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N IC A L O N (S iC )乡干乡崖到誉弓虽今吕予贡带叨全全

透射电镜样品的瓦开制
苦

胡君遂 黄大墩 杨志涛 张家春

(材料科学与应用化学系 )

摘 要 文中研究了用离子减薄法制备N IC A L O N (SI C )/ Al 预制丝的透射电镜 (T E M )

样品
。

结果表明
:

用离子减薄法制备含有性质 非 常 不同的 组元 (如碳化硅一 铝复合 材料 )

T E M 样品是一种方便
、

有效的方法
。

运用 T E M初步分析了所制出的预制丝样品
.
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金属基复合材料
,

碳化硅一铝
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前 言

纤维增强金属复合材料的界面状况直接影响到该材料的物理
、

化学
、

力学性能和使用

寿命
,

在某种意义上可以认为复合材料界面是影响复合材料质量的关键部位
。

为进一步探

讨si C / A I复合材料界面的状况
,

本文选用特殊液体浸渍法制造的 N IC A L O N (si c) / A l预

制丝 (先驱丝 [1 ]) 作为研究对象
。

透射电子显微镜 (T E M
,

即T r a n sm iss io n E le e tr o n Mie r o sc o Pe ) 是材料 工 作者 用

来进行结构显微分析的重要手段
,

然而由于复合材料是 由多相材料所 组成
,

故 其 T E M

样品的制备比起匀质材料要困难
,

特别是金属基复合材料其 T E M 样品的制备就 更加不

易了
。

目前我国对复合材料显微结构的研究所用设备多以 X 射线衍射仪
、

扫描电镜
、

光

学显微镜为主
。

据报导
,

国内有些单位曾用离子减薄法制出过碳纤维
、

碳 /碳复合材料
、

碳 /铝复合材

料的T E M样品
。

但迄今尚未有制出SI C / A I复合材料T E M样品的报道
,

这主要是由于si C与

A I在物理
、

化学
、

力学等方面具有极不相同的性质
,

如si C纤维的硬度 (H M在2 12 7 5 M P a 以

上 ) 约为A I的硬度 (H M在9 8 1M p a以下)的2 2倍
,

而 S IC 的断裂韧 性(K , 。

约为9 8
。

0 7 N /

m m 3/
2

) 却比A I的断裂韧性 (K
, 。

约为 98 0
.

7 N / m m 3/
“

) 低得多
,

使得在 减薄过程中
,

由

于SI C与 A I两者的减薄速度不同造成了制样的困难
。

虽然我国 曾有人用超薄切片机制出

io s a年 4 月 5 日收稿
. 技术报告
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si C / A I复合材料 T E M 样品
,

但由于蒯样成本高
、

成品率低
,

故未能推广
。

国外学者对

离子减薄法研究的较早 〔“一 7〕 ,

虽然有关于碳化硅增强金属复合材料 T E M
·

样品制备的论

述
,

但对减薄工艺参数均无详述
,

故没有现成的工艺可循
。

为了利用 T E M 这一 先进仪

器
,

深化对于 SI C / A l复合材料显微结构的认识
,

我们参考国内外的其它制 样方法
,

通

讨女景的试赔
.

成功她操素 出一套用富子减菠栩
.

制备si C / A l有 合材料 T E M样品的方按
。

本文对这种树样方跳进行了总给扩井运用T E M对所制田的系C 产A l预材丝样 品进行了初

步的显微分析
。

1 T E M样品制备

1
.

1 试脸用材料

si C / A l预制丝中的纤维是 日本碳素公司生产的连续丝束
,

每束有 5 00 根纤维
,

每根

平均直径约为 12 林m
,

纤维的组分及性能见文献 〔8 ]
、

〔例
。

基体使用的是国产 工业纯铝

(9 9
.

S Ow t% )
.

si C / A I预制丝是用特殊液体浸债法拉制的〔l 〕
。

1
.

2 满备方法

(l ) 选样
:

为保证 T E M 研究结果真实
、

可靠并具有代表性
,

选择 表面较光滑
、

匀

称的预制丝作为原料
。

(2) 预减薄
:

将经过挑选的预制丝依次在置于平板上的 12 尹
, 2 4尹

,

二
4 0 0尹 砂

纸上进行手工研磨
。

磨制时
,

用力不能过猛
,

否则将导致纤维破碎
,

在最后阶段更应注

意此点
。

另外
,

要不断改变预制丝磨面在砂纸上的位置
,

使磨面尽可能处于砂纸的洁净

部位
。

在将预制丝由o
.

sm m 减薄至小于 5卯 m 的整个过程中
,

应十分仔细
,

尽量避免对

原显微结构造成损伤
。

侣) 最终减薄
:

将经过预减薄韵预制丝样品清洗后装入离 子 减 薄机 (I E一2 0 ,

日

本国 班肋 公司制造 ) 的释品室赶行禽子减薄
。

离化气体采用高纯氢
。

减薄速率取决于

离子能量
、

离子束与样品表面的夹角 〔简称入射角
,

下同 ) 以及样品原子间的结合力等

因素
。

因预制丝是由两个不同的组分SI C纤维与 A l组成的
,

故在同一条件下
,

两者的减

薄速率是不相筒的
。

经过大量的实验研究
,

我们发现减薄工艺参数的选择极为重要
,

在

某一适宜条件下
,

就可能使纤维
、

招及界面均匀减薄
,

制得 TE M 样品
。

方 法是将整个

禽子减薄过程分为两阶段
,

采取不同的工艺条件
。

第一阶段取加速电压为2. sk v、 4
.

sk v
,

入射角为2 0
。

、4犷 ;第二阶段减小电压至1
.

sk v ~ 3
.

sk v
,

并取更小 入 射南(10
“

~ 3 0
“

)
,

直到制出 T E M 样品
,

整个轰击过程需数十小时
。

在此期间
,

要密切注意并经常查看试

禅曦琳情现
,

及时对士艺参数给以适当的调整
。

当样品取出后
,

经 T E M 观 察认为不够

理想尚可奔次进行离子减薄二囱此样品制作的成品率高
。

2 结果和讨论

将甩离子减薄机制备出的一批 (14 个)具有不同拉制温度及不同基体成分的Sl c / Al 预

制丝 T E M 样品装人日制的 H 一8 00 型T E M 中进行观察
,

都获得 了满意结果
。

下面给出的

一组图片是加速电Ili 为 2 00 k V 时所拍摄 的其中 一种预制丝样品的 T E M照片
。

、
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图 1 S s C / A !预制丝样品 T E M 像 Z 0 0 0 0 x 图 2 图 i 的暗场像 2 0 0 0 0 x

图 3 图 1 中纤维部位的放大像 3 0 。。。。 x
图 4 图 1 中纤维部位的S A D 图

图 5 图 1 中墓体部位的 S A D 图 图 6 图 1 中界面层部位的S A D 图

注
:

图中M
,

I
,

F 分别对应于基体
、

界面层
、

纤维
。

图 1 是si c / A l预制丝 T E M 样品的纵截面照片
。

由图可以看到
,

经离子轰击后
,

界面结

构保持完好
,

界面层较均匀其厚度约为 0
.

45 件m
,

其中还有连在一起的 析 出物
。

在界面

基体一侧
,

还可见位错堆积现象
,

位错是由于基体 与纤维的热膨 胀 系 数 差别大 (a A , /

a , ‘。、 5 )
,

当预制丝从制造状态的高温迅速冷却到室温时
,

在界面处产生的热应力所造

成的
。

M ar 。。 s
等人 〔’“, 认为

,

在许多金属基复合材料中
,

界面处的这种 残余应力可达到
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或超过墓体的屈服应力
。

我们采用的是纯铝基体
,

其屈服强度较低
,

约为 49
.

0 M P 。 ,

故

在界面处产生大量位错是完全可能魄
。

图 2 是图 L 的暗场像
,

其中的亮区是对图 6 中的

成像衍射斑有贡献的区城
。

因此
,

将明
、

暗场图象对照即可判断并侧出界面层之厚度
。

图 3 是图 1 中纤维部位的放大像
。

可以看到
,

声一康C 微晶边缘较清晰
,

尺寸较均匀而且

极细 (约为2 0人 )
.

由此不难理解s允纤维为何具有高强度
、

高模量
。

为进一步 了解预制丝的结构
,

对预制丝T E M样品作了选区电子衍射 (sA D ,

即se l-

e c t e d A r e a E leC tr o n D iffr a c tio n )
,

在纤维部位得到衍射环花样
,

见图 4 , 在基体部位

得到单晶衍射花样
,

见图 5
.

图 6 是在界面层部位得到的S A D 图
,

通过和图 4
、

图 5 比

较
,

可以看出
,

界面结构复杂既不同于纤维也不同于基体
,

这说明界面层由多相物质所

组成
。

综上可知
,

运用离子减薄法可制出保真度高的
、

清晰的 si C / A l复 合 材 料 T E M 样

品
,

为可靠地进行界面结构
、

物相分析提供 了方便的条件

3 结 沦

(l ) 用离子减薄法可稳定地制出质量较高的si C / A I复合材料 T E M 样品
,

为可靠地

进行界面结构
、

物相分析提供了方便的条件
。

(2 ) 与超薄切片法相比
,

离子减薄法具有制样费用低
、

成 品 率 高 的优点
,

是解决

si C / A I复合材料 T E M样品制备难度大的一种切实可行的方法
。

感谢我系五 O 一教研室第一组和卞波 同志对本研 究给予的支特和帮助
。
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