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摘　要：伴随着特种聚焦镜的出现和同步辐射技术的发展，利用微聚焦的同步辐射多波长Ｘ射线进行白光劳厄微衍射成为可
能。通过白光劳厄微衍射实验，可以对材料局域微观结构进行无损定量表征，并建立材料的微观特性与机械性能之间的关系。

脆性多晶Ｎｄ２Ｉｒ２Ｏ７材料及激光３Ｄ打印的镍基高温合金材料的研究，体现了同步辐射白光劳厄微衍射技术在研究非均一的多相
多晶材料的晶体取向、晶格畸变、缺陷类型和密度等重要微观结构信息方面的特点与优势。随着数据采集和数据分析的飞跃

式发展，即使以微小的步长对样品上一个较大的区域进行劳厄微衍射实验，也可以近乎实时的获得晶体材料微观结构的定量

图像。同步辐射白光劳厄微衍射发展至今已有２０多年，并且新的同步辐射纳米衍射线站正在全世界范围内建设和服役。简单
概括了同步辐射白光劳厄微衍射其实验设施、当前应用、最新技术发展以及未来可能涉及的领域，并借此激励更多的中国学

者利用同步辐射白光劳厄微衍射技术进行材料科学的研究。
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　前　言

１９１２年，劳厄等人实验证实了Ｘ射线与晶体相遇时
会发生衍射现象。应运而生的多波长 Ｘ射线衍射（即白
光劳厄衍射），却因为当时数据分析手段的限制，未能得

到广泛应用。

直到２０世纪９０年代，白光劳厄衍射技术在两个重
要的研究领域取得成功，从而走向复兴。一方面，白光

劳厄微衍射被成功应用于大晶胞晶体结构的研究。传统

晶体学方法利用单色光 Ｘ射线发生衍射，并通过旋转晶
体来获得一组可用的衍射峰，最终采集成百上千张衍射

谱进行研究。白光劳厄衍射技术利用多波长的 Ｘ射线，
只需单次曝光即可获得一整套衍射峰［１，２］。当我们通过

诸如能量扫描的方法确定每个衍射峰对应的Ｘ射线波长，
或者对晶体的晶胞大小进行校正以后，便可以运用白光

劳厄衍射解决一些实际问题，比如解析瞬态大分子的

结构［３，４］。

另一方面，通过解析劳厄衍射谱，可以获得材料内

局部的晶体取向［５］、晶格畸变［６］、结构缺陷［７］等信息。

当发生白光劳厄衍射的 Ｘ射线束处于微米、亚微米的尺
寸量级时，便称其为白光劳厄微衍射。首先，微聚焦的

Ｘ射线束保证了微米或亚微米量级的空间分辨率，使得
许多材料科学问题能够得到有效研究，比如研究裂纹尖

端的形变和相变分布［８］，追踪电子器件中由于电迁移引

发的塑性变形［９］等。其次，虽然电子显微镜具有更好的

空间分辨率，但其观测环境必须是真空，而白光劳厄微

衍射则没有这项限制，硬 Ｘ射线（波长小于４Ａ
。

）在材料

中强的穿透性使得衍射过程完全可以在常压环境下完成，

因此便于我们通过设计原位测试装置来研究材料在服役

条件下的结构演化。再次，尽管透射电子显微镜（ＴＥＭ）、
电子背散射衍射（ＥＢＳＤ）等技术也能提供晶体材料的微区
取向、缺陷密度等信息，但是这些技术的制样复杂且观

测区域较小难以进行统计研究。相对来说，白光劳厄微

衍射技术的制样极其简单且适宜进行大面积（毫米甚至厘

米尺度）的扫描统计。最后，白光劳厄微衍射技术可与显

微光谱技术相结合，例如在微衍射实验同时利用荧光探

测器识别非均质基底中的微量成分［１０］。

"

　实验设施

微聚焦Ｘ射线的获得依赖于特种聚焦镜的发展，迄
今为止得到广泛应用的有Ｆｒｅｓｎｅｌ波带片［１１］、复合折射透

镜（ＣＲＬｓ）［１２］、以及Ｋｉｒｋｐａｔｒｉｃｋ－Ｂａｅｚ（ＫＢ）镜［１３］。基于衍

射作用的波带片和基于折射作用的 ＣＲＬｓ会使得聚焦后
的光束出现典型的色差问题，故而这两种聚焦镜均不适

用于白光，所以最终选择基于反射作用的具有消色差功

能的ＫＢ镜实现对白光的聚焦。在入射角大于全反射角
时，Ｘ射线会被光滑的反射面完全反射；如果反射面被
弯曲成内凹的椭圆面时，Ｘ射线则会被聚焦到一点上。
ＫＢ镜组由一对垂直放置的聚焦镜组成，分别实现水平方
向和垂直方向的独立聚焦，理想状态下可使 Ｘ射线聚焦
到百纳米以下［１４］。

ＫＢ镜能够接收的入射束尺寸在百微米数量级，为了
保证微聚焦的Ｘ射线束仍然具备足够的强度产生衍射信
号，入射的Ｘ射线需要具备高强度、高平行性等特点，
因此白光劳厄微衍射实验一般在同步辐射线站上进行。

其一，同步辐射Ｘ射线具有小的角源尺寸和小的发散角，
故而最终可以实现高程度的聚焦；其二，同步辐射 Ｘ射
线比实验室Ｘ射线强度高了几个数量级，故而可以实现
Ｘ射线微衍射；其三，同步辐射 Ｘ射线的能量具有可调
谐性，所以可以应用在光谱学领域，因此 Ｘ射线微衍射
装置也经常和显微光谱技术结合在一起。

白光劳厄微衍射需要多波长的 Ｘ射线光谱，因此同
步辐射偏转磁铁（ＢｅｎｄｉｎｇＭａｇｎｅｔ）、扭摆器（Ｗｉｇｇｌｅｒ）、
波荡器（Ｕｎｄｕｌａｔｏｒ）线站均是理想的选择。全世界只有少
数实验线站可以实现 Ｘ射线微衍射，而其中只有更少数
才具备实现白光劳厄微衍射的功能，包括：美国阿贡国

家实验室的先进光子源波荡器线站 ＩＤ－３４，它是迄今为
止还在运行的历史最悠久的线站；美国劳伦斯伯克利国

家实验室的先进光源超导磁铁（ＳｕｐｅｒｃｏｎｄｕｃｔｉｎｇＢｅｎｄｉｎｇ
Ｍａｇｎｅｔ）线站１２３２；欧洲同步辐射中心的 ＢＭ３２线站；
韩国浦项光源的１Ｂ２线站；加拿大光源 ＶＥＳＰＥＲＳ线站；
瑞士光源ＭｉｃｒｏＸＡＳ线站；英国Ｄｉａｍｏｎｄ同步辐射光源的
Ｂ１６线站。而目前计划建设、在建设以及试运行的具备
白光劳厄微衍射线站的同步辐射光源包括中国上海光源、

澳大利亚同步辐射加速器［１５］等。同时，台湾同步辐射研

究中心的台湾光源线站２１Ａ是目前第一条试运行的纳米
束白光劳厄衍射实验装置。

这里以先进光源的１２３２线站为例，该线站有单色
光和白光两种模式。图１给出了该线站的简单装置示意
图。在进行白光劳厄微衍射实验时，首先利用环面聚焦

镜（ＴｏｒｏｉｄＭｉｒｒｏｒ）对Ｘ射线进行重新聚焦。其次，通过一
对狭缝（ＲｏｌｌＳｌｉｔｓ）调节光源的尺寸，从而调节照射在 ＫＢ
镜上的Ｘ射线光斑的大小，聚焦束到达样品时的尺寸也
随之改变。最后，利用一对 ＫＢ镜组对 Ｘ射线进行聚
焦［１７］，使Ｘ射线到达样品时的尺寸约为１μｍ。当需要
用到单色光时，把由两个完全相同的 Ｓｉ（１１１）通道组成
的单色器置入光路中，Ｘ射线将在单色器上发生４次反
射，确保了单色光光路与白光光路的一致性，所以最终
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图１　美国劳伦斯伯克利国家实验室先进光源线站１２３２实验设施简图［１６］

Ｆｉｇ１　ＯｕｔｌｉｎｅｏｆｔｈｅＸ－ｒａｙｍｉｃｒｏｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｂｅａｍｌｉｎｅ（１２３２）ａｔｔｈｅＡｄｖａｎｃｅｄＬｉｇｈｔＳｏｕｒｃｅ，ＬａｗｒｅｎｃｅＢｅｒｋｅｌｅｙＮａｔｉｏｎａｌＬａｂｏｒａｔｏｒｙ［１６］

单色光与白光会聚焦在样品的同一点上，从而允许我们

在样品的同一位置上分别进行单色光和白光实验。

样品台与Ｘ射线入射束成一定的角度，并且能够在
三个维度上进行高精度、快速移动，保证了实验过程中

对样品进行精确的扫描。实验中利用 Ｐｉｌａｔｕｓ１Ｍ二维探
测器（共１０４３×９８１个像素点，每个像素的尺寸为１７２×
１７２μｍ２）收集衍射谱，利用 Ｖｏｒｔｅｘ硅漂移探测器收集 Ｘ
射线荧光（ＸＲＦ）信号。

#

　数据采集与分析

应用反射劳厄法（ＲｅｆｌｅｃｔｉｏｎＬａｕｅ）可以测定单晶的取
向，而对Ｘ射线聚焦后所达到的空间分辨率则赋予了这
项技术新的功能。当利用聚焦的 Ｘ射线对样品上一个二
维区域进行逐点扫描时，我们会在每一个扫描位置获得

一张劳厄衍射谱。类似于对电子背散射衍射（ＥＢＳＤ）所获
得的一系列菊池花样的标定，通过标定这一系列劳厄谱

可以获得样品内的晶体取向分布［１８］。

同时，通过计算每张劳厄衍射谱中实际衍射峰位置

和理论衍射峰位置之间的角偏差，我们最终可以得到材

料中６个弹性偏应变的空间分布［６］。需要特别指出，由

于从劳厄衍射实验中只能获得散射矢量（ＳｃａｔｔｅｒｉｎｇＶｅｃ
ｔｏｒ）的方向信息，而不能获得散射矢量的长度信息，因
此，本方法只适用于测量偏应变张量（ＤｅｖｉａｔｏｒｉｃＳｔｒａｉｎ），
而无法测量静水压应变（ＨｙｄｒｏｓｔａｔｉｃＳｔｒａｉｎ）。为了获得全
应变张量，研究人员发展了两类方法：一是基于样品的

尺寸或热历史确定至少一个应变边界条件，例如，对于

原子序数较高的试样，Ｘ射线的穿透深度相对较浅，因
而可以假设沿样品表面法线方向的全应变张量分量为

０［１９］；二是将白光劳厄衍射与单色光能力扫描相结合，

准确测量至少一个散射矢量的长度，从而计算得到静水

压应变［２０］。晶体试样内的弹性应力分布可以进一步由刚

度系数张量乘以弹性应变张量计算获得［２１］。

除了上述寻峰标定和峰位比对计算外，衍射峰的形

状还包含了晶体塑性变形的信息。几何必需位错（Ｇｅｏ
ｍｅｔｒｉｃａｌｌｙＮｅｃｅｓｓａｒｙＤｉｓｌｏｃａｔｉｏｎ，ＧＮＤ）会造成衍射峰沿着
某一个方向的拉长，拉长的方向取决于位错类型和滑移

系，拉长的角度与位错密度、晶体取向、衍射峰的米勒

指数有关；小角晶界的存在会造成衍射峰的劈裂而形成

两个或两个以上的“亚峰”，亚峰的数目等于亚晶的数

目，亚峰之间的方向关系及角度差取决于亚晶界类型和

亚晶之间的取向差角度［２２］；而统计存储位错（Ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌｌｙ
ＳｔｏｒｅｄＤｉｓｌｏｃａｔｉｏｎ，ＳＳＤ）的存在则会表现为衍射峰沿各个
方向的各向同性的展宽，展宽的角度主要取决于位错密

度［２３］。综合这些特点，白光劳厄微衍射非常适合于材料

微观结构和机械性能研究。

扫描式劳厄微衍射进一步的发展是深度方向分辨率的

获取，进而使得微衍射从二维映射手段转变为三维重构工

具。因为Ｘ射线在材料中的穿透深度可以达到几十个微米，
所以严格来说，白光劳厄微衍射实验在每一个位置所获得

的衍射谱实质是入射束在样品内所有光路上所获得的衍射

信息的总和。而利用差值孔径Ｘ射线显微术（ＤＡＸＭ）可以
得到样品内部位于不同深度的衍射信息，从而通过重构获

得材料内部三维的晶粒取向分布和弹性应变分布［２４，２５］。

$

　应用案例

白光劳厄微衍射可以获得材料内局部的晶体结构、

晶体取向、微观弹性应变／应力，塑性变形／缺陷分布等
信息，进而建立起微观结构与机械特性之间的联系。目
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前白光劳厄衍射技术在获取这些信息时得到了广泛使用。

$


!

　晶体取向
通过标定实验中采集的所有白光劳厄衍射谱，我们

可以获得样品内部晶粒的取向分布信息。相较于 ＥＢＳＤ
苛刻的制样要求，劳厄微衍射技术因其使用的同步辐射

Ｘ射线具有较强的穿透能力，对样品表面的光滑度要求
较低，极大地简化了制样过程，只需经过简单的手工机

械抛光便可使样品达到实验要求，甚至可以在无表面处

理的情况下直接进行衍射实验。基于这一特性，对于无

法承受机械减薄或抛光的脆性材料，白光劳厄微衍射技

术就成为研究其内部晶粒取向分布的理想手段。

Ｎｄ２Ｉｒ２Ｏ７多晶材料较难制备，其性脆，在机械抛光
中容易发生毁坏，故而作者团队将未经机械抛光的

Ｎｄ２Ｉｒ２Ｏ７多晶样品直接进行白光劳厄微衍射实验。当在

衍射谱上出现大量衍射峰时对其进行正确标定［２６］，从而

得到图２所示的晶粒取向分布图，最终成功将晶粒取向
的分布特点与电子的输运性能进行了关联，为理解Ｎｄ２Ｉｒ２
Ｏ７材料的电学性能提供了重要的实验支撑

［２７］。

图２　Ｎｄ２Ｉｒ２Ｏ７样品未经处理的表面形貌（ａ），样品晶粒取向分布（ｂ）［２７］

Ｆｉｇ２　ＳｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｕｎｔｒｅａｔｅｄＮｄ２Ｉｒ２Ｏ７（ａ）ａｎｄｔｈｅｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ（ｂ）［２７］

$


"

　晶格应变
材料内部的微观应变对材料的性能具有重要的影响。

由于探测器拥有百万或百万以上像素的分辨率，所以可以

探测到衍射峰形状和位置的微弱改变。通过与未形变晶体

所产生的理想衍射峰对比，得到实际衍射峰位置的相对偏

移量，从而计算出晶胞的变形和相应的偏应变张量［６］。

图３展示了激光３Ｄ打印的镍基高温合金从外延生长
的树枝晶到取向无序的等轴晶区域。为了便于描述，作

者课题组建立了一套实验室坐标系 Ｏ－ＸＹＺ。基底材料置
于图示的左侧（未在图中出现），激光３Ｄ打印逐层累积
的方向平行于Ｙ，而激光束斑在每层内沿Ｘ方向扫描。可
以看出，外延生长的树枝晶生长方向大多接近于＜００１＞方
向，而等轴晶区则没有特定的生长方向。

为了研究外延生长区域内应变的方向，作者团队计

算了每一个扫描位置的应变张量，并进一步计算得到３
个主应变（ＰｒｉｎｃｉｐａｌＳｔｒａｉｎ）的大小和方向，并将主应变的
方向在极坐标内表示（如图３ｂ、３ｃ所示）。作者所在课题
组发现主应变的方向在３Ｄ打印区与基底有着明显的区
别。在基底，主应变几乎是各向同性的分布，而在３Ｄ打
印区，主应变的压缩分量基本与沉积方向（即 Ｙ方向）平
行，而拉伸分量则在 ＸＺ平面内，即平行于 ３Ｄ打印材
料／基体界面。这一特点与很多外延生长的薄膜内的应变

图３　样品晶体取向沿Ｙ方向的反极图（ａ），及外延生长区张应力

（ｂ）和压应力（ｃ）分布极图。

Ｆｉｇ３　ＴｈｅＩＰＦｍａｐａｌｏｎｇＹ－ａｘｉｓ（ａ），ａｎｄｐｏｌｅｆｉｇｕｒｅｓｏｆｔｅｎｓｉｌｅｓｔｒｅｓｓ

（ｂ）ａｎｄｃｏｍｐｒｅｓｓｉｖｅｓｔｒｅｓｓ（ｃ）ｉｎｔｈｅｅｐｉｔａｘｉａｌｒｅｇｉｏｎ．

分布颇为相似。作者团队认为，这主要是由于激光３Ｄ打
印是逐层沉积的过程，每一个新鲜沉积层都可以看做是

与之前的沉积层保持外延关系的１００μｍ厚的薄膜［２８］。

$


#

　缺陷密度分布
除了晶体取向和晶格应变外，衍射峰的形状也包含
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了材料塑性变形及缺陷密度的信息。通过白光劳厄衍射

谱的分析，我们可以得到样品内部位错类型和密度分布，

结合材料机械性能的测量，获得微观结构与性能之间的

关系。

图４为激光３Ｄ打印的单晶镍基高温合金从基底（区
域Ⅰ）到热影响区（区域Ⅱ）再到外延生长的树枝晶区（区
域Ⅲ）的金相显微镜照片［２９］。３个区域可以通过白光劳
厄微衍射峰的半高宽（ＦＷＨＭ）的突变进行划分。基底的
衍射峰保持明锐，意味着该区域较低的位错密度；热影

响区衍射峰在两个方向上发生不同程度地展宽，说明该

区域有着空间随机分布的高密度几何必需位错；３Ｄ打印
区出现了衍射峰的劈裂，暗示该区域产生了小角晶界。

这些小角晶界极有可能是由几何必需位错通过空间的有

序排列形成的几何必需位错墙构成的。

图４　激光３Ｄ打印的单晶镍基高温合金的金相照片（ａ），照片中各

个标记点的劳厄衍射谱中的１１５峰（ｂ），及各个１１５峰在２θ

方向的强度（ｃ）［２９］

Ｆｉｇ４　ＭｅｔａｌｌｇｒａｐｈｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌＮｉ－ｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｓｒｅｐａｉｒｅｄｂｙ

ｌａｓｅｒａｓｓｉｓｔｅｄ３Ｄｐｒｉｎｔｉｎｇ（ａ），１１５ｐｅａｋｉｎｔｈｅＬａｕｅｐａｔｔｅｒｎｓ，

ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙｉｎｔｈｅｓｐｏｔｓ（ｂ）ａｎｄｔｈｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｏｓｅｐｅａｋｓ

ｉｎ２θｄｉｒｅｃｔｉｏｎｓ（ｃ）［２９］

作者课题组利用纳米压痕的方法［３０］测量了热影响区附

近的材料硬度分布，发现热影响区的纳米硬度高于基体材

料的硬度。图５描述了热影响区内的材料硬度与取向差梯度
的平方根之间的线性关系。由于位错密度与取向差梯度的

平方根成正比［３１］，所以该图说明热影响区的材料硬度与位

错密度之间存在线性关系。所以初步判断，热影响区内的

材料强化机制是以位错强化为主导的。

图５　热影响区的纳米硬度与取向差梯度的平方根之间的关系［２９］

Ｆｉｇ５　Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｍｅａｓｕｒｅｄｎａｎｏｈａｒｄｎｅｓｓａｎｄａｖｅｒａｇｅｄ

ｓｑｕａｒｅｒｏｏｔｏｆｄｉｓｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｇｒａｄｉｅｎｔｉｎＨＡＺ［２９］

%

　当前发展与未来展望

随着二维探测器的快速发展，我们可以在合理的时

间内对样品上一个较大的区域进行扫描式的白光劳厄微

衍射实验。例如，在美国先进光源 １２３２线站服役至
２００８年的ＭＡＲ１３３电荷耦合探测器，读取一张衍射谱大
约需要５ｓ，当采用１μｍ的步长和１ｓ的曝光时间时，采
集一个５０×５０μｍ２区域的所有衍射谱大约耗时４ｈ。而
现如今，使用读取时间几乎可以忽略不计的 Ｐｉｌａｔｕｓ１Ｍ
混合像素（ＨｙｂｒｉｄＰｉｘｅｌ）探测器，以相同步长扫描上述相
同区域只需花费４５ｍｉｎ。

当探测器拥有更小的像素和更高的效率，Ｘ射线光
源拥有更高的亮度时，微衍射数据的采集时间将会进一

步缩短。但与此同时样品大区域的微衍射实验将会导致

“大数据”的难题，即白光劳厄微衍射技术的瓶颈由数据

采集转变为数据处理。现如今能够进行白光劳厄微衍射

实验的研究中心将逐渐依赖于大数据的存储能力和高速

度的计算能力。例如，位于美国劳伦斯伯克利国家实验

室的先进光源同步辐射研究中心，正在和美国国家能源

研究科学计算中心共同致力于白光劳厄微衍射数据的实

时处理［３２］。

数据的快速采集和加速分析正在推动白光劳厄微衍

射技术从扫描式 Ｘ射线微衍射的映射工具（ＳｃａｎｎｉｎｇＸ－
ｒａｙＭｉｃｒｏｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎＭａｐｐｉｎｇＴｏｏｌ）转变为实时、定量的成
像手段（Ｒｅａｌ－ＴｉｍｅＱｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅＩｍａｇｉｎｇＴｅｃｈｎｉｑｕｅ），以实
现对多相、多晶材料体系内晶体结构、晶体取向、应变、

缺陷密度等的成像。近年来，作者团队发现通过对衍射

峰强度进行积分和简单处理，可以实现某种条件下的微

观结构的成像和诠释［３３］。这一方法的优点在于速度极

快，即使使用普通个人电脑也能够实现几万张劳厄衍射

谱的快速处理，缺点是难以进行真正的定量。因此，作

者课题组正在致力于通过对比峰位置的方法来实现晶体

取向与应变的快速定量成像。在标定一张衍射图谱的衍
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射峰后，得到标定的特征峰在图谱中位置，进而通过规

定临界晶体转动角度确定属于同一晶粒的衍射峰在图谱

中可能的位置分布，而后比对相邻位置图谱中峰的位置

分布，确定该图谱是否与之前一张属于同一晶粒。而且

在比对峰的位置的同时，还会考虑到峰积分强度的变化，

若其相对图谱中其他峰强度变化巨大亦认为不属于同一

晶粒。最终，若判断两张属于同一晶粒，即可参照之前

一张的标定情况，快速完成峰的标定。此方法可显著加

速衍射图谱中峰的标定过程，并可同时得到扫描区域晶

界的二维空间分布。

2

　结　语

同步辐射白光劳厄微衍射技术在过去十多年不断地

发展成熟。随着同步辐射光源的发展，聚焦镜设计制造

技术的提高，二维探测器性能的提升，以及衍射数据分

析处理算法的飞跃，白光劳厄微衍射技术在材料表征中

的应用越来越受到重视和推广。通过分析材料的衍射谱，

可以获得其中的物相、晶体取向、应变以及缺陷分布等

信息，并且处理数据的速度比早期已经快了几个数量级。

近几年这项技术的应用范围也逐渐从材料科学向地质、

考古、生物化学等学科迅速扩散，例如对地质样品中应

力状态的测量，对古代器件中晶体物相和应力分布的分

析，以及对生物和功能材料中取向信息的研究。而当白

光劳厄微衍射或纳米束衍射设施在全世界建立起来之后，

该技术势必会成为研究各种科学问题的相当普遍的一种

手段［２４］。
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