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摘　要 : 本文采用背散射电子衍射 ( EBSD)及透射电镜 (TEM)技术对拉伸变形单晶铝 ( [110 ]方向平行于拉伸轴)的

显微组织进行了表征 ,直接对比了两种分析手段所得结果的异同。结果发现 ,单晶铝形变显微组织中表现为明显

的带状特征 ,TEM及 EBSD技术的表征结果非常吻合 ,但 EBSD不能完全反映出位错界面的分割特征 ;相对于 TEM

而言 ,EBSD技术所能分析的试样区域较大 ,其结果具有较好的统计意义。
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　　塑性变形过程中金属的显微组织会发生明显的

变化 ,一方面表现为晶粒形状的改变 ,同时伴随晶界

面积的急剧增加 ,其次是晶粒内部微观结构的形成 ,

胞状结构是冷变形金属组织结构的一个重要特征。

当变形量较低时 ,金属内的位错组态基本上属于无

规则状态 ;但当形变量升高时 ,随着大量位错的增

殖 ,金属内会出现一定的胞状结构 ,在每个胞的内部

位错密度较低 ,而胞壁的位错密度非常高 ,胞壁的排

列尽量平行于低指数晶面 ,在面心立方金属中的这

些低指数晶面为{100}、{110}及{111}面[1 ]。进一步

的研究发现 ,单晶铝的形变显微组织以胞块 ( cell

blocks)及位错胞 (cells)的形成为特征 ,近似平行的

位错墙 (DDWs)及微带 (MBs)将晶粒分割成胞块结

构 ,胞块内部为位错胞 ,上述特征既存在于单晶中也

存在于多晶中。一般情况下 ,随着应变量的增加 ,位

错胞的尺寸逐渐减小 ,同时位错界面两侧晶体的取

向差逐渐加大 ,但相对于位错胞界面而言 ,DDWsΠ

MBs两侧晶体取向差的增加速度较大[2～4 ]。

近年来 ,电子背散射衍射技术 ( EBSD)发展很

快 ,精度水平及自动化程度逐年提高 ,在 FEG SEM

上的空间分辨率可达 012μm , EBSD技术以其快捷、

方便在金属塑性变形研究中的应用越来越广

泛[5～7 ]。但是 ,EBSD的空间分辨率和角度分辨率仍

远低于 TEM ,在某些场合 EBSD的结果远不能充分

表征一些显微组织特征。本文以单晶铝为原材料 ,

同时采用 TEM及 EBSD技术对其形变显微组织进行

表征 ,并对两者所得结果进行了直接对比分析。

1　试验材料及研究方法

试验中采用铝单晶 (拉伸轴方向[110 ]) ,室温下

进行拉伸变形 ,形变量 30 %。TEM薄膜为长方形 ,

沿拉伸轴方向截取。TEM 观察在 J EOL22000 上进

行 ,采用一种半自动的 Kikuchi花样标定技术测定晶

体取向[8 ]
,根据晶体取向结果计算位错界面两侧晶

体取向差。采用 J EOL2840 型 SEM对 TEM表征后的

样品进行 EBSD 分析 ,分析区域面积 300μm ×

100μm ,步长 1μm ,所得到的取向图 (OIM)如图 1 所

示 ,其中 TEM所观察区域以方框标出。

2　试验结果

2. 1　TEM表征结果

图 2a 为 TEM的形变显微组织表征结果 ,样品

的长边方向以点划线表示。可以看出 ,在所观察的

区域内 (65μm×60μm)位错组态并非均匀一致 ,呈现

明显的带状特征 ,相邻带间的衍射衬度交替变化 ,相

邻带间界面凸凹不平。上述带状结构分别记为 A

带 (包括 A1、A2、A3)和 B带 (包括 B1、B2) (图 2b) 。

图 2a 中 A 带内的位错组态非常清晰 ,DDWsΠ
MBs将形变组织分割成典型的胞块结构 ,DDWsΠMBs

之间的距离约为 218μm。由于 B带的衍射条件与强

衍射条件相差较大 ,所以该带内的位错组态比较模

糊 ,但将试样倾斜到适当的位置后 ,B带内的位错组
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图 1　EBSD测得的取向图 (OIM图 ,方框表示 TEM观察区域)。Bar = 100μm

Fig. 1　OIM testing by EBSD (The frame marks the area testing by TEM) . Bar = 100μm

图 2　形变显微组织的 TEM表征结果。a　形变组织的带状特征 (Bar = 10μm) ; b　带状特征示意图。

Fig. 2　TEM micrographs showing the deformation microstructure.

a　Band like characterization in deformation microstructure(Bar = 10μm) . b　Schematic of (a) .

态同样清晰可见 (图 3a) ,该带同样以 DDWsΠMBs所

分割的胞块结构为特征 ,而且 DDWsΠMBs与 A带内

的 DDWsΠMBs 近似同一方向排列 ,DDWsΠMBs 之间

的距离约为 210μm。不同带间衍射衬度的变化反映

了晶体取向的变化 ,为了定量描述上述晶体取向及

界面取向差的变化规律 ,测定了 A、B带内所有位错

胞的取向并计算了界面取向差 ,结果如图 2b、3b所

示。图 2b中给出了所有A带内的位错界面特征 ,线

的粗细表示了界面取向差的大小 ,可以看出 A带内

晶体取向变化较小 ,位错界面的取向差一般在 1°以

内。在衍射条件较好的情况下对图 3a 中B2带的位

错界面取向差进行了测定 (图 3b) ,其中多数界面的

取向差大于 1°,B1带与 B2带的结果相似。

为了进一步了解不同带内取向的变化情况 ,沿

带的走向采用点扫描的方法测定了带内位错界面的

取向差 ,扫描距离大于图 2中所示的区域 ,结果如图

4所示。图 4a、4b中分别给出了 A、B带中 62、49个

位错界面的取向差分布结果。可以看出 ,A带内多

数界面的取向差在 1°以内 ,取向差最大值为 314°。

B带内位错界面取向差的分布较分散 ,多数在 1°～

4°之间 ,最大取向差达到 918°。同样道理 ,垂直于

A、B带走向逐点测定了各点的取向 ,各点相对于第

一点的取向差结果如图 5 所示。结果发现 ,同一 A

带内或不同 A带之间取向差变化较小 ,一般在 2°以

内 ,但在 A、B 带之间界面处取向差变化幅度较大。

从取向差的变化结果可以看出 ,B 带内晶体的转动

比较复杂 ,B带内的晶体首先转离参考点 ,即与参考

点间取向差逐渐增大 ,当达到某一极大值以后 ,又逐
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图 3　B2带的形变显微组织 (Bar = 10μm)。a　位错组态 (TEM) ;b　位错组态示意图 ;c　EBSD得到的 B2带的 OIM。

Fig. 3　Deformation microstructure of B2 band. Bar = 10μm

a　TEM viewing the dislocation structure ;b　Schematics of dislocation structure ; c　OIM of B2 band obtained by EBSD.

渐转回参考点方向。另外 ,所有 B带内取向差的极

大值均位于带的中间部位 ,且近似相等 (9～10°) 。

对晶体转动轴的分析发现 ,所有 B带相对于 A带的

转动轴几乎相同 ,这与 B带中取向差的极大值近似

相等的结果相一致。

由以上 TEM的表征结果可知 ,形变显微组织以

两类取向差性质不同的带状组织为特征 ,一类带

(A)内取向差变化较小 ,而另一类带 (B)中取向差变

化较大。

2. 2　EBSD表征结果

采用 EBSD技术对样品的形变显微组织进行了

表征 ,虽然所观察的区域较大 ,但为了与 TEM的结

果进行对比研究 ,本文仅就对应于 TEM观察的相同

区域进行分析。

根据 EBSD所测定的取向结果 ,当相邻两点间

取向差大于某一临界值时 ,其取向差用实线表示 ,结

果如图 6 ,其中图 6a、6b、6c 中的取向差临界值分别

为 015°,1°,2°。图 6a中虽然部分实线有相对集中的

趋势 ,但带状特征并不明显 ;图 6b中则可以看出交

替变化的带状特征。为了分析方便将线条较少一类

带称为清晰带 ,而另一类线条较多的带称为混乱带 ,

采用截线法测定了相邻实线之间的距离 ,清晰带、混

乱带内分别为 9μm及 216μm ;6c中的带状特征更加

明显 ,清晰带内线条更少 ,说明此带内多数位错界面
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图 4　A、B带内位错界面的取向差分布 , (a) A带 ; (b) B带。

Fig. 4 Misorientation distribution of dislocation boundaries in(a) band A and(b) band B.

图 5　垂直于A、B带的走向逐点测定的各点与A带内某

一参考点之间的取向差 ,扫描距离 101μm。

Fig. 5　Misorientation between a fixed point in an A band and

all remaining points measured in a linear scan

perpendicular to the band direction over a distance of

101μm.

的取向差在 2°以下 ,而混乱带内取向差大于 2°的线

条则较多 ,通过逐渐增加临界取向差的方法发现 ,两

类带内的最大取向差分别约为 3°及 10°。

3　分析与讨论

3. 1　形变组织中带状特征

通过 TEM对形变显微组织观察及取向测定发

现 ,形变组织中形成了明显的胞块及位错胞结构 ,表

现为交替变化且近似平行的带状结构 (图 2、图 3) 。

根据带内取向特征的不同 ,上述带状结构可进一步

分为 A带及 B带 ,其中 A带内取向变化较小 ,取向

差通常小于 1°,而 B 带内取向变化则比较明显 ,最

大取向差达到 10°。EBSD的表征结果同样反应了带

状结构的存在 (图 3c、图 6) ,很明显 ,清晰带与混乱

带分别对应于 TEM形貌中的A带与B带 ,带宽及最

大取向差结果也与 TEM的结果相吻合。

3. 2　形变显微组织中的胞块结构

在 TEM的表征结果中 ,A、B带中均以明显的胞

块结构为特征 ,胞块间界面为 DDWsΠMBs (图 2a ,

3a) , DDWsΠMBs间近似平行排列。在 EBSD的表征

结果中 ,当实线表示的取向差临界值大于 1°时 ,相

应的 A带内几乎没有线条 (图 6b、6c) , 这与 TEM结

果中 A带内大多数界面取向差小于 1°相一致 ,当实

线表示的取向差临界值大于 015°时 (图 6a) ,则发现

A带内出现一些线条 ,但 EBSD与 TEM的结果并不

完全相同。其一 ,TEM中能明显看出 DDWsΠMBs的

排列特征 ,而采用 EBSD则看不到类似结果 ;其二 ,

EBSD结果中相当大的区域内没有发现位错界面分

割特征 (图 6a) ,而 TEM对A带的表征结果中位错界

面的分割特征则非常明显 ;其三 ,由 TEM得到的胞

尺寸约为 218μm ,而 EBSD测定的位错界面之间的

平均距离约为 9μm ,两者相差较大 ,这主要是由于

EBSD的角度分辨率只有 1°,而 A带内多数界面的

取向差要小于这一分辨率极限。由 EBSD得到的 B

带的内部结构特征比较清晰 (如图 6b、6c) ,与相应

的 TEM结果一致。类似于 A带表征中两者的差异 ,

位错界面之间距离的测定结果并不相同 ,这主要由

于 EBSD空间分辨率及角度分辨率的限制。另外 ,

大量取向差小于 1°的界面在 EBSD的结果中并没有

体现出来。

EBSD空间分辨率还可以进一步提高 ,如 SEM

中采用场发射枪 ,但角度分辨率的提高则比较困难 ,

这将严重影响该技术在包含大量小角度晶界材料表

征中的应用 ,例如对于低应变组织 ,此时只能选择

TEM技术。
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图 6　形变显微组织的 EBSD表征结果 ,a、b、c中实线表

示的取向差分别大于 015°、1°、2°。

Fig. 6 　OIM obtained through EBSD showing the deformation

microstructure ,the misorientation indicated by lines are

larger than 015°(Fig. 6 a) ,1°(Fig. 6 b) and 2°(Fig. 6

c) ,respectively.

4　结论

采用 TEM及 EBSD技术对中等应变单晶形变显

　　　　

微组织的同一区域进行了表征 ,并对两者的表征结

果进行了对比分析 ,结果如下 :

1、单晶铝形变显微组织中表现为明显的带状特

征 ,TEM及 EBSD技术的表征结果非常吻合 ,但由于

空间分辨率及角度分辨率的限制 ,EBSD不能完全反

映出位错界面的分割特征。

2、EBSD所能观察的样品区域较大 ,其结果的统

计意义较好 ,能够准确地反映取向差大于 1°的位错

界面分割特征 ; TEM结果的统计意义较差 ,但能反

映显微组织中不同取向差界面的微观特征。
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Application of EBSD and TEM techniques in characterization
of deformation microstructure of single crystal aluminum

HUANG Xiao2xu1 ,CAI Da2yong1 ,LIU Qing2 ,YAO Mei1

(1 College of materials science and engineering , Yanshan University , Qinhuangdao Hebei 066004 , China ;

2 Department of materials science , Tsinghua University ,Beijing 100084 ,China)

Abstract :Tensile deformation microstructure of aluminum single crystal was characterized by TEM and EBSD techniques. The obtained results

showed that band like deformation microstructure can be revealed by both of them. TEM is suitable for characterization of the dislocation

boundary subdivision. EBSD technique can give preferable statistical results due to its large examination area as compared with TEM.

Keywords : single crystal aluminum ;deformation microstructure ; EBSD ;TEM
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