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钛合金凭借其强度高(耐蚀性好(耐热性高等特点已经被广泛应用于航天(海洋(生物医药等诸多

领域$其中
5(:B3":0_

!

5!0

"合金的耐热性(强度(塑性(韧性(成形性(可焊性(耐蚀性和生物相容性均较

好$已成为钛合金工业中的王牌合金%钛合金在激光焊接时$加入表面活性剂可以增加焊缝熔深(提高焊接

效率(改善焊缝微观组织的不均匀性$但是可能会改变熔合区和焊缝区中元素含量及其分布状态$从而可能

会对材料的性能产生一定的影响%运用
]8A9

分析技术对
5!0

钛合金焊接试样表面进行面扫描同步获得多

元素成分信息$同时结合原位统计分布分析方法!

4T3

"$实现了对钛合金母材(熔合区(焊缝成分及其分布

状态的快速表征$为活性剂的选择和焊接后钛合金的材料性能提供一种新的评价手段%选取了两个使用不

同活性剂进行焊接的
5!0

钛合金薄板试样$选取焊缝纵切面方向作为分析面$采用
+,1

目的氧化铝砂纸进

行表面处理$利用
]8A94T3

系统进行成分分布统计表征%首先$对激发光斑和剥蚀条件进行条件优化$最

终选择
,11

#

'

的激发光斑(

*1

个预剥蚀脉冲
*1

个剥蚀脉冲进行实验$并建立了钛合金中
!

$

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

六个元素的校准曲线!其中
9(

元素主要来自活性剂")然后对钛合金焊接样品进行了区域扫描$并对元

素含量和分布状态进行了统计表征%同时$在钛合金焊接样品的不同部位进行分区取样$采用高频红外法分

析
!

元素含量$并与
]8A94T3

结果进行比对$两种测试方法结果吻合%元素
3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

分布结果

与微束
W

荧光光谱法对应性较好%运用
]8A94T3

技术实现了对钛合金母材(熔合区(焊缝中多元素的成分

分布表征$为快速判定钛合金焊缝中成分及分布状态提供了全新的评价表征手段%

关键词
!
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钛合金虽然发展时间短$但由于它具备耐热性(耐蚀

性(弹性(抗弹性和成形加工性良好等特点&

*

'

$已经被应用

于航天&

,

'

(海洋&

+:0

'

(生物医药&

2:B

'等很多领域%焊接工作是

钛合金实际应用时易发生材质失效的重要环节)通过有目的

地进行焊接工艺评定是焊接钛合金的前提%用激光焊接
5!0

钛合金样品$选取均含有
9(

元素的两种活性剂覆盖于钛合

金焊缝处进行焊接%活性剂的加入可以改善焊缝微观组织的

不均匀性&

;

'

$但是可能会改变熔合区和焊缝区中元素含量及

其分布状态$从而可能会对材料的性能产生一定的影响%因

此$钛合金焊缝中元素含量及其分布状态的正确表征$可以

对活性剂的选择和焊接后钛合金的材料性能提供一种评价手

段%目前研究元素成分分布的主要分析方法有扫描电子显微

镜能谱法(电子探针显微分析和微束
W

射线荧光分析等$前

两种方法均难以给出元素分布的定量分析结果$微束荧光法

对轻元素的定量较困难$例如本实验中的涉及到的
!

$

3"

和

9(

元素%

]8A9

技术凭借其可分析较宽的波长范围$可多元素同

时快速分析$以及较好的空间分辨能力等优势$在钛合金分

析&

>:**

'和焊缝分析&

*,

'已有一些报道$但还没有关于钛合金焊

缝成分分析的文章%本文结合
]8A9

技术和
4T3

分析方法$

实现对钛合金母材(熔合区(焊缝的成分及其分布状态的快速

表征$为判定钛合金焊接的性能提供一种新的评价表征手段%

*

!

实验部分

!6!

!

仪器及参数

实验采用钢研纳克检测技术股份有限公司自主研发的



]8A94T3

分析仪!

]8A94T3,11

"$图
*

为
]8A94T3

系统的

原理图%主要由激光光源(分光系统(检测器(抽真空充氩

气的密闭样品仓(样品控制扫描系统和光谱信号采集系统等

组成%其中激光光源采用波长
*1B0)'

的
FOfU3@

纳秒脉

冲激光器$频率
*17Q

(脉冲能量
>2'b

(曝光延时
,02

#

$

)

光谱分光系统采用
T#$IJK):?L)

&

K

光路结构$分辨率优于

1.1*)'

)样品控制扫描系统为高精度二维移动控制台$行

程
>2''<>2''

%

图
!

!

QLT$FR#

系统示意图
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+
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-'1,2QLT$FR#9

8

9/*1

!6?

!

样品制备

待分析样品为
0''

厚的
5!0

钛合金板焊接样品$两块

钛合金板焊接交界处的上表面均匀涂抹活性剂$然后采用激

光焊手段焊接%钛合金成分参考标准
@A

,

5+B,1.*

/

,11;

2钛及钛合金牌号和化学成分3中的
5!0

%截取焊缝纵切面作

为分析面$分析焊缝深度方向的成分分布$见图
,

!

#

"所示%

]8A94T3

和微束
W

荧光的面扫描分析取样厚度为
*+''

$

其截面长度为
+1''

$宽度即为钛合金板的厚度
0''

)

]8A94T3

和微束
W

荧光的面扫描分析结束后$按图
,

!

#

"截

取厚度为
+''

的样块作为高频红外法的实验样品$然后按

图
,

!

H

"中
*

/

B

号分别在不同位置剪切约
1.*

&

的样品进行

实验%

图
?

!

样品示意图
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+
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结果与讨论

?6!
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QLT$FR#

定量表征方法的建立

测试数据的稳定性和工作曲线的线性是成分分布分析的

基础$使用
*

&钛合金焊接样品对
!

$

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

六

种元素进行了条件优化实验%首先对激光激发的光斑和剥蚀

条件进行了优化$然后利用选定的标准样品建立了
]8A94:

T3

定量表征钛合金的校准曲线%

,.*.*

!

激光光斑的选择

不同的激光光斑对信号的强度和稳定性均有影响$从而

影响实验结果的准确性%通过改变机械光阑的直径改变激光

光斑的大小$最终选用
*11

!

+11

#

'

的激光光斑$

21

#

'

间

隔进行实验$每个光斑尺寸在样品不同位置激发
*1

次并记

录信号强度的平均值和
?9C

$结果见图
+

和图
0

%由图
+

可

知$信号强度均随着光斑尺寸的增大而升高%由图
0

可知$

当光斑尺寸为
,11

和
+11

#

'

时$大部分元素信号的
?9C

较

小$即稳定性最好$但选择
+11

#

'

时
!

和
5(

的稳定性较

差%并且考虑到样品测试宽度较小!约
,

!

+''

"$小光斑可

增加测试点数$增加数据的测试可靠性$因此实验最终选择

,11

#

'

激光扫描光斑%

图
A

!

光斑直径与光谱信号强度的关系

5.

+

6A

!

%*)'/.,:90.

<

(*/3**:9

<

,/9.Y*':;

9

<

*4/-')9.

+
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图
@

!

光斑直径与光谱信号稳定性的关系

5.

+

6@

!

%*)'/.,:90.

<

(*/3**:9

<

,/9.Y*':;

9

<

*4/-')9.

+

:')9/'(.)./

8

,.*.,

!

剥蚀条件的选择

预剥蚀可以去除样品表面的污染物$同时也会改变样品

表面形貌从而降低等离子体光谱信号的收集难度%图
2

是在

钛合金样品同一个位置连续激发
21

个脉冲$分别采集每个

脉冲的光谱强度信号$建立剥蚀脉冲与光谱信号强度之间的

关系$由图可知当剥蚀次数大于
*1

时$元素信号强度趋于稳

定%图
B

是对
21

个光谱信号按照激发顺序等分为
2

组$分别

平均$并计算每组的相对标准偏差
?9C

$发现在
**

/

,1

次

剥蚀条件下强度最稳定%因此$最终选用
*1

次预剥蚀$

*1

次

采集剥蚀作为实验剥蚀条件%
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图
B

!

剥蚀脉冲与光谱信号强度的关系

5.

+

6B

!

%*)'/.,:90.

<

(*/3**:'()'/.,:

<

=)9*9

':;9

<

*4/-')9.

+

:').:/*:9./

8

,.*.+

!

校准曲线

根据钛合金的材料特点和元素含量范围$选择标准物质

A95:*2

$

A95:23

$

83?a*;>!

$

83?a,B*3

$

*1*W5(*

作

为建立校准曲线的标准样品$其对应元素及含量见表
*

$使

用优化后的实验条件建立校准曲线$见图
;

$校准曲线的线

性相关系数均大于
1.=>

%

图
E

!

剥蚀脉冲与光谱信号稳定性的关系

5.

+

6E

!

%*)'/.,:90.

<

(*/3**:'()'/.,:

<

=)9*9

':;9

<

*4/-')9.

+

:')9/'(.)./

8

表
!

!

标准物质成分

&'()*!

!

%*2*-*:4*1'/*-.')4,1

<

,9./.,:

D"K'K)/

?KNK%K)IKa#/K%(#"

A95:*2 A95:23 83?a*;>! 83?a,B*3 *1*W5(*

! 1.11; 1.1** 1.1,, 1.11; 1.10*;

3" B.,+ B.++ 2.00 + +.1>

_

!

1.1*

"

0.* 2.0+ ,.0> G

6K *.1, 1.*; 1.BB 1.*= 1.1+2

9( 1.1, 1.1, 1.10; 1.1*, 1.,1*

图
H

!

校准曲线

5.

+

6H

!

"').(-'/.,:4=-C*

?6?

!

钛合金焊缝中成分的分布分析表征

采用
]8A94T3

技术分别对
*

&和
,

&钛合金焊接样品进

行面扫描$扫描区域面积为
>''<,''

$如图
>

所示$完

成对
!

$

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

的成分分布统计表征%同时$采

用高频红外法对
*

&和
,

&钛合金焊接样品中的
!

元素进行分

区分析)采用微束
W

荧光法作对
*

&和
,

&钛合金焊缝中
3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

元素进行成分分布分析)最后$将高频红外

法及微束
W

荧光法的测试结果与
]8A94T3

测定结果进行比

对分析%

,.,.*

!

钛合金焊缝中
!

元素的分布分析表征

采用
]8A94T3

分别对
*

&和
,

&钛合金焊接样品中
!

元

图
S

!

实际样品图及扫描方式

5.

+

6S

!

#4/=')9'1

<

)*':;94'::.:

+

1,;*

素进行分布表征$二维成分分布图见图
=

$图中用不同颜色

标记不同的元素含量区域%由图可知钛合金中间焊缝区域
!

*;>+

第
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含量高于两侧母材区
!

含量$焊接下端
!

含量高于焊接上

端$可能是由于焊接时
!

元素在高温作用下改变了分布状

态%为了验证上述结论$采用标准
@A

,

50B=>.*0

/

,1**

中

推荐的高频红外法对实验用钛合金焊缝进行碳元素分析%将

测试区域分为
*

!

B

六部分$分别制取约
1.*

&

的试样作为高

频红外法的测试样品$见图
*1

%

]8A94T3

和高频红外法对

钛合金样品中不同区域
*

/

B

的含量分布趋势见图
**

$由图

可见$两种测试方法对
*

&和
,

&样品在
*

/

B

不同区域测试的

!

含量趋势相吻合$说明可以采用
]8A94T3

对钛合金焊接

样品中
!

的分布状态进行表征%而且
]8A94T3

相较于高频

红外法可以更加直观的观察到
!

的分布状态%

图
Z

!

"

二维成分分布图
[QLT$FR#

5.

+

6Z

!

&3,[;.1*:9.,:')4,1

<

,:*:/;.9/-.(=/.,:

1'

<

,24'-(,:[QLT$FR#

图
!\

!

高频红外法取样示意图

5.

+

6!\

!

$40*1'/.4;.'

+

-'1,29'1

<

).:

+

2,-

K5[L%'(9,-

<

/.,:1*/0,;

图
!!

!

两种测试方法对
"

元素不同区域浓度比对

5.

+

6!!

!

",1

<

'-.9,:,2/0*4'-(,:4,:4*:/.:;.22*-*:/

-*

+

.,:93./0/3,/*9/1*/0,;9

,.,.,

!

钛合金焊缝中
3"

#

_

#

6K

#

9(

#

5(

元素的分布分析

表征

图
*,

为
]8A94T3

对
*

& 和
,

& 钛合金焊接样品中
3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

元素表征的二维成分分布图%由图可知
*

&样

品元素
3"

$

6K

和
9(

在焊缝处有明显偏析!即分布不均匀"$

,

&样品元素
3"

$

6K

$

9(

和
5(

在焊缝处有明显偏析$由于含

9(

活性剂的加入$

9(

元素在焊缝处为正偏析$其他元素由于

受
9(

的影响表现为负偏析%而且两个样品中元素
9(

可明显

观察到母材(熔合区(焊缝区元素分布的不同%表
,

为各元

素含量范围及统计偏析度$根据国标
@A

,

5,0,*+

/

,11=

规

定$统计偏析度越大$偏析越严重%由表
,

可知
*

&和
,

&样

品中
3"

和
_

元素基本一致$

,

&样品中
9(

元素的含量范围和

统计偏析度要远远大于
*

&样品$表明
,

&样品使用的活性剂

对焊接后钛合金焊接材料的成分分布影响更大%

9(

元素的分

布状态也导致
,

&样品中
6K

和
5(

元素在焊缝处的含量范围

和统计偏析度大于
*

&样品$从而可能导致钛合金焊接后性

能有所差异%

!!

实验采用微束
W

荧光技术对
*

&和
,

&钛合金焊接样品中

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

元素进行二维扫描$元素的二维成分分

布图见图
*+

$发现
*

&样品未观察到偏析$

,

&样品中
3"

$

9(

和
5(

在焊缝处存在偏析%

表
?

!

各元素含量范围及统计偏析度

&'()*?

!

",:/*:/-':

+

*':;9/'/.9/.4')9*

+

-*

+

'/.,:;*

+

-**,2*'40*)*1*:/

!

U

"

D"K'K)/

*

&

,

&

!M)/K)/%#)

&

K 9/#/($/(I$K

&

%K

&

#/(M) !M)/K)/%#)

&

K 9/#/($/(I$K

&

%K

&

#/(M)

3" 2.20>

!

B.,;B 1.1*; 2.;+>

!

B.+>> 1.1*;

_ +.22,

!

0.,=> 1.1+1 +.;,1

!

0.+=1 1.1+1

6K 1.102

!

1.1>+ 1.1>, 1.1+>

!

1.**0 1.*+B

9( 1.11>

!

1.1=+ *.>>+ 1.1*1

!

*.B*1 ,2.>0

5( >=.00

!

=1.2> 1.11, >;.>2

!

=1.+2 1.110

,;>+

光谱学与光谱分析
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
0*

卷



图
!?

!

二维成分分布图
[QLT$FR#

5.

+

6!?

!

&3,[;.1*:9.,:')4,1

<

,:*:/;.9/-.(=/.,:1'

<

9[QLT$FR#

图
!A

!

!

"样品二维成分分布图
[

微束
]

荧光技术

5.

+

6!A

!

&3,[;.1*:9.,:')4,1

<

,:*:/;.9/-.(=/.,:1'

<

9[

+;>+

第
*,

期
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

光谱学与光谱分析



1.4-,(*'1][-'

8

2)=,-*94*:4*9

<

*4/-,1*/-

8

!!

]8A94T3

技术和微束
W

荧光技术对
,

&样品的元素
3"

$

9(

和
5(

的分布分析结果一致$都可观察到母材和焊缝区的

元素分布变化$验证了
]8A94T3

方法的可靠性$但
]8A94:

T3

的二维成分分布图对钛合金母材(熔合区和焊缝区的差

异区分更加明显%而微束荧光获得的
*

&样品的元素分布图

观察不到变化$母材和焊缝中的成分差异没有体现出来$而

用
]8A94T3

进行扫描分析时$

*

&样品可看到明显的元素分

布变化$母材和焊材之间的差异很清晰的展现%这是由于微

束荧光对轻元素!如
3"

和
9(

"的检测灵敏度较低$当元素成

分含量较低且相差不大时$则无法体现二者含量之间的差

异%因而$

]8A94T3

技术在分析灵敏度方面具有显著的优

势$更加适合于对钛合金焊接样品的成分分布分析的表征%

+

!

结
!

论

!!

采用
]8A94T3

技术对钛合金中
!

$

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

六个元素的激发条件进行了优化$并建立了校准曲线%同时

对钛合金焊接样品的母材(熔合区及焊缝区进行区域扫描并

对各元素成分分布状态进行了表征$

!

元素的分布结果与高

频红外法结果吻合%

3"

$

_

$

6K

$

9(

和
5(

元素的分布结果与

微束
W

荧光技术基本吻合%研究表明$

]8A94T3

技术可以

为快速判定激光焊接时使用的活性剂种类和钛合金焊缝中的

成分及分布状态提供全新的思路和表征手段%

%*2*-*:4*9

&

*

'

!

b8F7K:X(

$

cD8EK:X(#)

&

$

]8b(#):'()

&

$

K/#"

!金和喜$魏克湘$李建明$等"

[5JK!J()K$KbML%)#"MNFM)NK%%ML$aK/#"$

!中国有色金属

学报"$

,1*2

$

,2

!

,

"#

,>1[

&

,

'

!

]8U(

$

Y734UM)

&

:

V

()

&

$

YDF@ cK(:OM)

&

!李
!

毅$赵永庆$曾卫东"

[a#/K%(#"$?K

R

M%/$

!材料导报"$

,1,1

$

+0

!

9*

"#

,>1[

&

+

'

!

]8FbL):JL(

$

C3FYJK):JL#

$

]̀ b(#:NK(

$

K/#"

!林俊辉$淡振华$陆嘉飞$等"

[?#%KaK/#"a#/K%(#"$#)OD)

&

()KK%()

&

!稀有金属材料与工

程"$

,1,1

$

0=

!

+

"#

*1=1[

&

0

'

!

!7DFbL)

$

c3F@5()

&

:XL)

$

Y74̀ cK(

$

K/#"

!陈
!

军$王廷询$周
!

伟$等"

[5(/#)(L'8)OL$/%

P

T%M

&

%K$$

!钛工业进展"$

,1*2

$

+,

!

B

"#

>[

&

2

'

!

9K̂K%@#H%(K"?#IQ

$

?#OLDL

&

K)A%K#Q

$

aK"#)(#5K%#

$

K/#"[aK/#"$

$

,1*>

$

>

!

B,B

"#

*[

&

B

'

!

YJ#)

&

]#(IJ#)

&

$

!JK)](#)

&P
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