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本文论述了用X 射线衍射仪和扫描电子显微镜对单晶材料断 口结晶学小面的取向进行测定的方

法
,

即图象测量标定法
.
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一
、

前 言

单晶材料的性能有严重的各向异性
,

故在断裂

时
,

其断裂机制因承载条件的变化和取向的变化而有

所不同
,

因此形成的断口结晶学小面也各不相同
.

人

们通常借助对断口结晶学小面的分析了解材料的断裂

机制
,

所以断口结晶学小面测定技术在材料断裂机制

研究中具有重要的作用
.

近年来
,

国内对断口 的观察

及分析工作
,

多限于断口表面的形貌观察及其定性分

析
,

本文则对断口表面提出一种定量分析的方法
.

一般情况下
,

对断口表面所做的结晶学分析
,

可

以使用传统的背反射劳厄法 山
、

细聚焦 x 射线背反

射劳厄法 (l) 及电子通道法 川
,

但因断 口表面上的

结晶学小面尺寸有限 (在毫米数量级
,

基至更小)
,

表面又存在氧化物和过量的塑性变形
,

便使上述诸法

在实际应用中存在许多间题及困难
。

若用透射电子显

微镜对断口小面进行分析
,

可能在制样和保留断口原

有形貌上存在一定的困难
.

一些作者已经提出了对断口的结晶学特征进行定

量分析的方法
,

如 O. 巧
~

si (2) 提出了在扫描电子

显微镜中存在平行投影假设条件时的样品断口表面上

某一点的空间坐标计算公式
.

I A. w art 等人 (3) 则提

出通过旋转样品台上的样品断口
,

使断口上两相交平

面在扫描电子显微镜荧光屏上成两相交直线
,

测量其

夹角即为两平面的夹角
,

通过实际测量来建立起结晶

学小面取向的相互关系
。

但这些方法对于有较大塑性

变形的断 口也是难于准确分析的
。

为克服已有方法的

不足
,

作者认为 : 在不损失断口原有形貌的条件下
,

较为理想的分析工具是选用 X 射线衍射仪和扫描电

子显微镜分别获得的测试结果
,

借助图象测量标定法

便可准确地测定断口结晶学小面的取向
.

二
、

图象测t 标定法原理

在扫描电子显微镜样品台上建立一个样品坐标系

(0 一 x yz 三维坐标系
,

见图 la)
,

使样品台的倾斜轴

平行 o x 轴 ; 电子束轴为 0 2 轴 ; 而垂直于 O x 轴
、

0 2 轴的定为 o y 轴
.

在荧光屏或拍摄的照片上建立

一个图象坐标系 (O卜X Y 二维坐标系)
,

使 X 轴和 Y

轴分别与 x 轴和 y 轴平行
.

通过扫描电子显微镜在断口上找一点 A
,

其坐

标为 (x
、

y
、

2)
.

将该断口做两次倾斜
,

倾角分别为
: ,
和 : 2, 则点 A 在荧光屏或照片上的投影点分别为

A ; (x l
、

Y I) 和 ^玉(x Z 、

Y Z )
,

见图 la
。

R
~

si 指出 〔2卜 为使平行投影的假设条件成

立
,

放大倍率最好取 100 倍左右
,

这样既能使分析

简化又能使实验结果有足够高的精确度
.

此时 A 点

的坐标 (x
、

y
、

z) 由下式给出 :
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此时
,

可进一步求出这一平面在样品坐标系中的法向

(l) 与 x
、

y
、

z 轴的夹角
,
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式中
,

M 是放大倍率
,

△: 是两次倾斜角之差的绝对

值之半即卜
2 一 T :

}/ 2
。

由空间解析几何知
,

不在一条直线上的三个点可

代表空间的一个平面
。

故在断口照片中同一断裂平面

上找出三个点 A
、

B
、

C
,

由 (l) 式可分别求出这三

个点的空间坐标
,

并由这三点的坐标可求出该三点所

确定的小平面的方程
,

该方程可写为 :

e o s 一 ’

(e
。

/

在极射赤面投影图上标出这一小平面
,

并用 P

表示
,

见图 lb
.

只要借助 X 射线衍射技术对断口所

在的样品坐标系的位置进行定位
,

并将此结果标于同

一幅极射赤面投影图上
,

通过旋转并与标准投影图相

比较即可知小平面 P 的真实取向
。

(a )坐标系变换关系 (b )极射投影关系

图 l 图象测量标定法几何原理

三
、

测且实例

选用取向接近 〔00 1〕的 D D 3 定向凝固镍基高

温合金的热机械疲劳断口进行观察
,

并对其断口结晶

学小面的取向进行测定 (见图 2)
。

(a )倾斜 1 5
。

时

图 2 不同倾斜角度下 的断 口照片 10 0 x
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图 2 给出了一对在 Js M一35 型扫描电子显微镜

下样品台倾斜 15
”

及 20
“

时拍摄的断 口照片
.

在照

片上任选出坐标原点 0 及不在一条直线上的三个点

A
、

B
、

C
,

由 (l)
、

(2 )
、

(3) 式可求出这三点所在

平面 P 的法向与 x
、

y
、

z 轴的夹角
,

夹角的大小分

别为
: 口, 一 9’0

.

o6
“ ,

口2 = 13 7
.

9 2
“

和 口。 = 4 7
.

9 2
“

将此平面在昊氏网中标出
,

即图 3 的 Q 点
。

四
、

结 论

借助 X 射线背反射劳厄法和扫描电子显微镜
,

利用图象测量标定法
,

可以准确地求出单晶疲劳断 口

结晶学小面的取向
。

该技术还可对粗大的多晶材料的

穿晶断 口表面进行定量分析
。

l y
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一
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\
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:
3 ,
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C ) Z J心

图 3 极射赤面投影

用 X 射线衍射仪对 X 轴的取向进行标定
,

其背

反射劳厄象见图 4
。

将其在吴氏网中标出并转到与标

准投影图相重合
,

此时 Q 点即变成 P 点 (图 4)
。

从

图中可知此小面 P 的取向为 〔111〕
,

误差为 6
“ 。

图 4 背反射劳厄象

注 : 本 项工作 是在王 庆绥老 师的直接 指导下 完成的
,

在
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。
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