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用分析电子显微镜研究快速凝固

�����������合金中的未知相
’

汤亚力 沈宁福 邵国胜

�郑州工学院材料研究中心�

摘 要 � 本文用分析电子显徽镜 �����对快速凝固��一��一��一��� �重量百分 比�

条带中一未知相进行了会聚束电子衍射 ������
，
�一射线能谱 ����� 及高

分辨分析
�

结果表明� 它属于菱方晶系
，

空间群为 ���
，

点阵常数 �二 �
�

���

��。 一����
�

�一��
�

�又
�

����】位向下的高分辨像显示了同会聚束一致的对称性
�

关键词 � 分析电子显徽镜
，

会聚束电子衍射
，

能谱
，

高分辫
，

快速凝固

中国图书分类号 � �����

快速凝固 ��一�������
� 合金是一种热强型合金

，

通过雾化法制得的粉粒再经过制

坯
、

热压
、

热挤等一系列工艺过程所得到的合金在 ���℃ 时的强度可达 �����
�

以

上 〔 ’ 〕 ，

可用于航空航天等需耐高温的部件上
�

��一�������
。 的耐热原因在于 � 由于 ��

元素的加入
，

在快速凝固过程中可以抑制大的 ��
�
�� 针状相析出

，

并且在其后的热加工过

程中 ��一�����
� 三元相以细小弥散形式析出

，

这些三元化合物有较高的热稳定性
，

使合

金在高温工作条件下仍保持较高强度
�

郑州工学院材料研究中心开发的 ��一���一���一��

系合金通过加人不同含量的�� 元素
，

使 �� 对合金的组织及热稳定性起良好作用
，

可提高

合金的热强性能
�

在对快速凝固 ��一���一���一��� 条带的电子显微镜研究中发现一种富

�� 未知相
，

作者用会聚束
，

能谱
，

高分辨等分析手段对此相的结构进行了分析研究
�

分析电子显微镜集透射电镜与电子探针于一身
，

当样品被高能电子束照射时
，

它可以

收集
、

测定和分析从样品局部区域发射出的各种不同信号
�

其中
�
高分辨电子显微术可以

显示晶体的结构象甚至原子的实际排列及缺陷分布� 会聚束电子衍射及微衍射可以获得晶

体的三维空间信息
，

确定晶体的结构
，

对称性及缺陷的晶体学特征 � �一射线能谱及能量

损失谱可以测定微区化学成分
�

另外具有扫描透射
，

二次电子像等分析手段
�

所以分析电

子显微镜具有先进的综合功能
，

在材料的分析研究方面起着重要的作用
�

�
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，

��
�
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实 验

������卜��十���合金由 ��
�

����
，
��

�

����及 ��
�

����和 ��
�

����轻真空熔炼炉

在氢气保护下熔炼而成
�

快速凝固条带由单辊旋铸法得到
，

条带厚度为 ���料����，���

电镜试样由双喷电解减薄法制成
�

电镜分析在 ����一������ 透射电镜上实现� 该电镜配有 ����一��������一射线

能谱仪
�

在实现会聚束电子衍射时
，

为了得到清晰的高阶劳埃线 �����线�
，

首先样品应减

薄到零层最近邻反射的消光距离的 �倍左右
，

其次选择较低的加速电压 �本实验为
����� 和 ������

，

并在实验过程中
，

不停地在抚污染装置中加人液氮防止样品污染
�

在

同样实验条件下拍到 。 �������位向的衍射花样
，

以此作为未知相点阵常数测定的内标
�

高分辨显微术要求样品尽可能薄
，

这样才能得到用晶体结构投影作直接解释的弱相位

体像� 本文用会聚束衍射得到的衍射盘中的回摆曲线来测定厚度
，

虽然这种方法适于测定

较厚晶体的厚度
，

但鉴于本实验的减薄程度
，

测出的厚度是比较精确的� 在拍摄高分辨的

过程中
，

仔细对中和消像散是必不可少的
，

并记录欠焦量
�

对于晶胞尺寸大于 ��久的晶

体
，

在荧光屏上观察到的最佳衬度像
，

往往也就是 �������
�聚焦的像 ���

�

� 实验结果及分析

�
�

�在经减薄试样的边缘发现如图 �所示的片状晶体
，

其�����位向的会聚束衍射图如图

�所示
，

其明场及全图都具有 ��� 对称性� 在该位向的双束会聚束衍射 �图 �� 表明� 暗

场盘内的对称性为 �
，

两暗场盘之间 �士 ��的对称性为 �
，

即无倒反中心存在� 经过大

角度倾转晶体
，

没有 �次轴出现
，

也就是没有 ��� 对称性
，

由 ������ 的对称与衍射

群
、

点群的关系���知
，

其所属衍射群及点群均为 ��
，

所以此晶体只可能为菱方晶系
，

这

样它所属的空间群为 ���
�
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图 � �����位向得到的双束会雍束������图形
，

暗场对称性为 �� 暗场之间�土 ��对称性为 �

利用����准向会聚束图中一阶劳埃带 ������ 可以求出平行于人射束方向的倒易矢

量长度
，

从而得到 �值���
，

这样从一张会聚束图上可以得到晶体对称性及点阵常数信

息
�

由���中给出的公式可求出 ��
� 一 �孟

’ 一 ��，� ’ 一 ��
�

��

其中 之为电子波长
，
� 为一阶劳埃环半径

�

利用六方晶系面间距公式及标定的指
数

，

可求得 �� �
�

��人
�

�
�

� 由电子衍射双光束动力学理论
，

有公式�

��‘��，�，

一
�，����

·

�，��‘�， � ，��，
�

其中 妞 为 �‘ 反射的消光距离
，
�

为样品厚度
，
��二 �又��

�
�

·

�������

为第 �级最小的偏离参量� 之为电子波

长
，
�为所测暗场盘对应面间距� �� 为

暗场盘中中心最强线到第 �级次强线的

距离
，
�。 为明暗场盘中心距离

，

这样

作出������广一 ������
�的直线

，

由其

截距可得晶体厚度�二 ��认
，

在这样的

厚度下
，

用弱相位休近似来直接解释高

分辨像不合适
，

需要通过像模拟计算来

解释
�

但通过本实验条件下得到的高分

辨像
，

仍可看出晶体对称性及位错分布 图 � 晶界处高分辨像

情况
�

图 �为未知相网�准向下小角度晶界处高分辨像
，

拍摄时用物镜光栏套住透射束及
六个衍射斑成像

，

欠焦量为 ����入
，

可以看出它的对称性同会聚束对称性一致
�

图 �为

欠焦量 �“ 久时晶体缺陷的分布
，

明显地可以看到刃型位错的存在
�

�
�

� 对晶体的 ���射线能谱分析表明其化学成分为 ������。 ，
�������

，
�

�

�����
，

其

余为 �� �重量百分比�
，

其 ��
、

��
、

�� 的含量接近原始成分
，

但电子衍射结果表明它不

是 �

一��
�

����������
�

��� 等在 �卜�，����。 雾化粉末的热挤棒中发现有一菱方相存
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在 ������ �
�

��
，。 � ���

�

��
，

空间群为 ��� 或 ���
，

但其成分 同 �����气 接

近
，

故作者发现的菱方相

同��】中所述不同
�

能谱分析此相 以 ��

为主
，

且在喷制条带时
，

熔点较高
，

没有进行真空

保护
，

故形成氧化物的可

能性较大
�

由于本电镜上

所配能谱不能对原子序数

小于 �� 的轻元素作定量

分析
，

从而确定氧元素的

存在
�

但可在能量损失谱

仪上进行
，

这方面的工作

有待进一步深人
�

口� � ��，子压�目匕 �叮 一 �李户日�幼 刀�日卜

� 结 论

在分析电子显微镜上对 ��一��七一�������� 快速凝固条带中的未知相进行会聚束
，

高

分辨及能谱分析
，

结果表明�

�
�

�其晶体结构属菱方晶系
，

空间群为 ���
， �� �

�

���
， ������

�

�
�

� 高分辨像显示了晶体内部缺陷情况及同会聚束电子衍射一致的对称性� 能谱分析其

成分为 ��
，

�������
，
�

�

�������
，
�

�

�������及 �
�

�������
�

石广新同志在合金熔炼及条带喷制过程中给予热情帮助
，

作者在此深表谢意
�
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