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摘 要

在 大 气环境 下 用 扫描 隧道 显 微镜 (S e a n n i雌 T u n n e li n g M i e r o s c o p e
,

简 称

S TM )对 C u一 n

一 合金的贝氏体组织进行 了研 究
,

发现在此类置换式固溶型的 贝氏

体中存在亚单元结构
,

亚单元形状规则并呈有规律的排列
,

表明它们确实是 贝 氏体

内部的精细结构
,

并与贝氏体形成机制密切相关
,

实验 重复性好
,

图象清晰
,

说明 S TM

用于研究有色合金的贝氏体组织及相变是可行的
.

关健词 扫描隧道显微镜
、

贝氏体
、

亚单元

19 8 2 年 问世 的扫描 隧道显 微镜 由于 具有 分 辨率 高 l([] 横 向分 辨 率 O
.

l
nln

,

纵 向分 辨率

.0 OnI m )
,

能获得实空间中的三维 图象
,

可观察单个原子层的局部表面结构
,

可在真空或大 气
、

常温等不同环境下工作
,

对样品无任何损伤等特点
,

在表面科学
、

材料科 学
、

生命科学等领域

得到 日益广泛的应用 12]
.

迄今
,

已用于某些金属 (如 A u ,

C u ,

A I
,

R )
、

半 导体 (如 S主
,

G e)
、

石

墨及生物大分子等方面的研究卜 习
,

但对合金组织的研究鲜见报道
.

本文作者曾首次利用 S TM

研究 了钢的下 贝氏体组织
,

发现了 以前未报道过 的超亚单元结构 网
.

现在
,

又 将 S T M 用于

C u -Z n一1合金的贝氏体组织观察
,

并对该合金的精细结构进行了研究
.

1 材 料 与 方 法

本文所用的合金成分为 C u 一5
.

gZ n 4
.

O拟刃
.

I R e

(wt % )
,

样品经 85 0
’

C 1h2 退 火和轧制 后
,

在 79 0
`

C 固溶 3m in
,

然后在中温区短时等温
,

发生贝氏体相变
.

样品经磨制
、

精抛和腐蚀后
,

立即用甘油涂覆表面
,

防止氧化
,

以保证所观察到的为试样的新鲜表面
.

在大气
、

室温下进行

S T M 观察
,

采用恒电流模式
,

即利用电子反馈线路控制隧道 电流的恒定
,

并用压电陶瓷材料控

1卯 3
一

11
一

06 收稿
,

1卯4
一

0 3
一

29 收修改稿
.
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z V (矶
,

竹 ) 一 : (x
,

夕)
少」“ 片飞

举如稗举脚娜州两钾脚和

图 1 恒电流扫描模式示意 图
S 为针尖与样品间距

,

I
,

坑 为隧道 电流和偏 置电压
,

代为控制针尖在 : 方向高度的反馈 电压

图 2 试样的光学显微组织

制针尖在样品表面的扫描
,

探针在垂直于样品方 向上高低的变化就反映 了样品表面 的起伏
,

如图 1所示
.

针尖 由钨丝制成
,

用 N a O H 溶液电解腐蚀制备
,

工 作时针尖接 地
,

扫 描偏 压

ZO0 n i V
,

隧道电流为 0
.

5 和 0
.

gn A
.

2 结 果 与 分 析

2
.

1 S TM 下观察到的 C u 一

Z n 一

lA 合金贝氏体

图 2是试样的光学显微组织
,

可看到白色基体 ( B Z相 )上分布有典型 的呈钝 角的
“
V

”

字型

贝氏体
,

如箭头所示
.

贝氏体片条的长度为 10# m 左右
,

宽度为 0
.

2一 0
.

8召m
.

试样 的扫描 电

子显微镜 (S EM )组织如图 3 所示
,

从图中可以看出
,

贝氏体与基体的界面处并 不平直 (如箭头

所示 )
,

似有分节现象
,

但由于分辨率不够
,

其细节不清
.

试样经腐蚀后在 扫描隧道显微 镜下的

表面显微组织如 图 4 所示
.

需要指出
,

扫描

隧道 显微 镜 的 扫描 范围 和分 辨率 是影 响

S T M 图象质量的最重要 因素
,

而 这两个因

素又是相互矛盾 的
: 扫描范围太小

,

可 供观

察的视场太窄
,

无法与金相显微镜和扫描电

子显微镜图象衔接
,

尤其是在 ST M 首次探

索性地 用 于观 察有 色 合金 的 贝氏体组织

时
,

难以确证组织结构 的真实性
,

同时也无

法看到贝氏体的全貌 ; 但扫描范围过大
,

则

分辨率下降
,

达不到观察试样表 面精细结构

的 目的
.

为此
,

考虑到现有压电陶瓷材料制
图 3 试样的扫描电子显微镜组织

备 的工艺可行性
,

本文采用 240 0 ` Z000 n m 及 1920
x 192 0 n m 的扫描范围

,

即沿 X, Y方 向分别

扫描 240 0
,

192 0n m 和 20 00
,

192 0n m
,

其中 X, Y方向均扫描 2 0 0个点
,

故沿 X, Y方 向的点分

辨率相应为 12
,

9
.

6n m 和 10
,

9
.

6n m
.

这样既有较大的观察范围
,

又能兼顾适宜的分辨率
.

与图 2
,

3相似
,

图 4 中的组织形貌亦呈典型的片条状
.

图 4 a( ) 中
,

A
,

B 分别是两 个贝氏
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(f)

日口的味
.

竹刹

2 2了5 0 尸 盆 1 1

图 4试样的扫描隧道显微镜图象

a ) (贝氏体拐折部位 ( 350 ℃
,

5 5 )
,

v 一期
.

vom
,

I 一 0
.

蜘 A
,

x 一 2朋印
.

0 人
,

Y = 240 00
.

0 人
,

z 二 27 35
.

4 人 (b) (a )

的 3一形态 ; ( c) 贝氏体前端 (306
’

c
,

4匆 )
,

r =

2oo 肠的 v
,

I = 0
.

, nA
,

x = 19 200
.

0 入
,

y = 19 2田
.

0 入
,

z = 3 27
.

5

A
,

(d ) (c )的 3
一

D形态 ; (
e )贝氏体中部 ( 3(拓

’

C,

Z = 46 1
.

3 A

4兔 )
,

V ” 2X()
.

肠m V
,

I = 0
.

50 n A
,

X = 2X( X幻
.

O A
,

y = 24() 加
.

O A
,

; (0 贝氏体 N 在 ( c) 中的剖面
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体
,

其三维形貌如图 4伪)所示
,

图中 A 对应 贝氏体的拐折部位
.

而 图 4 (c ) 中的 M
,

N 则分别是

两个贝氏体片的生长前端
,

其三维形貌如图 4 (d )所示
.

图 4 (e) 对应贝氏体片条的 中间部位
,

经实验观察
,

发现所有贝氏体片条的宽度均为 O
,

2一 0
.

8召m 左右
,

与光学显微镜
、

扫描 电子显微

镜
、

透射电子显微镜下观察到的尺寸相同
,

并且形貌相似
,

加上该组织已预先确定
,

也即除基体

外只有 贝氏体
,

因此可以确认图 4 中的片条状组织为贝氏体
.

2
.

2 C u 一

Z n 一

lA 合金贝氏体的亚单元

由图 4 a( )一 (e) 可见
,

贝氏体片是由尺寸更小的亚单元组成 的
,

且亚单元表 面上存在微小

起伏
.

为测得起伏大小
,

沿图 4 (c )中长箭头 O P 方 向作剖面线
,

得各点的相对高度 曲线 (见图 4

(f )
,

图中纵 向 ( Z 方向 )坐标标定的最大高度 为 32
.

7 5n m
,

即该 区域 样 品表 面 的最大 起伏为

犯
.

75n m
.

由图可见
,

贝氏体片的所有亚单元间均存在凹 陷
,

如曲线上的各谷点所示
.

这些规

则排列的亚单元之间的凹陷表明样品腐蚀后
,

亚单元本身与亚单元界 面间存在电极 电位差
,

界面作为 阳极而被腐蚀
,

从而表 明亚单元是客观存在的实验事实
.

图 4 (f ) 中
,

亚单元 A
,

B 间

的最低点 C 与 A
,

B 间的相对高度差为 9
.

2 lun 左右
,

此即为经腐蚀后 亚单元间界面 与亚单元

之间的高度差
.

如前所述
,

S T M 具有优异的纵向分辨本领
,

可有效弥补 SE M厂TEM 等分析仪器的不足
,

特别适合于观察样品表面的微观缺陷
.

上述亚单 元间界面与亚单元 间 9
.

2n m 的高度差远超

出了一般的透射或扫描电子显微镜的分辨率
,

因而以往用 T EM 或 S E M 是很难观察到贝氏体亚单元

的
,

而 S TM 则可将其区分开来
.

由图 4仍 还可看出
,

亚单元表面上 d
,

e 间的最低点与 d
,

e 间

的高度差为 ’
·

gn m
,

f, g 间的最低点与 f, g 间的高摩差约为 ’
·

ZnrU
,

这表明亚单元上的表面起

伏最小仅为 1一 nZ m
.

同样
,

这一微小起伏
,

用 T EM 和 S EM 更是无法分辨
.

.2 3 亚单元的形状
、

位向及排列规律性

不难看出
,

亚单元尺寸由贝氏体片的起始端 向生长前端逐渐减小
,

有规律地按生长先后由

大到小依次排列
.

在近于贝氏体片的起始部位亚单元尺寸最大
,

约为 80()
n m x

30 0n m
,

而生长前

端的尺寸最小
,

约为 60 n m
x 60n m

,

如图 4 c( ) 中 a
,

b 所示
.

它们形状规则
,

并具有一定的位向
,

这表明贝氏体具有一定的惯习面
,

并依次激发形核生长
.

文献【7] 指出
,

C u一 n
一 l 合金贝氏体

: ,

与基体 BZ相 (.b c
.

c
.

结构 )间的位向关系为

(0 1 1沁
2

//( 1 14天
、 ,

即 (0 1 1) 。
2

//( 1 14 )
: ,

·

本文作者利用透射电子显微镜 对 C u一 n一 1合金 贝氏体 气
,

台 阶的晶体学进行了测定
,

结果发

现
,

贝氏体台阶的台面与贝氏体的惯习面平行
,

其晶面指数 为 (l 14 )
: 、

sl[, 且贝 氏体与基体的位

向关系同文献 [7] 的结果一致
,

故贝氏体的惯习面及台阶的晶面指数也是 { 01 1 }
。 2 ,

而这也正是

体心立方相的原子密排面
.

因此 可以认为贝氏体是通过亚单元沿基体 { 0 1 1 }
B ,

惯习面激 发形 核生长 的
,

即亚单元生

长到一定大小后
,

由于驱动力不足而停止长大
,

但在其生长前端一定距离处
,

由于该亚单元所

产生的应力应变场 及溶质原子浓度低 等热力学条件具备
,

它又可激发另一亚单元形 核并 生

长
.

由图 4 c( )还可 看出
,

处于不 同生长阶段 的各 亚单 元在长大过程 中没有任何切 变迹 象存

在
.

鉴于 C u一 n一 l 合金贝氏体符合扩散控制的台阶生长机制 阁
,

故初步可认 为贝氏体属激发

形核
,

扩散生长
.
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3 结 论

本文首次利用扫描隧道显微镜在大气
、

常温 环境 下对 Cu 一 5
.

Z gn
一

4
.

I O A
一

0
.

1R e (t w% ) 合

金贝氏体的表面结构进行 了研究
,

实验重复性好
,

图象清晰
,

说明 S TM 用于研究有 色合金的

贝氏体相变是可行的
.

在 S T M 下首次发现置换型固溶体的 C u一n 一l 合金贝氏体由亚单元 组

成
,

亚单元之间存在有规律的界面
.

亚单元形状规则且具有一定的位 向
,

由贝氏体的起始端

向生长前端依次排列
,

尺寸逐渐变小
,

其最大尺寸约为 80 0n m x
30 0n m

,

最小约为 60n m
X 60n m

.
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