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要!激光剥蚀
'

电感耦合等离子体质谱!

?3'@AB')C

"微区分布分析技术对于管线钢的氢

致开裂机理研究具有重要意义#实验系统优化了激光剥蚀载气流量$剥蚀孔径$剥蚀速率及

@AB')C

载气流量$元素积分停留时间等工作参数#通过线扫描方式剥蚀
DCEF&""=8'G'(%

系列标准样品%以<$

H*

为内标%绘制了校准曲线#建立了基于管线钢中
3-

$

)4

$

I1

$

A.

$

);

等

元素的
?3'@AB')C

定量分析方法%并利用实验方法对
G8"

管线钢裂缝区域进行了成分分布

分析#

?3'@AB')C

定量分析结果与电感耦合等离子体原子发射光谱法!

@AB'3JC

"测定结果

相吻合%裂缝区域各元素二维分布结果与电子探针
G

射线显微分析!

JB)3

"线扫描结果相一

致%证实了
?3'@AB')C

方法应用于管线钢样品分布分析的准确性和有效性#各元素二维分

布图直观反映了不同位置处的偏析状态%进一步揭示了样品裂缝的形成可能与
3-

!

K

%

$

)4C

夹杂物$富碳相的存在及元素
);

偏析有关#实验方法有望为氢致开裂机理研究及新材料研

发提供一种有效的分析及质量控制手段#

关键词!激光剥蚀
'

电感耦合等离子体质谱&管线钢&裂缝&分布分析&元素偏析
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管道作为油气运输的最佳方式!具有经济'安

全'便捷等优势!在石油天然气及化工领域得到了广

泛的应用(

#

)

*大口径'高压'高强度管道用钢是管线

钢发展的重要趋势(

!

)

*

G8"

管线钢由于具有优良的

强度和低温韧性!良好的焊接性能与抗腐蚀性能!并

且可以有效地节约工程建设费用!降低管道运行与

维护成本!因此在世界范围内得到了广泛的应用(

%

)

*

然而!管线钢在服役过程中容易受到湿的
F

!

C

腐

蚀!很容易造成氢致开裂而失效!从而对人们的生命

财产及当地生态环境造成威胁(

&

)

*因此!自主研发

新一代
G8"

级耐酸管线钢迫在眉睫!也亟需开发基

于管线钢的微区分布分析及质量控制技术以用于管

线钢氢致开裂机理研究*

目前常用的微区分析技术主要有激光剥蚀
'

电感

耦合等离子体质谱法"

?3'@AB')C

#

(

<'=

)

'激光诱导击

穿光谱法"

?@EC

#

(

$

)

'电子探针
G

射线显微分析"

JB'

)3

#

(

8'(

)及扫描电镜配备能谱面扫描分析技术"

CJ)'

JQC

#

(

#"

)等*

?@EC

通常采用的红外激光器具有较高

的能量!在分析钢铁合金类样品时热效应较严重!可

能会影响分析结果的准确性&

JB)3

及
CJ)'JQC

技

术
4N

"

#

N

级的空间分辨率使其在分析钢铁合金中

夹杂物'析出相等方面显示了较大的优势!然而这两

种分析技术对样品的形状'尺寸'导电性及分析真空

度要求较高!且由于对元素质量分数低于
#R

时的定

量困难等问题限制了其应用*

?3'@AB')C

因具有以

下优点而成为目前最先进的微区分布分析技术之

一(

##

)

$通常采用紫外激光器!其能量较低!大大降低

了分析钢铁类样品时的热效应!显著提升了分析结果

的准确性&将固体进样技术"

?3

#与高灵敏度
@AB')C

相结合!具有较高灵敏度的空间分辨率"

&

"

#""

#

N

#

+

#

+
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及较低的各元素检出限"

4

0

%

0"

#

0

%

0

#&可分析不规

则样品且对样品导电性没有特殊要求*基于
?3'

@AB')C

的定量分析及分布研究已广泛应用于材料

学(

#!

)

'地球化学(

#%

)

'生物医学(

#&

)等领域*

管线钢氢致开裂与化学成分偏析'显微组织及

应力状态密切相关(

#<

)

*目前研究多集中于裂缝形

貌'组织结构'夹杂物形成及力学因素等方面(

&

)

!缺

少裂缝区域各元素成分分布状态的系统研究*本文

建立了基于管线钢的
?3'@AB')C

定量分析方法!

对
F

!

C

腐蚀试验后
G8"

管线钢裂缝区域进行了成

分分布分析!初步探究了管线钢的氢致开裂机理*

%

!

实验部分

%&%

!

仪器及参数

采用
I*UU,[*\B!#%

型
IV

$

L3D

激光剥蚀

系统"美国
I*UU,[*

公司#及
3

0

1-*4+$$""O

四级

杆
@AB')C

"美国
3

0

1-*4+

公司#!优化后工作参数如

表
#

&

SG3'8!%"

型
?,E

=

电子探针
G

射线显微分析

仪"日本电子株式会社#&

QHA&<"A

型金相显微镜

"德国徕卡仪器有限公司#*

表
%

!

'($#)*$+,

工作参数

-./01%

!

"

2

13.4567

2

.3.8141396:'($#)*$+,

激光剥蚀参数

K

Z

*/,+1;4

Z

,/,N*+*/6;Y?3

数值

],-.*

@AB')C

工作参数

K

Z

*/,+1;4

Z

,/,N*+*/6;Y@AB')C

数值

],-.*

激光波长%
4N !#%

射频"

Ĥ

#功率%
_ #%<"

激光工作模式
T'6U1+2P*V

采样深度%
NN 8

激光能量%
R 8"

载气流量%"

?

%

N14

#

">("

"

3/

#

脉冲频率%
FX #"

信号采集模式 时间分辨模式"

`̂ 3

#

剥蚀池载气流量%"

?

%

N14

#

">="

"

F*

# 检测模式 脉冲模式

剥蚀孔径%
#

N <<

积分停留时间%
N6 !"

剥蚀方式 线扫描 内标同位素 <$

H*

剥蚀速率%"

#

N

%

6

#

#"

待测元素同位素 #%

A

!

!$

3-

!

%&

C

!

<<

)4

!

="

I1

!

=<

A.

!

(<

);

%&;

!

样品及处理

仪器调谐样品$

I@C̀ =#!

标准物质"美国国家

标准技术研究所#!用于
?3'@AB')C

联机调谐优

化(

#=

)

&标准样品$

DCEF&""=8'G'(%

系列标准样品

#

"

=

号"钢铁研究总院#&待测样品$

G8"

管线钢"钢

铁研究总院#!化学成分如表
!

所示*试样按

I3AJ"!8&

标准进行
F

!

C

腐蚀试验后产生裂缝!裂

缝宽度为
<"

#

N

左右"如图
#

#*

表
;

!

<=>

管线钢的化学成分

-./01;

!

)?185@.0@68

2

69545676:<=>

2

5

2

1057194110 !

$

R

样品
C,N

Z

-* A 3- C1 )4 B C A. A/ I1 I: ); 1̀ ]

G8" ">"!" ">"<" ">!$" #>8% ">""< ">"#% ">!%" ">%%" ">!#" ">"8( ">%<" ">"#8 ">"<$

图
%

!

<=>

管线钢裂缝区域金相图片

A5

B

&%

!

+14.006

B

3.

2

?6:@3.@CD67157<=>

2

5

2

1057194110

!!

标准样品处理$分析前!将上述标准样品分别线

切割出一小块用环氧树脂集合镶嵌于直径小于
!<

NN

的圆柱形模具中!以确保实验中所有标准样品

在相同的气氛中进行分析!有效避免了更换样品时

气体环境发生变化对测定精密度及校准曲线线性带

来的影响!且节省了更换样品及冲洗剥蚀池所用时

间!提高了实验效率*

实验前!上述所有样品先用
!""

目砂纸粗磨!再

用
8""

目砂纸精磨并抛光*

采用线扫描方式对裂缝区域进行扫描分析!分

析区域为
(""

#

Na8""

#

N

"如图
!

方框区域#!纵向

间隔
!""

#

N

*

;

!

结果与讨论

;&%

!

激光剥蚀参数的优化

;&%&%

!

激光剥蚀载气流量

高能量的微束激光聚焦于样品表面!剥蚀出的

+

!

+



杨丽霞!陈健!宋权威!等
7

基于激光剥蚀
'

电感耦合等离子体质谱的管线钢裂缝区域分布分析方法研究
7

冶金分析!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

图
;

!

管线钢样品分析区域

A5

B

&;

!

(7.0

E

959.31.6:

2

5

2

10571941109.8

2

01

样品气溶胶由载气直接带入等离子体中!因此剥蚀

池载气的载带效率直接影响分析结果的准确性与稳

定性!而载带效率与载气性质及流量密切相关*常

用的剥蚀池载气主要有氦气'氩气'氦
'

氩混合或氮
'

氩混合气等*据文献报道(

#$

)

!由于氦气具有较高的

热导率'电离电位及密度低等特性!可抑制激光剥蚀

过程中微小颗粒的凝聚'沉积!降低激光诱导等离子

体的屏蔽效应!改善激光的剥蚀效率*因此!选择氦

气作为剥蚀池载气*

固定
@AB')C

载气"

3/

#流量为
">("?

%

N14

!重

点研究了剥蚀池氦气流量为
"><"

"

">$"?

%

N14

时

对不同质量数元素"

$

?1

b

'

88

C/

b

'

#%%

A6

b

'

!%!

P̀

b

'

!%8

\

b

#信号强度'氧化物产率"以
P̀K

b

%

P̀

b

!

!&8

%

!%!

表示#及分馏效应"以
\

b

%

P̀

b

!

!%8

%

!%!

表示#

的影响"如图
%

#*由图
%

可见$随着剥蚀池载气流

量的增大!各元素信号强度"

ABC

值#逐渐增大!至

">=<?

%

N14

后趋于饱和&氧化物产率和元素分馏效

应均呈逐渐增大的趋势*综合考虑!选择信号强度

较高'氧化物产率和分馏效应较低的
">="?

%

N14

作

为剥蚀池载气流量*

图
F

!

不同剥蚀池载气流量对元素信号强度"

.

#%氧化物产率"

/

#及元素分馏效应"

@

#的影响

A5

B

&F

!

G::1@496:H5::13174./0.4567@.33513

B

.9:06I67101817495

B

7.057417954

E

"

.

#&

6J5H1

E

510H

"

/

#

.7H1018174.0:3.@4567.4567

"

@

#

;&%&;

!

激光剥蚀孔径

激光剥蚀孔径与剥蚀量密切相关!影响元素信号

强度'稳定性及分馏效应*图
&

为在
%"

"

#""

#

N

范围

内改变剥蚀孔径时!各元素信号强度及稳定性的变化

图*表
&

结果表明!随着剥蚀孔径的增大!样品剥蚀量

增多!信号强度逐渐增大&测定结果的相对标准偏差

"

ĈQ

#呈现先升高后降低的趋势!且以激光剥蚀孔径

为
<<

#

N

的
ĈQ

最小!说明此时数据稳定性最佳*

此外!通常激光剥蚀孔径的选择还取决于待测样品中

元素含量及分析需求*为了获得试验钢裂缝区域"

<"

#

N

宽度#各元素的成分分布信息!选择信号强度较

大'数据稳定性较好的
<<

#

N

作为激光剥蚀孔径*

图
K

!

不同剥蚀孔径对各元素信号强度"

.

#及
L,!

"

/

#的影响

A5

B

&K

!

G::1@496:H5::13174./0.45679

2

6495D1967101817495

B

7.057417954

E

"

.

#

.7HL,!

"

/

#

+

%

+
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Z
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Z
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Z
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!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

;&%&F

!

激光剥蚀速率

激光剥蚀速率通常在
<

"

<"

#

N

%

6

之间!与待测

样品的分析需求直接相关*剥蚀速率越慢!分析时间

越长!分析精度越高*本文希望得到试验钢裂缝区域

"

<"

#

N

宽度#各元素的分布信息!为了获得较好的空

间分辨率!故选取较低的剥蚀速率
#"

#

N

%

6

*

;&;

!

#)*$+,

参数的优化

;&;&%

!

#)*$+,

载气流量

采用氦气作为激光剥蚀池载气!当载带着剥蚀

样品颗粒的气溶胶从密闭剥蚀池中流出后!通过导

管与
@AB')C

载气混合!进入
@AB')C

后进行分析*

@AB')C

载气流量影响着等离子体中心通道的温度

和样品的停留时间*在讨论激光剥蚀参数的影响

时!已对剥蚀池载气流量进行了优化*固定剥蚀池

载气流量为
">="?

%

N14

!考察
@AB')C

载气流量在

">8

"

#>"?

%

N14

变化时!各被测元素信号强度'氧

化物产率及分馏效应的变化"如图
<

#*研究发现$

随着
@AB')C

载气流量的增大!元素信号强度缓慢

增大!元素分馏效应不断增大&氧化物产率呈先降低

后升高的趋势!载气流量为
">(?

%

N14

时氧化物产

率最小*综合考虑后!选用
">("?

%

N14

作为
@AB'

)C

载气流量*

图
M

!

不同
#)*$+,

载气流量对元素信号强度"

.

#%氧化物产率"

/

#及元素分馏效应"

@

#的影响

A5

B

&M

!

G::1@496:H5::13174#)*$+,@.33513

B

.9:06I67101817495

B

7.057417954

E

"

.

#&

6J5H1

E

510H

"

/

#

.7H1018174.0:3.@4567.4567

"

@

#

;&;&;

!

#)*$+,

元素积分停留时间

@AB')C

元素积分停留时间是指质谱每次采集

数据时在每个质量数上停留的时间*图
=

为在选定

的实验条件下!各元素积分停留时间在
<

"

<"N6

范

围内变化所得的各元素信号强度及稳定性图*结果

显示$随着各元素积分停留时间的增大!各元素信号

强度"

A;.4+6

值#随之增大!而其强度值的
ĈQ

也

随之降低!即数据稳定性变好*综合分析元素信号

强度'稳定性及待测样品分布分析的需求!确定

@AB')C

元素积分停留时间为
!"N6

*

图
N

!

不同
#)*$+,

积分停留时间对元素信号强度"

.

#和
L,!

"

/

#的影响

A5

B

&N

!

G::1@496:H5::13174#)*$+,57413

B

3.0HI100458167101817495

B

7.057417954

E

"

.

#

.7HL,!

"

/

#

;&F

!

内标的选择与校正

?3'@AB')C

分析过程中激光器的稳定性'剥蚀

气溶胶颗粒的传输效率'分馏效应以及样品的基体

效应等均会影响元素信号的稳定性*同时!在样品

测定过程中!随着时间的推移!仪器信号也会发生漂

移!从而影响定量分析结果的准确度和精密度*因

此!基体匹配的标准样品和内标的选择是必不可少

的*由于样品中基体元素的含量高且均匀!基体元

+

&

+
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冶金分析!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

素含量的微小变化不会对其强度值造成很大影响*

本文待测样品为
G8"

管线钢!为了避免检测信号溢

出!故选择基体同位素<$

H*

作为内标!并研究了内

标<$

H*

对各元素分馏效应和信号稳定性的校正作用

"如图
$

#*元素的分馏效应用分馏因子来表示!通

常以各元素分析后半段时间与前半段时间平均信号

强度之比来计算!分馏因子越趋近于
#

!代表各元素

分馏效应越小*由于本文待测样品为含裂缝样品!

为了避免裂缝区域对分析结果的影响!所得分馏因

子和
ĈQ

值均为去掉裂缝区域数据后的结果*结

果显示$经内标<$

H*

校正后!除
3-

外各元素分馏因

子均在
">($

"

#>"#

之间&

)4

'

I1

'

A.

'

);

等元素测

定值的
ĈQ

均小于
<R

*

;&K

!

校准曲线的建立

在优 化 的 工 作 条 件 下!对 镶 嵌 好 的
DC'

EF&""=8'G'(%

系列标准样品进行线扫描分析!每

块标样剥蚀
=

条线!每条线长
%""

#

N

!取每次测试

时间分辨谱图中信号平坦的
!"6

数据求平均值获

得各元素平均信号强度*以各待测元素与<$

H*

的强

度比作为纵坐标"

"

#!各待测元素的质量分数作为

横坐标"

#

#绘制校准曲线!如表
%

所示!除!(

C1

外!各

元素线性相关系数"

$

!

#均在
">((("

以上*

图
O

!

内标校正对各元素分馏因子"

.

#和

信号稳定性"

/

#的影响

A5

B

&O

!

G::1@496:574137.094.7H.3H@.05/3.456767

1018174.0:3.@4567.4567:.@463

"

.

#

.7H95

B

7.094./5054

E

"

/

#

表
F

!

校准曲线

-./01F

!

).05/3.4567@P3Q1

同位素

@6;+;

Z

*6

含量范围

A;4+*4+/,4

0

*!

%

R

校准曲线

A,-1:/,+1;42./[*

$

!

"

值的相对标准偏差

ĈQ;Y"

"

%c=

#%

R

!$

3-

">""(%

"

#><# "c">%#&%#M">""#8 ">(((( !>%(

"

#%>(#

<<

)4

">#!

"

#>(= "c"><<$##b">""<& ">((($ !><(

"

=>!"

="

I1

">#"!

"

#>(& "c">"(=!#M">""#& ">(((( !>%<

"

<>!&

=<

A.

">"8

"

">((( "c">##!<#M">""# ">(((( !><&

"

<>=#

(<

);

">##=

"

#>"! "c">#!$##b">"""< ">(((( !>!&

"

$>8!

;&M

!

检出限和定量限

连续测定载气空白
#"

次!计算标准偏差!以
%

倍空白标准偏差所对应的浓度作为各元素的检出限

"

?1N1+;YQ*+*2+1;4

!

?KQ

#

(

#8'#(

)

!

#"

倍空白标准偏

差所对应的浓度作为各元素的定量限"

?1N1+;Y

T.,4+1Y12,+1;4

!

?KT

#!如式"

#

#和"

!

#*

?KQ

&

%

'

!

"

(

"

#

#

?KT

&

#"

'

!

"

(

"

!

#

式中$

!

"

为
#"

次载气空白强度值的标准偏差&

(

为

各被测元素灵敏度!它表示被测元素的含量或组分

改变一个单位时分析信号的变化量*

在优化的仪器条件下!按照实验方法!测得各被

测元素的灵敏度"单位浓度所对应的强度#'检出限

及定量限!如表
&

所示*

表
K

!

检出限及定量限

-./01K

!

-?1058546:H141@4567.7H05854

6:

R

P.745:5@.4567

同位素

@6;+;

Z

*6

灵敏度

C*461+1[1+

5

%

(

ABC

%"

#

0

%

0

#)

空白标准偏差

C+,4V,/VV*[1,+1;4

;Y:-,4W

%

ABC

检出限

?KQ

%

"

#

0

%

0

#

定量限

?KT

%

"

#

0

%

0

#

!$

3-

=$#>! %#=>$ #>&#< &>$#(

<<

)4 #!88 %"=>" ">$#% !>%$<

="

I1

!"%>$ #=$>( !>&$% 8>!&&

=<

A. !%=>( !"#>< !><<! 8><"$

(<

);

!$%>! !#>#! ">!%! ">$$%

+

<

+



L3ID?1'O1,

!

AFJIS1,4

!

CKIDT.,4'U*1

!

*+,-7C+.V

5

;4V16+/1:.+1;4,4,-

5

616N*+P;V142/,2WX;4*;Y

Z

1

Z

*-14*6+**-

:

5

-,6*/,:-,+1;4'14V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2+/;N*+/

5

7)*+,--./

0

12,-34,-

5

616

!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

;&N

!

样品分析

;&N&%

!

元素定量分析

利用
?3'@AB')C

对试验钢样品中
3-

'

)4

'

I1

'

A.

'

);

元素进行定量分析*取每条线扫描剥蚀

"

%c<

#信号稳定后前
%"6

数据"即线扫描剥蚀前

%""

#

N

数据#得到各元素强度平均值!根据校准曲

线转化为各元素含量值!同时与电感耦合等离子体

原子发射光谱法"

@AB'3JC

#的测定值进行对照!结

果见表
<

*从表
<

可以看出$

?3'@AB')C

定量分析

结果与
@AB'3JC

法测定结果相吻合!各元素
?3'

@AB')C

定量结果的
ĈQ

"

%c<

#在
">&(R

"

#>!R

表
M

!

'($#)*$+,

定量分析结果

-./01M

!

-?1319P0496:

R

P.7454.45Q1.7.0

E

959/

E

'($#)*$+,

同位素

@6;+;

Z

*

?3'@AB')C

测定值
H;.4V

!

%

R

相对标准偏差

ĈQ

"

%c<

#%

R

@AB'3JC

测定值

H;.4V:

5

@AB'3JC

!

%

R

!$

3-

">"&( #>! ">"<"

<<

)4

#>$( ">&( #>8%

="

I1

">!#! ">== ">!#"

=<

A.

">!"8 ">8& ">!%"

(<

); ">%%& "><# ">%<"

范围内!证实了
?3'@AB')C

方法应用于管线钢样

品定量分析的准确性*

;&N&;

!

裂缝区域各元素分布分析

利用
?3'@AB')C

对
G8"

管线钢裂缝区域各元

素进行成分分布分析*由于
?3'@AB')C

可同时得

到扫描区域内与不同位置相对应的各元素的质谱信

号!因此根据校准曲线可得到各元素的成分分布信

息*图
8

为影响裂缝形成主要元素的二维分布图!其

中
3-

'

)4

'

I1

'

A.

'

);

为各元素的二维成分分布图&

A

'

C

元素由于质谱干扰严重而不能定量分析!仅得到

其二维强度分布图*二维分布图中红色色标代表元

素强度高'在此位置元素呈正偏析&蓝色代表元素强

度低'在此位置元素呈负偏析*结果显示$在裂缝区

域!

3-

'

);

'

A

'

C

元素含量升高!而
I1

'

A.

元素含量降

低*这与
JB)3

线分析结果基本一致"图
(

#!证实了

?3'@AB')C

方法应用于管线钢样品裂缝区域分布

分析的有效性*

)4

元素在
?3'@AB')C

所得裂缝

区域二维分布图中含量升高!而在
JB)3

线分布图

中呈有高有低趋势!这可能与两种仪器的分辨率'样

品表面分析深度或分析区域不同有关*

图
=

!

'($#)*$+,

所得各元素二维分布图

A5

B

&=

!

-?14I6H58179567.0H59435/P45676:H5::1317410181749/

E

'($#)*$+,

+

=

+
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!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

,>

线扫描区域&

:>

线分析结果*

图
S

!

G*+(

分析结果

A5

B

&S

!

-?1.7.0

E

959319P0496:G*+(

;&N&F

!

裂缝区域各元素分布结果讨论

?3'@AB')C

提供的较高空间分辨率的各元素

二维分布图直观反映了样品不同位置处各元素的偏

析状态!可对氢致开裂机理进行初步分析与探讨!从

而在一定程度上揭示管线钢氢致开裂机理$"

#

#

3-

元素在裂缝区域呈正偏析*这表明样品的氢致开裂

可能与
3-

!

K

%

夹杂物的形成有关&"

!

#

);

元素在裂

缝区域呈正偏析*样品中
);

元素过高往往会促进

贝氏体和马奥岛"

)

%

3

#的形成!而
)

%

3

是氢致裂

纹的形核源和扩展路径!从而易造成样品氢致开

裂(

!"

)

&"

%

#

A

元素在裂缝区域正偏析较为严重*这

可能是存在裂纹萌生源的富碳相(

!#

)

&"

&

#

C

元素在

裂缝区域呈正偏析*

C

与
)4

可形成
)4C

夹杂物!

据文献报道(

!!

)

!这种夹杂物经过轧制后易变形为长

条状!且带有尖端!是氢的活性中心!易于富集氢!也

是氢致开裂的原因之一&"

<

#

A.

'

I1

元素在裂缝区域

呈负偏析*殷光虹等(

!%

)研究表明!

A.

'

I1

元素具有

较好的耐腐蚀性能!材料中加入适量"

!

#

">!R

#可

以明显提高抗氢致开裂性能*因此!裂缝区域
A.

'

I1

元素含量降低可能导致该区域抗腐蚀性能变差

进而氢致开裂*

综上分析!

G8"

试验钢氢致开裂可能与
3-

!

K

%

'

)4C

夹杂物'富碳相的存在及
);

元素偏析有关*

F

!

结论与展望

本文系统优化了
?3'@AB')C

的仪器参数!建

立了一种基于管线钢的
?3'@AB')C

定量分析方

法!并将其首次应用于裂缝区域各元素的成分分布

分析*各元素定量分析结果与
@AB'3JC

测定值相

吻合!各元素二维分布结果与
JB)3

线扫描结果基

本一致!证实了
?3'@AB')C

方法应用于管线钢样

品分布分析的准确性和有效性*

此外!

?3'@AB')C

提供的较高空间分辨率的各

元素二维分布图直观反映了样品不同位置处各元素

的偏析状态!可进一步揭示氢致开裂机理$样品裂缝

形成可能与
3-

!

K

%

'

)4C

夹杂物'富碳相的存在及

);

元素偏析有关*因此!相比传统方法!

?3'@AB'

)C

具有灵敏度高'空间分辨率低等突出特点!有望

为氢致开裂机理研究及新材料研发提供一种有效的

分析及质量控制手段*

参考文献!

(

#

)王琴!李爽!位陈冬!等
>

油气运输管道中腐蚀问题及防

护措施分析(

S

)

7

中国石油和化工标准与质量!

!"#=

!

%=

"

#%

#$

(!'(%7

_3IDT14

!

?@CP.,4

0

!

_J@AP*4'V;4

0

!

*+,->34,-

5

616

;Y2;//;61;4

Z

/;:-*N6,4V

Z

/;+*2+1[*N*,6./*614;1-,4V

0

,6

Z

1

Z

*-14*6

(

S

)

7AP14,B*+/;-*.N,4VAP*N12,-C+,4V'

,/V,4VT.,-1+

5

!

!"#=

!

%=

"

#%

#$

(!'(%7

(

!

)彭先华!刘静!黄峰!等
>

高级别管线钢氢致开裂行为研

究(

A

)%%中国腐蚀电化学及测试方法专业委员会
!"#!

学术年会论文集
>

浙江省$中国腐蚀与防护学会腐蚀电

化学及测试方法专业委员会!

!"#!

$

8#7

(

%

)孔令然
>G8"

管线钢的研究与应用(

S

)

7

科技情报开发与

经济!

!"##

!

!#

"

%=

#$

#!"'#!&7

dKID?14

0

'/,4>Q162.661;4;4+P*/*6*,/2P;4,4V,

Z

'

Z

-12,+1;4;YG8"

Z

1

Z

*-14*6+**-

(

S

)

7C21'̀*2P@4Y;/N,+1;4

Q*[*-;

Z

N*4+eJ2;4;N

5

!

!"##

!

!#

"

%=

#$

#!"'#!&7

(

&

)王萍!陈富强!石云峰!等
> G8"

管线钢氢致开裂研究

(

S

)

7

热加工工艺!

!"#%

!

&!

"

#=

#$

!"8'!##7

_3IDB14

0

!

AFJIH.'

f

1,4

0

!

CF@L.4'Y*4

0

!

*+,->̂ *6*,/2P

;4P

5

V/;

0

*414V.2*V2/,2W;YG8"

Z

1

Z

*-14*6+**-

(

S

)

7F;+

_;/W14

0

*̀2P4;-;

05

!

!"#%

!

&!

"

#=

#$

!"8'!##7

(

<

)罗彦!胡圣虹!刘勇胜!等
>

激光剥蚀电感耦合等离子体

+

$

+



L3ID?1'O1,

!

AFJIS1,4

!

CKIDT.,4'U*1

!

*+,-7C+.V

5

;4V16+/1:.+1;4,4,-

5

616N*+P;V142/,2WX;4*;Y

Z

1

Z

*-14*6+**-

:

5

-,6*/,:-,+1;4'14V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2+/;N*+/

5

7)*+,--./

0

12,-34,-

5

616

!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

质谱微区分析新进展(

S

)

7

分析化学!

!""#

!

!(

"

##

#$

#%&<'#%<!7

?\KL,4

!

F\CP*4

0

'P;4

0

!

?@\L;4

0

'6P*4

0

!

*+,->̂ *2*4+

+/*4V614-,6*/,:-,+1;414V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,'N,66

6

Z

*2+/;N*+/12N12/;,4,-

5

616

(

S

)

7AP14*6*S;./4,-;Y34,-

5

+1'

2,-AP*N16+/

5

!

!""#

!

!(

"

##

#$

#%&<'#%<!7

(

=

)胡净宇!王海舟
>

激光烧蚀进样电感耦合等离子体质谱

分析技术的进展及应用(

S

)

7

冶金分析!

!""&

!

!&

"

#

#$

!('%=7

F\S14

0

'

5

.

!

_3IDF,1'XP;.>B/;

0

/*6614+P*,4,-

5

+12,-

+*2P41

f

.*;Y-,6*/,:-,+1;414V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,

N,666

Z

*2+/;N*+/

5

,4V,

ZZ

-12,+1;4

(

S

)

7)*+,--./

0

12,-3'

4,-

5

616

!

!""&

!

!&

"

#

#$

!('%=7

(

$

)李冬玲!金呈!马飞超!等
>

激光诱导击穿光谱原位统计

分布分析法测定帘线钢盘条中的元素偏析(

S

)

7

冶金分

析!

!"#&

!

%&

"

#

#$

#'(7

?@Q;4

0

'-14

0

!

S@I AP*4

0

!

)3 H*1'2P,;

!

*+,->K/1

0

14,-

Z

;61+1;46+,+16+12V16+/1:.+1;4,4,-

5

6162;N:14*VU1+P-,'

6*/14V.2*V:/*,WV;U46

Z

*2+/;N*+/

5

Y;/+P**-*N*4+

6*

0

/*

0

,+1;414+1/*2;/V6+**-/;V

(

S

)

7)*+,--./

0

12,-34,-'

5

616

!

!"#&

!

%&

"

#

#$

#'(7

(

8

)

A,/

Z

*4+*/Bd

!

g*1

0

-*/^3

!

S;--1YYE?

!

*+,->3V[,42*6

14*-*2+/;4'

Z

/;:*N12/;,4,-

5

616,4V2;N

Z

;61+1;4,-N,

Z

'

Z

14

0

$

,

ZZ

-12,+1;46+;+P*,4,-

5

616;YN*+*;/1+*6

(

S

)

7)1'

2/;62;

Z5

e )12/;,4,-

5

616

!

!""(

!

#<

"

C!

#$

<%&'<%<7

(

(

)张晓菊!李建龙
>

齿轮渗碳层碳含量分布的电子探针定

量分析方法探讨(

S

)

7

冶金分析!

!"#=

!

%=

"

#

#$

=$'$"7

gF3IDG1,;'

9

.

!

?@S1,4'-;4

0

>Q162.661;4;4+P*

f

.,4+1'

+,+1[*,4,-

5

616N*+P;V;Y2,/:;42;4+*4+V16+/1:.+1;414

2,/:./1X*V2;,+14

0

;Y

0

*,/6:

5

*-*2+/;4

Z

/;:*G'/,

5

N1'

2/;',4,-

5

X*/

(

S

)

7)*+,--./

0

12,-34,-

5

616

!

!"#=

!

%=

"

#

#$

=$'$"7

(

#"

)

S,W;[-

9

*[12

h

C>CJ)'JQC,4,-

5

616;Y6-1

Z

2,6+2;N

Z

;61+*

3-

!

K

%

'g/K

!

2*/,N126

(

A

)%%

@4+*/4,+1;4,-A;4Y*/*42*)*'

2P,412,- *̀2P4;-;

0

1*6,4VC+/.2+./,-),+*/1,-6>F/[,+6W,

X4,46+[*4,:1:-1;

0

/,Y1

9

,1)gKC'C[1:;/

!

!"#&7

(

##

)

d;2PS

!

Di4+P*/Q>̂ *[1*U;Y+P*6+,+*';Y'+P*',/+;Y-,'

6*/,:-,+1;414V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2+/;N'

*+/

5

(

S

)

73

ZZ

-1*VC

Z

*2+/;62;

Z5

!

!"##

!

=<

"

<

#$

#<<'#=!7

(

#!

)张勇!贾云海!陈吉文!等
>

激光烧蚀
'

电感耦合等离子

体质谱技术在材料表面微区分析领域的应用进展(

S

)

7

光谱学与光谱分析!

!"#&

!

%&

"

8

#$

!!%8'!!&%7

gF3ID L;4

0

!

S@3 L.4'P,1

!

AFJI S1'U*4

!

*+

,->B/;

0

/*6614+P*,

ZZ

-12,+1;4;Y-,6*/,:-,+1;4@AB')C+;

6./Y,2*N12/;,4,-

5

61614N,+*/1,-621*42*

(

S

)

7C

Z

*2+/;62;

Z5

,4VC

Z

*2+/,-34,-

5

616

!

!"#&

!

%&

"

8

#$

!!%8'!!&%7

(

#%

)

L,4

0

D

!

?1L

!

;̀4

0

?

!

*+,->B*+/;

0

*4*616,4V+*2+;412

1N

Z

-12,+1;46;Y*,/-

5

A,/:;41Y*/;.6,-W,-14*[;-2,412

/;2W614d,/,N,

5

/*

0

1;4;Y_*6+S.4

00

,/

!

I;/+PU*6+

AP14,

(

S

)

7@4+*/4,+1;4,-D*;-;

05

*̂[1*U

!

!"#=

!

<8

"

#"

#$

#!$8'#!(%7

(

#&

)

C.64*,@

!

_*16W1/2P*4 >̂̀ /,2*N*+,-1N,

0

14

0

14V1,

0

'

4;6+12;YP*

Z

,+12N*+,-V16*,6*

(

S

)

7),66C

Z

*2+/;N*+/

5

*̂[1*U6

!

!"#=

!

%<

"

=

#$

==='=8=7

(

#<

)李轩!刘道新!徐子鹏!等
>

形变与残余应力对管线钢

氢致开裂行为的影响(

S

)

7

石油矿场机械!

!"#"

!

%(

"

&

#$

$$'8!7

?@G.,4

!

?@\Q,;'O14

!

G\g1'

Z

*4

0

!

*+,->JYY*2+;YV*'

Y;/N,+1;4,4V /*61V.,-6+/*66 ;4 P

5

V/;

0

*4'14V.2*V

2/,2W14

0

:*P,[1;/6;Y

Z

1

Z

*-14*6+**-6

(

S

)

7K1-H1*-VJ'

f

.1

Z

N*4+

!

!"#"

!

%(

"

&

#$

$$'8!7

(

#=

)

D.+1*//*X'D;4X,-*X 3

!

D,

0

; A D

!

B16;4*/; S

!

*+

,->A,

Z

,:1-1+1*6,4V-1N1+,+1;46;Y?3'@AB')CY;/V*

Z

+P

/*6;-[*V,4,-

5

616;YAV̀ *

Z

P;+;[;-+,12V*[12*6

(

S

)

7

S;./4,-;Y34,-

5

+12,-3+;N12C

Z

*2+/;N*+/

5

!

!"#&

!

%"

"

#

#$

#(#'#($7

(

#$

)罗倩华
>

应用原位统计分布分析技术研究不锈钢连铸

板坯轧制过程溶质迁移规律(

Q

)

7

北京$钢铁研究总

院!

!"#&7

(

#8

)金献忠!陈建国!谢健梅
>

激光剥蚀电感耦合等离子体

质谱法测定镀锌钢板镀层中的铅镉砷锡锑(

S

)

7

冶金分

析!

!"#!

!

%!

"

%

#$

#'=7

S@IG1,4'XP;4

0

!

AFJIS1,4'

0

.;

!

G@JS1,4'N*17Q*+*/'

N14,+1;4;Y-*,V

!

2,VN1.N

!

,/6*412

!

+14,4V,4+1N;4

5

14

2;,+14

0

-,

5

*/;Y

0

,-[,41X*V6+**-6P**+:

5

-,6*/,:-,+1;4

14V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N, N,666

Z

*2+/;N*+/

5

(

S

)

7

)*+,--./

0

12,-34,-

5

616

!

!"#!

!

%!

"

%

#$

#'=7

(

#(

)周慧!汪正!朱燕!等
>

激光剥蚀电感耦合等离子体质

谱法测定碳化硅器件中杂质元素(

S

)

7

分析化学!

!"#&

!

&!

"

#

#$

#!%'#!=7

gFK\ F.1

!

_3IDgP*4

0

!

gF\L,4

!

*+,-7T.,4+1+,'

+1[*,4,-

5

616;Y+/,2**-*N*4+61461-12;42,/:1V*V*[12*

:

5

-,6*/,:-,+1;414V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2'

+/;N*+/

5

(

S

)

7AP14*6*S;./4,-;Y34,-

5

+12,-AP*N16+/

5

!

!"#&

!

&!

"

#

#$

#!%'#!=7

(

!"

)

_,4dd

!

d;PC\

!

L,4

0

EL

!

*+,->JYY*2+;Y*4[1/;4'

N*4+,-,4VN*+,--./

0

12,-Y,2+;/6;4P

5

V/;

0

*414V.2*V

2/,2W14

0

;YFC?36+**-6

(

S

)

7A;//;61;4C21*42*

!

!""8

!

<"

"

#!

#$

%%%='%%&!7

(

!#

)胡亮
>

耐
F

!

C

腐蚀管线钢组织缺陷研究(

Q

)

7

昆明$昆

明理工大学!

!"#&7

(

!!

)郝红梅!陈健!汪兵!等
>G8"

级管线钢的抗氢致裂纹性

能(

S

)

7

金属热处理!

!"#=

!

&#

"

&

#$

=%'$"7

F3KF;4

0

'N*1

!

AFJIS1,4

!

_3IDE14

0

!

*+,-7F

5

'

V/;

0

*414V.2*V2/,2W'/*616+,42*;YG8"

Z

1

Z

*-14*6+**-

(

S

)

7F*,+ /̀*,+N*4+;Y)*+,-6

!

!"#=

!

&#

"

&

#$

=%'$"7

+

8

+



杨丽霞!陈健!宋权威!等
7

基于激光剥蚀
'

电感耦合等离子体质谱的管线钢裂缝区域分布分析方法研究
7

冶金分析!

!"#$

!

%$

"

&

#$

#'(

(

!%

)殷光虹!施青!孙元宁
>

管线用钢氢致裂纹"

F@A

#影响

因素分析(

S

)

7

钢管!

!""&

!

%%

"

=

#$

!"'!=7

L@ID.,4

0

'P;4

0

!

CF@T14

0

!

C\IL.,4'414

0

>34,-

5

616

;Y*-*N*4+6/*6

Z

;461:-*Y;/P

5

V/;

0

*414V.2*V2/,2W14

0

"

F@A

#

;Y6+**-Y;/-14*

Z

1

Z

*

(

S

)

7C+**-B1

Z

*

!

!""&

!

%%

"

=

#$

!"'!=7

,4PH

E

67H59435/P4567.7.0

E

959814?6H57@3.@CD6716:

2

5

2

1057194110/

E

0.913./0.4567$57HP@45Q10

E

@6P

2

01H

2

0.98.8.999

2

1@4368143

E

L3ID?1'O1,

#

!

AFJIS1,4

!

!

CKIDT.,4'U*1

%

!

&

!

?@Q;4

0

'-14

0

#

!

S@3CP.'

9

.4

!

!

?@G1,;'

9

1,

"

#

"

#>E*1

9

14

0

d*

5

?,:;/,+;/

5

;Y)*+,-),+*/1,-AP,/,2+*/1X,+1;4

!

A*4+/,-@/;4,4VC+**- *̂6*,/2P@46+1+.+*

!

E*1

9

14

0

#"""8#

!

AP14,

&

!>@46+1+.+*Y;/J4

0

14**/14

0

C+**-

!

A*4+/,-@/;4,4VC+**- *̂6*,/2P@46+1+.+*

!

E*1

9

14

0

#"""8#

!

AP14,

&

%>C+,+*d*

5

?,:;/,+;/

5

;YB*+/;-*.NB;--.+1;4A;4+/;-

!

E*1

9

14

0

#"!!"=

!

AP14,

&

&>AIBA *̂6*,/2P@46+1+.+*;YC,Y*+

5

,4VJ4[1/;4N*4+,- *̀2P4;-;

05

!

E*1

9

14

0

#"!!"=

!

AP14,

#

(/943.@4

$

@+1661

0

41Y12,4++P,+V16+/1:.+1;4N12/;',4,-

5

616+*2P41

f

.*:,6*V;4-,6*/,:-,+1;4'14V.2+1[*-

5

2;.'

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2+/;N*+/

5

U1--2;4+/1:.+*+;+P*P

5

V/;

0

*414V.2*V2/,2W14

0

N*2P,416N7E;+P+P*

U;/W14

0Z

,/,N*+*/6;Y-,6*/,:-,+1;4

"

?3

#!

142-.V14

0

2,//1*/

0

,6Y-;U

!

,:-,+1;46

Z

;+61X*6

!

,:-,+1;4/,+*6

!

,4V+P*U;/W14

0Z

,/,N*+*/6;Y@AB')C

!

6.2P,62,//1*/

0

,6Y-;U,4V14+*

0

/,-VU*--+1N*;Y16;+;

Z

*6

!

,/*

;

Z

+1N1X*V73Y+*/+P*N,+/1O

<$

H*16.6*V,6+P*14+*/4,-6+,4V,/V

!

+P*2,-1:/,+1;42./[*,/*;:+,14*V:

5

+P*

-14*62,4414

0

,:-,+1;4;YDCEF&""=8'G'(%6+,4V,/V6,N

Z

-*67 P̀*4

!

+P*

f

.,4+1+,+1[*,4,-

5

616N*+P;V;Y

3-

!

)4

!

I1

!

A.,4V);14

Z

1

Z

*-14*6+**-:

5

?3'@AB')C16*6+,:-16P*V

!

UP12P166.22*66Y.--

5

,

ZZ

-1*V+;

2;N

Z

;4*4+V16+/1:.+1;4,4,-

5

616Y;/+P*2/,2WX;4*;YG8"

Z

1

Z

*-14*6+**-7̀ P*

f

.,4+1+,+1[*,4,-

5

616/*6.-+6

;Y?3'@AB')C2,4N,+2P+P*Y;.4V[,-.*6;Y14V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,,+;N12*N1661;46

Z

*2+/;N*+/

5

"

@AB'3JC

#!

+P*+U;'V1N*461;4,-V16+/1:.+1;4;Y+P**-*N*4+614+P*2/,2WX;4*,/*:,612,--

5

2;4616+*4+

U1+P-14*,4,-

5

616/*6.-+6:

5

*-*2+/;4

Z

/;:*G'/,

5

N12/;',4,-

5

616

"

JB)3

#!

UP12PV*N;46+/,+*+P,++P*

Z

/;

Z

;6*VN*+P;VY;/V16+/1:.+1;4,4,-

5

61614

Z

1

Z

*-14*6+**-6,N

Z

-*6:

5

?3'@AB')C16;Y,22./,2

5

,4V*YY*2'

+1[*4*667@4,VV1+1;4

!

+P*+U;'V1N*461;4,-V16+/1:.+1;4

0

/,

Z

P6;Y+P**-*N*4+62,4/*Y-*2++P*6*

0

/*

0

,+1;4;Y

*-*N*4+6

!

UP12PY./+P*//*[*,-6+P,++P*Y;/N,+1;4;Y2/,2W6146,N

Z

-*6N,

5

:*/*-,+*V+;+P*+P*

Z

/*6*42*

;Y3-

!

K

%

!

)4C142-.61;46

!

,4V2,/:;4'/12P

Z

P,6*,6U*--,6+P*6*

0

/*

0

,+1;4;Y);7322;/V14

0

-

5

!

+P*

Z

/;'

Z

;6*VN*+P;VU1--

Z

/;[1V*,4*YY121*4+W14V;Y,4,-

5

616,4V

f

.,-1+

5

2;4+/;-N*,6./*N*4+Y;/+P*P

5

V/;

0

*4

14V.2*V2/,2W14

0

N*2P,416N,4V+P*V*[*-;

Z

N*4+;Y4*UN,+*/1,-67

T1

E

I63H9

$

-,6*/,:-,+1;4'14V.2+1[*-

5

2;.

Z

-*V

Z

-,6N,N,666

Z

*2+/;N*+/

5

&

Z

1

Z

*-14*6+**-

&

2/,2WX;4*

&

V16+/1'

:.+1;4,4,-

5

616

&

*-*N*4+6*

0

/*

0

,+1;4

+

(

+


