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摘 要：本文利用原位同步辐射X射线衍射(SXRD)技术研究了一种亚稳β型Ti-39Nb合金的非线弹性变形

行为。结果表明：当外加应力超过60 MPa时，合金开始出现非线弹性变形，此时合金发生应力诱发马氏

体相变(SIMT)。因此，Ti-39Nb合金的非线弹性变形机制为SIMT。此外，加载过程中产生的马氏体衍射峰

只出现在同步辐射衍射环的特定角度，即与加载方向成26.5°。这是因为< 110 > β晶向平行于加载方向的β

相晶粒最先发生SIMT，且产生最大相变应变的马氏体变体优先形成。
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钛合金由于具有较高的比强度、优异的耐腐蚀

和生物相容性及其无磁特性，作为重要的结构材料

和功能材料，已经广泛应用于航空、航天、舰船、

化工以及医疗器械等工业领域[1−2]。根据合金元素

含量，钛合金可以分为近 α型、α+β型、亚稳 β型

和稳定 β型[3]。其中，亚稳 β钛合金可以通过成分

设计和热机械处理实现优异力学性能，如高强度、

低弹性模量和高塑性等，近年来受到越来越多的关

注，并正在成为钛合金领域的研究热点[4−5]。在高

强韧钛合金方面，研究者开发出 Ti-10V-2Fe-3Al、

β -21S、Ti-5Al-5Mo-5V-3Cr-0.5Fe 和 Ti-2Al-9.2Mo-

2Fe-0.1B等合金[6−11]。在生物医用钛合金方面，研

究者开发出“口香糖”金属(Gum metal)、Ti-24Nb-

4Zr-8Sn 和 Ti-25Nb-3Zr-3Mo-2Sn 等低弹性模量合

金[12−18]。此外，研究者还开发出具有形状记忆效应

或超弹性合金，如Ti-28Ta、Ti-6Mo-3Sn和Ti-20Zr-

12Nb-2Sn等[19−22]。

亚稳β钛合金的力学性能与其变形行为密切相
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关，通过调控成分和组织，合金可以呈现出线弹

性、非线弹性、超弹性和高加工硬化率等变形行

为[23]。这些变形行为与β钛合金丰富的变形机制密

切相关。β钛合金有三种主要变形机制：应力诱发

相变(包括α″和ω相变)，机械孪晶和滑移[5]。通常

情况下，随合金β稳定性增加，三种变形机制依次

成为合金的主导变形机制。亚稳β钛合金的变形机

制更为复杂，经常会出现三种变形机制共同作用的

情况。揭示合金的变形机制并调控其变形行为有助

于开发新型高性能亚稳β钛合金。

近年来，研究者在两种典型低模量钛合金

(Gum Metal和Ti-24Nb-4Zr-8Sn)中观察到非线弹性

变形行为，后来这种变形行为也在其他亚稳β钛合

金中得到证实[12, 24−25]。由于这类合金通常也呈现出

大可回复形变和低弹性模量等优点，其可逆弹性变

形机制引起了广泛关注。LI等[26]通过计算剪切模量

与成分的关系发现，Gum metal的常规位错滑移临

界力可能超过合金理论强度，导致合金出现无位错

滑移。LIANG等[27−28]在Ti-24Nb-4Zr-8Sn中发现了

O′相纳米畴，并指出这些随机分布的纳米畴可以

抑制长程有序的常规马氏体相变，取而代之，合金

呈现出一种连续的β→O′→α″玻璃化转变，这会对

其力学行为产生显著影响。LIU 等[29]在研究 Ti-

24Nb-4Zr-8Sn单晶变形行为时，提出了一种变形诱

发空间受限马氏体相变机制，指出纳米尺度马氏体

畴转向和可逆相变导致了非线弹性变形和低弹性模

量。此外，还有研究表明可逆纳米扰动和均匀产生

的位错环也可能是非线弹性变形的原因[30]。目前关

于非线弹性变形机制的研究主要针对有限几种材

料，且尚未达成共识，仍需对其他体系合金进行深

入研究。

相对于半原位实验，原位实验可以直接研究可

逆弹性变形机制。这是因为在应力释放后，具有非

线弹性变形行为的合金结构恢复至初始状态。目

前，已经有研究利用原位常规X射线衍射(XRD)探

索钛合金的变形机制，如发现Ti-13Nb-4Mo和Ti-

26Nb合金的超弹性变形均与应力诱发马氏体相变

(SIMT)相关[31−32]。然而合金在非线弹性变形的过程

中的结构变化程度非常小，难以被常规XRD所探

测到。而且，常规XRD使用Cu靶产生的X射线波

长较大且Kα1和Kα2波长共存，难以区分β相和微量

新生成相的衍射峰。相比之下，同步辐射X射线衍

射(SXRD)具有单色性好、穿透性高、吸收率低、

波长短和分辨率高等优点，适合研究细微的结构演

变[17, 33]。CASTANY 等[34]利用原位 SXRD 发现 Ti-

24Nb-0.5O中存在微弱的 SIMT，并指出这可能与

其非线弹性变形行为密切相关。ZHU 等[35]利用

SXRD发现Ti-30Zr-10Nb合金的加工硬化率与加载

中的可逆马氏体相变和马氏体变体再取向相关。同

步辐射技术在揭示材料微结构演化方面展现出了前

所未有的可能性，并在材料、生物、化学等领域取

得了众多成果[36]。

本文制备出一种Ti-39Nb合金，通过热机械处

理合金呈现非线弹性变形，并利用原位同步辐射技

术研究合金加载中的变形机制。通过分析一维(1D)

和二维(2D)SXRD 衍射谱探索加载中的结构演化

特征。

1 实验

利用高纯Ti(99.99%)和Nb(99.95%)原材料，在

真空非自耗电弧炉中熔炼出Ti-39Nb(质量分数，%)

铸锭。将合金铸锭锻造成截面积为9 mm×60 mm的

方锭，然后将方锭在950 ℃真空中均匀化退火5 h，

最后进行水淬。将均匀化后方锭冷轧至1 mm厚板

材，厚度变形率89%。使用电火花线切割从冷轧后

板材上切出待测试样，其中拉伸试样的加载方向平

行于板材轧向。将待测试样放入管式炉中并在

250 ℃退火0.5 h，然后水淬。

采用 Instron 5982力学性能试验机进行单轴拉

伸测试，采用引伸计记录应变数据，拉伸速率 1×

10−4 s−1，拉伸试样截面积 1 mm×1.46 mm，标距 30

mm。采用 FEI Tecnai G2 F20 透射电子显微镜

(TEM)观察材料微观形貌。使用双喷电化学抛光方

法在约−23 ℃腐蚀液中制备出用于TEM测试的薄

片试样，其中腐蚀液为4%(体积分数)的高氯酸甲醇

溶液。

在美国阿贡国家实验室先进光子源的 11-ID-C

线站进行原位同步辐射实验。高能X射线能量为

115 keV，对应波长为 0.10798 Å，光斑大小为 0.6

mm×0.6 mm。图1所示为原位同步辐射实验装置示

意图。将试样加载至250 MPa然后进行卸载，在特

定的应力水平下进行SXRD测试。同步辐射X射线

垂直于试样冷轧面，穿透试样并在试样背后约 1.8
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m处的探测器上形成2D衍射环。利用Fit2d软件处

理2D衍射环并采用标准CeO2粉末进行校正。衍射

环 横 向 (Transverse direction, TD) 和 纵 向

(Longitudinal direction, LD)的方位角 φ分别定义为

0°和90°，且纵向平行于加载方向。将2D衍射环在

特定方位角的±10°范围进行积分得到1D SXRD谱，

然后通过Gaussian拟合来确定衍射峰的位置和面

积。晶面点阵应变通过以下公式计算：

εhkl = (dhkl - d 0
hkl )/d 0

hkl (1)

式中：d 0
hkl为无外加应力下的晶面间距；dhkl为在特

定外加应力下晶面间距。

2 结果与讨论

2.1 结构与力学行为

将拉伸前试样的同步辐射衍射环在360°方位角

范围内进行积分，得到 1D SXRD谱，如图 2(a)所

示。从图 2(a)可以看出，冷轧退火态的Ti-39Nb试

样主要由β相组成。放大后的SXRD谱可以看到非

常微弱α″和ω相的衍射峰，表明试样中存在少量这

两种相。图 2(b)所示TEM明场像中出现不规则的

明暗对比，这可能源于位错堆积，且在明场像中没

有发现明显的晶粒。这都表明合金在经过低温退火

后，由剧烈冷变形产生的组织并没有发生明显再结

晶，合金中存在着大量缺陷。明场像对应的选区电

子衍射图谱证实合金主要由β相组成，在1/3和2/3

{112}β的衍射斑点(图中白色圆圈所示)表明合金存

在着ω相。利用ω相衍射斑得到TEM暗场像(见图

2(c))，可以看出基体中分布纳米尺度的ω相。事实

图1 原位同步辐射XRD实验装置示意图

Fig. 1 Schematic illustration of in situ synchrotron XRD experimental set-up

图2 拉伸前Ti-39Nb合金的结构分析

Fig. 2 Structural analysis of Ti-39Nb alloy before tensile

loading: (a) 1D SXRD spectrum integrated over entire 360°

(Inset shows enlarged view of red boxed area in spectrum);

(b) Bright-field TEM image and corresponding selected

area diffraction pattern; (c) Dark-field TEM image by using

reflections marked by white circle in inset of Fig. 2(b)
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上，亚稳β相钛合金在淬火和退火过程中都比较容

易形成ω相，通过添加抑制ω相生成的元素可以减

少以致消除ω相析出[37]。在选区电子衍射图谱中并

没有发现 α″相的衍射斑点，这可能是因为少量的

α″相存在于试样的表面，制备TEM试样过程中α″

相被腐蚀掉[38]。

图 3(a)所示为冷轧退火态Ti-39Nb合金循环加

载应力−应变曲线。从图 3(a)计算出合金的初始弹

性模量为 41 GPa。β钛合金的模量与其 β稳定性密

切相关，稳定性越低弹性模量越低。较低的弹性模

量意味着Ti-39Nb合金具有较低的结构稳定性，在

外界应力作用下容易发生结构演变[39]。当合金加载

应变为 0.5%时，可以完全回复；当加载应变提高

到 1%时，残余应变为 0.09%，基本可以回复。可

回复应变随着加载应变的增加而增加，当加载应变

提高到2.5%时，可回复应变达到最大，为 1.75%。

这个可回复应变已经明显超出常规金属弹性应变的

范围，接近非晶态和纳米晶，意味着其他变形机制

可能在可回复应变中起着重要作用[40−41]。此外，当

应变超过初始弹性段之后，合金呈现明显的非线弹

性变形行为。为了更好地研究这种变形行为，将试

样加载到250 MPa然后卸载，得到如图3(b)所示的

应力−应变曲线。从图 3(b)可知，合金加载到 250

MPa可以完全回复，当应力超过60 MPa后，应力−
应变曲线开始偏离线性区，合金呈现出明显非线弹

性变形行为。

2.2 原位拉伸中的结构演化

为了揭示Ti-39Nb合金非线弹性变形机理，对

加载−卸载过程中的试样结构演化进行原位SXRD

表征。试样首先加载到 250 MPa，然后卸载到 0

MPa，表征不同应力状态下的2D同步辐射衍射环。

图 4所示为加载前和最大应力时的 2D衍射环。在

零应力状态时，从内到外编号1到5的衍射环分别

对应着{110}β、{200}β、{211}β、{220}β和{310}β晶

面，表明合金主要由 β相组成。当应力达到 250

MPa后，β相衍射环没有明显的变化，但在{110}β
衍射环外侧出现了一个不连续的衍射斑，通过晶面

间距可以确定这属于 α″马氏体(021)晶面，意味着

加载中出现了 SIMT。有意思的是，(021)α″晶面的

衍射峰只出现在特定方向(SD, specific direction)，

这表明Ti-39Nb合金中的SIMT有一个变体选择机

制，即只有特定取向的β晶粒发生相变并产生了特

定马氏体变体。

为了更好地研究应力诱发马氏体变体与母相的

取向关系，将{110}β衍射环附近区域在 0°~360°方

位角展开，如图 5(a)所示。从图 5(a)可以看出，

{110}β衍射峰在不同方位角的强度分布明显不均

匀，从图4(a)中也可以发现，其他β衍射峰的强度

分布也不均匀，这表明冷轧退火态Ti-39Nb合金存

在着强烈的织构。图5(b)给出了拉伸前合金{110}β
和 {200}β 衍射峰强度与方位角的关系。其中，

{110}β衍射峰强度在 90°和 270°(衍射环纵向，LD)

附近都出现极大值。由于衍射环的纵向平行于加载

方向，且加载方向与合金板材轧向(Rolling direction,

RD)一致，这就表明合金存在着 < 110 > β //RD织

构，即α-纤维织构。此外，{200}β衍射峰强度在距

LD约45°方位角出现极大值。考虑到具有体心立方

结构 β相的{110}和{001}之间的晶面夹角为 45°，

可以推断出冷轧退火态 Ti-39Nb 合金存在{001}

图3 拉伸中Ti-39Nb合金的力学行为

Fig. 3 Mechanical behavior of Ti-39Nb alloy during

tensile loading: (a) Cyclic stress− strain curves with 0.5%

strain step; (b) Stress−strain curve of single step loading−
unloading at a maximum stress of 250 MPa
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图4 不同加载应力下Ti-39Nb合金的2D同步辐射衍射环

Fig. 4 2D synchrotron diffraction rings of Ti-39Nb alloy under different loading levels: (a) 0 MPa; (b) 250 MPa

(LD—Longitudinal direction; TD—Transverse direction; SD—Specific direction)

图5 原位同步辐射测试中Ti-39Nb合金的微观变形行为

Fig. 5 Microscopic deformation behavior of Ti-39Nb alloy during in situ synchrotron measurements: (a) Unrolled {110}β
diffraction spectrum along azimuthal circle (0° to 360°) at different applied stresses; (b) Intensity distributions of {110}β and

{200}β diffraction peaks along azimuth angle at zero stress; (c) Intensity distributions of (021)α″ diffraction peaks along

azimuth angle at 0 MPa and 250 MPa
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< 110 >织构[35]。事实上，这种织构常见于冷轧退

火态或者温轧退火态的Ti-Nb基合金中[34, 42]。

从图 5(a)还可以发现，在{110}β衍射峰右侧，

LD方位角附近存在着四个衍射斑，这源于(021)α″
晶面，如图5(a)黄色虚线方框所示。当外加应力为

0 MPa时，(021)α″衍射斑非常微弱；当外加应力增

加至 69 MPa时，衍射斑强度稍有增加；当外加应

力增加至150 MPa时，衍射斑变得清晰可见；当外

加应力达到250 MPa时，四个(021)α″衍射斑强度达

到最大值。最后在卸载的过程中，衍射斑强度逐渐

减弱，最终恢复到加载前状态，表明加载−卸载过

程中SIMT是完全可逆的。为了确定(021)α″衍射斑

的方位角，图 5(c)给出了 0 MPa 和 250 MPa 下

(021)α″衍射峰强度分布与方位角的关系。拉伸前，

衍射峰强度在LD方向出现极大值。需要指出的是，

这个极大值不是(021)α″晶面造成的，而是由{110}β
衍射峰宽化所致。当外加应力达到250 MPa时，衍

射峰强度在LD两侧出现了四个极大值，这对应着

四个(021)α″衍射斑。通过拟合确定出四个衍射斑的

方位角分别为 63.4°、117.2°、244.2°和 295.9°。因

此，(021)α″衍射斑与LD方向的夹角为(26.5±0.7)°，

这个角度即为图4(b)中的特定取向(SD)。这进一步

地表明SIMT具有变体选择性，本文后续部分将会

给出更进一步的解释。

2.3 纵向和特定方向的原位同步辐射表征

将2D同步辐射衍射环在LD附近(φ=80°~100°)

进行积分，得到原位加载/卸载中的 1D SXRD谱，

如图6(a)和(b)所示。初始态合金没有明显的α″马氏

体衍射峰；当外加应力达到122 MPa时，可以分辨

出微弱的(021)α″衍射峰，表明此时开始出现SIMT。

随外加应力进一步增加，(021)α″衍射峰强度略有增

加，但整体保持非常低的水平。卸载过程中(021)α″
衍射峰逐渐下降，并最终恢复到初始状态，再次证

图6 Ti-39Nb合金微观结构特征的原位SXRD研究(纵向, φ=80º~100º)

Fig. 6 In situ SXRD studies of microstructural characteristics of Ti39Nb alloy (LD, φ=80º−100º): (a) 1D SXRD spectrums

upon loading; (b) 1D SXRD spectrums upon unloading; (c) Evolution of lattice strains of (110)β, (200)β and (211)β crystal

planes as functions of tensile stress; (d) Evolution of diffraction peak intensities of (110)β, (200)β and (211)β crystal planes as

functions of tensile stress
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实Ti-39Nb合金马氏体相变的可逆性。图6(c)和(d)

给出了(110)β、(200)β和(211)β晶面的点阵应变和衍

射峰强度与外加应力的关系，由于(021)α″衍射峰太

弱，无法精确拟合出其位置和强度，图中没有给出

马氏体峰的点阵应变和衍射峰强度。在初始阶段，

β相三个晶面的点阵应变随外加应力线性增加，此

时合金的变形机制为弹性变形；随后点阵应变−外
加应力曲线开始偏离线性区，表明其他变形机制开

始作用。由图 6(d)可知当应力超过 122 MPa时，β

相衍射峰强度随着外加应力增加而轻微下降，表明

超过此应力后发生了 SIMT。值得注意的是，图 3

(b)中加载/卸载应力−应变曲线显示，当应力超过约

60 MPa时，曲线开始偏离线性区，而LD方向在超

过 100 MPa后才发现SIMT，因此有必要研究其他

方位角的相变信息。

图7(a)和(b)所示为将2D同步辐射衍射环在SD

附近(φ=53.5º~73.5º)进行积分所得1D SXRD谱。从

图中可以看出，拉伸前试样的SXRD衍射谱中含有

微弱的(021)α″和(112)ω衍射峰，表明冷轧退火态合

金含有少量α″和ω相。在加载的初期阶段，(021)α″

衍射峰基本不变；此后随着外加应力的增加，

(021)α″衍射峰继续增强；随后在卸载过程中，马氏

体衍射峰逐渐下降，并最终恢复到加载前状态。这

表明加载−卸载过程中出现了可逆马氏体相变。图

7(c)中 β相三个晶面的点阵应变−外加应力曲线与

LD类似，初始阶段为线性，表明弹性变形机制主

导合金变形；当应力水平比较高时，开始偏离线性

区，表明其他变形机制参与变形。得益于SD马氏

体衍射峰强度比较高，可以得到加载过程中 (021)α″

晶面与外加应力的关系，如图7(d)所示。从图7(d)

中可以看出，当加载应力达到 69 MPa时，(021)α″

衍射峰强度开始升高，表明此时发生开始出现

图7 Ti-39Nb合金微观结构特征的原位SXRD研究(特定取向, φ=53.5°~73.5°)

Fig. 7 In situ SXRD study results of microstructural characteristics of Ti39Nb alloy (Special direction, φ=53.5°−73.5°): (a)

1D SXRD spectrums upon loading; (b) 1D SXRD spectrums upon unloading; (c) Evolution of lattice strains of (110)β, (200)β
and (211)β crystal planes as functions of tensile stress; (d) Evolution of diffraction peak intensities of (110)β, (200)β and (211)β
crystal planes as functions of tensile stress
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SIMT；当加载应力达到150 MPa时，(021)α″衍射峰

强度明显升高；随着加载应力继续升高，(021)α″衍

射峰强度继续升高；随后卸载过程中，(021)α″衍射

峰强度逐渐下降，并在完全卸载后恢复至初始

水平。

与LD相比，SD马氏体相衍射峰更加明显，表

明存在马氏体变体的择优取向。而且，SD上SIMT

对应的最低外加应力约为69 MPa，明显低于LD的

122 MPa，这意味着不同取向 β相晶粒具有不同的

SIMT的临界应力。值得注意的是，由图3(b)可知，

当外加应力超过60 MPa后，应力−应变曲线开始偏

离线性区，这和 SD上开始出现 SIMT的外加应力

基本一致。因此，冷轧退火态Ti-39Nb合金的非线

弹性变形机制可以归因于特定取向 β相晶粒的

SIMT。此外，Ti-39Nb合金较大的可回复应变应该

源于合金弹性变形和可逆马氏体相变共同作用。

2.4 SIMT的变体选择

从能量角度而言，应力诱发β→α″马氏体相变

的临界应力取决于母相的晶粒取向[43]。当母相晶粒

< 110 > β晶向平行于拉伸方向时，此时临界应力最

小。由图 5(b)可知，冷轧退火态Ti-39Nb合金存在

{001}< 110 >织构，这表明合金中有大量< 110 > β

晶向平行于拉伸方向的晶粒，这部分晶粒在加载中

将会首先发生马氏体相变。此外，与冷却过程中可

以生成多种马氏体变体不同，在SIMT中，可以产

生最大相变应变的变体将会优先形成[35, 44]。当

< 110 > β晶向平行于加载方向时，产生最大相变

应变的马氏体变体与 β相将满足以下位相关系：

[100]α″//[001]β, [010]α″//[110]β, [001]α″//[ 1̄10 ]β。考虑

到合金中的织构，在2D同步辐射衍射环上，(110)β
和(020)α″衍射峰应该在LD上出现极大值。其他α″

衍射峰位置可以根据马氏体晶胞参数计算出来。由

于1D SXRD图谱中仅有一个α″衍射峰，无法计算

出其晶胞参数。本文利用文献中一个相近成分(Ti-

38.2Nb)的晶胞参数来计算 α″衍射峰位置。Ti-

38.2Nb的晶胞参数为：a=3.296 Å，b=4.787 Å，c=

4.673 Å[45]。由此可以计算出(020)α″和(021)α″的晶面

夹角约为 27º，即(021)α″衍射峰出现在与LD成 27º

角的位置，这与(26.5±0.7)º的实验值比较吻合。相

比之下，LD上出现的(021)α″衍射峰源于< 110 > β

晶向与拉伸方向成27º晶粒的SIMT，需要更大临界

应力才可以诱发相变，这就解释了 LD 上原位

SXRD图谱中(021)α″衍射峰在更高的应力水平出现。

3 结论

1) 本文利用原位同步辐射技术研究了Ti-39Nb

合金在拉伸过程中的变形行为。冷轧退火态 Ti-

39Nb合金呈现出 41 GPa的模量、1.75%的可回复

应变和非线弹性变形行为。当拉伸应力超过 60

MPa 时，应力−应变曲线开始偏离线性区，此时

SXRD谱显示SIMT开始发生。因此，合金非线弹

性变形行为源于可逆的SIMT。

2) 应力诱发产生马氏体的(021)α″衍射峰最先出

现同步辐射衍射环的特定角度，即与加载方向成

26.5°，这是由于合金存在明显的{001}< 110 >织

构，加载中< 110 > β晶向平行于拉伸方向的晶粒

最先出现马氏体相变，且产生最大相变应变的马氏

体变体优先形成。
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In situ synchrotron X-ray diffraction study of

deformation behavior of Ti39Nb alloy
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Abstract: In this paper, the nonlinear elastic deformation behavior of a metastable β -type Ti-39Nb alloy was

studied by in situ synchrotron X-ray diffraction (SXRD) technique. The results indicate that the onset of the

nonlinear elastic deformation appears at an applied stress higher than 60 MPa, and stress-induced martensitic

transformation (SIMT) occurs simultaneously. As a result, the nonlinear elastic deformation behavior of the Ti-

39Nb alloy could be attributed to the SIMT mechanism. Besides, the diffraction peaks of martensite appeared at

specific azimuth angles of the SXRD rings initially, i. e., 26.5° from the loading direction. This is because that

SIMT will firstly occur in the β grains with < 110 > β parallel to the loading direction and the variants that give the

maximum strain are preferentially formed.
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