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中低合金钢 多元素成分分布的测定

金属原位统计分布分析法

GB／T 21834--2008

警告：使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1范围

本标准规定了用金属原位统计分布分析法测定碳、硅、锰、磷、硫、铬、镍、铜、钛、铌、钼、钒、铝等成分

的分布。

本标准适用于测定横截面包含长为30 mm～120 mm，宽为30 mm～120 mm的长方形或正方形区

域，高为10 mm～50 mm的块状中低合金钢样品。一般分析面积最大不超过6 400 mm2，分析长度最大

不超过120 mm。各元素质量分数测定范围见表1。

表1

测定元素 测定范围(质量分数)／％

碳 o．01～1．5

硅 0．01～1．5

锰 o．005～2．5

磷 0．005～0．15

硫 O．002～0．07

铬 0．01～5

镍 0．01～5．0

铜 0．01～1．5

钛 0．005～1．o

铌 0．01～1．0

钼 o．01～1．0

钒 o．Ol～1．o

铝 0．005～1．0

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB／T 4236钢的硫印检验方法

YB／T 4002连铸钢方坯低倍组织缺陷评级图

YB／T 4003连铸钢板坯低倍组织缺陷评级图

】
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3原理

块状试样经过适当的铣床或磨样机出平整且具一定清晰纹路的表面。将制备好的块状样品作为一

个电极，采用金属放电电极对相对运动的样品实施连续的火花激发放电；将所激发的火花光谱色散成特

定波长的线状光谱；高速、实时记录单次火花放电的位置和光谱信号，将单次火花信号转化为电信号，输

入信号存储器；对选用的参比线和分析线的发射谱线强度进行测量，用计算机对上述单次火花放电的线

状光谱进行统计分布分析，根据标准样品制作的校准瞳线，求出分析样品测量区域内各测量元素的化学

成分分布。经过含量统计分布分析，得到用于评价各元素含量分布和偏析的各种指标：特定位置含量、

最大偏析度、含量二维等高图、含量三维视图、含量频度分布图、含量线分布图、统计符合度及统计偏析

度等。

4仪器

金属原位分析仪主要由以下单元组成。

4．1激发光源

激发光源是能提供一个能量可控、并能长时间连续放电的光源装置。

4．2连续激发台

能够放置和激发大样品，并能支持其连续移动的激发平台。该装置可使用高纯氩气进行气氛保护。

4．3对电极

采用45。顶角纯钨电极，直径为3 mm。每个实验室根据分析样品数量的具体情况确定更换对电极

的时间。

4．4分光计

分光计的一级光谱色散的倒数应小于0．6．m／ram，焦距为0．75 m～1．0 m，波长范围为170．0 nm～

400．0 nm。分光计的真空度应在3 Pa以下。

4．5分光单元

由准直透镜、人射狭缝、凹面光栅以及出射狭缝组成，光经过准直透镜进入入射狭缝、凹面光栅分

光，由出射狭缝系统选择各自元素的特征谱线，整套光路系统均在真空系统下运行。

4．6信号高速采集系统

信号高速采集系统由光电倍增管、高压板、放大板和高速采集板(A／D板)组成，此系统可以高速采

集放电区域内的所有单次火花的激发信号。该系统高速连续采集由连续激发光源对待测样品放电所产

生的大量单次火花信号强度，并加以存储。

4．7扫描系统

试样扫描方式为线性面扫描，沿x轴方向连续扫描，扫描速度为1 mm／s；y轴方向为平移方式，间

隔为2thin。

4．8数据处理系统

由于一个火花脉冲中包含多个单次放电，每个单次放电信号与放电位置的状态相关，因此该系统把

由高速采集系统所采集存储到的大量单次火花信号强度进行数理统计分析，即可得到与原始位置相对

应的元素成分位置含量分布及相关缺陷状态分布的信息。

该统计分析方法处理系统以含量二维等高图、含量三维视图、含量线分布图、含量一频度统计分布

图、致密度分布图以及夹杂物分布图来直观表征待测元素在样品中的分布规律，并以平均含量、最大偏

析度、统计偏析度、统计符合度、平均表观致密度以及夹杂物含量来表征元素的分布规律。

5制样

样品的切割和表面处理。采用线切割或锯床对样品进行切割，制备出规定大小尺寸的样品。然后
2
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用铣床对样品表面进行加工。铣完后的样品表面应平整、纹路清晰，并保持洁净。没有铣床时，按分析

样品的要求配置氧化铝或氧化锆磨样材料，粒度为0．25 mm～o．40 mm。

6标准样品和标准化样品

6．1标准样品

原位分布分析专用标准样品用于绘制校准瞌线。标准样品的扫描面积一般为20 mm×20 mm。

6．2标准化样品

标准化样品应非常均匀，并且要有适当的含量，可用于校正仪器的漂移。

6．3控制样品

控制样品是与待测样品成分、冶炼工艺类似且成分分布均匀的样品为原位分布分析专用控制样品，

可用来对校准曲线进行监控。

7仪器的准备

放置金属原位分析仪的实验室应防震、洁净，一般室内温度应保持在25"C左右，在同一个再标准化

周期内室内温度变化不超过3℃，相对湿度应在40％～70％。

7．1仪器的稳定

为使仪器工作稳定，开始工作前应使激发光源有适当的通电时间，使光室和激发平台加热至恒温，

分光计的真空度达3 Pa以下。

长时间停机后重新开机，一般应保证通电时间不少于8 h。

7．2电极的更换和调整

电极应定期清理、更换并用定距规调整其间隙的距离，使其保持正常工作状态。

7．3光学系统的检查

聚光镜应定期清理，光路应定期校准。

8分析样品

8．1取样

按分析要求从试样预分析的部位截取具有一定尺寸、形状规整以方便夹持的样品，待分析面一般包

含某些特征区域，如板坯的中心、方坯的中心等(见B．1)。

8．2样品的制备

标准样品、标准化样品以及分析样品应在同一条件下制备和研磨，并保证样品表面平整，无沾污。

9分析步骤

9．1根据样品的种类、化学成分选择标准样品、标准化样品。

9．2根据样品的种类、化学成分选择参比线(中低合金钢一般采用Fe谱线)、分析线、工作条件、激发

参数等工作条件。

9．3按7．1～7．3对仪器准备工作的要求，设定和校准仪器。

9．4分析工作前先激发一块样品，确保仪器稳定后开始分析。

9．5校准曲线的绘制

在所选定的工作条件下，扫描激发一系列标准样品。以每个待测元素的绝对强度或相对强度与标

准样品中该元素的含量绘制校准曲线。

9．6校准曲线的标准化

应定期采用标准化样品对校准曲线进行标准化，标准化的间隔时间取决于仪器的稳定性。必要时，

可进一步采用与待测样品成分、冶炼工艺类似的控制样品对校准瞳线进行监控。
3
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9．7测定结果的控制

对标准样品进行扫描测定，确定分析结果的准确性和可靠性。

9．8样品分析

根据需要确定分析样品的取样区和扫描区。采用与绘制校准曲线相同的工作条件对样品进行激发

并保存数据(见B．2)。

10结果的表述

根据各元素的绝对强度或相对强度，从校准曲线上计算出扫描区域的含量。通过成分统计分布分

析，得到扫描分析范围内用于评价各元素分布的各种指标：特定位置含量、最大偏析度、含量二维等高

图、含量三维视图、含量频度分布图、含量线分布图、统计符合度及统计偏析度等。

如需要，可将硫元素的统计偏析度转化为硫印的评级结果，转化的硫印结果保留一位小数。转化的

定量公式为：Y—klnS+b，其中Y为硫印评级数，S为统计偏析度，^、b为与钢种相关的常数。定量转

化公式中参数^、b的确定见C．4。

11试验报告

试验报告应包括下列内容：

a)鉴别试料、实验室和分析日期等资料；

b)遵守本标准规定的程度；

c)分析结果及其表示；

d)测定中观察到的异常现象；

e)对分析结果可能有影响而本标准未包括的操作或者任选的操作。



附录A

(规范性附录)

原位统计分布分析结果的表述

统计分布分析计算方法包括“位置含量、最大偏析度、吉罱二维等高图、古嚼三维分布图、台母频度

分布圈、沿线分布曲线、统计符台度，95％置信度时的古量置信区间及统计偏析度”等。

A1特定位置含量

在待测样晶表面已分析面内，％每一单次火花放电位置所对应的某特定元素的含量。

A 2最大偏析度(M)

在待铡样品已分析面内，某元素的最大偏折虚的计算有两种方式：点最大偏析度M(x，，)与微隧蛀

大偏析度M(s)。

M沁，，)以统计分析方法解析出的某特定元素最高位置含量与总体平均位置含量的比值来表示

(见式(A 1))

M(x，y)==i ⋯⋯ (A1)

M(s)以统计分析方法解析出的某特定元素最高位置含量为中心的l mm2面积内的平均位置古量

与乜休平均位置含量的比值来表示(见式(A 2))：

M(s)=∑ (A 2)
f

式巾

一单次放电位置处菜元索最高位置含量；
(， 某特定元素最高位置古量为中心的1 mm2面积内的平均位置含世；

r 某元素总体平均位置含量。

A 3含量二维等高图

显示特定元素在扫描区域内不耐坐标(x，y)所对应的元素含量分布，并采H{不同颜色或灰度表征

其音量与位置对应关系的一种图谱(示例图A 1)。

示例图A 1 Mn元素含量分布

啪烈蓦豁“蛆。。
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A 4含量三维视图

在含量二维等高图基础上，同时以Z轴方向的高低来表征元素含量高低的图谱(示例圉A 2

A 5含量线分布囤

当y(或x)值固定时

示倒圈A 3 Mn元素含量当Y=8 64 mm时，沿x方向的线分布

A 6频度一含量分布图

即在已分析面内，“特定位置含量为横坐标，以特定位置含量相对全部位置台罱数据的权重比率为

纵坐标的含量频度图(示例图A 4)。

示倒图A 4 Mn元素含量嘲度统计分布图

蘩姜囊

《麓阱纛凳黪隧蔓堇燃。巨Ⅷ

棚纛琵嚣誊嚣瓣嚣氍竖琴薯



GB／T 21834—2。08

A．7含量分段统计结果统计分布圈

以某一规定含量段为基准，整个扫描范围内不同含量范围段内的含量数据相对整个位置含量数据

的权重比率(示例图A 5)。分区统计分布图上同时显示中位值和9 5％置信度下的置信区间。

示例图A 5分区统计分布图

A 8区域统计分布图

扫描范围内的任何一个给定的区域，也可以进行频度含量统计计算；即阱位置含量为横坐标，以

该区域内特定位置含量相对该区域内全部位置含量数据的权重比率为纵坐标的频度古量图(示例图

A 6)，为区域统计分布图。

示例图A 6区域统计结果

A 9统计符合度(C，)

在测量的分析面内，某元素的所有位置含量与所设定的含量范围一致性的百分比(示例圈A 4左

侧“统计”的右侧读数)。

A 10含量置信区间

含量置信区间是一个随机区问，是一定置信度下，以中位值为中心的含量分布范围。如：某个元素

以中位值为中心，当置信度为9 5蹦的含量置信区间为[o 184 8，0．225 2](示例图A 5)。
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A．” 统计偏析度(S)

在扫描分析的范围内，以数理统计方式对某特定元素的含量分布进行解析，求得该元素95％置信

度下，以中位值为中心的含量置信区间为l-c，，C：]，则

S一(c2一C1)／2co

式中：

CO——含量中位值。

注：统计偏析度数值越大，偏折越严重；无偏析时，统计偏析度为0。



B．1取样方法

附录B

(规范性附录)

原位统计分布分析取样和扫描方法

GB／T 21834--2008

B．1．1板坯

板坯一般按照工艺要求取样，分析其横截面，观察易产生偏析的中心部位的含量分布。因此，一般

在板坯沿宽度方向的中部取样，并应包含板坯的厚度中心。

对于板厚小于140 mm的板坯样品，在中部直接裁取横截面积为“板厚×60 mm”的样品即可(见

图B．1)。

对于厚度为140 mm～180 mm的板坯，则于厚度方向3／4处进行取样，裁取横截面积为“3／4板厚

×60 mm”的样品(见图B．2)。

对于厚度大于180 mm的样品，若要对整个横截面进行综合解析，则根据需要进行分区取样。取样

时建议包含中心部位。

板厚i 板厚f国f
A板坯 B样品及扫描方向

图B．1 板厚小于140 mm板坯样品取样示意图

A板坯 B样品及扫描方向

图B．2板厚为140Ⅻ～180 mm板坯样品取样示意图

B．1．2方坯

方坯一般按照工艺要求取样，分析其横截面，尤其是易产生偏析的中心部位。因此，取样时应尽量

包含方坯的中心。

对于横截面小于100 mmXl00 mm的方坯，直接裁取即可(见图B．3)。

对于横截面为100 mm×100 mm～180 mmXl80 mm的方坯，于边长的3／4处裁样，裁取横截面积

为“3／4边长×60 mm”的样品(见图B．4)。

对于尺寸更大的样品，若要对整个横截面进行综合解析，则根据需要进行分区取样。
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A方坯 B样品及扫描方向

图B．3尺寸小于100 mmx 100 miflt的方坯取样示意图

A方坯 B样品及扫描方向

图B．4尺寸为100 millX 100 mm～180／]rlmX 180 mm的方坯取样示意图

B．1．3圆坯

圆坯方坯一般按照工艺要求取样，分析其横截面，尤其是易产生偏析的中心部位。因此，取样时应

尽量包含圆坯的中心。

对于直径小于100 ram的圆坯，直接裁取即可(见图B．5)。

对于直径为100 mm～180 mm的圆坯，于直径的3／4处裁样，裁取宽度为60 Iitln的样品进行分析

(见图B．6)。

对于更大直径的样品，若要对整个横截面进行综合解析，则根据需要进行分区取样。

10
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A圆坯 B样品及扫描方向

图B．5直径小于100 mm的圆坯取样示意图



图B 6直径为

B 2扫描方法

B样8丑扫镕方向

00—180 mm的圆坯取样示意图

GB／T 21834--2008

根据分析要求、样品的面积和形状，设置样品的原点、x值、y值等扫描参数确定样品的扫描范围。

对于板坯、方坯和圆坯，扫描范围一般应包含易产生偏析的特征区域，如板坯的中心线、方坯和圆坯

的巾心位置等。

对于板坯或类似样品，一般采用扫描方向与板坯厚度中心线垂直的方式进行扫描。
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附录C

(规范性附录)

统计偏析度与硫印评级的定量关系

c．1样品

选取的样品应是某一工艺条件下，有代表性的、硫元素偏析程度存在明显差异的系列样品，至少不

少于4块(O．5级，1级，2级，3级)。

取制样满足本标准和GB／T 4236的要求。

每个样品均进行原位分析和硫印腐蚀实验，且原位分析扫描区域应尽量接近硫印腐蚀区域，即：将

原位实验完毕的同一块样品的激发面进行重新加工，铣去厚度约0．3 mm～O．5 mm。然后进行硫印

实验。

C．2金属原位统计分布分析

各种原位分析条件及实验依据本标准进行。

c．3硫印试验

按GB／T 4236进行制样和硫印实验，并按照YB／T 4002、YB／T 4003进行硫印评级。

C．4统计偏析度与硫印评级的定量关系

将系列样品硫元素的统计偏析度与硫印评级结果进行列表，并以硫元素的统计偏析度为横坐标，硫

印评级数为纵坐标，进行对数回归，确定对数方程式Y—klnS+b中的常数项k、b。其中Y为由原位结

果转换的硫印评级数，S为硫元素统计偏析度，k、b为此钢种的转化常数。结果保留一位小数。

采用该方程可将任一样品硫元素的统计偏析度转化为硫印评级的结果。


