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摘要 近年来,随着“中国制造2025”的大力推动,增材制造技术已经在航空航天、国防军工等多个战略产业领域展

现出了巨大的应用价值和广阔的应用前景,是世界先进制造领域发展最快、技术研究最活跃、关注度最高的研究方

向之一。虽然增材制造技术与整体锻造等传统加工方法相比有着诸多优势,但当金属增材制造成形工艺选择不合

适时,成形件内部易产生气孔、未熔合等缺陷;同时,制造过程中超快的加热/冷却会在构件中产生较大的残余应

力,最终导致构件开裂、变形,显著降低增材制造成形件的内部质量和力学性能。由于增材制造过程涉及十分复杂

的材料冶金、物理、化学和热力耦合现象,因此难以通过传统的材料表征手段对其进行分析。随着同步辐射光源和

中子源的快速发展,基于同步辐射和中子衍射的表征技术在分析金属增材制造零件内部缺陷和力学性能等方面扮

演着越来越重要的角色,这些技术可以阐明增材制造过程中熔池的动力学行为、凝固缺陷的产生机制、构件中应力

的分布状态以及非平衡固态相变等过程。本文综述了同步辐射和中子衍射技术在增材制造过程中进行原位观察

和应力分析的原理、各自的优势以及它们在增材制造中的实际应用,总结了其应用于金属增材制造技术的最新进

展,并对其未来的发展进行了展望。
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1 引  言

金属增材制造技术是一种直接制造致密金属零

部件的高性能加工成形方法,该技术以金属粉末或

金属丝材为原料,用激光、电弧或电子束等高能束按

照预设的扫描路径,进行逐点扫描、逐线搭接、逐层

熔化和凝固堆积[1],基于CAD模型实现全致密、高
性能金属结构件的“近净成形”制造[1-3]。根据所选

热源和材料的不同,金属增材制造技术可分为定向

能量沉积(DED)技术、电弧送丝增材制造(WAAM)
技术以及粉末床熔融(PBF)技术。其中,粉末床熔融

技术包括激光选区熔化(SLM)技术、选择性激光烧

结(SLS)技术和电子束选区熔化(EBM)技术[4]。与

整体锻造等传统加工方法相比,金属增材制造技术

具有制造成本低及生产周期短等优势,特别适合制

备结构复杂的金属零部件,已成为先进制造技术的

前沿研究热点之一,在航空航天及国防军工等战略

领域具有重要的应用价值[1-3,5]。
金属增材制造成形过程涉及的热力学条件十分极

端,其加热和冷却速率可以达到106
 

K/s,温度梯度高

达103
 

K/mm[6]。由于在这种极端的热力学条件下进

行加工,增材制造过程涉及许多高度动态和瞬态的物

理过程,同时存在“激光-粉末/熔池/金属蒸气交互作

用”、超高温度梯度和边界条件不断变化下“移动熔池

熔体的快速凝固”、三维零件“内部凝固组织和内部缺

陷的形成”、复杂约束和非平衡相变条件下零件“内应

力的形成和演化”等十分复杂的材料冶金、物理、化学

和热力耦合现象[1-2]。同时,伴随着金属增材制造成形

过程中能量输入密度、扫描速度和扫描方式的改变,以
及熔池中熔体状态的变化等一切不连续和不稳定现象

的发生,成形件内部会不可避免地产生各种特有的内

部冶金缺陷,例如气孔缺陷、未熔合缺陷以及由残余应

力引起的开裂、变形等,这些缺陷会显著影响增材制造

成形件的内部质量及力学性能[1-2,7-8]。因此,弄清熔池

内部长期周期性热循环过程的动力学行为、理解零件

内部缺陷形成的原因、阐明激光成形过程中非平衡循

环固态相变机理以及零件内部应力的累积机制,对于

提高增材构件的内部质量及力学性能具有重要意义,
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而这一直以来都是国内外增材制造领域研究人员关注

的重点。然而,金属增材制造成形过程中的熔池小

且熔池温度极高,无法采用高速摄像机、扫描电子显

微镜(SEM)、X射线应力分析仪等传统表征手段对

熔池内部缺陷的形成以及构件中应力的演变进行实

时精准观察及分析,从而使得对构件的成形质量控

制较为困难。
近年来,随着同步辐射光源和中子源的快速发

展,基于同步辐射和中子衍射的表征技术在增材制

造领域被广泛应用[9-11]。同步辐射是相对论性带电

粒子在电磁场作用下沿弯转轨道行进时发出的电磁

辐射[12],其波长范围覆盖从近红外线到X射线的所

有波段,可以用于无损高分辨成像和计算机断层扫

描成像等。基于同步辐射的表征技术以其光源的强

穿透性、高时空分辨率、高通量等诸多优点,在材料

表征方 面 具 有 巨 大 的 应 用 潜 力 和 广 阔 的 科 研 前

景[13]。在增材制造领域,基于同步辐射的表征技术

主要被用于激光粉末床熔融(LPBF)和DED成形技

术中,研究的材料包括钛合金、镍基合金、铝合金等。
利用同步辐射X射线原位成像技术可以实现原位可

视化研究,为分析合金凝固过程、微观组织演变以及

金属内部缺陷形成过程的原位观察及分析提供了途

径[9-10];基于同步辐射的计算机断层扫描技术可以精

确测量已成形零件的表面缺陷和内部缺陷,且表征

分辨率与穿透深度随着光源亮度、探测器灵敏度以

及数据处理效率的提高而提高[14]。
中子衍射技术的物理原理与X射线、电子衍射相

似,皆为Bragg方程。当中子流与物质相遇时,由于其

本身不带电,不受原子核外电子云的干扰,可以直接与

该物质的原子核发生相互作用,因此中子对材料的穿

透性更强。相较于测量残余应力的传统方法,如钻孔

法、X射线法、高能同步X射线法等[7],中子衍射法在

表征残余应力方面具有显著优势[15],其探测的样品厚

度可以达到厘米级别。中子流与物质的原子核作用后

会产生各向同性的散射,散射振幅与待测元素的原子

序数无关,只随原子磁矩的大小和取向而改变,因此,
中子衍射技术可以准确地辨别出待测样品的元素组

成,从而可以鉴定元素组成相似的材料[16]。此外,与
同步辐射等衍射技术一样,中子衍射也可以原位无损

地研究材料制备和加载过程中的力学行为和晶粒取向

等。利用当下最先进的散裂中子源及分析技术[17]可

以在超高温/低温、应力等复杂外场环境下进行原位中

子衍射实验,分析材料的晶粒旋转、多尺度应力配分、
相变与孪晶作用机制等[18]。在增材制造领域,中子衍

射技术除了能够研究构件的内部宏观残余应力以外,
还能够无损高分辨地测量金属构件内部的晶相、应变、
晶粒尺寸、位错和织构等晶体结构信息在实空间中的

二维甚至是三维分布,也可以分辨出氢、锂等轻元素的

数量以及它们在结构中的确切位置。与同步辐射技术

相比,中子衍射技术还可以获得精度更高的点阵应变,
从而可以对金属材料中的织构和残余应力进行更深入

的研究。此外,基于飞行时间(TOF)技术的中子反射

谱仪(TPNR)在多尺度下的材料内部应力测量与组织

研究方面更具优势,它还可以进行微观力学和相变模

型的验证[19]。
将基于中子衍射和同步辐射的表征技术协同配

合,可以对材料进行原位高分辨分析,弄清增材制造成

形件服役期间的微观结构变化与应力应变演化规律,
为提高增材构件的内部质量和力学性能提供可靠途

径。中子衍射和同步辐射技术在材料科学和工程领域

具有巨大的应用潜力。本文综述了同步辐射和中子衍

射技术在增材制造过程中进行原位观察和应力分析的

原理、各自的优势及其在增材制造中的应用实例,总结

了其应用于金属增材制造技术的最新研究进展,并对

其未来的发展进行了展望。

2 同步辐射及中子衍射技术在增材制造
领域的应用

  基于中子衍射和同步辐射的表征技术在增材制

造领域中的应用主要包括4个方面:1)原位观察金

属增材制造成形过程中的熔池动力学行为以及内部

缺陷的形成过程;2)原位观察零件内部缺陷在原位

拉伸/疲劳试验过程中对增材构件的影响;3)原位检

测增材制造过程中内应力的累积和测量成形零件的

残余应力;4)检测增材制造过程中的相变动力学行

为以及实时分析微观织构的演化。基于同步辐射和

中子衍射的表征技术研究的增材制造工艺、材料等

如表1、表2所示。
表1 基于同步辐射的表征方法在增材制造中的应用

Table
 

1 Application
 

of
 

characterization
 

methods
 

based
 

on
 

synchrotron
 

radiation
 

 SR 
 

in
 

additive
 

manufacturing

Technique Facility Beamline Material Method Study
 

field

LPBF

European
 

Synchrotron
 

Radiation
 

Facility
 ESRF 

ID19
ID-31

Ti6Al4V 20-22 

Inconel
 

625 23 
Imaging

 

SR-XRD

μ-CT

Melt
 

pool
 

dynamics 21 

Powder
 

dynamics 20-21 

Pore
 

evolution 20 

Phase
 

transformation 22 

Surface
 

defects 23 
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(续表)

Technique Facility Beamline Material Method Study
 

field

LPBF
Diamond

 

Light
 

Source
I12-JEEP Invar

 

316L 24-26 Imaging
Melt

 

pool
 

dynamics 24-26 

Powder
 

dynamics 24-26 

Pore
 

evolution 24-26 

DED
Diamond

 

Light
 

Source
I12-JEEP

SS316 27 

Ti6Al2Sn4Zr2Mo 27 

Inconel
 

718 28 

Imaging
SR-XRD

Melt
 

pool
 

dynamics 27-29 

Pore
 

evolution 27 

Phase
 

transformation 28 

Stress
 

evolution 28 

Micro-cracks
 

evolution 28 

LPBF
Advanced

 

Photon
 

Source
 APS 

32-ID-B
35-ID
2-BM

Ti6Al4V 6 30-45 

Al6061 31 37 46-49 

Al10SiMg 30 34 40-42 48-51 

17--4
 

PH
 

SS 52 

316L 50 53 

AISI
 

4140
Inconel

 

718 30 54 

SS316 46 54 

Al
 

alloys 55 

Ti10V2Fe3Al 56 

Imaging
SR-XRD

Dynamic
 

X-ray
 

radiography

Melt
 

pool
 

dynamics 6 30 32-33 35-41 43-44 46-49 51 53 56 

Powder
 

dynamics 6 30 32 34-37 40 42-43 47 49 50 52 

Pore
 

evolution 6 31 33-35 37-41 46-47 49 52 

Phase
 

transformation 6 34 44 54 56 

Cracks
 

evolution 54-55 

Surface
 

defect 45 

DED
Advanced

 

Photon
 

Source
 APS 

32-ID-B
Ti6Al4V 57-59 

MoNbTiV 60 

CoCrFeMnNi 61 
Imaging

Powder
 

dynamics 57 

Melt
 

pool
 

dynamics 58-60 

Pore
 

evolution 58-60 

Mixing
 

of
 

high
 

entropy
 

alloys
 

during
 

laser
 

remelting 61 

LPBF

Deutsches
 

Elektronen
 

Synchrotron
 DESY 
PETRA

 

Ⅲ

HEMS-
beamline

 

P07

CMSX-4 62-63 

Inconel
 

625 63-65 

γ-TiAl 63 

Pure
 

Ti 66 

WAXS
SAXS
SR-XRD

Phase
 

transformation 62-63 66 

Stress evolution 63-66 

Lattice
 

spacing 63 65 

DED

Deutsches
 

Elektronen
 

Synchrotron
 DESY 
PETRA

 

Ⅲ

HEMS-
beamline

 

P07
X40CrMoV5-1

 

steel 67 SR-XRD
Microstructural

 

evolution 67 

Lattice
 

parameter
 

evolution
 

of
 

γ-Fe 67 

LPBF

Stanford
 

Synchrotron
 

Radiation
 

Laboratory
 SSRL 

2--2
10--2

Ti6Al4V 68-73 

Ti5Al5V5Mo3Cr 74 

SS316L 70 72 

Al6061 71 

Ni400 71 

Imaging
SR-XRD

Melt
 

pool
 

dynamics 68 70 72-74 

Pore
 

evolution 68 70-74 

Lattice
 

dynamics 68-69 

Phase
 

transformation 68-69 74 

Stress evolution 69 

LPBF
Swiss

 

Light
 

Source
 SLS 

MicroXAS
 

&
 

MS
TOMCAT

Ti6Al4V 75-76 

CM247LC 77 

AlSc Zr  78 

Imaging
SR-XRD

Phase
 

transformation 75-76 78 

Stress
 

evolution 76 

Cracks
 

evolution 77 

DED

Cornell
 

High
 

Energy
 

Synchrotron
 

Source

ID3A
Inconel

 

625 79 

SS304 79 
Imaging
SR-XRD

Lattice
 

strain 79 
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表2 基于中子衍射的表征方法在增材制造中的部分应用

Table
 

2 Partial
 

application
 

of
 

characterization
 

methods
 

based
 

on
 

neutron
 

diffraction
 

in
 

additive
 

manufacturing

Technique Facility Material Detector Study
 

field

LPBF J-PARC AlSi3 5Mg2 5 80 TAKUMI

Explore
 

evolution
 

of
 

phase
 

stresses 
 

dislocation
 

density 
and

 

crystallite
 

size 80 

LPBF
Oak

 

Ridge
 

National
 

Laboratory
 ORNL 

Inconel
 

625 81 

304L
 

stainless
 

steel 82 

VULCAN
 

engineering
 

materials
 

diffractometer 81-82 

Time-of-flight
 

neutron
 

diffraction
 

instrument 81 

Measures
 

residual
 

stresses 81 

Characterizes
 

crystallographic
 

texture 82 

LPBF

The
 

Australian
 

Nuclear
 

Science
 

and
 

Technology
 

Organization
 ANSTO 

Inconel
 

718 83 
KOWARI

 

engineering
 

diffractometer

Measures
 

residual
 

stresses 83 

Visualize
 

and
 

quantify
 

the
 

distribution
 

of
 

internal
 

defects
 

and
 

macro-porosities 83 

LPBF ISIS 316L
 

stainless
 

steel 84 ENGIN-X
Revealed

 

mechanical
 

and
 

microstructural
 

responses 84 

LPBF NIST􀆶s
 

CNR
Stainless

 

steel
 

17--4
 

PH 85 

BT8
 

residual
 

stress
 

diffractometer
 

Ordela
 

1150
 

position
 

sensitive
 

neutron
 

detector

Measures
 

internal
 

residual
 

stresses
 

Measures
 

lattice
 

strains 85 

LPBF

The
 

Australian
 

Nuclear
 

Science
 

and
 

Technology
 

Organization
 ANSTO 

Ti-6Al-4V 86 KOWARI-strain
 

scanner Measures
 

residual
 

stresses 86 

LPBF

Helmholtz-Zentrum
 

für
 

Materialien
 

und
 

Energie 
 

Berlin
 

 HZB 

Inconel
 

718 87 2D
 

detector Measures
 

residual
 

stresses 87 

Cold
 

spray
 

additive
 

manufacturing
 CSAM 

ANSTO Ti Fe
 

coated
 

sample 88 KOWARI Measures
 

residual
 

stresses 88 

WAAM ANSTO TiAl 89 KOWARI Measures
 

residual
 

stresses 89 

WAAM ISIS Inconel
 

718 90 GEM Measures
 

texture 90 

WAAM ISIS Ti-6Al-4V 91 ENGIN_X Measures
 

residual
 

stresses 91 

DED J-PARC CoCrNi 92 TAKUMI Measures
 

lattice
 

strain 92 

DED
Oak

 

Ridge
 

National
 

Laboratory
 ORNL 

Inconel
 

625 93-95 
VULCAN

 

engineering
 

materials
 

diffractometer

Measures
 

residual
 

stresses 93-94 

Characterizes
 

crystallographic
 

texture 95 

DED ISIS
Nickel-base

 

super
 

alloy
 

C263 96 
ENGIN_X

Measures
 

residual
 

elastic
 

strain
 

and
 

crystallographic 96 

EBM
Oak

 

Ridge
 

National
 

Laboratory
 ORNL 

Inconel
 

718 97-98 VULCAN
 

engineering
 

materials
 

diffractometer

Measures
 

crystallographic
 

texture 98 

Measures
 

peak
 

positions
 

of
 

individual
 

planes
 

and
 

lattice
 

strains 97 
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(续表)

Technique Facility Material Detector Study
 

field

EBM

National
 

Institute
 

of
 

Standards
 

and
 

Technology
 NIST 

Ti-6Al-4V 99 
BT8

 

residual
 

stress
 

diffractometer
Measures

 

residual
 

stresses 99 

EBM
Canadian

 

Neutron
 

Beam
 

Center
Ti-6Al-4V 100 L3

 

diffractometer
Measures

 

thermal
 

residual
 

stress 100 

Direct
 

metal
 

laser
 

sintering
 DMLS 

Los
 

Alamos
 

Neutron
 

Science
 

Center
 LANSCE 

GP1
 

stainless
 

steel 101 HIPPO
 

instrument Measures
 

texture 101 

Direct
 

metal
 

laser
 

sintering
 DMLS 

Canadian
 

Nuclear
 

Laboratories
316L

 

stainless
 

steel 102 L3
 

diffractometer Measures
 

residual
 

stresses 102 

2.1 原位检测熔池动力学行为及其内部缺陷演化

过程

众所周知,在金属增材制造成形过程中,激光-粉
末/熔池/金属蒸气之间复杂的交互作用会导致成形件

内部产生或重熔冶金缺陷[58-60],且熔池内部熔体的流

动和导热模式改变会导致熔池内部缺陷位置发生改

变,从而影响熔池内部缺陷的演化过程[21,24-26]。借助

同步辐射X射线成像技术可以原位观察极端热力学

条件下入射高能束与金属粉末之间的交互作用,分析

其对熔池内部缺陷演化过程的影响。研究结果表明,
激光-粉末/熔池/金属蒸气之间复杂的交互作用会直

接影响增材制造成形过程中的熔池深度[33]、小孔的形

成和演变[26,37-38]、元素的蒸发[53]以及金属熔体的流动

速度和方向[72,103],过高的能量输入还会直接导致金属

液滴或者熔池附近未熔化的粉末颗粒飞溅[30,104],从而

使成形件内部产生冶金缺陷[42]并影响成形件的表面

粗糙度[21]。Young等[42]研究了LPBF成形过程中激

光-粉末之间的交互作用导致的金属粉末/熔体飞溅过

程,并对各类飞溅物的形成机理和特征进行了定性和

定量分析;结果显示:LPBF工艺中的工艺参数(激光

功率、扫描速度和环境压力)直接决定成形过程中的飞

溅类型及其特征,从而影响成形件内部孔隙及缺陷的

分布。通过建立合适的物理模型,可以模拟激光扫描

过程中金属熔体和粉末的运动状态[29];通过同步辐射

X射线成像技术对模拟结果进行验证,可以更深入地

了解激光成形过程中的粉末动力学行为与内部缺陷之

间的关系[57]。Jakumeit等[104]将简单拉格朗日模型

的粒子加速模型进行扩展,使用Eulerian多相方法对

LPBF工艺中金属粉末的熔化、蒸发和凝固过程进行

模拟,以分析激光扫过时的粒子飞溅;然后通过同步

加速器X射线成像测试分析了Ti-6Al-4V增材制造

过程中的粒子飞溅动力学,并将测试结果与模拟结

果进行了比较。
同步辐射X射线成像技术还可以用于原位分析

增材制造过程中的熔池动力学行为。研究结果表明,
熔体的流动模式会直接影响熔池的几何形态,而熔池

的几何形态及其在增材制造成形过程中的演变过程与

成 形 件 的 微 观 结 构 及 内 部 缺 陷 的 形 成 直 接 相

关[20,32,51],从 而 影 响 增 材 制 造 成 形 件 的 力 学 性

能[21,25]。Leung等[25]使用英国钻石光源(Diamond
 

Light
 

Source)公司的I12-JEEP光束线进行原位同步

X射线成像,观察了LPBF过程中内部缺陷形成的过

程,揭示了由 Marangoni对流引起的熔池内部孔隙迁

移与 形 成 过 程。如 图 1 所 示,大 多 数 孔 隙 在

Marangoni对流作用下沿液固界面前沿向外向下移

动,之后在浮力作用下于熔池的中间部位上升;金属凝

固结束后,靠近顶部的部分孔隙会破裂,其中气体逸

出,从而在成形件内部留下气孔缺陷。通过建立增材

制造工艺参数与熔池动力学之间的关系[103,105-106],研
究人员模拟了增材制造成形过程中熔池几何形态的演

化过程[29,33,48],熔池几何形态的演化对于控制增材制

造成形件的力学性能至关重要。Guo等[48]采用基于

同步辐射的原位高分辨率同步X射线成像技术,记录

了不同工艺参数下增材制造过程中的熔池行为,首次

揭示和量化了不同传热模式下熔体在熔池不同区域的

流动模式,分析了不同类型熔体流动的驱动力,阐明了

熔体在熔池不同位置处的动能衰减和导热模式。
随着同步辐射X射线成像技术在原位观察激光

熔化沉积成形构件内部冶金缺陷的形成以及熔池、
粉末动力学方面的研究成果越来越多,研究人员开

始根据目前已知的机制对增材制造零件的性能进行

一定的调控。例如,Qu等[47]使用基于 APS光源的

X射线成像技术研究了 Al6061成形过程中激光与

粉末层的交互作用,并通过向 Al6061粉末中添加
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图1 在激光扫描过程中,单层Invar
 

36粉末熔道轨迹随时间变化的照片,照片捕捉了反冲压力在激光扫描过程中对金属粉末

运动的影响以及孔隙在 Marangoni对流作用下的运动轨迹[25]
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       discovered 25 

TiC纳米颗粒来控制激光与粉末床相互作用过程中

的不稳定性,消除了大型粉末的溅射,如图2所示。
这一方法使得零件的内部缺陷减少,零件内部的均

匀性变好,零件的性能得以提升。Hojjatzadeh等[40]

使用基于APS光源的高速硬X射线成像技术揭示了

LPBF过程中熔池中微孔的高度动态和复杂运动。
他们将复杂的原位实验和多物理建模相结合,揭示

了孔隙移动行为与温度梯度引起的热毛细力、熔体

流动引起的阻力有关。他们发现激光相互作用区域

的温度梯度所产生的高热毛细力可以克服熔体流动

产生的阻力,从而快速消除熔池中的气孔,由此提出

了一种有效消除金属3D打印件孔隙的机制,并基于

该机制实现了极低孔隙率增材制造零件的成形。
2.2 原位分析内部缺陷对增材构件力学性能的影响

在增材制造成形件服役过程中,孔隙的萌生和聚

集是增材构件中裂纹形成的主要机制[107]。高孔隙率

的成形件往往力学性能相对较差[108]。研究人员已经

通过对增材构件内部孔隙的尺寸、体积分数和空间分

布等进行了研究[109],并发现可以通过在一定范围内

增加电子束的能量密度来降低增材构件内部的孔隙

率[110-111]。基于同步辐射的计算机扫描技术可以应用

于原位拉伸试验中实时监测成形件内部缺陷对疲劳损

伤积累和裂纹扩展的影响。例如,Wu等[112]在欧洲同

步辐射光源(ESRF)和斯坦福同步辐射实验室(SSRL)
对7020-T65合金激光复合焊接头进行了标准疲劳测

试和原位疲劳测试,并基于传统有限元法和新发展的

杂交多边形有限单元法(HPE)阐释了孔隙和裂纹在

应力集中因子、应力强度因子方面的相互作用,揭示了

孔隙分布在裂纹尖端的应力场中所起到的作用。孔隙

的存在会使短裂纹的传播变得复杂,其在裂纹稳定生
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图2 金属增材制造过程中的不稳定性控制[47]。(a)X射线图像捕获了Al6061激光熔化过程中的液体破裂过程,破碎的液泡用

虚线圆圈表示;(b)
 

Al6061+4.4%TiC熔化过程中的X射线图像,液体内的气压更稳定,液体不会破裂;(c)激光熔化过程

  中蒸气压深度和宽度随时间的变化
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长阶段对裂纹生长的影响较小,但在裂纹断裂临界点

处,会使疲劳裂纹增长率发生明显波动。如果在裂纹

扩展路径上存在较大的孔隙,裂纹的预期生长路径就

会发生改变。Bao等[113]使用延时同步辐射X射线显

微计算机断层扫描技术(SR-μCT),观察了SLM 成形

AlSi10Mg构件在循环载荷下的高温(250
 

℃)拉伸试

验中的疲劳损伤积累,并将其与室温拉伸试验中构件

的疲劳损伤积累进行了对比,揭示了高应力比低周疲

劳条件下,缺陷对 AlSi10Mg合金高温疲劳损伤积累

的影响,如图3所示。
研究人员也建立了一些理想的力学模型,用来预

估增材构件的疲劳寿命和服役寿命,并通过基于同步

辐射的原位测试进行了验证,以便更好地了解内部缺

陷几何特征与成形件性能之间的关系。Hu等[114]提

出了一种基于贝叶斯框架修正的概率损伤演化模型,
并将采用同步辐射计算机断层扫描技术重建的SLM

成形Ti-6Al-4V样品的初始孔隙形态作为损伤演化模

型的输入,最终通过基于同步辐射X射线断层扫描技

术的原位单轴拉伸试验和标准棒单轴拉伸试验验证了

该模型的预测能力。Qian等[115]进行了原位拉伸试

验,研究了SLM成形AlSi10Mg合金在高周疲劳下由

未熔合缺陷引起的疲劳损伤和失效行为;他们还借助

同步辐射X射线断层扫描技术测量了多个缺陷,建立

了多重疲劳裂纹扩展模型,以描述多裂纹之间的协同

效应以及评估材料的疲劳寿命。
2.3 增材制造成形过程中内应力的累积机制及残余

应力的测量

宏观上,零 件 内 部 残 余 应 力 的 来 源 可 以 通 过

Mercelis等[116]提出的临界温度梯度机制(TGM)解
释,但目前还没有一套确切的理论能解释复杂热力学

条件下激光长期熔化沉积过程中的内应力累积机制。
同步辐射X射线衍射技术和中子衍射技术可以通过
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图3 不同循环次数下样品的延时图像[113],第一行是孔隙的三维图像,第二行是模拟颈缩处切片的三维图像,第三行是纵向切

面的三维图像。(a)
 

在250
 

℃和105
 

MPa峰值载荷下测试的AlSi10Mg样品(HT105);
 

(b)在室温和260
 

MPa峰值载荷下

  测试的AlSi10Mg样品(RT260)
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原位采集衍射花样进行实时数据分析,获得增材构件

中内应力的分布状态[64,66]。现有研究结果表明,增材

制造成形过程中的温度梯度和冷却速率可以直接影响

成形零件中的残余应力水平[28,69],不同的扫描策略也

会对成形件中的残余应力分布产生影响[76]。如图4
所示,Serrano-Munoz等[117]使用同步加速器X射线能

量色散衍射(EDXRD)与光学轮廓测量相结合的方法,

研究了三种不同扫描策略(Y扫描、90°
 

XY 扫描和67°
旋转扫描)下,LPBF成形Inconel

 

718合金在基板移除

时的残余应力分布状态和微观结构变形。Schmeiser
等[64]利用DESY的P07

 

HEMS光束线对Inconel
 

625
的SLM 成形过程进行原位衍射实验,观察到了单层

中的横向热量积累以及成形方向上的垂直热量积累,
解释了激光-金属相互作用过程中与应力相关的一些

图4 薄基板条件下样品顶部的Von
 

Mises残余应力图[117]

Fig 
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现象。Schmeiser等[66]使用同步辐射 X射线衍射方

法研究了商业纯钛零件在LPBF过程中的亚表面相变

和内应力形成过程。
除了研究增材制造过程中内应力的累积机制以

外,受益于同步辐射和中子流的优异特性,基于同步辐

射和中子衍射的应力表征技术在构件内部残余应力的

测量方面也具有显著优势。研究人员不仅基于同步辐

射和中子衍射的应力表征技术测量了金属大型结构件

内部的残余应力[118-120],还基于所测得的残余应力数

据建立了合适的力学模型[63,65],并通过原位拉伸试验

对所建模型进行了验证[88]。Shen等[89]在实验中使用

的KOWARI装置是常用的残余应力测量设备,实验

中测量点的分布和设备示意图如图5(a)、(b)所示。
基于中子衍射技术测量零件晶格畸变的实验装置如

图5(c)所示,Kim 等[92]采用中子衍射技术测量了

DED成形CoCrNi中熵合金(沉积态)中严重的晶格畸

变。Aminforoughi等[121]使用基于LPBF加工的具有

复杂微观结构的Inconel
 

718合金以及常规制造的

100Cr6钢样品进行原位拉伸模拟试验,验证了一种基

于线性回归的残余应力评估新方法———sin2α方法,该
方法可以精确地分析增材制造构件内部不同位置的残

余应力。

图5 增材制造金属构件的残余应力测量。(a)
 

中子衍射残余应力测量样品上测量点的分布[89];(b)
 

实验中用于残余应力测量

的KOWARI中子衍射装置示意图[89];(c)
 

测量晶格应变的原位中子衍射实验示意图[92]
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2.4 增材制造成形过程中相变动力学行为及微观

织构的演化

目前,研究人员已经对增材制造中的固态相变过

程进行了广泛而深入的研究[122],并建立了时间-温度-
转变(TTT)图,但当前的研究主要集中于非原位分析

增材制造过程中的固态相变,很难实时检测增材制造

过程中的短时非平衡固态相变[25]。基于同步辐射的

众多优异特性,同步辐射X射线衍射技术可以原位检

测增材制造过程中的非平衡固态相变[68-69,74],这对于

了解增材制造过程中的复杂动力学机制有很大帮助,
而且与非原位实验相比,原位实验在研究金属材料可

逆弹性 变 形 机 制 方 面 更 具 优 势[123-124]。Wahlmann
等[125]使用基于同步辐射的小角X射线散射(SAXS)
对电子束选区熔化(SEBM)成形的镍基高温合金

CMSX-4中的γ'相进行表征,研究了循环加热和淬火

期间γ'相的析出和溶解,分析了γ'相在增材制造过程

中的析出过程和动力学模型,如图6(a)所示。Beese
等[126]利用VULCAN装置进行原位中子衍射表征,将
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得到的晶格应变数据与其所提出的位错阻滞模型相结

合解释了动态应变时效(DSA)在镍基合金中消失的

原因。Mori等[127]采用中子衍射技术对电子束粉末熔

融制备的Ti-6Al-4V进行了表征,他们选择高强度中

子源,成功分析出了先析出β相、α板条和纳米级β相

之间的多重取向关系。Sofras等[82]研究了304L不锈

钢塑性与宏观结构的相关性,并获得了一系列原位中

子衍射实验数据,实验数据显示了拉伸试样中马氏体

的体积分数随应变的演变,如图6(b)所示。Xie等[128]

利用原位中子衍射研究了铸态锆合金在热循环期间的

相变过程,结果显示,加热和冷却会显著改变锆合金的

晶格参数、原子有序程度和晶胞体积等。Tang等[84]

利用原位中子衍射技术研究了LPBF制备的316L
奥氏体不锈钢(ASS)在拉伸过程中的变形机制,并证

实了应变诱发孪晶转变是马氏体形成的主要变形机

制。Clausen等[101]在研究增材制造GP1不锈钢的相

变行为时,于热处理和单轴加载期间进行了原位中

子衍射测量,结果发现了显著的奥氏体到马氏体相

变,并且材料的强化随着马氏体体积分数的增加而

增大。

图6 增材制造金属构件的固态相变演变及分析。
 

(a)测量和计算得到的γ'相在热循环过程中的体积分数演变图[125];(b)拉伸试

样中马氏体体积分数与真应变的关系[82]
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and
 

calculated
 

volume
 

fraction
 

of
 

γ'
 

phase
 

during
 

thermal
 

cycling 125  
 

 b 
 

relationship
 

between
 

martensite
 

   phase
 

volume
 

fraction
 

of
 

tensile
 

sample
 

and
 

true
 

strain 82 

  除了测量增材制造成形过程中的固态相变过程以

外,基于同步辐射和中子衍射的表征技术还可以对增

材制造成形过程中微观结构的变化进行分析。此外,
基于同步辐射和中子衍射的原位实验不仅能够探究增

材制造成形件在载荷影响下的晶体织构[63,65]、晶格畸

变的特性[68-69],还能够在相变过程中测量位错密度和

位错柏氏矢量组成[129-130]。在微观层面上看,基于中

子衍射的表征技术比基于同步辐射的表征技术所能测

得的有效体积更大,即便是在数十微米的体积内也能

较好地统计、测量织构和晶格应变,并且通过观察和分

析衍射峰的位移、宽化和不对称性,可以进一步得到孪

生层错概率、位错密度、堆垛层错能[80]。高钰璧等[131]

利用原位中子衍射室温压缩等实验,结合 Ashby[132]

提出的位错演化模型,得到如下结论:随着变形速率增

加,合金的总位错密度先减小后增加,其中的几何必须

位错密度单调递增,统计存储位错密度单调递减。
Laquai等[133]采用同步辐射折射和透射技术(SXRR),
研究了SLM成形的Inconel

 

718合金分别处于沉积态、
无热等静压处理直接时效态、热等静压处理后两步时

效态时,微观结构所表现出的不连续性。Miao等[129]

在室温下对超声增材制造的锆进行原位单轴拉伸试

验,利用广角X射线散射(WAXS)扫描揭示了拉伸过

程中整个区域的微观结构变化,并测量了三个代表性

轴向位置处位错总密度随真应变的变化,如图7所示。
Li等[134]将4种通过LPBF制得的 Ni-Cr-Si合金在

1600~11000
 

K/s的冷却速率下快速冷却,然后采用
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图7 三个代表性轴向位置处位错总密度随真应变的演化[129](RD:平行于声极滚动方向;TD:平行于声极振动方向)

Fig 
 

7 Evolution
 

of
 

total
 

dislocation
 

density
 

at
 

three
 

representative
 

axial
 

positions
 

versus
 

true
 

strain 129 
 

 RD 
 

parallel
 

to
 

   sonotrode
 

rolling
 

direction 
 

TD 
 

parallel
 

to
 

sonotrode
 

vibration
 

direction 

同步辐射X射线微束衍射法对凝固后的微观结构进

行原位表征,同时使用扫描电子显微镜(SEM)和X射

线衍射仪(XRD)进行非原位表征,研究了冷却速率和

化学成分对 Ni-Cr-Si合金微观结构形成和潜在相变

机制的影响。
中子不带电并且不具有破坏性,这使得中子衍射

技术在增材制造的生物材料研究中也被广泛应用。中

子作为核散射,其散射长度不会随原子序数的变化而

改变,因此,在轻元素以及原子序数相近的元素检测

中,中子衍射技术不可替代。魏志勇等[135]通过测量

散射中子的强度函数得到了生物大分子的体积、质量、
形状、回转半径,同时还得到了生物大分子中的原子成

分、特定原子所处的位置及其分布、生物大分子的动力

学信息等。此外,他们使用中子衍射技术对氢元素进

行测量,得到了生物大分子中氢的位置、空间分布及其

运动行为等信息。中子衍射技术具有超高的穿透力,
衍射区域的化学成分、材料的宏观内应力和测试温度

都会使对应的峰位发生一定程度的偏移,并产生晶面

间距的相对变化。材料中相的体积分数不同,对应的

峰的强度也不相同。晶粒尺寸与微观应力也会对峰的

形状产生一定影响[136]。正因为如此,中子衍射技术

在增材制造金属材料的四维表征上具有广阔的应用前

景。随着先进材料和先进技术的不断发展,中子衍射

技术的应用不断拓展,其在增材制造领域将成为不可

替代的检测技术。

3 结束语

近年来,随着基于同步辐射和中子衍射的表征技

术越来越多地被应用于增材制造领域,研究人员在金

属内部缺陷形成机理、缺陷致疲劳损伤失效过程追踪,
以及增材制造成形过程中熔池的动力学行为、内应力

累积和非平衡固态相变等研究方向均取得了一系列成

果。随着2025年北京怀柔第四代同步辐射光源的建

成与投入使用,基于同步辐射和中子衍射技术的表征

技术无疑会在增材制造领域扮演着更加重要的角色,

帮助研究人员解决增材制造中长期存在的“瓶颈问

题”。虽然基于同步辐射和中子衍射的表征技术为深

入了解增材制造的成形机制提供了可靠途径,但目前

该技术在增材制造领域的应用仍然不够成熟,需要进

一步研究,以扩大其在增材制造成形过程中的应用。
该技术未来的发展方向如下:
1)

 

目前,基于同步辐射和中子衍射的表征技术的

相关原位检测试验还不够完善,需将增材制造成形过

程中的熔池温度场、冷却速率、凝固参数等影响成形件

质量的重要因素与打印件的实时模型相结合,以控制

成形件的内部质量,提高零件的性能。基于更高光强

的同步辐射和中子源所发展的多种先进材料表征方

法,需要结合高分辨和高速X射线成像技术,因此亟

需发展更高时空分辨率与衬度敏感性的原位表征技

术,以揭示增材制造成形件内部缺陷的产生机制以及

建立可靠的熔池动力学模型,进而指导增材制造工艺

参数的设计与优化。
2)

 

以增材制造成形的关键零部件为例,利用基于

同步辐射和中子衍射的X射线衍射和应力分析技术,
进行金属增材制造成形过程和金属服役过程中应力分

布状态以及微观组织演化的表征,建立增材制造成形

过程中应变和相变机制的动力学模型,并使用非原位

方法进行模拟验证。
3)

 

中子衍射技术的三维测量优势使其能对增材

制造构件裂纹尖端的应力场分布进行监测与观察,从
而建立成形件的弹塑性非线性微观力学模型,揭示由

复杂多尺度应力场变化导致的各种疲劳、断裂机制。
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Abstract

Significance Metal
 

additive
 

manufacturing
 

 MAM 
 

processes
 

can
 

directly
 

produce
 

fully
 

dense
 

near
 

net
 

shape
 

components 
 

which
 

are
 

widely
 

used
 

in
 

aerospace 
 

medical 
 

and
 

defense
 

applications 
 

Due
 

to
 

its
 

unique
 

fabrication
 

benefits 
 

additive
 

manufacturing
 

has
 

become
 

one
 

of
 

the
 

fastest-growing
 

and
 

most-active
 

research
 

directions
 

worldwide 
 

However 
 

MAM
 

is
 

carried
 

out
 

under
 

extreme
 

thermodynamic
 

conditions
 

that
 

involve
 

metal
 

melting
 

and
 

solidification 
 

interactions
 

among
 

different
 

elements 
 

and
 

generation
 

of
 

thermal
 

stresses 
 

Hence 
 

various
 

internal
 

defects 
 

such
 

as
 

lack
 

of
 

fusion
 

porosity 
 

pores 
 

cracks 
 

and
 

internal
 

stresses 
 

will
 

inevitably
 

be
 

generated
 

during
 

the
 

MAM
 

process 
 

Normally 
 

defects
 

and
 

residual
 

stresses
 

will
 

significantly
 

affect
 

the
 

quality
 

and
 

mechanical
 

properties
 

of
 

the
 

MAMed
 

components 
 

To
 

eliminate
 

the
 

defects
 

and
 

control
 

the
 

residual
 

stresses 
 

researchers
 

have
 

been
 

focusing
 

on
 

the
 

kinetic
 

behavior
 

of
 

the
 

molten
 

pool 
 

formation
 

mechanism
 

of
 

defects
 

and
 

unstable
 

solid-state
 

phase
 

transformations 
 

and
 

the
 

evolution
 

of
 

the
 

residual
 

stresses 
 

It
 

is
 

wildly
 

recognized
 

that
 

in
 

situ
 

characterization
 

of
 

the
 

defect
 

formation
 

mechanisms
 

in
 

the
 

molten
 

pool
 

and
 

monitoring
 

of
 

the
 

residual
 

stress
 

changes
 

during
 

the
 

MAM
 

process
 

is
 

very
 

challenging 
 

Because
 

the
 

traditional
 

measurement
 

techniques 
 

such
 

as
 

X-ray
 

detection 
 

X-ray
 

diffraction 
 

and
 

ultrasonic
 

detection 
 

can
 

only
 

analyze
 

defects
 

and
 

residual
 

stresses
 

after
 

the
 

components
 

have
 

been
 

manufactured 
 

it
 

is
 

necessary
 

to
 

find
 

a
 

technique
 

capable
 

of
 

performing
 

in
 

situ
 

analysis
 

during
 

the
 

MAM
 

process 
The

 

rapidly
 

developing
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron
 

diffraction-based
 

characterization
 

technologies
 

have
 

proven
 

to
 

be
 

some
 

of
 

the
 

most
 

effective
 

methods
 

for
 

in
 

situ
 

analysis
 

of
 

defect
 

formation
 

mechanisms 
 

crack
 

initiation 
 

phase
 

transformation 
 

and
 

stress
 

evolution
 

during
 

the
 

AM
 

process 
 

This
 

paper
 

reviews
 

the
 

principles
 

of
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron
 

diffraction
 

technologies
 

and
 

their
 

advantages
 

and
 

practical
 

applications
 

in
 

AM 
 

and
 

summarizes
 

the
 

recent
 

progress
 

and
 

future
 

prospects
 

of
 

their
 

applications
 

in
 

AM 

Progress Over
 

the
 

past
 

decade 
 

with
 

the
 

rapid
 

development
 

of
 

characterization
 

techniques
 

based
 

on
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron
 

diffraction 
 

a
 

large
 

volume
 

of
 

research
 

has
 

been
 

carried
 

out
 

to
 

investigate
 

the
 

formation
 

mechanisms
 

and
 

distribution
 

of
 

internal
 

stresses
 

during
 

the
 

AM
 

process
 

 Tables
 

1
 

and
 

2  
 

The
 

synchrotron
 

radiation-based
 

characterization
 

methods
 

can
 

broadly
 

be
 

divided
 

into
 

the
 

following
 

three
 

different
 

types 
 

synchrotron
 

X-ray
 

imaging 
 

synchrotron
 

X-ray
 

diffraction 
 

and
 

synchrotron
 

computed
 

tomography 
 

The
 

synchrotron
 

X-ray
 

imaging
 

can
 

characterize
 

in
 

situ
 

the
 

formation
 

process
 

of
 

internal
 

three-dimensional
 

defects
 

in
 

materials
 

and
 

analyze
 

in
 

situ
 

the
 

molten
 

pool
 

dynamics 
 

The
 

synchrotron
 

X-ray
 

diffraction
 

can
 

be
 

used
 

to
 

analyze
 

the
 

internal
 

stress
 

states
 

and
 

phase
 

transformation
 

processes
 

in
 

materials 
 

and
 

works
 

with
 

the
 

tensile
 

test
 

to
 

dynamically
 

analyze
 

in
 

situ
 

the
 

internal
 

dislocation
 

density
 

of
 

parts 
 

The
 

synchrotron
 

computed
 

tomography
 

can
 

reconstruct
 

three-dimensional
 

models
 

of
 

additively
 

manufactured
 

components
 

to
 

analyze
 

surface
 

defects 
 

and
 

can
 

assess
 

the
 

impact
 

of
 

internal
 

defects
 

during
 

the
 

service
 

process
 

of
 

components
 

using
 

in
 

situ
 

mechanical
 

tests 
 

The
 

neutron
 

diffraction
 

technologies
 

can
 

be
 

divided
 

into
 

non-in-situ
 

neutron
 

diffraction 
 

in
 

situ
 

neuron
 

diffraction 
 

and
 

electrically
 

neutral
 

nuclear
 

scattering
 

techniques 
 

In
 

addition
 

to
 

examining
 

the
 

macroscopic
 

residual
 

stresses
 

in
 

additive
 

components 
 

the
 

characterization
 

based
 

on
 

the
 

neutron
 

diffraction
 

technologies
 

can
 

also
 

measure
 

the
 

metal
 

texture 
 

crystal
 

lattice
 

parameter
 

changes 
 

strain 
 

grain
 

size 
 

density
 

of
 

dislocations 
 

and
 

other
 

parameters 
 

It
 

can
 

also
 

detect
 

the
 

concentration
 

and
 

the
 

location
 

of
 

light
 

elements 
 

such
 

as
 

hydrogen
 

and
 

lithium 
 

in
 

the
 

crystalline
 

structure 
 

Using
 

the
 

synchrotron
 

X-ray
 

imaging 
 

Qu
 

of
 

the
 

University
 

of
 

Wisconsin-Madison 
 

has
 

discovered
 

that
 

nanoparticles
 

can
 

be
 

adopted
 

to
 

eliminate
 

all
 

types
 

of
 

large
 

spatters
 

by
 

simultaneously
 

stabilizing
 

molten
 

pool
 

fluctuations
 

and
 

controlling
 

liquid
 

droplet
 

coalescence 
 

They
 

have
 

also
 

demonstrated
 

that
 

the
 

control
 

of
 

laser
 

powder
 

bed
 

interaction
 

instabilities
 

by
 

TiC
 

nanoparticles
 

is
 

feasible 
 

which
 

has
 

led
 

to
 

the
 

elimination
 

of
 

large
 

spatters
 

and
 

printing
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of
 

lean-defect
 

samples
 

with
 

good
 

consistency
 

and
 

enhanced
 

properties
 

 Figure
 

2  
 

Beese
 

of
 

the
 

Pennsylvania
 

State
 

University
 

and
 

Oak
 

Ridge
 

National
 

Laboratory
 

performed
 

in
 

situ
 

neutron
 

diffraction
 

studies
 

of
 

lattice
 

strain
 

evolution
 

and
 

offered
 

a
 

new
 

perspective
 

on
 

the
 

understanding
 

of
 

dislocation-solute
 

interactions
 

and
 

their
 

impact
 

on
 

work-hardening
 

behavior
 

in
 

high-temperature
 

alloys 
 

These
 

observations
 

can
 

pave
 

the
 

way
 

for
 

a
 

fundamental
 

understanding
 

of
 

the
 

abnormal
 

increase
 

in
 

strength
 

at
 

elevated
 

temperatures
 

commonly
 

observed
 

in
 

a
 

wide
 

range
 

of
 

high-temperature
 

structural
 

alloys
 

and
 

may
 

have
 

important
 

implications
 

for
 

tailoring
 

thermomechanical
 

properties
 

using
 

microstructure
 

control
 

in
 

MAM 

Conclusions
 

and
 

Prospects Although
 

the
 

characterization
 

techniques
 

based
 

on
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron
 

diffraction
 

have
 

been
 

widely
 

used
 

in
 

the
 

AM
 

process 
 

further
 

development
 

is
 

still
 

needed
 

to
 

expand
 

their
 

applications
 

in
 

AM
 

along
 

the
 

following
 

directions 
 

In
 

situ
 

detection
 

techniques
 

still
 

need
 

improvements 
 

and
 

the
 

temperature
 

field 
 

velocity
 

field 
 

cooling
 

rate 
 

and
 

solidification
 

parameters
 

must
 

be
 

considered
 

in
 

real-time
 

models
 

to
 

reduce
 

the
 

internal
 

defects
 

and
 

improve
 

the
 

quality
 

of
 

additively
 

manufactured
 

components 
 

In
 

addition 
 

in
 

situ
 

inspection
 

of
 

the
 

deposition
 

processes
 

should
 

combine
 

high-resolution
 

and
 

ultrafast
 

synchrotron
 

X-ray
 

imaging 
 

high-speed
 

light
 

photography 
 

and
 

infrared
 

thermometry
 

to
 

develop
 

in
 

situ
 

AM
 

characterization
 

techniques
 

with
 

higher
 

resolution
 

and
 

contrast
 

sensitivity 
 

Furthermore 
 

molten
 

pool
 

dynamics
 

models
 

should
 

be
 

established 
 

which
 

can
 

then
 

guide
 

the
 

design
 

and
 

optimization
 

of
 

AM
 

process
 

parameters 
 

Meanwhile 
 

taking
 

the
 

advantage
 

of
 

the
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron-based
 

X-ray
 

diffraction
 

techniques 
 

the
 

internal
 

stress
 

distribution
 

and
 

microstructure
 

evolution
 

during
 

metal
 

forming
 

and
 

servicing
 

processes
 

can
 

be
 

analyzed 
 

Moreover 
 

the
 

advantages
 

of
 

adopting
 

the
 

synchrotron
 

radiation
 

and
 

neutron-based
 

techniques
 

for
 

measuring
 

the
 

three-dimensional
 

stress
 

field
 

at
 

the
 

crack
 

tip
 

can
 

help
 

to
 

establish
 

the
 

elastoplastic
 

nonlinear
 

micromechanical
 

models
 

of
 

additively
 

manufactured
 

components 
 

which
 

can
 

be
 

used
 

to
 

analyze
 

the
 

fatigue
 

and
 

fractures
 

caused
 

by
 

the
 

multiscale
 

stress
 

field
 

variations 

Key
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manufacturing 
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