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摘要 用扫描隧道显微镜 (S T M )在纳米尺度研 究了 iT 3
IA

,

iT 一4 AI
一

1 I N b 合金脆

断表面特征
,

确定 了 S T M 在纳米尺度测量材料断裂表面分形维数 的方法及原理
,

并

用来测量 了上面两种合金脆断表面的分形维数焦
.

结果表明
:
在纳米尺度的断口特

征与用 S E M 在微米尺度观察到的断口 形貌非常相似
,

具有典型的解理脆 断特征
,

观

察到了纳米数量级解理台 阶
.

断裂表面在纳米尺度上存在分形结构
,

但 不同断裂方

向的分形维数 Dr 不相同
.

iT一 4 A I
一

1 IN b 合金的分形 维数高于 iT 3
AI 合金 的分形维

数
.

研究表明使用 S T M 并采用连续拓扑结构分形方法研究固体断裂中的原子过程

以及用分形维数来描述材料的微观结构是很有可能的
.

关键词 钦铝合金 断裂表面 纳米尺度 分形

自然界中真实分形结构的 自相似性只存在于一定的度域范围
,

而材料的结构从宏观
、

显微

到微观均可能形成各种分形结构 11, 21
.

要了解材料的分形结构和性能的关系
,

则应该使测量分

维的度域和决定性能的微观结构相一致
.

如要研究微观结构 (如空位分布
,

位错结构等 )
,

则

测量分维的度域应在微观范围
.

特别是研究材料断裂表面分形时
,

由于码尺均局限在微米尺

度范围
,

因而很难得到纳米结构的信息
.

因此
,

如果在纳米尺度上研究分形维数
,

则测量分形

维数的度域就需从微米和毫米尺度扩展到纳米尺度甚至到原子尺度
· 、
而 目前常用测量分形维

数的实验方法
,

如光学显微镜
、

扫描电子显微镜 3[]
、

透射电子 显微 镜 3[, 4]以 及小 角度散射 阎
,

由于

方法的局限性都限制在特定的测试范围且存在一些问题@.[

扫描隧道显微 镜 ( S e a nn i雌 T
unn

e li n g M i c r o s e o p e ,

以下简称 ST M ) 自从 19 8 2 年问世以

来 7[, 8]
,

由于具有其它表面分析仪器无法 比拟的优点
,

如具有原子级高分辨率
,

可实时地从微米

到原子尺度得到在实空间中的表面三维图象
,

可加环境
,

不用特殊的制样
,

并对样品无损伤等
,

已广泛应用于表面科学
、

材料科学
、

生命科学等许多领域 网
.

最近几年又有应用 S T M 探索在

纳米尺度研究材料表面分形及断口形貌的报道 6[, ’ “ 一性
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为了拓宽分形维数的研究度域
,

探索在微观度域 (即纳米尺度 )测量分形维数的方法
,

证实材

料断裂表面存在纳米尺度分形结构
,

使用分形 维数来研究材料的微观结构成为可能
,

本 文用

ST M 在纳米尺度研究了 iT担
,

iT
一

24 AI
一1 IN b 合金脆断表面的特征和分形维数

,

确定了用 S T M

测量分形维数的方法及原理
.

1 方法和原理

材料分别为 iT担
,

iT 一4 AI
一

1 1N b 合金
,

经 1 0 00 ℃ 固溶 1
.

5 h 后空冷
,

再 80 o0C 均匀化 Z h,

空冷
.

试样为单边缺 口 I型拉伸试样
,

尺寸为 60 们以r口 x 10 r o r n x O
.

8 们匡们。
,

直接用慢应变速率拉伸

机将试样在空气中拉断
,

获得测试断 口
,

并计算出相应的表观断裂韧性 人
.

拉伸断 口在丙酮中

反复超声清洗
,

然后放人干燥箱内防止氧化
,

供 S E M 和 S T M 观察与测量
.

1
.

1 断裂表面的 S T卜1观察

ST M 工作原理是在观察样品和探 头针尖之 间施加一定电压
,

若两者之 间的距离足够小

(通常小于 I mn )
,

则产生隧道电流
.

隧道电流 几可用下式表示 :0[]

I b` Vb e x p (一 A毋
,`s)z

,

( l )

其中 气 是力。在针尖和样品之间的偏置电压
,

, 为平均功 函数并等于冬伸
, + , 办

,

, , ,

,
2

分别
” -

一
, -

· -

一
’

一 ”
一

”

一
’

一 一
r

一
一 一

`

一
’

丁 一 ’

一
’

一 ~
一 ` ’ ` ’

2
、 了 ’ 丫

沪 丫 ” 丫 乙 ’ 甲 ” `

为针尖和样品的功函数
,

A 为常数
,

S 是针尖 与样品表面之间的距离
.

若保持隧道 电流 几恒

定
,

即恒流模式
,

则针尖在垂直于样品方向上高低的变化就反映出样品表面的高低起伏轮廓
.

采用恒流模式对 iT扣
,

iT 一4 A I一 11 N b 合金断裂表面进行 ST M 观察
.

扫描隧道显微镜型

号为 CS T M
一

9 00 0 型
.

测试所用的针尖偏压为 I V
,

隧道电流为 0
.

5 n A
.

针尖为机械剪切 的铂

铱 ( P :t rI 二 82 : 12) 针尖和在 Na O H 水溶液中电化学腐蚀的钨 (W )针尖
.

L Z 断裂表面分形维数的测最

分形维数 几 与分形曲线长度 L 和码尺
。 之间有下述关系 fl4 性

/
_

、 1一坏
“ 一 “ 。

又刽 (2)

对断裂表面
,

选不同测量码尺
。 ,

测出断裂表面轮廊线长度琢 )
,

并做出 in L (s) 与码尺 nI 。 的关

系曲线
,

如它们成线性关系
,

就可由其斜率与公式 ( 2) 求出分形维数 D F
.

如何用 ST M 来实现

测量断裂表面的分形维数呢? 我们通过用改变象素点来变化测量码尺
。 的方法

,

测 出断裂表

面轮廓线 in L (e) 与 In 。 的关系
,

进而求出分形维数 几
.

用恒流模式对 iT 产 l
,

iT屯 4 AI
一1 1N b 合金断 口表面的同一区域采用不同的象 素点 ( p ixe l)

进行扫描
,

相 当于选用不同的测量码尺
。 ,

可得到断 口表 面形貌细节不相 同的 ST M 图象
.

若

图象的象素点愈多 (分辨率高 )
,

即测量码尺
。
愈小

,

这时得到的 s
MT 图象反 映断裂表 面的细

节越多
,

因此
,

三维 S T M 图象越能反映断裂表面真实的起伏程度
,

相对应的断裂表面轮廊线 L

就越长
.

选取不同象素点
,

相 当于选取不同的码尺 。
,

对断裂表面缺 口 前端同一区域进行扫描
,

获

得一组分辨率不同的断裂表面的 ST M 形貌象以及相应的三维图象并存人磁盘
.

由计算机控
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制可 以在获得的断裂表面的 S T M图象上任一区域和任一方向做出断裂表面轮廓线 L() e
,

并 由

图象分析仪测出其长度
.

从而就可得到与不同
。
值相 对应 的断裂表面轮廊 线的长度 L s()

,

做

出 hi 琢尸
n 。 曲线

,

如它们构成线性关系
,

由其斜率与公式 ( 2)
,

通过线性回归方法
,

由计算机计

算出分形维数 环
.

实验中所选用的扫描象素点数及相对应的码尺长度
。列于表 1

.

表 l 不同扫描象素点数所对应的码尺长度

扫描象素点数
合金 码长

ù

6,̀.3.6
,l`1..

XF
CE

iT 3
AI

￡砂 2 1
.

2

9
.

的

10
.

8

14
.

1

8
.

18

9
.

7

12
.

69

6
,

82 5
.

46

8
.

1 6
.

5

1 1
.

86 8
.

49

5 42

7
,

以

2 结果与讨论

2
.

1 断裂表面纳米尺度的结构特征

图 1a( ) 为用 SE M 在微米尺度观察到 的 iT 3
AI 合金拉伸断口 形貌

,

它 由大小解理 台阶与河

流花样构成
.

大的解理台阶 A B
,

C D 等构成扇形花样
,

其间距约为 1一 2 林m
.

在这些大的解理

台阶之间往往沿横向分布有很多小 的台阶
.

如图 1a( )上 a b
,

de 所示
,

这些小 台阶的间距 约为

0
.

2一 0
.

5 林m
.

图 1 T i3

IA 合金脆断断口 的 S E Ma( )和 s T M山)形貌

A B
,

C D 表示大的解理台阶 ; ab
,

cd 表示小的解理台阶

在纳米尺度上
,

用 ST M 观察同一 iT 3

AI 合金断 口形貌如图 1伪)所示
.

比较图 1a( )和图 1伪)

可清楚地看到
,

两者存在很大的相似性
.

断口 也由大小解理台阶与河流花样构成
.

图 1伪)上

A B 和 C D 是大的解理台阶
,

但宽度只有 20 一40 utn
.

在大台阶之间沿横向分布有更小的台阶
,

如图 1伪)上 a b
,

ed 所示
,

其间距约为 5一 or n m
.

所以
,

在纳米 尺度可以发现更初始的解理台

阶
,

而微米尺度上观察到的解理台阶实际上是上千个纳米级解理 台阶汇聚在一起 的结果 .lll3
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从上可知在纳米尺度 i T 3

AI合金断口形貌与在微米尺度的断口形貌具有较好的相似性
,

或者说其断裂结构具有相似性
.

根据 M a dn el b r ot 的分形理论 111
,

可以认为 iT 3
AI 合金断口在纳

米尺度上也是一种分形结构
.

.2 2 断裂表面在纳米尺度上的分形维数

图 2 是一组用不同象素点 (亦即不同码尺
。 )

,

对 iT
3

AI 合金断裂表面缺口前端相同区域扫描

时所获得的 S T M 图象
,

扫描范围为 82 0 mn
x 9 7 6 n m

.

从图 2 可知随着扫描象素点的增多 (码

尺 。
变小 )

,

如象素点为 180
x 180 时

,

对应图 2 a( )
,

获得的断 口表面形貌细节较多
.

随着扫描象

素点的减少 (码尺
。 增大 )

,

则断 口表面形貌 的细节减少
,

如 图 2伪)到图 2 d( )所示
.

在 图 2 每 1

张图的左上角均给出了与图中直线 A B 相对应的断 口表面轮廊线
.

从上可知
,

随着扫描象素点

数增多
,

轮廓线中所含 的峰数逐渐增多
,

故轮廓线的总长度 L e() 随扫描 象素点增加 (即码尺
。

减少 )而增长
,

因而可 以测 出断裂表面轮廓线长度 nI L (s) 随码尺 in 。 的变化关系 曲线
.

图 3 是

图 2 a( ) 的三维图象
.

图 4 是在 iT 产 1合金断 口表面缺 口前端沿
x 方向 (裂 纹扩 展方 向

,

曲线 l)
、

y 方 向 (垂直

图 2 不同象素点扫描断 口的 S T M 形貌及轮廓线
,

扫描范围 820 n m x 976 n m

(a ) 180 火 180 点
,

(b ) l功 x l见点
,

( c ) 120 x 120 点
,

(d )卯 x 卯点
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于裂纹扩展方 向
,

曲线 ( 2) 和 与
x
方向成

3 00 的 xy 方向 (曲线 3) 测出的断 口 轮廓线

nI L仓) 随 ih
。 的 变 化 关 系

.

图 5 是 在

iT 一 4 AI
一

ll N b 合金断 口 表面缺 口前端沿
x

方 向 (曲线 l)
、

y 方 向 (曲线 2) 测 出 的 断

口轮廓线 In L仓) 随 ih 。 的变化关系
.

在图 4

和 5 中
,

每一方 向均测量 了三条相近与相

邻的平行轮廓线
,

因而对同一个
。
值

,

有 3

个 In L移)值
.

从图 4 和 5 可知
,

在 纳米尺度

上
,

两种合金的断裂表 面轮廓线 nI L s() 与

码尺 in 。 是较好的直线关系 (图 中只 给出

一条轮廓线的 in L仓) 随 in ￡的变化关 系 )
,

故 iT担 与 iT 一 4 IA
一 1 1N b 合金的断 口表面 图 3 图 如 ) 的三维图象

0月 13 6

0月08 6

0
一

9() 3 6

0名95 37

0
.

89 4 37

昌ù37三

0
一

即 33 7

0
.

892 37

0
.

8 9 137

0名 9 03 7

0
.

88 93 7

0
,

8 88 37

0 37 0
.

3 9 0
.

4 1 0 4 3 0
,

4 5

In 。/ n m

0
.

47 0
.

4 9 0
.

5 】 0
.

5 3

图 4 用 S T M 测出的 iT
3 A I 断 口的 in 琢卜Isn 曲线

1

—
x
方向

,

2

—
y 方向

,

3

— xy 方 向

在纳米尺度仍具有分形结构
.

值得指 出的是
,

当改变象素点数用 S T M 对材料断裂表面同一

区域进行扫描时
,

只要获得稳定的
、

重复性好的材料 断裂表面 ST M 图象
,

断裂表面轮廓线的

长度 L (s) 随 ￡的变化是稳定的 (即对同一码尺
。 ,

测出的 L (s) 值不分散 )
,

因此计算出的分形维

数 Dr 具有较高的稳定度
.

由实际测 出的 in L (s)
一 nI 。 关系

,

按公式 ( 2)
,

由计算机线性 回归出每一条断裂表面的轮廊

线所对应的分形维数 Dr 及相关系数 R
,

每个方 向各 测三条平行的轮廓线
,

结果如表 2所示
,

iT 3

IA
,

iT 一 4 IA
一 1 IN b 合金的表观断裂韧性同时列于表 .2
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0
.

1 3 81

0 沼1 0 6

0
.

0 81 8

0
.

0 5 6 8

0
.

0 81 3

众 ( 8洲) 6

0
.

7 9 81

0
.

5 7 9 6

口ó曰ù 37l u

0
.

1 30
.

330 30 5
,

3 7 0
.

39 0 4 1 0
.

43

In ￡/ mn

图 5 用 S T M 测出的 iT
.

24 A I
一

n N b 断口 的 hi 琢 )
一 In 。

曲线

1

—
x 方向

,

2一 y 方向

从表 2 可知
,

在纳米尺度 上
,

沿断裂

表面不同方 向扫描 时
,

测 出的分 形维数

rD 并不相同
.

沿裂纹扩展方向的断 口 轮

廓线的分形维数高于垂直于裂纹扩展方

向断 口轮廓线的分形维数
.

不论在断裂表

面沿 x 方向或沿 y 方向扫描
,

iT -2 4 AI
一1 I N b

合金 断裂表 面 的分形 维 数 Dr
,

均高于

iT 3
IA 合金断裂面的分形维数

.

已导出分形维数 rD 与材料断裂韧性

瓜 的关系
,

并在微米尺度上用 实验进行

了验证
.

理论和实验均表明瓜 和几有正

变化关系 lln
.

在纳米尺度上
,

iT 一4 AI
一

ll N b

表 2 iT
3

AI
,

iT
一

洲A l
一

ll Nb 合金断裂表面不 同扫描方向的分形维数

合金 K lc /M aP
·

m
, /2

x
方向 y 方向 习方向

几 R
:

乌 R ,

052049闻些089078079082
T i办 l

1
.

08 3 5

1
.

的 5 8

l
,

的 6 8

1
.

的 2 0

1
.

173 6

1 166 9

1
.

17 7 6

1
.

172 3

0
.

卯4

0
.

98 6

0
.

卯8

平均

T i
.

2 4A 】
一

1 IN I , 2 0

0
.

98 0

0
.

9 84

0
.

9 89

0
,

98 2 1

0 95 8 1

0
.

% 7 1

l

0
.

头巧

O
,

9 62

0
.

男礴

纵
.

0 59 3
,

肠 1 0
.

(润日6
.

0 54 6

住9 78

0
.

92 1

0
.

9 77

测量值

测量值

平均

合 金断裂 表 面 的 几 高于 iT 担 合金 的 几 可 能 与 iT 一4 AI
一

1 1N b 合 金 的 凡c( 20 M P a. m哪

iT
3

AI 合金的凡
c

(9
.

6 M P a. m乌高有关
.

但在纳米尺度上
,

风
C 和 D。

的实 验关系是否也是线性

的 ? 这方面的工作正在进行
.

在微米尺度上
,

iT 屯4 AI
一 1 I N b 合金断裂表面沿裂纹扩展方向的分形维数 Dr 为 1 .2 03

,

iT 3
AI

合金的 坏 为 1 0 81 「l刀
,

在结构上与微米数量级的解理台阶对应
.

而在纳米尺度上
,

两种合金的

分形维数均与微米尺度上的不同
,

在结构上应与纳米级的解理台阶对应
.

不同度域上对应不同

的分形维数与文献【18] 提出的 M ul it ar n g e 分形理论相符合
.

在纳米尺度上
,

断 口表面具有分形结构特征
,

而且断口表面的分形维数具有方 向性
,

是否

预示着分形维数与材料的某种微观结构有关 ? 研究已经表明
,

ST M 是一种在纳米度域测量材

料断裂表面分形维数的有效方法
,

因此如何寻找纳米尺度的分形维数与微观结构及性能的关

系正是我们将要做的工作
.

3 结论

可用 S T M 在纳米尺度研究材料断裂表面特征并测量分形维数
.

观察到断裂表面上 的纳

米级解理台阶
,

断裂表面在纳米尺度上存在分形结构
,

但沿不同断裂方向的分形维数不同
,

iT
-

24 AI
一

1 IN b 合金断裂表面的分形维数比 iT担 合金断裂表面的分形维数高
.

研究表明
,

很有可
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能用S TM并采用连续拓扑结构分形方法研究固体断裂中原子过程以及用分形维数来描述材

料的的微观结构
.
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