即只能了解到熔覆层表面在什么

位置有缺陷,而缺陷引起的原因以及通过信号分离

不同缺陷还有待研究.根据不同缺陷引起的信号不

同对缺陷进行归类计算,可以大大提高偏离正态系

数计算结果的精度,同时在表征缺陷的情况下可定

量定性地分析不同缺陷的情况,对于熔覆层评估能

起到更多的帮助.
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