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基于透射电镜的原位定量
测试技术及应用

单智伟  刘博宇  解德刚

 发展原位透射电镜定量测试技术的背景和意义

随着社会的发展和科技的进步，功能器件日趋微小型化和集成化，人们对高性能、长寿

命的微纳尺度材料的应用需求越来越强烈，有关微纳米尺度材料的结构和性能成为了一个重

要的前沿科学研究领域。美国三院院士、斯坦福大学教授、纳米材料专家 Williams Nix 说：

纳米机械装置在未来的技术中肯定会扮演一个很重要的角色。基于微电子机械系统（MEMS）
技术的传感器和驱动器已经得到普及，而基于纳电子机械系统（NEMS）技术的装置也正在

涌现。这些发展将是小尺度材料应用的长期趋势的一部分 [1]。

微纳米尺度材料一般是指外观几何尺寸或基本构成单元尺寸在 10nm～10μm 之间的材料。

研究表明，当材料的几何外观尺寸减小至微纳米尺度时，其力学性能及内在机理往往会发生

剧烈的改变，具有与块体材料截然不同的新机制与新性能 [2]。而且，决定材料力学性能的一

些基本物理过程（如缺陷的形成、运动、湮灭，损伤的起源等）往往发生在微纳米尺度范围。

因此，系统地研究材料在微纳米尺度的变形机理对指导宏观材料的强韧化设计也具有重要的

意义。

微纳尺度材料具有很小的物理尺寸，传统的测试和表征方法难以观察和测试其变形和损

伤行为，因而往往需要借助透射电子显微镜（TEM）。近年来，基于透射电子显微镜的微纳

米尺度材料的原位定量测量技术在世界范围内得到工业界的广泛关注和持续投入。基于透射

电镜的原位力学测试（in situ TEM mechanical testing）将对材料的力学试验（如拉伸、压缩、

弯曲、循环加载等）搬到透射电镜中进行，在力学测试的同时也可施加高温或气氛环境，即

多场耦合，如图 20-1 所示。这种测试方法可实时观测材料在受到力、热、气氛及多场耦合等
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外界刺激下的响应，并把微观结构演化过程（如几何形状改变、微观缺陷运动和相变等）与

力学数据（如应力 - 应变曲线）一一对应，帮助我们更直观、精确地认识材料的变形与损伤

行为及其内在的物理机制，进而破解决定材料性能的关键“基因密码”（图 20-2）。

图 20-1  基于透射电镜的原位力学测试示意图

图 20-2  原位电镜技术帮助破解材料“基因密码”



390

中国新材料研究
前沿报告

本章接下来将简要回顾基于透射电子显微镜的原位纳米力学定量测试技术的发展和应用，

然后介绍我国研究人员在相关领域的研究进展。

 原位透射电镜定量测试技术的进展及前沿动态

透射电镜技术自发明以来，因其对材料结构和微观缺陷的高分辨表征能力而获得了广泛

的应用，极大地促进了材料科学的发展。最初，透射电镜多用于材料的静态表征，即采集样

品的图像、衍射、化学谱等信息。近年来，原位透射电镜技术发展迅猛，人们通过对电镜本

身的改造以及新型样品杆的设计，可实现以视频的形式将材料在外界物理或化学刺激下的动

态演化过程记录下来，提供眼见为实的有力证据。下文将简要介绍各种基于原位透射电镜的

力学测试技术的发展。

20.2.1   /   基于透射电子显微镜的原位定量测试技术和应用简介

（1）透射电镜中的简单拉伸法	

1956 年，英国剑桥大学卡文迪许实验室实现了在透射电镜中原位观察位错的运动 [3]。该

技术利用机械拉伸装置，在透射电镜中实现对测试样品的力学加载，并同时观察样品中的微

观结构演化。该类方法可被称为透射电镜中的简单拉伸法，美国 Gatan 公司生产的透射电镜

拉伸台是应用该方法的典型代表，如图 20-3 所示。其基本原理是，利用电机配合螺纹杆控制

位移量大小，电机位于样品杆的尾部，其位移载荷通过一根软轴或硬轴传递至样品杆前端。

拉伸样品多为长方形，两端开孔，通过螺栓或卡口固定，一端固定到杆上，另一端和传动轴

连接。长方形样品中间用电解双喷方法制备出薄区，拉伸加载时薄区边缘发生裂纹形核和扩

展。该方法的优点是成本较低，使用方便，但这类设备基本不具备力和位移的定量测量功能。

透射电镜中的简单拉伸法被大量用于研究材料的开裂行为。但用该装置得到的开裂点会

随机分布在较大的样品区域中，而透射电镜的观察区很小，因而对开裂点的准确定位比较困

难，实验效率较低。为了解决这一问题，作者和合作者 [4] 利用聚焦离子束在样品薄区边缘预

制缺口，使得拉伸时样品从缺口处开裂，这样就可以快速定位观察区域。郭华和其合作者 [5]

进一步利用聚焦离子束技术在薄区上切出一系列不同尺寸的亚微米尺寸拉伸样品，实现了多

个拉伸样品的变形行为的高效测试。

（2）基于MEMS技术的原位力学测试方法	

基于微电子机械系统（MEMS）的技术可用于制造各种力学测试器件。MEMS 技术能够

将力学测试所需的驱动机构、测量机构、样品装载结构等各部分都集成到很小的区域内，特

别适用于透射电镜样品室的狭小环境。如图 20-4 所示，上海微系统所研发了专用于单晶硅纳

米梁拉伸测试的 MEMS 器件 [6]，该器件利用梳状极板阵列被施加电压时产生静电力的原理施

加载荷，实现纳米尺度下力和位移的加载和测量。Haque 和 Saif 等人开发了 MEMS 拉伸测试

器件 [7]，可以用于 TEM 或 SEM 中的材料拉伸测试，其驱动原理是利用梳状极板阵列施加电

压时产生静电力，或利用硅梁热胀冷缩产生驱动力，力的测量则根据硅梁的刚度及弯曲程度

20.2
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图 20-3  透射电镜中的简单拉伸法及样品杆 [3]

推算，弯曲程度由图像测得或由梳状极板阵列的电容变化求得。此外，MEMS 技术还可以用

于制作纳米压入仪及力学测试样品杆配套使用的器件，例如将压缩载荷转变为拉伸载荷的压

转拉（Push to Pull，PTP）器件 [8-10]。

（3）可实现原子尺度成像的原位应变测试方法	

原位力学测试的另一个重要进展是实现了在原子尺度下的变形行为观察。Nanofactory 公

司生产的样品杆由于具有高度稳定性，被广泛用来观察纳米材料的变形行为，美国匹兹堡大

学的 S. X. Mao 教授和其合作者近年来应用该技术对金 [11，12]、钨 [13]、钼 [14]、硅 [15]、银 [16，17]

等材料在原子尺度的变形行为进行原位研究。东南大学孙立涛教授和其合作者利用洋葱状石

墨壳层在电子束照射下的收缩实现对包埋在石墨壳层中的金属纳米颗粒的挤压测试 [18]。

浙江大学张泽院士、北京工业大学韩晓东教授研究团队在该领域进行了长期研究和探索，

开发了系列基于透射电镜的原位测试方法和装备。例如：

① 利用标准 3mm 格栅上的多孔碳膜在电子束作用下发生收缩对黏附在碳膜上的纳米线

实现了拉伸测试 [19-21]，这种方法虽然无法实现拉伸力的定量测量，但拉伸加载的稳定性非常

高，可以进行高分辨观察；

② 利用两片平行的双金属片，一端粘在 3mm 铜环内侧，受热时两个双金属片的自由端

向相反方向弯曲，从而对搭接在两片金属片之间的纳米线实施拉伸测试 [22-24]，如图 20-5所示；
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图 20-4  （a）上海微系统所研发的用于单晶硅纳米梁拉伸测试的MEMS器件 [6]； 

（b）利用梁状结构在焦耳热作用下发生热胀冷缩来加载的MEMS器件 [7]

③ 通过自主研发可进行力学加载的样品杆，实现了在透射电镜下的力学测试与原子尺度

下的原位观察 [25]。近年来，相关技术已经逐步商业化，并取得了很好的应用效果。

(a) (b)

图 20-5  利用双金属片（固定于一个铜环上）受热时向相反方向弯曲施加拉伸载荷 [22]



393

第 20 章
基于透射电镜的原位定量测试技术及应用

第
四
篇　

基
础
创
新
能
力
建
设

4

（4）原子力显微镜下弯曲测量法和原位电镜共振法	

应用原子力显微镜下弯曲测量法 [26]和原位电镜共振法 [27]也可进行微纳米尺度材料力学性

能的测试。对于原子力显微镜下弯曲测量法而言，其优点是空间和力分辨率高，但其不能原

位观测样品微观结构及其演化信息，且测量范围有限，样品制备较复杂，基底和纳米线在弯

曲测试过程中可能存在摩擦，着力点具有一定的不确定性。原位共振法测试微纳米尺度材料

的力学性能的原理是利用外源诱发材料发生共振，通过测量共振时的频率来反推材料的杨氏

模量。如图 20-6 所示，通过让样品（如纳米线）带电使其向反向电极靠拢，从而发生变形 [27]。 
施加交变电势可以让样品发生振动，通过样品的振幅、频率、电势大小就可以计算出样品的

诸多力学性能。之后，研究人员也将其应用于在扫描电镜下的力学性能测试。其优点是可以

在电镜中直观地监测实验过程，以较高的精度测得纳米结构的直径和长度等信息，但该方法

一般局限于弹性测量的范畴，而且在高频振动下难以观测到材料微结构的动态变化。

(a) (b)

1µm

1µ
m

图 20-6  （a）碳纳米管加电后发生弯曲；（b）加交变电势后发生振动 [27]

（5）基于透射电镜的原位定量纳米力学测试技术	

基于透射电镜的原位力学测试技术经历了从定性到定量的发展。从设备的发展历史来看，

原位电镜技术中的纳米力学样品杆是从纳米压入仪发展而来的，而纳米压入仪是从硬度测试

仪器发展而来的。美国海思创（Hysitron）公司（现并入美国 Bruker 公司）自 20 世纪 90 年

代以来研发和应用了基于电容式三极板力 - 位移传感器的纳米力学测试技术，该传感器将高

精度的力 - 位移测量以及驱动集为一体。基于此传感器，该公司成功开发了一系列纳米压入

仪。2000 年后，微纳米尺度材料的力学性能尺寸效应研究开始兴起，为了满足这一需求，该

公司进一步将已经发展成熟的三极板电容传感器小型化，并集成到电镜样品杆中，开发出

PI95 系列样品杆及其控制系统，其工作原理如图 20-7 所示。

该系统最早的工作方式是基于纳米压入方法的，即把宏观纳米压入实验“搬到”透射电

镜中 [28]。该方法可同时得到力和位移信息，样品制备较简单，但由于所使用的尖压头的尖端

尺寸小，与样品的接触和对中较困难，实验效率低，且压头的几何接触面积在小载荷下存在
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图 20-7  基于透射电镜的原位定量纳米力学测试样品杆及工作原理示意图 

（海思创Hysitron，现并入Bruker 公司）

较大的不确定性，难以获得准确定量的应力 - 应变信息。后来经过大量的改进和创新，逐步实

现了球体压缩、柱体压缩、工字形样品拉伸、纳米线 / 带拉伸、循环加载等力学测试方法 [29]。

在上述测试方法中，柱体压缩法由于制样和测试相对简单而得到广泛的应用。但是，该

方法也具有一定的局限性。例如，柱体压缩法所用的柱体通常都有一定的锥度，这将导致加

载过程中应力在样品上的梯度分布和局部化的塑性形变。样品的尺寸越小，锥度的影响越显

著。而且，压缩将不可避免地造成塑性变形过程中样品的粗化，这将增加样品在电子束方向

的厚度，从而不利于对其内部缺陷及其演化的观察。同时，样品和压头之间的摩擦力也会在

一定程度上影响压缩结果。

拉伸法可以克服柱体压缩法的缺点，但是样品的制备具有一定的挑战性。目前用的较多的

拉伸技术按照样品的夹持方法可以分成两种：第一种是套勾法 [30]，样品的一端与柱体压缩法的

一样，和基体连在一起；样品的自由端被加工成 T 型；拉头是中间被镂空的金刚石或其他硬质

材料。该方法的难点是如何保证最后的测试接近于单轴拉伸状态，需要实验人员从刚开始就必

须了解实验的所有程序和可能出现的问题，并予以妥善解决。第二种是 PTP 夹持法 [31] ；将微

纳米尺度样品的两端夹持在 PTP 装置的测试区域，对 PTP 施加压力，压力在样品夹持区转换

为拉力，进而实现对夹持样品的拉伸加载，夹持的方法可以是电子束或离子束焊接。该方法的

优点是比较直观；缺点是制样难度高，成功率低，而且在焊接时很容易造成样品的污染。

应用基于 PI95 系列的纳米力学测试技术，能够帮助研究者建立起材料微观结构演化与力

学性能之间的一一对应关系，方便地获取变形前后样品几何形状、晶体取向、加载轴向、相

变等信息。此外，通过对 PI95 系列样品杆和实验环境的改造和升级，还可实现多场耦合下的

定量测试，如力 - 热耦合、力 - 电耦合、力 - 气氛耦合等。这种测试方法的功能强大，最关键

的是能够实现力 - 位移信号的定量测试，下面将主要介绍基于该技术的相关研究进展。

20.2.2   /   国内外研究进展

下面简要介绍近几年来国内外有关基于透射电镜的原位定量纳米力学测试技术的发展和

应用。
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（1）力学加载方式的发展	

通过对加载工具、样品几何形状进行更新，实现了由单次压缩或拉伸向循环加载的发展，

例如循环拉伸、循环弯曲、拉 - 压循环等，下面分别举例介绍。作者研究团队通过对微纳米

尺度单晶铝进行低应变幅的循环加载，发现可在几乎不改变材料外观几何的情况下消除微纳

米尺度单晶铝内的位错等缺陷，导致缺陷密度大幅度下降（详见 20.4.2 节的“力致修复）”；

还可以通过控制应变幅大小和循环周次等参数来调控材料内的缺陷密度，进而调控材料的屈

服强度；此外，研究发现可以通过检查循环周次内的力 - 位移曲线是否有滞后环以及滞后环

的大小来诊断被测材料中是否有可动缺陷以及其数量 [32]。通过对含有单个孪晶界的微纳米尺

度镁样品进行拉 - 压循环加载，发现孪晶界可以在循环加载下往复迁移，对应于孪生和退孪

生过程，孪晶界形貌可以在孪晶界的迁移过程中连续变化；孪晶界的迁移应力和速率存在拉

压不对称性，这种不对称性可能来自于基体和孪晶体中不同的缺陷环境以及孪晶界本身的结

构特点 [33]。

（2）样品制备方法的改进	

微纳米尺度样品一般需要使用聚焦离子束（FIB）进行加工，而 FIB 加工会在样品表面引

入大量缺陷，如点缺陷和位错环等。这一方面会影响样品的力学性能，如增加位错形核位点、

引入位错滑移障碍物等；另一方面也会影响成像质量，影响对位错滑移行为的原位观察和后

期表征。因此，需要对 FIB 加工后的样品进行处理以消除加工缺陷。消除 FIB 缺陷可采用退

火的方法，即在电镜中使用加热杆进行退火，或在真空 / 气氛保护炉中进行退火。安特卫普大

学的 V. Samaee 和其合作者对 FIB 加工的 Ni 单晶样品进行了原位加热退火，一方面可观察位

错在退火时的运动行为，另一方面可研究几乎无初始位错的 Ni 单晶在拉伸加载下的变形行为

和位错运动行为 [34]。作者研究团队通过对 FIB 加工的 Mg 单晶样品进行退火，显著提高了成

像质量，进而可对 Mg 中的＜c+a＞位错的运动行为、滑移面和三维形态进行精确分析 [35]。

对于原位拉伸实验，样品的应变测量存在一定难度。为了更精准地获得应变信息，需要

在样品上制作参照物。有以下两种制作方法：

① 通过电子束辅助碳沉积，在样品标距区域内制作碳颗粒来作为参照物 [30]；

② 在 FIB 加工时直接在样品上加工出参照物形状 [32]，但该方法可能会一定程度上影响

材料中位错的形核和滑移行为。此外，在微纳样品的断裂行为的研究实验中，往往需要通过

FIB 在样品上加工出缺口来引入应力集中。最近，S. Choi 和其合作者通过汇聚电子束，在测

试样品上直接制造出缺口，而不用依赖 FIB 加工，从而避免了 FIB 引入的加工缺陷。应用该

方法，S. Choi 和其合作者研究了 InAs 纳米线的力学性能和断裂行为 [36]。

（3）原位观测手段的发展	

在原位透射电镜力学测试中，对样品的原位观察一般是通过电子束明场或暗场成像，该

方法可捕获样品的微观结构和缺陷的演化过程，但无法直接获得晶体结构信息，如晶向、长 /
短程有序结构、相变等。近年来，逐渐发展了原位纳米束电子衍射方法，可在力学加载过程

中，实时进行衍射信息采集，进而获取应变、有序度等信息。例如，加州大学伯克利分校的

A. Minor 教授课题组通过对 Cu46Zr46Al8 非晶样品进行原位力学测试，并实时采集纳米束电子
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衍射，实现了对非晶缺陷的形成和扩展的原位研究 [37]。

由于扫描电镜（SEM）一般采用二次电子成像，只能获得样品表面信息，因此，为了观

察样品内部的微观组织结构和缺陷信息，原位纳米力学测试需要在 TEM 中进行。近年来，

在 SEM 中使用透射电子成像的技术逐步发展和完善，使得在 SEM 中也可原位观测样品中微

观结构的演化。SEM 的样品室一般比 TEM 的更大，操作更方便，样品尺寸可以更大（数微

米至数十微米），也可以放置更多、更大的测试装置，如加热台等。此外，由于有磁性的样

品一般不建议在 TEM 中进行测试（干扰成像，也存在被极靴吸走的风险），因而可以考虑在

SEM 中进行原位力学测试。最近，应用这一技术，加州大学圣芭芭拉分校的 P. Callahan 和其

合作者在 SEM 中研究了镍基高温合金中的位错滑移行为 [38]。

（4）多场耦合测试技术	

传统的原位力学测试主要是在真空和室温条件下进行的，而材料的实际服役环境一般都

涉及环境气氛，如氧气、氢气、二氧化碳等，也可能会涉及高温。因此，需要发展力 - 热耦

合、力 - 气氛耦合等多场耦合测试方法。作者研究团队在环境透射电子显微镜中，使用 PI95
系列原位样品杆，并使用自主研发的加热芯片，系统研究了铝在氢气氛中、在高温条件下的

界面损伤行为等 [39-41]，相关内容详见后文。

 我国在原位透射电镜定量测试领域的学术 
   地位及发展动态

国内外从事基于透射电镜的原位定量力学研究的团队主要包括加州大学伯克利分校和劳

伦斯伯克利国家实验室的 A. Minor 教授团队，浙江大学的张泽院士团队和北京工业大学的韩

晓东教授团队，浙江大学余倩教授团队，以及作者团队（西安交通大学）等。浙江大学的张

泽院士团队和北京工业大学的韩晓东教授团队发展了高空间分辨率的原位测试方法，实现了

原子层次的材料力学行为的研究。应用这一技术，该团队系统研究了具有面心立方结构的材

料的弹塑性力学行为及其内在原子层次机理 [42-45]。浙江大学余倩教授团队应用基于透射电镜的

原位定量力学，结合计算机模拟和三维图像重构技术，系统研究了钛合金、高熵合金等 [46-50]。 
作者团队研发了多项基于电子显微镜的原位定量多场耦合测试技术，系统研究了典型晶体 
（铝 [32，39-41]、镁 [33，35，51-54]、钛 [50]、铜 [55]、铁 [56]、钼 [57]、金 [58]、锡 [59]）和非晶体金属材料 [30，60，61] 

的变形和损伤行为，揭示了其随材料尺寸的变化规律以及与环境气氛的作用机理。

总的来说，我国在本领域占有重要的学术地位。首先，在材料方面，我国研究团队所研

究的材料涵盖了包括传统金属结构材料、新型金属结构材料（如高熵合金等）、无机非金属

材料等。其次，在研究手段方面，我国研究团队可实现微纳米尺度下的力学测试，高空间分

辨率下原子层次变形行为的观测，以及多场耦合条件下的综合测试等。其次，我国许多单位

配备了功能强大的材料表征仪器，使得可在力学测试之后进行较为系统的结构表征和分析，

如球差校正电镜、三维原子探针等。最后，在技术国产化方面，国内从事原位电镜研究的团

队均具有较强的设备改造和创新的积极性，并一直在努力开发具有独立自主知识产权的原位

20.3
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电镜纳米力学测试技术和装备。在未来，相关技术的国产化和商业化是国内研究团队的重要

努力方向之一。

 作者在该领域内的学术思想及主要研究成果

20.4.1   /   学术思想和研究思路简介

当材料的几何外观尺寸减小至微纳米尺度时，其力学性能及内在机理往往会发生剧烈改

变，具有与块体材料截然不同的新机制与新性能。而且，决定力学性能的一些基本物理过程

（如位错滑移和孪晶变形等）往往处于微纳米尺度范围，因此系统地研究材料在微纳米尺度下

的变形机理对指导宏观材料的强韧化设计也具有重要的意义。作者及研究团队的研究思路是

通过使用原位定量动态的新型研究工具，系统研究微纳米尺度材料的结构与性能，并构建和

完善相应的理论知识体系，为高性能新材料的设计奠定坚实的理论基础，并提供方法论的指

导，如图 20-8 所示。

图 20-8  作者团队的研究思路

对微纳米尺度材料力学性能的系统研究需要开发出一系列有针对性的新技术和新方法。

基于前期的研究成果，作者及研究团队搭建并发展了一系列透射电镜下的力学加载和测试技

术，以原位、定量、动态的实验表征为主要特色，结合计算机模拟和理论计算，系统研究立

方结构、六方结构和玻璃态合金等典型金属材料的力学特性及其潜在的物理机理，揭示其随

材料尺寸的变化规律以及与环境气氛的作用机理。

20.4
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作者研究团队所发展的方法和技术的一个主要目标是把复杂、多变、多因素耦合的实际

服役条件解析为基本要素，把复杂的变形损伤行为解析为材料中基本的物理过程，以使我们

能够定性或者定量揭示复杂环境作用下，材料变形与损伤的物理本质，如图 20-9 所示。例

如，将加载方式分解为拉伸、压缩、弯曲单次加载及循环加载，将变形损伤过程分解为位错

滑移、形变孪晶、裂纹扩展、界面失效等。通过探究和理解这些关键基本要素的行为规律以

及他们的组合特性，最终实现对高性能长寿命材料的设计与制备，并预测其在复杂服役环境

中的行为。

H2
e

图 20-9  原位电镜下定量纳米力学测试的加载方法

20.4.2   /   主要研究成果——微纳米尺度典型金属材料的力学特性及其内在机制

通过研发和应用多项基于透射电子显微镜的原位定量多场耦合测试技术，作者和研究团

队在微纳米尺度下系统研究了典型晶体和非晶体金属材料在外力和气氛作用下的力学行为及

其内在机制，揭示了其随材料尺寸的变化规律以及与环境气氛的作用机理，为金属结构材料

研发提供了新的理论依据和方法论的指导。

（1）形变孪晶的尺寸效应	

金属钛具有密排六方晶体结构（HCP），形变孪晶是钛及钛合金的重要塑性变形机制。作

者及合作者研究发现，钛合金的孪晶变形有很强的晶体尺寸效应 [50]。具体而言，当钛铝单晶

的外观几何尺寸介于 1～10μm 时，其屈服强度和流变应力明显升高，可达到块体钛合金的

5～8 倍，但此时其塑性变形仍以形变孪晶为主。当钛铝单晶的尺寸减小到 1μm 左右时，形变

孪晶不再发生，塑性变形机制变为位错滑移主导，相应地，流变应力达到“饱和”，接近于

材料的理想强度水平。该现象是金属材料力学行为及变形机制的尺寸效应的典型代表。

（2）从“力致退火”到“力致修复”——微纳米尺度材料的损伤修复	

金属材料在发生塑性变形时，通常会伴随着其内部损伤程度的增加，如位错增殖、位错

密度升高等。对面心立方（FCC）镍单晶的研究发现 [62]，当面心立方金属单晶材料的几何尺

寸接近或小于位错的特征长度时，在塑性变形过程中，材料内部的损伤程度不升反降，同时

伴随着材料强度的显著提升，该现象被定义为“力致退火”，即在外力的作用下，样品中的缺

陷密度显著降低，甚至接近完美晶体。比较而言，传统意义上的退火是指在高温下通过热处

理使材料的损伤程度降低的现象。该发现提供了一种制备低缺陷密度微纳结构材料的新方法。

然而，基于计算模拟和一些实验观测，人们普遍认为体心立方金属（BCC）不会发生“力

致退火”。通过对 BCC 钼单晶进行原位力学测试，发现在合适的尺寸范围内，体心立方金属
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中也会发生“力致退火”，如图 20-10 所示 [57]。其原理是，随着材料尺寸的减小，材料能支

撑更高的外加应力，应力提升使得螺位错的可动性逐渐趋近刃位错的可动性，进而在材料局

部区域发生了“力致退火”现象。此外，研究发现微纳米尺度材料强度的尺寸效应本身也有

尺寸效应，即“越小越强”的程度随材料尺寸的减小而加剧 [57]。

10
9
8
7
6
5

4

3

2
100 1,000

nm
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Pa

(b)(a)

图 20-10  （a）BCC金属力致退火现象；（b）越小越强的尺寸效应 [57]

尽管“力致退火”机制可降低材料的损伤程度并提升强度，但也会导致材料的几何形状

和尺寸发生显著变化。后续研究发现，通过对含位错的晶体金属材料施加循环载荷（载荷幅

度要求既能激活已有位错使其在镜像力作用下滑移至表面湮灭，又不产生新位错），随着循

环周次的增加，位错密度逐渐降低，直至全部消失，但材料的几何形状和尺寸均不发生明显

变化，该现象被称为“力致修复”，如图 20-11所示 [32]。此外，由于位错的运动需要消耗能量，

在相同循环载荷下，位错密度的变化必然导致能量耗散量的变化，因此可通过查验循环载荷

下力 - 位移曲线是否有滞后环及其大小来诊断材料中有无可动位错及其数量，此方法被命名

为“力致诊断”[32]。“力致修复”的一个潜在应用是微纳米器件（如纳米压印金属微柱）的损

伤修复，即通过“力致修复”来消除微纳米金属器件内的晶体缺陷，提高强度，延长使用寿

命。“力致诊断”的一个潜在的应用是微纳米器件内部的缺陷的无损监控，即对微纳米尺度器

件进行小应力幅循环加载（不破坏器件形状和尺寸），通过检测应力应变曲线是否出现滞后

环以及其大小，判断器件内部是否有可动缺陷并估算其密度。

500
400
300
200

20 400 20 400 20 400

100

100
200

0

M
Pa

(c)(b)(a)
77 93 128

nm

128
[110]

[115]σ

图 20-11  （a）样品中含大量位错；（b）循环加载后位错消失；（c）滞后环随循环周次减小 [32]

（3）从“越小越强”到“理想强度”	

由于金属材料中大都存在一定程度的损伤（如含有位错等缺陷），其实际强度常远低于
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理论强度，因此，验证金属材料的强度能否达到理论强度一直是该领域的研究目标。20 世纪

50 年代人们在晶须（内部损伤较少的微小线状单晶材料）中进行了理论强度的测试研究，但

数据比较分散；上世纪末，纳米压入实验在金属中测出了接近理论强度的应力，但其复杂的

加载几何和应力模型制约了其结论的普适性。针对上述问题，通过选取表面带薄氧化层且鲜

有内部损伤的铁球为研究对象，利用氧化层的缓冲和球体受压时最大应力点位于材料内部的

特点来避免应力集中，研究发现接触强度随尺寸减小呈现出“越小越强”趋势；而当尺寸小

于临界尺寸时，接触强度与尺寸不再有依赖关系，达到应力平台区。分析表明，具有最大接

触强度的纳米铁球的内部剪切屈服强度高达 9.4GPa，与第一性原理和 Frenkel 模型预测的纯

铁理想剪切强度一致，从而在实验上证实了单晶体金属材料整体可支撑理论强度的外加应力，

如图 20-12 所示 [56]。
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图 20-12  微纳米单晶铁可承载理论强度级的载荷 [56]

（4）金属材料塑性变形新机制——晶胞重构	

众所周知，晶体金属材料是通过“切应变”（位错和孪晶）来发生塑性变形的，但作者研

究团队却发现金属镁可以通过“正应变”的方式来发生塑性变形。深度分析表明，导致这一

现象的内在原因是镁中发生了一种既不同于位错滑移、也不同于形变孪晶的新机制——晶胞

重构 [51，52]。具体而言，就是通过局部原子重组，初始镁晶胞可重构成一个不同取向的新晶胞，

并产生塑性应变，新形成的晶体和基体间也不存在形变孪晶所必需的晶体学对称面，所形成

的晶界是由一系列相互垂直的基面 - 柱面界面（BP 界面）组成，如图 20-13 所示。上述发现

颠覆了此前有关力致晶界迁移必须耦合切应变的传统认知；解答了学术界有关六方金属中形

变孪晶能否完全通过原子重排来实现的问题；回答了长期困扰人们的有关六方金属中孪晶界

经常显著偏离理论位置的问题，并阐明了其微观本质是孪晶界上存在大量 BP 界面。

（5）金属玻璃的理论弹性极限和疲劳裂纹扩展的抑制机制	

作者和合作者研究发现，金属玻璃的强度存在尺寸依赖性，且强度随尺寸发生非单调性

变化。当金属玻璃尺寸介于宏观块体和几微米之间时，强度对材料尺寸不敏感，此时金属玻
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图 20-13  （a）晶胞重构与位错滑移和孪晶机制；（b）BP界面的高分辨率照片 [51，52]

璃的强度取决于剪切带的扩展应力；当尺寸在几微米到几百纳米之间时，金属玻璃的强度随

尺寸的减小明显升高，呈现“越小越强”的趋势，此时金属玻璃的强度由贯穿整个材料的剪

切带的均匀成核应力决定；当尺寸进一步减小至纳米尺度时，金属玻璃的强度随尺寸的减小

显著下降，呈现“越小越弱”的趋势；当尺寸减少到约 80nm 时，金属玻璃呈现明显的本征

颈缩塑性。研究发现，对于铜锆基金属玻璃，当尺寸介于 200～300nm 时，其拉伸强度达到

峰值，最大弹性应变可达 4.4%，十分接近理论预测的弹性极限（4.5%），并且断裂强度逼近

理论强度极限，如图 20-14 所示 [30]。

4

3

2

1

00 1 2 3 4 5 6
%

G
Pa

(         )σy ε y,

(         )σy ε y,
(         )σ f ε f,

(          )σy ε y,th th

图 20-14  微纳米尺度金属玻璃逼近理论弹性极限 [30]

通过研究微纳米尺度金属玻璃在循环载荷下的变形和损伤行为，发现经过一定的循环周

次后，金属玻璃经历明显的塑性损伤，进而诱发非晶晶化，在裂尖区域形成若干纳米尺寸的

小晶粒。随着循环加载的进行，一些小晶粒会逐渐演化成一个大晶粒，这一大晶粒可起到阻

止微裂纹扩展的作用，如图 20-15 所示 [63]。这一现象与金属玻璃中承载塑性变形的基本单

元——Shear Transformation Zone（STZ）密切相关。分子动力学模拟发现，STZ 的组成原子

间也存在相对扩散。在单次加载时，剪切带扩展速度较快，使得 STZ 中的扩散效应相对不明
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显；而在循环载荷作用下，STZ 中的原子扩散逐步累积，使得部分原子有机会重组并形成长

程有序结构，进而发生晶化和晶粒长大。

(a)

(b) (c)1960

50 nm

275 max=4.8%ε

δ

图 20-15  （a）循环加载示意图；（b）循环变形诱发晶化；（c）晶化机制的MD模拟 [63]

（6）氢致金属材料界面损伤与变形机理	

氢可以轻易溶解进许多材料中并影响其性能。金属材料受氢的影响十分严重，在电厂、

化工厂、油井、核电等装备中，高温水蒸气、高温高压氢气 / 硫化氢、氢离子辐照等临氢环

境中服役的金属部件容易形成表 / 界面损伤，如氢致鼓泡，这些鼓泡会破坏金属表面保护层，

改变表面粗糙度，诱发表面裂纹形核，因而严重危害着相关装备的服役安全。作为解释氢鼓

泡形成机理的经典理论，氢压理论认为鼓泡生长所需氢压与鼓泡尺寸负相关，然而，据此推

断出的鼓泡形核应力远高于材料本身的屈服强度，并且趋于无限大（应力奇点），这说明经

典氢压理论是无法解释氢鼓泡是如何形核的。

研究发现，氢鼓泡成核的真正机制是氢激活界面上金属原子扩散并首先在金属侧沿特定

的晶体学面形成凹坑，这些凹坑可以通过表 / 界面扩散长大到几十纳米，随后在氢压（只需

要几百兆帕）驱动下使得表面氧化层鼓起并长大，如图 20-16 所示 [39]。该发现不仅解决了

经典氢压理论中鼓泡形核时的应力奇点问题，而且解释了氢鼓泡生长的晶向相关性。该研究

指出可通过抑制表 / 界面原子扩散或调控特定晶向在表 / 界面的占比来减缓或预防氢致界面

失效。

氢脆是金属材料最危险的失效方式之一，位错是金属塑性变形最重要的载体，因此，阐

明氢如何影响位错行为是破解氢脆机理的关键。然而，历经 100 多年的研究，氢和位错的相

互作用机制仍存在很大争议。例如，“氢促进塑性局部化”作为氢脆领域的经典理论之一，其

实验基础来自于透射电镜定性的观测结果，即氢能促进铝中的位错运动，但也有研究者提出

了不同见解。作者团队研究发现，氢可对铝中位错产生强烈的钉扎效应而不是促进其滑移，
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图 20-16  （a）～（d）铝表面氢鼓泡形核长大；（e）～（g）机理示意图 [39]

而且氢对位错的钉扎作用需要将材料在氢气氛中静置几十分钟后才起作用，这比前人预测的

时间慢了至少三个数量级。综合实验观测和计算机模拟，提出了氢致钉扎作用的新原理：氢

通过形成含氢空位来提高位错的启动应力，如图 20-17 所示 [40]。

1 2 3 4

0 2 4 6 8 10
s

200 nm 250 MPa
27 MPa 200 nm

σ

VaH

图 20-17  铝中氢对位错滑移的强钉扎效应 [40]

（7）小结	

综上所述，应用原位电镜测试技术，作者研究团队系统研究了微纳米尺度典型金属材料

的力学行为，揭示了微纳米尺度晶体和非晶体金属材料在外力和气氛作用下的变形和损伤机
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制，揭示了其随材料尺寸的变化规律以及与环境气氛的作用机理，期望为高性能、长寿命新

材料的设计奠定理论基础和提供方法论的指导。

 我国在该领域的未来发展重点

我国未来在本领域的发展应注重以下几个方面。一，掌握关键核心技术，实现电镜及相

关原位测试装备的国产和商业化。二，在现有技术的基础上，丰富和发展具有力、热、电、

气 / 液等多场耦合下的定量力学测试技术。更重要的是，将这一技术用于“卡脖子”行业中

的关键材料和器件研究，如芯片等。

20.5.1   /   实验仪器的国产化

在微纳米尺度下精确定量研究材料力学特性及其内在机理，首先需要制备出微纳米尺寸

的力学测试样品，然后还需要发展一套空间分辨率在纳米级别（约 10-9m）、力学测试精度在

纳牛级别（约 10-9N）的原位定量测试技术。然而，相关设备及前沿测试技术的开发仍主要依

赖国外厂商，如聚焦离子束系统［主要生产厂家有德国蔡司公司、日本日立公司、美国 FEI
公司（现已并入赛默飞公司）］，透射电子显微镜［主要生产厂家有日立公司、日本电子公

司，FEI 公司（现已并入赛默飞公司）、蔡司公司等］，原位定量多场耦合测试仪主要由美国

Hysitron 公司（现并入 Bruker 公司）生产。可以看出，基于透射电镜的原位多场耦合研究设

备目前仍主要依赖进口。考虑到我国对高端科研仪器装备的强烈需求以及未来复杂多变的国

际环境，在掌握核心技术的前提下，今后应努力提高相关测试技术及装备的国产化程度，同

时将日趋成熟的技术进行成果转化和产业孵化，使得国内外的相关学者和工业界能够使用功

能独特、质量优异、价格合理、具有鲜明中国印记的高新技术和装备。

20.5.2   /   研究方法的多样化

目前，基于透射电镜的原位纳米力学测试主要是在常温下的真空环境进行的，尽管已有

一些在环境气氛、高温、通电条件下的研究和探索，但所使用的气氛浓度一般较低（10Pa 级

别），温度区间也较有限（高温下材料会挥发进而污染电镜，低温下的原位定量力学测试目

前尚难以实现）。而材料的实际服役环境往往较为复杂，常具有力、热、电、气氛多场耦合的

特性。如何发展热、力、电、气氛多场耦合下的纳米力学测试技术，进而系统地研究微纳米

尺度材料的力 - 热耦合效应、力 - 电耦合效应、力 - 热 - 电耦合效应及其与环境气氛的耦合效

应，也是我国研究者下一阶段的重要目标，旨在为微纳米尺度功能材料从科学概念转化为实

际产品奠定实验和理论基础。

20.5.3   /   芯片中微纳结构的原位定量研究

近年来，国际形势日趋紧张，国外对我国进行了贸易限制和技术封锁，使得我国在一些

关键战略领域存在受制于人的风险。以芯片为例，其在军用和民用电子器件中均起到不可替代

20.5
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的关键作用，因此我国急需发展具有独立自主知识产权的芯片制造技术。芯片是高度集成的装

置，其内部有大量的微纳米尺度的结构。这就要求我们在前所未有的小尺度上研究、认识、理

解、制造和使用材料。例如，在设计芯片时，常需要精准测量底填胶、塑封料、介电层等微纳

米尺度封装材料的模量、强度、应力松弛、蠕变速率、热膨胀系数等参数。由于国外厂商的技

术保密限制，这类参数只能由国内厂商自己测试。因此，发展具有独立自主知识产权的微纳米

尺度材料精准测试技术，开展系统深入的研究，对打破国外技术封锁有重要的意义。

综上所述，基于透射电镜的原位定量测试技术是研究微纳米尺度材料力学行为的有效手

段，这一技术可以把复杂、多变、多因素耦合的实际服役条件解析为基本要素，把复杂的变

形和损伤行为解析为材料中基本的物理过程，帮助人们定性或者定量地研究和揭示材料的基

本力学特性。通过探究和理解这些关键基本要素的行为规律以及他们的组合特性，最终实现

对高性能长寿命材料的设计与制备并预测其在复杂服役环境中的行为。一方面，对于尺寸本

身就处于微纳米尺度的器件，这一研究方法和相关研究结果有望直接用来指导微纳器件的高

性能、长寿命设计，例如通过“力致修复”消除微纳晶体器件中的损伤，以延长其服役寿命；

另一方面，对于宏观材料来说，其变形和损伤的起源往往处于微纳米尺度，因此，对微纳尺

寸样品的原位研究可以帮助人们揭示材料变形和损伤的微观起源，进而为推迟损伤和延长寿

命提供基础理论指导。
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