材料的显微结构分析

1、 实验目的
1.了解不同材料在显微镜下的显微结构。
    2.掌握偏光显微镜结构和使用方法。

3.学会利用偏光显微镜区分均质体和非均质体。

2、 实验背景及意义
材料的化学组成和显微结构是决定材料性能及应用效果的本质因素，研究材料的显微结构特征及其演变过程以及它们与性能之间的关系，是现代材料科学研究的中心内容之一。材料的显微结构与材料制备中的物理化学变化密切相关，通过显微结构分析，可以将材料的“组成－工艺过程－结构－性能”等因素有机地联系起来，对控制材料性能、开发新材料特别重要。
材料显微组织主要包括材料中晶界的特征及多晶中晶粒的大小、形状和取向。不同的材料有着不同的显微结构，例如陶瓷材料和高分子材料还包括晶相及非晶相(玻璃相)的分布，气孔的尺寸、数量与位置，各种杂质、添加物、缺陷、微裂纹的存在形式及分布；金属材料包括共晶组织、马氏体组织等。
显微结构中的结晶相是材料的一个重要组成部分，大部分材料都包含有各种晶相。这些晶相的种类、生长环境和形貌等性质对材料的结构、性能等具有重要影响。利用偏光显微镜则可以对晶相的上述特征进行鉴定和分析。自然界的晶体种类繁杂，但各种晶体都有其独特的光学特性，每一种晶体都有一定的生长习性、颜色等特性，利用偏光显微镜可以准确地测定各种晶体光学性质，对晶体鉴定具有重要意义。
光学显微分析是利用可见光观察物体的表面形貌和内部结构，鉴定透明晶体的光学性质。透明晶体的观察可利用透射显微镜，如偏光显微镜。而对于不透明物质的观察只能使用反射显微镜，如金相显微镜。利用光学显微镜对晶体或非晶体材料进行鉴定，是研究材料的重要方法之一。
3、 偏光显微镜的构造、实验原理和使用方法

1.偏光显微镜的基本构造
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图1. 偏光显微镜的基本构造示意图

偏光显微镜的类型较多，但它们的构造基本相似：
（1）镜臂：呈弓形，其下端与镜座相联，上部装有镜筒。
（2）下偏光镜：位于光源之上、从光源来的自然光，通过下偏光镜后，即成为振动方向固定的偏光，通常用PP代表下偏光镜的振动方向。下偏光镜可以转动，以便调节其振动方向。
（3）载物台：是一个可以转动的圆形平台。边缘有刻度（0-360°），附有游标尺，读出的角度可精确至1/10 度。同时配有固定螺丝，用以固定物台。物台中央有圆孔，是光线的通道。物台上有一对弹簧夹，用以夹持光片。
（4）镜筒：为长的圆筒形，安装在镜臂上。转动镜臂上的粗动螺丝或微动螺丝可用以调节焦距。镜筒上端装有目镜，下端装有物镜，中间有试板孔、上偏光镜和勃氏镜。
（5）物镜：由l-5 组复式透镜组成的。其下端的透镜称前透镜，上端的透镜称后透镜。前透镜愈小，镜头愈长，其放大倍数愈大。每台显微镜附有3-7 个不同放大倍数的物镜。每个物镜上刻有放大倍数、数值孔径（N.A）、机械筒长、盖玻璃厚度等。数值孔径表征了物镜的聚光能力，放大倍数越高的物镜其数值孔径越大，而对于同一放大倍数的物镜，数值孔径越大则分辨率越高。
（6）目镜：由两片平凸透镜组成，目镜中可放置十字丝、目镜方格网或分度尺等。显微镜的总放大倍数为目镜放大倍数与物镜放大倍数的乘积。
（7）上偏光镜：其构造及作用与下偏光镜相同，但其振动方向（以AA 表示）与下偏光镜振动方向（以PP 表示）垂直。上偏光镜可以自由推入或拉出。
此外，除了以上一些主要部件外，偏光显微镜还有一些其他附件，如用于定量分析的物台微尺、机械台和电动求积仪，用于晶体光性鉴定的石膏试板、云母试板、石英楔补色器等。
利用偏光显微镜的上述部件可以组合成单偏光、正交偏光、锥光等光学分析系统，用来鉴定晶体的光学性质。
2.偏光显微镜的工作原理

偏光显微镜除了具有光学显微镜的一套放大系统的装置外，就是还有起偏光作用的两个偏光片的装置。因此，它不仅可用于观察微小的物相，而更重要的是可用来观察晶体和非晶体材料的光学性质。图2为透射偏光显微镜中两个偏光镜装置的示意图。
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图2. 偏光显微镜偏光镜装置示意图

透明材料可划分为均质体和非均质体。光性均质体的光学性质各个方向相同，光波在均质体中传播时，无论在任何方向振动，传播速度与折射率值不变，光波入射均质体发生单折射现象，不发生双折射也不改变入射光的振动性质。入射光为自然光，折射光仍为自然光，入射光为单偏光，折射光仍为单偏光。光性非均质体的光学性质随方向而异，光波在非均质体中传播时，传播速度和折射率值随振动方向的不同而发生改变。光波入射非均质体，除特殊方向以外，会改变其振动特点，分解成为振动方向互相垂直，传播速度不同，折射率不等的两条偏振光，这种现象就称为双折射。
在正交偏光镜间的均质体材料因为不发生双折射，也不改变光的振动方向，故由下偏光镜上来的偏光通过这种材料后，其振动方向与上偏振片的振动方向垂直，致其不能通过上偏光镜而呈现黑暗，称为消光现象。旋转物台一周360度，消光现象不发生变化，称为全消光。

在正交偏光镜间的非均质体材料（除了垂直光轴切片），因为从下偏振片上来的偏光射入后，发生了双折射作用而分解为振动方向互相垂直的两束偏光，旋转物台一周，两束偏光的振动方向共有四次平行上、下偏光镜的振动方向，因而视域会发生四次黑暗的消光现象。在每次消光之间，因为发生干涉作用出现各种颜色的干涉色，以45度位置时的干涉色亮度最强，如图3所示。所以，在正交偏光镜间出现四次消光和四次干涉现象的材料为非均质体。
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图3. 晶体在正交偏光镜间的消光和干涉现象

干涉色：在正交检偏位情况下，用各种不同波长的混合光线为光源观察双折射体，在旋转载物台时，视场中不仅出现最亮的对角位置，而且还会看到颜色。出现颜色的原因，主要是由干涉色造成（当然也能被检物体本身并非无色透明）。干涉色的分布特点决定于双折射体的种类和它的厚度，是由于相应推迟对不同颜色光的波长的依赖关系，如果被检物体的某个区域的推迟和另一区域的推迟不同，则透过检偏镜光的颜色也就不同。
所以在正交偏光镜间可以有效区分均质体材料和非均质体材料，并且可以通过各自独特的消光和干涉现象来达到鉴别不同材料的目的。

3.偏光显微镜的使用方法

（1） 打开电源：在显微镜底部打开电源，目镜中可看到是亮的，打开电脑及测试软件；
（2） 调节照明：装上中倍物镜和目镜后，推出上偏光镜和勃氏镜，打开锁光圈，转动光强调节螺钮，直到视域全亮。如果视域总是不明亮，检查光路上是否有别的阻碍。

（3） 调节焦距：调节焦距主要是为了能是物像清晰可见，其步骤如下：

a． 将欲观察的薄片置于物台上，用夹子夹紧（注意盖薄片必须向上）；

b． 从侧面看镜头，旋转粗调螺丝，将镜筒上升到到最高位置（注：高倍镜要下降到几乎与薄片接触为止）；

c． 从目镜中观察，拧动粗调螺丝使镜筒缓缓向下，直到视域中物象清楚为止。如果物象不够清楚，可转动微调螺丝使之清楚；

d． 准焦后，物镜和薄片之间的距离因放大倍数不同而不同。放大倍数低，两者距离长，反之短。所以调节高倍镜时要特别小心，切忌眼睛只看镜筒里面而下降镜筒，这样最容易压碎薄片而使镜头损坏。

（4） 检查上、下偏光镜振动方向是否垂直，其步骤如下：

推入上偏光镜，观察视域中黑暗程度如何。如果不够黑暗，说明上、下偏光镜振动方向不正交，需转动下偏光镜至视域最暗为止（注意上偏光镜振动方向已经固定，不宜再动。下偏光镜偏光片可转动调节，并使二者正交）。
四、实验步骤

（1）单偏光镜下的晶体光学性质：观察晶体和非晶体材料的形态、边缘轮廓特征。

（2）正交偏光镜下的无机晶体光学性质：
a.观察均质体玻璃的全消光现象。
b.观察非均质体矿物任意方向切片（除垂直光轴外）的四次消光、四次明亮现象。将非均质矿物任意方向切片置视域中心，推入上偏光镜，旋转物台360度，有四次黑暗（消光），四次明亮现象（干涉）。但每次黑暗并非骤然变暗，而是由亮逐渐变暗直到消光，此时即为消光位。由消光位转45度时最亮，所见干涉色最鲜艳和最亮。 
（3）偏光显微镜下聚合物球晶的观察

晶体和无定形体是聚合物聚集态的两种基本形式，聚合物从熔融状态冷却时主要生成球晶，球晶是以晶核为中心成放射状增长构成球形而得名，是“三维结构”。但在极薄的试片中也可以近似的看成是圆盘形的“二维结构”，球晶是多面体。由分子链构成晶胞，晶胞的堆积构成晶片，晶片迭合构成微纤束，微纤束沿半径方向增长构成球晶。晶片间存在着结晶缺陷，微纤束之间存在着无定形夹杂物。球晶的大小取决于聚合物的分子结构及结晶条件，因此随着聚合物种类和结晶条件的不同，球晶尺寸差别很大，直径可以从微米级到毫米级，甚至可以大到厘米。球晶分散在无定形聚合物中，一般说来无定形是连续相，球晶的周边可以相交，成为不规则的多边形。球晶具有光学各向异性，对光线有折射作用，因此能够用偏光显微镜进行观察。另外还可以观察到黑十字消光图象。有些聚合物生成球晶时，晶片沿半径增长时可以进行螺旋性扭曲，因此还能在偏光显微镜下看到同心圆消光图象。
（4）金相显微镜下观察不同刚才的观察

不同成分、不同热处理的合金其显微结构是不同的，而显微结构的不同直接影响了金属材料的力学性能，利用金相显微镜可以从观察不同钢的显微结构，从而研究它们与金属的性能、配方及加工热处理条件的关系。
    在显微镜下观察金属材料的金相组成和晶体形态情况。
五、思考题

1．均质体在正交偏光显微镜下呈现何种现象？非均质体在正交偏光显微镜下会出现哪些现象？请解释产生的现象和原因。

2．岩石薄片中各种矿物颗粒的厚度基本一致，为什么在显微镜下突起高低不同？ 

3．为什么说球晶是多晶体？解释球晶在偏光显微镜中出现十字消光图象和同心圆消光图象的原因？
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