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摘要  材料力学性能原位测试技术能够在力学性能测试过程中对材料使役过程中微观结构演化与损伤失效机理进行表

征分析，研究材料成分、工艺、组织结构与力学性能、使役行为之间的内在规律。研究材料成形加工关键技术，推动先进

材料设计与制造，对服务国防和国民经济建设具有重要意义。本文首先对材料力学性能测试技术的发展进行回顾总结，

然后分别对扫描电子显微镜、透射电子显微镜、衍射成像下的材料力学性能原位测试技术进行概述，重点阐述了原位力

学加载和温度场构建技术。最后，对材料力学性能原位测试领域的未来发展趋势进行展望。
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In-Situ Testing Techniques for Mechanical Properties of Materials: 
Development and Applications
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Abstract In-situ testing technology for mechanical properties of materials can be used to characterize and analyze the 
microstructure evolution and damage failure mechanism during the service of materials in the process of mechanical 
properties testing, and to study the inner law among material composition, process, microstructure, mechanical 
properties, and service behaviors.  The research of key technologies of material forming and processing to promote the 
design and manufacture of advanced materials is of great significance to serve national defense and national economic 
construction.  In this article, we first review and summarize the development of material mechanical property testing 
techniques, and then outline the in-situ testing techniques of material mechanical properties by scanning electron 
microscope, transmission electron microscope, and diffraction imaging.  We focus on the in-situ mechanical loading and 
temperature field construction techniques.  Finally, prospects for future trends in the field of in-situ testing for mechanical 
properties of materials are presented.
Key words instruments, measurement, and metrology; in-situ testing; mechanical properties of materials; scanning 
electron microscopy; transmission electron microscopy; mechanical loading

1　引 言

材 料 四 要 素 是“ 制 备 -成 分 与 结 构 -性 质 -使 役 性

能”，通过改变材料制备工艺与加工参数可改变材料微

观结构，进而对材料性能进行调控。其中，获取材料微

观结构信息是优化制备工艺与材料性能的重点环节。

开展接近材料真实服役条件下微观变形损伤机制和性

能 演 变 规 律 的 研 究 ，是 提 升 材 料 性 能 和 使 用 寿 命 的

关键。

传统离位材料力学性能测试技术通常仅能给出材

料的力学参量与特征曲线，对材料微观力学行为、服役

性能演化规律及组织结构演变间的相关性规律、交互

作用机制无法开展分析。为了解决这一问题，材料性

能原位测试技术应运而生。原位测试技术，即将载荷
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加载装置与显微观测装置进行集成，在对材料进行加

载 的 同 时 对 其 微 观 组 织 演 变 进 行 实 时 观 测［1-2］。 材 料

性能原位测试领域的主要任务是研制能与显微观测装

置兼容、并能模拟材料服役环境的材料力学性能测试

装置，分析材料在各种复杂服役工况下的损伤失效机

理，并进一步调控材料工艺参数，提升材料性能。

本文主要对材料力学性能原位测试技术的发展和

应用进行概括和总结，并分别对兼容扫描电子显微镜

（SEM）、透射电子显微镜（TEM）、衍射成像的原位测

试技术和装置进行概述，重点介绍了原位力学加载和

高低温环境构建技术的研究现状。最后，对材料力学

性能原位测试领域的未来发展趋势进行了展望。

2　材料力学性能原位测试技术的发展

材料力学性能原位测试的发展得益于显微成像表

征技术的进步，显微成像技术主要是利用各种粒子束

来探测材料表面或内部的结构信息，主要分为显微成

像方法和衍射表征方法等。显微成像方法主要包括光

学显微镜（OM）、SEM、TEM 等 ，用于分析材料在宏、

微观不同层次的组织与缺陷结构。衍射表征方法包括

X 射 线 衍 射（XRD）、电 子 背 散 射 衍 射（EBSD）和 中 子

衍 射（ND）等［3］。 用 于 分 析 材 料 中 原 子 的 排 列 和 结 构

对称性，包括晶态和非晶态结构，以及晶体中电子的分

布，用于揭示一定的电子结构和化学键信息。上述显

微表征技术的运用为深入认识材料力学行为演变机理

及 发 展 和 完 善 力 学 行 为 理 论 提 供 了 全 新 的 视 角 与

契机。

力学性能原位测试最早使用 OM 进行显微观测。

1861 年，英国人肖比首先使用 OM 研究金属的显微结

构，对金属组织结构有了初步了解，并开创了金相学，

使金属材料的研究达到晶粒尺度［4］。OM 具有价格低

廉、使用便捷等优点，可直接在大气中使用，对原位力

学 加 载 装 置 的 空 间 兼 容 性 好 。 但 其 成 像 分 辨 率 较

低［5-7］，最 小 分 辨 率 极 限 为 200 nm［8］，且 受 到 成 像 景 深

的严重限制，只能满足初步的材料微观组织分析需要。

1939 年 SEM 的面世使人们能够以更高的分辨率

去了解材料微观结构，推动材料力学实现了跨越式发

展。凭借 SEM 成像分辨率和景深上的巨大优势，兼容

SEM 的 各 种 力 学 性 能 原 位 测 试 装 置 得 到 迅 速 发

展［9-10］。此外，利用与 SEM 集成的 X 衍射能谱（EDS）、

EBSD 等 探 测 器 能 够 对 样 品 进 行 元 素 成 分 与 分 布 分

析，包括晶粒尺寸、晶界、晶体取向、织构等在内的晶体

学分析［11-12］。目前，兼容 SEM 的原位力学加载装置能

够实现拉伸［13］、压缩［14］、弯曲［15］、扭转［16］等静态载荷以

及疲劳等动态载荷加载，同时还能够采取多种手段实

现高低温环境的构建。这使得 SEM 成为与材料力学

性能原位测试装置联用最为广泛的显微表征装置。

面向原子尺度开展材料学研究需要借助 TEM，由

于 TEM 的 观 测 样 品 必 须 要 足 够 薄 ，需 制 备 成 50~

100 nm 超 薄 切 片 ，兼 容 TEM 的 原 位 力 学 加 载 装 置 大

都为微机电系统（MEMS）驱动［17-18］。MEMS 是采用类

似集成电路的生产工艺将微型传感器、机械执行器、控

制电路、接口电路、通信和电源集成在同一硅板上的微

小机电系统，尺寸通常在毫米或微米量级，是一个独立

的智能系统。利用 MEMS 系统构建 TEM 原位力学加

载装置，对材料在复杂载荷下微观结构演变过程进行

观测，在材料科学领域发挥了巨大作用。

衍 射 方 法 主 要 有 XRD、ND 等 ，目 前 XRD［19］是 研

究材料周期性结构，获得材料成分、内部原子或分子的

结 构 形 态 信 息 、物 相 和 晶 体 结 构 的 主 要 方 法［20-21］。 利

用与 XRD 兼容的力学性能原位测试装置能够在表征

材料力学性能的同时获取其内部原子、分子排列和晶

体结构。原位测试装置还可配备高温加热装置，以诱

发 材 料 相 变 ，研 究 温 度 对 材 料 性 能 的 影 响［22-23］。 近 年

来，随着同步辐射光源、中子散裂源等大科学装置的相

继建设，国内外学者开展了很多基于大科学装置的材

料性能原位测试［24-27］。利用其在结构分析等方面的优

势，可对材料内部微细结构进行表征，成为继电子显微

成像技术后微观结构观测的又一强大工具。

上述材料表征技术和装置是材料科学新现象和新

性能发现、检验和调控的重要手段。根据不同显微表

征装置的原理和特点，开展材料力学性能原位测试装

置的设计研制，是实现材料在使役工况下宏观力学行

为和微观组织结构同步同位测试的关键。

3　兼容 SEM 的材料力学性能原位测试
技术与应用
SEM 利用高能电子束轰击样品外层电子成像［28］，

成像分辨率通常可达到 5~10 nm，对于导电性良好的

样品分辨率可达 1 nm。其放大倍数可达 30 万倍以上，

并具备景深大、视野大等多种优势［29］。

SEM 样 品 腔 室 相 对 较 大 ，能 集 成 EDS、EBSD 等

探测器，且可集成各种原位力学加载装置。兼容 SEM
的力学性能原位测试装置可实现样品的拉伸、压缩、弯

曲、剪切以及疲劳加载等，且可实现不同环境温度的加

载。利用 SEM 原位力学加载装置可获取加载过程中

材料微观组织演变过程，利用 EBSD 探测器还可对原

位力学加载过程中样品的晶粒尺寸、晶界、取向演变过

程进行表征，从而得到材料宏观力学性能与微观组织

之间的映射关系。

3. 1　兼容 SEM 的原位力学测试装置

3. 1. 1　关键技术

材料力学性能原位测试系统各模块间需具有空间

兼容性、功能兼容性、真空兼容性和电热磁兼容性，各

模块间的空间布局与集成方法需综合考虑空间干涉、

电热磁干扰、成像距离及角度等因素。不同于常规力

学加载装置，SEM 原位力学加载装置在研制时需保证

以下两点：

1） 装 置 在 原 位 力 学 测 试 过 程 中 应 具 有 一 定 的 载

荷加载分辨率，需保证样品在加载过程中始终保持在

视场中心，显微图像采集过程中应具有保载功能。装

置设计时需开展关键机械部件强度、刚度校核分析，并

通过结构优化设计，确保机械结构件具有良好的静动

态特性，保障力学加载装置的精度与可靠性。

2） 原 位 力 学 加 载 装 置 整 体 应 结 构 紧 凑 ，能 与

SEM 腔室电磁兼容、真空兼容、空间兼容、角度兼容。

为避免电磁干扰，力学加载装置设计时需选用无磁元

件或使用电磁屏蔽层；为与 SEM 真空兼容，装置需使

用不锈钢和铝等具有低释气性能的材料制造，使用高

真空兼容润滑脂进行润滑；当 SEM 中采用 EBSD 观测

样 品 时 ，样 品 与 EBSD 探 测 器 成 70°夹 角 成 像 效 果 最

好，对晶体取向的测量最为准确［30］。如图 1 所示，可将

力学加载装置整体偏转 45°（与极靴端部平行以节约空

间），样品偏转 25°，国内外有很多商业化单轴拉伸压缩

装置可与 EBSD 角度兼容［31］。

为满足 SEM 原位精密加载装置的设计需求，所采

取的驱动方式应具有体积小、功率小、对 SEM 无电磁

干扰、具有真空兼容性等特点。常规的驱动方式有电机

驱动和压电驱动。其中以静态加载为主的装置一般采

用直流伺服电机进行驱动［32］，其运行稳定，电磁干扰相

对较弱。但因电机内部带有永磁体，应使其尽量远离极

靴，减小对成像的影响。配备多级行星减速器可实现大

扭矩低转速输出，便于实现精密控制。如图 2~3 所示，

采 用 电 机 作 为 驱 动 的 原 位 力 学 加 载 装 置 通 常 通 过 齿

轮、蜗轮蜗杆和双向丝杠螺母副传动，将电机输出转速

转换为两侧夹具等速反向的直线运动，确保在加载过

程中样品始终位于视场中心。采用双丝杠的结构设计

便于兼容加热装置，且能够极大程度消除加载造成的

倾 覆 力 矩 ，弥 补 因 装 置 体 积 小 而 带 来 的 刚 度 不 足

问题。

材 料 的 疲 劳 损 伤 是 引 发 材 料 失 效 行 为 的 主 要 诱

因，材料的动态力学性能测试非常重要。在 SEM 内开

展动态疲劳加载能够对疲劳损伤过程进行监控，对疲

劳加载过程中材料内部微缺陷、微裂纹萌生扩展过程

进行精细化分析与表征，对材料损伤失效机理进行阐

释。压电驱动响应速度快、结构小巧紧凑、可靠性好、

位移分辨率高，在原位动态疲劳测试领域得到了广泛

应用［35-36］。基于压电致伸缩原理实现疲劳加载主要通

过压电叠堆和超声疲劳两种方法。

压电叠堆需结合柔性铰链实现疲劳加载，输出位

移多在几十微米量级，且输出力较小，适用于小型样品

加载，难以实现大行程往复运动加载。压电叠堆驱动

器的关键在于柔性铰链的设计，柔性铰链的刚度过大

会削弱压电器件的输出位移，而小刚度的柔性铰链则

由 于 其 惯 性 ，难 以 实 现 较 高 加 载 频 率 下 的 快 速 响 应 。

因而对于柔性铰链的设计，需合理匹配其刚度及变形

能力［37-38］。图 4 所示为吉林大学李秦超［39］设计的中低

频拉伸疲劳测试装置，该测试装置利用压电叠堆作为

驱动器，结构紧凑。可施加最大 1000 N 的预拉伸力，

在 不 施 加 预 拉 伸 力 的 情 况 下 最 大 疲 劳 加 载 位 移 可 达

30 µm，最高加载频率可达 50 Hz。

超声疲劳测试具有频率高、输出力大、测试精度高

等优势，可以进行拉伸/压缩、三点弯曲等多种加载形

式的疲劳实验，且可实现随机变幅加载，适用于航空燃

图 1　兼容 EBSD 装置角度示意图

Fig.  1　Schematic diagram of angle of compatible EBSD device

图 2　MTI Instruments 公司的拉伸台［33］

Fig.  2　Stretching table of MTI Instruments[33]

图 3　Kammrath & Weiss 公司的拉伸装置［34］

Fig.  3　Stretching device of Kammrath & Weiss[34]
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1） 装 置 在 原 位 力 学 测 试 过 程 中 应 具 有 一 定 的 载

荷加载分辨率，需保证样品在加载过程中始终保持在

视场中心，显微图像采集过程中应具有保载功能。装

置设计时需开展关键机械部件强度、刚度校核分析，并

通过结构优化设计，确保机械结构件具有良好的静动

态特性，保障力学加载装置的精度与可靠性。

2） 原 位 力 学 加 载 装 置 整 体 应 结 构 紧 凑 ，能 与

SEM 腔室电磁兼容、真空兼容、空间兼容、角度兼容。

为避免电磁干扰，力学加载装置设计时需选用无磁元

件或使用电磁屏蔽层；为与 SEM 真空兼容，装置需使

用不锈钢和铝等具有低释气性能的材料制造，使用高

真空兼容润滑脂进行润滑；当 SEM 中采用 EBSD 观测

样 品 时 ，样 品 与 EBSD 探 测 器 成 70°夹 角 成 像 效 果 最

好，对晶体取向的测量最为准确［30］。如图 1 所示，可将

力学加载装置整体偏转 45°（与极靴端部平行以节约空

间），样品偏转 25°，国内外有很多商业化单轴拉伸压缩

装置可与 EBSD 角度兼容［31］。

为满足 SEM 原位精密加载装置的设计需求，所采

取的驱动方式应具有体积小、功率小、对 SEM 无电磁

干扰、具有真空兼容性等特点。常规的驱动方式有电机

驱动和压电驱动。其中以静态加载为主的装置一般采

用直流伺服电机进行驱动［32］，其运行稳定，电磁干扰相

对较弱。但因电机内部带有永磁体，应使其尽量远离极

靴，减小对成像的影响。配备多级行星减速器可实现大

扭矩低转速输出，便于实现精密控制。如图 2~3 所示，

采 用 电 机 作 为 驱 动 的 原 位 力 学 加 载 装 置 通 常 通 过 齿

轮、蜗轮蜗杆和双向丝杠螺母副传动，将电机输出转速

转换为两侧夹具等速反向的直线运动，确保在加载过

程中样品始终位于视场中心。采用双丝杠的结构设计

便于兼容加热装置，且能够极大程度消除加载造成的

倾 覆 力 矩 ，弥 补 因 装 置 体 积 小 而 带 来 的 刚 度 不 足

问题。

材 料 的 疲 劳 损 伤 是 引 发 材 料 失 效 行 为 的 主 要 诱

因，材料的动态力学性能测试非常重要。在 SEM 内开

展动态疲劳加载能够对疲劳损伤过程进行监控，对疲

劳加载过程中材料内部微缺陷、微裂纹萌生扩展过程

进行精细化分析与表征，对材料损伤失效机理进行阐

释。压电驱动响应速度快、结构小巧紧凑、可靠性好、

位移分辨率高，在原位动态疲劳测试领域得到了广泛

应用［35-36］。基于压电致伸缩原理实现疲劳加载主要通

过压电叠堆和超声疲劳两种方法。

压电叠堆需结合柔性铰链实现疲劳加载，输出位

移多在几十微米量级，且输出力较小，适用于小型样品

加载，难以实现大行程往复运动加载。压电叠堆驱动

器的关键在于柔性铰链的设计，柔性铰链的刚度过大

会削弱压电器件的输出位移，而小刚度的柔性铰链则

由 于 其 惯 性 ，难 以 实 现 较 高 加 载 频 率 下 的 快 速 响 应 。

因而对于柔性铰链的设计，需合理匹配其刚度及变形

能力［37-38］。图 4 所示为吉林大学李秦超［39］设计的中低

频拉伸疲劳测试装置，该测试装置利用压电叠堆作为

驱动器，结构紧凑。可施加最大 1000 N 的预拉伸力，

在 不 施 加 预 拉 伸 力 的 情 况 下 最 大 疲 劳 加 载 位 移 可 达

30 µm，最高加载频率可达 50 Hz。

超声疲劳测试具有频率高、输出力大、测试精度高

等优势，可以进行拉伸/压缩、三点弯曲等多种加载形

式的疲劳实验，且可实现随机变幅加载，适用于航空燃

图 1　兼容 EBSD 装置角度示意图

Fig.  1　Schematic diagram of angle of compatible EBSD device

图 2　MTI Instruments 公司的拉伸台［33］

Fig.  2　Stretching table of MTI Instruments[33]

图 3　Kammrath & Weiss 公司的拉伸装置［34］

Fig.  3　Stretching device of Kammrath & Weiss[34]
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气涡轮发动机叶片等承受复杂载荷和超高周疲劳载荷

材料的测试。如图 5 所示，超声疲劳装置主要由超声

发生器、超声换能器和变幅杆组成［40］。基于压电致伸

缩原理的超声换能器可将微弱电信号转化为同频率的

机械波，经变幅杆放大后施加到样品上［41］。

材料强度、塑性等力学参数需通过力学加载中的

力-位移曲线计算得出，原位测试装置中样品变形量的

测量精度决定了材料力学性能测试的准确性。测试样

品由标距段、应力集中过渡段和夹持段三部分组成，如

图 6（a）所示。标距段主要用于计算样品所受应力、应

变、弹性模量、延伸率、颈缩率等力学参数，是力学测试

过程中主要关注的区域。在传统的力学测试装置中，

通 过 引 伸 计 或 应 变 片 直 接 测 量 样 品 标 距 段 的 长 度 变

化。但原位测试装置结构紧凑、样品尺寸小，利用引伸

计测量应变会对显微成像造成遮挡，因而不适用于原

位测试。如图 6（b）所示，原位测试装置大多通过光栅

位移传感器，测量双向丝杠两个丝杠螺母连接的夹具

支撑体之间的相对位移，以此获得样品的变形量。但

是，样品夹持部分、过渡部分发生的形变会累积到测量

的变形量中，导致测得的标距段应变量不准确［42］，需对

非标距段变形引起的拉伸误差建立修正算法，剔除额

外变形［43］。

此外，小型化原位力学加载装置与大型商用化力

学 测 试 装 置 相 比 ，具 有 装 置 刚 度 低 、精 度 要 求 高 等 特

点。原位力学加载装置在使用之前需开展传感器、执

行器的精准标定校准，对装置静动态特性、机架柔度和

装置精度进行测定，实现对原位测试装置的精度校准。

吉林大学赵宏伟教授团队［44-48］针对此问题提出了一系

列装置校准修正方法和测试结果修正方法，建立涉及

传感器精度、执行器精度、装配精度、机架柔度等因素

的系统误差模型，研究精度校准理论方法和校准流程，

确保材料力学性能原位测试结果准确可靠。

3. 1. 2　研究现状

SEM 原 位 测 试 装 置 能 对 力 学 加 载 过 程 中 材 料 微

观组织变化进行实时动态观测，对于揭示材料损伤失

效机理、探究影响材料性能的关键参量并进行调控具

有重大意义。SEM 力学性能原位测试技术已经成为

材料测试领域的重要方法和手段，兼容 SEM 的原位力

学测试装置已经实现产品化，并作为 SEM 的重要组件

得到广泛应用。

国内外有很多公司开展了商业化原位测试装置的

研 制 ，如 德 国 Kammrath & Weiss 公 司 、英 国 Deben 公

司 、美 国 MTI Instruments 公 司 和 Gatan 公 司 、中 国 祺

跃科技有限公司。这类商业化装置主要以原位拉伸加

载为主，通过更换夹具实现三点弯曲、四点弯曲、压缩、

剪切等测试功能。此外，部分测试装置能够兼容高低

温加载装置。基于原位测试装置结构的差异，可兼容

SEM、OM、EBSD 等显微表征装置。表 1 总结了部分

具有代表性的商业化 SEM 力学性能原位测试装置。

大部分工程材料及其制成品在真实服役工况下会

图 5　超声疲劳 SEM 系统［40］

Fig.  5　Ultrasonic fatigue SEM system[40]
图 4　压电驱动中低频拉伸疲劳测试装置［39］

Fig.  4　Piezoelectric driven medium and low frequency tensile 
fatigue testing device[39]

图 6　拉伸样品变形测量［43］。（a）样品变形示意图；（b）原位测试装置结构示意图

Fig.  6　Deformation measurement of tensile samples[43].  (a) Schematic diagram of sample deformation;
(b) schematic diagram of structure of in-situ testing device

受到复杂载荷，开展材料力学性能原位测试工作，可以

获取材料在接近真实服役条件下的力学性能及其损伤

失效机理，对材料发展具有重要意义［57-58］。因此，开展

原位复杂载荷加载装置的研制具有重要意义。

开展以纤维复杂材料为代表的各向异性材料的力

学性能测试与分析，必须为其提供平面应力载荷。采

用原位双轴拉伸测试装置能够实现两个方向的任意比

例的应力加载，研究双向载荷下材料微观结构特征演

化过程［59-60］。如图 7 所示，法国 Micro Mecha 公司研制

了一台 SEM 双轴拉伸装置［61］，四个轴杆可独立控制，

可实现双轴拉伸、压缩和低周疲劳加载。在力学加载

过 程 中 ，为 保 证 样 品 观 测 区 始 终 保 持 在 SEM 视 场 中

心 ，驱 动 系 统 采 用 双 边 对 称 机 械 加 载 结 构 。 2016 年 ，

日本的 Kubo 等［62］发明了一台可以兼容 SEM-EBSD 的

原位双轴拉伸装置，如图 8 所示，该装置采用两个电机

驱 动 ，经 由 双 向 丝 杠 螺 母 副 传 动 ，确 保 样 品 始 终 位 于

SEM 视场中心。

为揭示拉伸和扭转两种载荷在塑性材料变形过程

表  1　商业化力学性能原位测试装置

Table 1　Commercial in-situ mechanical properties testing devices
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受到复杂载荷，开展材料力学性能原位测试工作，可以

获取材料在接近真实服役条件下的力学性能及其损伤

失效机理，对材料发展具有重要意义［57-58］。因此，开展

原位复杂载荷加载装置的研制具有重要意义。

开展以纤维复杂材料为代表的各向异性材料的力

学性能测试与分析，必须为其提供平面应力载荷。采

用原位双轴拉伸测试装置能够实现两个方向的任意比

例的应力加载，研究双向载荷下材料微观结构特征演

化过程［59-60］。如图 7 所示，法国 Micro Mecha 公司研制

了一台 SEM 双轴拉伸装置［61］，四个轴杆可独立控制，

可实现双轴拉伸、压缩和低周疲劳加载。在力学加载

过 程 中 ，为 保 证 样 品 观 测 区 始 终 保 持 在 SEM 视 场 中

心 ，驱 动 系 统 采 用 双 边 对 称 机 械 加 载 结 构 。 2016 年 ，

日本的 Kubo 等［62］发明了一台可以兼容 SEM-EBSD 的

原位双轴拉伸装置，如图 8 所示，该装置采用两个电机

驱 动 ，经 由 双 向 丝 杠 螺 母 副 传 动 ，确 保 样 品 始 终 位 于

SEM 视场中心。

为揭示拉伸和扭转两种载荷在塑性材料变形过程

表  1　商业化力学性能原位测试装置

Table 1　Commercial in-situ mechanical properties testing devices
Company

Deben， UK

Deben， UK

Deben， UK

Gatan， USA

Qiyue， China

Qiyue， China

Kammrath & Weiss， 
Germany

Kammrath & Weiss， 
Germany

Product type and model

2 kN vertical three-point 
bending device［49］

5 kN tensile compression 
and bending device［50］

5 kN in-situ fatigue device［51］

MICROTEST 2000E in-

situ stretching device［52］

In-situ high-temperature 
fatigue device［53］

MINI-MTS
device［54］

In-situ tensile/compression 
testing device［55］

200 N in-situ bending test
device［56］

Picture Main technical specification
Function： three-point four-point bending；

compatible with SEM and OM；

maximum load： 2 kN；

rate： 0. 05‒5 mm/min
Function： tension and compression，

horizontal bending；

compatible with SEM， OM；

maximum load： 5 kN；

speed： 0. 005‒50 mm/min；

temperature range： 253‒433 K
Function： tension and compression， fatigue；

SEM compatible；

maximum load： 5 kN；

speed： 0. 005‒6 mm/min；

can be equipped with heating table
Function： single-axis tension and compression；

load： max.  2 kN；

stroke： 10 mm；

speed： 0. 033‒0. 4 mm/min

Function： high temperature creep fatigue；

SEM compatible；

maximum load： 2 kN；

temperature： room temperature ~1273 K

Function： stretching and compression，

three-point bending；

compatible with SEM， EBSD；

maximum load： 10 kN；

speed： 0. 001‒0. 1 mm/min；

can be equipped with heating table
Function： single-axis stretching and 

compression；

SEM compatible；

maximum load： 10 kN；

rate： 0. 006‒1. 2 mm/min；

temperature： room temperature ~1273 K

Function： Three- or four-point bending；

SEM compatible；

speed： 0. 012‒1. 2 mm/min
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中的相互影响机理，吉林大学刘宏达［63］研制了一种拉

伸 -扭转原位测试装置。如图 9 所示，该装置采用拉力

和扭矩双传感器，且在拉力传感器与夹具之间设计一

个扭矩消除机构，保证拉力传感器不受扭矩影响。在

扭矩传感器与夹具之间，设计安装轴承，保证扭矩传感

器不受轴向拉伸力影响。在复杂表面的冲压工艺、板

材的拉弯矫直过程中材料会受到拉伸和弯曲载荷的综

合作用。为揭示拉伸 -弯曲复杂载荷共同作用下材料

的损伤失效机理，吉林大学程虹丙［64］研制了一台拉伸-

弯曲原位测试装置，如图 10 所示，并开展了挤压成型

镁合金板材在拉伸弯曲复杂载荷下的力学性能测试。

该装置拉伸和弯曲加载测试互不干扰，可独立地绘制

相应的拉伸载荷-位移曲线和弯曲载荷-挠度曲线。

兼容 SEM 的复杂载荷加载力学测试装置结构复

杂，难以与显微镜兼容，且多参量协同控制与并行检测

难以实现，因此鲜有商业化装置涉足本领域。目前的

研究大多是为了特定研究对象研制专用的复杂载荷加

载装置。这类装置在设计过程中需开展机械加载模块

功能分析，研究模块化复杂驱动加载的原理与方法，进

行各关键模块软硬件系统的整机集成与调试，开展各

关键模块和装置整机的联合调试研究，并进行装置整

体性能与各功能模块间的关联性分析。

3. 2　高低温环境构建技术

3. 2. 1　高温加载装置

在原位力学测试装置上集成高温环境重构技术，

研究材料机械性能、微观组织变化与温度的关系，有助

于研究晶粒生长、烧结、结晶、化学反应等过程中材料

力学性能与微观组织之间的映射关系［65］。因此，研制

能与 SEM 兼容、具有精准控温能力、能对样品进行均

匀 温 度 加 载 的 原 位 高 温 加 载 装 置 具 有 重 大 意 义 。

SEM 原位高温装置的研制需解决以下两个技术问题：

1） 解 决 高 温 加 热 装 置 对 样 品 的 均 匀 加 热 与 精 准

控温问题，实现温度的精准控制。同时，力学测试过程

中样品加热温度不均匀会对材料力学性能测试结果产

生影响，因此高温加载时应尽量降低样品温度梯度，保

证样品温度均匀。

2） 解决温度加载装置与机械加载装置、原位监测

装置协同工作问题，消除温度加载装置对 SEM 成像质

量的以下影响：

① SEM 是通过电子束与样品表面相互作用产生

信 号 电 子 ，再 由 探 测 器 接 收 二 次 电 子 或 者 背 散 射 电
图 9　拉伸-扭转原位测试装置［63］

Fig.  9　Tensile-torsional in-situ testing setup[63]

图 8　SEM-EBSD 双轴拉伸装置［62］

Fig.  8　SEM-EBSD biaxial tensile device[62]

图 10　拉伸-弯曲原位测试装置［64］

Fig.  10　Tensile-bending in-situ testing setup[64]

图 7　双轴拉伸装置［61］

Fig.  7　Biaxial tensile device[61]

子进行成像。样品和加热装置温度的升高将导致热电

子 的 产 生 和 发 射 ，发 射 强 度 可 以 通 过 理 查 森 定 律［66］

计算：

N = 4m e πk 2
B

h3 T 2 exp ( - ϕ
kBT )， （1）

式中：m e 为电子质量；kB 为玻尔兹曼常数；h 为普朗克

常数；ϕ 为发热体功函数；T 为温度。由公式可知，温度

越 高 ，热 电 子 发 射 越 多 ，对 信 号 探 测 器 产 生 的 干 扰 越

大，因此高温下 SEM 的成像质量急剧下降。

② EDS、EBSD 等 探 测 器 耐 受 温 度 有 限 ，加 热 过

程中探测器外需加金属网格隔热罩，同时加热装置需

采取加热屏蔽层或强制水冷等保护措施［67］。但屏蔽层

会减少成像区域，限制成像距离，水冷等强制冷却措施

会产生震动，影响成像质量。

为保证高温样品温度均匀，国内外学者开展了很

多研究。最早有学者提出利用加热炉或较大加热板对

样品和夹具整体进行加热，整体加热方式可以均匀加

热样品，但大面积高温区域会对力学加载装置和 SEM
中探测器产生损伤，且热屏蔽较为困难。此外，大量热

电子会对测试结果产生影响。因此，目前大多采用局

部加热方式。如图 11 所示，局部加热又分为夹具加热

和样品加热两种，深色表示温度较高区域［68］。局部加

热可最大限度地减少对 SEM 及力学加载装置的热影

响，但必须要考虑样品温度不均匀对材料力学性能测

试结果的影响。夹具加热方式容易造成样品加热不均

匀，且易对加载装置力传感器造成损伤［69］，因此较多采

用样品局部加热方式。

目前对样品进行局部加热主要通过激光加热、样

品自身产生焦耳热、样品周围缠绕电阻丝、样品下方布

置加热台等方式。其中，在 SEM 中利用激光对样品进

行局部加热的方法出现较早［70-71］，加热温度高，可以在

局部达到高达 1973 K 的温度［72］。Kirch 等［73］研制了一

台同时兼容 SEM、EBSD 的激光加热装置，如图 12 所

示。该加热装置主体由一个小型 SiC 样品架组成，利

用钨夹具将样品安装到 SiC 样品架上，通过吸收从其

下 方 的 光 纤 发 射 的 95% 以 上 的 入 射 红 外 激 光 对 样 品

进 行 加 热 ，最 高 加 热 温 度 可 达 1273 K，可 以 原 位 观 测

材 料 在 1273 K 下 的 微 观 组 织 形 态 和 晶 粒 取 向 。 且 采

用的商用红外二极管激光器不会对 SEM 电子束产生

干扰。

激光加热方法结构简单，用高能激光束直接局部

加热样品表面，样品表面升温速率很快，且不产生电磁

畸变场。但高能激光束可能会对样品表面产生损伤，

对材料力学性能及微观组织产生影响。

通过给金属样品两端施加电流，利用样品产生的

焦耳热进行加热的方式较为简单［74］，如图 13 所示。夹

具 内 部 设 有 通 道 ，在 高 温 测 试 期 间 通 过 夹 具 内 部 通

道 强 制 水 冷 对 装 置 进 行 冷 却 ，可 达 到 1273 K 高 温 加

载。但加热温度受样品电阻率等物理特性影响，且在

样品缺陷处会产生加热不均匀 ，同时样品在力 -热 -电

多 物 理 场 耦 合 加 载 下 其 力 学 性 能 及 微 观 组 织 会 发 生

变化。

日 本 岛 津 公 司（Shimadzu Corporation）研 发 了 一

款利用在样品周围布置加热电阻丝进行加热的装置，

如图 14 所示。由于电阻丝不能直接接触样品，无法进

行热传导，又因 SEM 为真空环境，无法进行热对流，只

能通过热辐射方式对样品进行加热，导热效果不理想。

热源温度远高于样品温度，产生大量热电子，对 SEM
成像二次电子产生影响 ，在加热温度超过 973 K 时成

像 质 量 急 剧 下 降 。 2018 年 ，Liang 等［75］将 辐 射 加 热 方

式改为接触加热，在加热丝与样品中间加入氮化硅陶

瓷，实现了 1073 K 的高温加载。但这种加热方式使样

品在长度厚度方向上受热不均匀。

图 11　原位加热方式［68］

Fig.  11　In-situ heating method[68]
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子进行成像。样品和加热装置温度的升高将导致热电

子 的 产 生 和 发 射 ，发 射 强 度 可 以 通 过 理 查 森 定 律［66］

计算：

N = 4m e πk 2
B

h3 T 2 exp ( - ϕ
kBT )， （1）

式中：m e 为电子质量；kB 为玻尔兹曼常数；h 为普朗克

常数；ϕ 为发热体功函数；T 为温度。由公式可知，温度

越 高 ，热 电 子 发 射 越 多 ，对 信 号 探 测 器 产 生 的 干 扰 越

大，因此高温下 SEM 的成像质量急剧下降。

② EDS、EBSD 等 探 测 器 耐 受 温 度 有 限 ，加 热 过

程中探测器外需加金属网格隔热罩，同时加热装置需

采取加热屏蔽层或强制水冷等保护措施［67］。但屏蔽层
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和样品加热两种，深色表示温度较高区域［68］。局部加

热可最大限度地减少对 SEM 及力学加载装置的热影

响，但必须要考虑样品温度不均匀对材料力学性能测

试结果的影响。夹具加热方式容易造成样品加热不均

匀，且易对加载装置力传感器造成损伤［69］，因此较多采

用样品局部加热方式。

目前对样品进行局部加热主要通过激光加热、样

品自身产生焦耳热、样品周围缠绕电阻丝、样品下方布

置加热台等方式。其中，在 SEM 中利用激光对样品进

行局部加热的方法出现较早［70-71］，加热温度高，可以在

局部达到高达 1973 K 的温度［72］。Kirch 等［73］研制了一

台同时兼容 SEM、EBSD 的激光加热装置，如图 12 所

示。该加热装置主体由一个小型 SiC 样品架组成，利

用钨夹具将样品安装到 SiC 样品架上，通过吸收从其

下 方 的 光 纤 发 射 的 95% 以 上 的 入 射 红 外 激 光 对 样 品

进 行 加 热 ，最 高 加 热 温 度 可 达 1273 K，可 以 原 位 观 测

材 料 在 1273 K 下 的 微 观 组 织 形 态 和 晶 粒 取 向 。 且 采

用的商用红外二极管激光器不会对 SEM 电子束产生

干扰。

激光加热方法结构简单，用高能激光束直接局部

加热样品表面，样品表面升温速率很快，且不产生电磁

畸变场。但高能激光束可能会对样品表面产生损伤，

对材料力学性能及微观组织产生影响。

通过给金属样品两端施加电流，利用样品产生的

焦耳热进行加热的方式较为简单［74］，如图 13 所示。夹

具 内 部 设 有 通 道 ，在 高 温 测 试 期 间 通 过 夹 具 内 部 通

道 强 制 水 冷 对 装 置 进 行 冷 却 ，可 达 到 1273 K 高 温 加

载。但加热温度受样品电阻率等物理特性影响，且在

样品缺陷处会产生加热不均匀 ，同时样品在力 -热 -电

多 物 理 场 耦 合 加 载 下 其 力 学 性 能 及 微 观 组 织 会 发 生

变化。

日 本 岛 津 公 司（Shimadzu Corporation）研 发 了 一

款利用在样品周围布置加热电阻丝进行加热的装置，

如图 14 所示。由于电阻丝不能直接接触样品，无法进

行热传导，又因 SEM 为真空环境，无法进行热对流，只

能通过热辐射方式对样品进行加热，导热效果不理想。

热源温度远高于样品温度，产生大量热电子，对 SEM
成像二次电子产生影响 ，在加热温度超过 973 K 时成

像 质 量 急 剧 下 降 。 2018 年 ，Liang 等［75］将 辐 射 加 热 方

式改为接触加热，在加热丝与样品中间加入氮化硅陶

瓷，实现了 1073 K 的高温加载。但这种加热方式使样

品在长度厚度方向上受热不均匀。

图 11　原位加热方式［68］

Fig.  11　In-situ heating method[68]
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通过给样品两端直接施加电流或者在样品四周缠

绕电阻丝对样品进行加热的方式难以实现样品的均匀

加 热 ，因 此 ，Li 等［76］将 样 品 电 阻 加 热 与 样 品 两 端 的 线

圈加热相结合，提出了一种混合加热方法，如图 15 所

示。电阻样品加热时电流通过样品产生焦耳热，加热

温度较高时，通过冷却液槽对夹具进行冷却。线圈加

热系统由线圈和陶瓷绝缘体组成，用于加热样品末端，

当电流流过线圈时，产生的焦耳热通过陶瓷垫片传导

到样品，陶瓷垫片充当绝缘体。通过仿真和实验证明，

两种加热方法结合可以对样品均匀加热。

通过以上混合加热方式能实现样品均匀加热，但

是，由于电磁效应，缠绕在夹具两端的加热线圈在电流

改 变 时 ，会 产 生 磁 场 ，且 加 热 会 产 生 大 量 热 电 子 ，对

SEM 成像质量产生影响，因此需要采取防护措施。

Gregori 等［77］研 制 了 一 台 SEM 高 温 加 载 装 置 ，如

图 16 所 示 ，该 装 置 采 取 三 种 防 护 措 施 以 避 免 对 SEM
成像质量产生影响。首先，在样品上方铺设三层钽屏

蔽板，中间留小孔进行成像。郭红霞等［78］采用蒙特卡

罗方法模拟了钽板在电子辐照下的电子剂量深度分布

关 系 ，发 现 对 于 1. 5 MeV 的 电 子 ，钽 板 的 厚 度 每 增 大

0. 2 mm，穿过钽板的电子数量将减小一个数量级。因

此，对高温加热装置增加高原子序数材料如钨、钽等电

子屏蔽材料，可以有效阻止热电子到达接收器［79］。其

次，在加热装置屏蔽板上施加正电压，利用静电势来提

高逸出功，使得电子需从高温中获得高于金属表面的

逸出功的能量才能作为热电子发射出来。且在屏蔽板

图 12　兼容 SEM/EBSD 的激光加热装置［73］。（a）加热装置示意图；（b）加热装置内部横截面

Fig.  12　SEM/EBSD-compatible laser heating device[73].  (a) Schematic diagram of heating device;
(b) internal cross section of heating device

图 13　原位加热装置［74］

Fig.  13　In-situ heating device[74]

图 14　日本岛津公司生产的加热装置［75］

Fig.  14　Heating device produced by Shimadzu Corporation, 
Japan[75]

图 15　混合加热组件［76］

Fig.  15　Hybrid heating unit[76]

上施加正电压可利用库仑力来捕获逸出的热电子，可

进一步抑制热电子的发射并减少到达 SEM 内探测器

的干扰热电子。最后，在接收器的光电管外围包裹锡

箔纸反射可见光，以避免可见光影响成像质量。通过

以 上 三 种 措 施 ，最 终 实 现 了 SEM 下 1723 K 的 高 温 加

载，是目前 SEM 中能加载的最高温度。但是该装置仅

能对小尺度样品进行加热和成像观察，无法对样品进

行任何机械加载实现力学性能测试。

Liang 等［80］在此基础上开发了一种在 SEM 内高达

1273 K 高温的原位力学测试系统，如图 17 所示。通过

缠绕电阻丝加热，为确保热量传递到样品，降低样品温

度梯度，加热装置的圆形加热表面与样品表面紧密接

触。在夹具和加热装置底座布置有循环冷却单元，用

来保护力学加载装置传感器和 SEM 内各探测器。

国内的张泽院士团队［81］对此装置进行改进，将加

热芯四周也布置上多层金属屏蔽层，减少钨丝热辐射

对拉伸装置及 SEM 的影响，同时还能提高加热效率，

如图 18 所示，最高可实现 1423 K 高温加热。同年，张

泽院士团队研制了可以兼容 EBSD 的原位高温拉伸装

置［82］，如图 19 所示，夹具和加热导热帽共同偏转 70°以
兼容 EBSD 成像需求。

目前，SEM 高温加热装置已经可以实现 1273 K 以

上高温加载，通过开展原位高温拉伸实验，研究如镍基

高温合金等材料的高温力学性能，阐述其损伤失效机

理，对我国航空航天及其他行业的发展具有重大意义。

3. 2. 2　低温加载装置

有很多材料服役工况为低温环境，例如，在深空和

月 球 探 测 中 ，空 间 零 部 件 可 能 要 面 对 73 K 以 下 的 低

温。因此，研制兼容 SEM 的低温加载装置，开展材料

低温力学性能测试实验，探究材料在低温下的损伤失

效机理，进而研发低温性能优异的新材料，对我国在深

空和月球探测等领域开展研究具有重大意义。国内外

很多商业化公司研制了可以兼容 SEM/EBSD 的原位

低温装置，如英国 Deben 公司、美国 Gatan 公司和中国

祺 跃 科 技 有 限 公 司 等 ，出 现 了 一 些 商 业 化 低 温 台 ，如

表 2 所示。

由表 2 可知，兼容 SEM 的原位低温加载装置通常

利用液氮、液氦等低温液体工质作为冷源制冷。其中，

液氮价格低廉，最低只能实现 77 K 的低温加载。液氦

最低可实现 4 K 的低温加载，但成本较高［83］，且国内不

图 16　加热组件示意图［77］

Fig.  16　Schematic diagram of heating unit[77]

图 17　高温原位测试装置［80］

Fig.  17　High-temperature in-situ testing setup[80]

图 18　高温加热模块内部结构示意图［81］

Fig.  18　Schematic diagram of internal structure of 
high-temperature heating module[81]

图 19　兼容 EBSD 的原位高温拉伸装置［82］

Fig.  19　EBSD-compatible in-situ high-temperature 
stretching device[82]
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上施加正电压可利用库仑力来捕获逸出的热电子，可

进一步抑制热电子的发射并减少到达 SEM 内探测器

的干扰热电子。最后，在接收器的光电管外围包裹锡

箔纸反射可见光，以避免可见光影响成像质量。通过

以 上 三 种 措 施 ，最 终 实 现 了 SEM 下 1723 K 的 高 温 加

载，是目前 SEM 中能加载的最高温度。但是该装置仅

能对小尺度样品进行加热和成像观察，无法对样品进

行任何机械加载实现力学性能测试。

Liang 等［80］在此基础上开发了一种在 SEM 内高达

1273 K 高温的原位力学测试系统，如图 17 所示。通过

缠绕电阻丝加热，为确保热量传递到样品，降低样品温

度梯度，加热装置的圆形加热表面与样品表面紧密接

触。在夹具和加热装置底座布置有循环冷却单元，用

来保护力学加载装置传感器和 SEM 内各探测器。

国内的张泽院士团队［81］对此装置进行改进，将加

热芯四周也布置上多层金属屏蔽层，减少钨丝热辐射

对拉伸装置及 SEM 的影响，同时还能提高加热效率，

如图 18 所示，最高可实现 1423 K 高温加热。同年，张

泽院士团队研制了可以兼容 EBSD 的原位高温拉伸装

置［82］，如图 19 所示，夹具和加热导热帽共同偏转 70°以
兼容 EBSD 成像需求。

目前，SEM 高温加热装置已经可以实现 1273 K 以

上高温加载，通过开展原位高温拉伸实验，研究如镍基

高温合金等材料的高温力学性能，阐述其损伤失效机

理，对我国航空航天及其他行业的发展具有重大意义。

3. 2. 2　低温加载装置

有很多材料服役工况为低温环境，例如，在深空和

月 球 探 测 中 ，空 间 零 部 件 可 能 要 面 对 73 K 以 下 的 低

温。因此，研制兼容 SEM 的低温加载装置，开展材料

低温力学性能测试实验，探究材料在低温下的损伤失

效机理，进而研发低温性能优异的新材料，对我国在深

空和月球探测等领域开展研究具有重大意义。国内外

很多商业化公司研制了可以兼容 SEM/EBSD 的原位

低温装置，如英国 Deben 公司、美国 Gatan 公司和中国

祺 跃 科 技 有 限 公 司 等 ，出 现 了 一 些 商 业 化 低 温 台 ，如

表 2 所示。

由表 2 可知，兼容 SEM 的原位低温加载装置通常

利用液氮、液氦等低温液体工质作为冷源制冷。其中，

液氮价格低廉，最低只能实现 77 K 的低温加载。液氦

最低可实现 4 K 的低温加载，但成本较高［83］，且国内不

图 16　加热组件示意图［77］

Fig.  16　Schematic diagram of heating unit[77]

图 17　高温原位测试装置［80］

Fig.  17　High-temperature in-situ testing setup[80]

图 18　高温加热模块内部结构示意图［81］

Fig.  18　Schematic diagram of internal structure of 
high-temperature heating module[81]

图 19　兼容 EBSD 的原位高温拉伸装置［82］

Fig.  19　EBSD-compatible in-situ high-temperature 
stretching device[82]
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具有成熟的制备工艺。另外，还可采用制冷机实现低

温加载，能实现小于 3 K 的制冷温度，冷却能力大，但

体积较大，难以与 SEM 原位测试装置兼容。而小体积

制冷机制冷效率较低，在加载过程中必须采用隔热手

段，以提高制冷能力。

与高温加载装置相同，低温加载装置设计时也要

考虑与 SEM 空间兼容、真空兼容、电磁兼容，在有限空

间内实现宽温域变温加载，并可实时监测样品表面温

度 分 布 、减 小 样 品 温 度 梯 度 、实 现 长 时 间 精 准 控 制 温

度。同时要具有温度屏蔽组件，防止低温加载装置对

SEM 及原位力学加载装置产生损伤。

低温加载装置受外界环境影响大，样品温度梯度

较大，温度测量与控制较为困难，国内外学者针对此问

题 开 展 了 研 究 。 Latourte 等［87］研 制 了 可 兼 容 SEM/
EBSD 原位低温拉伸装置，如图 20 所示。通过液氮冷

却液在夹具中循环实现制冷，通过调节含有液氮的杜

瓦瓶中循环的气态氮流量进行控温，可实现 93 K 的低

温加载。为避免焊接热电偶对样品表面产生损伤，热

电偶安装在拉伸装置附近，但由于存在温度梯度，无法

测 得 样 品 的 真 实 温 度 。Paulsen 等［88］通 过 在 样 品 两 边

安 装 螺 钉 ，将 热 电 偶 固 定 在 样 品 下 方 进 行 测 温 ，如

图 21 所示。此方法能较为准确地测量样品真实温度，

但应变过程中热电偶位置会发生移动，导致热电偶和

样品之间的热阻发生变化，会产生温度波动。对于温

度控制 ，Chen 等［89］指出 ，在冷源和热桥之间添加热开

关可减少系统的热泄漏，有助于样品的温度控制。

不同于高温加载装置，原位冷却加载装置不会产

生高温热电子影响成像质量，但是存在另外三种影响

成像质量的因素：样品热胀冷缩引起的图像移位、样品

表面出现霜冻和震动引起的图像失真。

在冷却过程中，样品及其连接的其他组件的体积

会因热胀冷缩而发生变化，会引起图像移位，从而影响

图像质量。因此，要想有效观察材料的微观结构，必须

在一定温度下达到热平衡之后再观察微观形貌。同时

还需要不断调整装置 XYZ 位移，以克服样品体积热胀

冷缩引起的位置偏差。若样品中含有水蒸气等，在冷

却过程中样品表面和 SEM 出现霜冻，会导致无法进行

观察实验［90］，因此，在开展低温实验之前，需对样品进

行干燥处理。

利用液氮进行低温加载时，容易产生震动，造成图

图 20　SEM/EBSD 原位低温拉伸装置［87］

Fig.  20　SEM/EBSD in-situ low-temperature stretching device[87]

表 2　原位低温装置

Table 2　In-situ cryogenic devices
Company

Qiyue，China

Gatan，USA

Gatan，USA

Deben，UK

Deben，UK

Product type and model

Liquid nitrogen cryogenic 
table［84］

Gatan C1 series liquid nitrogen 
cryogenic table［85］

CF302 liquid helium cryogenic 
table［85］

Enhanced low-temperature 
table［86］

Ultra-low-temperature 
cryogenic table［86］

Picture Main technical specification

Temperature range： 140‒423 K；

cooling rate： >20 K/min

Temperature range： 88‒673 K；

cooling rate： >20 K/min

Temperature range： 4‒140 K；

cooling rate： >3 K/min

Temperature range： 248‒433 K；

maximum cooling rate： >20 K/min

Temperature range： 223‒323 K；

maximum cooling rate： >20 K/min

像 失 真 。 2009 年 ，Karlsen 等［91］开 发 了 与 SEM/EBSD
兼容的原位变温拉伸加载装置，如图 22 所示，液氮作

为冷源安装在 SEM 真空腔体上。将液氮系统与 SEM
样品室集成，利用 SEM 自身的减震系统进行减震，可

以有效抑制震动。通过铜棒将冷指传递到腔室内，经

由柔性多股铜线传递到样品两端 ，可实现 193 K 的低

温加载。采用制冷机作为冷源的低温加载装置，震动

主要来自于压缩机，可通过将压缩机对称布置或在压

缩 机 与 冷 指 之 间 采 用 柔 性 管 连 接 两 种 方 式 减 少 震

动［92］。但是当制冷机的工作温度很低时（温度越低，所

需的电力越大，压缩机活塞运动更剧烈），SEM 会发生

图像失真。Chen 等［89］提出可采用间歇式工作模式，在

SEM 采集图像时关闭制冷机，以避免制冷机震动引起

的材料微观结构图像失真。

目前，低温加载装置的研制仍处于初级阶段，低温

装置对成像质量产生的影响、低温装置的精确测温与

控温等问题亟待解决。

3. 3　SEM 材料力学性能原位测试技术的应用

利用兼容 SEM 的力学性能原位测试装置，可对力

学载荷作用下材料力学行为、性能演化规律与损伤失

效机制进行测试与表征。目前，国内外学者利用 SEM

下的原位力学测试装置在锂电池［93］、复杂材料［94-96］、固

体 推 进 剂［97］、增 材 制 造［98］、涂 层［99］、高 温 合 金［100-101］、纳

米材料［102］等多个领域开展了材料学研究工作。SEM
材 料 力 学 性 能 原 位 测 试 技 术 在 材 料 领 域 发 挥 了 重 大

作用。

利用 SEM 成像可对力学加载过程中材料的微观

组织形貌进行动态观测。Summers 等［103］利用 SEM 原

位高温拉伸台研究温度对镍基高温合金变形机理的影

响 ，如 图 23 所 示 。 结 果 表 明 ，在 673 K 和 1023 K 高 温

下合金的微观结构变形机理不同，温度较低时主要是

滑移带聚集造成开裂，温度较高时主要是延展性降低，

碳化物从基体中分离产生空洞。

利 用 集 成 在 SEM 中 的 EBSD 探 测 器 ，可 对 材 料

在 力 学 加 载 过 程 中 的 相 变 、重 结 晶 、晶 界 滑 移 旋 转 和

裂纹萌生等过程进行观测［104-109］。Han 等［110］通过 SEM
疲劳加载，对镍基定向凝固高温合金的疲劳损伤过程

进行观测，如图 24 所示。采用 EBSD 对疲劳引起的局

部取向误差（KAM）和几何必要位错（GND）密度进行

量 化 ，揭 示 了 裂 纹 路 径 、滑 移 痕 迹 、晶 界 微 观 结 构 与

GND 密 度 之 间 的 显 著 相 关 性 。 通 过 开 展 原 位 EBSD
晶体学分析，与 SEM 原位成像结果对比，揭示了疲劳

失 效 是 航 空 发 动 机 涡 轮 叶 片 盘 燕 尾 接 头 失 效 的 重 要

原因。

目前，利用与 EBSD 兼容的原位高温加载装置可

观 测 材 料 在 1273 K 高 温 下 的 微 观 结 构 演 变 和 晶 粒 生

长 机 制 ，并 对 不 同 材 料 的 再 结 晶 过 程 进 行 原 位 观

测［111-112］。 Takajo 等［113］利 用 原 位 与 非 原 位 EBSD 技 术

结合，对硅钢冷轧与退火过程中的织构演变过程进行

观测。如图 25 所示，利用非原位 EBSD 阐明立方体取

向晶粒的成核位点，利用原位 EBSD 重点研究成核位

点立方体取向晶粒的生长情况，对冷轧后不同退火温

度的再结晶机理进行了完整阐释。

数字图像相关技术（DIC）可以非接触式测量位移

和 应 变 ，测 量 分 辨 率 高 、简 单 方 便［114-115］。 通 过 对 样 品

预制微米量级的微型散斑，或利用部分材料自身的随

机 纹 理 ，采 用 扫 描 电 镜 内 数 字 图 像 相 关 技 术（SEM-

DIC）对 力 学 加 载 过 程 中 的 一 系 列 SEM 图 像 进 行 分

图 21　原位 SEM 低温拉伸装置测温方式［88］

Fig.  21　Temperature measurement method of in-situ SEM 
low-temperature stretching device[88]

图 22　原位变温拉伸加载装置［91］

Fig.  22　In-situ variable temperature tensile loading device[91]

图 23　不同温度镍基高温合金失效机制的原位高温

拉伸测试［103］

Fig.  23　In-situ high-temperature tensile testing of failure 
mechanisms of nickel-based high-temperature alloys at 

different temperatures[103]
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像 失 真 。 2009 年 ，Karlsen 等［91］开 发 了 与 SEM/EBSD
兼容的原位变温拉伸加载装置，如图 22 所示，液氮作

为冷源安装在 SEM 真空腔体上。将液氮系统与 SEM
样品室集成，利用 SEM 自身的减震系统进行减震，可

以有效抑制震动。通过铜棒将冷指传递到腔室内，经

由柔性多股铜线传递到样品两端 ，可实现 193 K 的低

温加载。采用制冷机作为冷源的低温加载装置，震动

主要来自于压缩机，可通过将压缩机对称布置或在压

缩 机 与 冷 指 之 间 采 用 柔 性 管 连 接 两 种 方 式 减 少 震

动［92］。但是当制冷机的工作温度很低时（温度越低，所

需的电力越大，压缩机活塞运动更剧烈），SEM 会发生

图像失真。Chen 等［89］提出可采用间歇式工作模式，在

SEM 采集图像时关闭制冷机，以避免制冷机震动引起

的材料微观结构图像失真。

目前，低温加载装置的研制仍处于初级阶段，低温

装置对成像质量产生的影响、低温装置的精确测温与

控温等问题亟待解决。

3. 3　SEM 材料力学性能原位测试技术的应用

利用兼容 SEM 的力学性能原位测试装置，可对力

学载荷作用下材料力学行为、性能演化规律与损伤失

效机制进行测试与表征。目前，国内外学者利用 SEM

下的原位力学测试装置在锂电池［93］、复杂材料［94-96］、固

体 推 进 剂［97］、增 材 制 造［98］、涂 层［99］、高 温 合 金［100-101］、纳

米材料［102］等多个领域开展了材料学研究工作。SEM
材 料 力 学 性 能 原 位 测 试 技 术 在 材 料 领 域 发 挥 了 重 大

作用。

利用 SEM 成像可对力学加载过程中材料的微观

组织形貌进行动态观测。Summers 等［103］利用 SEM 原

位高温拉伸台研究温度对镍基高温合金变形机理的影

响 ，如 图 23 所 示 。 结 果 表 明 ，在 673 K 和 1023 K 高 温

下合金的微观结构变形机理不同，温度较低时主要是

滑移带聚集造成开裂，温度较高时主要是延展性降低，

碳化物从基体中分离产生空洞。

利 用 集 成 在 SEM 中 的 EBSD 探 测 器 ，可 对 材 料

在 力 学 加 载 过 程 中 的 相 变 、重 结 晶 、晶 界 滑 移 旋 转 和

裂纹萌生等过程进行观测［104-109］。Han 等［110］通过 SEM
疲劳加载，对镍基定向凝固高温合金的疲劳损伤过程

进行观测，如图 24 所示。采用 EBSD 对疲劳引起的局

部取向误差（KAM）和几何必要位错（GND）密度进行

量 化 ，揭 示 了 裂 纹 路 径 、滑 移 痕 迹 、晶 界 微 观 结 构 与

GND 密 度 之 间 的 显 著 相 关 性 。 通 过 开 展 原 位 EBSD
晶体学分析，与 SEM 原位成像结果对比，揭示了疲劳

失 效 是 航 空 发 动 机 涡 轮 叶 片 盘 燕 尾 接 头 失 效 的 重 要

原因。

目前，利用与 EBSD 兼容的原位高温加载装置可

观 测 材 料 在 1273 K 高 温 下 的 微 观 结 构 演 变 和 晶 粒 生

长 机 制 ，并 对 不 同 材 料 的 再 结 晶 过 程 进 行 原 位 观

测［111-112］。 Takajo 等［113］利 用 原 位 与 非 原 位 EBSD 技 术

结合，对硅钢冷轧与退火过程中的织构演变过程进行

观测。如图 25 所示，利用非原位 EBSD 阐明立方体取

向晶粒的成核位点，利用原位 EBSD 重点研究成核位

点立方体取向晶粒的生长情况，对冷轧后不同退火温

度的再结晶机理进行了完整阐释。

数字图像相关技术（DIC）可以非接触式测量位移

和 应 变 ，测 量 分 辨 率 高 、简 单 方 便［114-115］。 通 过 对 样 品

预制微米量级的微型散斑，或利用部分材料自身的随

机 纹 理 ，采 用 扫 描 电 镜 内 数 字 图 像 相 关 技 术（SEM-

DIC）对 力 学 加 载 过 程 中 的 一 系 列 SEM 图 像 进 行 分

图 21　原位 SEM 低温拉伸装置测温方式［88］

Fig.  21　Temperature measurement method of in-situ SEM 
low-temperature stretching device[88]

图 22　原位变温拉伸加载装置［91］

Fig.  22　In-situ variable temperature tensile loading device[91]

图 23　不同温度镍基高温合金失效机制的原位高温

拉伸测试［103］

Fig.  23　In-situ high-temperature tensile testing of failure 
mechanisms of nickel-based high-temperature alloys at 

different temperatures[103]
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析，能够测量机械加载过程中样品表面形变与微观组

织 演 变 的 关 系［116-117］。 Tasan 等［118］对 两 种 不 同 的 铁 素

体 -马 氏 体 双 相（DP）钢 进 行 原 位 双 轴 拉 伸 测 试 ，结 合

SEM-DIC 技术，发现损伤产生于高变形区域和周围边

界处。

将 EBSD 与 DIC 两种图像精确匹配，可以研究微

观 晶 界 滑 移 、纹 理 演 变 和 力 学 加 载 应 变 之 间 的 关 系 。

Jin 等［119］通过开展原位三点弯曲实验，如图 26 所示，利

用 SEM-DIC 全场变形测量技术对裂纹尖端塑性变形

进行原位测量，对裂纹尖端微观结构特征进行表征，并

获取局部应变图。利用 EBSD 对同一位置进行晶粒取

向表征，结合 DIC 应变图，获取裂纹尖端微观结构特征

与 塑 性 变 形 演 变 之 间 的 关 系 。 Ye 等［120］采 用 MTEST
系列原位拉伸仪对高熵合金进行 SEM 内原位拉伸实

验，如图 27 所示。利用 EBSD 图像数据计算获得拉伸

过程中材料最大有效剪切应变和材料晶格旋转量，与

SEM-DIC 获得的局部塑性应变图进行对比，对材料塑

性变形与微观结构演变之间的关系进行阐述。

图 24　非变形高温合金的原位 EBSD 图像［110］。（a） EBSD 取样

区 域 ；（b）、（c）和（d）分 别 为 xz 平 面 的 反 极 图（IPF）、

KAM 和 GND 密 度 图 ；（e）、（f）和（g）分 别 为 xy 平 面 的

IPF、KAM 和 GND 密度图

Fig.  24　In-situ EBSD images of non-deformed high-

temperature alloys[110].  (a) EBSD sampling areas; (b), 
(c), and (d) are IPF, KAM, and GND density maps in 
xz plane, respevtively; (e), (f), and (g) are IPF, 

KAM, and GND density maps in xy plane

图 25　原位 EBSD 观测不同退火温度晶粒生长过程［113］

Fig.  25　In-situ EBSD observation of grain growth at different 
annealing temperatures[113]

图 26　SEM 原位三点弯曲不同应变分布与晶粒取向叠加图［119］。（a）、（b）、（c）、（d） 分别为处于 0. 4~0. 8 mm 拉伸位移的不同应变状态

Fig.  26　SEM in-situ three-point bending different strain distribution with grain orientation superimposed[119].
(a), (b), (c), (d) are different strain states at 0. 4‒0. 8 mm tensile displacement, respectively

将力学性能原位测试技术与 SEM 及其内部集成

的多探测器表征手段联用，开展了材料宏观力学行为、

微观组织结构的同步同位测试。根据测试结果可构建

力学载荷下材料多尺度结构演化与力学行为间的构效

关系，为新材料研发应用提供理论支撑。

4　兼 容 TEM 的 材 料 力 学 性 能 原 位 测
试技术

TEM 利用高能电子束穿透样品后经电子透镜放

大 成 像 ，分 辨 率 可 达 0. 1~0. 2 nm。 因 电 子 易 散 射 且

易被物体吸收，故其穿透力低，样品的密度、厚度等都

会影响成像质量，因此样品需制备成 50~100 nm 超薄

切片［121］。与 SEM 相比，TEM 可以实现更大的放大倍

数和更高的分辨率，具有原子尺度的表征能力，在获取

材料内部高分辨率表征图像方面具有重要作用。通过

将 力 学 加 载 装 置 集 成 到 TEM 内 ，可 对 常 见 的 金 属 材

料、复合材料、生物材料、纳米材料等多种材料的力学

性能进行原位表征，在材料研究领域中具有不可替代

的作用［122］。

由 于 TEM 内 部 腔 室 空 间 、样 品 尺 寸 等 因 素 的 影

响，只能将小型化传感器、执行器安装在侧入式样品杆

的狭小空间中对样品进行精确地力学和温度加载。如

图 28 所示。MEMS 具有结构小巧、尺寸可控、兼具驱

动 器 和 传 感 器 功 能 等 特 点 ，与 在 TEM 样 品 杆 狭 小 空

间 中 对 样 品 进 行 力 学 加 载 与 原 位 监 测 的 需 求 十 分 契

合。通过在 MEMS 系统中将力学驱动器与力学传感

器 融 合 ，可 以 实 现 纳 米 尺 度 上 的 闭 环 精 准 力 学 加

载［123］。 此 外 ，利 用 MEMS 系 统 还 可 构 建 热 、电 、气 氛

等多物理场耦合环境。在对样品的加载与相关物理量

测量方面具有巨大优势［124］，已成为 TEM 原位力学测

样品杆的重要组成部分。

利 用 MEMS 技 术 构 建 的 TEM 原 位 力 学 加 载 装

置，可探究材料在纳米尺度机械载荷下的力学性能及

其损伤失效机理。利用 MEMS 驱动进行加载的载荷

形 式 以 拉 伸［126-127］和 弯 曲［128］为 主 。 2001 年 ，Haque
等［129］提出了使用 MEMS 驱动器对微米量级和亚微米

量级的薄膜进行单轴拉伸和悬臂弯曲测试。2007 年，

Espinosa 等［130］开 发 了 基 于 MEMS 的 材 料 原 位 拉 伸 测

试系统，位移分辨率提升至亚纳米量级，力分辨率提升

至纳米量级。

为 研 究 超 薄 薄 膜 和 纳 米 材 料 的 疲 劳 特 性 ，

Hosseinian 等［131］设计了一种 TEM 原位疲劳测试装置，

并 对 纳 米 超 薄 样 品 进 行 单 调 拉 伸 和 疲 劳 测 试 。 如

图 29 所示，通过采用两侧相同的 MEMS 电容传感器驱

动并测量监测纳米样品的机械响应，力控制精度达到

微 牛 量 级 分 辨 率 ，位 移 测 量 精 度 达 到 纳 米 量 级 分

辨率。

图 27　高熵合金原位拉伸微观组织表征［120］。（a）样品在 0% 的拉伸应变下的 EBSD 图；（b）样品在 0% 应变下的 SEM 图像；（c）样品

在 18% 的拉伸应变下的 DIC 图；（d）样品在 18% 应变下的 SEM 图像

Fig.  27　In-situ tensile microstructure characterization of high entropy alloy[120].  (a) EBSD plot of sample at 0% tensile strain; (b) SEM 
image of sample at 0% strain; (c) DIC plot of sample at 18% tensile strain; (d) SEM image of sample at 18% strain

图 28　样品杆实物图［125］

Fig.  28　Physical picture of sample rod[125]
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将力学性能原位测试技术与 SEM 及其内部集成

的多探测器表征手段联用，开展了材料宏观力学行为、

微观组织结构的同步同位测试。根据测试结果可构建

力学载荷下材料多尺度结构演化与力学行为间的构效

关系，为新材料研发应用提供理论支撑。

4　兼 容 TEM 的 材 料 力 学 性 能 原 位 测
试技术

TEM 利用高能电子束穿透样品后经电子透镜放

大 成 像 ，分 辨 率 可 达 0. 1~0. 2 nm。 因 电 子 易 散 射 且

易被物体吸收，故其穿透力低，样品的密度、厚度等都

会影响成像质量，因此样品需制备成 50~100 nm 超薄

切片［121］。与 SEM 相比，TEM 可以实现更大的放大倍

数和更高的分辨率，具有原子尺度的表征能力，在获取

材料内部高分辨率表征图像方面具有重要作用。通过

将 力 学 加 载 装 置 集 成 到 TEM 内 ，可 对 常 见 的 金 属 材

料、复合材料、生物材料、纳米材料等多种材料的力学

性能进行原位表征，在材料研究领域中具有不可替代

的作用［122］。

由 于 TEM 内 部 腔 室 空 间 、样 品 尺 寸 等 因 素 的 影

响，只能将小型化传感器、执行器安装在侧入式样品杆

的狭小空间中对样品进行精确地力学和温度加载。如

图 28 所示。MEMS 具有结构小巧、尺寸可控、兼具驱

动 器 和 传 感 器 功 能 等 特 点 ，与 在 TEM 样 品 杆 狭 小 空

间 中 对 样 品 进 行 力 学 加 载 与 原 位 监 测 的 需 求 十 分 契

合。通过在 MEMS 系统中将力学驱动器与力学传感

器 融 合 ，可 以 实 现 纳 米 尺 度 上 的 闭 环 精 准 力 学 加

载［123］。 此 外 ，利 用 MEMS 系 统 还 可 构 建 热 、电 、气 氛

等多物理场耦合环境。在对样品的加载与相关物理量

测量方面具有巨大优势［124］，已成为 TEM 原位力学测

样品杆的重要组成部分。

利 用 MEMS 技 术 构 建 的 TEM 原 位 力 学 加 载 装

置，可探究材料在纳米尺度机械载荷下的力学性能及

其损伤失效机理。利用 MEMS 驱动进行加载的载荷

形 式 以 拉 伸［126-127］和 弯 曲［128］为 主 。 2001 年 ，Haque
等［129］提出了使用 MEMS 驱动器对微米量级和亚微米

量级的薄膜进行单轴拉伸和悬臂弯曲测试。2007 年，

Espinosa 等［130］开 发 了 基 于 MEMS 的 材 料 原 位 拉 伸 测

试系统，位移分辨率提升至亚纳米量级，力分辨率提升

至纳米量级。

为 研 究 超 薄 薄 膜 和 纳 米 材 料 的 疲 劳 特 性 ，

Hosseinian 等［131］设计了一种 TEM 原位疲劳测试装置，

并 对 纳 米 超 薄 样 品 进 行 单 调 拉 伸 和 疲 劳 测 试 。 如

图 29 所示，通过采用两侧相同的 MEMS 电容传感器驱

动并测量监测纳米样品的机械响应，力控制精度达到

微 牛 量 级 分 辨 率 ，位 移 测 量 精 度 达 到 纳 米 量 级 分

辨率。

图 27　高熵合金原位拉伸微观组织表征［120］。（a）样品在 0% 的拉伸应变下的 EBSD 图；（b）样品在 0% 应变下的 SEM 图像；（c）样品

在 18% 的拉伸应变下的 DIC 图；（d）样品在 18% 应变下的 SEM 图像

Fig.  27　In-situ tensile microstructure characterization of high entropy alloy[120].  (a) EBSD plot of sample at 0% tensile strain; (b) SEM 
image of sample at 0% strain; (c) DIC plot of sample at 18% tensile strain; (d) SEM image of sample at 18% strain

图 28　样品杆实物图［125］

Fig.  28　Physical picture of sample rod[125]
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MEMS 力学加载装置根据驱动原理不同可分为：

热致动、磁致动、静电驱动、压电驱动。其中，热致动、

压电驱动与静电驱动在 TEM 内材料力学性能原位测

试中应用最多。

热致动驱动结构简单、驱动力大、稳定性高，但响

应 速 度 慢 ，适 用 于 对 响 应 速 度 要 求 较 低 的 装 置 中 。

Cao 等［132］研制了基于 MEMS 热致动驱动的 TEM 原位

拉 伸 测 试 装 置 ，如 图 30 所 示 ，利 用 兼 容  TEM 的 单 片

MEMS 器件首次实现了 2D 纳米材料的同步机械测量

和高分辨率 TEM 表征。

压电驱动具有响应速度快、驱动力大、驱动功率低

和工作频率宽等优点，在疲劳加载中应用较多。但压

电驱动所需驱动电压较高、产生位移量小、制作工艺比

较复杂。部分惯性压电驱动器存在回退现象，会直接

影 响 其 在 运 行 过 程 中 的 定 位 精 度 和 稳 定 性 。 Guan
等［133］开发了一种基于压电驱动的原位 TEM 装置，该

装置具有步长小、可以实现平移和旋转运动、可以进行

编程控制、可以重复性定位等特点。在狭小的样品杆

空间中仍可以实现七自由度（三轴粗平移运动、三轴精

密平移运动、单轴倾斜旋转）的精密运动。同时，其内

部集成了角度传感器功能，可以实时提供绝对旋转角

度反馈。Tan 等［134］采用多层结构的压电驱动设计，在

TEM 中观察了循环载荷作用下金属薄膜的损伤机理，

通过在压电驱动器上施加交变电场给薄膜金属层施加

疲 劳 加 载 ，探 索 焊 料 薄 膜 的 疲 劳 损 伤 机 制 ，是 MEMS
在 TEM 中的疲劳损伤机制探究的良好实例。

静电驱动具有结构简单、控制方便、效率高、功耗

低、响应快、位移控制精准、热漂移性低等特点，但输出

力小、驱动电压高，适用于对驱动力要求不高的装置。

Sato 等［135］为规避压电驱动器存在稳定性不佳的问题，

采 用 静 电 驱 动 器 作 为 动 力 源 与 传 感 元 件 研 制 了 原 位

TEM 测 试 装 置 。 如 图 31 所 示 ，通 过 使 用 以 银 为 代 表

的固体润滑剂模拟新一代微纳米量级润滑剂在纳米尺

度 层 面 的 点 接 触 变 形 过 程 ，借 助 TEM 的 高 放 大 倍 数

与 良 好 的 观 测 效 果 ，探 究 固 体 微 观 摩 擦 与 润 滑 机 理 。

Yang 等［136］用基于静电驱动的拉伸装置作为拉伸动力

源开发了一套 TEM 拉伸装置，如图 32 所示。该装置

具 有 精 准 位 移 控 制 与 低 热 漂 移 的 特 点 ，在 原 位 TEM
原子分辨率层次中对纳米结构变形表征具有广阔的应

用前景。

材 料 力 学 性 能 受 温 度 影 响 较 大 ，通 过 在 TEM 样

品 杆 中 构 建 高 温 环 境 ，利 用 TEM 探 究 材 料 的 高 温 力

学性能及其损伤失效机理，对于航空航天、特种装置等

领域具有重要意义。兼容 TEM 的高温原位加载模块

设计过程中需要考虑以下两点：1）温度加载模块要与

TEM 样品杆空间结构兼容、氛围兼容、电热磁兼容，防

止温度加载模块对原位力学加载装置及 TEM 产生损

伤，需采取一定的热屏蔽防护；2）加热装置温度较高时

图 32　静电驱动拉伸装置示意图［136］

Fig.  32　Schematic diagram of electrostatically driven 
stretching device[136]

图 31　静电驱动 TEM 原位测试装置［135］

Fig.  31　Electrostatically driven TEM in-situ testing setup[135]

图 29　TEM 原位拉伸疲劳装置［131］

Fig.  29　TEM in-situ tensile fatigue device[131]

图 30　热致动 MEMS 拉伸器件［132］

Fig.  30　Thermally actuated MEMS stretching device[132]

产生热膨胀会导致与其接触的样品发生垂直于加热装

置平面方向的移动，可能导致观测样品偏移出最佳观

测焦点，影响成像质量，需采取一定的措施抑制因热膨

胀导致的不良影响。

TEM 中 高 温 加 载 方 式 主 要 有 电 阻 加 热 、MEMS
加热和激光加热三种。电阻加热方式控温简单、加热

温度高。Bataineh 等［137］研制了 TEM 原位电阻加热支

架，如图 33 所示，可将样品加热到 2000 K，控温精度可

达 10 K，并 对 TEM 原 子 级 分 辨 率 不 产 生 影 响 。 加 热

元件外套有陶瓷绝缘体确保线圈之间绝缘，通过减小

加热元件和支撑机构接触面积以减少热传导散热，加

热器外部装有辐射屏蔽以保护 TEM 极片。但电阻丝

加热产生的热膨胀现象严重且无法保证长时间稳定，

会导致样品漂移，影响成像质量［138］。

基于 MEMS 技术的加热装置因其在尺寸、功率、

响应速度、极端温度稳定性、可控性强以及对 TEM 影

响 较 小 等 多 方 面 的 突 出 优 势 ，在 TEM 原 位 测 试 领 域

得以广泛应用［139-142］。

张泽院士团队［143］研制了一台基于 MEMS 的 TEM
高温力学加载装置，如图 34 所示，通过在样品两端构

建 MEMS 加 热 电 路 实 现 样 品 加 热 ，能 够 实 现 1556 K
的高温环境加载，为材料实时原子分辨率的高温力学

研究提供了一种新方法。

Wang 等［144］通过带有 MEMS 加热附件的样品架，

探 究 不 同 温 度 下 固 态 锂 硫 电 池 Li2S 的 沉 淀 和 分 解 过

程，并通过 TEM 实时表征其结构变化。如图 35 所示，

将 Li 金属阳极直接连接到 MEMS 电加热电路中，通过

调节加热电路电流直接控制固态电池中 Li2S 的反应温

度。通过 MEMS 与 TEM 的融合，对 Li2S 在 Li-S 电池

中的反应机理进行了阐述，为未来先进电池技术的研

发提供了新的参考方向。

Van Omme 等［145］通 过 对 MEMS 器 件 结 构 与 尺 寸

进行优化设计，减小了加热过程中加热器件膨胀与样

品漂移对成像质量的影响。如图 36 所示，样品放置在

位于 MEMS 器件的悬浮膜上的金属微加热器螺旋中

心 ，加 热 芯 片 安 装 在 带 有 四 个 引 脚 的 专 用 TEM 支 架

中，以读取电阻并提供电流，利用不同宽度加热丝可使

整个微加热器 98% 的区域处于均匀温度区。在 1273 K
的高温下，能保持 0. 1 nm/min 的低漂移程度。

对 于 超 高 温 机 械 测 试（例 如 T>2273 K），其 加 热

温度远超目前阶段已有 MEMS 加热器加热温度上限。

Grosso 等［146］将 激 光 局 部 加 热 与 原 位 纳 米 力 学 测 试 结

合，对 ZrO2 开展了 298~2323 K 变温原位测试，为材料

在 超 高 温 下 的 力 学 性 能 TEM 原 位 测 试 提 供 了 新

方法。

TEM 广泛应用于材料力学性能原位测试领域中，

通过将力学加载、温度等［147］引入 TEM 样品杆，构建材

料实际服役工况。将力学加载过程中材料力学性能与

材料内部微观组织演变过程进行结合，在原子尺度阐

述 材 料 损 伤 失 效 机 理 。 目 前 ，国 内 外 学 者 通 过 原 位

TEM 技术对新能源材料［148-151］、纳米材料生长［152-155］、纳

米催化［156-158］、高温材料性能［159-163］等领域进行了相关研

究，并取得了很多研究成果，未来将在材料科学领域发

挥更加巨大的作用。

图 33　TEM 原位电阻加热器示意图［137］

Fig.  33　Schematic diagram of TEM in-situ resistance heater[137]

图 36　TEM 加热装置示意图［145］。（a）MEMS 加热器件；

（b）MEMS 加热温度分布图

Fig.  36　Schematic diagram of TEM heating device[145].  (a) MEMS 
heating device; (b) MEMS heating temperature distribution

图 35　TEM 原位 MEMS 加热装置［144］

Fig.  35　TEM in-situ MEMS heating device[144]

图 34　TEM 高温力学加载装置［143］

Fig.  34　TEM high-temperature mechanical loading device[143]
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产生热膨胀会导致与其接触的样品发生垂直于加热装

置平面方向的移动，可能导致观测样品偏移出最佳观

测焦点，影响成像质量，需采取一定的措施抑制因热膨

胀导致的不良影响。

TEM 中 高 温 加 载 方 式 主 要 有 电 阻 加 热 、MEMS
加热和激光加热三种。电阻加热方式控温简单、加热

温度高。Bataineh 等［137］研制了 TEM 原位电阻加热支

架，如图 33 所示，可将样品加热到 2000 K，控温精度可

达 10 K，并 对 TEM 原 子 级 分 辨 率 不 产 生 影 响 。 加 热

元件外套有陶瓷绝缘体确保线圈之间绝缘，通过减小

加热元件和支撑机构接触面积以减少热传导散热，加

热器外部装有辐射屏蔽以保护 TEM 极片。但电阻丝

加热产生的热膨胀现象严重且无法保证长时间稳定，

会导致样品漂移，影响成像质量［138］。

基于 MEMS 技术的加热装置因其在尺寸、功率、

响应速度、极端温度稳定性、可控性强以及对 TEM 影

响 较 小 等 多 方 面 的 突 出 优 势 ，在 TEM 原 位 测 试 领 域

得以广泛应用［139-142］。

张泽院士团队［143］研制了一台基于 MEMS 的 TEM
高温力学加载装置，如图 34 所示，通过在样品两端构

建 MEMS 加 热 电 路 实 现 样 品 加 热 ，能 够 实 现 1556 K
的高温环境加载，为材料实时原子分辨率的高温力学

研究提供了一种新方法。

Wang 等［144］通过带有 MEMS 加热附件的样品架，

探 究 不 同 温 度 下 固 态 锂 硫 电 池 Li2S 的 沉 淀 和 分 解 过

程，并通过 TEM 实时表征其结构变化。如图 35 所示，

将 Li 金属阳极直接连接到 MEMS 电加热电路中，通过

调节加热电路电流直接控制固态电池中 Li2S 的反应温

度。通过 MEMS 与 TEM 的融合，对 Li2S 在 Li-S 电池

中的反应机理进行了阐述，为未来先进电池技术的研

发提供了新的参考方向。

Van Omme 等［145］通 过 对 MEMS 器 件 结 构 与 尺 寸

进行优化设计，减小了加热过程中加热器件膨胀与样

品漂移对成像质量的影响。如图 36 所示，样品放置在

位于 MEMS 器件的悬浮膜上的金属微加热器螺旋中

心 ，加 热 芯 片 安 装 在 带 有 四 个 引 脚 的 专 用 TEM 支 架

中，以读取电阻并提供电流，利用不同宽度加热丝可使

整个微加热器 98% 的区域处于均匀温度区。在 1273 K
的高温下，能保持 0. 1 nm/min 的低漂移程度。

对 于 超 高 温 机 械 测 试（例 如 T>2273 K），其 加 热

温度远超目前阶段已有 MEMS 加热器加热温度上限。

Grosso 等［146］将 激 光 局 部 加 热 与 原 位 纳 米 力 学 测 试 结

合，对 ZrO2 开展了 298~2323 K 变温原位测试，为材料

在 超 高 温 下 的 力 学 性 能 TEM 原 位 测 试 提 供 了 新

方法。

TEM 广泛应用于材料力学性能原位测试领域中，

通过将力学加载、温度等［147］引入 TEM 样品杆，构建材

料实际服役工况。将力学加载过程中材料力学性能与

材料内部微观组织演变过程进行结合，在原子尺度阐

述 材 料 损 伤 失 效 机 理 。 目 前 ，国 内 外 学 者 通 过 原 位

TEM 技术对新能源材料［148-151］、纳米材料生长［152-155］、纳

米催化［156-158］、高温材料性能［159-163］等领域进行了相关研

究，并取得了很多研究成果，未来将在材料科学领域发

挥更加巨大的作用。

图 33　TEM 原位电阻加热器示意图［137］

Fig.  33　Schematic diagram of TEM in-situ resistance heater[137]

图 36　TEM 加热装置示意图［145］。（a）MEMS 加热器件；

（b）MEMS 加热温度分布图

Fig.  36　Schematic diagram of TEM heating device[145].  (a) MEMS 
heating device; (b) MEMS heating temperature distribution

图 35　TEM 原位 MEMS 加热装置［144］

Fig.  35　TEM in-situ MEMS heating device[144]

图 34　TEM 高温力学加载装置［143］

Fig.  34　TEM high-temperature mechanical loading device[143]
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5　衍 射 成 像 材 料 力 学 性 能 原 位 测 试
技术

大多数工程应用的结构材料由多晶合金组成，材

料的性能由其晶体结构决定，而衍射成像可以提供有

关晶体结构的详细信息。基于同步辐射光源的高能 X
射线衍射技术（HE-XRD）具有不损伤样品、无污染、快

捷、测量精度高等优点，能得到有关晶体完整性的大量

信息［164-165］。基于中子散裂源的中子衍射技术，能获取

材料应力应变状态信息，可测定大块材料内宏观应力、

特殊相应力及晶粒间的应力，能监视实际服役条件下

残余应力的演化。基于同步辐射光源、中子散裂源等

大 科 学 装 置 的 材 料 力 学 性 能 原 位 测 试 技 术 在 航 空 航

天、军工装置、交通运输、核工业等重大工程领域均有

重要的应用［166-167］。

兼容中子、同步辐射光源等大科学装置的原位力

学加载装置研制时必须满足成像空间距离要求，允许

射线束射入样本中心，不能对射线产生遮挡，如图 37
所 示［168］。 衍 射 显 微 成 像 系 统 主 要 由 光 源 点 、光 栅 器

件、滤波组件、位移台/样品台以及探测器等部件组成，

这些部件的集成需要充分考虑光学系统的空间、孔径、

距离、调节空间的需求和限制，需要各个部件精密配合

与 精 准 定 位 。 原 位 力 学 加 载 装 置 研 制 时 需 注 意 以 下

两点：

1） 衍射显微成像过程中，原位力学加载系统中夹

具、氛围腔、屏蔽层、结构件等部件会不同程度地参与

成像，对成像质量造成一定的影响。因此屏蔽层等部

件需要选择对 X 衍射、中子等衍射影响较小的材料，如

硬 铝 合 金 和 石 英 等 。 原 位 加 载 装 置 需 要 与 中 子 散 裂

源、同步辐射光源等显微成像装置空间结构兼容，排除

力学加载装置的空间干涉以及成像干扰，并做到力学

加载装置与显微成像系统的联调联用，以实现成像系

统的自动化数据采集。

2） 原位力学加载装置需能精准控制载荷，具有一

定的载荷分辨率。中子衍射成像速率慢，在扫描成像

期间具有保载能力，避免样品发生蠕变。可在控制系

统中开发补偿算法，确保成像过程中内部应变或应力

保持不变。

基于中子散裂源、同步辐射光源的衍射技术可对

材料或工程部件内部的三维应力演化过程进行表征。

通过开发兼容中子散裂源、同步辐射光源等大科学装

置的原位双轴拉伸装置，可对样品平面应力进行测量。

利用 DIC 技术测量样品空间应变，阐述材料微观晶格

演化与宏观应力 -应变之间的映射关系。双轴拉伸装

置在力学加载过程中，需保证测量区域位置保持不变，

因 此 驱 动 系 统 多 采 用 双 边 对 称 机 械 加 载 结 构 。 早 在

2010 年，Geandier 等［169］开发了一台用于同步辐射光源

XRD 的双轴拉伸装置，研究纳米结构薄膜机械响应与

微观结构的关系，并通过 DIC 测量基板的面内位移场

并计算平均面内应变。如图 38 所示，两对电机和力传

感器固定在装置框架上，四个电机可以单独启动，保证

研 究 区 域 保 持 在 测 角 仪 中 的 固 定 位 置 。 2013 年 ，

Repper 等［170］采 用 了 德 国 Zwick 公 司 制 造 的 可 兼 容 中

子 衍 射 仪 POLDI 的 双 轴 试 验 机 。 如 图 39 所 示 ，该 装

置可对十字形不锈钢样品进行中子衍射双轴力学原位

测试，揭示样品变形过程中微观组织的演变过程，通过

中子衍射确定晶格应变，通过 DIC 系统测量样品空间

应变。2019 年，Hommer 等［171］也研制了一台用于中子

衍射与 XRD 的平面双轴力学加载装置，如图 40 所示。

该装置采用四个独立的液压致动器，同样能够施加任

意载荷路径以及拉伸和压缩比，可用于研究晶体材料

的弹性、滑动、孪晶、相变等多轴微观力学性能。

通过设计适配于加载装置结构的不同夹具，可实

现对材料的双轴拉伸/压缩、弯曲、剪切、拉伸/扭转等

复 杂 载 荷 加 载 。 2016 年 ，Van Petegem 等［172］与 德 国

Zwick 公 司 合 作 开 发 了 一 台 可 以 实 现 双 轴 拉 伸/压 缩

或双轴拉伸/扭转的装置，如图 41 所示，允许在中子衍

射下进行原位比例和非比例复杂载荷加载。Bhaskar

图 38　双轴拉伸装置安装在同步加速器上［169］

Fig.  38　Biaxial tensile device mounted on a synchrotron[169]

图 37　XRD 原位拉伸实验装置［168］

Fig.  37　XRD in-situ tensile experimental setup[168]
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等［173］研 制 了 一 台 集 成 于 XRD 的 双 轴 加 载 装 置 ，如

图 42 所示。该装置可以实现单轴拉伸、单轴压缩、双

轴拉伸和压缩等载荷，通过更换夹具，可以实现四点弯

曲测试。进行双轴测试时，利用 DIC 技术表征等双轴

压缩和拉伸应力状态下的全场应变量。

材料力学性能受温度影响较大，通过在原位测试

装置上集成变温加载系统，可模拟工程材料真实服役

工况，开展材料机械性能、微观组织变化与温度关系的

研究。变温加载系统需能实现精准控温，降低样品温

度梯度，并需防止高低温加载对成像质量造成影响。

Bale 等［174］研 制 了 一 台 高 温 XRD 原 位 拉 伸 装 置 ，

如图 43 所示。样品由真空密封腔中心的水冷夹具固

定，6 盏 150 W 的卤素灯均布在真空腔内，经能产生直

径 5 mm 球 形 热 区 的 椭 圆 形 反 射 器 将 热 量 传 到 样 品 。

通过控制卤素灯功率进行控温，能够在惰性或氧化性

气 氛 中 保 持 高 达 2023 K 的 高 温 。 真 空 腔 壁 中 间 由 一

个圆柱形铝窗组成，可允许 X 射线到达样品并进行成

像。结合 XRD 原位观测了超过 1873 K 高温下碳化硅

聚合物的拉伸性能，解决了在 1873 K 的超高温下的原

位观测的难题。

吉 林 大 学 赵 宏 伟 教 授 团 队［175］研 制 了 一 台 中 子 原

位 变 温 单 轴 拉 伸 装 置 ，如 图 44 所 示 。 可 实 现 218~
473 K 温度范围的加载，轴向额定载荷为 6 kN，单边最

大位移大于 30 mm，采用 DIC 测量应变，利用该装置对

NiTi 合金进行了变温拉伸实验。如图 45 所示，环境室

模块从内到外设计为三层结构，即样品空间、变温室、

大气室。将混合硅油作为传热介质，在变温室内部循

图 43　同步辐射 XRD 原位超高温拉伸测试装置［174］

Fig.  43　Synchrotron radiation XRD in-situ ultra-high temperature 
tensile testing device[174]

图 39　双轴拉伸/压缩和低周疲劳实验装置［170］

Fig.  39　Biaxial tensile/compression and low circumference 
fatigue experimental setup[170]

图 40　平面双轴加载装置［171］

Fig.  40　Planar biaxial loading device[171]

图 42　原位 XRD 双轴加载装置［173］

Fig.  42　In-situ XRD biaxial loading device[173]

图 41　兼容 XRD 的原位双轴装置［172］

Fig.  41　XRD-compatible in-situ biaxial device[172]
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环，通过两根保温管与变温室相连，对传热介质进行冷

却和加热。将样品位于中心位置，最大程度地减小样

品温度梯度，在样品的两侧沿轴向放置两个电阻温度

计，测量样品温度。此外，为防止窗口结霜影响低温中

子测量，中子窗口采用双层蓝宝石玻璃。通过对玻璃

夹层抽真空，可提高窗口的热阻，有效隔绝温度，防止

低温环境下窗户结霜。

除高低温加载外，还有学者对电场、磁场、氛围等

物理场加载进行研制。有学者研制了可以模拟人体生

理 盐 水 氛 围 的 XRD 原 位 单 轴 拉 伸 测 试 仪［176］，在 拉 伸

过程中测量柔性生物材料的成分等参数，不仅可以模

拟生理盐水浓度，而且可以通过安装在两端的热能交

换器，控制生理盐水的温度。但是，能实现多物理场耦

合加载的装置仍有待开发。

目前依托于大科学装置的材料力学性能原位测试

装置的研制还处于初级阶段，原位复杂机械载荷加载、

微观组织成像与多物理场耦合加载的多参量协同控制

与并行检测技术仍有待研发。

利用衍射成像材料力学性能原位测试技术可以深

入认识材料的微观组织和力学行为之间的关系。能够

揭示出如晶体取向、织构、界面、第二相与尺寸效应、应

变速率与温度效应等内外因之间的联系，进一步认识

如基本塑性变形原理、加工硬化理论、微观缺陷演化规

律、强化与强度理论、断裂机制与断裂准则以及强韧化

优化设计等材料性能演变规律。目前已有很多学者利

用衍射技术在固态锂电池［177-180］、增材制造［181-182］、合金材

料［183-184］、薄膜材料［185-188］、能源材料［189］等领域开展了材

料力学性能原位测试，极大地推动了材料科学的发展。

6　总结与展望

作为一种与先进显微成像与表征技术联用的材料

性能研究方法，材料力学性能原位测试技术已经成为

材料学表征领域不可或缺的研究手段，能够有效弥补

传统试验机在材料分析表征方面的不足，是提取材料

损伤特征参数信息、微裂纹演化行为、材料失效机理的

重要工具。随着力学性能原位测试手段的不断丰富，

以及更多新型材料表征手段的问世，材料力学性能原

位测试技术的重要性必将进一步提升。本文分别对与

SEM、TEM、中 子 衍 射 、同 步 辐 射 光 源 等 先 进 材 料 分

析表征技术兼容的力学性能原位测试装置开展分析，

并重点讨论了典型力学性能原位测试装置的功能、技

术特点、驱动元件、加热/制冷原理及装置研制的关键

技术等。表 3 对本文所述材料力学性能原位测试技术

进行了简要总结。

结合本文作者团队多年来的实践经验，未来原位

测试领域在以下方面亟需突破：

1） 有 限 空 间 内 多 物 理 场 耦 合 加 载 材 料 力 学 性 能

测试技术

材料在真实服役过程中往往面临复杂机械载荷、

化学反应、射线、电热磁等多物理场耦合的复杂环境。

在 SEM、TEM 等 有 限 空 间 内 解 决 原 位 复 杂 静 动 态 机

械载荷加载、高低温连续变温环境加载、多物理场耦合

加载等关键技术问题，实现“复杂工况构建→协同控制

加载→并行原位表征→数据融合分析”多技术联用、多

维度检测和多尺度表征的先进实验技术与方法的重大

突破。建立多物理场耦合作用下原位复杂载荷加载测

试标准与技术规范，建立原位多物理场耦合解耦理论，

研究多物理场耦合作用下材料力学性能原位测试数据

与微观组织演变规律的映射关系，建立多物理场耦合

作用下原位复杂载荷加载材料性能测试表征方法。为

解决多物理场耦合复杂载荷作用下材料力学行为、性

能演化规律与损伤失效机制的测试表征分析提供革新

性技术支撑，是国内科学界与工程界共同面临的重大

而迫切的任务。

2） 极端服役条件下力学性能原位测试技术

在空间探测与应用、深海探测、地球钻探等领域，

材料会面对超高温、极低温、高能粒子辐照、强磁场、强

腐蚀环境等极端服役工况。在极端和苛刻服役过程中

图 45　变温环境腔［175］

Fig.  45　Variable temperature ambient chamber[175]

图 44　中子原位测量变温单轴拉伸装置［175］

Fig.  44　Neutron in-situ measurement variable temperature 
uniaxial stretching device[175]

材料的微观组织结构、力学性能等有其独特的变化规

律，其中尚有大量的基础科学问题有待深入研究。因

此构建超高温、极低温、强磁场、强辐照等极端工况多

物理场耦合环境，在此基础上开展力学性能测试与原

位分析表征工作，研究极端和苛刻环境下材料相组成-

微观结构 -工艺控制 -性能之间的协同关系 ，有望揭示

材料在极端环境下力学性能损伤机制，研究苛刻服役

条件下新型材料合成制备技术，研制一系列能够在极

端苛刻条件长期服役的高性能材料，为航天、国防和等

高技术领域提供关键材料。

3） 基 于 大 科 学 装 置 的 材 料 力 学 性 能 原 位 测 试

研究

借助中子散裂源、同步辐射光源等先进光源的优

势，可对材料内部应力、应变等力学参量的分布以及演

化行为进行实时观测和记录，研究载荷和微裂纹演化

对材料内部应力、应变等力学参量的分布以及演化行

为 的 影 响 ，跨 尺 度 揭 示 材 料 的 失 效 模 式 和 失 效 机 理 。

为研究载荷作用下材料力学行为、变形损伤机制与性

能 演 化 规 律 提 供 新 手 段 。 进 一 步 研 制 依 托 中 子 散 裂

源、同步辐射光源等大科学装置的原位测试装置，在实

现复杂载荷加载、变温环境和电磁场环境构建的基础

上 ，依 据 光 路 特 点 对 样 品 位 置 和 角 度 进 行 束 流 调 控 。

该技术有望在国防武器、航空航天、核工业等领域得到

应用，为特种材料的性能优化提供重要测试分析手段。

4） 融 合 材 料 模 拟 计 算 的 材 料 力 学 性 能 原 位 测 试

技术

近年来，计算材料学发展迅速，将第一性原理、分

子动力学、蒙特卡罗方法和有限元数值仿真等材料模

拟计算方法与材料力学性能原位测试技术融合，开展

材料 -试件 -结构跨尺度模拟计算，从微观、介观、宏观

尺度对材料损伤失效机理进行多尺度研究分析。建立

材料宏观力学性能与微观组织演变本构模型，结合微

观与宏观实验数据求解本构方程参数。将模拟计算结

果与力学性能原位测试结果进行对比，验证所建本构

关系的有效性。根据本构方程开发多物理场耦合作用

下原位复杂载荷加载数值计算模型，从数值仿真的角

度对材料的损伤失效机制进行分析研究。建立和优化

机器学习材料微观组织与力学性能预测模型，改进材

料制备方法及元素组成，对材料力学性能进行优化调

控，为航天强国、制造强国等战略发展提供重要支撑。
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