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前    言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作准则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规则起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利，本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)提出并归口。

本文件起草单位：中铝科学技术研究院有限公司、……、……
本文件主要起草人员：
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铜及铜合金板带箔材残余应力检测方法

X射线衍射法
1  范围

本文件描述了铜及铜合金板带箔残余应力的定量检测方法原理、试样要求、设备、测量过程以及结果处理。

本文件适用于具有足够结晶度，晶粒尺寸在10~100μm的铜及铜合金板带箔材残余应力的检测。

本文件适用于厚度为0.012-0.8 mm的铜及铜合金板带箔材残余应力的检测。
2  规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/T 30067-2013 金相学术语

GBT 26303.3 铜及铜合金加工材外形尺寸检测方法 第3部分板带材

GB/T 5187 铜及铜合金箔材

GB/T 22315 金属材料弹性模量和泊松比试验方法

JB/T 9394 无损检测仪器X射线应力测定仪技术条件

GB/T 7704-2017 无损检测 X射线应力测定方法

3 术语及定义

3.1

残余应力  Residual stress
在没有外力或者外力矩作用的条件下构件或材料内部存在并且自身保持平衡的宏观应力。

［来源：GB/T 7704-2017，3.1.1］
3.2
晶格参数lattice parameter

用于描述晶体点阵中的变量分坐标x、y、z，亦指坐标a、b、c轴的长度和其夹角α、β、γ。

［来源：GB/T 30067-2013，2.1.128］
3.3
晶面间距 interplanar  distance

相邻的平行点阵平面之间的垂直距离。

［来源：GB/T 30067-2013，2.1.130］
3.4
杨氏模量  Young's modulus

材料在弹性变形阶段内，应力与应变的比值。

［来源：GB/T 22315-2008，3.1.5，有修改］

3.5
泊松比  Poisson’s ratio

低于材料比例极限的轴向应力所产生的横向应变与相应轴向应变的负比值。

［来源：GB/T 22315-2008，3.1.9］

3.6
织构  texture

指多晶材料中晶粒的择优取向排列。

［来源：GB/T 30067-2013，2.1.215，有修改］
3.7
衍射峰 diffraction peak

在满足布拉格定律的条件下X射线衍射强度沿反射角的分布曲线。

［来源：GB/T 7704-2017，3.1.2］
3.8 

入射角θ incident angle

入射X射线与衍射晶面的法向之夹角，即入射角。

［来源：GB/T 7704-2017，3.1.3，有修改］
3.9 
衍射晶面方位角ψ  Azimuth angle of diffraction crystal plane

衍射晶面法线与试样表面法线之夹角。
［来源：GB/T 7704-2017，3.1.5］
3.10
晶面族 family of crystal planes 

在不考虑符号标记时，晶体中有相同密勒指数的所有平面。

［来源：GB/T 30067-2013，2.1.131］
4  方法原理
当铜及铜合金板带箔存在残余应力时，其晶格参数会因弹性应变发生微小畸变，导致特定晶面的晶面间距改变，进而使X射线衍射角产生偏移。通过测量多个晶向的衍射峰位移，结合材料弹性常数（如杨氏模量和泊松比），可分析晶格应变的空间分布，并利用胡克定律将应变转化为残余应力值。

5  试样
经分剪的铜板带箔或者交付下游用户的全宽度样铜板带箔产品。产品表面粗糙度Ra宜不大于10μm，表面不允许有磕碰伤、弯折、裂纹、扭曲，取样过程中应避免引入附加应力。
6  仪器设备

6.1  X射线衍射应力仪
X射线衍射应力测定仪器应满足JB/T9394的规定，并具有如下配置：

——X射线管高压系统,管压宜不低于30kV，管流宜不低于10mA；

——测角仪接收反射线的2θ总范围：高角不小于167°、低角不大于143°，分辨率不大于0.05°，ψ角设置精度应在±0.5°范围之内；
——设备应定期检定，设备的机械或者电子器件有重要变化之后,也应对设备重新进行检定。
6.2  直尺

精度不低于1mm。

6.3  板带箔电解腐蚀设备

电解腐蚀仪。

6.4  腐蚀深度测量设备

深度规，精度不低于0.01mm。
7  测量方法
7.1弹性模量与泊松比测量 
     样品弹性模量与泊松比按照GB/T 22315-2008 标准测量。
7.2仪器校正
     X射线应力仪每天开机后或者换靶后，在测量前需要使用零应力标样、应力标样对设备进行检定。
7.3测量位置选择 

对于铜及铜合金板带箔产品表面残余应力检测，应在铜合金板带箔的宽度1/2位置取点，并分别在产品上下两表面厚度方向同一位置处取点进行X射线应力检测。根据用户要求，也可增加宽度1/4、3/4位置点位处测量应力。
对半蚀刻用铜及铜合金板带箔残余应力的测量，除了测量样品上下表面应力，还应在厚度1/2位置处取点测量应力。根据用户要求，也可增加厚度的1/4、3/4位置点位处测量应力。
7.4深度位置的点加工
对于深度位置点，应采用电解腐蚀方法腐蚀至指定深度。腐蚀过程前应测量当前腐蚀条件下腐蚀穿透试样的速度，从而计算出达到目标腐蚀深度的1/2、3/4腐蚀时间，待腐蚀结束后使用深度规测量腐蚀深度。

7.5 X射线衍射测量方法的选择
推荐使用4ψ-θ法，倾斜角ψ分别取0°、±24.1°、±35.3°和±45°。使用Cr-Kβ辐射，扫描角度为146±15°,衍射晶面族为{311}。

7.6 X射线应力数据处理方法

按照GB/T 7704-2017  8.4数据处理方法进行应力计算。结果保留整数。
7.7 铜合金板带箔织构及晶粒组织影响

按照GB/T 7704-2017规定，当对应于各个ψ角的衍射峰积分强度，其极值比（最大最小之比）大于3，可判定织构较强，无法使用X射线衍射法测量。
8  精密度与不确定度

8.1 精密度
在重复性条件下，获得的两次单点应力独立测试结果的绝对值应不超过重复性限（r）12.0MPa，超过重复性限（r）的情况不超过5%。

在再现性条件下，获得的两次单点应力独立测试结果的绝对值应不超过再现性限（R）13.4MPa，超过再现性限（R）的情况不超过5%。

8.2 不确定度
残余应力测定不确定度评判按照GB/T 7704-2017  10.3规定的评判标准执行。
9  试验报告

本章规定试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

——铜板带箔编号、牌号；

——样品宽度、厚度、测试点部位与应力方向；

——标准号；

——测定方法、定峰方法；

——ψ角、2θ 范围、扫描步距(分辨率)、采集时间(曝光时间)、准直管直径或入射狭缝尺寸、X射线管电压电流；

——测试结果：应力值（带正负符号）；

——测定中观察到的异常现象；

——实验操作者、审核者、批准者姓名、来样日期、检测日期、报告日期等；
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