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摘　要：第三代同步辐射光源可以产生高能Ｘ射线，实现对使役条件下工程材料内部晶体结构的原位无损表征。三维 Ｘ射
线衍射（３ＤＸＲＤ）是一种基于同步辐射技术的新兴表征技术，其采用单色高能硬 Ｘ射线对多晶材料沿不同方向采集衍射信号，

得到材料内部晶粒的晶体取向、空间位置、晶内局部应力张量等信息。当结合原位实验对材料进行３ＤＸＲＤ分析时，可以得

到各晶粒状态的动态演化。该技术已经在欧洲的ＥＳＲＦ光源、美国的ＡＰＳ光源、日本的ＳＰｒｉｎｇ８光源以及德国的ＤＥＳＹ光源等

的衍射线站应用并向用户开放。综述了３ＤＸＲＤ技术的基本原理及其在工程材料研究中的应用案例，包括测量材料内部晶粒

取向的演化、晶粒尺度应力测量、六方晶系材料变形机制研究、材料失效过程研究、晶体塑性有限元模型的验证等。最后基

于３ＤＸＲＤ技术的现状，对其发展方向进行了展望。
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　前　言

工程材料，例如金属和陶瓷，构成了现代制造业的

基础。这些材料的物理、化学和机械性能在很大程度上

取决于它们在晶粒尺度上的微结构及其相互作用。因此，

对材料晶粒尺度微结构的表征成为了联系材料设计与服

役评价的关键桥梁。传统的基于电子显微学的表征方法

（如电子背散射衍射）只能用于探测材料表面的晶粒，无

法研究材料内部的绝大多数晶粒及它们之间的晶界。此

外，电镜表征需要在真空环境下对样品进行操作，限制

了各种原位实验的可能性。因此，迫切需要发展一种方

法来实现材料内部晶粒的三维、无损、定量乃至动态的

微结构表征
［１，２］。
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同步辐射是近年来迅速发展的一种新型材料表征手

段，尤其在近２０年里，随着第三代同步辐射装置的兴起
得到了长足的发展。同步辐射装置利用加速器使电子以

接近光速的速度在周长为数百米的储能环里作圆周运动，

在沿储能环分布的磁场作用下这些电子失去部分能量，

以Ｘ射线的形式释放，通常被称为同步辐射 Ｘ射线。与
常规实验室Ｘ射线相比，同步辐射 Ｘ射线有许多优点，
包括高能量、高亮度、高准直性等

［３，４］。高能量的 Ｘ射
线可以穿透数百微米乃至毫米级别厚度的宏观样品，其

开放的实验环境为各种原位实验提供了极大的空间。

目前，同步辐射Ｘ射线衍射是研究晶体材料的重要
手段，但普通的多晶衍射方法只能得到材料内部所有晶粒

的平均信息
［５］。使用白光劳厄微束衍射，例如差分孔径

Ｘ射线成像（ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌａｐｅｒｔｕｒｅＸｒａｙｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ＤＡＸＭ）
能够表征单个晶粒，但扫描成像速度较慢

［１］。近年来，

欧美的一些学者提出了一种三维Ｘ射线衍射（３ＤＸＲＤ）技
术，可以实现对块体材料内部单个晶粒的解析。该技术

首先由丹麦Ｒｉｓ国家实验室提出［６，７］。３ＤＸＲＤ的核心思
路是从不同角度采集样品的衍射信息，然后综合分析所

有的衍射谱，解析出材料内部的晶粒结构信息。３ＤＸＲＤ
的工作原理与Ｘ射线断层扫描（ＸＣＴ）类似，但前者采集
的是衍射信号，而后者采集的是 Ｘ射线吸收谱。３ＤＸＲＤ
可以与各种原位实验配合，来研究工程材料内部晶粒的

演化
［８，９］。由于３ＤＸＲＤ实验往往需要使用能够穿透毫米

厚度样品的高能 Ｘ射线，因此３ＤＸＲＤ又被称为高能 Ｘ
射线衍射成像（ｈｉｇｈｅｎｅｒｇｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ＨＥＤＭ）。
与ＤＡＸＭ相比，ＨＥＤＭ的空间分辨率要低一些，但实验
速度会快很多，便于开展各种原位实验。

３ＤＸＲＤ技术在欧洲的 ＥＳＲＦ光源、美国 ＡＰＳ光源、
日本ＳＰｒｉｎｇ８光源以及德国的 ＤＥＳＹ光源的几条线站已
经实现并面向用户开放。

"

　三维 #射线衍射基本原理

图１展示了３ＤＸＲＤ的技术原理［１０］。由扁平状狭缝

汇聚的高能Ｘ射线以透射方式与样品作用，在另一端以
高分辨二维探测器记录衍射信号。实验过程中，样品绕

Ｚ轴以步进方式旋转（步长为１°或更小），在每个旋转角
度分别记录样品产生的二维衍射谱。３ＤＸＲＤ技术采用单
色Ｘ射线，因此这些衍射图谱上的衍射斑会分布在若干
个同心圆环（德拜环）上。由于样品的旋转，样品中的每

一个晶粒的各个｛ｈｋｌ｝晶面都有机会在不同转动角度下产
生衍射信号。由于同步辐射产生的高能 Ｘ射线可以穿透
毫米级的各种金属（如镁、钛、钢、镍等）

［１１１４］，所以可

以对绝大多数工程材料块材进行分析。

在获得不同旋转角度（ω）下的二维衍射图谱后，利
用专用算法及软件，例如 ＦＡＢＬＥ［１５］、ＭＩＤＡＳ［１６］等对这
些二维衍射谱进行寻峰、几何变换、衍射峰逆向标定等

操作，可以分离出每个晶粒所对应的衍射峰，进而根据

衍射峰的位置及旋转角度ω来分析这些晶粒的晶体取向、
空间位置、晶内局部应力张量等信息。

３ＤＸＲＤ实验可与原位拉伸实验结合。实验中，对样
品以步进方式沿图１中的 Ｚ轴进行拉伸；在每一拉伸步
后暂停引伸计，然后进行３ＤＸＲＤ的数据采集（绕 Ｚ轴旋
转并采集衍射信号）；之后进行下一步的拉伸及３ＤＸＲＤ
数据采集，直到实验结束。通过对不同应变下的３ＤＸＲＤ
数据分析，可以得到晶粒的晶体取向和晶内局部应力随

加载过程的演变。

图１　原位３ＤＸＲＤ技术装置示意图［１０］

Ｆｉｇ１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｏｆｔｈｅｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ［１０］

利用３ＤＸＲＤ方法可以方便地对材料的宏观和微观织
构进行分析。图２为通过３ＤＸＲＤ得到的Ｔｉ７Ａｌ样品中某
一截面内的晶粒取向及位置信息（Ｘ射线能量：６５ｋｅＶ，

束斑尺寸：２ｍｍ×１７μｍ），该截面体积为１５ｍｍ（ｘ）×
１５ｍｍ（ｙ）×０５６ｍｍ（ｚ），其中 ｚ轴为拉伸方向［１７］。该

材料为六方晶体结构，晶粒尺寸约为１００μｍ。通过对样
品ｚ轴和晶粒的ｃ轴夹角 θｚｃ的计算，发现大部分晶粒 θｚｃ
较大，即这些晶粒的 ｃ轴与拉伸方向近于垂直，符合钛
合金挤压棒材织构的特点。

图１所示的是远场（ｆａｒｆｉｅｌｄ）３ＤＸＲＤ模式，探测器
距离样品在３００～１５００ｍｍ范围内，也是较为常用的模
式。另外一种被称为近场（ｎｅａｒｆｉｅｌｄ）３ＤＸＲＤ模式，探测
器被放置在离样品只有几毫米的位置。近场３ＤＸＲＤ可以
重构得出晶粒的三维形貌信息，其空间分辨率可低至

１５μｍ［１８，１９］。近场３ＤＸＲＤ主要应用于高分辨三维晶粒
形貌、晶体取向等研究。

２８
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图２　３ＤＸＲＤ实验获得的Ｔｉ７Ａｌ多晶样品的晶粒取向与位置［１７］
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ｔｈｅａｎｇｌｅｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｇｒａｉｎａｎｄｔｈｅｓａｍｐｌｅｚｄｉｒｅｃｔｉｏｎ［１７］

$
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　晶体取向的演化
工程材料在变形时通常伴随着晶粒的晶体取向变化，

３ＤＸＲＤ原位实验是理想的研究手段。Ｐｏｕｌｓｅｎ等采用
３ＤＸＲＤ技术研究了 ＡＡ１０５０多晶纯铝的塑性变形过
程
［２０，２１］。图３ａ中展示了其中一个晶粒的某个｛ｈｋｌ｝晶面

的衍射斑变化（Ｘ射线能量：５５ｋｅＶ，束斑尺寸：５μｍ×
５μｍ，角分辨率：０２ｍｒａｄ），在不同的应变下（０％～
６％），衍射斑质心在ω和 η方向上发生了位移。通过分
析所有衍射斑的位置改变，可以计算晶粒晶体取向随应

变的旋转。该研究分析了９５个晶粒在拉伸过程中的晶体
取向变化。在图３ｂ的反极图（ＩＰＦ）中，圆点代表每个晶
粒的最终取向，短线另一端代表晶粒在塑性变形前的初

始取向。所有晶粒在反极图中的位置可分为 ４个区域
（①～④）。他们比较了实验测得的晶粒晶体取向旋转方
向和用经典的 Ｓａｃｈｓ模型计算得到的晶粒晶体取向理论
旋转方向（图３ｃ），结果表明，仅区域①中的晶粒晶体取
向沿模型预测方向旋转，而其他３个区域中的晶体取向
旋转方向与模型有较大差异。该工作表明，多晶材料在

晶粒尺度上的变形十分复杂，一些经典的力学模型只是

一种简单的近似，无法完全拟合材料内部的实际演变。

$


"

　晶粒尺度应力测量
工程材料变形时，不同晶粒内的实际应力状态往往

与根据外部载荷除以样品截面尺寸计算得到的宏观应力

有较大出入。这是由于，不同晶粒的晶体取向、晶粒尺

寸以及相邻晶粒的相互作用等均会对该晶粒的变形方式

产生影响，进而改变各晶粒内的局部应力。

图３　通过原位３ＤＸＲＤ对ＡＡ１０５０钝铝中晶粒的晶体取向演化的表

征［２１］：（ａ）不同应变量下某个衍射斑的变化，（ｂ）拉伸过程

中各晶粒晶体取向在反极图中的演化，（ｃ）实验及 Ｓａｃｈｓ模

拟得到的晶体取向旋转的对比

Ｆｉｇ３　ＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇｔｈｅｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｒｏｔａｔｉｏｎｉｎＡＡ１０５０ｐｕｒｅａｌｕｍｉ

ｎｕｍｂｙｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤ［２１］：（ａ）ｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄｓｈａｐｅｃｈａｎｇｅｏｆａ

ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐｅａｋａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｔｒａｉｎ，（ｂ）ｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｒｏｔａｔｉｏｎ

ｄｕｒｉｎｇｔｅｎｓｉｌｅｄｅｆｏｒｍａｔｉｏｎｓｈｏｗｎｉｎａｎｉｎｖｅｒｓｅｐｏｌｅｆｉｇｕｒｅ

（ＩＰＦ），（ｃ）ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｒｏｔａｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅ

ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔａｎｄｔｈｅＳａｃｈｓｍｏｄｅｌｓｉｍｕｌａｔｉｏｎ

通过３ＤＸＲＤ实验，可以在加载条件下对样品中不同
晶粒的应力状态进行计算。作者等借助美国 ＡＰＳ光源
１ＩＤ线站的３ＤＸＲＤ实验装置表征了纯钛在原位拉伸时不
同晶粒的应力状态的演变

［２２］，样品的横截面为１ｍｍ×
１ｍｍ。图４ａ为拉伸变形前通过近场３ＤＸＲＤ得到的某个
截面上的晶粒分布图，显示该材料由晶粒尺寸约为

１００μｍ的等轴晶组成。该截面上的晶粒的晶体取向如图
４ｂ中的｛０００１｝极图所示。图４ｃ和４ｄ显示的是在变形前
和拉伸应变为０３１％时，通过远场３ＤＸＲＤ分析得到的
该截面上的晶粒的质心位置及 Ｍｉｓｅｓ应力分布。远场
３ＤＸＲＤ使用的 Ｘ射线能量为 ６５４ｋｅＶ，束斑尺寸为
１００μｍ×１５ｍｍ，在样品绕 ｚ轴旋转时，整个横截面始
终在束斑照射下，有利于对处在样品表面的晶粒的标定。

样品绕ｚ轴以１°的步长旋转１４０°，在每１°记录一张衍射

３８
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谱，从而获得远场３ＤＸＲＤ数据并得到晶粒的晶体取向、
质心位置及应力信息。结果显示，样品在变形前，其中

晶粒的应力分布已经有所差异，不同晶粒的 Ｍｉｓｅｓ应力
约在５０～２００ＭＰａ，明显大于预加载的宏观应力的数值
（１９ＭＰａ）。这表明该样品在初始状态下就存在残余应
力，可能是由于热加工后冷却时钛的热膨胀系数的各向

异性引起的。拉伸应变为０３１％时，这些晶粒中的Ｍｉｓｅｓ
应力普遍增大（如图４ｄ所示），并且不同晶粒之间的差异
进一步变大。晶粒间的应力差异与每个晶粒内部的变形

过程有关。

运用类似方法，一些学者研究了其它钛合金在加载
卸载

［１７］
以及室温蠕变

［２３］
后的残余应力分布，发现不同

晶粒中的残余应力也往往有较大差异。

图４　通过３ＤＸＲＤ分析多晶纯钛拉伸时不同晶粒的 Ｍｉｓｅｓ应力演
化［２２］：（ａ）通过近场３ＤＸＲＤ得到的样品某个截面上的晶粒
形貌照片；（ｂ）截面上晶粒的晶体取向以｛０００１｝极图表示；
通过远场 ３ＤＸＲＤ得到的样品变形前（ｃ）和拉伸应变为
０３１％时（ｄ）不同晶粒的质心位置及 Ｍｉｓｅｓ应力分布图，每
个晶粒旁的数字代表Ｍｉｓｅｓ应力值

Ｆｉｇ４　ＡｎａｌｙｚｉｎｇｔｈｅｖｏｎＭｉｓｅｓｓｔｒｅｓｓ（σＶＭ）ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｉｎａｐｏｌｙｃｒｙｓｔａｌ

ｌｉｎｅｐｕｒｅｔｉｔａｎｉｕｍｆｒｏｍｔｈｅ３ＤＸＲＤｄａｔａ［２２］：（ａ）Ｒｅｃｏｎｓｔｒｕｃｔｅｄ
ｇｒａｉｎｍａｐｆｒｏｍａｎｅａｒｆｉｅｌｄ３ＤＸＲＤｓｃａｎ；（ｂ）｛０００１｝ｐｏｌｅｆｉｇ
ｕｒｅｇｅｎｅｒａｔｅｄｆｒｏｍｔｈｅｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｓ；ＭｅａｓｕｒｅｄσＶＭ ｉｎｄｉｆ

ｆｅｒｅｎｔｇｒａｉｎｓｂｅｆｏｒｅｄｅｆｏｒｍａｔｉｏｎ（ｃ）ａｎｄａｔｔｈｅｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｓｔｒａｉｎ
ｏｆ０３１％ （ｄ）ｆｒｏｍｆａｒｆｉｅｌｄ３ＤＸＲＤ

远场３ＤＸＲＤ能够测量每个晶粒的平均应力（即 ｔｙｐｅ
Ⅱ应力）。从上面例子中可以看出，在相同的宏观应力
（ｔｙｐｅⅠ应力）下，不同晶粒的平均应力可以有很大不同。
然而，在很多情况下，在每个晶粒内部也存在应力分布

的不均匀，即所谓的ｔｙｐｅⅢ应力。普通的远场３ＤＸＲＤ方
法无法分辨ｔｙｐｅⅢ应力。在近期一项研究中，日本丰田
实验室与ＳＰｒｉｎｇ８光源的 ＢＬ３３ＸＵ线站合作，发展了一

种扫描３ＤＸＲＤ技术 （ｓｃａｎｎｉｎｇ３ＤＸＲＤ）［２４］。图５展示了

该实验的装置与结果。他们采用了能量为５０ｋｅＶ、束斑
尺寸为１μｍ×１μｍ的Ｘ射线微束照射一块低碳钢样品。

微束每次照射在一个１２μｍ×１２μｍ×１２μｍ的体素
上。在每个位置，样品绕 ｚ轴以０６°的步长旋转１８０°并
记录衍射谱。运用３ＤＸＲＤ分析软件可以测量该体素的晶
体取向和应力张量。接下来，让样品台在 ｙ方向和 ｚ方
向分别进行步进扫描，在每一个扫描点进行上述３ＤＸＲＤ

数据采集，就可以得到扫描区域内所有体素的晶体取向

与应力信息，综合后就可以获得晶粒形貌及内部的应力

分布。图５ｄ～５ｉ所示的是在宏观应变５１％下，晶粒内
部的ｔｙｐｅⅡ应力，图５ｊ～５ｏ所示的是晶粒内部的 ｔｙｐｅⅢ
应力。可以看到，一些晶粒内部存在较大的应力分布不

均匀性。在某个晶粒中，其σｚｚ分量为２８０ＭＰａ，而其内部

的体素的σｚｚ分量在２０～４７０ＭＰａ的宽阔范围分布。这个例
子表明，晶粒内部的ｔｙｐｅⅢ应力是不可被忽略的。

图５　扫描３ＤＸＲＤ的实验示意图及结果［２４］：（ａ）低碳钢样品的拉
伸曲线，拉伸应变为 ５１％时对样品作表征；（ｂ）扫描
３ＤＸＲＤ实验装置示意图；（ｃ）扫描体积内的晶粒取向与形
貌；σｘｘ，σｙｙ，σｚｚ，τｘｙ，τｙｚ，τｚｘ６个分量的ｔｙｐｅⅡ应力分布

（ｄ～ｉ）和６个分量的ｔｙｐｅⅢ应力分布（ｊ～ｏ）

Ｆｉｇ５　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｆｒｏｍｓｃａｎｎｉｎｇ３ＤＸＲＤ［２４］：（ａ）Ｉｎｓｉｔｕ
ｓｔｒｅｓｓｓｔｒａｉｎｃｕｒｖｅｏｆａｌｏｗｃａｒｂｏｎｓｔｅｅｌｓａｍｐｌｅ，ｗｈｅｎｔｅｎｓｉｏｎ
ｓｔｒａｉｎｒｅａｃｈｅｄ５１％，ｔｈｅｓｃａｎｎｉｎｇ３ＤＸＲＤｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｗａｓ
ｃｏｎｄｕｃｔｅｄ；（ｂ）Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｓｃａｎｎｉｎｇ３ＤＸＲＤｓｅｔｕｐ
ｗｉｔｈａｃｏｎｉｃａｌｓｌｉｔ；（ｃ）３Ｄｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｍａｐ，ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｉｓｒｅｐｒｅ
ｓｅｎｔｅｄｂｙｔｈｅｉｎｖｅｒｓｅｐｏｌｅｆｉｇｕｒｅｆｏｒｔｈｅｔｅｎｓｉｌｅｄｉｒｅｃｔｉｏｎ；３Ｄ
ｓｔｒｅｓｓ（ｔｙｐｅⅡ）ｍａｐｓ（ｄ～ｉ）ａｎｄ３Ｄｓｔｒｅｓｓ（ｔｙｐｅⅢ）ｍａｐｓ（ｊ～
ｏ）ｏｆσｘｘ，σｙｙ，σｚｚ，τｘｙ，τｙｚ，τｚｘｓｔｒｅｓｓｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ
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　六方晶系材料变形机制研究

六方晶系材料包括镁、钛、锆等，它们是汽车、航

空航天、核工业等领域的重要工程材料。六方晶系材料

的晶体对称性低，塑性变形时主要变形模式包括基面滑

移、柱面滑移、锥面 ＜ａ＞滑移、锥面 ＜ｃ＋ａ＞滑移、
｛１０１２｝拉伸孪晶等。这些变形机制具有不同的临界启动
应力（ＣＲＳＳ），而这些 ＣＲＳＳ的数值决定了六方晶系材料
的强度与塑性。

测量六方晶系材料滑移及孪晶启动 ＣＲＳＳ的一种方
法是用聚焦离子束（ＦＩＢ）加工出微米或纳米尺度的单晶
样品，然后利用特殊装置对这些微纳样品进行压缩或其

它加载
［２５，２６］，从表面滑移带或孪晶区域的产生判定滑移

或孪晶的启动，同时从实时应力上计算得到对应变形机

制的 ＣＲＳＳ值。但该方法的样品制备复杂、实验周期长、
每次只能测一个晶体取向内的滑移或孪晶。

原位３ＤＸＲＤ实验提供了测量六方晶系材料滑移和孪
晶启动的 ＣＲＳＳ的另一条途径。作者等通过原位３ＤＸＲＤ
分析了纯钛在拉伸过程中材料内部晶粒中的孪晶形核

［１０］。

实验中选取的初始拉伸样品的横截面为１ｍｍ×１ｍｍ，晶
粒为尺寸约１００μｍ的退火等轴晶。在ＡＰＳ１ＩＤ线站测量
了样品从０到３０％应变下的远场３ＤＸＲＤ数据，确定了截
面上所有晶粒的位置、晶体取向和应力张量。由于应变量

较小，大部分晶粒的位置、晶体取向变化不大。如图６ａ
所示，在拉伸应变达到１６％时，在｛０００１｝极图上发现了
一个新的晶体取向，通过与其他晶粒的位置和取向差对比

后，确定其为１＃晶粒中产生的孪晶，因为两者位置接近，
取向差约为８５°。根据１＃晶粒在孪晶形核前一刻的应力张
量（图６ｂ），计算得到孪晶形核的ＣＲＳＳ约为２２５ＭＰａ。在孪
晶形核后，继续追踪了１＃晶粒和孪晶的应力张量（图６ｂ），
发现孪晶中的应力始终比母晶粒低。这表明孪晶界两侧存

在显著应力差，这个现象在其他孪晶中也被观察到
［２７］。

原位３ＤＸＲＤ实验也可以测量位错启动的 ＣＲＳＳ，可
分为间接测量法和直接测量法。间接测量法是将３ＤＸＲＤ
测得的数百个晶粒的应力张量在各个滑移系上作投影，

以此作为每个滑移系的“强度”，根据所有晶粒中各滑移

系“强度”的平均值演化，再结合晶体塑性模型，可以对

各滑移系的ＣＲＳＳ值作出估计［２８，２９］。

作者等
［２２，３０，３１］

发展了通过观察晶粒的晶体取向变化

判定滑移系启动的方法，根据应力张量在启动滑移系上

的投影可直接测量ＣＲＳＳ。室温下镁合金的变形主要由基
面滑移实现，而柱面滑移及锥面滑移的 ＣＲＳＳ数值一般
为基面滑移的数十倍，这严重降低了材料的塑性变形能

力。在镁合金中添加少量固溶稀土元素往往能够显著提

高材料的强度与塑性，其中一个重要机制是固溶稀土元

图６　通过原位３ＤＸＲＤ研究多晶纯钛中的孪晶形核［１０］：（ａ）不同

应变量下，探测区域内的晶粒｛０００１｝的极图以及晶粒位置

图；（ｂ）４个晶粒以及孪晶的σｚｚ应力分量随宏观拉伸的演化

Ｆｉｇ６　Ｓｔｕｄｙｏｆａｔｗｉｎｎｕｃｌｅａｔｉｏｎｅｖｅｎｔｉｎａｐｏｌｙｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｐｕｒｅｔｉｔａｎｉｕｍ

ｕｓｉｎｇｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤ［１０］：（ａ）｛０００１｝ｐｏｌｅｆｉｇｕｒｅｓａｎｄｇｒａｉｎ

ｐｏｓｉｔｉｏｎｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｔｒａｉｎｓｉｎｔｈｅｐｒｏｂｅｄｖｏｌｕｍｅ；（ｂ）Ｅｖｏｌｕｔｉｏｎ

ｏｆｔｈｅσｚｚｓｔｒｅｓｓｃｏｍｐｏｎｅｎｔｉｎｆｏｕｒｇｒａｉｎｓａｎｄｔｈｅｔｗｉｎ

素改变了镁基体中的滑移系及孪晶系的 ＣＲＳＳ。作者
等
［３１］
采用３ＤＸＲＤ技术直接测量了 Ｍｇ３％Ｙ（质量分数）

合金基面滑移、柱面滑移和锥面 ＜ａ＞滑移的 ＣＲＳＳ。实
验采用的拉伸样品来自于轧制板材，晶粒尺寸约为

５０μｍ，拉伸轴沿着材料的轧制方向（ＲＤ）。在 ＡＰＳ１ＩＤ

线站，试样被逐步加载至 ３％应变，在每个加载步下，

通过远场３ＤＸＲＤ分析在１ｍｍ×１ｍｍ×０１ｍｍ体积中近
１０００个晶粒的晶体取向、空间位置和应力张量。对每个
晶粒，将其在任一应变下的取向与变形开始前的取向作

比较，可以求得取向差（ｄｉｓｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ）以及 ｃ轴转角
（ｃａｘｉｓｍｉｓａｌｉｇｎｍｅｎｔ），如图７ａ所示。

当晶粒内启动柱面滑移时，晶粒的晶体取向将绕

［０００１］轴旋转，这类晶粒在塑性变形后其 ｃ轴转角将保
持不变，而取向差将持续增大。如图７ｂ所示，晶粒４７＃

的旋转方式符合柱面滑移的特征，分析该晶粒在塑性变

形开始前各滑移系的分切应力，获得柱面滑移的 ＣＲＳＳ

为３５ＭＰａ，如图７ｃ所示。当晶粒内启动基面滑移，晶粒
的取向将绕＜１１００＞轴旋转；当晶粒内启动锥面＜ａ＞滑
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移，晶粒的取向将绕＜１０１２＞＜１１００＞＜１１００＞＜１１００＞
轴旋转。图７ｂ中的７２＃晶粒和２４＃晶粒分别对应这两种
情况。通过对发生上述３种滑移的多个晶粒的分析，确
定Ｍｇ３％Ｙ合金基面滑移、柱面滑移和一阶锥面 ＜ａ＞

滑移的平均ＣＲＳＳ值分别为１２，３８和３６ＭＰａ。其中柱面
滑移和基面滑移的ＣＲＳＳ比值约为３２，显著低于纯 Ｍｇ。
这个研究揭示了Ｙ元素提高纯镁塑性的本征机理是降低
非基面滑移与基面滑移的ＣＲＳＳ比值。

图７　通过原位３ＤＸＲＤ测量 Ｍｇ３％Ｙ（质量分数）合金中不同滑移系的 ＣＲＳＳ［３１］：（ａ）晶体取向旋转中的取向差（ｄｉｓｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ）和 ｃ轴转角

（ｃａｘｉｓｍｉｓａｌｉｇｎｍｅｎｔ）的定义；（ｂ）３个晶粒中的晶体取向旋转及 Ｍｉｓｅｓ应力的演化，３个晶粒分别发生了柱面滑移、基面滑移及锥面

＜ａ＞滑移；（ｃ）３个晶粒中各滑移系的分切应力的演变

Ｆｉｇ７　Ｍｅａｓｕｒｉｎｇｔｈｅｃｒｉｔｉｃａｌｒｅｓｏｌｖｅｄｓｈｅａｒｓｔｒｅｓｓ（ＣＲＳＳ）ｏｆａＭｇ３ｗｔ％Ｙａｌｌｏｙｕｓｉｎｇｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤ［３１］：（ａ）Ｄｅｆｉｎｉｔｉｏｎｏｆｄｉｓｏｒｉｅｎｔａｉｏｎａｎｄｃａｘｉｓｍｉｓ

ａｌｉｇｎｍｅｎｔ；（ｂ）Ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｄｉｓｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ，ｃａｘｉｓｍｉｓａｌｉｇｎｍｅｎｔ，ａｎｄｖｏｎＭｉｓｅｓｓｔｒｅｓｓｖａｌｕｅｓｉｎｔｈｒｅｅｇｒａｉｎｓｔｈａｔｓｈｏｗｔｈｅｓｌｉｐａｃｔｉｖｉｔｙｏｆｐｒｉｓ

ｍａｔｉｃｓｌｉｐ，ｂａｓａｌｓｌｉｐａｎｄｐｙｒａｍｉｄａｌｓｌｉｐ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ；（ｃ）Ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｒｅｓｏｌｖｅｄｓｈｅａｒｓｔｒｅｓｓｖａｌｕｅｓｏｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｌｉｐｓｙｓｔｅｍｓｉｎｔｈｅｔｈｒｅｅｇｒａｉｎｓ

$


'

　材料失效过程研究
理解工程材料的失效过程对于预计其服役寿命以及

改进设计具有重要意义。传统的研究手段，如断口分析、

电镜表征等，无法清晰认识材料内部的裂纹产生过程，

尤其对裂纹产生的晶体学与局部力学条件。３ＤＸＲＤ结合
Ｘ射线断层扫描技术（ＸＣＴ）是研究材料失效过程的一种
新手段，尤其适合各种原位实验条件。

氢脆是许多高强度工程材料失效的一种重要机制，

在石化、核电、储氢等工业领域尤其普遍。经过长期研

究，人们认识到氢脆是由氢原子与材料中的各种缺陷，

如位错、点缺陷、晶界的交互作用所导致，是一个复杂

的物理过程。目前仍不清楚哪些晶界容易成为氢脆的发

源地。Ｈａｎｓｏｎ等［３２］
将一根直径为１ｍｍ的镍基７２５合金

在充入氢气后拉伸至断裂，通过 ＸＣＴ技术在断口附近找
到了位于材料内部的若干条微裂纹。之后，他们对相关

区域进行了近场３ＤＸＲＤ表征（取向分辨率：０１°，空间
分辨率：１５μｍ），获得了这些微裂纹附近的晶粒形貌
和晶体取向信息。着重分析了哪些晶界会更有效地阻挡

裂纹扩展，即图８ａ中所示的裂纹阻挡晶界（ｃｒａｃｋｒｅｓｉｓｔ
ａｎｔｇｒａｉｎｂｏｕｎｄａｒｙｐｌａｎｅ）。对１０处裂纹阻挡晶界进行晶体
学分析（图８ｂ），发现当晶界两侧晶粒中至少有一侧对应
的是低指数晶面时，晶界对裂纹扩展的阻挡能力会较高。

图８　氢脆裂纹扩展的３ＤＸＲＤ研究［３２］：（ａ）裂纹转向过程示意图，

（ｂ）１０处裂纹阻挡晶界（ｃｒａｃｋｒｅｓｉｓｔａｎｔｇｒａｉｎｂｏｕｎｄａｒｙｐｌａｎｅ）

的晶体学分析

Ｆｉｇ８　Ｓｔｕｄｙｏｆｈｙｄｒｏｇｅｎｅｍｂｒｉｔｔｌｅｍｅｎｔｂｙ３ＤＸＲＤ［３２］：（ａ）ｓｃｈｅｍａｔｉｃ

ｏｆｃｒａｃｋｄｅｆｌｅｃｔｉｏｎｅｖｅｎｔ（ＣＤＥ），（ｂ）ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｏｆｐｌａｎｅｎｏｒ

ｍａｌｄｉｒｅｃｔｉｏｎｓｆｏｒｅａｃｈｐａｉｒｏｆｇｒａｉｎｓｍｅｅｔｉｎｇａｔｔｈｅｕｎｃｒａｃｋｅｄ

ｇｒａｉｎｂｏｕｎｄａｒｙｉｎａＣＤＥ
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　　疲劳是工程材料失效的另一种主要机制。疲劳寿命
的短裂纹（ｓｍａｌｌｆａｔｉｇｕｅｃｒａｃｋ）扩展阶段特别受关注，因为
短裂纹扩展阶段占到部件疲劳寿命的９０％以上。目前，
对于疲劳短裂纹扩展的晶体学和局部力学条件的认识不

充分。Ｎａｒａｇａｎｉ等［３３］
研究了含有氧化铝颗粒的镍基超合

金ＲＲ１０００的疲劳短裂纹的扩展。实验所采用的 ＲＲ１０００
合金是由粉末冶金法制备的，晶粒尺寸约为２３～３２μｍ，
具有随机织构，样品横截面为１ｍｍ×１ｍｍ。实验采用循
环应力载荷，应力变化范围为０～６００ＭＰａ（６０％的屈服
应力）。在１００００次循环后，通过 ＸＣＴ在氧化铝颗粒与
基体的界面处观察到了一条裂纹。继续到２００００次循环
后，他们用近场３ＤＸＲＤ（取向分辨率：０１°，空间分辨
率：１５μｍ）首先表征了裂纹附近的５０个晶粒的形貌和
晶体取向。接下来，对经 ２００００，２１０００，２３０００，

２６０００，３００００，３６０００，３８０００，４１０００，４５０００，
５２０００次循环载荷后的样品，分别用远场３ＤＸＲＤ表征了
这些晶粒的应力状态。图９ａ展示了不同次数循环后样品
的裂纹形貌变化以及裂纹附近晶粒的应力变化，包括

Ｍｉｓｅｓ应力、等静应力以及应力三轴比。可以看到，在裂
纹的上、中、下３个区域，晶粒的应力状态有较大差异，
此外，循环次数从３００００到４１０００时，晶粒的 Ｍｉｓｅｓ应
力下降，而等静应力与应力三轴比均上升。他们还研究

了其中４５７＃晶粒的裂纹生长方向及长度与｛１１１｝＜１１０＞
滑移系上的最大切应力的关系，如图 ９ｂ所示。他们发
现，疲劳短裂纹往往沿着具有最大切应力的滑移系的滑

移面上生长，且裂纹生长速率与该滑移系上的切应力数

值有直接关系。

图９　原位３ＤＸＲＤ研究镍基合金中的疲劳裂纹扩展［３３］：（ａ）不同循环次数后的裂纹形貌变化以及裂纹附近晶粒的应力变化，包括Ｍｉｓｅｓ应

力、等静应力以及应力三轴比；（ｂ）４５７＃晶粒的｛１１１｝＜１１０＞滑移系上的最大切应力与裂纹生长方向及长度的关系

Ｆｉｇ９　ＳｔｕｄｙｏｆｔｈｅｆａｔｉｇｕｅｃｒａｃｋｇｒｏｗｔｈｉｎＮｉｂａｓｅｄａｌｌｏｙｂｙｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ［３３］：（ａ）Ｃｒａｃｋｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｓｔｒｅｓｓｓｔａｔｅｃｈａｎｇｅｉｎ

ｔｈｅｓｕｒｒｏｕｎｄｉｎｇｇｒａｉｎｓ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｔｈｅｖｏｎＭｉｓｅｓｓｔｒｅｓｓ，ｈｙｄｒｏｓｔａｔｉｃｓｔｒｅｓｓ，ａｎｄｓｔｒｅｓｓｔｒｉａｘｉａｌｉｔｙ；（ｂ）Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｍａｘｉｍｕｍｒｅｓｏｌｖｅｄ

ｓｈｅａｒｓｔｒｅｓｓｏｎｔｈｅ｛１１１｝＜１１０＞ｓｌｉｐｓｙｓｔｅｍｓｉｎｇｒａｉｎ４５７ａｎｄｔｈｅｃｒａｃｋｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎｄｉｒｅｃｔｉｏｎａｎｄｌｅｎｇｔｈ

$


(

　晶体塑性有限元模型的验证
晶体塑性有限元（ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｓｔｉｃｉｔｙｆｉｎｉｔｅｅｌｅｍｅｎｔ，

ＣＰＦＥ）模型是模拟多晶材料塑性变形行为的一种数学抽
象，它充分考虑了每个晶粒中由位错滑移或孪晶导致的

局部塑性应变以及晶粒与晶粒之间的交互作用
［３４］。在以

往研究中，ＣＰＦＥ模型的验证一般是将模拟结果与材料的
实验拉伸曲线以及织构演变进行比对。然而，在晶粒尺

度上的比较相对较少。此外，ＣＰＦＥ模型一般采用的是根

据材料宏观织构生成的虚拟晶粒结构
［３５］，或者是根据材

料表面晶粒形貌与取向（一般由 ＥＢＳＤ测定）生成的柱状
晶结构

［３６］，无法真实反映材料内部的结构信息。

３ＤＸＲＤ为ＣＰＦＥ模型的验证提供了前所未有的丰富
的实验信息

［３７］。一方面，３ＤＸＲＤ对材料初始状态的表
征结果（晶粒位置、形貌、取向）可以作为 ＣＰＦＥ模型的
输入晶粒结构。另一方面，通过原位３ＤＸＲＤ获得的晶粒
取向与应力演变信息可以用来验证模型在模拟晶粒尺度

７８
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变形上的有效性。

Ｋａｐｏｏｒ等［３８］
利用３ＤＸＲＤ测得的 Ｔｉ７Ａｌ晶粒形貌与

取向信息建立ＣＰＦＥ模型（图１０ａ），该模型能较好地重复
样品的应力应变曲线（图１０ｂ）。对于０５％应变下不同
晶粒中的σｙｙ值，ＣＰＦＥ模型的模拟结果与实验值有一定
程度的不同（图１０ｃ）；当用晶粒的初始残余应力对模型
修正后，模拟结果的准确度有所提升（图１０ｄ）。

Ａｂｄｏｌｖａｎｄ等［３９，４０］
对纯 Ｚｒ样品拉伸 １２％后卸载，

通过原位３ＤＸＲＤ测量了晶粒中的残余应力，并与 ＣＰＦＥ
模型作了对比，同样发现 ＣＰＦＥ模型对于晶粒的内应力
的模拟结果与实验结果有一定差异。

上述研究表明，现有的 ＣＰＦＥ模型尽管在模拟材料
宏观拉伸行为方面取得了很好的准确率，但在准确描述

每个晶粒的变形行为上仍然存在提升空间。

图１０　原位３ＤＸＲＤ测量和晶体塑性有限元（ｃｒｙｓｔａｌｐｌａｓｔｉｃｉｔｙｆｉｎｉｔｅｅｌｅｍｅｎｔ，ＣＰＦＥ）模拟结合对 Ｔｉ７Ａｌ的研究［３８］：（ａ）将３ＤＸＲＤ测得的 Ｔｉ

７Ａｌ合金的晶粒形貌与取向信息代入ＣＰＦＥ模型；（ｂ）样品的实验及模拟应力应变曲线；（ｃ）在０５％应变下ＣＰＦＥ模拟的和３ＤＸＲＤ

测得的晶粒σｙｙ应力对比；（ｄ）在考虑了晶粒初始应力之后，晶粒中σｙｙ应力的ＣＰＦＥ模拟值与实验值更为接近

Ｆｉｇ１０　Ｔｈｅｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｎｓｉｔｕ３ＤＸＲＤｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔａｎｄＣＰＦＥｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｆｏｒＴｉ７Ａｌ［３８］：（ａ）Ｔｈｅｇｒａｉｎｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｎｄｃｒｙｓｔａｌｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｉｎｆｏｒ

ｍａｔｉｏｎｆｒｏｍ３ＤＸＲＤａｒｅｕｓｅｄｆｏｒＣＰＦＥｍｏｄｅｌｉｎｐｕｔ；（ｂ）Ｓｉｍｕｌａｔｅｄａｎｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｓｔｒｅｓｓｓｔｒａｉｎｃｕｒｖｅｓ；（ｃ）Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆσｙｙｓｔｒｅｓｓｃｏｍ
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　结　语

本文通过多个应用案例展示了３ＤＸＲＤ技术在工程材
料研究中的巨大潜力，这主要得益于该技术对于材料内

部晶粒晶体取向、形貌、位置以及局部应力的无损快速

表征。

当前，对３ＤＸＲＤ技术还需在以下几个方面加强研
究：① 技术普及性：尽管目前大多数同步辐射光源都具
备中能或高能 Ｘ射线衍射线站，但能开展３ＤＸＲＤ实验
的寥寥无几。这是由于３ＤＸＲＤ对 Ｘ射线光束均匀性有
很高的要求，需要特殊的聚光镜系统。目前，我国尚不

完全具备相关硬件的自主开发能力。② 数据通用性：目
前，３ＤＸＲＤ的数据格式和分析方法主要由国际上各相关
线站及部分用户开发，缺乏统一的标准，数据与分析软

件的兼容性不足，例如线站 Ａ采集的数据往往无法用线
站Ｂ开发的分析软件来分析。解决这个问题需要全球范
围内的协作，开发统一的数据格式及分析软件。③ 专业
人员培养：３ＤＸＲＤ不同于普通的 ＸＲＤ实验，其数据采

集与分析需要专业的线站科学家和有经验的用户共同完

成，我国将来拟在一些高能同步辐射装置上配置３ＤＸＲＤ
技术，不但要加强相关硬件的自主研发，也需尽快培养

专门的线站科学家，建立长效的人才任用机制，这对于

相关学科和技术的高质量发展至关重要。
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