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要
!

当钢中氧化铝夹杂物的尺寸过大&棱角分明!在线材拉拔为钢丝的过程中可视为主要的裂纹源!会

严重影响钢材性能!细化或去除钢中夹杂物备受重视"由于钢中合金元素添加量相对于钢液较小!并在实验

及分析的中间过程中存在误差!使用放大夹杂物反应的思路!研究了在高温
4RLLm

时!不同比例稀土氧化

镧粉末和氧化铝粉末的添加量对夹杂物的物相变化&尺寸大小的影响"对高温箱式炉设定程序进行升温&保

温&随炉冷却!使用
Y

射线衍射仪&拉曼光谱仪测试结果分析了镧铝氧化物的具体变化过程"结果表明)随

着
N:

K

O

.

添加量的不断增加!最先生成
N:&D

44

O

4M

相!其次为
N:&D

44

O

4M

!

N:&DO

.

相!峰强减弱!半高宽增

加!晶粒尺寸变小!随后
N:&D

44

O

4M

特征峰消失!只剩下
N:&DO

.

相!且并无新相生成"结合
)/X

平均晶粒

尺寸数学模型计算
"

K 分别为
Lg22LK'

!

Lg2RK'2

!

Lg2M14

和
Lg2M21R

!且
4

.样品到
S

.样品晶粒尺寸分别

为
RgLM

!

KgMM

!

1gR1

和
Sg1'

%

5

!

K

.样品晶粒尺寸最小!

.

.样品晶粒尺寸最大!表明合适的氧化镧和氧化铝

配比可以促进形核并缩小晶粒尺寸"通过拉曼光谱分析得出!随着
&D

K

O

.

配比的减少!观察拉曼位移在

S.M'(5

f4处拉曼特征峰消失!结合
Y-_

图谱可以判定该处为
N:&D

44

O

4M

相"

.

.

0

S

.曲线在拉曼位移为

.'RS

!

.RSK

和
SSR4

!

'''S(5

f4处出现拉曼特征峰!结合
K

.曲线以及
Y-_

图谱可知!生成新的
N:&DO

.

相!且
.

.样品和
S

.样品的不同配比对拉曼峰强无太大影响!也没有出现新的特征峰"通过放大钢中需要针

对性研究的物质!分析了氧化镧粉末添加后对氧化铝粉末改性的演变过程"研究结果可对实际炼钢过程中

解决氧化铝夹杂物改性的问题提供参考"

关键词
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关键词)镧氧化物%

Y-_

%拉曼光谱%晶粒尺寸
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!
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年生!贵州大学材料与冶金学院硕士研究生
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J

SR'141K2R
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"

通讯作者
!!

A/5:6D

)

(=KR.

"

4R.g(>5

引
!

言

!!

钢中的非金属夹杂物是用来评估钢性能一个主要影响因

素!在目前的炼钢工艺中!钢中氧&硫&磷元素的含量过高!

对大多数钢产品的机械性能非常有害!会在晶界处发生偏

析!大大降低了钢产品的热加工性能以及韧性"已有研

究'

4/.

(证实稀土元素镧可以在改善钢性能中发挥重要作用!

热力学计算表明稀土元素通常会先与
O

和
<

发生反应!所以

稀土元素可以作为脱氧脱硫剂进行使用"

&I

C

9:=U:GA9

等'

S

(

和
N6H

等'

'

(研究了当镧的添加量合适!不仅可减少了沿晶界

的硫和磷的偏析!还净化了钢水并改变了钢中的夹杂物"

Y6:

等'

R

(研究了硼和镧的协同添加甚至可以提高低碳钢的表面耐

磨性"但是!由于稀土元素#包括镧$对氧气的高化学反应性

和高亲和力!将稀土元素适当地添加到钢水中并控制其在钢

材中的实际浓度一直是一项长期挑战'

1

(

"

适量的添加合金元素不仅能最大化节约成本!还能较好

地提升钢材性能"在炼钢过程中合金的添加量相对于其他原

材料较少导致的误差&收得率的误差!以及通过表征手段得

到的结果误差!会导致最终的结果误差较大!改用粉末进行

放大性实验探究是一种新思路"放大是指通过模拟炼钢温度

下不同配比的合金添加量!增加反应物的用量进行针对性研

究!观察生成物相颗粒的改变!为实际钢液中合金元素的添

加量提供指导"

对于钢液当中稀土处理氧化铝夹杂物方面的研究相对较

多!关于稀土粉末处理氧化铝夹杂的
Y-_

分析和拉曼分析

的报道有限"本文主要研究
Y-_

和拉曼光谱在表征稀土镧

粉末改性氧化铝粉末的适用性"通过与钢液添加相同配比但



用量增加!使其充分反应来放大钢中需要针对性研究的物

质!运用
Y-_

和拉曼光谱检测手段分析了氧化镧粉末添加

后对氧化铝粉末生成物演变过程"本研究对钢中解决氧化铝

夹杂物改性的问题提供参考"

4

!

实验部分

!!

将尺寸为
4L

%

5

氧化铝粉末和氧化镧粉末#纯度
$

22g223

$按照表
4

中不同的比例混合进行研究"表
4

中的数

据根据
,:(;I:

C

A

软件计算得出的结果进行成分设定"首先将

不同比例混合均匀的样品压成小块!放在耐高温的坩埚!其

次在高温箱式炉#型号为
<Y./LS

/

4M

!电源
&%KKLc

!额定功

率
K\X

$中进行的高温#

4RLLm

$烧结!保温一段时间之后

随炉冷却!最后待温度降至室温!将装有样品的坩埚用钳子

取出!将烧结后的试样研磨成粉末"将不同比例的试样进行

编号如表
4

所示!并进行
Y-_

以及拉曼等相关测试"

表
G

!

氧化铝粉
K

氧化镧粉的不同比例!纯度
$

\\.\\_

"

("#32G

!

@,88212541"4,0708"3=9,5"
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0E621K3"54;"5=90N,62

:

0E621

#

:

=1,4
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$

\\.\\_

$

编号
&D

K

O

.

粉末/
3 N:

K

O

.

粉末/
3

4

.

Lg2 Lg4

K

.

LgR LgS

.

.

LgK LgM

S

.

LgL' Lg2'

!!

运用
Y-_

鉴定样品中的不同比例生成的化合物!使用

-:5:7

光谱辅助验证
Y-_

判定结果"其中
Y

射线衍射仪是

由荷兰帕纳科
Y

射线分析仪器公司制造的采用
SL\c

工作

管电压和
SL5&

工作管电流检测合成物质组成的仪器!以

LgLKu

1步f4的速度每分钟获取
4L

度!扫描范围为
4Lu

!

2Lu

"

拉曼光谱仪使用的是美国
)O-0B&QP

公司推出的
N:[-&"

)-*?>DH;6>7

设备!实验选用激光波长为
'.K75

!扫描范围

为
'L

!

MLLL(5

f4

"

K

!

结果与讨论

H.G

!

X>@

分析

样品
4

.

0

S

.的
Y-_

图谱如图
4

中
+

0

)

曲线所示"通

过图
4

可以发现
+

曲线生成化合物主要以
N:&D

44

O

4M

为主!

且当
K

)

为
MgKu

!

42g4u

!

KLg.u

!

KSgSu

!

.KgSu

!

..gRu

!

.SgKu

!

.Rg.u

!

.2g'u

!

S4g4u

!

S4gSu

!

S'gKu

!

'Mg1u

!

RRg1u

!

14g1u

时出

现的特征峰对应
N:&D

44

O

4M

物相"

:

曲线生成化合物主要以

N:&D

44

O

4M

和
N:&DO

.

为主!且当
K

/

为
4Mg2u

!

KLgKu

!

.SgKu

!

.Rg.u

!

SKg2u

!

S'g4u

!

'MgRu

!

R1gSu

时出现的特征峰对应

N:&D

44

O

4M

物相!峰强较
+

曲线减弱%当
K

)

为
K.gRu

!

..g'u

!

S4g.u

!

SMgKu

!

'Sg4u

!

'2g2u

!

1LgKu

!

1'gSu

!

MLg.u

!

M'g4u

!

M2g'u

时出现的特征峰对应
N:&DO

.

物相"

*

和
)

曲线生成化

合物主要以
N:&DO

.

为主!当
K

)

为
KRgRu

!

..gRu

!

S4gSu

!

SMgKu

!

'SgKu

!

1LgKu

!

1'gKu

!

MLg.u

!

M'g4u

!

M2g'u

时出现的特

征峰对应
N:&DO

.

物相!且
N:&DO

.

峰强随着氧化镧的增加

而减弱"在高温高真空条件下!随着
N:

K

O

.

添加量的不断增

加!最先生成
N:&D

44

O

4M

相!其次为
N:&D

44

O

4M

&

N:&DO

.

相!

峰强减弱!半高宽增加!晶粒尺寸变小!随后
N:&D

44

O

4M

特征

峰消失!只剩下
N:&DO

.

相!且并无新相生成"

*

和
)

曲线中

N:&DO

.

的特征峰出现!峰强有小幅度减弱!半高宽增加!晶

粒尺寸变小!结晶度降低"为了更好的研究物相变化!运用

数学模型
)/X

的方法对其微晶尺寸和晶格应变进行进一步

分析"
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晶粒尺寸分析

微晶尺寸和晶格应变都直接影响布拉格衍射峰的宽度!

强度和位置'

M

(

"晶粒尺寸的数学模型可根据
Y-_

图中半高

宽度的值来计算!其中
Y-_

峰的半高宽值由
Q:GAR

软件获

取"

):DGA=/X:

C

7A=

'

2

(模型适用于不用稀土元素浓度与氧化

铝混合烧结后的平均晶体度以及晶格应变的计算"该计算模

型的方程如式#

4

$

*

)/X

(>I

)

I67

# $

)

K

1

(%

)

)/X

*

)/X

(>I

)

I67

K

)

>

4R

+

K

)/X

#

4

$

式#

4

$中!

*

)/X

为
)/X

方法下
Y-_

图中半高宽度的值!

%

为

Y

射线波长
Lg4'SL'R75

!即为
4g'SL'Rr

!形状因子
(

为

固定值
LgM2

!

-

)/X

为平面之间间距!

+

)/X

为晶格的应变!

)

)/X

为该模型晶粒尺寸!

)

为
Y

射线衍射的角度"

通过
Q:GAR

统计
Y-_

峰数据结合模型进行计算!得到

数据拟合曲线!如图
K

所示"通过函数拟合变量的线性相关

度可得图中#

:

$0#

G

$的
"

K 分别为
Lg22LK'

!

Lg2RK'2

!

Lg2M14

和
Lg2M21R

!样品的晶格应变可由线性拟合数据的

斜率得到"

!!

通过
)/X

模型拟合结果以及已知参数可以预测出烧结

后样品的晶粒尺寸均小于原材料尺寸!且
4

.样品到
S

.样品

晶粒尺寸分别为
RgLM

!

KgMM

!

1gR1

和
Sg1'

%

5

!如图
.

所示!

与
Y-_

图中曲线半宽高值变化趋势吻合!表明氧化镧和氧

4MSK

第
M

期
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化铝配比为
LgSpLgR

可以促进形核并缩小晶粒尺寸"结合

不同配比的原材料添加量以及晶粒尺寸结果!

K

.样品晶粒尺

寸最小"此外样品中存在一定的应变!应变可以降低峰强并

增加峰宽"

图
H

!

!

"

"$

G

"样品#!

#

"$

H

"样品#!

$

"$

I

"样品#

!

6

"

P

"样品
%KC

拟合图
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"
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"
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:
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$
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图
I

!

G

"

*

P

"样品晶粒尺寸变化
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!

G

"
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"
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:
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-

1",57,S2$;"5

-

2

H.I

!

拉曼光谱分析

稀土元素的原子半径与铁等元素相比较大!大约是
,A

的
4g'

倍!且稀土元素有较好的亲氧性和亲硫性'

4L

(

!决定了

它们在钢中的固溶微量性和合金化效果的特殊性"因此!

-*

在钢液中具有较强的化学活性!适当地加入可将氧化铝夹杂

物近球化!降低对钢材性能的危害"

通过不同比例混合高纯度氧化铝和氧化镧样品后得到的

拉曼光谱如图
S

所示"

图
P

!

G

"

*

!

"样品氧化铝
K

氧化镧烧结拉曼光谱

+,

-

.P

!

>"9"57

:

2$41=908"3=9,5"K3"54;"5=90N,627,5421,5

-

08G

"

7"9

:

32

0

!

"

7"9

:

32

!!

图
S

中
'

.为高纯度氧化铝粉末!用于与
4

.

0

S

.样品中

其他生成物进行对比"从不同比例高纯度氧化铝和氧化镧样

品混合后得到的拉曼光谱图
S

可以看出!当加入氧化铝和氧

化镧的比例为
Lg2pLg4

时!拉曼位移为
S.M'(5

f4处拉曼

峰值相对于
'

.曲线在该处峰值成倍增加!随着
&D

K

O

.

配比

的减少!观察
K

.

0

S

.曲线该处特征峰消失!结合
Y-_

图谱

可以判定该处为
N:&D

44

O

4M

相"

.

.

0

S

. 曲线在拉曼位移为

.'RS

!

.RSK

和
SSR4

!

'''S(5

f4处出现拉曼特征峰!结合

K

.曲线以及
Y-_

图谱可知!生成新的
N:&DO

.

相!且
.

.样品

和
S

.样品的不同配比对拉曼峰强无太大影响!也没有出现

新的特征峰"

.

!

结
!

论

!!

通过研究在高温
4RLLm

时不同比例稀土氧化镧粉末和

氧化铝粉末的添加量对夹杂物的物相变化&尺寸大小的影

响!分析了随着氧化镧添加量的增加!最先生成
N:&D

44

O

4M

相!其次为
N:&D

44

O

4M

&

N:&DO

.

相!随后
N:&D

44

O

4M

特征峰消

失!只剩下
N:&DO

.

相!且并无新相生成!粉末烧结过程中

生成物的物相无价态转变!且
K
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