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Развитие аддитивных технологий открывает 
новые возможности для развития многих от-
раслей производства и машиностроения. Воз-
можность создания отдельных металлических 
деталей с использованием аддитивных техно-
логий позволяет существенно сократить время 
и трудоемкость отдельных технологических 
процессов [1]. Быстрое прототипирование, соз-
дание деталей непосредственно из цифровой 
модели, экономия материалов и ресурсов, воз-
можность выращивания изделий с уникальны-
ми геометрическими и физико-механическими 
свойствами и многие другие преимущества де-
лают аддитивные технологии одной из наиболее 
приоритетных областей в машиностроении [2]. 
Однако в настоящий момент сложно добиться 
высокого качества изготовления металлических 
изделий (высокой воспроизводимости механи-
ческих свойств и др.), получаемых аддитив-
ными методами. Это обусловлено сложностью 
и высокой скоростью физических процессов 
в точке, где проходит синтез металлического 
изделия (температура нагрева до 3000 К, вы-
сокая скорость охлаждения до 105 К/с) [3, 4]. 
Установление непрерывного контроля могло 

бы позволить вовремя обнаруживать возмож-
ные дефекты синтезируемого изделия и сокра-
тить затраты на материал и электроэнергию. 

К одному из технологических приемов ад-
дитивного производства относится процесс 
прямого металлического выращивания, напри-
мер метод лазерной наплавки, который актив-
но используют на производстве как для выра-
щивания отдельных деталей, так и для ремонта 
и восстановления изношенных поверхностей 
инструмента путем нанесения различных функ-
циональных покрытий. Возможность корректи-
ровать параметры излучения (плотность мощ-
ности, длительность воздействия) в широком 
диапазоне позволяет наносить покрытия как на 
локальные участки деталей, так и на габарит-
ные изделия [3]. Состав и свойства наносимо-
го покрытия зависят от условий эксплуатации 
и предназначения восстанавливаемого инстру-
мента. Так, для реконструкции оборудования 
горнодобывающей промышленности синтези-
руют покрытие на основе сплава никеля, арми-
рованного частицами карбида вольфрама, кото-
рые обеспечивают высокую твердость и износо-
стойкость поверхности детали [5].
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Обычно на производстве, где используют 
технологии наплавки, для контроля синтезируе-
мых покрытий используют методы, требующие 
ручного отбора проб, с последующим анализом 
устоявшимися способами в лабораторных ус-
ловиях. Так, широко распространенный метод 
РФА не может использоваться в случае высоко-
температурных образцов и обычно требует их 
предварительной обработки, например шлифо-
вания поверхности [6]. 

РСМА представляет собой стандартный ме-
тод, характеризующий продукты аддитивного 
производства, но для применения РСМА тре-
буются условия высокого вакуума, что означает 
невозможность проведения анализа в условиях 
производственного цеха, а объем вакуумируе-
мой камеры микроскопа накладывает ограниче-
ния на размеры образца (требуется пробоподго-
товка). Кроме того, методы, основанные на рент-
геновской спектроскопии (РФА, РСМА и т.д.), 
как правило, имеют низкую чувствительность 
к легким элементам, хотя эти элементы могут 
быть ключевыми компонентами, определяю-
щими механические свойства синтезированных 
образцов. Например, углерод, будучи ключевым 
элементом, определяет высокую износостой-
кость покрытий из никелевого сплава, армиро-
ванных частицами карбида вольфрама [7]. Для 
достижения наилучших механических свойств 
(твердость, прочность, устойчивость к трещи-
нообразованию) важно, чтобы содержание твер-
дых частиц карбида вольфрама находилось в 
заданном диапазоне концентраций [5]. Поэтому 
проведение таких процедур, как мониторинг и 
детектирование проблем наплавки в реальном 
времени, важно для повышения качества про-
изводства изделий по аддитивным технологиям. 
В настоящей работе использована спектроме-
трия лазерно-индуцированной плазмы (СЛИП) 
для многоэлементного анализа синтезируемого 
покрытия в режиме реального времени. Метод 
позволяет проводить качественный и количе-
ственный многоэлементный анализ дистанци-

онно, что актуально в агрессивных условиях 
лазерной наплавки (высокая температура, пы-
леобразование). Применение СЛИП делает воз-
можным анализ легких элементов, а благодаря 
небольшому объему испаряемого вещества не 
оказывает влияния на форму и свойства син-
тезируемой детали. Эти преимущества делают 
СЛИП мощным инструментом, который можно 
применять для контроля процесса выращивания 
покрытия методами лазерной наплавки.

Экспериментальная часть

Эксперименты проводили на установке ко-
аксиальной лазерной плавки, состоящей из 
промышленного робота-манипулятора («IRB-
2400», «ABB»), на котором установлена техно-
логическая голова для коаксиальной лазерной 
наплавки («YC-50», «Precitec»). Точность по-
зиционирования технологической головы со-
ставляет 100 мкм. Излучение непрерывного 
волоконного лазера (1070 нм, 2 кВт, «YLS-5», 
«IPG Photonics»), передаваемое с помощью во-
локонного кабеля в технологическую голову, 
фокусировали на поверхность образца в пятно 
диаметром 2 мм в атмосфере аргона. Порошки 
никелевого сплава и карбида вольфрама засы-
пали в порошковый питатель («PF-2/2», «GTV»), 
который создавал требуемый поток частиц в ат-
мосфере аргона для их транспортировки по теф-
лоновым трубкам в технологическую голову. 
Валики износостойкого покрытия наносили при 
мощности лазера 1,2 кВт, скорости потока метал-
лических порошков никелевого сплава и карбида 
вольфрама, равной 80 и 12 г/мин соответственно, 
и скорости перемещения технологической голо-
вы, равной 5 мм/с. При необходимости изменяли 
скорость потока порошка карбида вольфрама в 
диапазоне от 8 до 28 г/мин [5]. Составы исход-
ных металлических порошков по паспортам при-
ведены в табл. 1. Отдельные валики наплавляли 
на стальные пластины (ст3), формируя серии ва-
ликов прямоугольной формы, для последующе-
го изучения стандартными методами, которые 

Т а б л и ц а  1
Составы исходных металлических порошков (никелевый сплав 1560, карбид вольфрама 4590, 

производитель Hoganas) 

Порошок Fe Ni Co С Cr Mn Si B W

Никелевый сплав 3,65 основа – 0,69 14,07 – 4,42 3,2 –

Карбид вольфрама (WC) – – 12,1 5,4 – – – – основа
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Рис. 1. Схема (а) и фотография (б) технологической головы коаксиальной лазер-
ной наплавки, оборудованной зондом спектрометрии лазерно-индуцированной 

плазмы (СЛИП)

требуют предварительной подготовки пробы 
(рентгенофлуоресцентная спектрометрия, рент-
геноспектральный электронно-зондовый ми-
кроанализ, метод окислительного плавления). 
Рентгенофлуоресцентный анализ проводили 
с помощью спектрометра «Thermo Scientific 
Niton XL2». Для рентгеноспектрального микро-

анализа использовали сканирующий электрон-
ный микроскоп «TESCA VEGA LMH», обору-
дованный системой энергодисперсионного ана-
лиза «Oxford Instruments AZtecEnergy». Анализ 
углерода осущесвляли методом окислительного 
(в токе кислорода) плавления на газоанализато-
ре «CS-600» фирмы «LECO». 
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Т а б л и ц а  2
Сопоставление результатов СЛИП-измерений в процессе синтеза покрытия с результатами 

анализа устоявшимися методами анализа после пробоподготовки 

Скорость подачи 
частиц карбида 
вольфрама, г/c

Содержание W, мас.% Содержание С, мас.%

 СЛИП РФА СЛИП метод окислительного 
плавления

12,5 31,90 ± 4,12 33,36 ± 1,22 1,54 ± 0,16 1,60 ± 0,02

20,5 48,58 ± 5,07 50,14 ± 1,13 2,36 ± 0,20 2,18 ± 0,02

28,5 67,11 ± 3,54 68,61 ± 1,97 2,89 ± 0,36 2,91 ± 0,04

подачи порошка, линейная скорость синтеза 
валика и др.). 

Результаты и обсуждение

Представительный анализ элементного со-
става износостойких покрытий в режиме ре-
ального времени представляет собой сложную 
техническую проблему, так как распределение 
частиц карбида вольфрама в верхнем слое вали-
ка синтезируемого покрытия неоднородно. Так, 
доля частиц карбида вольфрама снижена в верх-
нем слое толщиной 40–50 мкм [9]. Эта проблема 
возникает при осуществлении многих методов 
экспресс-анализа (например, рентгеновского 
флуоресцентного анализа), поэтому необходима 
предварительная подготовка (шлифовка) по-
верхности образца перед измерениями. Глуби-
на лазерного пробоотбора не превышает 3 мкм, 
что в случае абляции поверхности застывшего 
валика может привести к искажению резуль-
татов анализа. Одно из преимуществ СЛИП 
заключается в возможности онлайн-анализа 
элементного состава объекта при высокой тем-
пературе, например ванны расплава, где эффек-
тивно перемешиваются компоненты будущего 
покрытия.

Проведено изучение эволюции спектров и 
свойств лазерной плазмы при абляции в обла-
сти расплава и на поверхности застывшего ва-
лика. Обнаружено увеличение интенсивности 
линий в спектре плазмы при абляции расплава 
по сравнению с твердым материалом, а также 
увеличение температуры плазмы. Для провер-
ки возможного изменения свойств валика при 
абляции ванны расплава его наплавляли во 
время лазерного пробоотбора (частота следо-
вания импульсов 10 Гц), а затем выключали 

Был разработан СЛИП-зонд (рис. 1) на ос-
нове компактного импульсного лазера Nd:АИГ 
с диодной накачкой и кварцевой оптической 
системой для сбора излучения и доставки в 
спектрометр, оборудованный стробируемой 
камерой. Зонд закреплен на технологической 
голове, при этом предусмотрена возможность 
юстировки его положения для выбора зоны про-
боотбора (впереди расплава, в ванне расплава, 
в застывшем валике). Для возбуждения лазер-
ной плазмы был использован компактный лазер 
Nd:АИГ [8]. Для СЛИП-зонда выбрали соосную 
оптическую схему (рис. 1). Излучение плазмы 
собирали с помощью кварцевой линзы и про-
ецировали на торец семижильного кварцевого 
волоконного кабеля (10 м), в котором волокна 
были собраны в круг на входе и упорядочены 
в линию на выходном торце. Выходной торец 
волоконного кабеля совмещали с входной ще-
лью спектрометра. Использовали спектрометр 
«Shamrock 303i» («Andor»), позволяющий ре-
гистрировать спектры в широком спектраль-
ном диапазоне. Он снабжен стробируемым де-
тектором на основе ПЗС-матрицы с усилите-
лем яркости, который отличается высокой чув-
ствительностью и позволяет выбирать момент 
регистрации лазерной плазмы. Процесс был 
полностью автоматизирован и запускался по 
команде оператора, управляющего процессом 
наплавки. Эксперимент с  выбранной соосной 
схемой СЛИП-зонда показал, что регистриру-
емые СЛИП-сигналы, а также температура ла-
зерной плазмы не зависят от геометрических 
размеров единичного валика. Это позволяет 
проводить количественные СЛИП-измерения 
вне зависимости от размеров валика, т.е. от 
выбранных условий его нанесения (скорость 
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импульсный лазер. После изучения изображе-
ний с оптического и электронного микроскопов 
пришли к выводу, что абляция не повреждает 
валик, поскольку не удается зарегистрировать 
в нем какие-либо дефекты. Следовательно, ла-
зерный пробоотбор не влияет на механические 
свойства синтезируемого износостойкого по-
крытия.

СЛИП-зонд был откалиброван для количе-
ственного многоэлементного анализа. Для этого 
были наплавлены образцы, состоящие из не-
скольких параллельных валиков с перекрыти-
ем между собой. В процессе синтеза образцов 
проводили СЛИП-измерения в ванне расплава. 

Рис. 2. Спектр лазерной плазмы с линиями основных элементов (а) (подчеркиванием отмечены 
аналитические линии), градуировочный график для вольфрама (б), градуировочный график для 
углерода (в). EDX – energy X-ray dispersive spectroscopy/рентгеноспектральный микроанализ 
(РСМА); CIAM – combustion infrared absorption method / методом окислительного (в токе кисло-

рода) плавления

Затем полученные образцы шлифовали с помо-
щью алмазного круга, а далее определяли со-
держание вольфрама, никеля и железа методами 
РСМА и РФА. Анализ легких элементов – одно 
из преимуществ метода СЛИП, поэтому полу-
ченные образцы анализировали на содержание 
углерода методом окислительного (в токе кисло-
рода) плавления (combustion infrared absorption 
method, CIAM) на газоанализаторе «CS-600» 
(фирма «LECO»). Градуировочные графики для 
вольфрама и углерода представлены на рис. 2. 

Для проверки СЛИП-зонда был проведен 
онлайн-анализ во время получения валика с 
варьируемой подачей потока частиц карбида 
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вольфрама. После охлаждения до комнатной 
температуры образцы были вырезаны и проана-
лизированы на никель и вольфрам с помощью 
переносного рентгенофлуоресцентного спек-
трометра «Niton XL2» («Thermo Scientific»). 
Содержание углерода установлено методом 
окислительного (в токе кислорода) плавления 
на газоанализаторе фирмы «LECO». Синтези-
рованное покрытие неоднородно. Характер-
ный размер неоднородности (размер частиц 
карбида вольфрама, расстояние между его от-
дельными частицами) составляет 80–100 мкм. 
Площадь сбора сигнала для РФА ограничена 
специальной щелевой насадкой размером 4×10 
мм. Для РСМА площадь сбора определяется 
областью сканирования электронного пучка. 
Мы выбрали область сканирования 2×5 мм. Для 
метода СЛИП площадь сбора сигнала опреде-
ляется пятном фокусировки лазерного пуч-
ка. В нашем случае диаметр пятна составлял 
500 мкм. Для улучшения воспроизводимости 
СЛИП-измерений проводили суммирование по 
10 лазерным импульсам, т.е. анализировали со-
став ванны расплава один раз в 1 с. У каждого 
из методов площадь сбора сигнала превышала 
характерный размер неоднородности для обе-
спечения представительности анализа. Полу-
чено хорошее совпадение результатов онлайн-
СЛИП-анализа и стандартных методов. Срав-

нение результатов определения вольфрама и 
углерода методом СЛИП в режиме реального 
времени с результатами, полученными устояв-
шимися методами, приведены в табл. 2.

Таким образом, в работе продемонстрирова-
на возможность использования СЛИП для коли-
чественного многоэлементного анализа компо-
зиционного износостойкого покрытия (частицы 
карбида вольфрама в хромоникелевой матрице) 
в процессе его синтеза методом коаксиальной 
лазерной наплавки. Для реализации данной за-
дачи разработан СЛИП-зонд, помещенный на 
технологическую голову установки коаксиаль-
ной лазерной наплавки. С использованием это-
го зонда реализован количественный многоэле-
ментный анализ состава наплавляемых покры-
тий в режиме реального времени. Результаты 
определения вольфрама, никеля и углерода со-
гласуются с данными, полученными с примене-
нием устоявшихся методов анализа (рентгено-
флуоресцентный метод анализа, рентгеноспек-
тральный микроанализ, метод окислительного 
плавления).

Авторы выражают благодарность за финан-
совую поддержку Российскому научному 
фонду (проект № 16-19-10656).
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LASER INDUCED BREAKDOWN SPECTROSCOPY FOR ANALYSIS OF 
PRODUCTS DURING ITS SYNTHESIS BY COAXIAL LASER CLADDING

P.A. Sdvizhenskii1,2*, V.N. Lednev1,2, R.D. Asyutin3, M.Ya. Grishin1,4, S.M. Pershin1

( 1 Prokhorov General Physics Institute, Russian Academy of Science, Moscow, Rus-
sia; 2 National University of Science and Technology MISiS, Moscow, Russia; 3 Bauman 
Moscow State Technical University, Moscow, Russia; 4 Moscow Institute of Physics and 
Technology (National Research University), Dolgoprudny, Russia; *e-mail: pausdw@
gmail.com)

The feasibility of quantitative multielemental analysis of a composite wear-resistant 
coating (nickel matrix reinforced with tungsten carbide) in the process of its synthesis by 
coaxial laser cladding has been demonstrated. Laser induced breakdown spectrometry 
(LIBS) probe was developed for online analysis of carbon, tungsten and nickel during 
the process of application a wear-resistant coating. A good coincidence of the online LIBS 
measurement results with the results by offl ine standard methods of analysis (X-ray 
fl uorescence spectrometry, electron energy X-ray dispersive spectroscopy, gas analyzer via 
oxidizing melting in a ceramic crucible by LECO) was achieved.

Key words: laser induced breakdown spectroscopy, additive manufacturing, laser cladding, 
tungsten carbide, coating.
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