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基于激光诱导击穿光谱的增材制造成分梯度

不锈钢样品的成分分布研究及应用
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增材制造由于加工速度快#精度高#无需模具成形常用于制备复杂的金属部件#成分梯度样品的制

备更是金属增材制造中的热门#由于该技术目前尚未成熟#工件中往往存在较多缺陷#匹配的成分分布分析

方法的研究对成品质量监测具有重要意义+宏观的成分分布表征手段主要有激光诱导击穿光谱原位统计分

析技术$

NPL3*#R>

%和火花源原子发射光谱原位统计分布分析技术$

3
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0;D*#R>

%两种#

3
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0;D*#R>

由于激发

斑点较大不适用于增材制造样品的逐层分析#

NPL3*#R>

具有多元素同步定位分析,空间分辨率高,分析尺

度较大,样品损伤量小等诸多优势#可以实现金属块体材料的高精度成分分布表征+采用激光诱导击穿光谱

法对增材制造成分梯度不锈钢样品的成分分布表征方法进行了研究+通过对仪器参数和分析条件进行优化#

保证了分析的灵敏度以及信号的稳定性#确定最佳的测试条件为&激光灯电压
!aB?D_

#调
Z

延时
?O@

#

+

#

样品室氩气气压
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#光斑直径
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#

C

#

@

次预剥蚀#积分
!S

次剥蚀#并在该条件下绘制
[;?IOaI(C

#

$2?!OaS(C

#

\(?IBaB(C

#

\'?@BaO(C

#

32?!?aK(C

#

R!AOaB(C

#

[!IBa!(C

#

['BOKaS(C

等元素的

工作曲线#大部分元素判定系数超过
@aII

+使用
NPL3*#R>

对不同的多路送粉增材制造工艺制备出的两块

成分梯度不锈钢样品进行了面扫描#得到样品沉积面上
O

种元素的成分分布信息#分析结果同火花源原子

发射光谱原位统计分布分析技术$
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0;D*#R>

%具有良好的一致性#其定量准确性也通过火花直读光谱仪进

行了验证+该研究实现了增材制造样品的逐层分析#并通过成分分布结果对样品的制备工艺提供了指导#同

时也对两种工艺制造出的样品中重复出现沿打印方向的裂纹带的成因进行了分析#该研究对于增材制造工

艺的改进和完善具有指导意义+

关键词
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金属增材制造技术凭借其材料利用率高#无需模具成

型#加工精度高#速度快等特点#在生产复杂工件以及小批

量制造时优势显著!

!*?

"

+近年来以异种金属粉末为原料制备

的成分梯度样品受到广泛关注#但该技术工艺目前尚不成

熟#产品内部常常出现较多的缺陷导致其力学性能方面与传

统工件存在差距!

B

"

#需要配套的检测方法指导工艺的改进+

目前通常使用能谱仪$

EQ3

%,电子探针$

ER\>

%对该类样品

进行点或微区的成分定量分析#但对于大尺寸的样品而言#

由于检测的视场有限#无法实现全尺寸样品的成分分布表

征#因此其表征数据对于制造工艺的改进和产品的质量控制

有一定的局限性+

目前应用较多的宏观成分分布分析手段主要包括
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所用的光源由火花放

电所产生#由于其单火花放电的随机性和扩散性#导致其空

间定位性有所不足#其激发斑点较大同时激发易受样品表面

缺陷影响#而增材制造中每层熔覆道厚度约为
@aS

"
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CC

#故
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不适用于增材制造梯度材料的精细表



征+相比之下
NPL3*#R>

技术以聚焦的激光为激发源#激发

的束斑可低至
!@@

#

C

#对样品损伤小#空间分辨率高#成分

分布定位更加精确+本研究以增材制造成分梯度不锈钢样品

为研究对象#优化激发条件以及仪器参数后#建立工作曲

线#对样品沉积面上
O

种主要元素的成分分布进行了表征并

验证其准确性#

NPL3*#R>

凭借其较高的空间分辨率完成了

增材制造样品的逐层分析#通过对比成分分布结果对制备方

案作出选择并对两块样品重复出现的裂纹成因进行了分析#

该研究对增材制造工艺的改进起到指导作用+
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样品制备

以
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两种不锈钢粉末$北京卓合联科贸有

限公司%作为原料#其化学成分见表
!

+使用激光增材制造设

备$
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#西北工业大学%#选用
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航空高

强钢为底座#经其自动多路气动送粉装备自动配料送粉#实

现逐层激光熔覆+预期制备出样品底层为
!@@bB!JN

粉末制

成$高度
SCC

%#中间为两种粉末混合区域$高度
?@CC

%#

由下至上
B!JN

粉末占比从
!@@b

到
@b

线性变化#顶层

!@@bW&*̀-KS>

粉末制成$高度
SCC

%#最终实现样品沉积面

上各元素含量沿沉积方向呈梯度分布+共设定两种多通道送

粉程序对目标成分梯度样品进行制备#制备出
!

,和
?

,两个

成品工件+

HIM

!

仪器设备与硬件参数

激光诱导击穿光谱金属原位分析仪$

NPL3#R>*?@@

钢研

纳克检测技术股份有限公司%#仪器配备
$=i&>%

泵浦固

体激光器#波长
!@JK(C

#脉冲宽度
O(+

#罗兰圆结构分光

系统#光电倍增管
R\G

检测器#
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)
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二维平台$精度
!

#

C

%+激光通过透镜聚焦于样品表面产生等离子体#检测器

收集等离子体中的光谱信息后经过光栅分光得到各元素的光

谱强度#此时通过样品室中二维平台的电机位置对激发区域

进行定位#经过二维平台的不断移动最终完成样品表面成分

分布扫描+
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样品分析区域和采集参数

沿成分梯度方向对样品进行切割#使用
O@@

目砂纸对工

件纵剖面打磨并抛光#在优化的仪器参数与激发条件下#设

置剥蚀点间距为
?@@

#

C

#对样品沉积面进行面扫描并进行

定量分析+
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,样品的分析区域见图
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%中方框所
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,样品扫描面积
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结果与讨论

MIH
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分析条件的优化

增材制造样品中含氧量略高于传统熔铸工艺制备的样

品#导致激发样品得到的光谱信号降低+激光光源稳定性相

对较差#为提高分析的空间分辨率#应尽可能选择小的分析

光斑#但光斑较小时#定量分析的精确度和准确度会受到较

大影响#因此需要对仪器参数和激发条件进行优化+控制单

一变量#兼顾激光能量,光谱信号的强度以及稳定性分别对

泵浦灯电压,调
Z

延时,样品室气压,光斑尺寸,激光剥蚀

次数进行优化+其中样品室氩气压力与光谱信号强度以及稳

定性的关系见图
?

$

0

%和$

]

%#随着样品室气压升高各元素强

度先升高后降低且在强度最高时信号稳定性最好+分析认为

当气压过小时#等离子体膨胀,冷却较快导致元素特征谱线

强度降低#适当的气压可以抑制等离子体膨胀促进能量交

换#当气压过大时#等离子体内部通过碰撞释放能量增多#

发出的光谱信号减弱!

A

"

#此外过大的氩气流量会在样品室内

形成涡流#影响信号的稳定性+其他条件的优化与此过程相

似不一一列出#最终选用激光灯电压
!aB?D_

#调
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延时
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#
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#样品室氩气气压
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#激发光斑直径
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#

C
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次预剥蚀#积分
!S

次剥蚀作为最佳分析条件+

MIM
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校准曲线与检出限

使用元素种类以及含量匹配的不锈钢标准样品
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'
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分析样品%#
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0

@!JJS

$钢

研纳克检测技术股份有限公司%绘制
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的校准曲线+选择光谱标准

样品纯铁
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!

$[3@!@@??
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Q

%"作为空白样

品#经过
O@@

目砂纸打磨抛光#使用优化后的条件分析#共

计采集
!@

组分析数据#以背景等效浓度与
B

倍空白标准偏

差之和计算检出限#背景等效浓度与
!@

倍空白标准偏差之

和计算测定下限+各元素的校准曲线信息以及检出限,测定
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光谱学与光谱分析
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
K@

卷



图
M

!

样品室气压对元素信号的影响
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下限见表
?

+可见除
R

外其他元素校准曲线的
!

? 均超过

@aII

#且测定下限可以满足测试需求+

MIP

!

成分梯度不锈钢样品的成分分布结果

在上述条件的优化下#对两块样品纵剖面进行扫描#

!

,

和
?

,样品纵剖面
$2

#
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#

\'

#
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和
R

元素成分

二维分布以及线分布$

8

轴为成分梯度方向距离底座的距离#

Q

轴为元素含量
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%分别如图
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元素工作曲线与检出限&测定下限
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MIS

!

分析结果的验证

?aKa!

!

成分分布趋势的验证

为验证
NPL3*#R>

扫描结果中的成分分布趋势#使用

3

6

0;D*#R>

$钢研纳克检测技术股份有限公司制造%对
!

,样

品进行分析#由于火花斑点较大无法分析距离样品边缘太近

的位置#因此可分析长宽均较
NPL3

小
SCC

左右#选取
B@

CC

$

8

%

n?KCC

$

Q

%区域内主要成分梯度元素
$2

#

\(

和
\'

进行了成分分布分析#其二维分布结果见图
S

+选取相同位

置的
NPL3*#R>

与
3

6

0;D*#R>

线分布结果进行对比#对比结

果见图
J

+从二维分布图中可以看出
NPL3*#R>

扫描结果的

精细度明显优于
3

6

0;D*#R>

#能更精确的反映样品表面成分

变化趋势+从线分布对比中可以看出两种表征方式给出的成

分线分布趋势较为接近#但由于火花斑点较大#分辨率较

低#曲线更加平滑+

?aKa?

!

定量结果的验证

直读光谱激发点直径约为
BCC

#

NPL3

激发光斑直径约

为
@a?CC

#故直读光谱的激发斑点面积是
NPL3

激发面积的

?@@

倍以上+由于工件纵剖面内成分变化较快#直读光谱无

法为较小区域内提供准确的定量值与
NPL3*#R>

定量值进行

对比#故将
?

,样品底座切除#使用
G,-;C'3:2-(72F2:>TN*

KKJ@

火花直读光谱对工件的未经过混粉的上下表面进行定

量分析+在优化后的条件下#同样使用
NPL3*#R>

对
?

,样品

的上下表面进行定量分析#每组采集点数为
BnB

阵列#上下

表面各激发十组#计算十组定量数据的平均值+两种定量方

法的定量值见表
B

#各元素的定量分析结果基本一致+

MIT

!

增材制造样品成分分布研究与应用

?aSa!

!

对增材制造样品逐层分析

从图
K

的
$2

元素成分二维分布图中可以明显看出元素

含量的变化和分层#图
A

为
?

, 样品分析区域中
8jO

"

!K

CC

#

Qj!S

"

?@CC

处
$2

元素成分二维分布图#从图中可

以看出
A

层不同混合比例的粉末逐层熔融,沉积的轮廓+同

?I??
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书书书

图
!

!

"

!样品中
#$

!

%&

和
%'

的含量二维分布

($

)

*!

!

+,-'&./&.0$1.2$34.$'&'5#$

!

%&

!

%'5'2#'*"167

8

9/

图
:

!

两种方法线分布结果对比

($

)

*:

!

-'7

8

62$1'&'59$&/0$1.2$34.$'&2/149.1'5.;'7/.<'01

表
=

!

定量分析结果

>639/=

!

?

46&.$.6.$@/6&69

A

1$12/149.1

元素

上表面 下表面

!"#$%&'(

分析结果"
)

火花直读光谱仪

分析结果"
)

相对偏差

"

)

!"#$%&'(

分析结果"
)

火花直读光谱仪

分析结果"
)

相对偏差

"

)

*+ ,-,./ ,-,.0 10-, .-12 1-33 3-4

$5 ,-3/ ,-22 3-1 ,-66 ,-07 12-,

85 .-41 .-/3 /-7 1,-.1 3-30 .-2

*9 ,-.4 ,-.. 10-, 1-14 1-,1 10-,

:; 17-2/ 12-.. .-, 1/-/2 1/-.7 .-4

: ,-1. ,-11 3-1 ,-,., ,-,17 17-,

' ,-,.. ,-,13 14-, ,-.7 ,-00 12-,

:+ ,-13 ,-.1 3-4 ,-,.. ,-,.2 .1-,

图
B

!

+

!样品
#$

元素成分二维分布图

($

)

*B

!

+,-'&./&.0$1.2$34.$'&'5#$5'2#'*+167

8

9/

时可以看出层与层之间的元素含量呈波浪状分布!这是制造

时激光产生的熔池使制造层与前一层之间的物质和成分产生

少量交换的结果#激发光斑的直径为
.,,

!

<

!样品中成分分

层的高度约为
,-7<<

!与每层熔覆道厚度
,-4

"

1-,<<

相

吻合#可见
!"#$%&'(

实现了增材制造样品的逐层分析!可

以对较大的样品表面区域内进行精细化的成分定量扫描#

.-4-.

!

对增材制造工艺的指导

1

#样品纵剖面中各元素含量沿沉积方向呈峰谷交错式

分布!且各元素含量变化趋势一致见图
0

!与预期的元素含

量梯度不同$

.

#样品的元素含量沿沉积方向呈线性分布见图

6

!说明
.

#样品的配料送粉工艺更适合成分梯度样品的制

造#常规分析手段表征
1

#样品时!只能发现成分梯度异常情

况!但无法得知是制造缺陷导致局部区域成分异常还是制造

工艺不适用导致的整体成分异常#可见
!"#$%&'(

可以提供

03..

第
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较为详细的工件成分分布结果!便于制备工艺的对比与优

化#

.-4-0

!

增材制造缺陷成因的分析

1

#和
.

#样品分别在各自扫描区域
!=1.-4

"

17-4<<

!

!=2-,

"

1.-,<<

产生横向裂纹带!见图
2

#由图
0

%图
6

中

线分布结果可知两块样品裂纹带区域各元素含量均在相似的

范围内变化!其中
85

的含量范围均在
/)

"

2)

#结合扫描

电镜能谱对裂纹区进行观察!裂纹周围区域的形貌和成分如

图
3

&

>

'和&

?

'所示!经过分析!认为裂纹的产生可能与该区

域为马氏体与奥氏体的过渡区有关!因此在异种金属粉末送

粉打印的设计阶段!需要注意选择性质较为匹配的金属粉末

作为原料#可见
!"#$%&'(

的成分分布结果还可以协助分析

和判断工件缺陷的成因#

图
C

!

样品表面裂纹带

&

>

'(

1

#样品$&

?

'(

.

#样品

($

)

*C

!

-26DE36&0'&167

8

9/14256D/

&

>

'(

8+-1@><

A

BC

$&

?

'(

8+-.@><

A

BC

!

图
F

!

裂纹区域分析

&

>

'(裂纹区域形貌$&

?

'(裂纹区域成分$&

D

'(

1

#样品裂纹区域
85

含量$&

E

'(

.

#样品裂纹区域
85

含量

($

)

*F

!

G&69

A

1$1'5D26DE/062/6

&

>

'(

FGC<+;

A

G+B+

HI

+JKGCD;>DLCE>;C>

$&

?

'(

FGCD+<

A

+@5K5+9+JKGCD;>DLCE>;C>

$

&

D

'(

!59CE5@K;5?MK5+9+J85CBC<C9KD+9KC9KJ+;8+-1@><

A

BC

$&

E

'(

!59CE5@K;5?MK5+9+J85CBC<C9KD+9KC9KJ+;8+-.@><

A

BC

0

!

结
!

论

!!

将配备罗兰圆光学系统和
'*F

检测器的激光诱导击穿

光谱仪用于增材制造成分梯度不锈钢样品成分分布的表征!

经仪器参数与激发条件的优化后!通过光谱定点分析以及高

精度扫描实现了大尺度成分分布分析并获得了成分定量分析

结果#得到了不同配料送粉工艺制备出的样品沉积面中
2

种

主要元素的成分分布定量信息!分析结果同
$

A

>;L%&'(

以

及火花直读光谱仪分析结果对照一致性较好!其成分分布空

间分辨率明显优于
$

A

>;L%&'(

#根据成分信息对成分梯度不

锈钢样品制备工艺进行了选择!在分布结果中可以观察到粉

末逐层熔融沉积的轮廓!成分的分层高度与熔覆道高度较为

一致!说明
!"#$%&'(

凭借较高的空间分辨率可以实现增材

制造样品的逐层分析#

!!

两块样品分析区域中均出现横向的裂纹带!通过裂纹带

区域成分分布结果&

85

含量在
/

"

2)

'!配合扫描电镜能谱

结果分析其成因可能与该区域为马氏体与奥氏体过渡区有

关!反映了在异种金属粉末送粉打印的原料选择阶段!原料

匹配的重要性#本研究对增材制造工艺以及参数的改善方面

有着重要的指导意义#
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