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要
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YP

钢被广泛应用于汽车及家电面板领域!对表面质量要求非常严格!夹杂物的存在对
YP

钢冷轧板

的表面质量和性能具有显著影响!因此必须对铸坯表面进行清理#由于生产工艺的差别!开浇过程钢水夹杂

物未充分上浮!以及连铸机升速过程中液面波动引起的保护渣被卷入等诸多原因导致了
YP

钢表层夹杂物数

量"种类和尺寸分布的不确定性!因此系统研究
YP

钢铸坯中夹杂物分布的定量表征方法!对于探寻
YP

钢表

层夹杂物分布规律!确定合适的铸坯表层清理深度!实现对结晶器内夹杂物的控制具有重要意义#金属原位

统计分布分析技术通过对经无预燃"连续扫描激发的火花放电所产生的元素光谱信号进行高速数据采集和

解析!可实现大尺寸金属样品中夹杂物含量和尺寸的快速定量分布分析!将火花源
+

原位统计分布分析技术

与扫描电镜能谱分析相结合!研究了
YP

钢中夹杂物的异常放电行为!制备了与待测试样匹配的
YP

钢粒度分

布参考物质!探讨了
YP

钢中
8&

的异常光谱信号与氧化物夹杂粒度分布的相关性!发现夹杂物组成元素异常

信号净强度与夹杂物粒径的二元线性回归方程具有良好的线性相关性!并由此建立了基于火花源原位统计

分布分析技术的
YP

钢夹杂物组成"含量和粒度分布表征方法#研究了
YP

钢外弧处皮下
"

"

<HH

处的夹杂

物含量"组成和粒度分布的变化规律!发现
YP

钢中的氧化物夹杂主要由两类组成&一种是脱氧产物!主要

为单一的氧化铝!另一种是卷渣夹杂物!主要为
8&

!

@5

和
.9

的复合夹杂物!靠近表层的
"'=

和
*'"HH

处

的夹杂物含量较低!皮下
*'=

"

-'=HH

处夹杂物含量相对较高!而且存在较多的
8&

和
@5

的复合夹杂物!

平均粒径也较大!但至皮下
<'"HH

处夹杂物含量和粒径都有所下降#该表征方法的建立对于改进
YP

钢生产

工艺具有重要指导作用#

关键词
!

夹杂物(火花源原位统计分布分析技术(

YP

钢(粒度分布(铸坯表面

中图分类号#

?#=,'<

!!

文献标识码#

8

!!!

#&'

#

*"'<J#!

$

N

'9336'*"""+"=J<

!

-"-"

"

"#+*,*"+"#

!

收稿日期#

-"*J+"#+"=

%修订日期#

-"*J+*"+*"

!

基金项目#国家重点研发计划重大科学仪器设备开发专项$

-"*,OPP"*"#-"=

%资助

!

作者简介#李冬玲!

*J,<

年生!钢研纳克检测技术股份有限公司高级工程师$正高级%

!!

/+H59&

&

&97%6

W

&96

W!

6030S965'0%H

引
!
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!!

近年来!以
YP

钢为代表的汽车面板钢广泛应用于汽车

及家电面板等领域!对表面质量要求非常严格!夹杂物的存

在对冷轧产品的表面质量和性能有显著的影响*

*

+

#在
YP

钢

连铸过程中!由于结晶器弯月面处形成1钩状2坯壳!钢液中

聚集上浮的夹杂物极易被其捕捉!导致铸坯表层部位大型夹

杂物数量增多*

-+=

+

!必须对铸坯表面进行清理!但清理深度

还需要进一步的研究!清理深度不足!则可能无法有效去除

大颗粒夹杂物!清理深度过大!则铁损增加!导致清理成本

增加#而生产工艺的差别也导致了
YP

钢表层夹杂物数量"种

类和尺寸分布的不确定性!因此系统研究
YP

钢铸坯夹杂物

分布的定量表征方法!对于探寻
YP

钢表层夹杂物分布规律!

确定合适的铸坯表层清理深度!实现对结晶器内夹杂物的控

制具有重要意义#

目前有多篇文献*

*

!

#+F

+报道了采用扫描电镜结合能谱分

析的方法对夹杂物的进行统计分析检验!但由于扫描电镜所

观察的视场有限!在做大尺寸截面夹杂物统计分析时非常耗

时!当采用自动扫描统计功能时!统计的夹杂物为
=

或
*=

#

H

以上!这将导致一些夹杂物发生漏检或误判!因此对其

夹杂物的定量分析结果的代表性还存在疑问#金属原位统计

分布分析技术通过对无预燃"连续扫描激发的火花放电所产

生的元素光谱信号进行高速数据采集和解析!可获得反映材

料性质的各种信息!在实现大尺寸铸坯偏析分析的同时!获

得夹杂物含量和尺寸的快速定量分布分析*

J+*-

+

#但不同工艺



和不同材料的夹杂物原位统计定量分布表征必须依赖匹配的

夹杂物定量分析模型的建立!已有报道里面均没有涉及针对

YP

钢夹杂物粒度分布的金属原位统计定量方法的系统研究#

本文将火花源
+

原位统计分布分析技术与扫描电镜能谱分析

相结合!

YP

钢中夹杂物的异常放电行为!探讨了研究了
YP

钢中
8&

的异常光谱信号与氧化物夹杂粒度分布的相关性!

以已知粒度分布类型匹配的
YP

钢样品为参考样品!绘制了

YP

钢夹杂物粒度分布的火花光谱定量工作曲线!建立了基于

火花源原位统计分布分析技术的
YP

钢夹杂物表征方法#研

究了
YP

钢外弧处皮下
"

"

<HH

处的夹杂物含量"组成和粒

度分布的变化规律!对于
YP

钢的工艺改进具有重要的指导

作用#

*

!

实验部分

(,(

!

原位统计分布分析仪器及参数

所用仪器为
?L8+*""

金属原位分析仪!仪器的基本参

数如表
*

所示#相对于元素的偏析分析!夹杂物的原位统计

分布分析与仪器的扫描方式密切相关!由于单个脉冲中火花

扩散放电的区域为约
-

"

!HH

!如果仪器扫描的步距太小!

逐行扫描时!将会有一定面积的重合!产生夹杂物的重熔!

导致夹杂物对光谱信号的贡献减少!因此本研究将仪器的扫

描步距设定为
!HH

#

表
(

!

&L<B(QQ

仪器参数

-1?7/(

!

'2958>0/25

3

1810/5/894:&L<B(QQ

项目 数值

激发频率-
ER =""

激发电容-
;P ,'"

激发电阻-
-

#'"

火花放电间隙-
HH !'"

氩气纯度-
K

4

JJ'JJJ

氩气流量-$

A

'

H96

I*

%

J'"

信号采集速度-$

gER

'通道I*

%

*#"

扫描速度-$

HH

'

3

I*

%

*

(,;

!

原位试验样品的制备

待分析样品为
-<"HH

厚的
YP

钢铸坯!其参考成分如表

-

所示#沿外弧方向表面至内部进行逐层的切削和磨制!并

逐层进行夹杂物的原位统计分布分析!控制每层的间距为

"'=HH

#表层由于一些沾污或氧化皮的存在!没有进行原位

分析!分析的截面分别距表层为
"'=

!

*'"

!

*'=

!

-'"

!

-'=

和

<'"HH

#每层的分析部位和区域保持一致!扫描面积为
#"

表
;

!

')

钢铸坯的成分范围!

^

"

-1?7/;

!

!40

3

49*5*426425/25812

+

/4:')95//7971?

$

^

%

X&/H/61 @%61/61 X&/H/61 @%61/61

@

5

"'""< M6

5

"'*"

"

"'-"

L

5

"'""# B9

5

"'"!

"

"'"F

.

5

"'"", .9

5

"'"<

?

5

"'""< 8&3

5

"'"-

"

"'"=

(

5

"'""!

HHG<#HH

$图
*

%#采用
!#

目树脂砂纸磨制样品!表面用

乙醇清洗并吹干#

图
(

!

样品的分析区域

)*

+

,(

!

<217

@

5*61718/14:910

3

7/

(,C

!

夹杂物形貌和数量的扫描电镜观察

从
YP

钢铸坯内部截取一个
#"HHG<#HHG*=HH

的

块状样品!其中
#"HHG<#HH

的截面与表层平行!沿该截

面均分为两块试样!一块用于金属原位统计分布分析并绘制

铝夹杂物粒度的火花光谱定量工作曲线#另一半继续平均分

割为
#

个
*"HHG*FHHG*=HH

的小样品!将每块样品与

表面平行的截面进行抛光处理#采用
:.M+#!""

扫描电子显

微镜$日本电子%观察了六块样品中夹杂物的形貌!并采用

XC

.

h

能谱仪对夹杂物成分进行了分析#统计夹杂物的颗粒

尺寸和数目时!扫描电镜的放大倍数设置为
-"""

倍!每块

样品参加统计的视场个数为
-""

个!最终汇总
#

块小样品的

夹杂物数量和尺寸分布!统计的视场面积约为
!HH

-

#

-

!

结果与讨论

;,(

!

')

钢中夹杂物的异常放电行为研究

对从
YP

钢铸坯内部截取的试样进行了扫描电镜观察和

夹杂物组成分析$图
-

,图
=

%!可知
YP

钢中的主要夹杂物为

氧化铝!且基本小于
=

#

H

!但也会有少量复合的
8&

和
@5

夹

杂物和含钛夹杂物#大于
=

#

H

的夹杂物较少!主要以纯的

氧化铝为主#当火花放电激发到含有夹杂物的区域时!在夹

杂物边缘会产生优先放电!小颗粒夹杂物在
=

"

*"

次脉冲放

电时即有明显的被激发"侵蚀的迹象$图
#

%!而当放电脉冲

次数达
="

次时!放电点明显增多!夹杂物的边缘和中心都有

被激发的痕迹$图
,

%#可见夹杂物边缘的优先放电以及夹杂

物中某些元素产生局部浓度富集!导致了夹杂物组成元素的

光谱强度会异常增高!这些异常光谱信号里面包含了大量夹

杂物的状态信息#对
YP

钢内部截取的
#

个小样品中的氧化

铝夹杂物进行了数量和尺寸统计$表
<

%!发现
YP

钢中的氧化

铝夹杂物总体较少!在参与统计的
*-""

个视场中仅统计到

=-<

个氧化铝夹杂物!

*

"

=

#

H

的夹杂物占了极大比例#而

大颗粒夹杂基本分布较为弥散!

*

和
-

号样品中几乎都没有

出现大于
*"

#

H

的夹杂物!而在
=

和
#

号区域发现相对较多

的大于
*"

#

H

的颗粒!可见必须对样品进行大尺寸范围的夹

杂物统计分布分析!才能使夹杂物定量表征结果更具代表

性#

**,*

第
#
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图
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钢中的氧化铝夹杂物形貌和组成
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+
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图
D

!

')

钢中的氮化钛夹杂物形貌和和组成
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+

,D

!
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图
I

!

样品
(Q

次放电的激发点形貌

)*

+

,I

!

N48

3
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+@

4:/R6*5/=9

3

45E*5.5/29

3

18\9

图
C

!

')

钢中的复合夹杂物形貌和组成

)*

+

,C

!
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3
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+@
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3
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3
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图
F

!

')

钢中的大颗粒氧化铝夹杂物形貌和组成

)*

+

,F

!
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3
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3
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+
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图
J

!

样品
FQ

次放电的激发点形貌

)*

+

,J

!

N48

3

.474

+@

4:/R6*5/=9

3

45E*5.:*:5

@

9

3

18\9

表
C

!

I

块小样品的不同粒度区间的氧化物夹杂颗粒数目

-1?7/C

!

'267>9*42

3

185*67/2>0?/8*2=*::/8/259*H/812

+

/:8409*R90177910

3

7/9

粒度区间-
#

H "

"

< <

"

= =

"

, ,

"

*" *"

"

*=

&

*=

求和

* =" <- < * " " F#

- !! <" ! * * " F"

< <# <F # = < < J*

! != -< < < " - ,#

= =* -! ! < < = J"

# !< <# F , - ! *""

总计
-#J *F< -F -" J *! =-<

数量百分比-
K =*'!< <!'<< ='-= <',= *'#J -'#< *""

;,;

!

')

钢中异常火花信号与夹杂物粒径分布的相关性研究

相同时间序列段上
8&

!

@5

和
.9

的火花光谱如图
F

所示!

可见
8&

和
@5

元素光谱上出现了许多强度异常高的信号!并

且在某些时间点同时出现了异常!但
.9

通道中的异常信号

不明显#通道合成的结果表明
YP

钢中主要有
8&

的氧化物!

也会出现少量的
8&

和
@5

复合夹杂物!与扫描电镜和能谱分

析结果相符#钢中硅大部分固溶在基体中!形成氧化物的比

例相对较低!因此
.9

元素的异常信号较少#钢中的
@5

基本

以夹杂物的形式存在!因此即使微量的
@5

存在也会呈现出

明显的异常信号#从表
<

的数据可以看出!

YP

钢样品包含多

种不同粒径的夹杂物!通过扫描电镜的多视场统计得出了不

同粒径的夹杂物的数量百分数!因此可以将该块已知粒度分

布的
YP

钢样品视为粒度分布的集合参考物质!并与主要夹

杂物元素
8&

的异常光谱信号建立相关关系!绘制强度和粒

-*,*
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径的定量工作曲线#异常火花信号的判断依据是在
J=K

的置

信概率下!当某个时间点的元素光谱信号强度超过其光谱总

体平均强度与两倍标准偏差之和时!该信号被视为异常信

号#通过异常信号出现的频次占总体信号频数的比例可以求

得
YP

钢中夹杂
8&

的含量*

=

+

#据此法求得的该块
YP

钢的夹

杂铝为
"'""-"K

!与样品的总氧含量匹配较好!说明夹杂物

含量的定值较为可靠#所得异常火花净强度$异常光谱信号

强度与总体平均强度的差值%与夹杂物粒径的多元线性回归

曲线如图
J

所示#可见夹杂物粒径在
=

#

H

以下时!异常火

花净强度与粒径几乎呈一元线性关系!但随着夹杂物颗粒的

增大!异常信号强度的增加更加明显!二元线性回归方程的

相关系数较好!数值高于
"'JJ

!说明夹杂物粒径的平方与异

常信号密切相关#同时也表明当激发深度基本一致的情况

下!待测截面上的夹杂物面积分数对异常强度具有直接贡

献#该多元线性回归曲线可用于未知
YP

钢样品的粒度分布

图
M

!

<7

%

!1

和
$*

的火花光谱图图

)*

+

,M

!

$

3

18\9

3

/658>04:<7

!

!112=$*

的统计表征#

图
O

!

异常火花净强度与夹杂物粒径的相关性

)*

+

,O

!

"/715*429.*

3

?/5E//25./2/5*25/29*5

@

4:1?2480179

3

18\12=*267>9*429*H/

;,C

!

')

钢表层夹杂物定量分布分析结果

采用
?L8*""

对
YP

钢从表层到内部
"

"

<HH

的区域的

进行了逐层面扫描!其中
8&

的二维分布图如图
*"

所示#可

以看出
YP

钢在皮下
*'=

"

-'=HH

之间
8&

的分布较为不均

匀!有很多红色的异常高含量点出现!利用
-'-

所述的多元

回归方程对样品中的铝夹杂物进行了粒度分布定量表征!不

同层的夹杂物含量"粒度分布的原位统计分布分析结果如表

!

和表
=

所示#同一区域
YP

钢在皮下
*'=

"

-'=HH

处总
8&

含量较高!偏析也较为严重!其统计偏析度均超过
"'-<

!同

时夹杂
8&

的含量在
*'=

和
-'=HH

处达到一个较大值
"'""-

FK

#可知
YP

钢中的夹杂物颗粒主要为
"

"

=

#

H

!但也存在

一些大于
*"

#

H

的夹杂物#同时不同皮下深度夹杂物的组成

结构$表
#

%也存在一定差异!在皮下
*'=

和
-'"HH

处!

8&+

@5

的复合夹杂物较多!数量百分数超过
*FK

#

图
(Q

!

不同皮下深度的
<7

的二维分布图

)*

+

,(Q

!

;#=*958*?>5*42

+

81

3

.4:<7*2=*::/8/25=/

3

5.?/2/15.5./9>8:16/

;,D

!

')

钢外弧方向皮下不同深度处氧化物夹杂物的分布规

律

不同外弧方向皮下深度的夹杂物含量和粒度分布以及组

成变化趋势如图
**

和图
*-

所示#依据组成成分的不同!皮

下夹杂物分成两大类&一种为脱氧产物类!其成分较为简

单!主要氧化铝!另一种为卷渣类!主要来源是钢包渣"中

间包渣及连铸保护渣!其成分较为复杂!为包含
8&

!

@5

!

.9

等元素的复合夹杂物#

YP

钢表层
"

"

<HH

中的夹杂物主要

以脱氧产物氧化铝为主!但也有一些卷渣类夹杂物引入#由

图
**

可知!在皮下
*'=

"

-'"HH

处!

8&@5

的复合夹杂物有

较大增加!说明在此区域有一些保护渣卷入其中!也导致了

脱氧类夹杂物比例的下降#文献*

<

+物理模拟结果表明!

YP

<*,*

第
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表
D

!

<7

的统计分布分析结果

-1?7/D

!

$515*95*6=*958*?>5*428/9>7594:<7

深度

-

HH

总
8&

含量-
K

最大

偏析度

统计

偏析度

夹杂
8&

含量-
K

8&

夹杂物平

均粒径-
#

H

"'= "'"!! -'*", "'*#=# "'""*<J !'J=!

*'" "'"!< *'J<J "'-*<< "'""*"F #',,J

*'= "'"=* *',!# "'-==, "'""-F< =',-F

-'" "'"=" -'#,# "'-!-" "'""-<- =',<-

-'= "'"=- -'-JJ "'-<!- "'""-F* ='F==

<'" "'"!, -'"F= "'*,,- "'""*F< ='=<-

表
F

!

不同层的粒度分布结果!

^

"

-1?7/F

!

$*H/=*958*?>5*428/9>759:840=*::/8/2571

@

/89

$

^

%

粒度-
#

H "'=HH *'"HH *'=HH -'"HH -'=HH <'"HH

"

"

< ="'FF <!'=< !*'F" !<'"" !-'#F !#'*,

<

"

= *J'!- -*'*= -*',J -*'#J -*'-J -"'*#

=

"

, **'-= *='"" *!'"= *-'#= *-'!# *-'"#

,

"

*" #'FF J'=# ,'F, ,'#, ,'F# ,'-=

*"

"

*= -'*< <'<< -'!! -'=" -'=J -'<J

*=

"

-= J'!! *#'!< *-'"# *-'!F *<'*- **'J,

表
I

!

不同层的各类
<7

系夹杂物所占百分数!

^

"

-1?7/I

!

L/86/251

+

/4:177\*2=94:17>0*2>0

*267>9*42:840=*::/8/2571

@

/89

$

^

%

深度-
HH 8&+? 8&+@5+? 8&+.9+? 8&+@5+.9+?

"'= F"'=, J'#" !'=- ='<*

*'" ,F'<= *<'<" !'#, <'#F

*'= ,!'*= *F',F !'-* -'F#

-'" ,-'J= --'"F <'=- *'!=

-'= ,F'=* *!'!, <'#J <'<<

<'" F*'J* *<'"J -'JF -'"-

图
((

!

不同外弧方向皮下深度夹杂物含量的变化

)*

+

,((

!

!40

3

49*5*426.12

+

/4:*267>9*429

*2=*::/8/25=/

3

5.?/2/15.

钢夹杂物多在结晶器弯月面附近被凝固钩捕集!另有少部分

在液面以下被凝固钩捕集!由此造成坯壳表层不同深度夹杂

物数量不同#在流股冲刷作用下!夹杂物可能逃离凝固钩返

回到钢液中#在皮下
"'=

"

*'"HH

处!夹杂铝的含量均较

低!说明大量的夹杂物已经上浮#

"'=HH

处
"

"

=

#

H

的夹

杂物相对较多!平均粒径也较小!而皮下
*'"HH

处!夹杂

8&

的含量较少!没来得及上浮的夹杂物颗粒较大!平均粒径

达
#',,J

#

H

!大于
*"

#

H

的夹杂物接近
-"K

#

*'=

"

-'=HH

处的夹杂物含量较多!粒度差别不大!但
*"

"

-=

#

H

大颗粒

夹杂物都比皮下
"'=HH

处要多!说明凝固钩对该部位上浮

的夹杂物有一定的捕捉作用#到皮下
<'"HH

处!夹杂物含

量和平均粒径有所降低#

图
(;

!

不同皮下深度夹杂物含量和尺寸的变化

)*

+

,(;

!

!425/2512=9*H/6.12

+

/4:*267>9*429*2=*::/8/25

=/

3

5.?/2/15.5./9>8:16/5./9>8:16/

<

!

结
!

论

!!

将火花源
+

原位统计分布分析技术与扫描电镜能谱分析

相结合!研究了
YP

钢中夹杂物的异常放电行为!并制备了匹

配的
YP

钢粒度分布参考物质!探讨了
YP

钢中
8&

的异常光

谱信号与氧化物夹杂粒度分布的相关性!发现夹杂物组成元

素异常信号净强度与夹杂物粒径的二元线性回归方程具有良

好的线性相关性!说明夹杂物粒径的平方与异常信号密切相

关#同时也表明当激发深度基本一致的情况下!待测截面上

的夹杂物面积分数对异常强度具有直接贡献#并由此建立了

基于火花源原位统计分布分析技术的
YP

钢夹杂物组成"含

量和粒度分布表征方法#研究了
YP

钢外弧处皮下
"

"

<HH

处的夹杂物含量"组成和粒度分布的变化规律!发现
YP

钢表

层
"

"

<HH

中的夹杂物主要以脱氧产物氧化铝为主!但在

皮下
*'=

"

-'"HH

处!由于一些保护渣的卷入导致
8&@5

的

复合夹杂物有较大增加#

*'=

"

-'=HH

处的夹杂物含量较

多!粒度变化不大!但
*"

"

-=

#

H

大颗粒夹杂物都比皮下

"'=HH

处要多!说明凝固钩对该部位上浮的夹杂物有一定

的捕捉作用!到皮下
<'"HH

处!夹杂物含量和平均粒径有

所降低#该表征方法的建立对于
YP

钢工艺的具有重要指导

作用#
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