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摘　要　介绍了一种有机溶液电解萃取和检测钢中非 金 属 夹 杂 物 的 方 法，能 将 含 氧 化 物、硅 酸 钙、硅 铝

酸钙夹杂物从钢试样中完整无损地提取出来，并直接观 察 其 三 维 立 体 形 貌。并 将 夹 杂 物 进 行 了 统 计 分

析，得到夹杂物的形貌、类型、尺寸、元素组成及数量分 布，对 炼 钢 生 产 过 程 的 控 制 和 优 化 有 一 定 的 指 导

作用。
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１　前言

众所周知，钢的质量在一定程度上取决于钢中

夹杂物的数量、形态和尺寸分布。夹杂物含量是评

定钢材等级的一个重要指标。通常大型夹杂物会降

低钢的强度并降低钢的机械性能和腐蚀疲劳极限，

但是当夹杂物的尺寸小到一定尺寸时，情况会发生

变化，其表面所包含的ＴｉＯ２、Ｂ、Ｎｂ等微量元素会起

到细化晶粒、提高强韧性的作用。因此，为了全面深

入研究夹杂物的形成机理及对钢性能的影响，就必

须将夹杂物从钢中完整无损地提取出来，然后通过

扫描电镜研究其成分、形态和尺寸分布，为现场的炼

钢连铸和轧制过程提供控制夹杂物的依据。

现有冶金行业用于研究钢中夹杂物的主要方法

是金相钢试样法、酸溶法和电解法。金相钢试样法

研究钢中夹杂物的前提是必须在金相切面上暴露并

寻找到夹杂物。由于钢中的夹杂物在三维基体中的

分布是随机的，任意磨抛的金相面上夹杂物的出现

也带有随机性。因此，用金相钢试样法很容易出现

漏检的现象。此外，由于夹杂物在空间的取向不同，

同一种夹杂物在金相面上也可能呈现不同的形貌和

尺寸。因此用金相钢试样法往往不容易得出全面而

正确的结论。

酸溶法采用各种浓度的酸混合后将金属基体溶

解，一些不被酸溶解的稳定夹杂物可以保留下来，其
缺点是酸性水溶液会破坏钢中的许多夹杂物，一些



硅酸盐也会被溶解掉。
电解法通常采用酸性电解液，以钢试样为阳极，

电解槽为阴极，通电后钢的基体呈离子状态进入溶

液溶解，非金属夹杂物被保留。然后对阳极泥淘洗、
磁选、还原分离得到夹杂物。而夹杂物的形貌在电

解和淘洗过程中容易被破坏，化学成分容易受到电

解过程阳极反应的影响而不准确，且存在电解时间

长，操作困难等缺点［１－６］。
总之，传统检测非金属夹杂物的方法众多，但在

完整提取钢中非金属夹杂物，并直接观察其三维形

貌方面都无能为力。

２　有机溶液电解萃取法研究钢中夹杂

提供一种有机溶液电解萃取和检测钢中非金属

夹杂物的方法。

２．１　工艺步骤

２．１．１　配制电解液

电解液是以纯甲醇作为溶剂，电解质包括导电

剂、络合剂和缓冲剂组成。电解过程一直保持稳定

的ｐＨ值，使夹杂物 相 免 受 酸 碱 度 的 影 响。盐 槽 内

氯化钾溶液中的氯离子经盐桥传送到电解槽内，具

有破坏钢试样表面钝化层的作用，防止阳极钝化引

起的电流衰减。

２．１．２　制备钢试样并电解

将含有夹杂物的钢试样浸没在电解槽的电解液

中，并在电解槽旁布置一盐槽，盐槽与电解槽之间架

设盐桥，并在盐槽内插入甘汞电极，钢试样连接好直

流稳压电源的正极作为阳极，铂丝作为电解阴极，通
入惰性气体氩气，氩气流量控制为０．１～０．４Ｌ／ｍｉｎ，
电解液的温度为０～２５℃；控制电压２．５～４Ｖ，阴极

直流电流密度为０．０２２～０．０４２Ａ／ｃｍ２，电解时间为

４～５ｈ；装置见图１。

２．１．３　分离

将步骤２．１．２完成钢试样电解后的电解液倒入

装有滤纸的漏斗中，在紧贴着漏斗的下液口，放有加

载聚四氟乙烯膜的真空抽滤装置，在对真空抽滤装

置抽真空状态下分离出钢试样中存在的夹杂物，再

将分布有夹杂物的聚四氟乙烯膜移至扫描电镜下检

测，装置见图２。

２．２　电解实验

夹杂物主要包括有氧化物、硅酸盐、铝酸钙盐和

硫化物。以下是三种典型夹杂物的电解后三维立体

形貌。

２．２．１　含氧化物夹杂物的钢试样

１－电解槽；２－钢试样；３－铂丝；４－盐桥；５－甘汞电极；

６－ＣＨＩ６６０Ｄ电化学工作站；７－盐槽

图１　钢试样的电解

Ｆｉｇｕｒｅ　１．Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ　ｉｌｌｕｓｔｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　ａｎ　ｅｌｅｃｔｒｏｌｙｔｉｃ

ｓｅｔｕｐ　ｆｏｒ　ｓｔｅｅｌ　ｓｐｅｃｉｍｅｎｓ．

８－滤纸；９－漏斗；１０－聚四氟乙烯膜；

１１－容器；１２－真空抽滤装置

图２　钢试样中夹杂物的分离

Ｆｉｇｕｒｅ　２．Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ　ｄｉａｇｒａｍ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ａｐｐａｒａｔｕｓ　ｕｓｅｄ　ｆｏｒ

ｓｅｐａｒａｔｉｎｇ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ　ｆｒｏｍ　ｓｔｅｅｌ　ｓｐｅｃｉｍｅｎｓ．

通过２．１的工艺步骤，电解质量为０．７４２５ｇ，晾
干聚四氟乙烯膜，用导电胶将其贴在观测平台上，移
至扫描电镜下检测。夹杂物为ＳｉＯ２，并具有完整的

三维立体形貌，如图３和表１所示。

２．２．２　含硅酸钙夹杂物的钢试样

通过２．１的工艺步骤，电解质量为０．７３５１ｇ，晾
干聚四氟乙烯膜，用导电胶将其贴在观测平台上，移
至扫描电镜下检测。夹杂物为ＣａＳｉＯ３，并具有完整

的三维立体形貌，如图４和表２所示。
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图３　扫描电镜下含氧化物的夹杂物

Ｆｉｇｕｒｅ　３．Ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ（ＳＥＭ）ｉｍａｇｅｓ　ｏｆ　ｏｘｉｄｅ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ．

表１　扫描电镜检测出氧化物的含量

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｈｅ　ｏｘｉｄｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ　ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｍｅｔｒｙ

化合物分子式 Ｎａ２Ｏ　 ＭｇＯ　 Ａｌ２Ｏ３ ＳｉＯ２ Ｋ２Ｏ　 ＣａＯ　 ＭｎＯ －－－－

化合物含量／％ ０．１５　 ０．００　 ０．９４　 ９７．８２　 ０．００　 ０．１０　 ０．９９ －－－－ １００．００

图４　扫描电镜下含硅酸钙的夹杂物

Ｆｉｇｕｒｅ　４．ＳＥＭ　ｉｍａｇｅｓ　ｏｆ　ｃａｌｃｉｕｍ　ｓｉｌｉｃａｔｅ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ．

表２　扫描电镜检测出氧化物的含量

Ｔａｂｌｅ　２　Ｔｈｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ　ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｍｅｔｒｙ

化合物分子式 Ｎａ２Ｏ　 ＭｇＯ　 Ａｌ２Ｏ３ ＳｉＯ２ Ｋ２Ｏ　 ＣａＯ　 ＭｎＯ －－－－

化合物含量／％ ０．００　 ０．４６　 ０．３５　 ５２．７５　 ０．３７　 ４５．４９　 ０．５８ －－－－ １００．００

２．２．３　含硅铝酸钙夹杂物的钢试样

通过２．１的工艺步骤，电解质量为０．７９１５ｇ，晾

干聚四氟乙烯膜，用导电胶将其贴在观测平台上，移

至扫描电镜下检测。夹杂物为ＣａＯ·Ａｌ２Ｏ３·ＳｉＯ２，并
具有完整的三维立体形貌，如图５、表３所示。

图５　扫描电镜下含铝硅酸钙的夹杂物

Ｆｉｇｕｒｅ　５．ＳＥＭ　ｉｍａｇｅｓ　ｏｆ　ｃａｌｃｉｕｍ　ｓｉｌｉｃｏａｌｕｍｉｎａｔｅ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ．
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表３　扫描电镜检测出氧化物的含量

Ｔａｂｌｅ　３　Ｔｈｅ　ｏｘｉｄｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ　ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｍｅｔｒｙ
化合物分子式 Ｎａ２Ｏ　 ＭｇＯ　 Ａｌ２Ｏ３ ＳｉＯ２ Ｋ２Ｏ　 ＣａＯ　 ＭｎＯ －－－－

化合物含量／％ ０．００　 ０．００　 ３７．３５　 １８．３６　 ０．００　 ４４．２８　 ０．００ －－－－ １００．００

２．３　夹杂物的统计分析

利用Ａｓｐｅｘ　ｅｘｐｌｏｒｅｒ扫描电镜的金属质量分析

（ＭＱＡ）软件扫描表面夹杂物，得到夹杂物的 形 貌、

类型、尺寸、元素组成及数量分布，对炼钢生产过程

的控制和优化有一定的指导作用。分析报告如表４
所示。

表４　金属中夹杂物尺寸分布

Ｔａｂｌｅ　４　Ｓｉｚｅ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｍｅｔａｌｌｉｃ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ ／个

夹杂物类型 均值／μｍ 最大值／μｍ　 １～２　 ２～５　 ５～１０　 １０～１５　 １５～２０　 ２０～３０　 ３０～４０　 ４０～５０ 总数

Ａｌ２Ｏ３／ＣａＯ　 ５．３　 ５．３　 ０　 ０　 １　 ０　 ０　 ０　 ０　 ０　 １
Ａｌ　 ７．９　 １５．２　 ０　 ２　 ０　 ０　 １　 ０　 ０　 ０　 ３
ＭｎＳ　 １２．３　 ２１．１　 ０　 １　 １　 ０　 １　 １　 ０　 ０　 ４
ＭｎＳ－Ｓｉ　 １９．８　 １９．８　 ０　 ０　 ０　 ０　 １　 ０　 ０　 ０　 １
氧化物 １２．７　 ４８．５　 ０　 ２２　 ２７　 １６　 ２０　 ２１　 １　 １　 １０８
Ｓｉ　 １６．１　 ３５．０　 ０　 ７　 １０　 ９　 １３　 １９　 ２　 ０　 ６０

Ｓｉ混合物 １５．４　 ４１．０　 ０　 ５　 ７　 １３　 １４　 ９　 ２　 １　 ５１
ＴｉＳ－ＭｎＳ　 ２．２　 ２．２　 ０　 １　 ０　 ０　 ０　 ０　 ０　 ０　 １

未分类 １１．１　 ４７．４　 ０　 ３１　 ３２　 １１　 １０　 １７　 １　 １　 １０３

表５　金属中夹杂物的平均质量百分比分布表

Ｔａｂｌｅ　５　Ａｖｅｒａｇｅ　ｐｅｒｃｅｎｔ　ｍａｓｓ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｍｅｔａｌｌｉｃ　ｉｎｃｌｕｓｉｏｎｓ ／％

类型 Ａｌ　 Ｃａ　 Ｃｌ　 Ｃｒ　 Ｆｅ　 Ｋ　 Ｍｇ　 Ｍｎ　 Ｎａ　 Ｎｉ　 Ｐ　 Ｓ　 Ｓｉ　 Ｔｉ
Ａｌ２Ｏ３／ＣａＯ　 ４０　 ４９　 ４　 ２　 ２　 １　 ２

Ａｌ　 ７　 ２　 １　 ３　 １　 １　 １　 ２　 ２　 １
ＭｎＳ　 ４　 ５２　 ０　 ２　 ４２
ＭｎＳ－Ｓｉ　 １０　 ２　 ４５
氧化物 ２０　 １３　 １　 １　 １５　 １０　 ４　 １　 １　 １　 ３　 １　 ２９　 ２
Ｓｉ　 １　 ０　 ０　 １　 ６　 １　 ０　 １　 １　 １　 １　 ２　 ６　 ０

Ｓｉ混合物 ９　 １　 １　 １　 １２　 １１　 ２　 １　 ３　 １　 ３　 ３　 ５２　 １
ＴｉＳ－ＭｎＳ　 ４　 ２　 ５　 ４　 １　 １　 １４　 ３　 ３　 ４４　 １９

未分类 ４　 １　 １　 ３　 ７１　 ４　 ２　 ０　 １　 ３　 １　 ２　 ５　 ２

３　结语

电解过程中ｐＨ值一直稳定在７～８，避免电解

环境中酸性或碱性过强对夹杂物的破坏，调整合适

的电解参数，可将夹杂物完整无损地从钢基体中提

取出来。
采用电解液过滤装置，有效地将夹杂物分布集

中在聚四氟乙烯膜的中心区域，提高了扫描电镜的

观察效率，有利于具备自动面扫功能的扫描电镜进

行统计分析。
把化工工程用聚四氟乙烯膜用到夹杂物的过滤

分离上，成功提取出钢中夹杂物，并且提高了在扫描

电镜下的成像清晰度。
钢试样制备方便有效，利用常规的装置设备，简

单易行，试验周期较短，效率提高，为生产上提供关

键的夹杂物形貌及成分信息。
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