
126

МЕТАЛЛУРГИЯ И МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ

DOI 10.5862/JEST/14

УДК 669.1.017:669.018.44

:669:018.28:669.018.891:539.25

А.В. Пташник

МЕТОД КОЛИЧЕСТВЕННОГО АНАЛИЗА СТРУКТУРЫ СПЛАВОВ
С ДИСПЕРСНЫМИ ВКЛЮЧЕНИЯМИ

С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ

A.V. Ptashnik

METHOD OF THE QUANTITATIVE ANALYSIS 
OF STRUCTURE OF ALLOYS WITH DISPERSE INCLUSIONS USING 

ELECTRON MICROSCOPY

Разработан и обоснован метод количественного анализа структуры многофазных сплавов с дис-
персными включениями. Метод основан на совместном использовании растровой электронной 
микроскопии и рентгеноспектрального микроанализа. Выявлены экспериментальные особен-
ности метода. Установлены параметры для контролируемой настройки автоматической про-
граммы при его использовании. Сформулированы требования к подготовке шлифов и интер-
претации результатов анализа структуры сплавов. Разработанным методом выполнено 
количественное исследование изменения структуры жаропрочных сплавов на Fe–Cr–Ni-основе 
при длительной высокотемпературной выдержке. Показана достоверность и высокая точность 
метода.
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The paper is devoted to the developed and validated method of the quantitative analysis for the structure 

of multiphase alloys with disperse inclusions. The method is based on sharing raster electron micros-

copy and X-ray spectral microanalysis. There have been revealed experimental features of the method. 

The paper presents the parameters which have been established to control setting up the automated 

program during the use of the method. There have been formulated requirements to prepare a metallo-

graphic sample and to interpret results of the alloy structure analysis.The developed method has been 

applied for the quantitative research into the change of the structure of Fe-Cr-Ni heat resistant alloys  at 

lasting high-temperature endurance. The paper confi rms reliability and high precision of the method.
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Введение

Для изготовления высокотемпературных 
установок в нефтехимической промышленности 
используются жаропрочные жаростойкие спла-

вы на Fe–Cr–Ni-основе [1–3]. Сплавы имеют 
сложный химический состав и содержат (% 
масс.): 0,3–0,6 С, 15–30 Cr, 20–45 Ni, а также 
добавки Si, Mo, W, Mn, Ti, Nb, редкоземельных 
элементов (РЗЭ), остальное — Fe. Структура 
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сплавов состоит из пересыщенного твердого рас-
твора γ-Fe–Ni–Cr и карбидов на основе хрома 
и ниобия — CrmСn и NbmCn [4–7]. При высоко-
температурной эксплуатации структура сплавов, 
в том числе ее карбидная составляющая, пре-
терпевает непрерывную трансформацию [8–16]. 
Скорость этих изменений (количественное со-
отношение, морфология и распределение упроч-
няющих карбидных фаз в структуре) определяют 
эксплуатационную надежность сплавов. Для 
прогнозирования работоспособности таких 
сплавов сложного химического состава, имею-
щих многофазную структуру, необходима коли-
чественная оценка структурных изменений, 
протекающих в них при длительной эксплуата-
ции, особенно в экстремальных условиях. Реше-
ние этой задачи возможно с использованием 
достоверных количественных методик опреде-
ления объемной доли, формы, характера рас-
пределения, количественного соотношения 
и элементного состава дисперсных фаз (микро- 
и наноразмерных) в структуре многокомпонент-
ных сплавов.

Цель настоящего исследования — разработ-
ка методики достоверной количественной оцен-
ки трансформации дисперсных фаз в структуре 
многофазных сплавов при эксплуатации на ос-
нове электронной микроскопии и рентгено-
спектрального микроанализа.

Материал и методика эксперимента

Для отработки методики количественного 
фазового анализа сплавов с дисперсным упроч-
нением в качестве модельного использовали 
жаропрочный жаростойкий сплав 0,45C–26Cr–
35Ni–2Si–2Nb, применяемый для изготовления 
деталей установок высокотемпературного пиро-
лиза углеводородного сырья. Приведем факти-
ческий химический состав исследованного спла-
ва, % масс.:

C ......................0,48
Si .....................1,86
Mn ...................0,91
Cr ....................25,4
Ni ....................35,3
Nb ...................1,72
W .....................0,63
Mo ...................0,23
V ......................0,26
Ti .....................0,14
РЗЭ .................≤ 0,5
Fe ....................ост.

Сплав выплавляли в индукционной печи, 
отливки изготавливали статическим литьем, ис-
пользуя песчаные формы. Из литых заготовок 
толщиной 40 мм изготавливали образцы раз-
мером 10×10×15 мм. Образцы подвергали тер-
мической обработке по следующему режиму: 
выдержка при 1150 °С длительностью 2, 10, 50, 
100 или 500 ч с последующим охлаждением с пе-
чью или в воде. Термическую обработку прово-
дили в электрической печи с точностью измере-
ния температуры образца ± 2 °С.

Исследование структуры сплава, рентгено-
спектральный микроанализ (РСМА) распределе-
ния элементов в матрице и состава фаз прово-
дили с использованием растрового электронного 
микроскопа (РЭМ) TESCAN VEGA 2 LM, осна-
щенного рентгеновским энергодисперсионным 
спектрометром INCA X–Max-50. Точность опре-
деления концентрации химических элементов 
составляла для Fe, Cr, Ni, Si, Nb, Mo, W, Ti — 
3 % (отн.), для С — 20 % (отн.). Изображения 
структур, полученные при проведении РСМА на 
РЭМ, использовали также для количественного 
и морфологического анализа дисперсных вклю-
чений фаз в сплаве. Для этого применяли про-
граммы VegaTC и Inca Feature, которые обеспе-
чивают полный цикл работы с изображениями 
структур, в том числе статистическую обработку 
результатов оценки таких параметров структуры, 
как размер, относительный объем в сплаве, фор-
ма частиц, тип их кристаллической решетки. Для 
обеспечения достоверности результатов анализ 
структуры по каждому параметру проводили на 
не менее пяти полях шлифа размером 400×400 мкм. 
Изготовление и подготовку шлифов выполняли 
на оборудовании фирмы «Buehler» согласно 
ASTM E 3–95.

Результаты экспериментальных исследований

Предлагаемая методика основана на со-
вместном использовании методов растровой 
электронной микроскопии и рентгеноспек-
трального микроанализа.

Получение электронного изображения 

структуры сплава

и определение локального элементного 

состава фаз

Для количественного анализа структуры 
сплава используются изображения, получаемые 
с помощью растрового электронного микроскопа 
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в режиме обратно отраженных электронов. На-

копление электронного изображения происхо-

дит при взаимодействии электронного пучка 

с поверхностью шлифа исследуемого объекта. 

Возникающий контраст изображения в основ-

ном определяется значением коэффициента от-

ражения электронов, который в свою очередь 

зависит от среднего атомного номера облучае-

мого участка образца (режим Z-контраста). 

Вследствие этого области, обогащенные элемен-

тами с большим атомным номером, на полу-

ченном изображении выглядят ярче, а области, 

обогащенные элементами с более низким атом-

ным номером, — темнее. Изображение, полу-

чаемое с помощью Z-контраста, позволяет вы-

являть структуру исследуемого объекта, не 

прибегая к каким-либо другим методам.

Облучение поверхности образца ускорен-

ными электронами в растровом электронном 

микроскопе не только вызывает образование 

отраженных и вторичных электронов, но и со-

провождается генерацией характеристического 

рентгеновского излучения. Анализ спектра это-

го излучения позволяет определить элементный 

состав структурных составляющих, в частности 

отдельных дисперсных включений.

Таким образом, получение изображения 

структуры с дисперсными включениями раз-

личных фаз в режиме Z-контраста и анализ эле-

ментного состава близких по контрасту частиц 

позволяют идентифицировать их тип, а также 

определить количество и морфологию каждого 

типа.

На рис. 1 показана структура литого сплава 

0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb. На электронном 

изображении в режиме Z-контраста, получен-

ном с помощью РЭМ, на фоне матричного 

-твердого раствора наблюдаются дисперсные 

частицы двух типов, различающихся по яркости: 

белые и темные. Элементный состав дисперсных 

фаз и матрицы, полученный с помощью РСМА, 

представлен в таблице. Частицы двух типов 

в структуре сплава по контрасту в сравнении 

с аустенитной матрицей (спектр 3) идентифи-

цированы как карбиды хрома (более темные, 

спектр 1) и карбиды ниобия (более светлые 

спектр 2).

Накопление большого количества экспери-

ментальных данных об элементном составе дис-

персных частиц в структуре сплава показывает, 

что частицы одного контраста имеют идентич-

ный химический состав и относятся к одному 

типу фаз.

Определение доли площади,

занимаемой частицами каждого типа

Следующим этапом количественного анали-

за структуры сплава было определение суммар-

ной доли площади, занимаемой каждым типом 

Рис. 1. Структура сплава 

0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb в литом 

состоянии, полученная в режиме 

обратноотраженных электронов

Химический состав фаз в структуре литого сплава 0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb и их идентификация

Номер 

спектра

Содержание, % (масс.) химических элементов Идентификация

типа фазыС Fe Cr Ni Si Nb Mo W Ti

1 8,96 8,70 78,65 1,90 0,04 0,00 0,53 1,24 0,00 Карбид хрома

2 10,76 0,78 1,62 0,66 0,13 84,26 0,10 0,07 1,62 Карбид ниобия

3 н·о 37,67 23,27 35,28 1,95 0,53 0,34 0,95 0,01 Аустенитная матрица

Примечание: н.о. — содержание элемента не определялось.
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частиц (фаз). Для этого необходимо полутоновое 

изображение участка поверхности образца (см. 

рис. 1) трансформировать в n-тоновое изобра-

жение. Для решения такой задачи используется 

стандартная опция — «площадь объекта» в па-

нели инструментов программы VegaTC элек-

тронного микроскопа TESCAN VEGA 2 LM 

(рис. 2).

В пределах получаемого изображения струк-

туры сплава выделяется количество пороговых 

значений интенсивности сигнала, соответству-

ющее количеству типов определяемых дисперс-

ных фаз. После этого участки изображения, 

имеющие интенсивность сигнала в пределах за-

данных пороговых значений, выделяются ка-

ким-либо цветом. Для достоверной идентифи-

кации фаз необходимо проводить тонкую 

настройку пороговых значений интенсивности 

сигнала таким образом, чтобы все дисперсные 

частицы в структуре сплава, наблюдаемые на 

полутоновом изображении, полностью окраши-

вались в соответствующий цвет при выделении 

на n-тоновом изображении, а участки матрицы, 

близкие по контрасту к выделяемым частицам, 

не окрашивались. Переход от полутонового 

к многотоновому изображению структуры поз-

воляет количественно определить долю площа-

ди кадра, занимаемую частицами дисперсной 

фазы определенного типа (рис. 3). Тщательная 

настройка пороговых значений интенсивности 

сигнала позволяет разделить частицы, отлича-

ющиеся по среднему атомному номеру на 0,05, 

что обеспечивает высокую точность и достовер-

ность получаемых результатов анализа структу-

ры сплава.

При анализе дисперсных фаз в структуре жа-

ропрочного жаростойкого сплава важно оценить 

не только их относительное содержание, но 

и морфологию частиц. Для этого после элемент-

ного анализа частиц, разделения их на типы 

и проверки на возможность перевода в n-тоновое 

изображение проводится более подробное ис-

следование с использованием программно-ап-

паратного пакета Inca Feature. Данные про-

граммного пакета могут быть использованы для 

количественной оценки морфологических осо-

бенностей частиц дисперсных фаз (средний 

диаметр, округлость, площадь, объемная доля 

каждой фракции и др.).

Программа Inca Feature имеет строгий алго-

ритм (рис. 4).

Рис. 2. Полутоновое изображение 

структуры литого сплава 

0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb и вид па-

нели инструментов программы VegaTC 

и выпадающего окна со стандартной 

опцией «Площадь объекта»

Пошаговое выполнение настроек в соответ-

ствии с алгоритмом программы дает возмож-

ность учесть все особенности структуры отдель-

но взятого образца сплава или автоматизировать 

процесс при выполнении анализа структуры 

партии идентичных образцов. Алгоритмом пред-

усмотрено выполнение следующей последова-

тельности операций при настройке программы 

(рис. 5–13):

задается имя проекта и описание образца 

(рис. 5);

выбирается представительный участок ска-

нирования (план участка) и задается увеличение 

полей сканирования, что позволяет проводить 

подробный анализ на представительных участ-

ках без потери разрешения (рис. 6);

проводится настройка системы поиска ча-

стиц (см. рис. 7–11): устанавливаются порого-

вые значения уровней яркости электронно-

микроскопического изображения частиц 

(рис. 8–9) и параметры для анализа спектра 

EDS (рис. 10);

после детальной настройки происходит за-

пуск программы (рис. 12);

после запуска программы происходит авто-

матическое разделение указанного изначально 

участка сканирования на поля заданного увели-

чения (рис. 13).

В процессе анализа структуры сплава элек-

тронный зонд сканирует участок поверхности 

в рамках контура каждой выделенной частицы. 
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Рис. 3. Трехтоновое изображение 

структуры литого сплава 0,45C–26Cr–

35Ni–2Si–2Nb (в) после перехода от 

полутонового с целью определения 

суммарной доли площади, занимае-

мой карбидами каждого типа. Карби-

ды хрома выделены синим цветом (а), 

карбиды ниобия — красным (б)

Рис. 4. Алгоритм программы Inca Feature

а)

б)

в)

Рис. 5. Изображение окна «Образец» программы 

Inca Feature
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Рис. 6. Изображение окна «План участка» программы Inca Feature

Рис. 7. Изображение окна «Поиск частиц» программы Inca Feature
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Рис. 8. Изображение окна «Поиск частиц» программы Inca 

Feature на примере анализа карбидов хрома в структуре ли-

того сплава 0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb: а — полутоновое; 

б — двухтоновое (карбиды хрома окрашены синим цветом); 

в — многоцветная проверка правильности выделения карби-

дов хрома при заданном диапазоне уровней яркости

а)

б)

в)
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Рис. 9. Изображение окна «Поиск частиц» программы Inca 

Feature на примере анализа карбидов ниобия в структуре 

литого сплава 0.45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb: а — полутоновое; 

б — двухтоновое (карбиды ниобия окрашены красным цве-

том); в — многоцветная проверка правильности выделения 

карбидов ниобия при заданном диапазоне уровней яркости

а)

б)

в)
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Рис. 10. Изображение окна «Настройка спектра» программы Inca Feature

Рис. 11. Изображение окна «Настройка системы поиска» 

программы Inca Feature
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Рис. 12. Изображение окна запуска программы Inca Feature: а — до запуска; 

б — во время работы (анализ структуры литого сплава 

0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb)

а)

б)



Научно-технические ведомости Cанкт-Петербургского государственного политехнического университета. 2(219)’ 2015

136

При этом определение элементного состава 

происходит только в области выделенной ча-

стицы. Результаты сканирования заносятся 

в базу данных, где для каждой частицы фикси-

руются химический состав, морфологические 

параметры (длина, ширина, площадь, округ-

лость и т. д.) и характеристический спектр. Экс-

периментальные базы данных позволяют про-

водить сортировку и строить распределение 

частиц по составу, размеру и морфологическим 

признакам, а также определять объемную долю 

частиц каждого типа. Автоматизированное 

управление зондом и столом перемещения об-

разца позволяет проанализировать большое 

количество полей при достаточно большом уве-

личении (от сотен до нескольких тысяч крат). 

Это обеспечивает представительность резуль-

татов количественного анализа структуры и их 

достоверность на основе баланса вещества в со-

ответствии с общим химическим составом 

сплава и рентгеноспектральным микроанали-

зом состава различных фаз.

Рис. 13. Пример работы программы Inca Feature после настройки: 

а — сканирование частиц 1-го порога яркости/контрастности 1-го поля заданного участка; 

б — сканирование частиц 2-го порога яркости/контрастности 1-го поля заданного участка 

структуры литого сплава 0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb

а)

б)
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Особенности методики

Подготовка шлифа. На точность определения 

типов частиц (фаз) большое влияние оказывает 

качество подготовки шлифа. Царапины на по-

верхности шлифа могут приводить к большому 

разбросу оценки площади, занимаемой конкрет-

ной фазой при ограниченном ее количестве 

(< 10 % об.), поскольку изменения интенсив-

ности сигнала матрицы в зоне царапин могут 

попадать в выделенные диапазоны анализа 

структуры и эти области будут идентифициро-

ваны как дисперсная фаза (рис. 14, а). Однако 

важно отметить, что излишне тщательная под-

готовка шлифа, приводящая к полному удале-

нию наклепанного слоя с поверхности образца 

сплава, приводит к появлению ориентационно-

го контраста за счет дифракции обратно отра-

женных электронов (рис. 14, б). При этом участ-

ки матрицы с различной ориентировкой 

кристаллитов будут различаться по интенсив-

ности регистрируемого сигнала, что затрудняет 

установку пороговых значений интенсивности.

Выбор увеличения и количества полей для ана-

лиза структуры сплава. Значительное влияние на 

точность получаемых результатов оказывает вы-

бранное увеличение изображения. Необходимо 

выбрать размер поля (увеличение), определяющий 

одновременно как представительность количе-

ственного анализа структуры сплава, так и воз-

можность разрешения частиц малого размера.

Так, например, литой сплав 0,45C–26Cr–

35Ni–2Si–2Nb имеет структуру, состоящую из 

ячеек с характерным размером порядка 100 мкм, 

разделенных выделениями карбидов хрома по 

границам. Карбиды ниобия располагаются как 

по границам, так и в теле ячеек. При длительных 

высокотемпературных выдержках ячеистая 

структура сплава сохраняет основные характер-

ные особенности, однако количество и морфо-

логия дисперсных упрочняющих фаз изменяют-

ся [8–14]. При этом изменения происходят как 

в теле зерна, так и вокруг первичных карбидов. 

Соответственно, представительность анализиру-

емого участка структуры будет зависеть от коли-

чества ячеек и количества частиц в поле анализа. 

С другой стороны, увеличение размеров анали-

зируемого участка (меньшее увеличение) приво-

дит к снижению разрешения и невозможности 

достоверно измерить площадь частиц малого раз-

мера. Многочисленные эксперименты с последу-

ющей статистической обработкой полученных 

результатов позволили установить, что для выпол-

нения количественного анализа структуры сплава 

0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb оптимальный размер 

исследуемого участка составляет ~ 400×400 мкм. 

Такой участок структуры сплава содержит не менее 

пяти ячеек и несколько сотен частиц дисперсных 

фаз. При использовании для анализа структуры 

сплава участка указанного размера погрешность 

определения площади частицы размером 1–2 мкм 

не превышает 25 %, а для более крупных частиц — 

значительно меньше. Так, для частиц размером 

10 мкм она составляет 3 % и, учитывая, что в ис-

ходной литой структуре сплава преобладают 

частицы размером 3–5 мкм и крупнее, поле 

размером 400×400 мкм обеспечивает высокую 

Рис. 14. Зоны царапин на поверхности шлифа (а) и зоны матричного γ-твердого 

раствора с разным ориентационным контрастом (показаны стрелками) (б) в структуре 

литого сплава 0,45C–26Cr–35Ni–2Si–2Nb

а) б)
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точность определения суммарной площади, за-
нимаемой частицами (фазами) того или иного 
типа. При этом увеличение количества полей до 
10–20 повышает представительность получаемых 
экспериментальных результатов.

Скорость развертки. Для получения досто-
верных результатов при анализе структуры спла-
ва необходимо правильно выбрать скорость 
сканирования исследуемого участка. Критери-
ями оптимизации являются снижение уровня 
шума, непосредственно влияющего на качество 
получаемого изображения, и время накопления 
изображения. Экспериментально установлено, 
что скорость развертки должна быть больше 
150 мкс/пикс; тогда накопление одного кадра 
происходит за примерно 3 мин.

Заключение

Предложен метод количественного метал-
лографического анализа дисперсных включе-
ний в многофазных сплавах, основанный на 

совместном использовании эксперименталь-
ных данных рентгеноспектрального микроана-
лиза и цифровой обработки электронно-микро-
скопических изображений структуры. Учет 
выявленных особенностей и экспериментально 
обоснованных необходимых ограничений при 
настройке и применении предлагаемой мето-
дики количественного анализа структуры спла-
вов с дисперсными включениями различных 
фаз обеспечивают ее достаточную точность. 
Так, например, методика позволяет определить 
долю суммарной площади, занимаемой части-
цами дисперсных фаз каждого типа, отличаю-
щимися по среднему атомному номеру не менее 
чем на 0,05. При этом погрешность определе-
ния составляет менее 10 %. По представитель-
ности метод не уступает оптической металло-
графии и обеспечивает возможность получения 
количественной оценки размеров, химическо-
го состава и морфологии дисперсных включе-
ний фаз в структуре сплавов.
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