
!

第 "# 卷!第 $ 期

%&$' 年 $ 月

中国材料进展
()*+,-)./ 01-2)

3456"#!246$

789:%&$'

收稿日期! %&$# &> %"!!!修回日期! %&$# &' &"

基金项目! 国家自然科学基金项目!>$<'&$<%" >$<&=$;$ 和 >$;&$$$%#'

上海市科学技术委员会项目!$;70$=&&<&%#' 中国博

士后基金项目 !%&$;*$&&%'$" %&$;(<$$>"& #' 上海

市扬帆计划

第一作者! 帅三三" 男" $'## 年生" 博士后

通讯作者! 王!江" 男" $'#> 年生" 教授" 博士生导师" +@8A5$

LA89UW89UEA6MVF6DIF6J9

任忠鸣" 男" $'># 年生" 教授" 博士生导师" +@8A5$

a@]D9EMVF6DIF6J9

!"#$ $&6;>&%KL6AMM96$<;= "'<%6%&$'6&$6&#

H;%$? 成像技术表征金属凝固组织及其

演化过程研究进展

帅三三! 王!江! 任忠鸣
!上海大学材料科学与工程学院 省部共建高品质特殊钢冶金与制备国家重点实验室" 上海 %&&===#

摘!要!

S?]8T具有较强的穿透性" 可以穿透一定厚度的金属块状材料!毫米级的重金属" 如钢& 镍基合金等和厘米级的轻质

金属" 如铝& 镁合金等#" 因而可以用来对其进行成像" 获得其内部二维和三维微观结构% S?]8T成像技术对被表征物体的成

像是非破坏性的!949?IDMH]FJHA\D#" 因而在一定的时间和空间分辨率条件下" 还可以对金属材料成形过程的组织演化实时观

测" 实现对金属材料成形过程宏K微观结构演化的原位表征% 第三代同步辐射光源可以产生高通量& 高能量& 高分辨率以及高

相干性的S?]8T光束" 利用它可以实现对金属材料从宏观!厘米级#到微观!微米& 亚微米& 纳米级#结构及其演化过程快速&

准确的测量表征% S?]8T成像技术已经成为研究金属凝固科学问题的有力手段% 简介了 S?]8T成像技术的基本原理" 综述了

S?]8T成像技术在金属凝固组织三维!"l#表征和组织演化过程二维和四维!"lf时间#原位表征中的应用% 最后对未来 S?]8T

成像技术在金属材料凝固领域的应用前景进行了展望%

关键词!
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!前!言

金属材料是当前应用最为广泛的结构材料及功能材

料" 大部分金属材料在成形过程中都要经历凝固过程%

例如铸造& 焊接& 液态模锻等材料成型过程
($" %)

% 凝固

过程中发生晶粒的形核& 生长与粗化" 从而形成具有复

杂空间结构和形貌的晶体组织结构% 在凝固过程中还会

形成形貌多样的二次析出相& 金属间化合物以及缩孔&

裂纹等缺陷结构% 金属凝固过程中形成的微观组织结构
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是决定材料最终性能
(" >)

的重要因素" 所以掌握和控制

合金凝固过程中的组织及其形貌演化是获得高性能金属

材料的关键%

金属凝固组织中各相的形貌& 体积分数& 晶粒分布

及形成的初始网状互联枝晶结构对凝固合金的性能至关

重要" 决定了合金的成分偏析& 晶内偏析& 孔洞及夹杂

的形成及分布" 并进一步影响后续的加工过程% 如何全

面& 准确地表征这些组织结构信息以及在此基础上建立

能够反映力学性能的组织?性能关系模型" 是实现控制

组织& 调控性能& 开发新材料的关键%

对金属凝固过程中微观结构的演化过程进行可视化

表征" 实现*看得见+的金属凝固研究" 是材料科学工

作者一直追求的目标% 传统的研究方法主要是通过快速

淬火来保留该特定条件下的微观结构" 例如定向凝固研

究固K液界面问题" 但是无法消除淬火过程本身对金属

微观结构的影响' 此外" 通过淬火方法无法对凝固过程

微观结构的演化进行实时跟踪" 无法考察凝固过程中微

观结构之间的相互作用对其演化过程带来的影响% 通过

对凝固过程微观结构演化进行实时跟踪或原位观测" 可

以消除淬火过程带来的影响% *看得见+的尝试首先是

在光学显微镜下对类合金的透明有机物中开展的
(<)

"

1F89U和 R5AJCM@89等
(;" #)

为了验证 0V85@D]M和 -\89HM4W

等凝固学家提出的枝晶稳态生长理论
(=)

" 借助光学显微

镜对类合金的透明有机物丙烯腈?丙酮中枝晶的生长进

行了原位观察" 针对不同凝固条件下!温度梯度& 生长

速率& 对流& 溶质浓度等#的枝晶生长K粗化行为以及枝

晶尖端半径等特征进行了系统的实验表征和理论描述"

极大地修正和丰富了凝固枝晶生长理论% 类合金的透明

有机物虽然可以从一定程度上反映凝固过程枝晶生长行

为" 但是由于其在热力学特性上表现出与金属材料的巨

大差异" 使得对金属材料凝固过程枝晶演化行为的原位

观察显得十分必要%

随着高能S?]8T成像技术的逐步发展" 尤其是第三

代同步辐射光源的建立" 使材料尤其是金属材料的三维

及四维研究工作成为了可能% 第一代同步辐射光源是以

高能物理实验为主的兼用光源" 主要为储存环或同步加

速器' 第二代同步辐射是专用光源" 其典型设计是利用

弯转磁铁产生同步辐射" 都是电子储存环" 通常能量较

低!&6# g$6"; RD3#' 第三代同步辐射光源也是专用光

源" 与第二代相比其光源能量更高!$6; g# RD3#% 基于

第三代同步辐射的S?]8T成像技术具有许多方面的优势"

如大尺寸试样!gJ@级#的表征% 传统三维表征手段!金

相序列层切" c-O?/+(" 三维原子探针等#只能对微米级

甚至是纳米级尺寸的试样进行分析" 而同步辐射 S?]8T

微观断层扫描技术可以对毫米级别的宏观尺度试样进行

三维表征" 实现微米甚至是亚微米级别的分辨率" 这对

获得具有实际工程意义的大规模统计数据极为重要%

借助同步辐射超快 S?]8T成像技术" 可以实现对合

金凝固过程实时!]D85?HA@D89I A9 MAHF#动态观察" 获取合

金在凝固过程中各相析出的温度区间以及各析出相在不

同温度条件和外场!如电场& 超声& 磁场等#作用下的

二维_三维形貌& 体积分数& 晶粒大小以及生长动力

学等参数" 这些研究结果对实际工艺过程中控制凝固微

观组织结构& 改善材料性能等具有重要的指导意义%

"
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*15 成像技术原理! 二维"

,6789:(;

*1;06<*18=5

'

>'

#及三维?4

?

*15 ,6789:(;

:676<*18=5

'

4>@A

!!目前基于S?]8T的成像平台主要分为两大类$ 实验

室S?]8T成像技术和同步辐射 S?]8T成像技术% 实验室

S?]8T按照其使用目的和分辨率可以分为工业 0*

!J4@GFHDI H4@4U]8GVT#& 微米0*和纳米 0*" 可以对材

料进行跨尺度!宏观& 微米级和纳米级#的二维和三维

表征" 其主要原理是利用高压加速电子撞击靶材产生一

定能量范围的连续S?]8T% 而同步辐射S?]8T是利用速度

接近光速!F

!

J#的带电粒子在磁场中沿弧形轨道运动时

放出的电磁辐射产生S?]8T" 是具有从远红外到S?]8T范

围内的连续光谱" 且具有高强度& 高度准直& 高度极

化& 特性可精确控制等优异性能的脉冲光源% 通过对连

续S?]8T进行加工" 可以满足实验对波长& 尺寸等的要

求" 实现不同的应用 !成像& 衍射& 散射& 荧光等#%

实验室S?]8T获取方便" 目前已经可以满足大部分金属

材料在静态条件下的二维和三维表征实验" 为常规条件

下金属制品的无损检测和探伤提供了极大的便利% 同步

辐射S?]8T在国家科学实验平台才能获得" 目前已经投

入使用的三代同步辐射光源有欧洲光源!+/,c#& 美国

先进中子光源! )̂ /#& 日本光源! /G]A9U?##& 瑞士光源

!/WAMM.AUVH/4F]JD" /./#& 英国钻石光源!lA8@49I#以

及国内的北京光源!O/,c#& 上海光源!//,c#等%

S?]8T成像的主要原理是利用被表征对象中不同结

构对 S?]8T的吸收衬度差异来获得携带结构信息的灰度

值投影图% S?]8T断层扫描!S0*#技术主要原理!如图 $

所示#

(')

是通过探测器收集不同角度位置!通常是 $#&�

或 "<&�范围内#的二维投影图!通常在 $&&& 幅以上#"

然后利用数学重构算法" 对系列投影图进行重构获得层

状切片" 切片中包含的材料微观结构的信息主要反映在

图片的灰度值大小上% 通过进一步对材料的不同微观组

织结构进行分割" 最终获得材料的三维结构信息%

'<



中国材料进展 第 "# 卷

图 $!S?]8T微观断层扫描成像原理(')
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*15成像技术表征金属材料凝固组织

及其演化过程研究进展
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*15二维成像技术表征金属凝固微观组织演化

过程研究进展

!!$#'> 年德国物理学家伦琴发现 S?]8T后" 其首先被

应用于医学辅助诊断" 随着 S?]8T成像技术的发展"

S?]8T被逐渐用于工业上从二维角度对铸件& 锻件以及

焊件等结构件进行无损检测和探伤等% S?]8T二维成像

技术的应用在日常生活中随处可见" 如安检& 医学诊断

等" 本文不做赘述" 将重点介绍 S?]8T成像技术对金属

凝固过程微观结构演化表征的研究进展%

在利用S?]8T成像技术对金属凝固微观组织结构二

维原位表征研究方面" 欧洲的 (8HVADMD9 和 2UFTD9?*VA

等
($& $")

利用04@GFHDI ,8IA4U]8GVT!0,#率先在这一领域

做了大量的研究工作% 他们在+/,c利用同步辐射S?]8T

原位成像技术对 )5?0F& /9?OA& /9?̂B& )5?/A等合金在

不同结晶条件下的枝晶生长行为开展了原位成像研究"

观察到了包括枝晶的等轴和柱状晶生长& 胞状和平面共

晶生长& 凝固过程中气孔和缩松等的形成以及枝晶发生

柱状生长向等轴生长!0+*#转化的现象" 揭示了枝晶臂

发生断裂并游离至柱状枝晶生长界面前沿" 从而产生柱状

晶?等轴晶转变的机理% 此外" 如图 % 所示" 2UFTD9?*VA

等
($= $<)

在空间站和加速器上研究了微重力条件以及超

重力条件下 )5基合金的凝固行为" 揭示了重力因素对

晶粒细化& 枝晶生长固K液界面稳定性以及枝晶臂弯曲

断裂等的影响机理% 日本的 X8MFI8等
($;" $#)

在 /G]A9U?#

利用该技术研究了枝晶生长行为" 发现了/9?OA合金在

枝晶臂根部发生断裂的现象" 从实验角度揭示了枝晶

*缩颈+理论的正确性% X8MFI8等
($')

还率先尝试对高熔

点的 cD?/A合金枝晶生长过程进行原位成像" 获得了二

维条件下高熔点合金枝晶形貌的演化过程% 实验结果表

明" S?]8T成像技术不仅可以用于低熔点合金凝固行为的

表征" 也能实现对cD基& 2A基等高熔点合金凝固过程的

观察% 在国内" 上海交通大学的 l49U等
(%&" %$)

通过控制

冷却速度实现了0F质量分数为 $>h的)5?0F合金定向生

长过程中的0+*转变" 利用S?]8T成像技术追踪固K液界

面前沿" 研究了界面前沿枝晶生长& 断裂& 以及溶质的

分布情况% 研究发现" 固液两相的密度差是产生枝晶分

离和断裂从而引发0+*转变的主要因素% .A等
(%%" %")

利用

同步辐射原位成像技术发现了 /9?OA合金凝固过程中由

于部分枝晶臂的重熔& 枝晶臂的合并以及断裂等现象导

致的粗化过程" 揭示了凝固过程中枝晶臂的粗化机制%

通过S?]8T二维成像技术对金属材料的凝固过程进

行观察" 可以获得合金在凝固过程中微观结构的演化过

程" 如枝晶生长& 粗化& 断裂等结晶动力学行为" 真正

实现*看得见+的金属凝固过程% 这些原位观察结果不

仅从实验角度验证了先前研究学者基于凝固科学理论提

出的枝晶生长模型" 也从一定程度上揭示了金属凝固过

程中一些新的微观组织演化行为%

图 %!二维原位观察重力因素对柱状生长枝晶形貌的影响$ !8#微重力" !B#水平生长" !J#竖直生长($=)

cAU6%!%lA9 MAHF 4BMD]\8HA49 4[HVDA9[5FD9JD4[U]8\AHT49 HVDJ45F@98]U]4WHV ID9I]AHD@4]G4GV454UT$ !8# @AJ]4U]8\AHT" !B# M8@G5DA9 V4]Aa49H85

G4MAHA49" !J# M8@G5DA9 \D]HAJ85G4MAHA49

($=)

&;
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*15断层扫描三维表征金属凝固组织研究进展

工程材料的微观组织结构表现为典型的三维& 多晶

结构" 全面& 准确地认识材料的组织特征尤其是三维微

观结构" 对深入研究材料性能及实际工况下的服役行为

具有重要意义% 近年来" 随着三维表征技术的逐步发

展" 对合金凝固组织结构进行三维表征研究已成为材料

科学的研究热点之一% S0*三维表征技术已经广泛用于

金属材料
(%=)

& 纳米材料
(%>)

& 纳米复合材料
(%<)

& 高分子

材料
(%;)

& 多孔材料
(%#)

& 生物材料
(%')

等多学科领域" 获

得了诸多材料的三维微观组织特征" 并以此为基础建立

了相应的三维微观结构演化数值模型%

(8A]D等
("&" "$)

利用S0*技术对蜂窝陶瓷& 泡沫铝以

及泡沫陶瓷等材料的三维形貌进行了表征研究" 分析了

较大范围内的孔洞百分比" 从三维角度呈现了具有复杂

孔洞特征的材料空间网状结构% 如图 " 所示" 英国曼彻

斯特大学的PA9U等
("%)

在+/,c基于S?]8T衍射衬度成像

技术!IA[[]8JHA49 J49H]8MHH4@4U]8GVT" l0*#研究了不锈钢

材料晶粒形状& 晶体学取向& 晶界几何形状分布" 以及

晶间应力腐蚀裂纹和微观结构的交互作用& 裂纹的动态

生长过程" 使得材料科学研究者们从全新的角度认识了

晶间应力腐蚀裂纹的机理和演化机制% 在合金凝固组织

表征方面" ,8GG8a等
(%=)

在瑞士光源对不同 Y9 含量的定

向凝固)5?Y9合金中#

?)5枝晶的形貌进行表征" 获得了

不同Y9含量的定向凝固 )5?Y9 合金中 #

?)5枝晶的三维

形貌和枝晶分支结构" 进一步验证了 )5?Y9 合金中 #

?)5

枝晶取向由 i$&& j向 i"%& j" 进一步向 i$$& j的转

变过程" 从三维角度揭示了 )5?Y9 合金中枝晶取向转变

! ID9I]AHD4]AD9H8HA49 H]89MAHA49# 现象% Q89U等
(""" "=)

在

)̂ /以及//,c的 O.$"Q成像线站对 (U?)5和 (U?Y9 等

合金中#

?(U三维枝晶形貌进行了表征" 发现在 (U?)5合

金中"

#

?(U枝晶倾向于以一种六次对称的板状结构生

长" 而在(U?Y9合金中" 其枝晶形貌更加复杂多样" 基

于实验观察到的三维枝晶形貌和分支机制" 提出了一种

双晶格择优生长的枝晶三维模型%

图 "!基于l0*衍射技术的同步辐射高能 "l?S,l成像技术示意图!8#和多晶材料的晶粒三维形貌和取向信息!B#!标尺 d$&&

#

@#

("%)

cAU6"!/JVD@8HAJ4["lS?]8TIA[[]8JHA49 J49H]8MHH4@4U]8GVT!8# 89I "lJ]TMH85@4]GV454UT89I 4]AD9H8HA49 MD5DJHA49 A9 G45TJ]TMH855A9D@8HD]A85!B#

!MJ85Dd$&&

#

@#

("%)

!!/VF8A等
("> ";)

借助上海同步辐射光源 S?]8T微观断

层扫描技术研究了镁合金凝固过程中 #

?(U!T#枝晶生

长选择多样性的形成机理以及固溶合金元素!Td)5"

08" Y9" /9 等#& 固溶元素含量!溶质浓度#等因素对

#

?(U枝晶生长选择和演化的影响% 研究结果表明" 固溶

元素种类及含量等因素都会对镁合金中 #

?(U三维枝晶

形貌和择优取向产生重要影响% 在 (U?08和 (U?)5

!VJG?[JJ#合金中" 枝晶倾向于以i$$%& j或 i%%=> j为

择优方向生长% 在 (U?/9! VJG?BJH#合金中" 如图 = 所

示" 等轴生长的枝晶沿着基面上 i$$%& j和偏离基面的

i$$%%Tj!T

!

%#方向形成一种 $# 次分支的结构% 在

(U?Y9 !VJG?VJG#合金中" 如图 > 所示"

#

?(U枝晶的择

优取向会随着 Y9 含量的增加从 i$$%& j方向朝偏离基

面的i$$%$ j方向发生连续转变" 并在转变的过渡区"

发现了超支化的藻状枝晶结构" 其原因可能是高各向异

性Y9元素的引入带来的固K液界面自由能各向异性的

变化%

图 =!(U?/9合金等轴生长 #

?(U枝晶三维形貌!8#" 分支结构

!B" J#和生长模型!I#

("<)

cAU6=!(4]GV454UT!8#" B]89JVA9UMH]FJHF]D! B" J# 89I U]4WHV

G8HHD]9 !I# 4[89

#

?(UID9I]AHDA9 (U?/9 8554T

("<)

$;
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!!基于S0*技术可以获得诸多材料的三维微观组织

结构" 相比于传统二维表征技术" 可以提供更加真实准

确的材料三维微观组织结构" 揭示更多具有复杂空间三

维形貌的金属材料微观组织%

图 >!不同Y9含量(U?Y9合金中 #

?(U三维枝晶形貌和枝晶分支

结构$ !8# (U?$&hY9" ! B# (U?%>hY9" !J# (U?"#hY9"

!I#(U?>&hY9

(";)

cAU6>!"l

#

?(UID9I]AHAJ@4]GV454UADM89I B]89JVA9UMH]FJHF]DMA9

(U?Y9 8554TMWAHV IA[[D]D9HY9 J49HD9HM!/$ AMHVDB8M85G589D"

/%" /" 89I /= A9IAJ8HDHVDJT5A9I]AJ85G589D#$ !8# (U?$&h

Y9" !B# (U?%>hY9" !J# (U?"#hY9" !I# (U?>&hY9

(";)

$

6

$

!

4

?

*15成像技术四维"

$/ B时间#原位表征金属凝

固过程组织结构演化研究进展

!!利用同步辐射 S?]8T成像技术对金属薄片!$&& g

%&&

#

@#凝固过程枝晶生长进行二维原位表征取得了重

要进展" 加深了研究者对合金凝固过程枝晶演化& 生长

以及固K液界面形态变化的认识" 同时也为合金凝固过

程三维微观结构演化的原位表征打下了良好的基础% 从

二维角度上观察到的结果通常不足以代表三维空间结

构" 特别是材料中微观孔洞的生长以及裂纹的三维空间

扩展等% 因此有必要开展材料三维组织及其基于时间分

辨率的四维表征研究%

.FIWAU等
("#)

率先在 +/,c的 -l$> 线站上利用对

)5?0F合金枝晶生长过程固K液相形貌演化进行了三维原

位表征" 获得了三维枝晶结构的演化过程" 并对凝固过

程中不同温度条件下的固相率& 固K液界面表面积& 各

相体积分数& 缩孔缺陷等参数进行了定性和定量分析"

为合金凝固过程三维原位表征研究做出了开创性的工作%

在.FIWAU等的工作基础上" .A@4IA9等
(')

在+/,c的

-l$'光束线上利用快速S?]8T微观断层扫描技术对)5?0F

合金凝固过程枝晶的生长和粗化进行了三维原位成像"

通过实验获得了 )5?0F 合金等温凝固过程中三维微观结

构演化过程" 研究了随温度变化的固相率& 固K液界面比

表面积和固相局部曲率分布等参数" 揭示了多种枝晶的

粗化机制% 研究结果表明" 凝固过程中枝晶微观结构演

化与二维观察结果和理论分析预测结果存在较大差异"

枝晶形貌演化在三维空间下更加复杂多样并且存在多种

生长机制% 同时" 该团队还基于此方法研究了 )5?0F 合

金在半固态条件下部分重熔!G8]HA85]D@D5HA9U#过程整体和

局部微观结构的变化!如图 <#" 对整个区域固相颗粒的

尺寸和比表面积等进行定量分析" 发现合金在半固态条

件下这些参数随时间的变化与传统的幂次定律存在差异"

演化过程更加缓慢' 在分析局部颗粒间的颈缩时发现小

颗粒的溶解以及颗粒间缩颈部位的生长这两种粗化机制

在固相微观结构演化中具有同等的作用
("')

% 这些结果从

实验角度揭示了金属凝固过程枝晶的生长与粗化机制"

验证了相应理论模型并为模型的修正提供了参考依据%

图 <!半固态)5?0F合金晶粒粗化机制?小颗粒重熔和颈缩生长("')

cAU6<!048]MD9A9U@DJV89AM@4[MD@A?M45AI )5?0F ID9I]AHD?]D@D5HA9U

4[M@855G8]HAJ5DM89I 9DJC U]4WHV

("')

同 样 在 +/,c" *D]aA等
(=&)

对 )5?/A! )5?#/A?=0F?

&6#cD#铸造合金中 #

?)5K

/

?)5

>

cD/A非规则共晶相的形核

和生长过程进行了深入的研究和分析" 观察到了凝固过

程中各相析出的过程" 包括初生 #

?)5& 板状 /

?)5

>

cD/A

和共晶硅的演化% 他们以非规则 #

?)5K

/

?)5

>

cD/A共晶相

为研究对象" 发现在共晶反应的初始阶段只有 = 个异质

形核的板状 /相在靠近试样表面的位置形核" 如图 ; 所

示" 在后续的冷却过程中没有新的 / 相形成%

/ 相在初

%;
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始生长阶段沿着横向快速生长" 在厚度方向生长由于

#

?)5相的存在而受到抑制%

/ 相在晶体学结构上表现为

复杂的枝晶分枝结构" 从而导致产生非常复杂的相互连

接的板状结构% 这些研究结果使得研究者对合金凝固过

程中规则!非规则#共晶相& 固溶颗粒相等二K三次析出

的形成有了全新的认识" 为通过改善微观组织提高材料

性能提供了重要的参考依据%

图 ;!)5?/A合金凝固 /

?)5

>

cD/A相的形核及生长演化过程$

!8#G58HD)" !B#G58HDO" !J#G58HD0" !I#G58HDl

(=&)

cAU6;!2FJ5D8HA49 89I U]4WHV G]4JDMM4[

/

?)5

>

cD/AIF]A9UM45AIA[AJ8HA49

4[)5?/A8554T$ D\45FHA49 4[G58HD)!8#" G58HDO! B#" G58HD

0!J#" G58HDl!I#WAHV M45AIA[AJ8HA49 HA@D

(=&)

在合金凝固过程各相析出动力学研究方面" *4598A

等
(=$)

对 )5(U

=:;

/A

#

合金凝固过程进行了三维原位成像"

获得了该合金从液相到固相转变过程中 #

?)5枝晶& 共晶

#

?)5K(U

%

/A相& cD)5化合物和#

?)5K(U

%

/AK/A三元共晶相

形成和生长的起始温度" 并用差示扫描量热仪对合金凝

固过程进行分析验证" 更为直观地获得了各相的析出温

度范围% 这些基于真实合金三维原位观察的研究工作" 使

得材料科学研究工作者对金属材料凝固过程有了更加清晰

的认识" 通过研究凝固过程中的动力学因素" 可以更好地

理解工艺参数如冷却速率& 温度梯度是如何影响合金在凝

固过程中微观结构的演化从而决定其最终力学性能的%

镁合金作为目前最轻的金属结构材料之一" 在高温

条件下容易氧化" 因而在开展镁合金凝固过程微观结构

原位表征时存在诸多困难" 尤其是实验过程中对试样的

保护方面% 基于如图 # 所示实验设计方法和原理" /VF8A

等
("<)

利用上海光源& 英国钻石光源等同步辐射光源" 对

镁合金凝固过程中#

?(U初生枝晶相三维形貌的演化进行

了表征" 如图 '和图 $& 所示" 获得了镁合金凝固过程三

维枝晶形貌的演化" 揭示了(U?/9合金中具有 $# 次分支

结构的#

?(U枝晶形貌% 同时通过定量化分析" 获得了凝

固过程固相率变化& 枝晶生长速率& 比表面积变化等结

图 #!镁合金凝固过程微观结构演化三维原位表征实验装置原理

图$ !8#试样封装方法" !B#实验装置原理("<)

cAU6#!/JVD@8HAJ4[M8@G5DD9J8GMF58HA49" DbGD]A@D9H85MDH?FG 89I

A@8UDG]4JDMMA9U[4]A9 MAHF M45AIA[AJ8HA49 DbGD]A@D9H4[(U?/9

8554T$ !8# M8@G5DD9J8GMF58HDI A9 U]8GVAHD89I `F8]HaWAHV

HVA9 O2J48HA9U49 HVDMF][8JD" !B# DbGD]A@D9H85MDH?FG 49

HVDBD8@5A9D

("<)

图 '!冷却速率 " |K@A9!8

$

g8

>

" B

$

gB

>

#和 $% |K@A9!J

$

gJ

>

"

I

$

gI

=

#下(U?$>h/9合金凝固过程中枝晶二维_三维形貌

演化("<)

cAU6'!/D]ADM4[%lM5AJDM_"l]D9ID]A9U4[ID9I]AHD@4]GV454UT

D\45FHA49 WAHV HA@DIF]A9UM45AIA[AJ8HA49 [4]HVDJ445A9U]8HDM4[

" |K@A9!8

$

g8

>

" B

$

gB

>

# 89I $% |K@A9 !J

$

gJ

>

" I

$

gI

=

#

("<)

";
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晶动力学参数" 并将实验结果与 4̂A]AD]和 08V9 等提出

的模型进行参数拟合" 建立了凝固条件与拟合参数之间

的对应关系" 不仅验证该数学模型的准确性" 也拓展了

该模型在表征金属凝固过程枝晶形貌演化应用
("<)

%

图 $&!(U?/9合金不同凝固速率条件!" 和 $% |K@A9#初生相体

积分数随温度变化曲线以及和基于相图推导的杠杆定律&

/JVDA5方程准则对比("<)

cAU6$&!+\45FHA49 4[HVD\45F@D[]8JHA49 4[

#

?(UG]A@8]TGV8MDWAHV

HD@GD]8HF]DF9ID]IA[[D]D9HJ445A9U]8HDM!" 89I $% |K@A9#

89I J4@G8]AM49 H45D\D5]F5D89I /JVDA5+̀F8HA49

("<)

$

6

%

!外加物理场作用下金属凝固行为及半固态变形机

理研究进展

!!外加物理场!电场& 磁场& 超声场& 力场等#可以

有效地改变金属凝固过程中枝晶的形核& 生长& 粗化等

行为" 是调控金属凝固微观组织结构行之有效的方法%

理解外加场在金属凝固过程中作用机理" 能够让研究者

更加有效地利用外加物理场条件对金属凝固过程微观组

织结构进行调控" 获得理想的凝固组织%

Q89U等
(=%" =")

在+/,c基于二维S?]8T成像技术对电

磁场作用下 0F 质量分数为 =h的 )5?0F 合金定向生长

固K液界面形貌演化进行研究" 如图 $$ 所示" 发现固K

液界面形貌由无磁场时的倾斜界面转化为有磁场作用时

的平直界面" 从实验角度确证了热电磁对流的存在% 同

时" 该团队还研究了磁场作用下热电磁力对固相产生的

作用力" 结果表明" 热电磁力促进枝晶臂断裂从而影响

凝固组织% .A4HHA等
(==)

在英国钻石光源研究了脉冲电磁

场作用对)5?0F合金枝晶断裂的影响" 发现脉冲磁场的

作用极大地促进了枝晶臂断裂的速率和频率" 通过对断

裂枝晶根部的温度& 溶质以及曲率分析表明" 枝晶臂断

裂的主要原因是脉冲磁场作用下溶质富集导致枝晶根部

重熔%

如图 $% 所示" P8]DV等
(=>)

基于S?]8T微观断层扫描

原位观察" 对不同固相率的半固态 )5?0F 合金进行单向

压缩变形" 获得了变形过程中液相通道& 球状晶粒等三

维微观结构的演化" 揭示了半固态金属在外加载荷下的

图 $$!二维原位观察热电磁对流对固K液界面形态的影响$ !8gJ#

无磁场作用" !Ig[#横向磁场作用(=%)

cAU6$$!%lA9 MAHF 4BMD]\8HA49 4[HVDD[[DJH4[HVD]@D5DJH]AJ@8U9DHAJ

J49\DJHA49 49 HVDM45AI?5ÀFAI A9HD][8JDIF]A9UM45AIA[AJ8HA49$

!8gJ# WAHV4FH@8U9DHAJ[AD5I" !Ig[# WAHV H]89\D]MD@8U9DHAJ

[AD5I

(=%)

微观变形机制% 实验结果不仅对金属半固态变形工艺具

有指导意义" 同时也在一定程度上揭示了土壤& 岩石和

岩浆流等固液混合物的变形机理% Q89U等
(=<)

在 O/,c

和 //,c对外加电流场作用下的 /9?OA合金和 /9?̂B合金

的凝固过程进行了二维原位表征% 其研究发现" 与无电

流场作用下的枝晶生长相比" 在直流电流场作用下枝晶

的生长受到抑制" 晶粒被细化" 枝晶尖端出现分叉" 在

枝晶生长过程几乎不出现三次枝晶臂% 总而言之" 基于

图 $%!固相率为 <=h时每个晶粒对载荷的响应$ !8#晶粒在+方

向的平移" !B#欧拉位移" !J#晶粒旋转角度(=>)

cAU6$%!lAMJ]DHDU]8A9 ]DMG49MD4[HVDWV45DMGDJA@D9 8H<=h M45AI

[]8JHA49$ !8# HVDH]89M58HA49 4[D8JV U]8A9 A9 HVD+?IA]DJHA49"

!B# HVD+F5D]IAMH89JDMH]8\D55DI BTD8JV U]8A9" !J# HVD

]4H8HA49 4[D8JV U]8A9

(=>)

=;



!第 $ 期 帅三三等$ S?]8T成像技术表征金属凝固组织及其演化过程研究进展

S?]8T成像技术对外场作用下金属凝固和半固态变形过

程的原位观察" 直观地揭示了外场作用对微观组织结构

演化的影响机理和调控机制" 可以为实际过程利用外场

作用调控和改善凝固微观组织提供有效的实验和数据

支撑%

%

!结!语

综上所述" S?]8T成像技术在金属材料凝固领域已

取得十分广泛的应用" 基于 S?]8T成像技术对金属凝固

过程微观结构演化的研究丰富了凝固理论" 验证了凝固

过程中如枝晶生长& 粗化以及形貌演化等诸多理论模

型" 也揭示了诸多金属凝固过程微观结构演化的新机

理" 使得研究者对金属凝固过程有了全新的认识% 同

时" 基于S?]8T成像技术对外加物理场作用下金属凝固

和半固态变形机理的研究" 为调控凝固过程微观结构形

成提供了指导%

然而" S?]8T在研究材料成形过程的微观结构演化

时仍存在不足" 最主要体现在空间分辨率和时间分辨率

两个方面% 诸多先进材料尤其是功能材料的综合性能都

取决于它们在纳米尺度的微观组织结构以及在成形过程

中的物理机制" 这对材料三维微观结构的精确表征提出

了更高的要求% S?]8T光束和试样的稳定性& 有效的空

间分辨率和扫描时间都极大地限制了纳米尺度四维原位

表征的应用" 特别是在高温高压等极端条件下
(=;)

%

344]VDDM等
(=#)

在美国 )̂ /结合迭代算法和 S?]8T快速成

像技术实现了时间分辨率小于 % M的 0*实验" 将时间

分辨率提高了一个数量级% 未来" 超高分辨率& 超高速

度 S?]8T成像技术的发展将为金属凝固过程研究乃至材

料科学的研究做出重要贡献%
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