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材料表面位错密度的测量方法研究
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摘要：不同加工处理方法在材料表面产生的晶体缺陷直接决定已加工表面的微观组织结构特征，并影响其使

用性能，其中位错的演变尤为显著。对材料加工表面位错参数进行准确的测量与分析，是全面把握材料加工表面

微观结构和宏观性能的关键。论文重点阐述了几种主流的位错测量方法及其应用现状，对比了不同测量和分析方

法的局限性和应用范围，展望了加工表面材料位错密度测量分析技术的发展趋势。
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　引言

加工后的金属晶体结构指的是金属材料内部的

原子排列规律，直接影响材料的显微组织和材料的

宏观性能。理想晶体的结构特点是长程有序，但由

于加工导致的成形过程中高温、高压、机械作用力等

影响，加工后的金属晶体中常存在偏离理想结构的

缺陷。２０世纪３０年代初，Ｔａｙｌｏｒ、Ｐｏｌａｎｙｉ等科学家
将位错概念引入晶体材料［１］。

位错，即金属材料中普遍存在且对晶体性能影

响尤为重要的一种线缺陷，是晶体已滑移区与未滑

移区之间的分界，属于材料一列或若干列原子发生

有规律的错排的内部微观结构缺陷—拓扑缺陷。

材料中位错的评价指标即为位错密度，是指单

位体积内位错线的总长度，可表示为ρ＝Ｌ／Ｖ，其中：
Ｌ是位错线总长度，Ｖ是晶体体积。位错密度也可
表示为单位面积内位错线的数量，即

ρ＝ｎｌＳｌ＝
ｎ
Ｓ

（１）

式中，Ｓ为晶体面积；ｌ为位错线长度；ｎ为 Ｓ面上位
错露头数量。

位错在晶体内增殖、湮灭、运动等会导致晶体中

位错密度发生变化，对材料的力学性能、电学性质及

组织转变等都具有极为重要的影响［２－４］。

图１为金属强度与位错密度的关系。当金属处
于退火状态时达到最低强度，随着位错密度改变，材

料的强度都有所提高，呈现明显的加工硬化状态。

武高辉等［６］的研究表明亚微米颗粒增强铝基复合

材料同时具备低位错密度和高强度的性能特征，证

明位错密度对材料性能改善有重要意义。

图１　金属强度—位错密度曲线图［５］

在材料切削加工中，位错变化对材料的动态力

学性能有重要影响［７，８］，位错密度对塑性变形区、表
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面完整性的研究起到至关重要的作用。文献［９］初
步获得了低碳钢发生塑性屈服时位错密度的变化与

应变的实验关系；吴继华等［１０］基于位错理论，考虑

材料的应变梯度效应，给出了塑性变形过程中几何

必需位错密度的应变梯度模型；段春争等［１１］分析了

高速切削淬硬钢绝热剪切失稳微观变化过程，其绝

热剪切带中心区有大量等轴晶粒，由于低的位错密

度呈现了明显不同的微观组织形态。由于位错密度

的检测十分困难，切削加工中涉及的位错密度的相

关研究也仅仅停留在公式的定性分析阶段。

位错密度利用传统的电镜来观察和检测，其准

确性甚至达不到数量级的精度，因此众多学者都对

位错密度的检测和分析方法进行了研究，主要包括

观察法和Ｘ射线线形分析法。

"

　观察法

借助各种微观检测手段进行观察，是测定位错

密度的重要方法，主要包括ＴＥＭ网格交线位错测量
法、金相腐蚀观察法、扫描电镜观察法等。

"


!

　
&'(

网格交线位错测量法

ＴＥＭ观察法是通过拍摄薄膜试件中典型区域
的位错线衍射像，用两组相互垂直的直线组成网格，

放大后测定位错与网格的交点数，基于 Ａ．ＳＫｅｈ位
错密度计算公式计算位错密度

ρ＝Ｍｔ
ｎ１
Ｌ１
＋
ｎ２
Ｌ( )
２

（２）

式中，Ｌ１、Ｌ２为两组相互垂直的网格直线的总长度；
ｎ１、ｎ２为位错线与两组网格直线相交的交点数的平
均值；ｔ为试样薄区厚度。

图２为网格交线位错测量法示意图。在所选择
的区域，按所占的面积比例选取相应数量的高密度

点和低密度点测量，然后取平均值后获得位错密度。

图２　ＴＥＭ网格交线位错测量法示意图［１２］

ＴＥＭ网格交线法试样需采用化学减薄和电解
减薄到一定厚度。Ｈ．Ｌｅｎｋａ等［１３］利用穿透电子显

微镜观察了ＧａＮ的表层微观组织，测定了ＧａＮ外延
层的位错密度。文献［１４］利用的计算位错密度公

式，避免传统割线法理论上的不足，提高了计算

精度。

"


"

　金相腐蚀观察法
金相腐蚀观察法是在金相显微镜、偏光显微镜

或透射电子显微镜（ＴＥＭ）下对腐蚀后的晶体试样
进行观察，结合金相图谱与傅立叶变化像，确定位错

类型并测量出位错蚀坑的数量，最后根据式（２）估
算出试样的位错密度。通常试样在观察前一般需要

进行定向切割、研磨和抛光处理，然后放入化学浸蚀

液中进行腐蚀后显微镜下观测，其位错蚀坑则是晶

体中位错露头，其测定精度的关键在于确定适当的

腐蚀条件，合适的腐蚀溶液、优化的腐蚀条件、包括

腐蚀温度、腐蚀时间、光照条件等因素对位错密度检

测的精度有直接的影响。

李洪岩等［１５］采用金相显微镜和高分辨透射电

子显微镜（ＴＥＭ）观察纳米贝氏体钢中铁素体的位
错情况，如图３所示，根据其傅里叶变化像，求出了
图示微小区域的位错密度。

图３　铁素体ＴＥＭ形貌及傅立叶变换像［１５］

Ｌｕ等［１６］用观察法对化学浸蚀后的 Ｆｅ－３６ｗｔ％
Ｎｉ镍铁合金的位错蚀坑进行了观察测量，研究了位
错密度变化对其性能的影响，对位错为金属晶体质

量的改善提供了重要的参考标准。此外结合面分布

图测试法，可提高腐蚀观测法测量位错密度的精度。

#

　
)

射线衍射分析法

当待测晶体与 Ｘ射线衍射仪的入射束呈不同
角度时，那些满足 Ｂｒａｇｇ衍射的晶面就会被检测出
来，体现在ＸＲＤ图谱上就是具有不同的衍射强度的
衍射峰。通过峰形分析可掌握材料微应变、晶粒尺

寸、位错密度等变化信息，主要包括 ＷｉｌｌｉａｍｓｏｎＨａｌｌ
积分宽度法、傅立叶分析法等。

#


!
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简单积分宽度法

Ｗｉｌｌａｍｓｏｎ和Ｈａｌｌ于１９５０年提出了由晶粒尺寸
和微应变引起的衍射峰宽化模型计算位错密度的方

法，后经修正得到 ＭｏｄｉｆｉｅｄＷｉｌｌｉａｍｓｏｎＨａｌｌ（ＷＨ）
法，即
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ΔＫ＝αＤ＋（ＢＭ
２）１／２ρ１／２（ＫＣ１／２） （３）

式中，Ｋ＝２ｓｉｎ／λ，ΔＫ＝２ｃｏｓθ／λ，θ是衍射角，λ是衍
射波波长；ρ是位错密度；α是常数；Ｄ是平均晶粒尺
寸；Ｂ＝πｂ２／２，Ｏ＝πＭ２ｂ２／２）１／２Ｑ１／２，Ｍ是与位错有
效截止半径Ｒｅ和位错密度有关的常数，在变形体中
Ｍ取１－２，Ｑ是位错密度相关因子，反映了不同材
料中晶粒中位错密度 ρ的波动情况；Ｃ是位错平均
对比因子。

ＴｉｂｏｒＢｅｒｅｃｚ等［１７］利用Ｘ射线测量了低碳合金
钢中的位错密度，对淬火过程中马氏体相变对位错

机理的影响进行了分析。刘战辉等［１８］先利用金相

化学腐蚀方法和 Ｘ射线衍射技术相结合计算了
ＧａＮ膜中的位错密度，并对比了两种测量方法。图
４为ＷｉｌｌｉａｍｓｏｎＨａｌｌ曲线对晶面半宽数据进行拟合
结果，从数量级来看两种方法得到的位错密度还比

较一致，但Ｘ射线测量法结果更为精确，因其得到
的晶粒旋转角度更准确。

图４　ＧａＮ半峰宽数据的ＷｉｌｌｉａｍｓｏｎＨａｌｌ拟合曲线［１８］
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的傅立叶分析法

根据Ｗａｒｒｅｎ［１９］研究
ｆ（ｘ）＝ｆＳ（ｘ）×ｆＰ（ｘ） （４）

式中，ｆＳ（ｘ），ｆＰ（ｘ）分别是物理线形的应变宽化函数
和晶粒尺寸宽化函数，解式（４）的卷积可得

Ａｆ（Ｌ）＝Ａｓ（Ｌ）Ａｐ（Ｌ） （５）

Ａｐ（Ｌ）＝１－ ＬＤｅｆｆ
（６）

ＡＳ（Ｌ）＝ｅｘｐ－［－２π２ｇ２Ｌ２ ＜ε２ｇ，Ｌ ＞］ （７）

〈ε２ｇ，Ｌ〉＝（ｂ／（２π））
２πρＣｆ（η） （８）

式中，ｂ为Ｂｕｇｇｅｒｓ矢量模；ρ为位错密度；Ｃ为衬度
因子；ｆ（η）为应变函数，η＝Ｌ／Ｒｅ，Ｒｅ表示位错的有
效外切半径；Ａｓ（Ｌ）和Ａｐ（Ｌ）分别是物理线形的应变
宽化系数和晶粒尺寸宽化系数；Ｄｅｆｆ为晶粒大小，ｇ
为衍射矢量模。

由以上等式可得到修正的 ＷａｒｒｅｎＡｖｅｒｂａｃｈ［２０］

等式，为

ｌｎＡ（Ｌ）ｌｎＡＰ（Ｌ）－（ρπｂ２／２）Ｌ２

×ｌｎ（Ｒｅ／Ｌ）（Ｋ２Ｃ）＋Ｏ（Ｋ４Ｃ２） （９）
式中，Ｋ＝２ｓｉｎθ／λ为散射矢量长度，在衍射峰处Ｋ＝
ｇ；Ｏ表示 Ｋ２Ｃ的高阶项。由式（８）、式（９）可求出
ρ、Ｒｅ等。

我国学者王煜明教授［２１］对式（８）和式（９）进行
了修正，引入一个接近于１的 ｈｏｏｋ系数 α，并引入
Ｃａｕｃｈｙ积分宽度和 Ｇｕａｓｓｉａｎ积分宽度，完善和发展
了Ｘ射线线形分析法。樊志剑等［２２］对经Ｈｏｐｋｉｎｓｏｎ
压杆动态压缩实验后的 ＬＹ１２铝合金进行了 ＸＲＤ
线性分析，测量了不同温度下的动态压缩试样的位

错密度。

图５为不同温度下动态压缩 ＬＹ１２铝合金的
ＸＲＤ谱。由图可知，ＬＹ１２铝合金中的位错分布为
较均匀的刃型位错，流变应力则通过 Ｔａｙｌｏｒ关系由
位错密度决定。

Ｇ．Ｄｉｎｉ等［２３］利用ＸＲＤ衍射技术对Ｆｅ－３１Ｍｎ－
３Ａｌ－３ＳｉＴＷＩＰ钢的位错密度进行了测量，并研
究了位错密度变化对其动态性能的影响，如图 ６
所示。

图５　ＬＹ１２铝合金位错密度—温度变化曲线［２２］

图６　ＴＷＩＰ钢的位错密度随应变的变化关系［２３］

苗瑞霞［２４］发现应用高分辨 Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）
检测时，当晶体中位错密度较低时，参与衍射的晶面

就越多，衍射峰就越窄；当位错加宽值与仪器精度接

近时，就会与实际测量值存在较大偏差。Ｆａｒｉｄｅｈ
ＨａｊｙＡｋｂａｒｙ等［２５］提出结合修正的 ＷａｒｒｅｎＡｖｅｒｂａｃｈ
（ＭＷＡ）和ＷｉｌｌｉａｍｓｏｎＨａｌｌ（ＭＷＨ）两种方法来计算
淬火钢中几何必须位错密度，使测量结果更为精确，
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并比较了此方法与其它两种方法测量的位错密度值

（见图 ７）。利用 ＸＲＤ衍射法研究晶体位错还有
ｖｏｉｇｔ函数法［２６］、ＰＶ函数法［２７］等近似函数分析法。

王晓强等［２８］利用ＸＲＤ图谱，结合Ｄｕｎｎ公式求得冷
滚４０Ｃｒ各晶面及晶面整体的位错密度，如图 ８
所示。

图７　位错强化计算法、ＭＷＨ、ＭＷＨ－ＭＷＡ
三种方法测量的位错密度值［２５］

图８　４０Ｃｒ在不同温度条件下的晶面图谱［３０］

$

　结语

定性、定量地研究材料的位错密度对提高和改

善不同加工方式获得的材料微观组织性能及宏观使

用性能具有重要意义。但是，利用ＴＥＭ等观察分析
计算法和Ｘ射线衍射分析法来测量材料的位错密
度都有一定的局限性，表现在：

（１）ＴＥＭ观察法和腐蚀测量法可直观地观察材
料的位错情况，但这两种方法的试样制备复杂并都

具有破坏性。ＴＥＭ测量位错密度还具有一定的区
域局限性，较小的样品及位错的非均匀分布都会导

致测量结果的不准确性。受仪器精度影响，当位错

密度高于１０６ｃｍ－２，这两种测量方法将很难对位错
密度进行测量。

（２）ＸＲＤ分析法制样简单，测试过程无损，理论
分析和公式推导更为严谨，在位错密度高于 １０１０

ｃｍ－２或１０１１ｃｍ－２时仍可适用，但此方法不能提供微
观结构的直观图像，且计算工作量大，低位错密度时

测量误差大、可靠性差。

位错密度测量技术已经得到了大量的研究和应

用，但其测量过程还需进一步简化，准确性还需进一

步提高。因此合理选择测量方法，提高测量仪器分

辨率，充分利用数学方法并通过编程技术简化计算

过程，将是未来位错密度测量技术的发展趋势。
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