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陶瓷 ZrO2 晶粒的透射电镜研究
＊

梁超伦, 江　丹, 李雪梅, 廖成竹, 杜金菊, 赵文霞
(中山大学测试中心, 广东 广州 510275)

摘　要:运用透射电子显微镜中的暗场技术, 观察和研究了陶瓷 ZrO2多晶试样的晶粒形貌特征。 在暗场像下

能清楚观察到其晶粒呈六方片状, 尺寸在 305 nm到 410nm之间。与明场像相比, 暗场像中晶粒的取向衬度更加

明显, 暗场技术是研究和观察多晶颗粒形态和尺寸的有力工具之一。
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　　陶瓷 ZrO2 是一种重要的氧化物陶瓷多晶材

料, 它在制造功能陶瓷组件 、压电组件 、离子交换

器 、 陶瓷发动机零件以及合成宝石等方面有着广泛

的用途
[ 1, 2]

。晶粒尺寸是影响陶瓷性能的主要因素

之一 。陶瓷 ZrO2的物相组成及稳定性与其晶粒尺

寸密切相关
[ 3 -5]

;同时, ZrO2 晶粒尺寸对陶瓷

ZrO2材料的韧性 、 耐磨性及塑性形变等性质都具

有显著的影响
[ 6-10]

。因此, 陶瓷 ZrO2 晶粒的形

貌 、 尺度及结晶形态的透射电镜观察和研究, 对指

导陶瓷 ZrO2的生产工艺 、 评价陶瓷 ZrO2性能以及

研究其力学行为与显微结构之间的关系都具有重要

的指导意义 。

在透射电镜下试样的图像主要是由弹性散射电

子束和衍射电子束形成。弹性散射电子束和衍射电

子束所形成的电子显微像包括明场像 、暗场像及电

子衍射花样 。图 1显示出明场像和暗场像的成像原

理 。明场像是使用处于焦平面的物镜光阑阻挡衍射

束, 仅让透射束通过光阑在像平面上成像 。暗场像

是使透射束偏离光阑孔, 而某衍射束通过光阑在像

平面成像。选择不同的成像方式, 可以得到不同衬

度的电子显微像, 通过这些成像模式的选择可以达

到研究晶体显微形貌和结构的目的
[ 11]

。

图 1　明场像和暗场像的成像原理 ( 0为透射束, g为衍射束 ) 。

a.选择透射束通过物镜光阑成明场像;b.选择衍射束通过物镜光阑成暗场像

Fig.1　Imagingconditionsofthebrightfieldimageanddarkfieldimage

( 0:transmissionbeam, g:diffractionbeam)

a.Theobjectiveaperturecentredoverthetransmissionbeamtoproduceabrightfieldimage;

b.Theobjectiveaperturecentredoverthediffractionbeamtoproduceadarkfieldimage
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陶瓷 ZrO2多晶材料衬度的差别主要是由于各

处晶体满足布拉格条件的程度不同而形成的 。若试

样中各片状晶粒的取向差异明显, 所形成的衍射衬

度对晶体取向十分敏感 。因此, 在一个厚度相近的

多晶试样中, 同一电子束照明条件下, 不同取向的

晶粒表现为不同衬度的区域 。但是, 明场像的衬度

受到透射束及多个与透射束重迭的衍射束影响, 并

不总是能够得到正好仅由一个确定的操作衍射造成

的像衬度, 所以, 在像上不能容易地观察到衍射条

件的变化所带来的像衬度的变化, 因而, 要在明场

像下清楚观察陶瓷 ZrO2各晶粒的形状 、 大小及相

互之间的边界将是困难的。暗场像中的亮区主要受

单个衍射束控制, 像上的每一个亮区是由一束相应

的强衍射束造成, 具有比明场像更好的衬度。所

以, 选择多个不同取向晶粒的衍射斑点成像, 能够

增强取向衬度的差异, 有利于观察多晶试样中各晶

粒的形貌特征 。

本文拟以陶瓷 ZrO2为例, 通过拍摄透射电镜

中心暗场像, 并与明场像进行比较, 探讨陶瓷

ZrO2多晶材料中 ZrO2晶粒形貌特征的透射电镜表

征方法, 得出利用中心暗场技术快速分析陶瓷

ZrO2晶粒尺度的实验手段 。

1　材料与方法

1.1　试样制备方法

本研究使用的陶瓷 ZrO2是直径为 6 mm的圆

形块体, 由香港城市大学提供;用机械减薄方法将

块体减薄至约 0.03 mm, 用直径为 3 mm的铜环粘

住并裁出薄片中欲进行透射电子显微分析的区域,

再用 Dimple仪进行凹坑处理, 最后使用离子减薄

仪在 4 kV, 5 mA条件下进行 20°, 15°, 10°的逐级

减薄至穿孔, 用真空镀膜仪对所制得的薄晶体喷镀

一层无定型碳膜, 以起到试样的导电作用。

1.2　透射电子显微分析方法

使用 JEM-2010HR型透射电子显微镜进行观

察, 配备 Gatan894 CCD成像系统和 OxfordIncaX

射线能谱仪;透射电镜的点分辨率为 0.23 nm, 加

速电压为 200 kV。

2　结果与讨论

图 2a是陶瓷 ZrO2晶粒的明场像 。从图中可

见, 像衬度比较复杂, 不仅存在由晶体学取向差异

所形成的衍射衬度, 还存在质量厚度数值差异所形

成的质量厚度衬度, 故无法观察到各片状晶体的具

体形状 。图 2c为该区域的电子衍射花样 。在一个

选区衍射范围内有若干个晶粒, 各自有不同的晶体

取向, 多套单晶电子衍射花样重迭在一起 。经电子

衍射分析, 圆形区域中的电子衍射是由陶瓷 ZrO2

的 ( 101) 晶面产生。在暗场成像模式下使用束偏

转装置调整电子束的入射角度, 使多个相邻的 101

衍射束通过物镜中心, 同时采用适当孔径的物镜光

阑仅让通过物镜中心的衍射束参与成像, 结果如图

2b所示。根据图像衬度的差异, 从图 2b里可划分

出 I、 Ⅱ、 Ⅲ、 Ⅳ四个晶体, 亮的区域对应衍射激

励强的晶体, 暗的区域对应衍射弱的或不产生衍射

的晶体 。图像衬度显示 ZrO2晶粒形状规则, 呈六

方片状堆积, 排列紧密, 晶体间的接口平滑清晰,

晶体尺寸比较均匀, 粒径范围在 305 nm到 410 nm

之间。经 X射线能谱仪分析, 该区域内各颗粒均

由 Zr和 O元素所组成, 未发现其他金属元素存在 。

在实验中, 选择另一区域进行相同的中心暗场成像

操作, 同样可以根据衍射衬度的差异, 清晰地观察

到相邻晶粒的形貌特征 (见图 2d) 。

综上所述, 陶瓷 ZrO2相邻晶粒之间的衬度差

异主要是由晶体学取向差所形成, 晶粒间取向的连

续变化是衬度变化的主要原因 。暗场技术有利于显

示这种取向衬度, 能够更显著地反映晶粒之间衍射

条件的差异, 便于快速观察多个 ZrO2晶粒的形貌

特征, 测量各个晶粒的大小, 从而揭示晶粒尺寸与

材料的强度 、断裂韧性及塑性等宏观力学性质的相

互关系 。

3　结论

本文运用透射电镜中的中心暗场成像技术, 观

察分析了陶瓷 ZrO2 晶粒的形貌特征及粒径大小 。

ZrO2晶粒呈六边形, 相互之间紧密排列, 晶粒尺

寸范围在 305 nm至 410 nm之间 。与明场像相比,

中心暗场像具有良好的衬度。通过倾斜照明系统使

多个衍射束通过物镜光轴中心成暗场像, 是观察分

析多晶固体试样内晶粒形貌特征的快速简便的方

法 。

220



　增刊 2 梁超伦等:陶瓷 ZrO2晶粒的透射电镜研究

图 2　陶瓷 ZrO2形貌及选区电子衍射花样

a:明场像;b:101衍射束所成的暗场像;c:选区电子衍射花样, 圆形区域为参与成暗

场像的多个 101衍射束;d:暗场像

Fig.2　MorphologyofZrO2 ceramicandselectareaelectrondiffractionpattern.

a:brightfieldimage;b:darkfieldimage, g=101;c:selectareaelectrondiffractionpattern,

thediffractionspotsthatformedthedarkfieldimageareshown;d:darkfieldimage

图 3　晶粒Ⅰ的 X射线能谱图

(图中 Cu峰是由铜网引起 )

Fig.3　EDSresultofcrystallineⅠ .
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TransmissionElectronMicroscopeInvestigationof
MicrostructureofZrO2 Ceramics

LIANGChao-lun, JIANGDan, LIXue-mei, LIAOCheng-zhu, DUJin-ju, ZHAOWen-xia

( InstrumentalAnalysisandResearchCenter, SunYat-senUniversity, Guangzhou510275, China)

Abstract:MicrostructureofZrO2 ceramicswereinvestigatedbydarkfield (DF) imageundertransmissionelectron

microscope( TEM).DFimageindicatedthatthegrainswerehexagonalshapedandrangedfrom305 nmto410

nm.ComparewithBFimage, theorientationcontrastinDFimagewasmoreevident.Thedarkfieldimagingtech-

niqueisconsideredtobeoneofthemostefficientmethodsintheinvestigationandobservationofthemorphologyof

crystallinespecimens.

Keywords:ZrO2 ceramics;morphology;darkfieldimage(DF)
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