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摘要 关键材料的失效破坏是航空航天、桥梁、高铁等重要工程领域中的关键问题, 是人类历史上众多无法磨

灭的事故和灾难的根本原因. 材料宏观层面可见的失效破坏, 由其内部无法观察的微观力学行为决定, 因而对内

部微观力学行为的可视化实验研究是从本质上理解失效破坏机理的重要基础. 传统的实验力学测试方法(声测、

光测、电测等), 均难以实现对材料内部力学行为的直接实验观测. 随着近年来同步辐射、中子等先进光源的不

断涌现, 为发生在材料内部的损伤失效过程的原位实验带来了可能. 本文从时空尺度的角度, 对国内外利用同步

辐射和中子源的内部力学三维实验研究的相关工作进行了整理和综述, 在此基础上分析了揭示材料失效破坏固

体力学难题在实验力学内部表征方法上面临的挑战, 并对基于先进光源的内部力学行为测试原理、方法和技术

的发展趋势进行了探讨.
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1 引言

工程上的重大灾难往往始于关键材料的失效破

坏. 例如在航天领域, 1986年美国挑战者号航天飞机在

升空73 s后爆炸, 造成机上7名宇航员全部丧生. 事故

原因调查显示: 火箭上用于保护接合处的“O圈”受低

温影响脆断, 导致燃料泄露, 从而引发固态火箭助推

器爆炸. 2003年美国哥伦比亚号航天飞机返航时失事,
7名宇航员全部遇难. 事故原因是隔热瓦变形脱落击中

机体导致失事. 在航空领域, 2007年美国一架F15C鹰

式战斗机在飞行过程中解体. 事故原因在于关键支撑

构件桁梁断裂, 导致机头与机身解体. 2002年, 中华航

空611号航班从台湾飞往香港的途中, 在万米高空中发

生解体, 造成机上206名乘客及19名机组成员全部遇

难. 失事原因是机尾蒙皮发生金属疲劳开裂, 造成飞

机机尾脱落; 因舱体突然失压, 飞机结构全面解体. 另
据统计, 疲劳失效问题占航空涡轮发动机全部构件损

伤原因的49%[1]. 在工程领域, 1967年, 美国俄亥俄州

肯纳卡吊桥发生坍塌, 造成46人死亡, 被《时代周刊》

评为百年十大最恶劣塌桥事件之一, 事故原因为该桥
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靠近俄亥俄州一面的链环疲劳断裂.
材料从开始变形直至失效破坏是一个逐渐劣化的

过程, 突然发生的宏观破坏是内部微结构演化不断累

积的结果. 服役过程中, 由于材料内部存在纳米尺度

甚至分子原子尺度上的空穴、位错等缺陷, 导致局部

出现微损伤萌生; 随着外力或外场的加载, 微损伤扩

展、串接、汇合、失稳、经量变累积直至发展成为宏

观表面可见的损伤和破坏. 由此可见, 材料宏观层面可

见的破坏往往源于其内部损伤和变形的长时间累积,
理解材料内部变形损伤失效机制是预防材料破坏的关

键前提. 然而, 由于内部三维在线实验的困难, 材料断

裂至今为止仍然是固体力学领域的关键难题之一. 传

统实验方法, 如超声、实验室X射线等虽然可以进行

内部全场检测, 空间分辨能力却难以满足微纳及更小

尺度的研究需求; 扫描电子显微镜、透射电子显微镜

等虽然具备高空间分辨率的优势, 却只能进行表面/近
表面检测,无法用于内部全场表征;共聚焦显微技术能

够进行高空间分辨率的内部全场检测, 但受限于扫描

时间, 难以满足动态力学过程的时间分辨需求. 同时

在极端环境与复杂外力条件下实现原位的实验表征,
一直是实验力学研究人员的梦魇.

近年来, 随着同步辐射、中子等先进光源的不断

涌现, 其强穿透、高时空分辨、原位在线无损等优势,
为解决材料失效破坏这一固体力学世纪难题带来了曙

光. 想要全面准确地理解材料失效破坏机制, 基于先进

光源的内部原位实验须具备以下两点特征:
第一, 多空间尺度. 如图1所示, 材料失效破坏是一

个从原子键尺度到宏观尺度跨越近10个数量级空间尺

度的过程, 材料在不同空间尺度下的内部变形、损伤

和失效等力学行为存在巨大差别, 具有很强的空间结

构依赖性. 例如, 对于纤维增强或增韧的复合材料, 在
宏观尺度下主要变形机制包括脆性、弹性、塑性、屈

服等基于连续、均匀、各向同性等基本假设的宏观力

学响应规律;在微纳尺度下,主要变形机制是纤维、基

体之间的应力传递, 损伤机理主要为界面微裂纹形核

和扩展; 而在分子原子尺度下, 损伤机制主要为界面

微区化学组分、原子排列变化、化学键断裂等及其引

起的界面物化特性改变. 而对于金属材料, 同样具有相

应的空间尺度效应, 例如, 对于纳米晶金属(平均晶粒

小于100 nm), 其变形机理为晶界变形方式(晶界转动

和晶界滑移等), 而对于粗晶材料(平均晶粒大于1 μm)

其变形机理则以位错运动为主. 不同尺度下变形机制

的转变也决定了材料的宏观力学性能及损伤失效机

制. 因此, 为了全面地理解材料变形、损伤和失效过

程, 必须在不同的空间尺度上对材料内部力学行为进

行研究.
第二, 多时间尺度. 材料的内部力学行为与其加载

速率密切相关, 即力学响应具有极强的应变率效应(典
型的时间依赖性). 如图2所示, 不同的力学过程对应不

同的时间尺度, 材料失效破坏研究所覆盖的时间尺度

可达10个数量级以上. 对动态力学过程, 静态/准静态

条件下的理论和实验研究无法准确揭示其力学响应机

制, 进行相应时间分辨率的研究, 是解决材料损伤失效

问题的必要条件. 例如, 随着应变率的增加, 宏观上通

常表现为材料屈服强度的增加、韧性的显著降低和失

效模式的显著改变. 对于金属材料(比如体心立方晶

体, BCC), 在超低应变率加载条件下(例如蠕变实验),
塑性变形的主要机制有晶格扩散和密排面滑移等. 在

晶格扩散过程中, 原子穿过晶体内部空穴或延晶体边

界进行扩散, 从而产生宏观的塑性变形; 而密排面晶

内滑移主要由可动位错在密排面的低速运动来提供局

部蠕变塑性变形. 在低应变率加载条件下(例如标准材

料力学性能实验), 基于扩散机制引发的损伤和失效模

式主要是微空穴形核和微裂纹的低速扩展, 材料的塑

性变形机制主要为在不同滑移系内的位错运动, 宏观

塑性变形是不同滑移系的不断启动和位错运动的累积

效应. 材料的损伤机理主要为微裂纹在晶界处的形核

和扩展, 宏观失效通常表现为材料的沿晶断裂. 在

中、高应变率的动态过程中(例如霍普金森杆冲击加

载实验), 随着应变率的显著增加, 位错运动速度已不

能匹配材料塑性变形速度, 变形孪晶或晶界滑动等快

速变形机制将逐步成为材料变形的主要机理. 在高应

变率条件下, 位错运动在位错交割过程中将出现自钉

扎现象, 这些新的变形机理是发展动态位错动力学理

论的必要基础. 在动态过程加载条件下, 材料损伤和

失效主要通过位错自钉扎空穴位置的微裂纹快速形核

和穿晶断裂为主. 因此, 对于不同特征时间尺度的力学

行为, 必须在相应时间尺度上开展研究.
本文针对材料失效破坏这一关键力学问题, 从不

同的空间和时间尺度, 对国内外利用同步辐射和中子

等先进光源的内部三维实验进展进行整理和综述, 在

此基础上分析内部力学行为表征面临的挑战, 并对基
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于先进光源的内部力学行为测试原理、方法和技术的

发展趋势进行探讨.

2 研究现状

将从空间尺度、时间尺度两个方面进行综述, 对

近年来国内外研究人员基于先进光源, 在金属及合金

材料、非金属及复合材料、电化学能源材料等领域的

内部力学实验工作进行整理和介绍.

2.1 多空间尺度内部力学行为实验研究

由于材料失效破坏过程的多尺度空间结构依赖

性, 在不同的空间尺度上对研究材料内部力学行为进

行研究是解决材料失效破坏问题的基础. 基于先进光

源的实验表征方法, 覆盖了从毫米到纳米的空间尺度

范围, 研究人员利用同步辐射、中子等先进光源, 在

不同空间尺度上均开展了广泛的力学研究工作.

2.1.1 毫米-微米尺度内部实验

(1) 在金属与合金材料领域. 研究人员利用中子、

X射线等光源进行了内部力学行为表征. 射线穿过样

品, 与物质发生相互作用, 导致射线强度、位相等信

息的改变, 从而反演内部结构及力学参量, 其基本光

路原理如图3所示.
热中子区域中多晶材料的总散射截面含有关于中

子穿过样品时所经历的散射过程的有价值的信息, 尤

其在于其可以显示选定晶格面系的特征不连续性或布

拉格边缘. Steuwer等人[2]开发了一种能够记录这些特

征的飞行时间传输探测器, 并且通过简单的两相Fe-Cu
测试对象来验证定量相分析和结晶相成像的应用, 空

间分辨为2 mm. 文中提出了两种评估绝对相体积(路
径长度)的方法. 第一种方法是基于使用基本轮廓信息

评估布拉格边缘振幅. 第二种方法在通过特征边缘识

别相位之后, 使用Rietveld型拟合将重点放在频域信

息上.
许多材料具有非随机分布的取向, 在这些材料中,

许多物理性质是各向异性的. 特别是热中子穿过织构

材料的透射率强烈依赖于中子波长和样品取向. San-
tisteban等人[3]研究了自然发生和人造体的中子总横截

面中存在的巨大差异, 与随机定向微晶预期的简单行

为相反. 文章进行了一系列金属物体沿不同取样方向

的飞行时间透射测量, 空间分辨率2 mm, 讨论了这种

图 1 (网络版彩图)失效破坏过程内部力学行为空间尺度示意图
Figure 1 (Color online) The special scale of internal mechanical behavior in fracture process.

图 2 (网络版彩图)失效破坏过程时间尺度示意图
Figure 2 (Color online) The time scale of internal mechanical behavior in fracture process.
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技术对宏观样本中纹理空间变化的非破坏性表征的可

能性. 最后, 文章提供了一个表达式, 将取向相关的总

横截面与传统衍射实验中测得结果相关联.
Liu等人[4]研究了一些Ni基高温合金(包括Inconel

600, Hastelloy X和Hastelloy C-276)在750°C的熔融氟

盐中的腐蚀行为. 用同步辐射X射线微束荧光(μ-XRF)
和同步辐射X射线衍射(SR-XRD)技术分析腐蚀样品

的形貌和微观结构. μ-XRF和SR-XRD结果表明, Ni基
合金在熔盐中的主要贫化合金元素为Cr, 合金中Mo含
量较高和Cr含量较低是抗腐蚀性能更好的原因. 空间

分辨率约为10 μm量级.
Huang等人[5]采用原位同步辐射小角X射线散射

(SAXS)方法探测超声熔融处理后Al-Cu合金熔体中散

射结构的变化. 结果表明, 空化会在团簇或杂质上产生

核, 剩余物在过热度较低的熔体中显示更大的尺寸和

更低的表面分形维数, 可以保持晶粒细化趋势至少

20 min. 像素空间分辨率为80 μm/pixel.
对于具有裂纹的工程部件, 评估可靠性对于工程

设计来说非常重要. X射线衍射法现被广泛用于非破

坏性地测量晶体材料中的残余应力. Akiniwa等人[6]利

用同步辐射XRD测量了具有超细晶粒表面层的钢板

中疲劳裂纹附近的应变分布, 平行于裂纹扩展方向的

空间分辨率为0.1 mm.
Woracek等人[7]使用冷中子反应器源的波长选择

性中子照相术测量平面应力条件下的钢样品中的应变

和准确(残余)应力. 文中提出了一种新技术, 该技术使

用基于双晶单色器的能量分辨中子成像系统, 并配备

了专门开发的(原位)双轴负载框架来执行基于布拉格

边缘的透射成像.中子成像技术可在7 cm×7 cm的观察

区域内实现约0.1 mm的空间分辨率. 对于铁素体钢合

金A36样品, 可在空间上分辨对应于(110)晶格面的布

拉格边缘的应力引起的位移. 使用中子衍射和基于电

阻的应变片获得的数据一致, 证明了该技术的可靠性.

Pierret等人[8]通过结合表面测量和中子断层扫描

来进行中子衍射测量, 克服了中子衍射应力分析技术

应用于复杂内部几何形状的部分空心物体的难题. 使

用该技术, 测量了单晶镍基超级合金涡轮机叶片中跨

越翼型的三轴残余应变变化, 空间分辨率133 μm.
Woracek等人[9]提出了一种新的非破坏性表征方

法, 该方法可以实现用50 μm高空间分辨率来确定大

体积样品体内结晶相的空间分布和体积范围. 它具有

能够揭示测量体积内的不均匀性的宝贵优势. 断层扫

描重建可以同时显示晶体相和几何差异, 例如裂纹和

孔洞. 该技术为各种科学领域的材料研究开辟了新的

途径, 例如自然科学、材料研究、地球科学甚至生物

学或医学科学. 通过同时研究多个布拉格边(使用飞行

时间或单色器方法), 可以进一步提高此类测量的准

确性.
Brooks等人[10]利用吸收、衍射和散射的中子成像

方法研究了选择性激光熔化(SLM)和传统制造的不锈

钢(SS)316狗骨标准样品中的疲劳, 空间分辨率30 μm.
此外, 为了有效地检测微裂纹演变, 采用了两种基于

光栅的中子干涉测量法Talbot-Lau和远场法. 两种干涉

测量方法都能通过暗场(散射)图像检测早期裂纹的

形成.
(2) 在非金属及复合材料领域. Mertens等人[11]利

用空间分辨11 μm的原位X射线计算机显微摄影术

(CT)和数字体积相关(DVC)研究了增材制造(AM)聚合

物基质复合物(PMC)的拉伸行为. 在这个实验中, 探讨

了回收材料含量和印刷方向对选择性激光烧结(SLS)
材料机械响应的影响. 高速CT成像可对变形和损伤过

程进行定性分析, 包括复合材料中基体和颗粒相之间

界面空洞的起始和扩展, 基体孔隙伸长和基体开裂.
DVC的应用使得能够定量分析原位拉伸测试样品中

存在的变形和损伤. 研究发现相对于层内方向, 复合材

料的层间强度随着再循环材料的添加而显著降低

(图4).
水分侵入建筑材料是多种破坏机制的起源. 在水

泥基材料中, 裂缝的形成是一个常见问题, 并且会极

大地加速水和腐蚀性物质的进入. 因此, van Tittel-
boom等人[12]针对自动裂缝密封开展了研究. 在裂纹出

现时, 损伤通过释放包封剂自主密封. 人工和自主密封

裂缝的样品通过空间分辨率150 μm中子X射线照相观

察吸水情况表明, 在这两种情况下, 根据不同试剂的类

图 3 (网络版彩图)内部力学行为射线检测原理示意图
Figure 3 (Color online) The mechanism of internal mechanical
behavior testing by rays.
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型可以防止水进入裂缝. 文中检测了3种不同试剂的效

率, 结果表明使用聚氨酯防水剂是最有效的. 中子层析

成像扫描表明, 当使用包封的甲基丙烯酸甲酯时, 结果

并不理想, 原因在于试剂的部分组分在裂缝出现之前

在胶囊内发生硬化.
van den Heede等人[13]通过在砂浆上进行毛细吸收

测试, 同时使用273 μm空间分辨率中子照相术监测性

吸水的时间依赖, 研究了纳入封装的高黏度和低黏度

聚氨酯基修复剂以确保(多重)裂纹愈合的有效性. 总

体视觉观察、水分/样本横截面积比率以及裂缝周围

区域的水剖面及其积分, 没有显示出对高黏度或低黏

度修复剂的偏好. 另一个观察结果是, 存在两个裂缝

的情况下, 尤其是在使用后一种修复剂时, 只有一个

被正确修复. 在释放修复剂后立即接触水刺激聚氨酯

的发泡反应可以确保更好的裂纹闭合.
中子成像和中子断层扫描可以用作分析大块岩石

样品的非破坏性工具. Winkler等人[14]建立了空间分辨

率为50 μm的实验设备, 并讨论诸如相位分析和动态

过程观察等应用.
Higo等人[15]利用微焦点X射线CT, 进行了部分饱

和砂土在三轴压缩试验过程的应变局部化行为和微观

结构演化, 并对样品中剪切带微结构进行了讨论. 研究

发现, 相比于全饱和砂土和风干砂土样品, 应力-应变

关系在部分饱和状态下表现出更强的软化行为.
木材的吸湿行为对其机械性能有很大影响, 但生

长环结构内的水分梯度尚未得到充分研究. 主要挑战

在于水分变化与强烈的样品变形相结合, 这使得潮湿

和干燥状态的空间参考变得复杂. Lanvermann等人[16]

将用于检测水的中子成像(NI)和用于检测局部变形的

数字图像相关(DIC)相结合以计算单一生长内的局部

重量含水量和体积含水量(MCvol)指标, 空间分辨率

154 μm. 将挪威云杉的样品暴露于吸附-解吸循环, 相

对湿度(RH)步骤从0%(烘箱干燥)至95%RH变化. 在每

个步骤之后, 获得中子透射和DIC图像. 通过DIC确定

的局部变形和中子成像结合计算其含水量. 早期木材

(EW)和晚材(LW)之间未发现显著的含水量梯度. 然

而, EW和LW之间的大密度梯度可以与MCvol直接相

关. 研究表明, 不管特定的生长环位置如何, 细胞壁中

的含水量是恒定的.
(3)在电化学能源材料领域. He等人[17]基于上海同

步辐射装置(SSRF)的第三代同步加速器, 利用X射线

CT技术进行了发动机喷嘴研究. 在发动机中, 空气流

动极大地影响了油料的雾化特性, 及后续的油料燃烧

和废气排放. 利用X射线CT获得了发动机喷嘴具有

详细内部几何信息的精度三维结构, 并以此为基础开

展了更精确的数值模拟研究 , 像素空间分辨率为

9 mm/pixel.
Manke等人[18]通过单色X射线同步辐射层析成像

和中子断层成像对Zn-MnO2碱性电池在原位放电的不

同阶段进行了研究(图5). X射线成像用于研究电池的

不同组分的空间分布和形态的变化, 包括通过MnO2的

还原、Zn的溶解以及ZnO的成核和生长. 0.4 mm分辨

率的中子断层扫描用于监测MnO2基体中氢的空间分

布变化, 并提供关于该过程的补充信息.

图 4 (网络版彩图)样品断层形貌及DVC计算所得应变分布[11]

Figure 4 (Color online) The sample slice morphology and strain distribution calculated by DVC [11].
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Pekula等人[19]在宾夕法尼亚州立大学Breazeale核
反应堆开发了一种利用中子成像观察运行中的聚合物

电解质燃料电池内两相流的程序. 中子图像使得能够

在实际工作条件下观察流道(~0.5 mm深)内的液态水

和气体扩散介质(~200 μm厚).在50 cm2图像区域中,空
间分辨率大约为0.13 mm/像素. 连续数字透视可以记

录45 min. 通过参考中子衰减与等效液体水厚度的校

准查找表, 可以确定池内的水体积. 据发现, 液态水倾

向于积聚在燃料电池内的特定位置, 这取决于工作条

件. 观察到阳极流路堵塞在低功率下发生, 而较高的

功率条件导致液滴分布更分散.
从以上综述可以看出, 在微米-毫米尺度上, 内部

力学行为研究大多着眼于宏观或介观结构. 这一尺度

上, 均匀性与连续性等假设一定程度上仍然适用, 便

于进行经典理论分析, 易于与宏观性能相关联. 毫米-
微米尺度下, 在金属及合金材料、非金属及复合材

料、电化学能源材料等领域开展了结构表征、性能测

试等广泛的研究工作, 取得了诸多研究成果. 然而众所

周知, 宏观尺度的结构、性能等, 是由更微观尺度的力

学行为所决定的. 因此要更加深入地理解内部力学行

为机理, 必须开展更高空间分辨率的实验研究.

2.1.2 微米-亚微米尺度内部实验

材料中, 晶粒、夹杂、孔隙等关键结构往往处于

微米-亚微米这一尺度范围. 然而这一尺度下, 尺度效

应开始显现, 局部不均匀性导致连续性假设不再适用,
经典理论分析难以进行, 因此这一尺度上的内部力学

行为实验表征研究, 对于材料失效破坏机制研究具有

重要意义和价值.
(1) 在金属及合金领域. Gould等人[20]通过使用高

能量X射线断层扫描(空间分辨率0.65 μm)测绘失效的

风力涡轮机轴承内的白色蚀刻裂纹网络来阐明一些失

效假设, 以确定白色蚀刻裂纹起始的位置, 以及钢内缺

陷如夹杂物或碳化物团簇的作用. 实验观察到了样品

内部4个单独的裂纹网络, 研究发现白色蚀刻裂纹表

现为垂直裂纹扩展, 锯齿状三点分枝和多个区域内的

深色与浅色混合蚀刻微结构.
Al 7075合金中的夹杂物(组分颗粒)可分类为含Fe

和含Si夹杂物. 它们在材料变形行为中, 特别是在疲劳

载荷下, 发挥重要作用. Singh等人[21]利用空间分辨率

1.4 μm的X射线同步辐射断层扫描获得Al合金在疲劳

作用下包裹体和孔隙率的体积、尺寸和形态等微观组

织的三维结构, 并对其进行了定量分析.
为了解Co-Cr-Mo合金零件中缺陷形成机理, Zhou

等人[22]利用空间分辨0.74 μm同步辐射显微CT对样品

内部缺陷进行精确3D图像. 以往的传统研究主要基于

2D SEM图像, 因此无法提供复杂缺陷的三维形态

信息.
Xu等人[23]同步辐射原位CT技术对金属粉末微波

烧结过程中的微结构演化进行了原位在线表征. 基于

CT形貌图像, 提取了烧结颈等关键参量, 进行了烧结

动力分析(图6). 通过与传统烧结的对比, 讨论了金属

微波烧结中的特殊机制.
Wu等人[24]采用高分辨率(0.7 μm)同步辐射X射线

成像和理论建模的方法, 对7075-T6等混合焊接铝锰铜

合金接头的损伤严重强度进行了表征. 为了阐明这种

静态强度变化的物理原因, 绘制了Zn, Cu等强化元素

的分布和三维孔隙度. Ma等人[25]采用同步辐射实时成

图 5 (网络版彩图)不同充放电状态的电池中Zn颗粒形貌
及尺寸分布[18]

Figure 5 (Color online) The Zn particles of battery and their size
distribution in different conditions of charge and discharge [18].
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像技术对Ag3Sn金属间化合物(IMC)在Sn-3.5Ag/Cu钎
焊凝固过程中的生长行为进行了空间分辨率3.7 μm原

位研究. 观察到了线性(半线)形状、Y形和V形3种生

长模式, 研究发现不同方向上的生长速度基本相同,
凝固前期存在Ag3Sn的竞争性生长现象, 以至于只有

部分Ag3Sn可以生长到最终阶段. Huang等人[26]采用

空间分辨率3.7 μm的同步辐射X射线成像技术研究了

Al-10wt%Cu熔体中的空化气泡. 原位观察表明, 大部

分气泡集中在辐射面附近的强烈气蚀区内. 测得的近

似最大气泡半径遵循与水中相似的截断高斯分布. Yang
等人[27]利用空间分辨率0.74 μm的同步辐射X射线断层

摄影技术研究和表征了Mg-30wt%Sn和Mg-30wt%Gd
合金的α-Mg树枝晶的三维形态. 研究发现α-Mg树枝状

晶体有18个主要分支, 其中6个沿基底面方向生长, 12
个沿非基底面方向生长. Huang等人[28]采用空间分辨

率0.74 μm的同步辐射实时成像技术进行Ag3Sn板在

Ni-P下凸块金属化(UBM)下50 μm Sn-4.0Ag-0.5Cu倒
装焊锡凸块的溶解和析出行为研究以及超薄焊点中过

冷相的确定. Chen等人[29]采用空间分辨率0.37 μm同步

辐射X射线计算机断层扫描(SR-CT)和场发射扫描电

子显微镜(FESEM)研究TiB2颗粒在铝基原位MMCs中
的团聚行为.基于SR-CT和FESEM结果,提出了在原位

Al/TiB2复合材料中最常见的片状凝聚物、絮凝聚集

体和粗TiB2颗粒团簇的形成机理. Qu等人[30]利用同步

辐射原位实时成像技术研究了Sn/Cu界面金属间化合

物(IMC)在焊接反应过程中的生长行为, 空间分辨率

0.37 μm. 直接观察到相邻的IMC颗粒的吞并行为, 其

随着焊接过程而减慢. Chen等人[31]使用同步辐射显微

成像技术来研究TiB2对晶粒成核和生长动力学的影

响, 空间分辨率3.7 μm. 观察表明, TiB2粒子通过促进

异质成核、增强枝晶碎片和限制枝晶生长来细化

ZA27. Wang等人[32]使用空间分辨率1.8 μm的同步辐射

X射线成像技术原位研究在电流(例如, 直流(DC)和电

流脉冲(ECP))下在固化的Sn-Bi合金中枝晶的生长行

为和形态演变. 在DC和ECP下Sn-Bi合金树枝状晶体

的形态演化已经使用同步辐射X射线显微相衬成像技

术进行了原位观察. Qu等人[33]通过空间分辨率0.37 μm
的同步辐射实时成像技术原位研究界面气泡的生长行

为和气泡对焊接过程中界面反应的影响. 利用该技术

可以原位观察界面气泡的生长行为和Cu基底的溶解

行为. 研究发现, 焊接过程中的界面气泡是异相成核,
固/液界面处的气泡显著影响Cu底物的溶解和气泡下

界面IMC的生长. Mao等人[34]利用同步辐射CT技术直

接观察未改性和锶改性的Zn-27%Al-3%Si合金的凝固

过程, 空间分辨率3.7 μm. 发现通过添加锶使初生硅的

成核减少, 同时促进共晶硅的析出. Wang等人[35]利用

空间分辨率3.7 μm的同步辐射显微CT技术研究Al/Cu
双金属在熔化和凝固过程中的界面扩散行为和微观结

图 6 (网络版彩图)金属粉末微波烧结过程结构演化在线表征及烧结颈尺寸提取[23]

Figure 6 (Color online) The in situ microstructure evolution in metal powder microwave sintering and the extracted sintering necks [23].
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构演变, 通过X射线图像中灰度级的演变定量分析双

金属中Cu和Al的浓度变化. Zhu等人[36]利用同步辐射

CT技术观察到在电流下枝晶形态的演变, 空间分辨率

为1.8 μm. 结果表明, 直流电可显著抑制枝晶生长, 并
且枝晶尖端趋于圆整. 随着电流强度增加, 由于电流拥

挤和围绕圆形尖端的溶质堆积, 枝晶尖端分裂. Huang
等人[37]利用同步辐射实时成像技术用于原位研究Sn/Cu
焊料互连过程中界面Cu6Sn5金属间化合物(IMC)在回

流焊过程中的溶解和生长行为, 空间分辨率0.74 μm.
研究表明: 所提出的基于Cu扩散通量的IMC增长模型,
实际上是由浓度梯度引起的, 很好地解释了界面Cu6
Sn5 IMC的溶解和沉淀机理.

(2) 在非金属及复合材料领域. Xing等人[38]利用空

间分辨率0.74 μm的同步辐射显微CT技术分析微孔聚

苯乙烯(PS)/聚乙烯(PE)合金泡沫的细胞形态. 不同于

通过SEM观察细胞横截面, 同步辐射CT技术能够观察

到聚合物泡沫中完整的细胞结构, 实验研究发现在添

加了SEBS的PS/PE合金泡沫具有较小的平均细胞直径

和较高的细胞密度.
碳纤维增强聚合物复合材料在强度、刚度、耐腐

蚀性方面均具有优异的性能, 氧化处理可以提高其表

面性能, 促进与基体的黏合, 从而进一步改善复合材

料的性能. Hu等人[39]利用空间分辨率0.7 μm的同步辐

射原位CT技术开展了碳纤维复合材料拉伸破坏过程

的在线实验表征, 研究纤维表面氧化处理对复合材料

力学性能的影响. 研究发现碳纤维体积分数较低的样

品部位在一定载荷下更容易断裂; 相对于未处理的样

品, 经过氧化处理后, 样品中断裂纤维比例增加了

6.3%, 脱黏纤维比例降低了6.8%. 经过氧化处理后, 复
合材料中纤维的无效长度减小了约20%. 实验结果表

明, 经过氧化处理后, 复合材料中纤维的无效长度更

短, 断裂纤维所占的比例更高, 复合材料拉伸强度更

高, 这与理论分析的结果一致. 在对碳纤维复合材料

失效破坏机制的研究中, Hu等人[40]利用原位同步辐射

CT技术观察到了气孔主导的损伤过程. 研究发现, 由

于纤维端部的应力集中导致端部区域微孔洞的萌生,
在局部区域由于纤维分布上端部集中, 使得微孔洞互

相连通发展为微裂纹, 进而裂纹扩展失稳最终导致断

裂(图7).
(3) 在电化学能源材料领域. Huang等人[41]同步辐

射实时原位成像技术研究Cu/Sn-9Zn/Cu互连在液固电

迁移过程中的界面反应, 空间分辨率为0.74 μm, 实验

中观察到了相反的极性作用.
Ma等人 [ 4 2 ]采用同步辐射成像技术原位观察

Cu/Sn/Cu接头电迁移过程中阳极Cu6Sn5金属间化合物

的生长情况, 空间分辨率为0.74 μm. 他们观察到厚度

增长与时间呈线性关系,阳极处的IMC(金属间化合物)
以牺牲阴极基底的厚度为代价而生长;并基于实验,采
用有限元数值模拟方法确定阳极IMC的厚度.

Chung等人[43]利用原位同步辐射XRD技术, 研究

了表面包覆氧化铝、氧化锆等材料在较宽电压范围多

周期循环过程的结构变化, 氧化铝或氧化锆包覆的

Li-CoO2材料有着相似的结构变化特性, 其循环性能较

好, 这与其晶胞参数“c”保持着较大变化范围有密切关

系. “c”轴变化范围标示着充放电循环过程相转变反应

在LiCoO2和CoO2两个终端间的进展程度. 高电位循环

过程LiCoO2循环容量衰减与计划加大密切相关, 表面

包覆层保护着LiCoO2颗粒表面, 提高其循环稳定性,
减少了高电位下电解液的分解, 而不是抑制循环过程

中的结构变化.
当空间分辨率达到微米-亚微米尺度, 材料内部的

非均匀性开始体现, 传统均匀性、连续性等假设不再

适用. 由于经典理论的不适用, 这一尺度下的研究往

往关注微观力学机理和力学模型. 基于实验表征所得

结构学参量, 对动力学参量进行反演提取, 从而提出

适用于当前空间尺度的新机制与新模型. 这一尺度下,
基于同步辐射与中子的实验方法, 在诸多领域均得到

了广泛的应用. 同时为了进一步的纳观尺度研究, 要

将力学行为实验研究向更高空间分辨推进. 然而基于

中子的实验方法由于受到中子源通量和准直难度等因

素限制, 分辨率仅能达到微米量级, 难以实现纳米分辨

率的表征. 同步辐射实验方法则为纳米尺度内部实验

提供了基础.

2.1.3 纳米尺度内部实验

(1) 在金属及合金领域. 纳米多孔金在各个领域都

有很多潜在的应用, 包括能量储存、催化、传感和致

动. 在自由腐蚀条件下合金化Ag-Au合金是制造纳米

多孔金的简单方法. Chen-Wiegart等人[44]利用纳米分

辨率原位X射线投影和断层扫描重建在合金脱金过程

中对脱金前沿位置进行成像. 并在合金化过程中实时

观察到裂纹成核和生长.
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金属合金中纳米级析出物的分散体通过增加其应

变硬化性并提供抗变形而在强化中起关键作用. 虽然

这些现象在20世纪被广泛研究, 但过去采用的传统方

法并未在这些材料中获得直观的微观结构表征. Kaira
等人[45]报道了在Al-Cu合金中实现基于同步辐射的硬

X射线纳米分辨率成像(20 nm, 60 nm空间分辨率)以进

行三维相变动力学测量, 揭示了一些观察到的新型相

变反应背后的机制, 实验结果与来自Lifshitz-Slyozov-
Wagner理论的粗化模型具有相当程度的一致性.

Bluhm等人[46]利用X射线发射光谱法研究Pt(111)
单晶表面上的水单层以及使用环境压力光电子能谱对

碱金属卤化物溶液/水蒸气界面的研究, 空间分辨率

2.5 nm. 实验结果表明, 在软X射线能量范围内的光谱

显微镜是研究存在水或水蒸气的环境下相关样品的极

好工具.
一般对物质结构的认识很大程度上是基于周期性

结构的X射线衍射研究以及将衍射图案转换(反演)为
真实空间原子图. 但是通过X射线确定非周期纳米级

结构要困难得多. Eisebitt等人[47]发展了一种用于纳米

结构成像的多功能技术, 其基于使用共振调谐的软X
射线进行散射以及全息形成的干涉图案的直接傅里叶

反变换. 对Co/Pt多层膜中随机磁畴结构成像的实验显

示该技术具有50 nm的高空间分辨率.
(2) 在非金属及复合材料领域. Kaira等人[48]对富

含Sn的合金进行三维(3D)无损显微结构表征, 分析了

锡基体中细小的第二相颗粒的纳米级特征, 空间分辨

率为60 nm.
Holt等人[49]利用同步辐射X射线布拉格投影层析

成像(BPP)研究了光刻工程外延薄膜半导体异质结构

的互补组件的晶格应变和旋转的纳米级分布, 引入了

一种新的分析方法, 该方法能够独立于单个BPP相位

重构来确定晶格旋转和平面外应变, 并且将其应用于

原型通道装置中的两个横向相邻的多轴受力材料.
Newton等人[50]实现了从同样ZnO纳米晶体的6个

布拉格反射中获得衍射图案. 离子位移场的所有3个迪

卡儿分量以及全部九分量应变张量都能被实验表征.
Kim等人[51]使用高能同步辐射X射线进行XRD和

SAXS测量, 评估了纳米尺寸氧化物颗粒与热处理温

度和时间之间的相关性, 以表征这些颗粒在9Cr-ODS
钢原料粉末中生长和聚结过程中的形成机理和行为.

Nakamae等人[52]发展了利用同步辐射的先进纳米

复合材料表面/界面结构和微观结构的分析方法, 掠入

图 7 (网络版彩图)微孔洞萌生、连通及扩展过程[40]

Figure 7 (Color online) The initiation, connection and propagation of micro pores [40].
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射(小角度和广角)X射线散射对于分析金属纳米粒子

的烧结过程是非常有效的, 原位表征了聚合物膜的非

常薄的表面层(约7 nm)处的聚合物分子和晶体取向的

取向.
Shimomura等人[53]通过原位X射线衍射(XRD)对

分子束外延过程中InAs量子点(QDs)和各种帽层的生

长进行直接测量. 基于在各种晶格常数下获得的XRD
强度瞬变来讨论在封盖期间在QD和盖层中诱导的应

变的演化.
Li等人[54]利用小角X射线散射(SAXS)研究添加

TiB2颗粒对Al-15wt%Cu的熔体结构的影响. 结果表明,
Al-Cu熔体中的聚集体呈现出质量分形特征和松散3D
絮体的分布.

Ma等人[55]通过同步辐射X射线衍射、扫描和透射

电子显微镜以及相关电子背散射衍射对纳米TiB2颗粒

强化Al-Mg-Si合金进行了详细的微观结构研究, 以揭

示引起异常机械行为的机制. 结果表明, 初始复合材

料的晶粒尺寸为50–100 μm, 合成的纳米TiB2颗粒几乎

聚集在晶界处形成微米尺寸的团簇.
Raabe等人[56]利用先进的扫描透射X射线显微镜

(STXM)测量样品的定量化学成分、有机分子的取向

以及浓缩物质的厚度. 该仪器具有良好的稳定性和高

空间分辨率(约为20 nm), 还可以应用于环境科学实验

中气溶胶粒子形态的观察和水中微气泡的观察.
(3)在电化学能源材料领域. Kashkooli等人[57]采用

同步辐射X射线透射显微成像重建锂离子电池中常用

的LiMn2O4电极活性颗粒的真实3D形态, 空间分辨率

为54 nm, 文中研究了商业LMO电极中的扩散诱导应

力和可能的机械损伤.
Kashkooli等人[58]采用分辨率60 nm的同步辐射X

射线纳米CT重建了LFP电极的三维形态, 建立了一种

电极的三维结构的新模型, 保持锂离子电池单粒子模

型(LIBs)的所有主要优点. 该模型考虑了电极的小体

积元素, 称为代表性体积元素(RVE), 代表了真正的电

极结构. 对于由纳米颗粒LiFePO4(LFP)活性材料组成

的典型LIB电极, 证明了使用RVE作为模型几何结构

的优点.
Grew等人[59]将38.5 nm空间分辨率的无损层析成

像技术用于检测SOFC阳极内的相位和孔隙网络, 并提

供有关异质微观结构对与运输有关损伤起因贡献的机

理. 对固体氧化物燃料电池的陶瓷阳极的微观结构演

变(包括相尺寸增长和连接性变化, 界面接触面积和连

续三相边界长度)进行了研究.
Ulvestad等人[60]使用布拉格相干衍射成像技术对

钯纳米晶体氢化相变过程中的缺陷进行成像, 研究表

明在恒压实验过程中, 大于300 nm的粒子中, 位错成

核接近相界时开始相变. 三维相形态表明, 富氢相在

贫氢相上比在通常假设的核-壳模型上更类似于球

形盖.
空间分辨率越高, 受单色器、感光成像元件等因

素限制, 光通量相应降低, 往往相应需要提高数据采

集时间, 所以空间分辨率与时间分辨率之间存在难以

调和的矛盾. 纳米尺度的空间分辨率已经超出了中子

的分辨率能力, 并基本达到了同步辐射X射线成像空

间分辨能力的极限. 因此接下来将从时间尺度综述内

部力学行为实验研究.

2.2 多时间尺度的内部力学行为实验研究

不同的力学过程具有不同的时间尺度, 针对表征

不同材料失效破坏行为的应变率、速率等时间特征尺

度, 必须开展多时间尺度的内部力学行为研究. 基于先

进光源的实验表征方法提供了时间分辨率从静态/准
静态到皮秒量级的表征能力. 研究者对于蠕变、低应

变加载等静态/准静态过程, 以及冲击等动态过程, 基

于先进光源的开展了不同时间尺度的内部力学行为实

验研究.

2.2.1 静态/准静态内部实验

(1) 在金属及合金领域. Pyzalla等人[61]利用同步辐

射CT和衍射联合分析方法, 研究了450 min时间跨度

内的蠕变损伤演化过程. 研究发现, 孔隙体积随时间

的增长遵循指数关系, 大孔隙的形成与组织演化和位

错密度同步, 最终达到稳定状态. 样品中原位的孔隙

演化表征为构件蠕变寿命预测提供了基础.
Kamiyama等人[62]在拉伸试验中使用脉冲中子透

射法测量具有两个凹口的α铁板的空间相关晶格间距

和微观结构以确定负载导致的变化, 测量时间3 h. 微

观结构参数如宏观应变、微观应变、微晶尺寸和结构

的变化在从弹性变形到塑性变形区域的过渡期间是特

别有意义的, 尤其是在相对较宽的视场以观察变化的

传播. 该方法能够同时显示大块材料中广泛区域的微

观结构信息的位置依赖性变化. 获得了α铁中子总截
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面布拉格边区域的透射谱, 分析了{110}晶面间距及其

分布, 织构系数和微晶尺寸等微观结构参数. 这些参数

的空间相关分布(图像)显示样品形状效应, 包括凹口

周围的应变集中以及位错在塑性变形过程中倍增的影

响. 该可视化的微观结构参数的空间依赖性为评估整

体工程材料的变形的不均匀进展提供了有用的信息.
Tremsin等人[63]利用能量分辨中子透射成像重建5

和6.4 mm厚的铝板中钻孔和冷扩孔中残余应变图像.
在2–6 h的单次测量中, 测量每个55 μm×55 μm像素透

射谱中布拉格边缘位置, 用于样品整个成像区域内的

应变分布重建. 虽然重建的应变是样品厚度内的平均

值, 但这种技术可以揭示样品内的应变不对称性, 从

而为其他的非破坏性测试方法提供补充信息.
增材制造中子表征是表征和测量残余应力的独特

而有价值的技术. 中子和X射线技术可以以互补的方

式使用, 分别提供有关组件的体积和表面的信息. 中

子可用于表征复杂的组件, 如使用增材制造技术制造

的构件. Watkins等人[64]利用中子的穿透能力, 进行增

材制造构件内部结构和通道的成像以及复杂涡轮叶片

中残余应变的表征(图8).
能量选择中子射线照相术是为了描述多晶材料中

的复杂结构而提出的. Josic等人[65]的结果表明, 焊接钢

样品的详细结构可以通过在冷能范围内进行能量选择

性中子成像来观察和量化弹性相干散射主导样品的总

横截面. 利用X射线照片直接获得2 cm×2 cm区域和

11.2 mm厚的样品上的结晶取向图, 复杂结构能以约

50 μm的空间分辨率进行能量分辨.
脉冲中子源和高分辨率中子计数探测器的最新发

展使得能够同时获取图像的每个像素的中子透射谱.
这些光谱可用于重建焊缝内的微观结构参数, 如通过

布拉格边分析的应变、织构和相组成, 以及某些情况

下通过共振吸收分析的元素组成. Tremsin等人[66]展示

了能量分辨中子成像研究两种钢焊缝微观结构的潜

力, 其中焊缝内残余应变的空间分布以及一些关于结

构的信息达到亚毫米空间分辨率, 研究了两块钢板的

摩擦搅拌焊接和两条钢管的传统焊缝.
为了从相变或晶粒间的塑性变形性的观点来研究

贫双相不锈钢(S32101)的拉伸变形行为, Tsuchida等
人[67]进行了静态拉伸试验过程中的原位中子衍射和白

光X射线衍射实验.
Williams等人[68]在7075-T6铝合金中进行疲劳裂

纹扩展的原位3D X射线同步辐射层析成像, 对裂纹扩

展速率、裂缝开口位移进行了测量. 获得裂纹张开位

移(COD)的原位测量结果, 说明量化疲劳裂纹闭合的

可能性. 定量显微组织分析能够评估脆性夹杂物对疲

劳裂纹扩展的作用. 观察到夹杂物随着裂纹生长的显

著增加.
使用脉冲中子源的布拉格边透射成像是研究材料

的晶体学和金相组织的新方法. 该方法在材料开发和

工业应用的材料表征研究领域引起了人们的关注, 因

为其可以无损地提供材料内广泛区域的材料(如厚钢

块)内的组织和微观结构图像. 为了从布拉格边缘透射

光谱中推导出这样的信息, 像粉末衍射法的Rietveld分
析代码这样的数据分析代码是不可或缺的. 到目前为

止, 只有关于晶体各向异性的信息被推断出来. 然而,
这种信息是不完整的, 因为优选的取向和微晶尺寸都

影响布拉格边缘的透射光谱. 因此, Sato等人[69]开发了

一种Rietveld型分析代码RITS,可以同时获得优选方向

和微晶尺寸的信息. 为了检验RITS代码的可行性和实

用性, 文中分析了轧制和焊接α铁板的布拉格边缘透射

光谱, 并且成功地获得了大面积的优选取向数据和微

晶尺寸数据, 图像采集时间为3.3 h.
Abbey等人[70]提出的基于布拉格边中子透射方法,

可实现对整个样品残余应变的三维重建. 该方法的基

本原理是二维数据集的反演以获得三维信息, 类似于

常规成像中用于重建三维密度分布的断层摄影方法.
在研究中, 重建了来自不锈钢水喷雾淬火气缸的应变

曲线. 存在于样品中的径向对称应变分布有助于简化

分析, 并且该方法可容易地扩展到任意复杂的应变分

布的重建.
Woracek等人[71]发展了对大体积(厘米范围)内的

晶体相分布的微米尺度分辨率非破坏性三维(3D)映射

图 8 增材制造涡轮叶片结构表征[64]

Figure 8 The structure of Turbine blades manufactured by additive
manufacturing technique [64].
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技术. 该技术利用了由于布拉格散射引起的衍射衬度

和中子对高原子序数元素结构材料的强穿透能力. 该

技术证实了(亚稳304L不锈钢)钢样品在受到拉伸和扭

转变形后显示出应变诱导的马氏体相变. 使用中子衍

射以及EBSD在选定的位置验证3D重建体积内的相分

数的分布, 并且结果与转化动力学理论一致.
(2) 在非金属及复合材料领域. Grünzweig等人[72]

发展了一种新的中子成像方法, 它基于中子波前的空

间相干性可以通过样品中磁畴壁处的中子的小角度散

射而改变的效应. 结果表明, 该技术可用于可视化其他

技术难以获取的内部大块磁畴结构. 该方法可沿用到

各种试样上, 可扩展到三维, 并且非常适合于在外部

参数影响下研究材料, 例如外部磁场、温度或压力.
Parab等人[73]使用X射线成像研究了在不同加载速

率下压缩载荷下单个砂粒的断裂. 使用三维X射线断

层摄影术来确定静态压缩载荷下沙粒的破坏. 实验表

明粉碎作为干砂颗粒的唯一失效模式, 在静态压缩载

荷下观察到砂粒破碎成大的亚颗粒然后粉碎.
Hilger等人[74]应用暗场中子断层扫描获得表示大

块样品中微米和亚微米尺寸结构分布的三维体积数

据. 在常规成像仪器中实现的相位光栅设置使得能够

在合理的时间尺度上进行相应的层析成像研究. 对不

同的样品进行了调查, 并证明了该方法用于调查结构

材料的适用性. 在BiSn, AlSi和铝样品中小角散射的局

部变化被绘制出来, 并且对方法的衬度形成进行了

讨论.
Xu等人[75]利用同步辐射CT技术对氧化铝微波烧

结过程中的微观结构演化过程进行了实验研究. 实验

中发现了一些类似于常规烧结的现象, 如形成烧结

颈、气孔收缩等, 但是并没有出现常规烧结中常见的

颗粒吞并、异常长大现象(图9). 相反地, 氧化铝颗粒

生长受到了抑制, 增大不明显. 提出了极化安培力模

型: 交变的微波磁场在陶瓷颗粒内部产生感应电动势,
引发分子极化和极化电流, 而极化电流在磁场中会受

到安培力作用, 其方向垂直于电流方向和磁场方向.
从颗粒整体来看, 极化安培力的方向指向颗粒中心,
因此颗粒生长受到抑制. 实验中发现的“反向物质输

运”现象验证了该模型的正确性.
(3) 在电化学能源材料领域. Owejan等人[76]利用中

子射线照相法获得工作燃料电池中液态水的二维分

布, 时间分辨率300 s. 对流场通道和扩散介质属性进

行了变化, 以评估对累积水的总体积和空间分布的影

响. 具有疏水涂层的流场通道保留更多的水, 但是在

通道区域中分布更多数量较少的小块可改善高电流密

度下的燃料电池性能. 具有三角形几何形状的通道比

具有相同横截面积的矩形通道保持更少的水, 并且水

主要被捕获在与扩散介质相邻的两个角落中. 还发现

使用具有较低平面内气体渗透性的扩散介质构建的细

胞倾向于保留较少的水. 在一些情况下, 观察到燃料电

池性能的巨大差异, 并且积聚水体积的变化非常小, 表
明电极层内或电极-扩散介质界面内的溢流是导致显

著的质量传输电压损失的主要原因.
Griesche等人[77]在室温下研究了电化学加氢技术

铁样品中的氢脆和起泡现象. 中子断层成像观察到氢

激发裂纹和气泡以及相应的氢分布. 发现裂纹充满了

氢分子, 并且50 μm宽的裂缝区域被高浓度氢包围. 该
区域含有比散装材料多10倍的氢气. 富氢区可归因于

局部缺陷密度增加. 在起泡区域, 氢也积累在样品

表面.
在没有时间分辨率限制的条件下, 静态/准静态实

验可以通过增加数据采集量获得更高的表征精度及更

多的内部信息. 因此, 在对于材料结构、性质的表征方

面, 以及蠕变等时间特征尺度较长的力学过程研究方

面, 由于其对时间分辨率不敏感的特性, 静态或准静

态的内部实验研究获得了广泛的应用. 然而对于冲

击、高温极端环境等动态力学演化过程, 受应变率效

应等因素影响, 必须进行相应时间分辨率的原位动态

实验表征.

2.2.2 动态内部实验

对于动态力学过程的研究, 利用先进光源无损非

接触式的测量手段, 可以开展外力或外场加载条件下

动态力学过程中的原位在线实验表征, 其基本光路原

理如图10所示.
(1) 在金属及合金领域. Lehmann等人[78]针对焊接

不锈钢样品和轧制铝板, 从约30 s的短时间曝光获得

结构信息. 在合适的中子能量下对这些样品进行的断

层成像检查通过在体内显示相同的特征来定性地验证

了射线照相的结果. 与样品选定区域的普通电子背散

射衍射(EBSD)研究相比较, 实验提供了关于晶粒尺寸

和不同晶粒取向的中子图像数据的完整验证.
在多晶材料的透射光谱中出现的布拉格边缘的形
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状、大小和位置可以通过飞行时间技术精确确定, 因

此关于材料中存在的应力状态、纹理和相位的信息是

容易获得的. 布拉格边缘透射优于传统中子衍射的优

点是它可以使用像素化检测器来映射平面样本中的应

变, 产生类似于中子射线照相的图像. 此外, 通过相对

于中子束的方向倾斜样品, 可以实现非应力晶格间距

绘图. Santisteban等人[79]介绍了这种技术应用于典型

工程问题的例子(低合金EN24钢中奥氏体(fcc或γ-Fe)
向贝氏体的等温转变过程).

Zhao等人[80]利用高速同步辐射硬X射线成像和衍

射技术来实时监测Ti-6Al -4V的激光粉末床熔化

(LPBF)过程, 时间分辨率达到20 μs. 实验揭示了锁眼

孔隙的形成;定量测定了凝固速度,相对稳定状态下凝

固速度的缓慢下降可能是再辉现象的表现; 高速衍射

则能够合理估计冷却速率和相变速率.
Xu等人[81]利用快速SR-CT技术, 进行了亚秒级时

间分辨率的高温微波烧结过程的原位三维实验表征.
研究发现部分T型颗粒结构交叉点处将产生微波等离

子体, 发生剧烈的微波放电现象, 从而导致微波热失控

的发生(图11).
(2) 在非金属及复合材料领域. Zhang等人[82]通过

掠入射X射线衍射(GIXRD)使用同步辐射研究了高能

量密度2 MeV I2+照射的Ti3SiC2的微观结构, 时间分辨

率约59 s. 观察到的衍射峰的移位和展宽的出现是由

于尺寸范围从原子到微米的各种缺陷.
钢筋混凝土结构的耐用性已成为经济、生态和可

图 9 (网络版彩图)氧化铝微波烧结三维结构演化过程及二维断层演化过程[75]

Figure 9 (Color online) The 3D microstructure and 2D slice evolution process of alumina microwave sintering [75].

图 10 (网络版彩图)动态过程原位实验系统示意图
Figure 10 (Color online) The diagram of in situ experimental system for dynamic process.
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持续性方面的一个关键问题. 混凝土结构耐久性问题

的一个主要原因是施加拉应力时水泥基材料的应变能

力有限. 通过添加PVA纤维, 可以生产出一种新的材

料, 称为应变硬化水泥基复合材料(SHCC), 具有高应

变能力. 由于形成多个微裂纹, 在施加应变的情况下,
可以避免SHCC中的宽裂纹. 然而, 只有当SHCC中的

多裂纹形成不会导致显著增加的水渗透时, 高应变能

力才有利于耐久性. 如果水和溶解在水中的侵蚀性化

合物如氯化物和硫酸盐渗入水泥基体并达到钢筋, 钢

筋混凝土结构的使用寿命将显著减少. Zhang等人[83]

利用中子射线照相术观察和量化未破裂和多裂纹形成

后的SHCC中的渗透过程, 时间分辨率9 s.
许多用于能量转换的材料具有复杂的结构和化学

组成, 其知识对于理解材料和能量转换系统的功能及

其进一步发展都是重要的. 同步辐射和中子可以对理

解这些系统的功能做出重要贡献. Manke等人[84]以燃

料电池、气体分离膜、电池、太阳能电池和催化剂等

领域为例, 综述了射线照相、层析成像、衍射、散射

和吸收边缘光谱的能力转化动态过程中的应用.
多孔介质中水的时间和空间分布受介质结构、及

其成分的空间排列的影响. 为了分析结构对流体动力

学的影响, Schaap等人[85]使用中子透射层析成像技术

测量了两次排水-润湿循环期间非均质沙柱中的三维

含水量分布. 空间分辨率为127 μm的完整3D扫描持续

时间为56 s. 由于中子束中的曝光时间短, 测量的信噪

比较低, 但可以量化各个立方体中的含水量, 从而可以

量化结构对宏观水分布的影响.
在水灰比低的高强度混凝土中, 由于水泥水化而

发生自干燥并导致收缩和增加开裂的风险. 虽然高强

度混凝土的基体比一般强度的混凝土更密集, 导致渗

透性降低, 但早期的裂缝将抵消这种优势. 为了缓解

这种自干燥产生的收缩, 水饱和多孔骨料如人造轻质

骨料, 可用于高强度混凝土. 为了表征含水饱和轻骨

料的高强混凝土的体积变化, Maruyama等人[86]通过曝

光时间8 s的中子照相术观察从轻骨料到水泥浆体基

质的水转移. 可以清楚地看到水聚集到在离集料表面

3–8 mm的范围内的水泥浆体基质中, 并且混合后几小

时内渗透力可导致轻质集料周围产生水转移.
多孔沥青(PA)是一种高度疏松的疏水性复合材

料, Lal等人[87]利用时间分辨率12 s的中子射线照相术

(NR)记录其吸水过程. 虽然未老化的实验室制备的PA
样品没有显示出任何吸水性, 但观察到老化的PA中的

吸收, 即使沥青结合剂是疏水性材料. 来自NR图像的

含水量分布图清楚地标识了老化标本中吸水活跃的区

域. 通过组合微CT和NR图像获得的二维饱和度(DoS)
分布图像, 识别了饱和流动活跃的那些孔隙. 并且, 为
了清楚地区分剩余湿孔中的饱和流和非饱和流, 将

DoS分布图像与通过显微CT获得的三维PA微结构一

起读取. 据观察, 吸收开始主要是在大孔隙处的不饱和

膜/角流. 随着这些被汲取的水进一步流入材料, 流体

转变成饱和流动和不饱和膜/角流的组合. 饱和流动被

认为主要在小孔中有活性. 从观察到的老化PA试样中

不饱和流动和饱和流动的演变可以得出结论, 环境和

机械负荷导致黏结剂从聚集体表面剥离并且因此使得

亲水聚集体暴露于水, 导致水的毛细吸收.
在水合玄武岩浆气泡生长期间, Baker等人[88]利用

快速SR-CT技术, 测量了气泡的大小和墙壁厚度分布

以及连通性, 并计算渗透率和拉伸强度, 时间分辨率

1 s. 结果表明在囊泡形成的瞬间玄武岩最易破坏, 大

约10 s后, 渗透率的增加可能降低喷发的风险.

图 11 (网络版彩图)Al微波烧结过程中热失控现象动态表征[81]

Figure 11 (Color online) The phenomenon of thermal runaway in aluminum microwave sintering [81].
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时间分辨X射线衍射可达到皮秒级时间分辨率,
可用于观察激光激发InSb晶体中脉冲产生的相干声子

的散射. Lindenberg等人[89]使用ALS同步辐射中的弯曲

磁束线产生的光谱能量高达10 keV的广谱光进行实

验, 时间分辨率3 ps, 观察到的频率和阻尼率与基于动

力学衍射理论的模型与激光诱导应变分布的解析解相

吻合.
Liu等人[90]利用时间分辨同步辐射X射线衍射技

术研究了非晶硒的高压行为, 时间分辨率120 ms. 观察

到两步动态结晶过程, 其中单斜晶相从非晶硒结晶并

逐渐转变为三角相, 由此解释了先前观察到的材料在

压力下导电性的异常变化. 该元素系统的结晶涉及局

部拓扑波动并导致异常的压力引起的体积膨胀. 转变

涉及的相的亚稳定性解释了这种现象(图12).
(3) 在电化学能源材料领域. Manke等人[91]将原位

中子断层扫描应用于聚合物电解质膜燃料电池堆, 用

于液体水附聚物的逐个细胞检测, 时间分辨率10–60 s.
分别分析了相应阳极和阴极流场中的水分分布, 研究

了膜厚度的影响以及电渗阻力和从阴极到阳极的反向

扩散对水分布的影响, 解决了众所周知的长多层单元

中最外层单元的异常行为的工程问题.
Lanz等人[92]使用时间分辨率30 s的中照相技术研

究了棱柱形锂离子电池, 型号ICP-340848(Renata AG,
Switzerland). 测量结果显示, 在第一次充电和固体电

解质界面形成后, 最初存在于电池中的过量电解质被

消耗. 锂离子电池在第一次充电/放电循环过程中的原

位中子照相显示这种过量电解质的置换是由电极组件

的体积变化以及第一次充电循环中气体的释放引

起的.
Tötzke等人[93]提出了一种新型检测系统, 旨在满

足燃料电池研究的特定需求. 通过优化的gadox闪烁器

实现了最佳25 μm的高空间分辨率, 并由4096×4097像
素CCD相机提供了61.4 mm×61.4 mm的大视场. 该装

置确保了对各种尺寸的燃料电池的极大适应性以及最

佳的空间分辨率. 文章通过DMFC和PEMFC中的原位

动态水输运研究, 展示了该实验系统的表征能力.
Schröder等人[94]通过组合的高分辨率中子射线照

相术和局部解析的电流分布测量对甲醇燃料电池

(DMFC)中的电流和流体分布进行原位调查. 使用的中

子射线照相装置允许在整个测试单元区域内高达

70 μm的高空间分辨率. 可以观察到阴极流场通道中

的局部水滴形成. 阴极浸水过程中强烈不均匀的电流

分布导致性能损失高达初始值的30%. 在低电流密度

下可观察到单个CO2气泡.
基于中子的实验方法, 具有对轻元素敏感、穿透

能力强的优势, 然而通量问题将其时间分辨率限制在

了10 s量级. 基于高亮度同步辐射光源的实验方法则

可以实现毫秒量级的动态表征, 利用脉冲束团时间结

构, 时间分辨率甚至可以达到皮秒量级. 时间分辨的

动态内部力学表征手段, 使得对力学行为的研究不再

局限于初状态和末状态的离线表征, 实现了对内部力

学行为的原位在线跟踪.

3 趋势和挑战

综上所述, 基于先进光源的实验技术近年来已被

应用于复合材料断裂机理、高温拉伸性能、合金疲劳

失效、电极材料性能等材料损伤失效领域的力学研

究, 取得了一系列利用传统实验方法难以获得的研究

图 12 (网络版彩图)样品在10.7 GPa高压加载下不同角度
下的三维结构[90]

Figure 12 (Color online) Snapshot from the 3D imaging movie of a
Se sample in a DAC at 10.7 GPa at various viewing angles [90].
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成果. 然而, 想要从根本上理解材料失效破坏机理, 解
决断裂力学瓶颈难题, 仍然存在困难和挑战. 本章将从

揭示材料失效破坏机理对内部在线实验的需求出发,
分析目前先进光源内部力学实验面临的挑战, 并探讨

其进一步发展方向.
材料的失效破坏从本质上看是其内部微观损伤不

断累积的过程. 如图13所示, 材料在破坏之前经历了微

裂纹萌生扩展、裂纹失稳扩展、宏观断裂失效等过

程. 在微裂纹萌生扩展过程中, 材料内部微区随机存在

的微小缺陷在外载作用下演化为微裂纹并扩展、桥

接; 在瞬态失稳扩展过程中, 裂纹快速延伸, 从内部贯

穿至表面, 最终导致了材料宏观可见的失效和破坏. 因
此要全面准确地理解材料失效破坏深层次机制, 必须

能够对其内部力学过程进行高时空分辨的实时、全场

和精确的表征.
综合利用中子源强穿透和同步辐射光源高时空分

辨的优势, 有望实现内部力学过程进行实时、全场和

精确表征. 通过第2节中的整理, 目前先进光源内部力

学实验的时、空分辨率如表1所示.
可以看出, 同步辐射光源虽然可以实现纳米尺

度、皮秒量级的在线实验表征, 然而其穿透深度仅在

毫米量级, 仅能实现材料级的实验表征; 中子可穿透

厘米甚至更大尺寸的构件样品, 但空间分辨率一般低

于微米尺度, 在亚毫米量级, 时间分辨率往往在分钟

量级甚至更长. 由此可见, 目前的实验方法无法同时

满足穿透深度、时间分辨和空间分辨的实验需求, 要

从根本上理解材料失效破坏机理, 需要基于同步辐射

和中子的不同穿透深度, 在材料级和构件级研究中分

别进一步将现有实验技术向高时空分辨推进. 根据中

子和同步辐射自身的优势和特点, 我们认为较为可行

的方法路线如图14所示, 主要包括以下三方面内容:
(1) 通过利用自由电子激光, 发展成像新技术, 建

立数据反演新方法等方式, 进一步挑战同步辐射技术

的时空分辨率极限, 为从更细微尺度和更深层次理解

材料失效提供实验手段. 自由电子激光作为第四代光

源, 亮度更高, 脉冲更短, 为开展更高时间分辨的内部

力学行为研究提供了光源基础. 同时还需要开展成像

原理与方法学研究, 进一步接近甚至突破时空分辨极

限, 将同步辐射材料级实验研究向更小尺度和更快过

程推进. 另一方面, 实验表征结果还受到光束、探测

器、环境干扰等复杂因素的影响. 因此需要发展相关

的数据反演方法, 通过改善衬度、信噪比等参数提高

表征精度.
(2) 通过利用先进散裂中子源、发展实验新方

法、应力解析新技术等方式, 建立更高时空分辨率的

中子实验方案, 从而填补中子和同步辐射实验之间的

时空分辨率鸿沟. 基于中子源的表征方法, 其时间分

辨受限于中子通量, 将X射线成像领域低通量成像等

方法及相关数据反演方法推广应用到中子领域, 是在

现有中子源基础上提高时间分辨率的有效途径. 另一

方面, 中子与X射线波长相近, 空间分辨率却比X射线

成像低约3个量级. 利用中子透射能谱的丰富信息, 开

图 13 (网络版彩图)失效破坏过程内部力学行为研究示意
图
Figure 13 (Color online) The diagram of internal mechanical
behavior research in fracture process.

表 1 基于先进光源实验方法时空分辨及穿透深度

Table 1 The spatial resolution, time resolution and penetration depth
of experimental techniques based on advanced light sources

实验方法 空间分辨 时间分辨 穿透深度

同步辐射光源 纳米–微米 皮秒–秒 毫米

中子源 数十微米–毫米 数十秒–小时 厘米

图 14 基于先进光源材料失效破坏过程研究路线示意图
Figure 14 The research course of fracture process based on advanced
light sources.
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展中子成像新原理与新实验方法研究是发展基于中子

的内部力学行为实验的关键挑战.
(3) 利用跨尺度模拟和深度学习, 建立中子构件级

实验和同步辐射材料级实验之间的桥梁. 一方面, 以中

子构件级实验结果作为边界条件, 对微纳尺度失效破

坏机理进行数值模拟; 另一方面, 将X射线材料级实验

对内部力学行为的表征作为大尺寸构件的子区, 作为

大尺度上的力学行为模拟的初值. 进一步利用深度学

习方法, 以大量中子构件级实验和同步辐射材料级实

验为基础建立数据库, 从而探究跨尺度映射关系.
基于先进光源的内部力学行为三维实验为解决材

料损伤失效问题带来了新的进展. 本文从空间和时间

两个尺度对基于先进光源的内部力学行为研究现状进

行了整理和综述, 并对进一步发展所面临的挑战进行

了讨论. 随着实验理论和实验方法研究的发展, 我们

有理由相信基于先进光源的实验方法必将逐步完善,
在解决材料失效破坏这一断裂力学瓶颈难题上发挥决

定性的作用, 并展现出更为广阔的应用前景和潜力.
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Experimental research of inside mechanical behavior based
on advanced light source

XU Feng* & HU XiaoFang
CAS Key Laboratory of Mechanical Behavior and Design of Materials, Department of Modern Mechanics, School of Engineering

Science, University of Science and Technology of China, Hefei 230027, China

Failure of key materials is a significant problem in various important engineering fields including aerospace, bridge,
architecture, military-industrial, and high-speed train, etc. Materials failure and fracture are the fundamental causes of
many engineering disasters and safety accidents. As we all know, visible macroscopic material failure is determined by
the internal microscopic mechanical behavior which can not be directly observed. Therefore, precise experimental
observation and research of internal microscopic mechanical behavior are the important foundation for revealing the
mechanisms of materials failure and fracture. Conventional experimental techniques based on ultrasonic, visible light,
electromagnetism, etc., are unavailable for direct observation with high resolution of internal mechanical behavior.
Fortunately, the development of advanced light sources including synchrotron radiation and neutron source in recent
years makes it possible to conduct in situ experimental research of materials inside failure processes. Both domestic and
overseas research works of internal mechanical behavior experiments on the basis of advanced light sources are reviewed
in this manuscript in two aspects of space and time. In spatial scale, the research works are organized into three scales of
millimeter and micrometer, micrometer and sub-micrometer, nanometer according to spatial resolution. As for time scale,
the research works are divided into static and quasi-static tests, and dynamic tests according to time resolution. At last,
the challenges of experimental methods for internal observation in solving the problem of material failure and fracture
are analyzed. And the development tendency of internal mechanical behavior experimental theories, methods and
techniques based on advanced light sources are also discussed.

advanced light source, material fracture, internal mechanical behavior, synchrotron radiation light source,
neutron source
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