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摘　要　全面深入研究金属凝固过程中组织和缺陷的演变规律是优化材料成分与制备工艺，提高材料综合性能的关键。作为一种通

用型、高精尖、无损定量研究方法，同步辐射Ｘ射线因其具有高通量、高时空分辨率等特点，在金属凝固过程的研究中得到了广泛应

用。综述了国内外基于同步辐射成像技术开展金属凝固过程的研究进展，涉及金属凝固原位研究用装置建设与技术开发，以及针对

各类金属材料如铝合金、镁合金、高温合金等的凝固研究进展，重点关注凝固过程的组织演变、外加物理场（如电场、磁场、超声场）作

用下的金属凝固行为，并阐述了同步辐射原位成像技术在凝固过程数值模型研究中起到的重要作用。最后，对未来的研究方向进行

了展望。
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　　金属材料一般具有强度高、延展性好、导电和传热

性能好等特点，广泛应用于航空航天、交通运输、电子信

息及生物医疗等领域。凝固是大多数金属材料成形制

备的重要环节，其中，铸造、焊接和增材制造等各种金属

加工过程均涉及到金属的熔化及凝固过程。凝固组织

是连接金属成分和性能的关键桥梁。因此，通过探究金

属凝固过程中晶体的形核及生长演变、溶质分布、界面

推移、金属间化合物的生成与演变，以及缺陷（如缩松、
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缩孔、夹杂、溶质偏析等）的形成与演化，对材料组织结

构的精确设计和调控、建立成分凝固组织结构综合性

能的模型、优化材料的综合性能具有重要意义。

金属凝固组织具有不透明性，且凝固过程大多发生

在高温环境中，因此实时观察金属凝固过程微观结构的

变化极具挑战性。虽然通过传统的金相显微镜、扫描电

镜及透射电镜等工具可观察特定条件下快速淬火保留

下的显微组织，通过推敲准原位的组织变化过程来获得

金属凝固组织演变规律，但过程繁琐、耗时，且难以准确

获取任意时刻的金属凝固组织状态。电镜仅能获取试

样（近）表面的信息，而材料中微观结构大多呈现复杂三

维形态。此外，淬火本身带来的影响也无法消除。

随着科技进步以及Ｘ射线成像技术的出现，尤其

是第三代同步辐射Ｘ射线成像及断层扫描技术的形成

和发展，为金属凝固过程的三维及四维观察提供了重要

的技术支撑［１２］。将各类凝固装置、多场发生装置及各

类金属成形（增材制造、焊接等）等用户自主开发的原位

设备与同步辐射Ｘ射线成像技术相结合，可在微米级

分辨率的基础上，获得毫米乃至厘米级宏观试样凝固过

程微观结构演变的高通量数据，从而为金属材料的凝固

制备过程中各类复杂组织演化机理的揭示，以及各类复

杂凝固物理模型和数值算法的开发与完善提供了重要

的数据支撑。

本研究综述了近些年国内外研究者基于同步辐射

成像技术开展金属材料凝固过程的研究工作，重点针对

金属凝固过程的组织演变规律进行了阐述，最终对同步

辐射原位成像技术在金属凝固过程中的发展方向进行

了展望，旨在为后续研究工作提供参考。

１　基于同步辐射成像技术的凝固组织演变

１．１　晶体的形核及生长

金属的凝固过程大多处于远离平衡条件下，当凝固

参数改变时，晶体的形核及生长也呈现不同的状态。其

中，枝晶是最为常见的晶体形态，晶体以树枝状分布，大

多呈现海藻状、柱状及等轴状等。枝晶的形态和取向不

但与材料的性能密切相关，其形成和生长过程还具有较

高的理论研究价值。对于该过程的影响因素主要分为

两方面，一方面为外因，对于大多数金属材料，凝固过程

中组织形成对温度梯度、冷却速度、变质剂及合金元素

等方面的变化较为敏感；另一方面为内因，对于各向异

性材料，材料自身的晶体结构和择优取向也会影响其最

终晶体形态。但是由于晶体的形核和长大处于动态变

化过程，且大多呈现复杂的三维形貌，常规的试验方法

无法表征凝固过程发生的晶体生长过程，同步辐射 Ｘ

射线技术为晶体的形核和生长过程的原位表征提供了

有效技术方法。

　　温度梯度是枝晶形核及生长的重要影响因素之一，

合金凝固过程中自然对流的存在显著影响液相传热传

质过程，进而影响晶体的形核和生长行为。ＴＡＮＧＹ

等［３］针对不同合金利用同步辐射Ｘ射线二维成像技术

研究了不同温度梯度下的定向凝固行为。图１为 Ａｌ

Ｃｕ合金及镍基高温合金中不同温度梯度下枝晶的演

变。通过图１ａ的试验装置对枝晶进行了定量分析，发

现晶粒在间歇性形核后呈现周期性的枝晶生长，这与凝

固前溶质浓度的振荡有关。为进一步澄清凝固过程中

（ａ）同步辐射Ｘ射线试验装置示意图 （ｂ）枝晶演变试验原理图 （ｃ）温度梯度犌＝３０Ｋ／ｃｍ下枝晶的形核及生长

（ｄ）温度梯度犌＝６０Ｋ／ｃｍ下枝晶的形核及生长 （ｅ）垂直于铸造方向的枝晶间元素偏析 （ｆ）单晶镍基高温合金枝晶结构演变

图１　ＡｌＣｕ合金及镍基高温合金中不同温度梯度下枝晶的演变
［３５］

Ｆｉｇ．１　ＤｅｎｄｒｉｔｉｃｅｖｏｌｕｔｉｏｎｉｎＡｌＣｕａｌｌｏｙｓａｎｄＮｉｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔｓ
［３５］
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枝晶从形核到长大三维结构的变化。ＣＡＩＢ等
［４］通过

同步辐射Ｘ射线４Ｄ层析成像技术，分析了温度梯度阶

段从胞状到柱状枝晶形态的转变以及后续柱状枝晶的

生长过程，发现了影响凝固组织的相关机制，如枝晶破碎

和断裂等，研究结果为金属材料的定向凝固模型的验证

提供了新的试验数据。同时，在单晶镍基高温合金枝晶

演变的研究中也得到了类似的结果［５］，见图１ｅ和图１ｆ。

　　通过控制金属凝固过程中的冷却速率可直接影响

材料的组织状态。在较高的冷速下，热扩散作用促进了

枝晶的生长，通常形成一次和二次枝晶结构；而在较低

冷速下，枝晶的形态由溶质扩散决定，但枝晶结构的形

成与演化机理仍不清晰。因此，国内外研究者基于同步

辐射Ｘ射线技术，开展了不同冷速条件下枝晶三维结

构演化的定量研究。ＡＺＥＥＭ ＭＡ等
［６］利用同步辐射

Ｘ射线技术，针对镍基、铁基和钴基合金，在０．０５℃／ｓ

的较慢冷速条件下针对三维枝晶形态演变开展了相关

研究，见图２。对于 ＭｇＳｎ合金，研究发现在３℃／ｍｉｎ

的较慢冷却速率下，晶粒只在试样壁附近形核，而在１２

℃／ｍｉｎ的较高冷却速率下，晶粒的形核是表面／中心混

合形核［７］。ＣＡＳＡＲＩＤ等
［８］和ＷＡＮＧＹＢ等

［９］也分别

针对 ＭｇＮｄＧｄＺｎＺｒ合金和 Ｍｇ６Ｇｄ（质量分数，下

同）合金原位观察并量化了不同冷速条件下枝晶的形成

及优先生长方向，发现在高冷却速率（＞１℃／ｓ）下，枝

晶以等轴状为主，当冷却速率在０．５～１℃／ｓ范围内时，

枝晶发生等轴状向柱状转变，当冷却速率低于０．３℃／ｓ

时，柱状枝晶生长方向从晶轴向热梯度方向逐渐旋转。

上述成果为研究金属凝固过程中晶体三维结构演变动

力学提供了支撑。

（ａ）高温环境试验装置示意图 （ｂ）Ｃｏ合金凝固过程三维枝晶演变

（ｃ）δＦｅ、αＮｉ枝晶生长及三维形貌演变 （ｄ）Ｎｉ１４Ｈｆ、Ｆｅ１１Ｈｆ和Ｃｏ１８Ｈｆ合金在０．０５℃／ｓ的冷却速率下枝晶形貌三维演变

图２　Ｆｅ基、Ｎｉ基、Ｃｏ基合金在０．０５℃／ｓ冷却速率下凝固过程中枝晶三维形态演变
［６］

Ｆｉｇ．２　３ＤｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆＦｅｂａｓｅｄ，ＮｉｂａｓｅｄａｎｄＣｏｂａｓｅｄａｌｌｏｙｓｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎａｔｃｏｏｌｉｎｇｒａｔｅｏｆ０．０５℃／ｓ
［６］

　　在液态金属结晶前，加入变质剂可使金属液中形成

大量分散的非自发晶核，从而获得细小晶粒。基于同步

辐射Ｘ射线成像技术可对微观组织的形核长大进行原

位实时观察，进而揭示变质剂对组织的影响。ＣＨＡＴ

ＣＨＡＲＩＴＫ等
［１０］通过Ｓｐｒｉｎｇ８同步辐射试验装置，结

合其自主研发的凝固环境，原位观察了添加 Ｍｇ后球墨

铸铁的微观组织演变。图３为球墨铸铁中石墨球的三

维形态演变及镁合金晶粒生长。研究发现，在短时间内

观察到石墨球形核后漂浮并被奥氏体枝晶吞噬，石墨球

的形核和吞噬顺序导致了其二次成核，并决定了凝固组

织中石墨球的数量和大小，见图３ａ。同时，添加 Ｍｇ还

改善了石墨球的数量、密度和分布，见图３ｂ。国外有研

究［１１１４］不仅利用同步辐射Ｘ射线４Ｄ成像技术对球墨

铸铁中石墨球的形态及形核、生长速率进行了量化研

究，还基于原位观察结果建立了预测石墨球生长模型和

包含碳扩散力学耦合有限元模型，证实了通过奥氏体

壳的液化开裂和随后的局部生长形成突起的试验假设，

见图３ｃ和图３ｄ。

　　通过变质剂可调控金属材料的显微组织，异质颗粒

的加入亦可对晶粒细化起到重要的作用。ＧＵＯＥＹ

等［１５］利用同步辐射原位４Ｄ成像技术，研究了ＳｉＣ纳米

颗粒对 Ｍｇ２５Ｚｎ７Ａｌ合金中αＭｇ晶粒形核及演化的
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影响，重点考察了异质颗粒ＳｉＣ对枝晶晶粒形态及尺寸

分布等方面的影响，见图３ｅ～图３ｇ。研究表明，纳米颗

粒ＳｉＣ促进了 Ｍｇ２５Ｚｎ７Ａｌ合金的晶粒形核，随着纳

米颗粒的加入，晶粒数量不断增多，平均晶粒尺寸逐渐

减小。同时，ＳｉＣ纳米颗粒的添加改变了枝晶的生长形

态，使其从树枝状转变为类藻状结构超分支状，具有更

多的侧枝分裂尖端，这是由于ＳｉＣ降低了溶质扩散系

数，限制了溶质元素的再分配，增加了枝晶尖端的合金

元素浓度（特别是Ｚｎ），最终导致了高度分叉的类藻状

超分支的晶粒形态。

（ａ）石墨球三维重构切片 （ｂ）添加镁对球墨铸铁中石墨球形核及生长的影响

（ｃ）石墨球形态演变 （ｄ）碳浓度场变化

（ｅ）不含纳米颗粒合金对 Ｍｇ２５Ｚｎ７Ａｌ合金的晶粒形核的影响（冷却速度为３℃／ｍｉｎ）

（ｆ）含纳米颗粒合金对 Ｍｇ２５Ｚｎ７Ａｌ合金的晶粒形核的影响（冷却速度为３℃／ｍｉｎ） （ｇ）有无纳米颗粒的 Ｍｇ２５Ｚｎ７Ａｌ合金凝固过程中晶粒

尺寸分布（冷却速度为３℃／ｍｉｎ）

图３　球墨铸铁中石墨球三维形态演变及镁合金晶粒生长
［１０１１，１５］

Ｆｉｇ．３　３Ｄｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｅｖｏｌｕｔｉｏｎｉｎｎｏｄｕｌａｒｃａｓｔｉｒｏｎａｎｄｇｒａｉｎｇｒｏｗｔｈｏｆｍａｇｎｅｓｉｕｍａｌｌｏｙ
［１０１１，１５］

　　在凝固过程中，枝晶的生长方向和形态的各向异性

通常取决于溶质元素和基体组分，对以 Ｍｇ为代表的密

排六方结构而言，最终力学性能通常在不同的晶体方向

上表现出差异［１６］。因此，阐明溶质元素的种类及含量

对 枝 晶 微 观 结 构 的 影 响 和 潜 在 机 制 十 分 关 键。

ＷＡＮＧＭＹ等
［１７２０］最先基于相场法及同步辐射Ｘ射

线ＣＴ成像技术，证明了在凝固过程中密排六方αＭｇ

枝晶呈现不同形态，为预测合金凝固过程中枝晶结构演

变提供了新的思路。在此基础上，ＹＡＮＧ Ｍ 等
［２１］、

ＤＵＪＬ等
［２２］针对镁合金中不同元素种类对枝晶的影响

开展了进一步研究。图４为不同元素种类及含量对枝

晶的影响。可以看出，随着Ｚｎ含量增加，ＭｇＺｎ合金的

枝晶形态由１８个枝晶分支结构转变为１２个分支结构，

即发生枝晶取向转变行为（ＤｅｎｄｒｉｔｅＯｒｉｅｎｔａｔｉｏｎＴｒａｎ

ｓｉｔｉｏｎ，ＤＯＴ）。同时，利用三维相场方法，通过优化基

于球面谐波的各向异性函数中相关参数，成功模拟了镁
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合金枝晶的ＤＯＴ行为，见图４ｅ。对于相同元素不同含

量的影响，ＹＡＳＵＤＡ Ｈ 等
［２３］对 Ａｌ狓Ｃｕ合金（狓＝５、

１０、１５，％）凝固过程进行了原位观察。结果表明，Ｃｕ含

量为１５％和１０％的枝晶臂经常出现形核和破碎现象，

（ａ）Ｍｇ３０Ｓｎ合金中的 （ｂ）Ｍｇ２５Ａｌ合金中的 （ｃ）Ｍｇ１０Ｂａ合金中的 （ｄ）Ｍｇ２０Ｙ合金中的

三维枝晶形态 三维枝晶形态 三维枝晶形态 三维枝晶形态

（ｅ）枝晶取向转变行为的三维相场模拟

图４　不同元素种类及含量对枝晶的影响
［２１２２］

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｌｅｍｅｎｔｔｙｐｅｓａｎｄｃｏｎｔｅｎｔｓｏｎｄｅｎｄｒｉｔｅ
［２１２２］

而Ｃｕ含量为５％的合金中则很少出现。

１．２　晶体的粗化

针对大多数存在一定凝固区间的金属材料，在凝固

过程中往往会形成固／液共存的糊状晶区，在该区域中

枝晶组织发生粗化不可避免。枝晶粗化对材料的力学

性能产生重要影响，如ＡｌＳｉ合金的抗拉强度随着二次

枝晶臂间距的减小而增加［２４］。同时，该现象不仅涉及

到热力学、统计学、动力学及几何学等多学科交叉，还对

凝固理论研究和工程应用至关重要。因此，国内外研究

者通过理论分析、数值模拟和试验验证开展了大量研

究，探究连续冷却及等温凝固时的枝晶粗化规律。

枝晶粗化通常是由界面自由能所驱动而发生的过

程，温度的变化是较为敏感的因素。ＴＥＲＺＩＳ等
［２５］采

用同步辐射Ｘ射线原位ＣＴ技术，研究了Ａｌ１０Ｃｕ合金

在５７０℃等温条件下枝晶的粗化过程，见图５，并揭示

了合金枝晶臂粗化的３种机制，分别为小枝晶臂的熔合

与合并、枝晶间凹部向尖端移动以及枝晶尖端液滴的聚

结。ＦＩＦＥＪＬ等
［２６］通过同步辐射Ｘ射线成像技术对

ＡｌＣｕ合金枝晶组织的等温粗化动力学进行了研究，见

图６，并从试验方面对ＭＡＲＳＨＳＰ等
［２７］提出的枝晶臂

的几何形状会对其他枝晶臂的凝固或熔化动力学产生

影响的观点进行了验证。ＧＵＯＥＹ等
［２８２９］原位观察

了 ＭｇＺｎ合金等温过程中小枝晶臂熔化及相邻枝晶臂

合并的两种粗化机制，见图７。三维定量化数据研究表

明，冷速对于 Ｍｇ２５Ｚｎ合金的等温粗化速率影响较小，

但对于 Ｍｇ３８Ｚｎ合金却有较大影响。在重力引起的自

然对流是否对枝晶臂的熔断研究方面，ＣＯＯＬＴ等
［３０］

在国际空间站微重力条件下针对 ＭｇＺｎ合金开展了糊
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状区的等温试验，见图８，发现在没有对流的等温条件

下，枝晶臂的熔断现象依旧存在。

　　除了等温条件下枝晶的粗化外，在凝固过程中也存

在着枝晶粗化的现象，ＬＩＭＯＤＩＮＮ等
［３１］通过同步辐

（ａ）狋０ （ｂ）狋０＋ （ｃ）狋０＋ （ｄ）狋０＋ （ｅ）狋０＋ （ｆ）狋０ （ｇ）狋０＋ （ｈ）狋０＋ （ｉ）狋０＋ （ｊ）狋０ （ｋ）狋０＋ （ｌ）狋０＋

１．１ｍｉｎ ２．２ｍｉｎ ３．３ｍｉｎ ４．４ｍｉｎ ３．３ｍｉｎ ６．５ｍｉｎ ９．８ｍｉｎ ３．３ｍｉｎ ６．５ｍｉｎ

枝晶臂熔化 枝晶臂迁移 枝晶臂结合

图５　ＡｌＣｕ合金枝晶臂等温粗化
［２５］

Ｆｉｇ．５　ＩｓｏｔｈｅｒｍａｌｃｏａｒｓｅｍｉｎｇｏｆＡｌＣｕｄｅｎｄｒｉｔｅａｒｍ
［２５］

（ａ）犞ｆｓ＝３５％，犛ｖ－１＝３５μｍ （ｂ）犞ｆｓ＝３５％，犛ｖ－１＝５５μｍ （ｃ）犞ｆｓ＝７７％，犛ｖ－１＝３５μｍ （ｄ）犞ｆｓ＝７７％，犛ｖ－１＝５５μｍ

图６　ＡｌＣｕ合金等温粗化过程中固相占比（犞ｆｓ为固相体积分数，犛ｖ
－１为单位体积反表面积）［２６］

Ｆｉｇ．６　ＳｏｌｉｄｆｒａｃｔｉｏｎｏｆＡｌＣｕａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｉｓｏｔｈｅｒｍａｌｃｏａｒｓｅｎｉｎｇ
［２６］

（ａ）０ｓ （ｂ）１１６６ｓ （ｃ）２６５０ｓ （ｄ）图７ａ放大 （ｅ）图７ｂ放大 （ｆ）图７ｃ放大

图７　ＭｇＺｎ合金在４９０℃等温粗化过程中αＭｇ的枝晶演化
［２８］

Ｆｉｇ．７　ＤｅｎｄｒｉｔｅｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆαＭｇｉｎＭｇＺｎａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｉｓｏｔｈｅｒｍａｌｃｏａｒｓｅｎｉｎｇａｔ４９０℃
［２８］

（ａ）１０ｍｉｎ （ｂ）５．５ｈ （ｃ）２７ｈ （ｄ）４８ｈ

图８　ＰｂＳｎ合金粗化不同时间后晶体结构
［２９］

Ｆｉｇ．８　ＣｒｙｓｔａｌｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆＰｂＳｎａｌｌｏｙａｆｔｅｒｃｏａｒｓｅｎｉｎｇｆｏｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅ
［２９］

射Ｘ射线断层扫描成像技术研究了Ａｌ１０Ｃｕ合金冷却

凝固过程中枝晶的粗化，见图９。该合金凝固后形成粗

大的枝晶组织，并随着温度变化，固液界面比表面积和

固相局部曲率均不断变化。ＳＵＮＹ等
［３２］采用同步辐

射Ｘ射线技术对不同保温时刻的ＡｌＣｕ合金中枝晶的比

表面积进行了分析。定量研究表明，比表面积归一化后

的主曲率分布基本相同，表现出自相似的特征，见图１０。

其中，正值表示固相内的体素，负值表示液相内的体素。
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（ａ）１６３ｓ，６２６℃ （ｂ）３８４ｓ，６１５℃ （ｃ）６０３ｓ，６０４℃ （ｄ）１１０４ｓ，５７９℃

图９　Ａｌ１０Ｃｕ合金冷却凝固过程中枝晶的粗化
［３１］

Ｆｉｇ．９　ＤｅｎｄｒｉｔｅｃｏａｒｓｅｎｉｎｇｏｆＡｌ１０Ｃｕａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｃｏｏｌｉｎｇａｎｄｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［３１］

（ａ）二维切片三维图 （ｂ）狓平面切片放大图 （ｃ）狔平面切片放大图 （ｄ）狕平面切片放大图

图１０　基于数据切片分析的ＡｌＣｕ合金冷却过程枝晶的粗化
［３２］

Ｆｉｇ．１０　ＤｅｎｄｒｉｔｅｃｏａｒｓｅｎｉｎｇｏｆＡｌＣｕａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｃｏｏｌｉｎｇｂａｓｅｄｏｎｓｌｉｃｅａｎａｌｙｓｉｓ
［３２］

　　在试验表征的基础上，研究者通过物理模型及理论

的数值模拟技术，研究了枝晶粗化及重熔时枝晶臂的熔

断机制。ＺＨＡＮＧＱＹ等
［３３］、ＺＨＵ ＭＦ等

［３４］采用包

含熔化／凝固机制的元胞自动机模型模拟了 ＳＣＮ

２ＡＣＥ合金在糊状区等温过程枝晶的粗化。图１１为通

过浓度场展示的模拟结果。可以看出，保温时间越长，

枝晶的粗化效果越明显。ＮＥＵＭＡＮＮＨＥＹＭＥ Ｈ

等［３５］和 ＷＥＳＮＥＲ等
［３６］通过相场法对枝晶熔断过程

进行了模拟，并与同步辐射Ｘ射线成像的观察结果进

行对比，验证了模拟的准确性。相比试验表征，数值模

拟可更加全面地讨论动力学、热力学、温度场及流场等

综合因素的影响，同时试验结果也为物理模型的建立提

供了参数支撑及结果验证。因此，同步辐射原位成像揭

示的晶体、缺陷演变行为和组织的模拟研究可为开展铸

（ａ）０ｓ

（ｂ）１８０ｓ

（ｃ）５５０ｓ

图１１　ＳＣＮ２．０ＡＣＥ合金枝晶粗化过程的数值模拟
［３３］

Ｆｉｇ．１１　Ｎｕｍｅｒｉｃａｌｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｏｎｄｅｎｄｒｉｔｅｃｏａｒｓｅｎｉｎｇ

ｏｆＳＣＮ２．０％ＡＣＦａｌｌｏｙ
［３３］

造过程的组织形成与演化研究提供新视角。

１．３　金属间化合物的演变

不同合金熔体在凝固过程中会析出多种金属间化

合物，如 Ａｌ６Ｍｎ、Ｓｎ４Ｎｉ、Ａｌ３Ｎｉ、Ａｌ２Ｃｕ、Ｃｕ６Ｓｎ５、Ｍｇ２Ｓｉ

等，金属间化合物的形貌与凝固条件有关，是影响合金

力学性能的重要因素［３７３９］。在材料加工和使用过程中，

金属间化合物处易产生应力集中，进而影响合金的强韧

性。因此，了解和控制其在凝固过程中成核和生长特征

具有重要意义。然而，通过淬火和深腐蚀等传统方法进

行的非原位试验不能完全揭示金属间化合物的演变机

理，特别是针对熔体中相互重叠的金属间化合物更加困

难。近年来，研究者开始基于同步辐射Ｘ射线成像技

术原位研究金属间化合物的生长行为。

在高温状态下，不同金属之间冶金结合常常伴随着

金属间化合物的形成，因而揭示界面处金属间化合物的

形成及生长机理是控制合金组织的关键因素。通过原

位同步辐射Ｘ射线成像技术，可全面、清晰地观察到界

面反应的全过程。ＳＡＬＬＥＨ ＭＡＡＭ 等
［４０］基于同步

辐射Ｘ射线成像技术原位观察了固态Ｃｕ／液态Ｓｎ之

间的界面反应。图１２为润湿反应过程中Ｓｎ０．７Ｃｕ／Ｃｕ

界面间金属化合物的形成。可以看出，当温度达到２４４

℃时，液态Ｓｎ开始发生润湿反应，Ｃｕ在固液界面附近

溶解至焊料中，并促进了大量ηＣｕ６Ｓｎ５金属间化合物

的析 出，最终以 层状 形式 分 布。ＺＨＡＯ Ｎ 等
［４１］、

ＭＡＨＴ等
［４２］基于同步辐射 Ｘ射线技术分析了Ｓｎ／

Ｃｕ、ＳｎＡｇ／Ｃｕ焊接界面金属间化合物的生长及合并行

为。结果表明，金属间化合物的合并行为在焊接前期速
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（ａ）２４４℃，８２１ｓ （ｂ）２４４．３℃，８２２ｓ （ｃ）２４４．１℃，８２３ｓ （ｄ）２４３．２℃，８３２ｓ

图１２　润湿反应过程中Ｓｎ０．７Ｃｕ／Ｃｕ界面间金属间化合物的形成
［４０］

Ｆｉｇ．１２　ＦｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｂｅｔｗｅｅｎＳｎ０．７ＣｕａｎｄＣｕｉｎｔｅｒｆａｃｅｄｕｒｉｎｇｗｅｔｔｉｎｇｒｅａｃｔｉｏｎ
［４０］

度较快，随着Ｃｕ６Ｓｎ５晶粒的减少，合并速度逐渐降低，

这种合并行为的原因是 ＧｉｂｂｓＴｈｏｍｓｏｎ效应导致Ｃｕ

原子易在金属间化合物附近的晶粒发生扩散。

　　Ａｌ／Ｃｕ金属界面间也易形成复杂的金属间化合物，

ＣＡＯＦ等
［４３４５］原位研究了 Ａｌ／Ｃｕ界面元素的相互扩

散和微观组织的演化，Ａｌ和Ｃｕ元素在界面处相互扩

散，产生的浓度梯度会导致Ａｌ侧试样凝固形成的αＡｌ

枝晶向界面方向生长，并最终形成由αＡｌ枝晶、共晶结

构（αＡｌ＋Ａｌ２Ｃｕ）、Ａｌ２Ｃｕ和金属间化合物层组成的微

观组织。界面周围存在溶质过渡区，分别为Ⅰ（αＡｌ）、

Ⅱ（Ａｌ＋Ａｌ２Ｃｕ）、Ⅲ（Ａｌ２Ｃｕ）和Ⅳ（ＡｌＣｕ、Ａｌ３Ｃｕ４和

Ａｌ２Ｃｕ３），见图１３ａ和图１３ｂ。ＤＩＮＧＺＹ等
［４６４７］基于同

步辐射Ｘ射线原位观察了 Ａｌ３Ｎｉ在液／固界面的二维

形貌和生长行为，图１３ｃ和图１３ｄ为熔体层中不同饱和

度Ａｌ３Ｎｉ相的原位生长。结果表明，Ａｌ３Ｎｉ的形成时间

和形成机理与熔融层的饱和程度有关。

（ａ）熔化过程中Ａｌ／Ｃｕ金属间 （ｂ）凝固过程中Ａｌ／Ｃｕ金属间 （ｃ）凝固过程中Ａｌ／Ｎｉ固液界面 （ｄ）Ａｌ／Ｎｉ相原位生长

化合物层厚度变化 化合物厚度变化

图１３　熔化及凝固过程中液／固界面金属间化合物的生长
［４３，４６］

Ｆｉｇ．１３　Ｇｒｏｗｔｈｏｆｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓａｔｌｉｑｕｉｄ／ｓｏｌｉｄｉｎｔｅｒｆａｃｅｄｕｒｉｎｇｍｅｔｉｎｇａｎｄｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［４３，４６］

　　金属间化合物在生长过程中易形成不同的三维形

貌，通过同步辐射三维 ＣＴ技术可研究其形态演变。

ＬＵ ＷＱ等
［４８４９］针对ＡｌＮｉ金属间化合物进行了大量

研究。图１４为利用同步辐射ＣＴ技术表征了不同条件

下ＡｌＮｉ界面上金属间化合物三维形貌和生长机理，在

凝固过程中，界面处先形成层状的金属间化合物

Ａｌ３Ｎｉ２，其次是柱状和针状Ａｌ３Ｎｉ，见图１４ａ、图１４ｂ
［５０］。

同时，还对金属间化合物间的相互作用关系进行了研

究，由图１４ｃ～图１４ｇ分析可知
［５１５２］，两个重叠棒状的

Ａｌ３Ｎｉ晶体生长过程中相互作用主要分为３个阶段，分

别为螺旋位错驱动、生长受阻及恢复生长形成沟槽，并

在 ＡｌＭｎ合金中发现了类似的规律。ＺＨＡＯＹＬ

等［５３］基于同步辐射Ｘ射线成像技术对ＡｌＦｅ合金中相

的形成与演变进行了大量研究，通过同步辐射ＣＴ技术
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揭示了不同Ｆｅ含量（０．１％、０．５％和０．８％）的 ＡｌＭｇ

ＭｎＦｅ合 金 中 初 生 Ａｌ６ （ＦｅＭｎ）相 的 形 成 机 理。

ＳＯＮＧＺＨ等
［５４］通过同步辐射Ｘ射线断层扫描成像技

术，研究了Ａｌ５Ｆｅ合金凝固过程中Ａｌ１３Ｆｅ４金属间化合

物的形核和生长动力学，并为其形成机理提供了新的见

解。研究表明，Ａｌ１３Ｆｅ４晶体生长形状多样，主要包括板

状、六边形格状、阶梯状和犞 形等，见图１５。这主要取

决于该化合物的晶体结构及其对孪生的敏感性，以上研

究工作为深入理解金属间化合物相的形成及转变机制

提供了新的视角。

（ａ）初生Ａｌ３Ｎｉ晶体二维原位成像 （ｂ）重叠Ａｌ３Ｎｉ晶体在不同阶段的生长行为示意图

（ｃ）Ａｌ３Ｎｉ形貌，正视图 （ｄ）预共晶Ａｌ３Ｎｉ （ｅ）共晶Ａｌ３Ｎｉ （ｆ）过共晶和共晶Ａｌ３Ｎｉ （ｇ）过共晶Ａｌ３Ｎｉ

图１４　冷却凝固过程中金属间化合物的三维形貌
［５０５２］

Ｆｉｇ．１４　３Ｄｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｄｕｒｉｎｇｃｏｏｌｉｎｇａｎｄｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［５０５２］

（ａ）侧视图 （ｂ）俯视图 （ｃ）板状 （ｄ）梯状 （ｅ）六边形格状 （ｆ）犞 形

图１５　不同形态Ａｌ１３Ｆｅ４金属间化合物
［５４］

Ｆｉｇ．１５　Ａｌ１３Ｆｅ４ｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓ
［５４］

１．４　缺陷的形成与演化

为了减少或消除在铸造凝固过程中的缺陷，首先要

全面了解缺陷的形成过程，才能有针对性地提出应对措

施。然而，大多的试验方法通过切取铸锭的部分试样，

观察凝固最终状态的缺陷，无法准确反推缺陷的形成过

程。通过原位同步辐射Ｘ射线成像技术可实现凝固过

程的原位动态实时观测，为解决铸造过程的缺陷问题提

供了新的思路。

化学成分不均匀产生的偏析是铸件中不可避免的

缺陷之一，可以分为微观偏析和宏观偏析。在实际铸造

条件下，合金的凝固速度较快，原子得不到及时充分的

扩散，使得材料内部化学成分不均。ＢＯＧＮＯＡ等
［５５］

采用欧洲同步辐射装置（ＥＳＲＦ）的ＩＤ１９束流线对 Ａｌ

４Ｃｕ的定向凝固过程进行了原位观察，发现了固液界面

宏观形状在熔体中对流相互作用下不断演变，见图１６。

可见，流体流动引起的横向溶质偏析导致固液界面显著

变形。除了定性分析外，ＬＩＯＴＴＩＥ等
［５６］使用同步辐

射Ｘ射线成像技术与机器学习相结合，研究了 ＡｌＣｕ

合金凝固过程中合金成分、冷却速率和瞬时局部溶质浓

度的变化，见图１７。发现当固体分数为２％时，Ｃｕ含量

（ａ）４９ｍｉｎ （ｂ）５８ｍｉｎ

图１６　柱状凝固４９ｍｉｎ和５８ｍｉｎ后固液界面的图像及

溶质分布［５５］

Ｆｉｇ．１６　Ｓｏｌｉｄｌｉｑｕｉｄｉｎｔｅｒｆａｃｅａｎｄｓｏｌｕｔｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｆｔｅｒ

ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｆｏｒ４９ａｎｄ５８ｍｉｎ
［５５］
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从１０％增加到２５％，富溶质液体分数从３３％增加到

５７％；当固体分数为３％时，富溶质液体分数从３８％增

加到６９％。同时，溶质分布还对晶粒分布有较大影响，

ＪＩＡＹＷ 等
［５７］基于同步辐射Ｘ射线成像技术验证了固

液界面前溶质浓度分布不均，易使溶液中产生抑制形核

区和促进形核区，并对晶粒尺寸产生较大影响。

（ａ）Ａｌ１０Ｃｕ，犳Ｅ＝３３％ （ｂ）Ａｌ２５Ｃｕ，犳Ｅ＝５７％ （ｃ）Ａｌ１０Ｃｕ，犳Ｅ＝３８％ （ｄ）Ａｌ２５Ｃｕ，犳Ｅ＝６９％

图１７　Ａｌ１０Ｃｕ和Ａｌ２５Ｃｕ凝固过程中富铜液体的分数
［５６］

Ｆｉｇ．１７　ＦｒａｃｔｉｏｎｏｆＣｕｒｉｃｈｌｉｑｕｉｄｉｎＡｌ１０ＣｕａｎｄＡｌ２５Ｃｕａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［５６］

　　金属凝固过程中容易出现缩孔、裂纹等缺陷，由于

其无法通过后续加工完全消除，严重时铸锭将直接报

废，造成巨大的经济损失。合金（特别是铝合金、钢等）

中通常存在缩孔和氢气孔两种类型，缩孔主要是凝固收

缩时补液不足造成的，而氢气孔隙主要是凝固时空气夹

持和溶解氢气释放造成的。ＺＨＡＮＧＴＴ等
［５８５９］基于

同步辐射Ｘ射线技术对不同工艺参数（注射速度、凝固

压力）下的高压压铸（ＨｉｇｈＰｒｅｓｓｕｒｅＤｉｅＣａｓｔｉｎｇ，ＨＰ

ＤＣ）铸件进行了三维重建。图１８为ＡＥ４４镁合金高压

铸造铸件不同成因孔隙三维分布。孔隙根据形成机理

和形态（体积大小和球形）的不同，可分为４类，包括气

孔（体积小、形状圆）、气缩孔（体积较大、形态复杂）、净

缩孔（体积大、形态复杂）和岛缩孔（体积小、形态相对复

杂）。ＰＬＡＮＣＨＥＲＥ等
［６０］通过同步辐射Ｘ射线４Ｄ成

像技术跟踪了镍基高温合金中单个孔隙的形核及生长

过程，分析了不同冷却速度对孔隙形成的影响，见图

１９。研究表明，枝晶与孔隙的形成密切相关，并在局部

固相分数较高的密闭区域易出现缩孔。

（ａ）孔隙分布 （ｂ）气孔 （ｃ）气缩孔 （ｄ）净缩孔 （ｅ）岛缩孔

图１８　ＡＥ４４镁合金高压铸造铸件不同成因孔隙三维分布
［５８］

Ｆｉｇ．１８　３ＤｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｐｏｒｅｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｏｒｉｇｉｎｓｉｎＨＰＤＣＡＥ４４Ｍｇａｌｌｏｙ
［５８］

（ａ）０．５℃／ｓ下完全固化后孔隙分布 （ｂ）１℃／ｓ下完全固化后孔隙分布 （ｃ）１２２０℃ （ｄ）１２１０℃ （ｅ）１２００℃ （ｆ）１１９０℃

图１９　镍基高温合金凝固过程中孔隙的三维演化
［６０］

Ｆｉｇ．１９　３ＤｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｐｏｒｅｓｉｎＮｉｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［６０］

　　近年来，增材制造技术（ＡＭ）逐渐兴起。激光增材

制造技术主要是使用聚焦激光束将松散的粉末材料融

合在一起，逐层构建具有复杂特征的三维物体。然而，

对于增材过程动力学时间分辨率在１０－９～１０
－３ｓ之

间［６１６２］，常规的试验手段无法观察如此快速的变化过

程，瞬态机制（包括熔池动力学和缺陷形成）如何影响最

终产品的基本理解缺失，使该过程中缺陷不能得到有效

控制，生产零件无法达到理想的力学性能，进而出现过

早失效的问题。同步辐射Ｘ射线因其有高时空分辨率

和高通量的特点，可对零件进行快速成像，非常适合于
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研究缺陷形成机制、熔池形貌的演变及非平衡凝固行

为。

在试验研究方面，ＬＥＵＮＧＣＬＡ等
［６３］通过同步

辐射Ｘ射线成像技术与高保真多相模拟相结合，量化

了激光粉末床熔合（ＬａｓｅｒＰｏｗｄｅｒＢｅｄＦｕｓｉｏｎ，ＬＢＰＦ）

过程中孔隙度的变化。图２０和图２１分别为Ｉｎｃｏｎｅｌ

６２５增材制造过程中孔隙二维分布和三维分布，发现缩

孔的形成是由高温和高金属蒸气混合驱动造成的。在

其另一项研究［６４６５］中，通过同步Ｘ射线成像技术观察

到与缩孔相关的瞬态熔池动力学包括：①缩孔萌生，②

缩孔发展，③熔池恢复。其中，气孔率和飞溅与阶段②

和阶段③相关。液滴飞溅是由于缩孔反冲区崩溃，导致

在阶段（Ⅲ）中熔融颗粒团聚和喷射，并阐明了多层ＬＢ

ＰＦ过程中缩孔形成的瞬态动力学，对减少增材制造中

孔隙率和飞溅有重要的参考意义。

　　在数值模型建立方面，基于同步辐射原位数据更精

（ａ）狏＝５０ｍｍ／ｓ，犛犈＝０．０９５Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２） （ｂ）狏＝１００ｍｍ／ｓ，犛犈＝０．０６７Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２）

图２０　Ｉｎｃｏｎｅｌ６２５增材制造过程中孔隙二维分布
［６３］

Ｆｉｇ．２０　２ＤｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｐｏｒｅｉｎＩｎｃｏｎｅｌ６２５ｄｕｒｉｎｇａｄｄｉｔｉｖｅｍａｒｌｕｆａｃｔｕｒｅ
［６３］

（ａ）０．０９５Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２） （ｂ）０．０６７Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２） （ｃ）０．０４７Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２） （ｄ）０．０３３Ｍ·ＭＪ／（ｍ·ｓ１／２）

图２１　Ｉｎｃｏｎｅｌ６２５增材制造过程中内部具有孔隙的熔体三维分布
［６３］

Ｆｉｇ．２１　３ＤｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｍｅｌｔｓｗｉｔｈｐｏｒｅｉｎＩｎｃｏｎｅｌ６２５ｄｕｒｉｎｇａｄｄｉｔｉｖｅｍａｒｌｕｆａｃｔｕｒｅ
［６３］

确的初始输入和现场试验测量的边界条件，有助于提高

模型的可信度，并为模型建立提供重要支撑。同时，数

值模拟可以提供试验无法测量的信息（如熔池中的温度

分布等），更有助于定量地解释表征的试验结果。热传

导、计算流体动力学、相场和多物理模型可用于模拟增

材制造过程和预测最终材料的微观结构，并通过表征方

法验证模型的准确性。ＨＯＪＪＡＴＺＡＤＥＨＳＭ Ｈ等
［６６］

使用多物理场模型模拟了ＬＰＢＦ中Ａｌ１０ＳｉＭｇ合金试

样熔池内的温度分布，并通过同步辐射Ｘ射线成像对

蒸气凹陷和熔池形态进行了验证，同时提供了无法直接

测量的热信息。通过试验和数值模型相结合的方式，确

定了一种在ＬＰＢＦ过程中消除孔隙率的新机制，即热毛

细力驱动的孔隙运动。随着高能同步辐射Ｘ射线与三

维有限元模拟技术的联合应用，以及基于增材制造技术

的高通量材料制备技术持续发展，全周期原位观察和定

量表征增材制造材料将成为可能。

２　外加物理场作用下熔体的凝固行为

通过外加物理场可以影响金属熔体及微结构的演

变，进而调控凝固组织，提高铸件质量。目前国内外利

用同步辐射Ｘ射线成像技术研究了电场、磁场及超声

场等物理场作用下的金属凝固行为，并揭示了外加物理

场对金属凝固的调控机制，研究成果为优化合金组织与

综合性能提供了新的途径。

２．１　电场作用下的凝固行为

在电流作用下，熔体内部会发生溶质扩散、热传递

及界面能态的改变，从而在很大程度上影响内部晶粒的

生长动力学及热力学。本课题组基于上海同步辐射光

源（ＳＳＲＦ）研究了ＳｎＰｂ合金和ＳｎＢｉ合金在直流及脉

冲电场作用下凝固过程中枝晶的形态演变［６７７０］。图２２

为同步辐射Ｘ射线成像试验装置示意图。结果表明，

针对ＳｎＰｂ合金，在凝固过程中适当施加直流电场

图２２　同步辐射Ｘ射线凝固试验装置示意图
［６７］

Ｆｉｇ．２２　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｄｅｖｉｃｅｆｏｒｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎ

ｒａｄｉａｔｉｏｎＸｒａｙｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｔｅｓｔ
［６７］
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（ＤＣ）能有效增强晶粒形核并抑制其生长，最终晶粒尺

寸依赖于直流电场强度，见图２３。图２４为直流电流密

度为３２Ａ／ｃｍ２时，ＳｎＢｉ二元合金凝固过程中的枝晶生

长。结果显示，高强度直流电场下枝晶出现尖端分裂。

随着直流电流密度的增大，枝晶形貌由柱状晶变为等轴

胞状晶，再变为等轴晶。在交流脉冲作用下，随着过冷

的积累，枝晶突然发生成核、生长，最终形成具有较窄枝

晶臂间距的枝晶。并且仅在晶体生长阶段施加交流脉

冲的外加场时，枝晶先重熔，而后沿原生长轨迹重新出

现，具有较强的遗传特征，见图２５。

　　此外，ＸＵＡＮＺＪ等
［７１］基于同步辐射高分辨率Ｘ

射线实时成像技术，原位观察了直流电场作用下包晶凝

固的组织演化，特别关注了初生相εＣｕ３Ｓｎ和包晶相η

Ｃｕ６Ｓｎ５的形态演化。研究发现，在２０Ａ／ｃｍ
２和２００

Ａ／ｃｍ２的直流电场作用下，Ｓｎ１０Ｃｕ合金凝固过程中η
相直接从母相析出，没有发生相应的包晶反应，说明直

流磁场改变了ε相的相变顺序，抑制了ε相的成核。在

此基础上，同步辐射Ｘ射线衍射技术（ＸＲＤ）亦对分析

电场对晶体结构的影响起到了重要作用。ＨＥＪＹ

等［７２］及 ＷＡＮＧＴＨ等
［７３］采用原位同步辐射Ｘ射线衍

射分析了电流应力对Ｓｎ９Ｚｎ合金晶体结构的影响，Ｓｎ

和Ｚｎ晶体的 ＸＲＤ取向峰在电流应力作用下迅速减

小，表明晶体结构受到了电场作用下的破坏，Ｓｎ９Ｚｎ合

金的应变增加速率和晶体结构的电破坏速率均与电流

（ａ）０ （ｂ）１Ａ／ｍｍ２ （ｃ）１．５Ａ／ｍｍ２ （ｄ）１．８Ａ／ｍｍ２

图２３　ＳｎＰｂ合金在不同直流电场作用下的凝固组织
［６８］

Ｆｉｇ．２３　ＳｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆＳｎＰｂａｌｌｏｙｕｎｄｅｒｖａｒｉｏｕｓＤＣｆｉｅｌｄ
［６８］

（ａ）Ｓｎ５０Ｐｂ，有电流 （ｂ）Ｓｎ５０Ｐｂ，无电流 （ｃ）Ｓｎ１２Ｂｉ，有电流 （ｄ）Ｓｎ１２Ｂｉ，无电流

图２４　Ｓｎ５０Ｐｂ及Ｓｎ１２Ｂｉ合金有／无直流电场作用下的枝晶形态
［６９］

Ｆｉｇ．２４　ＤｅｎｄｒｉｔｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆＳｎ５０ＰｂａｎｄＳｎ１２ＢｉａｌｌｏｙｗｉｔｈｏｒｗｉｔｈｏｕｔＤＣｆｉｅｌｄ
［６９］

（ａ）５５ｓ （ｂ）７８ｓ （ｃ）２０７ｓ （ｄ）３４５ｓ

图２５　直流电流处理时间对ＳｎＢｉ二元合金凝固过程中枝晶生长的影响
［７０］

Ｆｉｇ．２５　ＥｆｆｅｃｔｓｏｆＤＣｆｉｅｌｄｏｎｄｅｎｄｒｉｔｅｇｒｏｗｔｈｏｆＳｎＢｉｂｉｎａｒｙａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［７０］
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密度呈指数关系。

２．２　磁场作用下的凝固行为

磁场通常分为强磁场、静磁场、行波磁场和脉冲磁

场等，这些磁场对金属的凝固过程产生较大的影响。基

于同步辐射Ｘ射线成像技术，ＬＩＯＴＴＩＥ等
［７４］研究了

ＡｌＣｕ合金在脉冲电磁场作用下不同凝固方向的枝晶

破碎行为，图２６为试验装置的示意图。在静磁场（犅）

存在的情况下，通过信号发生器脉冲电流（犐）穿过试样

平面，脉冲洛伦兹力（犉Ｌ）作用在试样上。图２７为凝固

过程的图像序列及其碎片图，通过同步辐射Ｘ射线荧

光分析技术直接测量了熔质梯度分布，研究表明，枝晶

破碎的空间分布与磁场有较强的相关性，建立了一个可

扩展到工业条件下的枝晶破碎度空间分布的综合模型。

在行波磁场（ＴＭＦ）的作用下，ＣＡＯＦ等
［７５］采用同步辐

射Ｘ射线技术对Ｓｎ５０Ｐｂ合金自底向上凝固过程中溶

质分布和枝晶生长行为进行了原位研究，见图２８。由

图２８可知，行波磁场导致了从左向右的强制熔体流动，

图２６　同步辐射Ｘ射线凝固装置示意图
［７４］

Ｆｉｇ．２６　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｄｅｖｉｃｅｆｏｒｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎ

ｒａｄｉａｔｉｏｎＸｒａｙｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
［７４］

１．试样　２．永磁环　３、１１．导线　４．上部加热器　５．ＣＭＯＳ相机

６．管状透镜　７．镜子　８．物镜　９．闪烁器　１０．下部加热器

（ａ）０．２９ｓ （ｂ）９０１１９ｓ （ｃ）１８０２０９ｓ

图２７　脉冲电磁场作用下ＡｌＣｕ合金的枝晶破碎行为
［７４］

Ｆｉｇ．２７　ＤｅｎｄｒｉｔｅｂｒｏｋｅｎｂｅｈａｖｉｏｒｏｆＡｌＣｕａｌｌｏｙｕｎｄｅｒｐｕｌｓｅｄｅｌｅｃｔｒｏｍａｇｎｅｔｉｃｆｉｅｌｄ
［７４］

（ａ）２３０ｓ （ｂ）４６８ｓ （ｃ）枝晶生长

图２８　Ｓｎ５０Ｐｂ合金凝固过程中有／无行波磁场作用下溶质分布和枝晶生长
［７５］

Ｆｉｇ．２８　ＳｏｌｕｔｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｄｅｎｄｒｉｔｅｇｒｏｗｔｈｏｆＳｎ５０Ｐｂａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｗｉｔｈｏｒｗｉｔｈｏｕｔｔｒａｖｅｌｉｎｇｍａｇｎｅｔｉｃｆｉｅｌｄ
［７５］

促进了溶质浓度的重新分布和枝晶形态的变化。

　　除了讨论磁场对枝晶的影响外，还研究了磁场力对

其他微观组织的影响。ＸＵＹＪ等
［７６］利用扫描电镜和

同步辐射Ｘ射线成像技术研究了行波磁场对铝合金晶

粒和微孔形成的影响；ＷＡＮＧＪ等
［７７］分析了定向凝固

过程中固体／液体界面的形状演变，揭示了熔体中由液

态磁场力产生的热电磁力流动效应，并通过三维数值模

拟和熔体中流动的速度测量证实了瞬变电磁流动的存

在，见图２９。ＬＩＸ等
［７８］研究了轴向强磁场对ＺｎＣｕ包

晶合金组织凝固过程的影响，见图３０。可见，随着外加

磁场的增大，晶粒由柱状晶向等轴晶转变，等轴晶粒尺

寸逐渐减小。同时，在液／固界面附近有热电磁力作用

（ａ）２０ｍｉｎ （ｂ）２００ｍｉｎ （ｃ）２９０ｍｉｎ

图２９　行波磁场作用下Ａｌ４Ｃｕ合金定向凝固
［７７］

Ｆｉｇ．２９　ＤｉｒｅｃｔｉｏｎａｌｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＡｌ４Ｃｕａｌｌｏｙｕｎｄｅｒ

ｔｒａｖｅｌｉｎｇｍａｇｎｅｔｉｃｆｉｅｌｄ
［７７］
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在固体上，并随磁场的增大而线性增大，这是由于磁晶

各向异性引起的磁矩效应被消除，热电磁效应对凝固组

织的影响很大。

（ａ）２μｍ／ｓ （ｂ）２０μｍ／ｓ （ｃ）１００μｍ／ｓ

图３０　强磁场作用下定向凝固过程中不同生长速度的Ｚｎ５．０Ｃｕ

合金组织演变［７８］

Ｆｉｇ．３０　ＭｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆＺｎ５．０Ｃｕａｌｌｏｙａｔｖａｒｉｏｕｓ

ｇｒｏｗｔｈｓｐｅｅｄｓｗｉｔｈｈｉｇｈｉｎｔｅｎｓｉｔｙｍａｇｎｅｔｉｃ
［７８］

２．３　超声场作用下的凝固行为

国内外针对超声场作用下的凝固行为研究主要集

中在熔液中气泡的转变、枝晶生长及破碎等问题。

ＬＥＥＴＬ等
［７９］通过美国阿贡国家试验室同步辐射光

源，在ＳｎＢｉ合金中首次捕捉到了液态金属中超声气泡

的动态变化。图３１为试验装置及准稳态气泡熔化过

程，该研究对理解超声气泡的高瞬态行为及其与周围液

态金属的相互作用提供了更多定量数据。同时，还进一

步研究了气泡的振荡、内爆及破裂过程，并发现了超声

气泡在一定程度上会影响枝晶生长，促进晶粒倍增效应

进而细化晶粒［８０］。ＴＡＮＤＹ等
［８１］在研究超声气泡内

爆的基础上，还分析了超声与半固态熔体的相互作用，

发现了超声在半固态熔体中瞬时形成的强旋流能有效

地将固体颗粒从液固界面分离出来，并重新分布到液体

中。同时，外加场作用下金属的凝固过程微结构的演变

极快，如在超声场作用下，熔液中气泡的动态变化在数

百毫秒内完成，由于同步辐射Ｘ射线成像技术快速动

（ａ）试验装置 （ｂ）准稳态气泡熔化，０ｍｓ （ｃ）准稳态气泡熔化，２．４３ｍｓ （ｄ）准稳态气泡熔化，４．４２０ｍｓ

图３１　ＳｎＢｉ合金中准稳态气泡液化过程及其试验装置
［７９］

Ｆｉｇ．３１　Ｑｕａｓｉｓｔｅａｄｙｂｕｂｂｌｅｍｅｌｔｉｎｇａｎｄｔｅｓｔｉｎｇｄｅｖｉｃｅ
［７９］

力学成像的分辨率特点，为揭示该过程的动态演变机制

提供了有力支撑。

　　ＮＡＧＩＲＡＴ等
［８２］通过同步辐射Ｘ射线２Ｄ成像技

术原位观察了超声振动下ＳｎＢｉ合金的枝晶破碎行为，

发现原位超声处理显著增强了柱状区枝晶臂的破碎，超

声波的二次效应对凝固组织的改变起着重要作用，见图

３２。ＺＨＡＮＧＺＧ等
［８３］采用同步辐射Ｘ射线断层扫描

技术，对超声作用下 Ａｌ１５Ｃｕ合金凝固过程中枝晶组

织的破碎和动态生长行为进行了原位研究，见图３３。

研究表明，在该试验条件下，超声处理对 Ａｌ枝晶的优

先晶体生长方向没有明显影响。但该处理使得枝晶碎

片分布均匀，从而降低了枝晶生长速率，有利于晶粒的

细化。研究结果对于进一步验证数值模型和辅助超声

波熔体加工的工业应用有重要价值。

（ａ）０ （ｂ）５．０８８ｓ （ｃ）９．７４４ｓ

图３２　超声振动下ＳｎＢｉ合金的枝晶破碎行为
［８２］

Ｆｉｇ．３２　ＤｅｎｄｒｉｔｅｂｒｏｋｅｎｂｅｈａｖｉｏｒｏｆＳｎＢｉａｌｌｏｙｕｎｄｅｒｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｖｉｂｒａｔｉｏｎ
［８２］
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（ａ）单个Ａｌ枝晶的生长和形态演变 （ｂ）单个枝晶体积随凝固温度的变化

图３３　Ａｌ１５Ｃｕ合金在有／无超声作用下单个枝晶生长和体积变化
［８３］

Ｆｉｇ．３３　ＳｉｎｇｌｅｄｅｎｄｒｉｔｅｇｒｏｗｔｈａｎｄｖｏｌｕｍｅｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆＡｌ１５Ｃｕｗｉｔｈｏｒｗｉｔｈｏｕｔｕｌｔｒａｓｏｎｉｃａｔｉｏｎ
［８３］

３　结论与展望

在过去的几十年，研究者基于同步辐射Ｘ射线成

像技术对金属凝固过程进行了大量研究，提出了许多新

机制与新理论，在凝固过程中晶体结构演变、缺陷的形

成与演化及外加场对金属凝固行为的影响等方面，取得

了大量有价值的结果。不仅为解决高端材料领域的制

备与组织演化问题提供了巨大帮助，还在数值模型的建

立、验证及预测等方面提供了新的视角。

然而，现有的研究中大多讨论单一物理场作用下对

金属凝固行为，并未考虑多场耦合作用的影响，未来应

进一步开展热场－压力场－物理外场等多场耦合作用

下金属凝固过程的原位表征，从而更好地指导高端新材

料的制备。同时，目前基于同步辐射Ｘ射线成像技术

研究虽考虑了实际的生产环境，但仍无法实现部分工况

如压铸、电弧增材制造及电子束增材制造等工业生产过

程。因此，应进一步加强建设基于真实金属成形的各类

原位研究装置和技术，这对于建立试验结果与实际生产

之间的联系具有重要意义。

最后，由于同步辐射Ｘ射线成像技术受分辨率等

因素的限制，部分凝固过程的研究还需进一步联合其他

试验手段，如利用同步辐射研究枝晶的形核过程仅是后

期的形核长大，真正意义上早期的形核还需结合其他技

术，如ＰＤＦ（原子对分布函数）作为补充技术进行解析。

若进一步建立更高空间分辨率、更高通量的同步辐射线

站，可对材料在制备加工过程中更小尺度的微观组织演

变进行原位观察，如热处理过程中纳米级物相的析出和

回溶等，从而助力我国在高端材料领域的发展。
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ｃｈｒｏｔｒｏｎＸｒａｙｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｌｌｏｙｓａｎｄＣｏｍｐｏｕｎｄｓ，

２０１４，６１６：５５０５５５．

［４４］ＣＡＯＦ，ＺＨＡＮＧＰ，ＺＯＵＪＴ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｆｏｒｍａｔｉｏｎａｎｄｇｒｏｗｔｈｏｆ

ｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｄｕｒｉｎｇｉｎｔｅｒｄｉｆｆｕｓｉｏｎｏｆＡｌ／Ｃｕｂｉｍｅｔａｌｓ

［Ｊ］．ＭａｔｅｒｉａｌｓＲｅｓｅａｒｃｈＥｘｐｒｅｓｓ，２０２２，９：０５６５０３．

［４５］ＣＡＯＦ，ＷＡＮＧＲ，ＺＨＡＮＧＰ，ｅｔａｌ．Ｉｎｓｉｔｕｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆｍｉ

ｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｅｖｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｆｏｒｍａｔｉｏｎａｔ

ｌｉｑｕｉｄａｌ／ｓｏｌｉｄｃｕｉｎｔｅｒｆａｃｅｂｙｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎＸｒａｙｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．

Ｍａｔｅｒｉａｌｓ，２０２２，１５：５６４７．

［４６］ＤＩＮＧＺＹ，ＨＵＱＤ，ＬＵＷＱ，ｅｔａｌ．Ｉｎｔｅｒｇｒｏｗｔｈｍｅｃｈａｎｉｓｍａｎｄ

ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｐｒｅｄｉｃｔｉｏｎｏｆｆａｃｅｔｅｄＡｌ３Ｎｉｆｏｒｍｅｄｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ

ｂｙａｓｐａｔｉａｌｇｅｏｍｅｔｒｉｃｍｏｄｅｌ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＭａｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅ＆

Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０２０，５４：４０４７．

［４７］ＤＩＮＧＺＹ，ＨＵＱＤ，ＬＵ Ｗ Ｑ，ｅｔａｌ．Ｉｎｓｉｔｕｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎｏｎｔｈｅ

ｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｓｃｏｍｐｏｕｎｄｓａｔｔｈｅｉｎｔｅｒｆａｃｅｏｆｌｉｑｕｉｄＡｌ／

ｓｏｌｉｄＮｉ［Ｊ］．ＳｃｒｉｐｔａＭａｔｅｒｉａｌｉａ，２０１７，１３０：２１４２１８．

［４８］ＬＵ ＷＱ，ＺＨＡＮＧＮＦ，ＤＩＮＧＺＹ，ｅｔａｌ．Ｂｕｂｂｌｅｇｒｏｗｔｈ，ｉｎｔｅｒ

ｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｉｒｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓｄｕｒｉｎｇｈｅａｔｉｎｇ

ｏｆａｎＡｌ５Ｍｎａｌｌｏｙｂｙｉｎｓｉｔｕｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ

ｏｆＡｌｌｏｙｓａｎｄＣｏｍｐｏｕｎｄｓ，２０２０，８２２：１５３５５４．

［４９］ＬＵ ＷＱ，ＺＨＡＮＧＮＦ，ＲＥＮＮ，ｅｔａｌ．Ｂｕｂｂｌｅｉｎｄｕｃｅｄｆｏｒｍａｔｉｏｎ

ｏｆｎｅｗｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎａｎＡｌＭｎａｌｌｏｙｄｕｒｉｎｇｈｅａｔｉｎｇ

ｏｂｓｅｒｖｅｄｂｙｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．Ｍａｔｅｒｉａｌｉａ，２０２１，１５：

１００９９１．

［５０］ＤＩＮＧＺＹ，ＨＵＱＤ，ＬＵＷＱ，ｅｔａｌ．Ａｆｕｌｌｖｉｅｗｏｆｔｈｅｉｎｔｅｒｆａｃｉａｌ

ｂｅｈａｖｉｏｒｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｌｉｑｕｉｄＡｌａｎｄｓｏｌｉｄＮｉｂｙｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎｒａｄｉａ

４３３１
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ｔｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌａｎｄＭａｔｅｒｉａｌｓＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓ，２０１９，Ａ５０（１）：

３００３１０．

［５１］ＤＩＮＧＺＹ，ＨＵＱＤ，ＬＵ Ｗ Ｑ，ｅｔａｌ．ＩｎＳｉｔｕｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎｏｎｔｈｅ

ｄｉｖｅｒｓｉｆｉｅｄｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｎｄｇｒｏｗｔｈｂｅｈａｖｉｏｒｏｆＡｌ３Ｎｉｐｈａｓｅａｔｔｈｅ

ｌｉｑｕｉｄＡｌ／ＳｏｌｉｄＮｉｉｎｔｅｒｆａｃｅ［Ｊ］．ＡｃｔａＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａＳｉｎｉｃａ，２０２２，５８

（４）：５６７５８０．

［５２］ＬＩＡＯＹ，ＨＵＱＤ，ＤＩＮＧＺＹ，ｅｔａｌ．Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｏｌｉｎｇｒａｔｅｏｎｔｈｅ

３ＤｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｅｐｒｏｅｕｔｅｃｔｉｃＡｌ３Ｎｉｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄ

ｆｏｒｍｅｄａｔｔｈｅＡｌ／Ｎｉｉｎｔｅｒｆａｃｅａｆｔｅｒｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＭａ

ｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅ＆Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０２１，６９：６０６８．

［５３］ＺＨＡＯＹＬ，ＳＯＮＧＤＦ，ＷＡＮＧＨＬ，ｅｔａｌ．Ｒｅｖｅａｌｉｎｇｔｈｅｉｎｆｌｕ

ｅｎｃｅｏｆＦｅｏｎＦｅｒｉｃｈｐｈａｓｅｓｆｏｒｍａｔｉｏｎａｎｄｍｅｃｈａｎｉｃａｌｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆ

ｃａｓｔＡｌＭｇＭｎＦｅａｌｌｏｙｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｌｌｏｙｓａｎｄＣｏｍｐｏｕｎｄｓ，

２０２２，９０１：１６３６６６．

［５４］ＳＯＮＧＺＨ，ＭＡＧＤＹＳＹＵＫＯＶ，ＴＡＮＧＬ，ｅｔａｌ．Ｇｒｏｗｔｈｄｙ

ｎａｍｉｃｓｏｆｆａｃｅｔｅｄＡｌ１３Ｆｅ４ｉｎｔｅｒｍｅｔａｌｌｉｃｒｅｖｅａｌｅｄｂｙｈｉｇｈｓｐｅｅｄｓｙｎ

ｃｈｒｏｔｒｏｎＸｒａｙｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｌｌｏｙｓａｎｄＣｏｍ

ｐｏｕｎｄｓ，２０２１，８６１：１５８６０４．

［５５］ＢＯＧＮＯＡ，ＮＧＵＹＥＮＴＨＩＨ，ＢＵＦＦＥＴＡ，ｅｔａｌ．Ａｎａｌｙｓｉｓｂｙ

ｓｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎＸｒａｙｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙｏｆｃｏｎｖｅｃｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｓｏｎｔｈｅｄｙｎａｍｉｃ

ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｉｄｌｉｑｕｉｄｉｎｔｅｒｆａｃｅａｎｄｏｎｓｏｌｕｔｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｄｕｒ

ｉｎｇｔｈｅｉｎｉｔｉａｌｔｒａｎｓｉｅｎｔｏｆｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＡｃｔａＭａｔｅｒｉａｌｉａ，２０１１，

５９：４３５６４３６５．

［５６］ＬＩＯＴＴＩＥ，ＡＲＴＥＴＡＣ，ＺＩＳＳＥＲＭＡＮＡ，ｅｔａｌ．Ｃｒｙｓｔａｌｎｕｃｌｅａ

ｔｉｏｎｉｎｍｅｔａｌｌｉｃａｌｌｏｙｓｕｓｉｎｇＸｒａｙｒａｄｉｏｇｒａｐｈｙａｎｄｍａｃｈｉｎｅｌｅａｒｎｉｎｇ

［Ｊ］．ＡｍｅｒｉｃａｎＡｓｓｏｃｉａｔｉｏｎｆｏｒｔｈｅＡｄｖａｎｃｅｍｅｎｔｏｆＳｃｉｅｎｃｅ，２０１８，

４：４００４．

［５７］ＪＩＡＹＷ，ＨＵＡＮＧＨＪ，ＦＵＹＮ，ｅｔａｌ．Ａｎｉｎｓｉｔｕｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆ

ｔｈｅｓｏｌｕｔｅｓｕｐｐｒｅｓｓｅｄｎｕｃｌｅａｔｉｏｎｚｏｎｅｉｎａｎＡｌ１５Ｃｕａｌｌｏｙｉｎｏｃｕｌａ

ｔｅｄｂｙＡｌＴｉＢ［Ｊ］．ＳｃｒｉｐｔａＭａｔｅｒｉａｌｉａ，２０１９，１６７：６１０．

［５８］ＺＨＡＮＧＴＴ，ＹＵ Ｗ Ｂ，ＭＡＣＳ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅｄｉｅｃａｓｔｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｎ３Ｄｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅａｎｄｍｅ

ｃｈａｎｉｃａｌｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＡＥ４４ｍａｇｎｅｓｉｕｍａｌｌｏｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＭａｇ

ｎｅｓｉｕｍａｎｄＡｌｌｏｙｓ，ｉｎｐｒｅｓｓ，ｈｔｔｐｓ：／／ｄｏｉ．ｏｒｇ／１０．１０１６／ｊ．ｊｍａ．２０２２．

０５．００１．

［５９］ＭＡＣＳ，ＹＵ ＷＢ，ＺＨＡＮＧＴＴ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｓｌｏｗｓｈｏｔ

ｓｐｅｅｄａｎｄｃａｓｔｉｎｇｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｔｈｅ３Ｄｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｈｉｇｈｐｒｅｓ

ｓｕｒｅｄｉｅｃａｓｔｉｎｇＡＥ４４ｍａｇｎｅｓｉｕｍａｌｌｏｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＭａｇｎｅｓｉｕｍ

ａｎｄＡｌｌｏｙｓ，２０２３，１１（２）：７５３７６１．

［６０］ＰＬＡＮＣＨＥＲＥ，ＧＲＡＶＩＥＲＰ，ＣＨＡＵＶＥＴＥ，ｅｔａｌ．Ｔｒａｃｋｉｎｇ

ｐｏｒｅｓｄｕｒｉｎｇｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆａＮｉｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｕｓｉｎｇ４Ｄｓｙｎ

ｃｈｒｏｔｒｏｎｍｉｃｒｏｔｏｍｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．ＡｃｔａＭａｔｅｒｉａｌｉａ，２０１９，１８１：１９．

［６１］ＺＨＡＯＣ，ＦＥＺＺＡＡＫ，ＣＵＮＮＩＮＧＨＡＭ Ｒ Ｗ，ｅｔａｌ．Ｒｅａｌｔｉｍｅ

ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｏｆｌａｓｅｒｐｏｗｄｅｒｂｅｄｆｕｓｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｕｓｉｎｇｈｉｇｈｓｐｅｅｄＸ

ｒａｙｉｍａｇｉｎｇａｎｄｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＲｅｐｏｒｔｓ，２０１７（７）：３６０２．

［６２］ＺＨＡＯＣ，ＧＵＯＱＬ，ＬＩＸＸ，ｅｔａｌ．Ｂｕｌｋｅｘｐｌｏｓｉｏｎｉｎｄｕｃｅｄｍｅｔａｌ

ｓｐａｔｔｅｒｉｎｇｄｕｒｉｎｇｌａｓｅｒｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＲｅｖｉｅｗ，２０１９，Ｘ

（９）：０２１０５２．

［６３］ＬＥＵＮＧＣＬＡ，ＬＵＣＺＹＮＩＥＣＤ，ＧＵＯＥＹ，ｅｔａｌ．Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ

ｏｆｉｎｔｅｒｄｅｐｅｎｄｅｎｔｄｙｎａｍｉｃｓｄｕｒｉｎｇｌａｓｅｒａｄｄｉｔｉｖｅｍａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇｕ

ｓｉｎｇＸｒａｙｉｍａｇｉｎｇｉｎｆｏｒｍｅｄｍｕｌｔｉｐｈｙｓｉｃｓａｎｄｍｕｌｔｉｐｈａｓｅｓｉｍｕｌａ

ｔｉｏｎ［Ｊ］．ＡｄｖａｎｃｅｄＳｃｉｅｎｃｅ，２０２２，３６（９）：２２０３５４６．

［６４］ＨＵＡＮＧＹＺ，ＦＬＥＭＩＮＧＴＧ，ＣＬＡＲＫＳＪ，ｅｔａｌ．Ｋｅｙｈｏｌｅｆｌｕｃｔｕ

ａｔｉｏｎａｎｄｐｏｒｅｆｏｒｍａｔｉｏｎｍｅｃｈａｎｉｓｍｓｄｕｒｉｎｇｌａｓｅｒｐｏｗｄｅｒｂｅｄｆｕ

ｓｉｏｎａｄｄｉｔｉｖｅ ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇ［Ｊ］．ＮａｔｕｒｅＣｏｍｍｕｎｉｃａｔｉｏｎｓ，２０２２

（１３）：１１７０．

［６５］ＣＨＥＮＹＨ，ＣＬＡＲＫＳＪ，ＬＥＵＮＧＣＬＡ，ｅｔａｌ．ＩｎｓｉｔｕＳｙｎｃｈｒｏ

ｔｒｏｎｉｍａｇｉｎｇｏｆｋｅｙｈｏｌｅｍｏｄｅｍｕｌｔｉｌａｙｅｒｌａｓｅｒｐｏｗｄｅｒｂｅｄｆｕｓｉｏｎ
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