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同步辐射成像技术在金属材料研究中的应用

曹　飞，王同敏
（大连理工大学材料科学与工程学院 辽宁省凝固控制与数字化制备技术重点实验室，辽宁 大连 １１６０２４）

摘　要：金属材料作为一类重要的结构和功能材料，在人类社会发展中一直发挥着重要的作用。研究者也一直通过多种表征
技术来研究金属材料的微观组织与性能。然而，金属材料的不透明特性在很大程度上限制了研究者们对其进行实时动态表征。

随着第三代同步辐射光源的发展，同步辐射成像技术以其强穿透性、高时空分辨率、无损、可视化等优势在金属材料研究领

域具有显著的优越性。回顾了金属材料实时原位研究工作的发展历程，简要介绍了近十多年来同步辐射二维／三维成像技术在

金属凝固行为（晶粒生长、溶质扩散等）与物理场（电场、磁场和超声场）调控、材料内部微观组织结构（枝晶、金属间化合物

形貌演变，析出相空间分布等）、细观损伤行为（裂纹的萌生、扩展及断裂机制）等研究中的典型应用，展望了同步辐射光源

及成像技术的发展趋势及此技术在金属材料领域应用的未来前景。
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　前　言

金属材料因其具备优异的力学性能和物理性能，成

为一类重要的结构和功能材料，并被广泛地应用在汽车、

电子、机械与航空航天等领域［１］。众所周知，金属材料

的性能与其最终凝固组织结构密切相关，研究金属材料

凝固过程中微观组织结构的演化及热动力学行为，可实
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现精确控制和设计材料组织结构以提高材料的综合性能。

因此，众多国内外材料学者一直致力于研究金属材料的

凝固组织生长过程及性能研究。

然而，由于金属的不透明特性以及其凝固过程处于

高温环境，在很大程度上限制了研究者们对金属材料凝

固过程进行实时动态观察。传统研究方法大多采用对材

料的最终凝固组织进行金相分析，或者通过淬火“冻结”

凝固过程中某一时刻的微观组织进行静态分析，但都很

难捕获到凝固过程的动态信息。又有研究学者通过实时

观察透明有机物模型合金（如ＮＨ４Ｃｌ水溶液、琥珀腈－丙
酮合金等）凝固过程中微观组织的动态生长来模拟金属的

凝固行为，取得了较好的理论进展［２，３］。但由于可作为模

型合金的透明有机物有限，加之其物理化学性能参数与

金属存在显著差别，所以有机物模型合金不能完全模拟

或类推至所有的金属合金系。与此同时，随着计算机技

术的飞速发展，计算机数值模拟开创了金属凝固过程研

究的新局面。它已成为一个可以通过各种数学物理模型

预测金属凝固过程中微观组织演变及形成机制的重要而

有效的工具［４，５］。然而，数值模拟模型的建立通常包含着

特定假设和简化，其准确性需要直接的实验验证。此外，

随着传统Ｘ射线成像技术在临床医学、生物学等领域的
广泛应用，材料学者利用此技术开展金属凝固成像实

验［６，７］，但由于普通 Ｘ射线（实验室光源）的能量、成像
方法（吸收衬度成像）以及时空分辨率的限制，无法获得

清晰的图像。

随着同步辐射的学科发展，其为许多前沿学科领域

的研究提供了一种先进的表征手段。同步辐射就是以接

近光速运动的荷电粒子在改变运动方向时放出的电磁辐

射，这种现象首次于 １９４７年在美国通用电气公司的
７０ＭｅＶ的电子同步加速器上被观察到，故而称之为“同
步辐射（ＳｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎＲａｄｉａｔｉｏｎ，ＳＲ）”［８］。尤其是第三代同
步辐射光源以其高通量、高亮度、高准直性、优良的脉

冲时间结构、准相干、偏振及波长可调等不可替代的优

点使得Ｘ射线成像技术获得了革命性的发展［９，１０］。本文

主要介绍近十多年来同步辐射二维／三维成像技术在金属
材料研究中的典型应用。

"

　金属材料同步辐射二维成像

１９９９年，Ｍａｔｈｉｅｓｅｎ等［１１］利用同步辐射二维成像技术首

次实现了低熔点Ｓｎ－Ｐｂ合金枝晶形貌演变及生长的实时动
态成像。之后，随着第三代同步辐射光源的发展，如欧洲

同步辐射装置（ＥＳＲＦ）、日本同步辐射光源（Ｓｐｒｉｎｇ－８）、美
国先进光子源（ＡＰＳ）和上海同步辐射装置（ＳＳＲＦ）等，特

别是同步辐射成像技术的发展，如成像方法（相衬成像技

术）、更高时空分辨率图像采集系统等，使得利用同步辐

射成像技术研究金属实时动态凝固过程成为增长速度极

快的热门领域并取得了很大的研究进展。研究者们利用

此技术，对低熔点合金（Ｓｎ－Ｂｉ、Ｓｎ－Ｐｂ、Ｓｎ－Ｃｕ等［１２－１６］）

和中高熔点合金（Ａｌ－Ｃｕ、Ａｌ－Ｎｉ、Ａｌ－Ｓｉ、Ａｌ－Ｂｉ、Ｚｎ－Ａｌ、
碳钢等［１７－２５］）的凝固行为进行二维实时动态成像，观察

到枝晶断裂游离［１３］、枝晶粗化［１４］、温度区域熔炼

（ＴＧＺＭ）［１５，１７］、柱状晶向等轴晶转变（ＣＥＴ）［１８，１９］、固／液
界面演变及溶质分布［２０］、难混溶相分离［２１，２２］等一系列经

典凝固现象，这些原位成像结果为验证和完善金属凝固

动力学模型提供了最为直接数据支撑。

Ｎｇｕｙｅｎ－Ｔｈｉ等［２６，２７］原位观察了添加 Ａｌ－Ｔｉ－Ｂ细化剂
的Ａｌ－Ｎｉ合金在定向凝固过程中，由于样品下拉速率的
提升导致凝固模式发生改变，即柱状晶向等轴晶转变并

最终以等轴晶的方式生长（如图１ａ）。Ｙａｓｕｄａ等［２８］首次

进行了纯铁和低碳钢凝固成像实验，也是目前文献报道

的最高熔点合金凝固成像（如图１ｂ），使得原位动态观察
各种钢材的凝固过程成为可能。Ｚｈａｎｇ等［２９］研究了Ａｌ－Ｂｉ
合金在凝固过程中气泡及小液滴的生长行为对溶质偏析

的影响（如图１ｃ）。
Ｗａｎｇ等［３０］原位研究了 Ａｌ／Ｃｕ复层界面元素相互扩

散及微观组织演变（如图２）。图２ａ和ｂ为样品的熔化过
程，Ａｌ和Ｃｕ元素在界面处相互扩散并形成了清晰的扩
散前沿（如图２ｂ）。图２ｃ和 ｄ为样品的凝固过程，结合
Ａｌ－Ｃｕ相图，元素相互扩散产生的浓度梯度导致 Ａｌ侧样
品凝固生成的α－Ａｌ枝晶朝着界面方向生长，且扩散区域
的最终微观组织为：α－Ａｌ枝晶、共晶组织（α－Ａｌ＋
Ａｌ２Ｃｕ）、Ａｌ２Ｃｕ和金属间化合物层（如图２ｄ）。此外，通
过对图像灰度值的提取并结合 ＥＰＭＡ测量，定量分析了
复层界面处Ａｌ和Ｃｕ元素的浓度分布，并进一步计算了
熔化过程中Ｃｕ元素在液态Ａｌ中的扩散系数。

#

　金属材料同步辐射三维成像

计算机断层扫描成像（ＣｏｍｐｕｔｅｄＴｏｍｏｇｒａｐｈｙ，ＣＴ）是
目前应用最广泛的无损三维成像方法。随着同步辐射技

术、成像理论及三维数据重构算法的发展和完善，同步辐

射三维成像技术（ＳＲ－ＣＴ）获得了长足的进步，其分辨率可
达到微米级（μ－ＣＴ），甚至是纳米级（Ｎａｎｏ－ＣＴ），成为研
究金属材料内部三维结构非常重要的检测分析手段。目前

研究领域主要集中在：①凝固微观组织三维表征［３１－４１］；

②细观损伤力学－微裂纹萌生、扩展及断裂三维表
征［４２－４９］；③材料表面形貌／内部纳米结构三维表征［５０－５２］。
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图１　金属原位二维成像：（ａ）Ａｌ－Ｎｉ合金柱状晶向等轴晶转变及等轴晶生长［２６，２７］，（ｂ）低碳钢凝固枝晶生长［２８］，

（ｃ）Ａｌ－Ｂｉ合金凝固组织演变［２９］

Ｆｉｇ１　Ｉｎ－ｓｉｔｕ２Ｄｉｍａｇｉｎｇｏｎｍｅｔａｌｓ：（ａ）ｃｏｌｕｍｎａｒ－ｅｑｕｉａｘｅｄｔｒａｎｓｉｔｉｏｎ（ＣＥＴ）ａｎｄｅｑｕｉａｘｅｄｇｒｏｗｔｈｏｆｒｅｆｉｎｅｄＡｌ－Ｎｉａｌｌｏｙ［２６，２７］，

（ｂ）ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｕｌｔｒａ－ｌｏｗｃａｒｂｏｎｓｔｅｅｌ［２８］，ａｎｄ（ｃ）ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｅｖｏｌｕｔｉｏｎｉｎｓｏｌｉｄｉｆｙｉｎｇＡｌ－Ｂｉｉｍｍｉｓｃｉｂｌｅａｌｌｏｙ［２９］

图２　原位观察Ａｌ／Ｃｕ复层界面扩散行为及微观组织演变［３０］：

（ａ）和（ｂ）熔化过程，升温速率２０℃／ｍｉｎ；（ｃ）和（ｄ）

凝固过程，冷却速率５℃／ｍｉｎ

Ｆｉｇ２　Ｉｎ－ｓｉｔｕｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎｓｏｎｔｈｅｄｉｆｆｕｓｉｏｎｂｅｈａｖｉｏｒａｎｄｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒａｌ

ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆＡｌ／Ｃｕｂｉｍｅｔａｌｉｎｔｅｒｆａｃｅ［３０］：（ａ）ａｎｄ（ｂ）ｔｈｅ

ｍｅｌｔｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓ，ｈｅａｔｉｎｇｒａｔｅ２０℃／ｍｉｎ；（ｃ）ａｎｄ（ｄ）ｔｈｅ

ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ，ｃｏｏｌｉｎｇｒａｔｅ５℃／ｍｉｎ

　　当前，研究学者更多地利用ＳＲ－ＣＴ技术进行凝固微
观组织的“静态”三维表征，如：Ａｌ基复合材料中 ＴｉＢ２颗

粒团聚行为［３１］，Ｍｇ／Ａｌ合金中初生相、金属间化合物相
形貌［３２，３３］，添加不同细化剂后Ａｌ－Ｂｉ合金中 Ｂｉ颗粒尺寸

及空间分布［３４］等。对于凝固微观组织的“动态”三维表征

（４Ｄ），Ｌｕｄｗｉｇ等［３５］率先开展了 Ａｌ－Ｃｕ合金凝固过程中
固／液相演变的研究。之后，随着原位加热设备、成像系
统的完善及时空分辨率的提高，研究者们相继开展了枝

晶形貌演变及粗化行为［３６，３７］、金属间化合物片层形貌演

变［３８］、半固态保温或变形过程中微观组织的演变［３９，４０］等

研究，为完善生长模型并验证凝固模式提供了新的实验

数据。图３为Ａｌ－Ｃｕ合金定向凝固过程中柱状枝晶三维
形貌演变过程［４１］。

图３　Ａｌ－Ｃｕ合金柱状枝晶结构的三维形貌演变［４１］

Ｆｉｇ３　３ＤｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆＡｌ－Ｃｕｃｏｌｕｍｎａｒｄｅｎｄｒｉｔｅ［４１］
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在细观损伤行为研究方面，Ｂｕｆｆｉèｒｅ等［４２］早在１９９９
年就在ＥＳＲＦ的ＩＤ１９线站上对Ａｌ／ＳｉＣｐ复合材料在拉伸载
荷下的损伤形成及发展过程进行了三维成像，成功捕捉

到ＳｉＣ颗粒的断裂及其与基体的分离等过程，为研究颗
粒增强复合材料的损伤机制提供了许多有价值的参考。

之后，研究者们陆续对材料（颗粒／纤维增强复合材料、
Ａｌ合金、钢等）在不同载荷条件（单向载荷、循环载荷
等［４３－４６］）和服役环境（腐蚀环境、高温环境等［４７，４８］）下裂

纹的萌生和扩展进行了原位可视化研究，为完善力学损

伤机制及失效模型预测提供了大量丰富的实验数据。图

４为Ａｌ－Ｓｉ－Ｍｇ合金在单向拉伸载荷下预制裂纹尖端张
开、钝化、损伤的形成及后续裂纹的扩展过程［４９］。

图４　Ａｌ－Ｓｉ－Ｍｇ合金在单向拉伸载荷下预制裂纹尖端张开、钝化、

损伤的形成及后续裂纹扩展过程：（ａ）３次加载，（ｂ）６次

加载，（ｃ）７次加载，（ｄ）１０次加载［４９］

Ｆｉｇ４　Ｃｒａｃｋｏｐｅｎｉｎｇａｎｄｉｔｓｂｌｕｎｔｉｎｇ，ａｓｗｅｌｌａｓｄａｍａｇｅｉｎｉｔｉａｔｉｏｎ

ａｒｏｕｎｄａｃｒａｃｋｔｉｐａｎｄｔｈｅｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｏｎｓｅｔｏｆｃｒａｃｋｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎ

ａｒｅｃｌｅａｒｌｙｖｉｓｕａｌｉｚｅｄｔｏｇｅｔｈｅｒｗｉｔｈｄｉｓｔｉｎｃｔｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｉｍａｇｅ：

（ａ）３ｒｄｌｏａｄｉｎｇｓｔｅｐ，（ｂ）６ｔｈｌｏａｄｉｎｇｓｔｅｐ，（ｃ）７ｔｈｌｏａｄｉｎｇ

ｓｔｅｐａｎｄ（ｄ）１０ｔｈｌｏａｄｉｎｇｓｔｅｐ［４９］

在纳米尺度三维结构表征方面，Ｆａｎｇ等［５０］利用纳米

ＣＴ成像技术研究了Ｆｅ－Ａｕ合金在固定温度（５５０℃）和不
同蠕变载荷条件下，孔洞和富Ａｕ析出相的尺寸、形状及
空间分布（如图５），通过定量分析对蠕变孔洞形成及自
我修复机制进行了更为深入的理解。

图５　纳米ＣＴ表征Ｆｅ－Ａｕ合金在５５０℃及不同蠕变载荷下，孔洞

和析出相的空间分布［５０］

Ｆｉｇ５　３Ｄｎａｎｏ－ｔｏｍｏｇｒａｐｈｉｃｒｅｎｄｅｒｉｎｇｓｓｈｏｗｉｎｇｔｈｅｓｐａｔｉａｌｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ

ｏｆｃａｖｉｔｉｅｓａｎｄｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｓｆｏｒｔｈｅｆｏｕｒｃｒｅｅｐ－ｌｏａｄｅｄＦｅＡｕｓａｍｐｌｅｓ

ａｔ５５０℃［５０］

$

　物理场调控下金属凝固行为研究

在金属凝固前或凝固过程中施加物理场，通过金属

和物理场的相互作用进而影响金属的形核和生长过程，

最终改善其凝固组织。目前研究较多的物理场主要集中

在以下３个方面：①电场，即采用直／交流电、脉冲电流
处理金属熔体；②磁场，让金属熔体在行波磁场、脉冲
磁场、旋转磁场等非接触式作用下进行凝固；③超声场，

即对金属熔体进行超声波处理。基于传统静态检测手段

无法原位观察物理场对金属凝固行为的动态调控过程，

国内外研究人员利用先进同步辐射成像技术先后对电

场［５３－５６］、磁场［５７－６０］和超声场［６１－６５］调控机理及规律开展

了原位动态表征，并取得了一定研究成果，使得相关基

础研究更为系统和深入。

Ｗａｎｇ等［５３，５４］利用上海／北京同步辐射光源，基于同
步辐射吸收和相衬成像技术，率先研究了直流电流、脉

冲电流作用下Ｓｎ基合金凝固过程中枝晶形貌演变行为，
获得有无电流条件下晶粒尺寸、枝晶间距、枝晶尖端生

长速率随时间的演变规律，揭示了电流促进枝晶间相互

作用以及抑制枝晶生长机理；发现了电流致枝晶尖端分

裂现象（如图６），并阐明该现象是由枝晶尖端“电流拥
挤”效应引起的溶质富集所造成。

Ｌｉｏｔｔｉ等［５７，５８］利用同步辐射成像技术观察了脉冲磁场

（静磁场＋脉冲电流）作用下 Ａｌ－Ｃｕ合金枝晶臂的断裂及
分离，并进一步阐明溶质富集导致枝晶根部重熔是引起

枝晶臂断裂的主要因素。在国内，Ｗａｎｇ等［５９］利用此技

术在上海光源研究了行波磁场（ＴＭＦ）对 Ｓｎ－Ｐｂ合金凝固
过程中溶质分布及枝晶生长的影响（如图７），结果表明
在行波磁场作用下，熔体中产生强迫对流并促进溶质的

重新分布，进而影响枝晶生长（促进或抑制不同倾角枝晶

的二次枝晶生长，枝晶的重熔及断裂等）。Ｗａｎｇ等［６０］利
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用同步辐射原位观察及数值模拟方法证实了金属凝固中

存在热电磁效应，即热电流与外加磁场交互作用而产生

的热电磁力及热电磁流，并研究了其对凝固组织的影响。

图６　原位观察直流电场对Ｓｎ－Ｂｉ合金枝晶形貌的影响［５３］：（ａ）０Ａ／ｃｍ２，（ｂ）１９Ａ／ｃｍ２

Ｆｉｇ６　Ｉｎ－ｓｉｔｕｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎｓｏｎｔｈｅｄｅｎｄｒｉｔｉｃｇｒｏｗｔｈｏｆａｓｏｌｉｄｉｆｙｉｎｇＳｎ－ＢｉａｌｌｏｙｕｎｄｅｒＤＣｆｉｅｌｄ［５３］：（ａ）０Ａ／ｃｍ２ａｎｄ（ｂ）１９Ａ／ｃｍ２

图７　原位观察行波磁场调控Ｓｎ－Ｐｂ合金凝固过程中溶质分布及枝晶生长［５９］

Ｆｉｇ７　Ｉｎ－ｓｉｔｕｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎｓｏｎｔｈｅｓｏｌｕｔｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｄｅｎｄｒｉｔｉｃｇｒｏｗｔｈｏｆａｓｏｌｉｄｉｆｙｉｎｇＳｎ－Ｐｂａｌｌｏｙ［５９］：

（ａ）ａｎｄ（ｂ）ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔＴＭＦ，（ｃ）ａｎｄ（ｄ）ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｗｉｔｈＴＭＦ

　　Ｌｅｅ等［６１］首次利用同步辐射相衬成像技术研究了低

熔点 Ｓｎ－Ｂｉ熔体中准稳态空化气泡动力学。随后，国内
研究者Ｓｈｕ等［６２，６３］利用此技术原位研究了 Ａｌ－Ｃｕ合金熔
体超声处理过程中声空化行为，定量研究声空化气泡的

尺寸分布、数量密度与体积分数、声空化区大小等特征，

并结合同步辐射小角散射进一步分析了熔体超声处理后

的结构变化，提供了声空化诱发形核的实验证据。之后，

Ｎａｇｉｒａ等［６４］原位观察了超声引起的熔体对流及振荡下 Ｓｎ
－Ｂｉ合金枝晶形貌的演变。Ｘｕ等［６５］原位研究了Ａｌ－Ｃｕ合
金熔体中超声空穴气泡的形成及演变动力学行为，并定

量分析了气泡平均直径、尺寸分布以及生长速率等（如图

８）。

%

　结　语

综上所述，因第三代同步辐射光源的发展而迅速兴

起的同步辐射二维／三维成像技术给金属材料研究带来新
的发展机遇，其高时空分辨下的实时、原位、动态、无

损表征能力，极大地推动了金属凝固与物理场调控、材

料内部三维结构演变、细观损伤行为等领域研究的深入

和发展。未来，同步辐射成像技术除了追求更高时空分

辨（纳米量级，毫秒量级或更小）之外，“成像＋”技术也
极具推广应用潜力，如原位“成像＋衍射（Ｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ＋Ｔｏ
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图８　单个空穴气泡的形核及快速生长［６５］：（ａ）形核前，（ｂ）气泡

开始形核，（ｃ）气泡生长，（ｄ）生长结束

Ｆｉｇ８　Ｎｕｃｌｅａｔｉｏｎａｎｄｆａｓｔｇｒｏｗｔｈｏｆａｓｉｎｇｌｅｃａｖｉｔａｔｉｏｎｇａｓｂｕｂｂｌｅ［６５］：

（ａ）ｊｕｓｔｂｅｆｏｒｅｎｕｃｌｅａｔｉｏｎ，（ｂ）ｎｕｃｌｅａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｓｔａｒｔｓ，

（ｃ）ｉｎｇｒｏｗｔｈｐｒｏｃｅｓｓａｎｄ（ｄ）ｔｈｅｅｎｄｏｆｇｒｏｗｔｈｐｒｏｃｅｓｓ

ｐｏｇｒａｐｈｙ／Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ）”、原位“成像＋荧光（Ｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ＋
Ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ）”技术等。此外，上海同步辐射光源二期工
程及更为先进的同步辐射光源（如“十三五”规划中的高

能同步辐射光源）的建设与发展也将极大地推动金属材料

多领域研究的发展。
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