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材料内部微观尺度上成分'组织结构控制精度低'波动大是制约高铁铝合金国产化进程的重要原

因!因此从微观尺度上研究大尺寸铝合金成分均匀性至关重要"鉴于目前研究铝合金偏析的区域通常较小

且不连续!定量统计方法过于简单"使用微区分辨率较高的微束
?

荧光与原位定量统计分布分析技术相结

合的方法!从点'线'面'频度分布等方面对成分分布数据进行解析!研究了较大尺寸范围内铝合金成分偏

析的规律"研究结果表明铸轧
>Q/#

铝合金截面中心层存在接近
"HH

的偏析带!

:&

!

A4

!

M;

和
N4

元素为正

偏析元素!中心层含量比上下表面高!

AR

!

K1

和
N8

元素为负偏析元素!中心层含量比上下层含量低)各元

素含量分布的统计偏析程度整体较小!分布最均匀的为
:&

元素!统计偏析度最小为
/'/*W

!

M;

和
K1

元素

分布较不均匀!统计偏析度分别为
/'.*W

和
/'@W

)

K1

元素与
<8

元素在面分布中出现较明显的点状偏析!

这是由于铝合金铸造过程中经显微偏析形成的金属间化合物!在后续的热轧成型中破裂成多个连续排列的

第二相所致"使用激光诱导击穿光谱法对该方法所得数据进行验证!结果显示在
+/HHi@HH

尺寸范围内

所测元素面分布与线分布结果与荧光结果趋势完全一致"综上所述!使用微束
?

荧光结合原位统计的方法!

对铸轧
>Q/#

铝合金点'线'面'频度分布及偏析程度的计算!可提供大量分析数据!对于量化研究大尺寸范

围内轧板截面组织'性能的波动趋势具有重要意义"
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铝合金具有低密度'良好的耐蚀性'焊接性'热变

形性能等性能!目前己广泛应用于高速列车的牵引梁'枕梁

和缓冲梁等结构件"随着铁路部制定的#提速'重载'提效$

的技术方向!对铝合金材料综合性能提出了更高的要求"质

量稳定性低'耐久性差的问题严重制约着高铁用铝合金材料

的国产化进程!根本原因在于材料内部微观尺度上成分'组

织结构控制精度低'波动大!因此从微观成分尺度上研究铝

合金均匀性至关重要.

*

/

"

目前常见的铝合金成分分布规律的研究如下(朱志远.

"

/

等!借助层状溶解的方法!使用等离子发射光谱!研究铸轧

铝合金板材厚度方向上变形量对
K1

和
0;

元素分布影响"李

晓梵.

+

/等使用电子探针测量微观偏析行为!直读光谱仪测量

宏观偏析!探究了电磁搅拌对
":*!

铝合金空心铸锭中微观

组织和元素偏析的影响规律和形成机理"上述的成分分析方

法如扫描电镜能谱仪'电子探针仅针对微区测试!分析速度

慢'定量灵敏度低"火花光谱法'

CAT

等方法不连续!无法获

得较大区域各元素的含量分布"火花源原位统计分布分析

+

DT:

,与激光诱导击穿光谱原位统计分布分析+

\CQ0-DT:

,

可实现大尺寸范围元素定量分析!但存在表面损伤的问

题.

!

/

"相比之下!微束
?

荧光具有微区分辨率高'分析速度

快'表面无损伤'可测试大尺寸样品等优势!目前已在考古'

地质研究领域有广泛应用.

#

/

"

原位统计分布分析表征技术以信息的原始性'原位性及

统计性为特征!反映了金属材料较大尺度范围内化学组成及

组织形态的定量统计分布规律.

@

/

"该技术可得到金属材料中

化学组成的位置'定量以及状态分布等信息!是材料研究及

评判的新技术.

>

/

"鉴于将荧光分析技术与原位定量统计技术



结合!用于研究较大尺寸范围内铝合金宏观及显微偏析的文

献较少"针对四种枕梁用铝合金材料!采用微束
?

荧光测试

成分分布!结合原位统计技术对测试数据进行处理!研究了

>Q/#

铝合金轧板截面沿厚度方向宏观和显微成分偏析的

规律"

*

!

实验部分

%&%

!

样品

实验采用
@HH

厚的商用高铁枕梁
>Q/#

热轧板材!热

处理机制为自然时效+

M!

,!化学成分如表
*

所示"在热轧钢

板上线切试样尺寸为
*/HHi*/HHi@HH

!取样面垂直于

轧制方向!将线切样品打磨抛光!用于微束
?

射线荧光成分

测试)就近取另一块试样!尺寸为
*/HHi+/HHi@HH

!

用
!//

目砂纸磨出新鲜表面后用于
\CQ0

成分测试"

%&'

!

仪器及条件

实验采用微束
?

射线荧光光谱仪+

<!MDE(:GD

!

QEaBYE

,对铝合金截面进行元素成分分析"详细参数为(

?

光管电压为
#/S$

!电流为
*#/

6

:

!靶材为
EU

!束斑大小为

"/

6

H

!束斑采集间距为
*/

6

H

!每像素扫描时间
>/H5

!仪

器真空度为
"///T7

!样品扫描尺寸为
*/HHi@HH

"

表
%

!

LS2*

铝合金化学法定量结果与
!

射线荧光光谱定量结果#

_<a

$

F8>9B%

!

b

786<3<8<3JB=B;79<;?@ICBD3I89DB<C?:86:!O=8

P

@97?=B;IB6IB;

A

BI<=?DB<=

P

@?=LS2*897D367D899?

P

+

_<a

,

方法
AR K1 <8 A4 M; N4 N8 <

J

:&

化学定量
/'"+ /'*> /'+! /'*. /'/!@ /'*" !'#+ *'* ,+'".

6

?EK /'"+ /'*@ /'++ /'*@ /'/!@ /'*@ !'@# *'!+ ,"',,

!!

使用激光诱导击穿光谱原位分析仪+

\CQ0DT:-"//

钢研

纳克检测技术股份有限公司,对铝合金截面进行成分分布分

析!验证微束荧光分析结果的可靠性"详细参数为(束斑大

小为
*#/

6

H

!束斑采集间距
,

方向为
"//

6

H

!

8

方向为
*#/

6

H

!样品室抽真空充氩气!气压为
@///T7

!样品扫描尺寸

为
+/HHi@HH

"

"

!

结果与讨论

'&%

!
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铝合金截面元素成分定量结果

铝合金沿厚度方向在
@/HH

" 截面范围内各元素经
?

射

线荧光定量结果如表
*

所示!由表
*

数据可知!

AR

!

A4

!

<8

!

K1

!

M;

!

N8

和
N4

元素!荧光定量与化学分析定量结果

基本一致!吻合较好"

<

J

元素原子序数较小!荧光强度较

低!故所选参数并不适合
<

J

的定量!本文暂不讨论其分布"

'&'

!

LS2*

铝合金截面元素成分分布结果

对两种铝合金截面进行面扫描分析!成分分布如图
*

所

示!每像素点代表
@/

6

Hi@/

6

H

范围内含量分布"结果表

明!轧板从上下表面到中间元素分布存在差异!在中间区域

存在偏析带!

:&

!

A4

!

M;

和
N4

元素在偏析位含量较高!

AR

!

K1

和
N8

元素在偏析带位置含量较低"

A4

元素除了在截面中

间存在聚集现象!也存在局部点状区域元素含量较高的情

况"

K1

元素在偏析位置含量较低'分布不均匀!在接近上下

表面区域分布相对均匀!且在截面上分布呈点状聚集"

<8

元

图
%

!

荧光测定各元素百分含量面分布图

/3

4

&%

!
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素分布无明显的偏析带!但局部区域出现含量较高聚集分布"

!!

采用原位统计分布分析对荧光扫描数据进行详细解析"

M!

*

M@

中各元素的最大值'最小值'中位值'最大偏析度'

统计偏析度数据如表
"

所示"统计偏析度
"

是在
,#W

置信度

下!以含量中位值为中心的含量置信区间.

S

*

!

S

"

/的偏

析度.

>

/

"

"

%

+

S

"

&

S

*

,-

"S

/

+

*

,

式+

*

,中!

S

/

为含量中位值!统计偏析度
"

越大!元素偏析越

严重"从表中可看出各元素统计偏析度数值整体较小!其中

:&

元素最小为
/'/*W

!

M;

元素最大为
/'.*W

"点最大偏析

度为面分布含量数据中最大值与平均值的比值!其中!

:&

元

素最小为
*'/+W

!

M;

元素最大为
**'/,W

"以上数据证明基

体元素
:&

分布最为均匀!合金元素
M;

和
K1

分布相对来说

较不均匀"

表
'

!

各元素原位统计分布分析结果

F8>9B'

!

#=3

4

3689

A

?;3<3?6;<8<3;<3I:3;<=3>7<3?68689

P

;3;=B;79<;?@B8ICB9BDB6<

指标
元素

A4 AR K1 <8 M; N8 N4 :&

最大值+

0

-

W

,

/'*, /'"! /'"# /'+. /'/@ !',# /'*. ,!'#+

最小值+

0

-

W

,

/'*" /'*, /'/. /'", /'/* !'+/ /'*" ,+'/.

中位值+

0

-

W

,

/'*# /'"* /'*# /'++ /'/+ !'@# /'*# ,!'/+

最大偏析度-
W +'"+ +'/* +',@ "'@# **'/, +'"! "'*+ *'/+

统计偏析度-
W /'"* /'*! /'@ /'*" /'.* /'/> /'*, /'/*

!!

使用原位统计分布技术中的线分布方式!对截面各元素

数值解析!结果如图
"

所示!横坐标为位置信息!纵坐标为

含量变化"该曲线表示各元素沿着厚度方向+面分布的
8

轴,!每行平均含量随着位置的变化趋势!由点线折线拟合

而来"由图可知!

:&

!

A4

和
M;

元素在中间层存在正偏析!

AR

!

K1

和
N8

元素在中间位置处存在负偏析"

:&

元素在轧板

上下表面分布基本一致!在中间层
"

$

!HH

处出现波动!在

+HH

的位置附近含量出现峰值!整个曲线形成倒#

$

形$!

峰值含量比上下表层平均值高
/'+W

"

A4

和
M;

元素上表面

比下表面的含量稍高!在距离表面
+HH

的中间位置附近含

量出现峰值!峰值含量比表层平均值分别高
/'//.@W

和

/'/*!W

"

N8

元素在上表层分布较均匀!在向中间层过渡时!

图
'

!

各元素含量线分布图

/3

4

&'

!
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元素含量逐渐降低!在
+HH

的位置附近出现含量最小值!

向下表层过渡时含量逐渐升高至稳定值!整个曲线形成#

$

形$!且下表面含量略高于上表面!谷值含量比上下表面均

值低
/'"#W

"

AR

和
K1

曲线与
N8

有相似的分布规律!除此

之外!

AR

和
K1

元素在上下表层的分布有波动!出现较小的

峰值!

AR

和
K1

元素谷值含量比上下表面均值分别低

/'/*@W

和
/'/*#W

"

!!

使用原位统计分布技术中的频率统计方式!对铝合金截

面各元素含量进行频度统计分布解析!结果如图
+

所示!其

中横坐标为含量区间!纵坐标为数量"将含量极差均分为
,/

组!每组对应的个数为
6

轴数值!该图的稀疏程度与含量值

的总类别相关"红色曲线是由各元素频度分布图拟合得到的

正态分布图!由图
+

可知各元素含量频度分布基本符合正态

分布!其中
:&

和
K1

元素分布较正态分布曲线的偏差大"

:&

元素在低含量处有拖尾!低含量点总个数较高含量点总个数

多!出现不对称现象)

K1

元素高含量点个数较低含量点个数

多!由中心层负偏析!截面出现含量高的点状偏析导致"图

+

显示
M;

元素正态分布曲线幅度最为扁平!说明
M;

的数据

分布较平均值更为离散!数据波动程度最大!与统计偏析度

计算结果一致"

图
(

!

各元素含量频度分布图

/3

4

&(

!

/=B

Y

7B6I

P

:3;<=3>7<3?6?@B8ICB9BDB6<I?6<B6<

@*!*

光谱学与光谱分析
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
!"

卷



'&(

!

激光诱导击穿光谱原位统计分布分析结果

采用激光诱导击穿光谱原位分析仪对铝合金截面进行面

扫描!扫描截面厚度为
@HH

!长度为
+/HH

!所得
AR

元素

面分布见图
!

!其分布规律与微束
?

射线荧光光谱分析所得

AR

元素趋势一致!均为中间层存在负偏析带)

K1

在单点存

在元素含量较高现象!中间层元素含量低"沿着厚度方向!

得到各元素平均含量随着位置的变化趋势如图
#

所示"由图

#

可知!

M;

与
A4

元素呈现倒#

$

$形!

AR

和
K1

元素分布呈现

#

$

$形!与荧光所测结果的变化趋势一致"

图
)

!

G$SN

扫描元素面分布图

/3

4

&)

!

M9BDB6<:3;<=3>7<3?6?@G$SN;I86636

4

图
*

!

G$SN

测得各元素含量线分布图

/3

4

&*

!
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P
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LS2*

铝合金截面元素成分分布规律讨论

实际的凝固过程中!合金凝固总会出现各种偏析.

.-*/

/

"

根据偏析的范围铸锭中偏析分为显微偏析和宏观偏析!由

"'"

荧光分布结果可知!

>Q/#

铝合金既存在几个晶粒范围内

的显微偏析!又存在厘米级别的宏观偏析"对于溶质分配系

数
S%

%

*

的合金!合金元素在凝固过程中不断排出!造成液

相内溶质元素的富集!随着凝固的进行!不断有溶质元素从

固相排到液相中!导致固液界面两侧溶质元素存在差异"因

此在温度较高的后凝固铸件中心部位!出现元素聚集现象"

研究表明铸坯经过轧制变形后!中心偏析会遗传至对应的轧

板心部位置.
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>Q/#

铝合金中的负偏析是在特殊的结晶条件所发生的

现象!溶质元素的分布是由内向外逐渐降低的"目前主要解

释机制有不可流动的糊状区的凝固收缩!浮游晶的沉降

等.
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常偏析现象!根据
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再分配现象!大量的合金元素聚集在晶界处"凝固过程中固

液界面前沿各溶质元素的再分配过程通常采用
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越小!成分偏差越大"合金在铸造过程中由于显微偏

析形成的金属间化合物!在后续的加工成型中常破裂成多个

连续排列的尺寸较小的第二相.
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可知!
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元素在面分布中出现较明显的点偏析!这与第二相的分布有
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的有效溶质分配系数较
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关!与设置参数相关的荧光分辨率为
*/

6

H

!故尺寸较大的
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铝合金轧板中心层存在接近
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元素为反常偏析元素!中心层含量比上

下层含量低)

+

+

,各元素含量值分布的统计偏析程度整体较小!其中
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中出现较明显的点偏析!与经过轧制变形!铝合金中第二相

的分布相关"

.B@B=B6IB;

.

*

/

!

OR7\

!

OR?

!

O78?=<7314;7&5d G15;

J

8

!

"/"/

!

*,@

(

*/,*,"=

.

"

/

!

NOa R̂78-bU;

!

0OY( [1;-9%8

J

!

NO:(]K78

!

137&

+朱远志!沈卫东!张
!

帆!等,

=V%R487&%PA18347&0%R3Ua8;_145;3

6

1

02;1821789

M12U8%&%

J6

+中南大学学报1自然科学版,!

"/*>

!

!.

+

@

,(

*!>+=

.

+

/

!

TY(]O%8

J

-H1;

!

\C?;7%-

c

;78

!

VC:(]E;-

)

18

J

+彭洪美!李晓谦!蒋日鹏,

=M4785723;%85%PQ1;

F

;8

J

C853;3R31%PM12U8%&%

J6

+北京理工大

学学报,!

"/*@

!

+@

+

**

,(

**/#=

.

!

/

!

T7

J

8%3370

!

\1bb14;8;<

!

A7H

)

781&&7Q

!

137&=0

)

1234%2U;H;27:237T743Q

(

:3%H;20

)

1234%52%

)6

!

"/*.

!

*!@

(

,=

.

#

/

!

BD(]G1-H;8

J

!

AaC 7̂%-

6

7%

!

BD(]\;8

J

-PR

!

137&

+孔德明!崔耀耀!孔令富!等,

=0

)

1234%52%

)6

7890

)

12347&:87&

6

5;5

+光谱学与光谱

分析,!

"/*,

!

+,

+

**

,(

+!/>=

.

@

/

!

[:(]O7;-bU%R

!

\C<1;-&;8

J

!

NOa:(] ;̂-

6

R8

+王海舟!李美玲!庄亦云,

=Y8

J

;8114;8

J

02;18215

+中国工程科学,!

"/**

!

*+

+

*/

,(

*,=

.

>

/

!

\;G%8

J

&;8

J

!

\;RN%8

J

;̀8

!

NU7%\1;

!

137&=0

)

1234%2U;H;27:237T743Q

!

"/"/

!

*@,

(

*/#.,@=

.

.

/

!

M;&&14[ :

!

V72S5%8B:

!

ER3314V[

!

137&=:237<137&&R4

J

;27

!

*,#+

!

*

+

!

,(

!".=

.

,

/

!

02U81;914<A

!

Q12S14H788A=C8314873;%87&V%R487&%PO173d <755M4785P14

!

*,,#

!

+.

+

*.

,(

+!##=

.

*/

/

!

OR

))

143OY

!

[%45314<]=(73R41

!

*,.#

!

+*!

+

@/*+

,(

>/+=

.

**

/

!

]R%K

!

\;R[

!

[78

J

?

!

137&=<137&5

!

"/*,

!

,

+

>

,(

>!,=

.

*"

/

!

(791&&7E

!

Y5S;8G]

!

GRf

!

137&=T4%

J

4155;8<7314;7&502;1821

!

"//.

!

#+

+

+

,(

!"*=

.

*+

/

!

AOY(G78-978

!

NO:(]O7;-37%

!

[:(]?;78

J

-

F

;1

!

137&

+陈丹丹!张海涛!王向杰!等,

=:237<137&&R4

J

;270;8;27

+金属学报,!

"/**

!

!>

+

"

,(

*.#=

.

*!

/

!

NUR R̂78bU;

!

[78f;78

!

\;Q;8

J

&;78

J

!

137&=M4785723;%85%P(%8P144%R5<137&50%2;13

6

%PAU;87

!

"/*!

!

"!

+

"

,(

!>>=

.

*#

/

!

\;?;7%

)

18

J

!

\;Q7%

!

]7%NU;UR7

!

137&=<7314;7&502;1821K%4RH

!

"/"/

!

,,+

(

"@>=

.*!*

光谱学与光谱分析
!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
!"

卷



M9BDB6<NB

4

=B

4

8<3?6?@+8;<O.?99B:LS2*597D367D599?

P

S8;B:?6

H3I=?>B8D!O.8

P

/97?=B;IB6IB

O:(Q;8

J

*

!

0a(G78-978

"

"

!

[:( [1;-U7%

*

!

[:(]OR;

+

!

GD(]A7;-2U78

J

"

!

NO:D\1;

+

!

[:(]O7;-bU%R

+

"

*=A18347&C4%8d0311&E151742UC853;3R31

!

Q1;

F

;8

J!

*///.*

!

AU;87

"=f;8

J

97%(A0M153;8

J

dA%44%5;%8T4%3123;%8M12U8%&%

J6

A%=

!

\39=

!

f;8

J

97%

!

"@@///

!

AU;87

+=Q1;

F

;8

J

B1

6

\7L%473%4

6

%P<137&<7314;7&5AU7472314;b73;%8

!

Q1;

F

;8

J!

*///.*

!

AU;87

5>;<=8I<

!

MU1&%I2%834%&722R472

6

789&74

J

1P&R23R73;%8%P3U12%H

)

%5;3;%8789H;24%534R23R41;83U1H;24%-527&1%P3U1H7314;7&

7413U1PR897H1837&4175%8541534;23;8

J

3U1&%27&;b73;%8

)

4%2155%PU;

J

U-5

)

119347;87&RH;8RH7&&%

6

=MU141P%41

!

53R9

6

;8

J

3U1

2%H

)

%5;3;%8R8;P%4H;3

6

%P&74

J

15;b17&RH;8RH7&&%

6

P4%H3U1H;24%527&1;5_14

6

;H

)

%43783=Q127R513U14151742U7417%P

H;24%51

J

41

J

73;%8;87&RH;8RH7&&%

6

;5R5R7&&

6

5H7&&

!

3U14151742UH13U%9%PH724%51

J

41

J

73;%8;53%%5;H

)

&1=C83U;5

)

7

)

14

!

3U1

9;534;LR3;%8415R&35%P7&&%

6

1&1H1835;83U1>Q/#7&RH;8RH7&&%

6

5U113I141%L37;819L

6

H;24%-L17H?-47

6

P&R%41521821

!

7893U1

2%H

)

%5;3;%89;534;LR3;%89737I141787&

6

b19P4%H3U1

)

%;83

!

&;81

!

5R4P721

!

P41

c

R182

6

9;534;LR3;%8=MU1415R&355U%I751

J

41

J

73;%8

L789%P7L%R3"HH;83U1218347&&7

6

14%P3U127537894%&&19>Q/#7&RH;8RH7&&%

6

5123;%8=:&

!

A4

!

M;789N4741

)

%5;3;_1

51

J

41

J

73;%81&1H1835

!

7893U12%83183%P3U1218347&&7

6

14;5U;

J

U143U783U73%P3U1R

))

14789&%I14&7

6

145=AR

!

K1789N8741

81

J

73;_151

J

41

J

73;%81&1H1835

!

7893U12%83183%P3U1218347&&7

6

14;5&%I143U783U73%P3U1R

))

14789&%I14&7

6

145=MU1415R&35

5U%I3U733U191

J

411%P5373;53;27&51

J

41

J

73;%8%P172U1&1H183;55H7&&757IU%&1

!

3U1H%53R8;P%4H9;534;LR3;%8;53U1:&

1&1H183

!

7893U1H;8;HRH91

J

411%P5373;53;27&51

J

41

J

73;%8;5/'/*=MU19;534;LR3;%8%PM;789K11&1H1835;58%3R8;P%4H

!

789

3U191

J

411%P5373;53;27&51

J

41

J

73;%8;5/'.*789/'@415

)

123;_1&

6

=MU1%L_;%R5

)

%;8351

J

41

J

73;%8%PK1789 <8;83U1

)

&781

9;534;LR3;%8;55;8213U1;8314H137&&;22%H

)

%R895P%4H19L

6

H;24%52%

)

;251

J

41

J

73;%89R4;8

J

3U12753;8

J)

4%2155L417S;83%51_147&

2%83;8R%R574478

J

19512%89

)

U75159R4;8

J

3U15RL51

c

R183U%34%&&;8

J

P%4H;8

J

=\7514-;89R219L417S9%I85

)

1234%52%

)6

+

\CQ0

,

;5

R5193%_14;P

6

3U19737%L37;819L

6

3U;5H13U%9=MU1415R&355U%I3U733U15R4P7219;534;LR3;%8789&;819;534;LR3;%8%P1&1H1835

H175R419;83U15;b1478

J

1%P*@.HH

"

7412%85;53183I;3U3U1P&R%41521821415R&35

!

)

4%_;8

J

3U;5H13U%9

0

541

)

1737L;&;3

6

789

41&;7L;&;3

6

=C82%82&R5;%8

!

3U127&2R&73;%8%P

)

%;83

!

&;81

!

)

&781

!

P41

c

R182

6

9;534;LR3;%878951

J

41

J

73;%891

J

411%P3U12753789

4%&&19>Q/#7&RH;8RH7&&%

6

L

6

R5;8

J

3U1H13U%9%PH;24%-L17H?-47

6

P&R%415218212%HL;819I;3U;8-5;3R5373;53;25278

)

4%_;917

&74

J

17H%R83%P787&

6

3;27&9737

!

IU;2U;5%P

J

41735;

J

8;P;27821P%43U1

c

R783;373;_153R9

6

%P3U1P&R23R73;%834189%PH;24%534R23R41

789

)

4%

)

143;15%P4%&&195U113;87&74

J

15;b1478

J

1=

-B

P

Q?=:;

!

?-47

6

P&R%41521821

)

C85;3R5373;53;27&787&

6

5;5

)

A7537894%&&197&RH;8RH 7&&%

6

)

<;24%51

J

41

J

73;%8

)

T%5;3;_1

51

J

41

J

73;%8

)

(1

J

73;_151

J

41

J

73;%8

+

E121;_19K1L="@

!

"/"*

)

7221

)

319:R

J

=*/

!

"/"*

,

!!

"

A%4415

)

%89;8

J

7R3U%45

,*!*

第
#

期
!!!!! !!!!

韩
!

冰等(基于微束
?

射线荧光的铸轧
>Q/#

铝合金元素偏析研究


