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摘要 铝硅共渗涂层常喷涂于发动机高温叶片表面,涂层的防护对于延长发动机叶片的使用寿命至关重要。

X射线荧光无损检测技术能快速便捷地监控涂层厚度情况,但是目前这种方法对于多元素双层膜铝硅共渗

涂层厚度的检测不准确。为了进一步研究多元素双层膜铝硅共渗涂层厚度与X射线荧光检测值的关系,基
于X射线荧光无损检测技术提出了一种方法来减小X射线荧光测量数据的误差,再通过验证钼元素荧光对

数值与第1层膜厚度之间的线性关系来确定这种方法的可行性,最后基于X射线荧光吸收与发散的原理,
拟合出中间层膜的厚度与钼元素荧光之间的计算模型。得出以下结论:当膜中钼元素质量分数大于基底中

该元素质量分数时,随着膜厚度值的增加,仪器接收到的荧光效应先减弱再增强,临界值大约为14.3
 

μm,小
于该临界值的铝硅共渗涂层,涂层元素相互渗透对厚度测量的影响不可忽视。
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Abstract 
 

Aluminum-silicon
 

co-infiltration
 

coating
 

is
 

usually
 

sprayed
 

on
 

the
 

surface
 

of
 

aeromotor
 

blades
 

which
 

is
 

at
 

high
 

temperature,
 

so
 

as
 

to
 

provide
 

critical
 

protection
 

to
 

prolong
 

the
 

service
 

life
 

of
 

aeromotor
 

blades.
 

the
 

thickness
 

of
 

the
 

coating
 

can
 

be
 

monitored
 

through
 

X-ray
 

fluorescence
 

non-destructive
 

testing
 

technology
 

in
 

a
 

quick
 

and
 

expedient
 

manner,
 

but
 

it
 

is
 

not
 

accurate
 

enough
 

to
 

detect
 

the
 

thickness
 

of
 

mul-
tielement

 

double-layer
 

aluminum-silicon
 

co-permeated
 

coating.
 

Further
 

the
 

study
 

of
 

the
 

relation
 

between
 

the
 

thickness
 

of
 

multielement
 

double-layer
 

aluminum-silicon
 

co-permeation
 

coating
 

and
 

the
 

X-ray
 

fluores-
cence

 

detection
 

value.
 

One
 

method
 

based
 

on
 

X-ray
 

fluorescence
 

nondestructive
 

testing
 

technology
 

are
 

pro-
posed

 

in
 

this
 

paper
 

to
 

reduce
 

the
 

error
 

of
 

X-ray
 

fluorescence
 

measurement.
 

Moreover,
 

the
 

feasibility
 

of
 

the
 

method
 

will
 

be
 

examined
 

by
 

verifying
 

the
 

linear
 

relation
 

between
 

the
 

fluorescence
 

pair
 

value
 

of
 

Molybde-
num

 

and
 

the
 

thickness
 

of
 

the
 

first
 

layer.
 

Lastly,
 

based
 

on
 

the
 

principle
 

of
 

X-ray
 

fluorescence
 

absorption
 

and
 

divergence,
 

we
 

will
 

fit
 

a
 

computational
 

model
 

for
 

the
 

relation
 

between
 

the
 

thickness
 

of
 

the
 

intermedi-
ate

 

layer
 

and
 

the
 

fluorescence
 

of
 

molybdenum.
 

We
 

find
 

the
 

coating
 

thickness
 

of
 

the
 

experimental
 

sample
 



has
 

a
 

critical
 

value,
 

so
 

that
 

the
 

relationship
 

between
 

thickness
 

and
 

fluorescence
 

value
 

is
 

not
 

monotonously
 

increasing
 

or
 

decreasing.
 

When
 

the
 

mass
 

fraction
 

of
 

Molybdenum
 

in
 

the
 

film
 

is
 

greater
 

than
 

that
 

in
 

the
 

substrate,
 

the
 

fluorescence
 

effect
 

received
 

by
 

the
 

instrument
 

decreases
 

first
 

and
 

then
 

increases
 

with
 

the
 

in-
crease

 

of
 

the
 

film
 

thickness,
 

with
 

the
 

critical
 

value
 

of
 

about
 

14.3μm.
 

The
 

influence
 

of
 

interpenetration
 

of
 

elements
 

on
 

thickness
 

measurement
 

of
 

Aluminum-silicon
 

permeability
 

coatings
 

less
 

than
 

the
 

critical
 

value
 

can
 

not
 

be
 

ignored.
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  表面涂层广泛运用于航空材料,根据航空材料

作用的差异,可以使用不同的表面涂层使航空材料

实现隔热、抗磨、密封、抗腐蚀、抗震等功能,在很大

程度上提高航空材料的使用寿命,提高可靠性[1]。
航空材料在使用的过程中,难免会造成磨损,因此定

期、准确、便捷地测量表面涂层的厚度尤为重要。目

前在航空领域广泛使用的是电磁测厚仪、涡流测厚

仪、超声波测厚仪以及 X射线衍射仪。电磁测厚

仪[2]用于测量导磁材料上的非导磁材料的厚度测

量,涡流测厚仪[3]用于测量导电金属非导电材料的

厚度测量,超声波测厚仪[4]用于测量涂层与基体有

明显分界面的材料,而X射线衍射仪[5]是基于不同

晶体对X射线衍射角度不同的原理来制造的,准确

度高,测量方法多,有粉末照相法,针孔法,聚焦法等

等,但对测量环境和材料质量有要求,需要真空测

量,平整的表面。基于X射线能量色散原理开发的

测厚设备更容易小型化,可广泛应用于各类航空材

料测厚,能在非真空下实现实时测量[6]。
镍基 沉 淀 硬 化 型 定 向 凝 固 柱 高 温 合 金

(DZ417G),常应用于燃气涡轮转子叶片、导向叶片

和发动机其他高温部位[7]。合金的表面常喷涂富含

铝元素的涂层,与空气接触氧化形成的三氧化二铝

(Al2O3)熔点达2
 

050
 

°C,莫氏硬度达8.8,并且致

密地覆盖于发动机叶片表面。Al2O3 能阻止氧气进

一步氧化基体,也能适用于高温高压的恶劣工作环

境,有优良的耐腐蚀、耐磨损、抗高温氧化等性能[8]。
然而,直接在发动机叶片上喷涂含铝元素的涂层无

法阻止基体元素和涂层元素的互相渗透,渗透严重

影响涂层含铝量,因此,可以在发动机叶片喷含铝涂

层之前先制备一层合适厚度的含硅涂层,经过预氧

化的铝硅涂层能有效防止元素扩散层的形成[9-10],
这些优良的特性使得铝硅涂层常喷涂于发动机涡轮

叶片。发动机涡轮叶片工作环境十分恶劣,要承受

较大的工作应力和较高的工作温度,应力和温度变

化频率大;要使得发动机涡轮叶片安全高效的工作,
除了对叶片新结构、新工艺和新材料改进,还要依靠

表面涂层的防护[11],涂层厚度的实时、准确、高效的

检测可以预防发动机涡轮叶片基体出现腐蚀、磨损、

断裂等问题。
吕剑[12]介绍了一个X射线荧光冷态镀层测厚

仪测量系统,该系统依据X荧光强度和涂层厚度成

正比例的原理,实现了冷轧厂带钢表面的镀层厚度

稳定快速的测量。刘磊等[13]采用X射线荧光检测

法精确测量了实验材料的每一层为纯金属的双层和

3层镍金复合镀层结构的厚度,并用得到的内外层

测量 的 影 响 因 子,研 究 其 测 量 误 差。KARIMI
等[14],采用X射线荧光光谱法,建立了X射线荧光

强度相对值(Kα/Kβ)与涂层厚度之间的函数关系,
该方法可用于测量黄铜板上镍层的厚度,但是不能

解决涂层中元素之间荧光相互干扰的问题。GI-
URLANI等[15]不用任何已知厚度的标准样,使用

蒙特卡洛方法获得高精度测厚结果,但是该方法只

能推断单变量分析在单层样品和多层样品中第一层

的测定结果。吴奕阳等[16]使用X射线荧光光谱法

可以对纯银基体上镍涂层厚度和基体银含量进行快

速无损检测,但是该方法不适合于基体中含涂层元

素的情况下使用。
国内对于纯元素的基体与涂层的厚度测量技术

已经十分普遍,常应用于工厂对涂层厚度的快速无

损检测,但是含有多种元素的基体和涂层厚度关系

的研究并不成熟。刘吉超等[17]使用实验材料为表

面扩散型渗铝层的 K403合金,建立的多元回归计

算模型预测结果的相对误差为3.2%。李卓越等[18]

将X射线荧光技术与极端梯度算法相结合,构建渗

铝层厚度预测模型,实验材料为渗铝层的DZ22合

金,为渗铝层厚度的无损检测提供了一种新的预测

方法。上述研究的渗铝层沿深度方向密度和元素组

成在变化,基体与涂层分界面不显著,因此只能先建

立该材料的数据库,根据荧光数来预测厚度。本文

选用的铝硅共渗涂层研究难点在于有2层膜并且2
层膜和基体元素复杂,但基体与涂层之间分界面更

明显。目前国内对多元素双涂层X荧光测厚的相

关研究很少,本文将基于X射线荧光吸收法和发散

法,研究DZ417G合金多元素双层膜铝硅共渗涂层厚

度与X射线荧光的关系。研究材料为工作过一段时

间的发动机涡轮叶片,得出的实验结果更贴合实际测
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量结果,对多元素双涂层厚度与X荧光关系的研究有

重要的参考价值。首先将实验样品简化成第1层膜-
中间层膜-基底形式,使用扫描电镜(SEM)观察截面

形状,定量得出第1层膜与中间层膜的厚度;再用能

谱仪(EDS-SEM)功能测得第1层膜、中间层膜和基底

所具有的元素种类以及质量分数;然后使用X荧光检

测仪测量得到样品的荧光数;最后,通过分析、筛选、
简化,构建理论模型,利用该模型实现多元素双层膜

X射线荧光的无损快速检测。

1 实验

1.1 X射线能量色散原理

X射线荧光测量方法具有不破坏被测物、高效、
准确的优势,是航空领域常用的检测方法,其原理

如下:

1)当入射X射线轰击测量物表面镀层时,在镀

层表面原子中,低能量的内层轨道电子会最先吸收

足够的X射线能量,脱离原子核的束缚而出逃,形
成空穴。

2)由于内层空穴的存在,整个原子处于不稳定

的状态,高能量的外层电子会填充这个空穴,变为低

能量的内层电子,多余的能量会以光的形式释放出。

3)每种元素通过上述方式释放的能量与入射X

射线能量无关,只与原子自身特性有关,故将释放的

光称为特征X射线[19]。莫塞莱定律解释了原子序

数与释放荧光波长的关系
 [20]。

X射线在穿透物体时,部分X射线会被吸收或

者改变运动方向与能量,产生光电效应、热辐射和康

普顿效应等。假设一束强度为I0 的初级X射线垂

直射入一块无限厚度的金属块,在金属块厚度为t
处的理论X射线强度为It,μt 为吸收系数,比尔-朗
伯定律(Beer-Lambert)为:

lnIt=-μt+lnI0 (1)
将式(1)变化为式(2):

y=-kt+b (2)
式中:参数b为实验环境、仪器、初始荧光数影响的

综合常数;y 为lnIt;k为μt。
通过式(2)可知,在理想状态下,放射强度和接

收强度的比值的对数值和X射线穿透物质的厚度

成线性关系。

1.2 实验材料分析

本文的试验样品采用基底为DZ417G的多元素

双层膜的发动机叶片材料,用EDS-SEM 分别扫描

第1层膜,中间层膜和DZ417G基底,得到3个区域

的所含元素与各个元素所占比,第1层膜、中间层膜

和DZ417G基底的化学成分以及质量分数分别如表

1~3所示。
表1 第1层膜试样成分

元素 Al Si Ti V Cr Co Ni Mo C
含量/% 16.1~20.91.8~2.5 1.3~2.7 0.2~0.4 4.1~5.0 6.9~7.651.1~54.30.9~1.3 9.8~12.1

表2 中间层膜试样成分

元素 Al Si Ti V Cr Co Ni Mo C
含量/% 10.5~11.73.0~4.3 4.7~6.7 0.8~1.210.0~12.98.9~9.740.4~43.44.9~6.2 9.8~12.2

表3 DZ417G基底试样成分

元素 Al Si Ti V Cr Co Ni Mo C
含量/% 5.3~6.1 0.2~0.3 3.6~4.7 0.6~0.7 8.0~9.5 8.7~9.655.1~58.52.7~2.9 9.2~12.7

  Mo元素的K系吸收限波长为0.620
 

Å,是实

验样品中所有元素吸收限波长的最小值,并且中间

层膜 Mo的含量为4.9%~6.2%,基底 Mo的含量

为2.7%~2.9%,X射线检测仪接收到足够的 Mo
元素荧光数值;Mo元素 K 系的临界激发能量为

19.996
 

keV,是实验样品中所有元素中临界激发能

量的最大值,其他元素的荧光效应不会激发 Mo元

素的二次荧光效应。因此,在本实验中,以 Mo元素

为分析对象。对于研究该样品多元素、双层膜和复

杂基底的结构,可以依据出射于中间层膜 Mo元素

的荧光在第1层膜中的衰减来计算第1层膜厚度,
以及基底 Mo元素的荧光在第2层膜中的衰减和第

2层膜中 Mo元素的自荧光效应来分析第2层膜的

厚度变化对荧光效应的影响。
叶片涂层厚度在叶根处最厚,叶盆处次之,叶尖

处最薄,实验不仅要保证荧光测量的涂层位置和涂

层厚度测量位置相同,还要保证基体无限厚的荧光

效果一致,因此本文将测量点选择在足够厚的叶盆

中间,该位置X射线检测仪发射出的X射线被样品

吸收的效率高于99.9%,不用考虑X射线透射的影

响。用记号笔在荧光测试点和厚度测量点做标记,
用SEM观察截面上记号笔处的中间层膜和第1层

膜厚度,最后求平均厚度。但是实验中荧光参数和

薄膜厚度微小的统计误差对实验最终结论影响大,
用以下方式解决。
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1.2.1 仪器的荧光参数测量误差

在色散能谱仪温度(15~30°C)和湿度(<70%)
的标准使用范围内,本次实验中仪器测量的荧光总计

数在4.2万到4.4万之间跳动,这种总计数的波动,
在使用仪器过程中是普遍存在的现象,这是因为高压

电流会使发射源的温度和环境湿度产生变化,这种现

象不会影响到同一个测量样品中不同元素的荧光对

比效果,但会影响到不同测量样品中同种元素的荧光

对比效果。另外实验检测部位为发动机叶片弯曲处,
样品间弯曲角度的差异也会影响纵观荧光接收数。
在处理元素荧光特性与涂层厚度相关性问题时,为了

提高准确性,可以用式(3)来减小此类误差:

I'i=
N
Mn

Ii (3)

式中:I'i 为误差减小后i元素的荧光数;Ii 为实验

测试得到的i元素的荧光数;N 为所有测试样品中

所得各个元素荧光计数总和除以测试样品数所得的

平均数;Mn 为第n 组测试样品中所得各个元素荧

光计数总和。
运用方程式的前提条件是测量物元素含量差异

小,使总计数的跳动影响因素仅仅为发射源温度和

湿度变化,样品间测量点弯曲角度差异微小。最后

采用多元散射校正[21]的方法,修正光谱数据的基线

平移和偏移现象,进一步消除散射水平不同带来的

光谱差异,增强数据和光谱的线性相关性。

1.2.2 涂层厚度统计误差

通过SEM观察样品侧面的剖面图发现第一层

膜表面有些部位凹坑最低点与凸起物最高点相差达

到9.8
 

μm,大部分的厚度差异在1~2
 

μm之间,并
且中间层膜厚度并不均匀,厚度大小差异达到1.76

 

μm,如图1所示。

X射线荧光检测仪发射器表面直径为2
 

mm的

圆形,而统计的厚度为侧面剖面图,并不能将完全真

实的厚度情况体现出来。为了减少涂层厚度统计误

差,在 厚 度 测 量 时,将 一 份 样 品 侧 面 每 间 隔

0.05
 

mm统计一次涂层厚度,求平均值。

图1 样品剖面图

2 结果与讨论

2.1 第1层膜厚度与 Mo元素荧光的关系

2.1.1经实验数据处理后,第1层膜厚度与 Mo元

素荧光的关系

  经上述方法得到关于 Mo元素荧光和样品厚度

的数据。研究 Mo元素荧光数与涂层总厚度、第1
层膜厚度、中间层膜厚度的关系,实验样品一共22
组,样品序号、第1层膜厚度d1、中间层膜厚度d2

和 Mo元素荧光强度的对数分别列举,见表4。
表4 试样中 Mo元素荧光强度对数值与涂层厚度

序号 d1/μm d2/μm lnIMo

1 22.22 9.89 4.228
 

2 17.69 12.15 4.244
 

3 20.71 12.81 4.220
 

4 19.73 12.3 4.231
 

5 22.34 12.12 4.207
 

6 24.6 12.75 4.185
 

7 15.67 13.72 4.240
 

8 18.53 13.4 4.216
 

9 19.74 13.46 4.205
 

10 20.93 13.95 4.202
 

11 22.14 13.74 4.184
 

12 22.91 13.62 4.176
 

13 18.89 14.55 4.223
 

14 19.37 14.85 4.199
 

15 19.81 14.63 4.186
 

16 19.81 14.43 4.204
 

17 19.97 14.51 4.190
 

18 21.69 14.1 4.151
 

19 21.75 14.45 4.157
 

20 22.15 14.39 4.136
 

21 19.27 15.47 4.238
 

22 19.94 15.94 4.253
 

  假设中间层膜厚度1
 

μm以内的变化对初始荧

光强度影响较小,将上述实验样品分3大类,第1类

为中间层膜厚度12~13
 

μm的样品5份,第2类为

中间层膜厚度13~14
 

μm的样6份,第3类为中间

层膜厚度14~15
 

μm的样品8份。
每一大类样品的中间层膜厚度大致相同且基底

一样,在以上假设成立的前提下,初始荧光强度一样,
而随着第1层膜厚度增加,X射线荧光检测仪接收的

Mo元素的荧光强度的对数值成线性减少,并根据式

(1)用最小二乘法求出式(2)中k与b的值:

k=∑xy-nxy

∑x2-nx2
(4)
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b=y
-

-kx
-

(5)
在散点图中拟合一条直线,将样品中 Mo元素

荧光数的对数lnIMo 作为坐标y 值,第1层膜厚度

d1 作为x 值,得到图2(a)~(c)。

(a)中间层膜厚度为12~13
 

μm

(b)中间层膜厚度为3~14
 

μm

(c)中间层膜厚度为14~15
 

μm

图2 Mo元素荧光数的对数与第1层膜厚度的关系

表5 3类样品的模拟公式

序

号
d2/μm

模拟公式
(y=kix+

 

bi)

相关

系数

(r2)

残差

平方和

(×10-5)

1 12~13 y=-0.008
 

6x+4.39999.32% 1.39
2 13~14 y=-0.008

 

6x+4.37698.08% 5.04
3 14~15 y=-0.023

 

4x+4.66094.90% 31.7

  使用Python拟合出上面3个图形,理论上3个

公式中的k的值大小与第1层膜中元素质量分数有

关。在实验结果中,当中间层膜厚度为12~13
 

μm
和13~14

 

μm时,k1=k2,符合上述理论;又因为序

号2样品中间层膜大于序号1样品中间层膜,理论

上来说,基底的 Mo元素的荧光在中间层膜的衰减

量更大,b1>b2,理论与实验结果相符合。当中间层

膜厚度为14~15
 

μm时,k3≠k1,k3≠k2,这是由于

中间层膜厚度增加到14
 

μm和15
 

μm之间某个值

时,元素渗透规律改变,使测量的y 与x 的关系不

符合上述规律,本文将在2.2节作出分析。

2.1.2 未经荧光数值校正,第1层膜厚度与 Mo元

素荧光的关系

  将进行涂层厚度统计误差消除但未消除仪器的

荧光参数测量误差的数据,按照同样的方法分3大

类,第1类为中间层膜厚度为12~13
 

μm的样品5
份,第2类为中间层膜厚度为13~14

 

μm的样6份,
第3类为中间层膜厚度为14~15

 

μm的样品8份。
将样品中 Mo元素荧光数的对数lnIMo 作为坐

标y 值,第1层膜的厚度d1 作为x 值,可以得到图

3(a)~(c)。

(a)中间层膜厚度为12~13
 

μm

(b)中间层膜厚度为13~14
 

μm

(c)中间层膜厚度为14~15
 

μm

图3 未经荧光数值校正,Mo元素荧光数的对数

与第1层膜厚度的关系

未经荧光数值校正,图3(a)~(c)中数据点分

散于拟合图线两旁,残差平方和 表 示 为20.9×
10-5、29.6×10-5 和78.5×10-5。而荧光数值校正
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后,残差平方和明显减小,分别为1.39×10-5、5.04
×10-5 和31.7×10-5。数据处理后,数据点集中度

更高。并 且 相 关 系 数 也 从 76.43%、82.99% 和

85.76%提高至99.32%,98.08%和94.85%,相关

系数高,实验数据的统计误差小,置信度很高,上述

荧光参数统计处理方法能减小误差。未经荧光数值

校正,d23种厚度的模拟公式、相关系数和残差平方

和见表6。
表6 未经荧光数值校正3类样品的模拟公式

序

号
d2/μm

模拟公式
(y=kix+

 

bi)

相关

系数

(r2)

残差

平方和

(×10-5)

1 12~13 y=-0.006
 

0x+4.345 76.43% 20.9
2 13~14 y=-0.007

 

3x+4.354 82.99% 29.6
3 14~15 y=-0.022

 

9x+4.647 85.76% 78.5

2.2 中间层膜厚度与 Mo元素荧光的关系

2.2.1 理论分析

理想样品各层元素密度恒定,元素沿深度方向渗

透忽略不计,假设实验物体“无限厚”———随着物体厚

度增加,一次荧光强度不再增加的厚度。图4为s涂

层在基材B上模拟a模块从吸收射线到激发特征射

线的光路图。表7定义了方程式中的各项参数。

图4 a模块吸收射线与发射特征射线光路图

假设微元模块a只含纯元素i,i元素的一次荧

光的强度为:

Pi,λ=GiCi
Iλμi,λ

μ*
s

(6)

若样品s涂层厚度为t,i元素的一次荧光的强

度为:

Pi,λ=GiCi
Iλμi,λ

μ*
s
1-e

-μ
*
sρt  (7)

在I0 经过中间层膜的荧光吸收后的透射强度

I1 加上中间层膜中i元素的荧光强度Pi,λ 后,得到

中间层膜上表面的出射荧光值I2:

I2=GiCi
Iλμi,λ

μ*
s

(1-e
-μ

*
sρt)+

GiC'
i
Iλμi,λ

μ*
b
e
-μs,λi

ρtcscφ2 (8)

求I2 的一次导数,得到方程式:

dI2
dt=GiCiIλμi,λρe

-μ
*
sρt-

I0μs,λiρcscφ2e
-μs,λi

ρtcscφ2 (9)
当dI2/dt=0时,函数得到驻点t1:

t1=
1

μs,λρcscφ1
ln

Ci

Ci
'

μ*
b

μs,λicscφ2
(10)

二次求导后,将驻点t1 带入求得二次导数值小

于0,实验样品中基底的 Mo元素质量分数小于中间

层膜 材 料 中 的 Mo元 素 质 量 分 数,μb
* 大 于 

 

μs,λicscϕ2,t1 值大于0,函数存在一个正数的极大值。
其中:

Gi=Ei
dφ
4πcscφ1 (11)

μ*
i =μs,λcscφ1+μs,λicscφ2 (12)

表7 算式符号的定义

符号 定义

 φ1    初级射线入射角

 φ2    荧光射线出射角

 Ei    荧光辐射的激发因子

 Ci    单位体积内元素i的质量分数

 Iλ    入射光强度

 I0    基底材料发射的初始荧光强度

 μs,λ    样品s对λ波长光的质量吸收系数

 μi,λ    元素i对λ波长光的质量吸收系数

2.2.2实验分析

假设第1层膜厚度的差异变化在1
 

μm内对检

测到荧光参数变化影响很小,第1层膜的1
 

μm内

误差带来的荧光衰减数的差异远远小于中间层膜厚

度变化带来的影响,参照表5中的公式,可求得中间

层膜出射的荧光值I2 为:

I2=e
0.008

 

6d1+lnIMo (13)
将表4中的数据按照厚度重新分类排序,如表

8所示。
将上述数据分为3类;第1类为第1层膜厚度

为19~20
 

μm的样品,共8份;第2类为第1层膜厚

度为22~23
 

μm的样品,共5份;第3类为20~21
 

μm样品,共2份。
第2类样品的中间层膜厚度从9.89

 

μm 增大

至14.39
 

μm时,Mo元素的荧光数值从83.05依次

减小 至75.68。第3类 样 品 的 中 间 层 膜 厚 度 从

12.81
 

μm增大至13.95
 

μm时,Mo元素的荧光数

值从81.26减小至80.03。而第1类样品的中间层

膜厚度从12.3
 

μm增大至15.94
 

μm时,Mo元素的

荧光数先减少再增加。
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表8 试样中 Mo元素荧光强度值与涂层厚度

序号 d1/μm d2/μm I2
7 15.67 13.72 79.39
2 17.69 12.15 81.18
8 18.53 13.40 79.48
13 18.89 14.55 80.30
4 19.73 12.30 81.55
9 19.74 13.46 79.44
16 19.81 14.43 79.41
17 19.97 14.51 78.35
15 19.81 14.63 78.00
14 19.37 14.85 78.72
21 19.27 15.47 81.77
22 19.94 15.94 83.44
3 20.71 12.81 81.26
10 20.93 13.95 80.03
18 21.69 14.10 76.54
19 21.75 14.45 77.04
1 22.22 9.89 83.05
5 22.34 12.12 81.36
12 22.91 13.62 79.29
11 22.14 13.74 79.42
20 22.15 14.39 75.68
6 24.60 12.75 81.15

  将第1层膜厚度为19~20
 

μm的8份样品中

的数据分别进行2次、3次和4次多项式拟合,在图

5中分段线、实线和虚线分别表示2次、3次和4次

多项式拟合图形。

通过二项式、三项式和四项式拟合图线的残差

平方和分别为2.98、2.08和1.76,项式越多残差平

方和越小,置信度越高。三项式和四项式拟合图线

最低点的d2 值约为14.3
 

μm,这个位置是个分界

点,当中间层膜厚度大于14.3
 

μm时,其厚度增加

造成的基底中 Mo元素荧光在中间层膜的衰减小于

中间层膜 Mo元素荧光强度的增加,使得随着中间

层膜厚度的增加,统计的荧光数会增加;当中间层膜

厚度小于14.3
 

μm时,元素沿深度方向的变化影响

不容忽视,硅涂层能降低元素的渗透速率,但是当中

间层膜太薄时,必须考虑元素在中间层膜沿深度变

化的情况。按照高浓度易于渗透入低浓度和小原子

更易于渗透的原则,第1层膜富含Al元素,易于渗

透入中间层膜,中间层膜的高浓度Ti、V和Co元素

渗透入第1层膜,使μs
* 变小。因此,按照理论分

析,相比于没有元素互相渗透的情况,同等厚度值,

Mo元素荧光数值更大。另外,随着深度增加,渗透

现象减弱,μs
*由小变大,Mo元素荧光数值变小。

图5 中间层膜厚度与 Mo元素荧光强度的关系

3 结论

针对多元素双层膜铝硅共渗涂层的DZ417G基

底材料,本文提出了一种减小荧光数值测量误差的

方法,以1
 

μm为一个单位对第1层膜和中间层膜

进行系统性分类分析,得出以下结论:

1)在金属涂层测厚实验中,找到不会产生二次

荧光的元素,即使该元素含量只有2%~5%,依然

能很好的表达出材料荧光数值和厚度的关系。

2)本文提出的一种荧光数误差处理办法,能提

高荧光数值精准测量率,将获得的数据带入一元线

性回归线性方程中,求得第1层膜的厚度。

3)通过元素X射线吸收与发射的理论,构造出

中间层膜的荧光与厚度的拟合图形,发现:当中间层

膜的 Mo元素质量分数大于基底 Mo元素质量分数

时,存在一个大约14.3
 

μm的厚度值,大于该厚度

值时中间层膜的 Mo元素荧光增强效应大于基底

Mo元素在中间层膜中的衰减效应,小于该厚度值

时,需要考虑铝硅共渗涂层中元素相互渗透的问题。
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