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火花源原子发射光谱原位统计分布分析技术#

EZ8

$是近十几年发展起来的一种大尺度金属截面的

高通量成分分布分析技术!具有分析速度快)多元素信号同时定位采集)统计解析信息量大等独特优势!已

被广泛应用于中低合金钢铸坯中的成分分布分析"采用火花源
EZ8

技术对铸
g

锻变形
Q>="B

高温合金航

空发动机涡轮盘纵剖面中的主要合金元素
8&

!

T2

!

T%

!

?9

!

b

!

P%

和
(_

进行了成分分布分析!并通过适宜

的校准曲线的拟合实现了七种合金元素的定量统计解析"采用直读光谱仪对纵剖面轮毂至轮缘的不同部位

进行了定点分析!两种方法具有较好的一致性"结果表明!经过新的铸
g

锻工艺生产的变形
Q>="B

涡轮盘

中除了含量较低的
(_

元素外!大部分元素的统计偏析度都小于
@D

"由于涡轮盘不同部位冷却方式的差异!

导致轮毂和轮缘上某些元素分布的差异!其中
?9

!

(_

等碳化物形成元素在轮缘处存在一定的偏析!含量有

所升高!而
b

!

P%

和
T%

则在轮中部分布较不均匀!采用扫描电镜结合能谱分析的方法也观察到了轮缘处

了大颗粒的
?9

和
(_

的碳化物的存在!进一步证实了涡轮盘边缘
?9

和
(_

偏析的存在"大尺度涡轮盘的元

素成分分布分析结果对于
Q>="B

合金涡轮盘新型铸
g

锻变形工艺的改进和性能提高具有重要的指导作

用"
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涡轮盘是航空发动机的关键热端零部件!其工作条件非

常苛刻!对性能要求极高"而大尺寸涡轮盘从盘心到盘缘的

温差相当大!导致其成分和微观组织结构存在不均匀性'

#*!

(

"

目前涡轮盘的制备工艺主要有两种!一种是粉末冶金工艺!

另一种是铸
g

锻工艺生产!粉末冶金工艺生产的合金往往

存在热诱导空洞和夹杂物含量高的问题!并且其昂贵的生产

设备和较长的生产周期也导致涡轮盘的成本非常高"近几年

来随着冶金工艺水平的提高!我国开发了电渣重熔连续定向

凝固#

\.S*TR.

$工艺!制备镍基变形
Q>="B

合金铸锭!并

采用多向锻造和等温锻造的方法成型'

C*B

(

!控制并试图消除

铸锭的宏观偏析!降低微观偏析!解决了组织均匀性的问

题!因此大尺寸的涡轮盘内部的成分分布分析对于其工艺的

改进具有重要作用"

目前已有的成分分布分析技术主要分为微区分布分析方

法和宏观分布分析方法!扫描电镜*能谱仪以及电子探针显

微分析能给出微区的成分分布分析!但观测的视场范围有

限!同时分析速度慢)定量灵敏度低"激光诱导击穿光谱法

#

Ỳd.

$在材料的成分分布分析方面也有了较快的发展'

+*##

(

!

但还没有实现大尺寸截面的成分分布分析"火花源原子发射

光谱原位统计分布分析技术#

EZ8

$是近十几年发展起来的

一种大尺度金属截面的高通量成分分布分析技术!具有分析

速度快)多元素同时定位采集)统计解析信息量大等独特优

势!广泛应用于中低合金钢铸坯中的成分偏析分析'

#,*#!

(

"本

工作采用火花源
EZ8

技术对铸
g

锻变形
Q>="B

高温合金

航空发动机涡轮盘#直径
@#CII

$纵剖面中的主要合金元素

8&

!

T2

!

T%

!

?9

!

b

!

P%

和
(_

进行了高通量成分统计分布

表征方法的研究!通过扫描参数)光源激发条件等的优化!

以及匹配的合金元素定量工作曲线绘制获得了
8&

!

?9

!

T%

!

b

!

T2

!

P%

和
(_

在纵剖面上的定量分布统计表征!并分轮

毂)轮中和轮缘三个区域考察了各元素平均含量和统计偏析

度的变化规律!同时采用扫描电镜结合能谱分析的方法对轮



缘偏析部位的微观组织进行了观察!解释了偏析存在的原

因"并采用直读光谱仪对纵剖面从轮毂至轮缘的不同部位进

行了定点分析!考察了其方法的可靠性"

#

!

实验部分

$%$

!

仪器

火花源原子发射光谱金属原位分析仪#

EZ8*,--

$#钢研

纳克检测技术股份有限公司$利用机械手和同步扫描平台夹

持样品并实现定位移动"采用火花放电实现移动样品的连续

激发!并产生原子发射光谱"通过光栅系统分光后!由高速

数据采集系统采集每次放电火花的谱线强度与位置!以数字

方式实时记录!并通过统计解析!最终实现样品的成分分布

分析#偏析度分析$!仪器基本结构如图
#

所示"

图
$

!

"HL>'PP

基本结构图
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,

%$

!
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$%'

!

样品及仪器

所测的
Q>="B

高温合金的主要成分和含量如表
#

所

示"取样的涡轮盘外形如图
,

所示!涡轮盘直径为
@#CII

"

从涡轮盘径向截取一个厚度为
#@II

的纵剖面!

EZ8*,--

测定区域如图
!

方框所示!测定区域面积为
#BCII[,C

II

"为 了 验 证 其 成 分 分 布 分 析 结 果 的 可 靠 性 !采 用

表
$

!

*?=UO

合金的主要元素的质量分数#

V

$

&():0$

!
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#

V

$

元素
T2 T% b P% 8& ?9 (_ (9

质量分数
#@'B"#!'#+ !'"G C'-# ,',# !'G@ -'+# d5&'

图
'

!

涡轮盘外形图
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,
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!

"7/5+909+(

,

1(B86/71)+209+5;

8SYCCB-

直读光谱仪#美国热电$沿图
!

箭头方向依次进行

#G

个区域的定点成分分析!每个激发点的间隔为
#-II

"

图
G

!

涡轮盘
"HL>'PP

测定区域
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,
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!
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<
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!!

原位分析仪参数&激发频率
@--=f

!激发电容
+'-

#

Q

%

激发电阻
B'-

%

%火花间隙
!'-II

%氩气纯度
""'"""D

%电

极材料为纯钨电极!

C@-

顶角!直径
!'-II

%样品扫描方式

为面扫描"测定元素及其波长#

6I

$&

8&

&

!"B'#

%

T2

&

,B+'+

%

T%

&

!C@'!

%

b

&

C--'G

%

P%

&

,-!'G

%

(_

&

!#"'@

%

?9

&

!!+',

%

由于样品所含合金元素多!而且成分含量高!为了保证样品

表面成分的充分激发!适当调高了样品室的氩气流量!由
G-

IY

+

3

O#调至到
#--IY

+

3

O#

%同时扫描速度也由
#II

+

3

O#降到了
-'+@II

+

3

O#

"

$%G

!

校准曲线的建立

根据待测样品的元素含量!找到特别匹配的系列高温合

金光谱标准样品较为困难!因此从实验室选取了几个成分均

匀的不同牌号的块状高温合金样品!钻孔截取屑样!用酸分

解后定量转移配制溶液!采用电感耦合等离子体光谱仪测定

了各元素的平均含量"其块状高温合金的牌号和测得的化学

成分如表
,

所示"按照
#',

的参数!对
+

块高温合金进行面

扫描!扫描区域为
#BII[#BII

!以基体镍为参比!绘制

含量与相对平均强度的校准曲线!发现七种元素的二次函数

拟合校准曲线都有较好的相关系数!大部分元素相关系数均

在
-'""

以上!

T2

!

T%

!

8&

!

?9

!

P%

和
b

的校准曲线如图
C

所示"

表
'

!

块状高温合金牌号和测得的元素含量#

V

$

&():0'

!

C(/01+(:905+

,

2(/+8286):8.;57

3

01>(::8

<

(290:0B02/.82/02/590/01B+209

#

V

$

牌号
T2 T% 8& ?9 b P% (_
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*
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*
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图
J

!

A1

%

A8

%

L:

%

&+

%

C8

和
W

的校准曲线

*+

,

%J

!

A(:+)1(/+82.71N05681A1

!

A8

!

L:

!

&+

!

C8

!

W

,

!

结果与讨论

'%$

!

"HL>'PP

对涡轮盘纵剖面的成分分布分析结果

将涡轮盘纵剖面用铣床加工出光洁的表面!并用无水乙

醇将表面的油污和灰尘清除干净!按照
#',

所述的仪器参

数!采用
EZ8*,--

对样品进行面扫描分析!并根据已经绘制

的校准曲线!将每个火花放电原始位置处的各元素光谱强度

转化为含量!从轮毂#左侧$至轮缘#右侧$的各元素含量二维

分布图和线分布图如图
@

所示"结果表明!由于涡轮盘不同

部位冷却方式的差异!导致轮毂和轮缘上某些元素分布的差

异!其中轮缘处
?9

和
(_

等碳化物形成元素以及
8&

和
T2

元

素存在一定的偏析!含量有所升高!而
T%

!

b

和
P%

则在剖

面中部分布较不均匀"将整个扫描区域沿径向#

2

方向$分割

成三个区域!从左至右!

-

"

CGII

区域为靠近盘心区域!

CG

"

#-BII

为涡轮盘中部区域!

#-B

"

#BCII

为涡轮盘边缘

区域!分别考察各个区域的各元素的平均含量和统计偏析

度!其中统计偏析度是根据金属原位通则国家标准
>d

*

?,C,#!

0

,--"

中的公式计算得到"在样品扫描范围内!以数

理统计方法对特定元素的含量分布进行解析!求得该元素

"@D

置信度下!以含量中位值为中心的含量置信区间为'

3

#

!

3

,

(的统计偏析度
.

!其计算公式见式#

#

$!统计偏析度数值

越大!偏析越严重!无偏析时!统计偏析度为
-

"样品各元素

统计值见表
!

所示"可以看出!经过新的铸
g

锻工艺生产的

变形
Q>="B

涡轮盘的统计偏析度都比较低!除了含量较低

的
(_

元素外!绝大部分元素的统计偏析度都小于
@D

!但局

部的偏析情况仍然存在!如涡轮盘边缘
?9

和
(_

的偏析度变

大!含量也有所增高!而
b

!

P%

和
T%

则在轮中部分布较不

均匀!采用扫描电镜结合能谱分析的方法对涡轮盘三个区域

进行了其组织结构和析出相的观察!发现在涡轮盘的边缘区

域晶粒组织有所长大!而且出现了较多量大颗粒的
?9

!

(_

的碳化物!由此导致了涡轮盘边缘
?9

!

(_

含量的增高和偏

析度的增加"盘缘的碳化物的形貌和成分如图
B

所示"

4

"

#

3

#

%

3

,

$*

,3

-

#

#

$

式中&

3

-

为含量中位值%

3

#

和
3

,

为含量置信区间的上)下

限"

'%'

!

直读光谱仪对轮毂至轮缘的不同区域的定点成分分析

结果

采用
8SYCCB-

直读光谱仪对涡轮盘轮毂至轮缘的
#G

个

区域进行了定点成分分析!获得了
8&

!

T2

!

?9

和
(_

从轮毂

至轮缘的元素含量的线分布图!如图
+

所示"可以看出直读

光谱仪定点测得的各元素在轮毂)轮中和轮缘的含量与火花

原位分析仪测得结果具有较好的一致性!尤其是
?9

和
(_

的

分布趋势和
EZ8*,--

扫描得到的趋势完全吻合!轮缘含量

#图
+

右侧$均有所上升!再次说明了轮毂存在大颗粒的
?9

和
(_

的碳化物的富集"

B#
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图
Q

!

L:

%

A1

%

K)

%

&+

%

A8

%

W

和
C8

的含量二维分布图#左$和线分布图#右$

*+

,

%Q

!

A82/02/'!9+5/1+)7/+82

#

:06/

$

(29:+209+5/1+)7/+82B(

3

5

#

1+

,

4/

$

681L:

!

A1

!

K)

!

&+

!

A8

!

W

!

C8

表
G

!

不同区域的元素平均含量和统计偏析度

&():0G

!

LN01(

,

0.82/02/(295/(/+5/+.50

,

10

,

(/+8290

,

100+29+660102/(10(

元素
平均含量*

D

统计偏析度

轮毂 轮中部 轮缘 轮毂 轮中部 轮缘

8& ,',#C ,',-@ ,',,# -'-C,, -'-C!- -'-CB+

T2 #@'BC@ #@'@,@ #@'++C -'-,G" -'-!!! -'-!B-

(_ -'+,, -'+-@ -'+,@ -'-C@, -'-@G+ -'-@"B

?9 !'G#G !'+B" !'GBB -'-!CC -'-C-B -'-C!+

T% #!',B, #!'-,C #!'#,+ -'-,,, -'-!#" -'-!-C

b C'C-+ !'"!! !'"B" -'-!-! -'-CG+ -'-C#+

P% C'-!! !'"C+ C'--" -'-!G- -'-@,, -'-C,!
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图
O

!

轮缘的碳化物的形貌和成分

#

5

$&碳化物扫描电子显微下微观形貌%#

_

$&碳化物能谱分析成分图

*+

,

%O

!

A(1)+905B81

3

48:8

,<

(29.8B

3

85+/+825+2E400:6:(2

,

0

#

5

$&

T52_97/3I%2

)

J%&%

K4

_.\P

%#

_

$&

T52_97/30%I

)

%3919%6_

4

\R.

图
X

!

L:

%

A1

%

&+

和
K)

从轮毂至轮缘的元素成分的线分布图

*+

,

%X

!

A82/02/59+5/1+)7/+82B(

3

86L:

!

A1

!

&+

!

K)618BE400:47)/86:(2

,

0

!

!

结
!

论

!!

采用火花源
EZ8

技术对大尺寸的
Q>="B

涡轮盘纵剖

面中的主要合金元素
8&

!

T2

!

T%

!

?9

!

b

!

P%

和
(_

进行了

定量统计分布分析!其结果与直读光谱仪定点分析的结果具

有较好的一致性!同时采用扫描电镜结合能谱分析的方法也

解释了
?9

和
(_

在轮缘分布不均匀的原因"可见火花源原子

发射光谱原位统计分布分析技术#

EZ8

$在大尺寸金属截面

的成分定量统计分布分析上具有独特优势!分析速度快!多

元素同时定位采集!统计解析信息量大!解决了大尺寸高温

合金涡轮磐内部成分均匀度表征的难题!对于
Q>="B

合金

涡轮盘盘新型铸
g

锻变形工艺的改进和性能提高具有重要

的指导作用"

@060102.05

'

#

(

!

Y9QY

!

Q;S

!

H96Q:

!

/15&<P51/295&3.09/60/g\6

K

96//296

K

8

!

,-#+

!

B"B

&

,+!<

'

,

(

!
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Ỳ R%6

K

*&96

K

!

:̀(TJ/6

K

!

P8Q/9*0J5%

!

/15&

#李冬玲!金
!

呈!马飞超!等$

<P/15&&;2

K

905&865&

4

393

#冶金分析$!

,-#C

!

!C

#

#

$&

#<

'

#-

(

!
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Ỳ R%6

K

*&96

K

#

!

,

!
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