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Zr-4合金压缩形变行为的研究∗

李洪佳† 孙光爱 龚建 陈波 王虹 李建 庞蓓蓓 张莹 彭述明

(中国工程物理研究院核物理与化学研究所, 绵阳 621999)

( 2014年 4月 8日收到; 2014年 7月 5日收到修改稿 )

密排六方结构的Zr呈现弹塑性各向异性, 轧制工艺会使材料内部产生晶间应力. 准确地评估Zr合金内
部的晶间应力分布并明确其微观形变机制, 对其服役能力和使用寿命的准确评判具有重要的科学意义和应用
价值. 利用中子原位衍射技术结合弹塑性自洽 (EPSC)模拟分析了Zr-4合金的压缩形变行为, 加载方式为沿
轧板厚度方向压缩. 研究中辅以非原位的背散射电子衍射测试进行织构演化分析及透射电镜 (TEM)测试分
析缺陷形态. EPSC模拟可以定量地给出不同形变量下的形变机制, 并且计算结果可由TEM实验佐证. 研究
表明: 当形变量较小 (< 0.55%)时, 柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移起主导作用; 随着塑性形变量的增加, 锥
面滑移的作用增强, 且锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型)滑移的作用大于柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移, 少
量的锥面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)和 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移也存在.

关键词: 锆合金, 中子原位衍射, 弹塑性自洽模拟, 形变机理
PACS: 61.05.fm, 62.20.F–, 46.05.+b DOI: 10.7498/aps.63.236101

1 引 言

Zr及其合金具有热中子俘获截面小、抗核辐照
损伤能力强、耐蚀性能优异、导热及机械性能良好

等突出优点, 在原子能工业、化工工业等领域具有
广泛的应用 [1]. Zr合金作为结构材料使用时, 其在
外部环境 (载荷、温度等)作用下的形变行为直接影
响材料的使用寿命, 关系到材料的服役安全. 因此,
研究Zr合金在外载作用下内部应力状态的演化
及形变机理非常必要. 密排六方 (hexagonal close-
packed, HCP)结构的Zr在液氮温度 (76 K)、室温
(room temperature, RT)及较高的温度 (< 500 ◦C)
均呈现热各向异性和弹塑性各向异性 [2−5]. 在多
晶材料中, 相邻晶粒间的相互作用会导致热各向异
性, 轧制工艺会使材料内部产生晶间应力 [6,7]. 因
此, 准确地评估Zr及其合金内部的晶间应力分布
并明确其微观形变机理, 对其服役能力和使用寿命
的准确评判具有重要的科学意义和应用价值.

中子衍射技术是当前准确确定材料结构的关

键技术 [8,9], 近年来在测定材料内部三维残余应力
及大块材料平均应力方面被广泛采用 [10−18]. 弹塑
性自洽 (elastic-plastic self-consistent, EPSC)模型
可以很好地拟合中子衍射数据, 定量地给出各种
形变系统 (滑移系、孪生等)对形变量的贡献 [19−23].
需要说明的是, EPSC模型中包括数千到数万个晶
粒 (晶粒尺寸为 10—25 µm), 与中子衍射测量区域
(π × 2.52 × 2 mm3)覆盖的晶粒数目恰好符合. 利
用中子原位衍射技术结合EPSC模拟, 可以研究材
料内部的应力分布及微结构演化, 定量地给出材料
的形变机理. 该方法的优势是: 制样简单 (无损测
量)、给出研究材料的体信息 (晶粒统计性好)、原位
分析 (研究材料在外载作用下的实时响应).

目前, 关于Zr合金在RT及相对较高的温度
(< 500 ◦C)下的拉伸形变行为已开展了比较细致
的研究工作 [24,25], 而关于Zr合金的压缩形变行
为 (尤其是原位压缩形变行为)的研究相对较少.
由于标准压缩样品对加载装置 (尤其是原位加载
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装置)的要求很高, 因此, 相关的研究工作也较难
开展. 本文以广泛使用的Zr-4合金为研究对象,
利用中子原位衍射技术结合EPSC模拟的方法分
析其压缩形变行为, 加载方式为沿轧板厚度方向
压缩 (through thickness compression, TTC). 利用
非原位的背散射电子衍射 (electron back-scattered
diffraction, EBSD)测试进行织构演化分析及透射
电镜 (transmission electron microscopy, TEM) 测
试分析缺陷形态. 通过EPSC模型拟合中子原位衍
射数据并结合TEM分析, 尝试定量地给出Zr-4在
RT下的压缩形变机理.

2 实 验

2.1 样品准备

本实验使用的Zr-4轧板购自北京有色金属研
究总院, 产品执行ASTM-B352标准, 热处理工艺
为真空退火, 真空度为 5 × 10−3 Pa, 退火温度为
580 ◦C±10 ◦C (保温 5 h). 其化学组分 (wt%)为
1.38Sn, 0.24Fe, 0.11Cr, 质量百分比小于 0.05 wt%
的Hf, C, Al, N, Nb 等元素及主要元素Zr. 压缩
样品采用线切割技术制备, 样品尺寸参照ASTM
E8-04标准. 样品三维方向的定义: 轧板的厚度方
向为法向 (normal direction, ND), 与ND 垂直的两
个方向分别为轧向 (rolling direction, RD)和横向
(transverse direction, TD).综合考虑加载装置的加
载能力 (最大载荷 15 kN) 及轧板厚度, 最终确定圆
柱形样品的直径为5 mm, 高度为10 mm (图 1 (a)).

2.2 中子原位压缩衍射实验

中子原位压缩衍射实验在残余应力中子

衍射谱仪 (residual stress neutron diffractometer,
RSND) 上完成. 样品处的最大中子注量率为
4.7 × 106 n·cm−2·s−1, 分辨率∆d/d 6 0.25%, 配
备的样品台承重 500 kg、升降 0.5 m、平移±0.3 m.
中子原位衍射实验沿圆柱轴向 (即轧板厚度
方向, 亦即ND)压缩, 样品的中子衍射体积为
π × 2.52 × 2mm3. 在实验过程中, 样品衍射体
积的长度方向保持在入射束和探测器中间, 即保
证衍射矢量Q平行于加载方向. 中子束相对于
样品的位置关系示意图及RSND上配备的小型原
位加载装置局部图如图 1 (b)所示. 为了更准确
地记录形变样品的位移, 压缩实验过程中使用了

引伸计 (图 1 (b)下图). RSND的单色器为弯曲的
Si (311)单晶片, 起飞角为 58◦, 对应的中子束波
长为 1.587 Å. 测量的衍射峰包括基面 (0002)、锥
面 (101̄1)、锥面 (101̄2)和锥面 (101̄3), 共测量了7组
形变量下的衍射峰, 形变阶段包括 ε = 0, 0.26%,
0.36%, 0.49%, 1.72%, 4.29%和7.94%, 压缩速率为
3.3× 10−4 s−1.

ND

10 mm

Φ5 mm

(a) (b)

Q//ND 

ND

TD

RD

图 1 (a)样品尺寸及坐标系; (b)中子原位压缩衍射实验
中子束、外载和样品的相对位置关系示意图及RSND上配
备的小型原位加载装置局部图

需要说明的是, 本文利用原位中子衍射技术
测量Zr-4合金的压缩形变性能时, 整个实验过程
中样品吸收的中子个数为: 测试时间×样品处中
子注量率×样品的衍射体积×Zr的中子吸收截面
= 2 h× (4×106 n·cm−2·s−1) × (π×2.52×2 mm3)
× 0.00795 cm−1 = 9.0 × 106 n, 即在测试时间
内, Zr-4合金吸收 9.0 × 106个中子 (中子能量为
32.5 meV), 并且Zr-4合金的缺陷回复能较低 [26],
因此, 中子衍射测量引起的辐照损伤效应可以
不计.

3 EPSC模型及单晶体参数

EPSC模 型 基 于Hill-Hutchinson自 洽 方

法 [20,27]. 模型中包括 2025个晶粒, 每个晶粒有
不同的取向及质量百分比, 即织构信息. 本研究
中材料的初始织构信息由EBSD测得, 测得的极图
(pole figure, PF) 如图 2所示, 作为EPSC模拟的
输入参数. Zr-4合金的初始织构为: HCP晶胞的
c轴沿ND排布, 并向TD有±(20◦—40◦)偏转. 在
EPSC模型中, 晶粒为椭球体夹杂在无限大的均
匀基体介质中, 每个晶粒的弹性常数及变形特征
呈现各向异性. 晶粒与无限大的均匀基体介质的
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相互作用以弹塑性Eshelby自洽方法表示 [19]. 基
体介质的基本性质为各个晶粒的平均值. 本研究
中用到的EPSC模型的程序代码基于Turner等 [28]

开发的Fortran-77版本, 程序中用到的公式及算
法基于Hutchinson [27]的工作. Zr单晶的弹性模量
矩阵通过拟合Fisher和Renken [2]的工作得到, RT
下为C11 = 143.5 GPa, C12 = 72.5 GPa, C13 =

65.4GPa, C33 = 164.9 GPa, C44 = 32.1 GPa. 每
个形变系统的硬化模式由Voce 定律描述, 即由每
个形变系统的临界分切应力 τ s与晶粒内的累计剪

切应变Γ间的关系描述, 如下式所示:

τ s = τ s
0 + (τ s

1 + θs
1Γ )

(
1− exp

(
−θs

0

τ s
1

Γ

))
, (1)

式中, τ s
0, θs

0, θs
1和 τ s

0 + τ s
1 分别是初始临界分切应

力、初始硬化速率、渐近硬化速率和后推临界分切

应力. EPSC模型中形变系统的选择通过对中子原
位衍射数据的定性分析及已有的Zr合金的变形理
论综合确定 (详细讨论见 4.2节), 每个形变系统的
τ s
0, τ s

1, θs
0, θs

1的具体数值通过拟合中子原位衍射数

据得到.

(0002)

TD TD

1
2
3
4
5
6

(1010)

0=

6.91=

RD

图 2 (网刊彩色) Zr-4合金样品的初始EBSD PF (幅值
表示晶向的集中程度)

4 结果与讨论

4.1 压缩性能及织构演化

RT下, Zr-4合金在TTC加载方式下的宏观应
力 -应变曲线 (σ-ε曲线)和硬化速率曲线如图 3所

示, 作图时将压应力/应变变为张应力/应变 (即应
力/应变乘以−1), 屈服强度为 512 MPa. 实验测
得的宏观应力 -应变曲线上向下的尖峰是在不同
塑性形变阶段采集中子衍射图谱时的应力松弛现

象, 各个形变阶段的中子原位衍射谱图如图 4所

示, 各个衍射峰的积分强度随塑性形变的变化曲
线如图 5所示. 由图 4和图 5可以看到, 基面 (0002)
衍射峰强度基本不变, 说明在TTC加载方式下没
有孪晶产生, 这也与压缩硬化速率曲线上没有硬化
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0

200

400

600

800

 EPSC

 EPSC ( )

/
M

P
a

(a)
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/
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/%
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图 3 (a)实验和EPSC模拟得到的 Zr-4合金在TTC加
载方式下的真实应力 -应变曲线; (b)硬化速率曲线

30 35 40 45 50 55 60 65 70

7.94%

4.29%

1.72%

0.49%

0.36%

0.26%

(0002)
(1011) (1012)

(1013)

2θ/(O)

0

图 4 TTC加载方式下的中子原位压缩衍射图谱 (2θ为
衍射角)
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图 5 TTC加载方式下不同晶面的衍射峰强度随宏观应
变的变化
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速率回升现象一致 (图 3 (b)). 因此, 材料在形变过
程中晶粒不会发生大角度偏转, 材料织构不会发生
明显变化.

(a) 0.49%

(b) 1.72%

(c) 4.29%

(d) 7.94%

(0002) (1010)

TD TD

TD TD

TD TD

TD TD

0=

7.76=

5.84=

7.44=

7.81=

0=

0=

0=
1
3
5
7

1
3
5
7

1
3
5

1
3
5

RD

RD

RD

RD

图 6 (网刊彩色) TTC加载方式下变形的 Zr-4合金
样品的EBSD PF (a) ε = 0.49%; (b) ε = 1.72%;
(c) ε = 4.29%; (d) ε = 7.94%

为了直观地观察Zr-4合金在TTC加载方式下
的织构演化, 我们对不同形变量的样品做了非原位
的EBSD表征, 测得的PF如图 6所示. 需要说明的
是, 在制备发生形变的样品的EBSD试样时, 由于
样品为圆柱状, 当沿圆柱轴线切割样品时, 很难严
格保证测量面为ND-TD面 (参照图 1 (a)下图), 因
此, 测得的不同形变量下的PF在织构演化分析方
面只能做定性的比较 (形变量较小和形变量较大时
的织构状态最为准确, 如图 6 (a), (d)). 由PF可以
直观地看到晶粒取向分布的变化: 基面 (0002)沿
法向ND分布并向TD有所偏离; 随着形变量的增
加, 基面 (0002)基本保持原始取向, 并没有集中转
向加载方向 (RD).图 6 (b)和 (c)中基面 (0002)较大
角度的偏转与样品的切割方式及RSND上配备的

小型原位加载系统在水平双向压缩模式下压头很

难对中 (即外载不是严格沿圆柱样品的轴向, 参照
图 1 (b)下图)有关.

4.2 压缩形变机理的定量分析

由不同晶面衍射峰积分强度的变化可以定

性地分析可能存在的形变模式. 由图 5可以看到:
基面 (0002)衍射峰强度基本不变, 说明在TTC加
载方式下没有孪晶产生; 锥面 (101̄1)衍射峰强度
下降, 说明可能存在锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)
滑移和锥面 {101̄1} ⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型)滑移; 锥
面 (101̄2)和锥面 (101̄3)衍射峰强度及变化趋势基
本一致, 说明锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移的
百分比比较小. 根据Zr及Zr合金的形变理论 [29]

及初步的研究结果 [3−5,24,30], RT 时在TTC加载
方式下, 柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移容易发
生, 锥面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移也会发生, 而
基面 {0001}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移极难发生. 综合
以上分析, EPSC模型中包含的形变模式为: 柱
面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移、锥面 {101̄1}⟨112̄0⟩
(⟨a⟩型)滑移、锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移和锥
面 {101̄1} ⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型)滑移. 通过拟合宏
观σ-ε 曲线 (图 3包括应力未松弛的和应力松弛的

情形), 可以得到各个形变模式在不同塑性形变量
下的百分比 (图 7 ), 拟合用到的硬化参数如表 1所

列. 由图 7可以看到, 当形变量较小 (< 0.55%) 时,
柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ 型)滑移起主导作用; 随
着塑性形变量的增加, 锥面滑移的作用增强, 并
且锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型)滑移的作用大于
柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移, 也存在少量的锥
面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)和锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩
型)滑移.

0 2 4 6 8 10

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

/%

 {1010}<1120> (<a>)

 {1011}<1120> (<a>)

 {1012}<1120> (<a>)

 {1011}<1123> (<c+a>)

图 7 计算得到的在TTC加载方式下 Zr-4合金的各个形
变系统在不同形变量下的百分比
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表 1 EPSC拟合得到的各个滑移系统的硬化参数 (包括应力未松弛态/应力松弛态的情形)

滑移系统 τ s
0/MPa τ s

1/MPa θs
0/MPa θs

1/MPa

柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型) 50 / 40 10 / 10 5 / 5 0 / 0

锥面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型) 135 / 122 165 / 165 350 / 350 95 / 95

锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型) 197 / 182 170 / 170 600 / 600 260 / 260

锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型) 261 / 238 160 / 160 720 / 720 151 / 151

g=(0110)[0002]g=(0110)[0002]

g=(0110)[2110] g=(0110)[2110]

(a) (b)

(c) (d)

10 mm 10 mm

10 mm 10 mm

图 8 (网刊彩色)形变量为 1.72%时, g = (011̄0) [0002]
和 (011̄0) [2̄110]下的明场像和中心暗场像 (a) g =

(011̄0) [0002]下的明场像; (b) g = (011̄0) [0002]下的中
心暗场像; (c) g = (011̄0) [2̄110] 下的明场像; (d) g =

(011̄0) [2̄110] 下的中心暗场像 (绿色实线代表滑移方向
⟨112̄0⟩, 黄色虚线代表滑移方向 ⟨112̄3⟩)

为了对EPSC模拟的结果进行验证, 我们对
变形的样品进行了TEM测试. 图 8为形变量

为 1.72% 时, 倒空间矢量 g = (011̄0) [0002]和
(011̄0)[2̄110]下的明场像和中心暗场像. 明场像
和暗场像的衬度相反 (对比图 8 (a), (b)或 (c), (d)),
且暗场像能给出更多的关于缺陷的微细结构信

息. 在变形的样品中, 缺陷以位错为主. 位错
类型包括刃型位错、螺型位错及二者混合型位

错. 在应力加载研究中, 经常观察到的是螺型
位错, 如面心立方结构的铝 [31]及HCP结构的钛、
锆 [32−34]等. 不同g矢量下观察到的位错形态不同

(对比图 8 (b), (d)). 根据g · b ̸= 0时位错线可见

判据 (b为Burgers矢量), 可以定性地判断位错类
型. 在g = (011̄0)[0002]下, 仅锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩
(⟨c+ a⟩ 型)滑移可见, 且g与 b 的夹角为 46.7◦,
与图 8 (b)中g与位错线的夹角相同 (即螺型位错),
证明该锥面滑移存在. 在g = (011̄0)[2̄110]下, 柱
面 {101̄0} ⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移、锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩

(⟨c+ a⟩型)滑移、锥面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)和锥
面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移均应可见. 图 8 (d)中
绿色实线代表滑移方向 ⟨112̄0⟩, 黄色虚线代表滑移
方向 ⟨112̄3⟩, 与图 8 (b)中的结果对比可得: 两类b

矢量的位错线均可能存在.

5 结 论

本文利用中子原位衍射技术结合EPSC模拟,
并辅以非原位的EBSD测试及TEM分析, 对Zr-4
合金在TTC加载方式下的宏观力学性能、织构演
化及形变行为进行了详细的对比研究. 主要结论
如下:

1) Zr-4合金在TTC加载方式下的屈服强度为
512 MPa, 随着压缩形变量的增加, 材料的织构没
有发生明显的变化.

2) 利用EPSC模型拟合中子原位衍射实验数
据, 可以定量地给出材料的形变机理. Zr-4合金
在TTC加载方式下, 当形变量较小 (< 0.55%)时,
柱面 {101̄0} ⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ 型)滑移起主导作用; 随
着塑性形变量的增加, 锥面滑移的作用增强, 并
且锥面 {101̄1}⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩型)滑移的作用大于
柱面 {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)滑移, 也存在少量的锥
面 {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩型)和锥面 {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩
型)滑移.

3) 利用TEM对发生塑性形变的样品采用
不同的 g矢量成像, 结合位错线的可见与不可
见可以判断位错的Burgers矢量 b, 进而对变形
的样品中产生的螺型位错网络进行分析. 通过
对塑性形变量为 1.72%的样品进行 g = (011̄0)

[0002]和 (011̄0)[2̄110]下的明场像和中心暗场像
观测, 验证了EPSC模型中包括的形变模式, 即
在g = (011̄0)[0002]下, 可以观察到密集排布的 b

为 ⟨112̄3⟩型的位错; 在g = (011̄0) [2̄110] 下, b为

⟨112̄0⟩和 ⟨112̄3⟩的位错均可观察到.
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Abstract
Zirconium (Zr) has a hexagonal close-packed crystal structure, which exhibits elastic and plastic anisotropy. Internal

stresses can be easily generated in the rolling process and the subsequent plastic deformation process. It is critical to
evaluate the internal stresses and the deformation mechanisms of Zr alloy materials. The deformation behaviors of Zr
alloy influence directly its service life and safety. In this work, compression deformation behaviors of zircaloy-4 (Zr-4)
alloy have been studied by the in situ neutron diffraction technique combined with the elastic-plastic self-consistent
(EPSC) simulation. A compressive external load is applied along the thickness direction of the rolled plate, which is
called through-thickness compression. Electron back-scattered diffraction is used to analyze the texture evolution during
the plastic deformation. Transmission electron microscopy (TEM) is used to measure the distribution of the defects in
the deformed sample. The EPSC simulation provides the deformation mechanism quantitatively by fitting the in situ
neutron diffraction data, and the simulated results is confirmed by the TEM observations. Results show that when
the true strain is small (less than 0.55%), prismatic {101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ type) slip dominates; however, as the plastic
strain is increased, the percentage of pyramidal {101̄1}⟨112̄3⟩ (⟨c+ a⟩ type) slip becomes larger than that of prismatic
{101̄0}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ type) slip, and the pyramidal {101̄1}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ type) slip and pyramidal {101̄2}⟨112̄0⟩ (⟨a⟩ type)
slip may exist.

Keywords: zirconium alloy, in situ neutron diffraction, elastic-plastic self-consistent simulation, defor-
mation mechanism
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