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前    言

本标准按照GB/T1.1-2009和GB/T20001.4-2001给出的规则起草。

本标准代替JY/T 011-1996。除编辑性修改外，本标准主要技术变化如下：
——增加了规范性引用文件；

——增加了术语、定义和符号；

——修改了透射电镜的分类；

——补充了与新技术使用相关的附件、功能；

——针对透射扫描，相差的调节，增加、完善了分析步骤；
——补充“观察和测定”章节的透射电镜图像衬度的分类及其分析；
——补充了制样技术。

本标准由中华人民共和国教育部提出。
本标准由全国教育装备标准化技术委员会化学分技术委员会（SAC/TC 125/SC5）归口。
标准JY/T 011-1996起草单位：原国家教育委员会。

标准JY/T 011-1996主要起草人：张大同、王永瑞、万德锐、林承毅、周善元。
本标准起草单位：南京大学现代分析中心，中国科技大学理化测试中心、北京大学分析测试中心、北京化工大学分析测试中心、山东理工大学分析测试中心。
本标准主要起草人：邓昱，刘先明，鞠晶，胡水，冯柳。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

——JY/T 011-1996。

透射电子显微镜方法通则

1　 范围

本标准规定了透射电子显微镜的常规分析方法。

本标准适用于各类材料型和生物型透射电子显微镜（以下简称透射电镜）。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 18907－2013 微束分析 分析电子显微术 透射电镜选区电子衍射分析方法（ISO 25498:2010, IDT）
GB/T 27025－2008  检测和校准实验室能力的通用要求（ISO/IEC 17025:2005，IDT） 
ISO 29301:2010  微束分析 分析电子显微术 用周期结构标样校准图像放大倍率的方法（Microbeam analysis — Analytical transmission electron microscopy — Methods for calibrating image magnification by using reference materials having periodic structures）
3　 定义

下列术语和定义适用于本文件。
分辨率  resolution
透射电镜能明显分辨两个间距最小的物点或晶面的能力。

加速电压  acceleration voltage

特指透射电镜加载在电子枪阳极和阴极（栅极）之间的电压。
像散  astigmatism
由于电磁透镜磁场的非旋转对称性，使透镜在不同方向上对电子的会聚能力有差异，使图像模糊，称为透镜像散。
像衬度  contrast

象衬度是图象上不同区域间明暗程度的差别

磁透镜极靴  pole piece

磁透镜强而集中的磁场区域，用于汇聚电子束

电子衍射  electron diffraction
电子束在晶体中散射，各散射电子波之间产生互相干涉现象，只在满足布拉格定律方向上有相互加强的衍射束，这种效应称为电子衍射，主要包括选区电子衍射、纳米束电子衍射和会聚束电子衍射。此外，目前电镜衍射还包括diffuse scattering 等非布拉格衍射，可以用电子衍射做PDF analysis，因此不要求衍射样品必须是晶体。

透射扫描显微模式 scanning transmission electron microscopy （STEM）

在透射电镜中安装扫描附件，综合了扫描和透射电镜成像、分析特点的一种配置。

X射线能谱

     在透射电镜中安装的附件，可以检测由电子束激发的样品特征X射线，从而进行样品成分分析。

电子能量损失谱

    是利用入射电子束在试样中发生非弹性散射，电子损失的能量DE直接反应了发生散射的机制、试样的化学组成以及厚度等信息，因而能够对薄试样微区的元素组成、化学键及电子结构等进行分析。

电子能量过滤

    通过镜筒内置式能量过滤器，可以获得高质量能量过滤像。

4　 方法原理
透射电镜成像的决定因素是样品对入射电子的散射，包括弹性散射和非弹性散射两个过程。薄样品成像时，未经散射的电子构成背景，而像衬度则取决于样品各部分对电子的不同散射特性。采用不同的实验条件可以得到不同的衬度像，主要包括质厚衬度像、衍射衬度像、Z衬度和相位衬度像。 
电子束与样品发生作用，产生反映样品微区厚度、平均原子序数、晶体结构或位向差别的多种信息。透过样品的电子束强度，经过物镜聚焦放大形成一幅反映这些信息的透射电子像，经过中间镜和投影镜进一步放大，在荧光屏上得到三级放大的最终电子图像，最后用相机记录图像。透射电镜不仅能显示样品显微组织的形貌，而且可以利用电子衍射效应同时获得样品晶体学信息。成像方式和衍射方式是透射电镜的两种基本实验方式。见图1和图2。
4.1　 成像方式
电子束通过样品进入物镜，在其像面形成第一电子像，中间镜将该像放大，成像在自己的像平面上，投影镜再将中间镜的像放大，在荧光屏上形成最终像。其放大倍率M为各成像透镜放大倍率的乘积： 

M＝M1 · M2 … Mn
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图1 成像方式            图2 衍射方式
4.2　 衍射方式
如果样品是晶体，它的电子衍射花样呈现在物镜后焦面上，改变中间镜电流，使得电子衍射花样可以成像于中间镜的像平面上，经过投影镜的放大后，最终在荧光屏上获得电子衍射花样的放大像。此外，目前电镜衍射还包括diffuse scattering 等非布拉格衍射，即不要求衍射样品必须是晶体。

5　 仪器

5.1　 仪器结构
照明系统
由电子枪和聚光镜组成。电子枪提供尺寸小的稳定电子源，发射亮度高、平行度好、束流稳定的电子束。电子枪一般分为热发射和场发射两种，也有综合利用两种电子发射形式的。聚光镜将电子束会聚，照射在样品上。
样品室和成像放大系统
照明系统下面是样品室。样品放在样品座上，可以在规定范围内移动、倾转。成像系统由物镜、中间镜、投影镜及物镜光阑和选区光阑组成，将样品像和衍射花样逐级放大呈现在荧光屏或记录像机上。
观察和记录系统
投影镜下面是观察室，通过窗口可观察到荧光屏上的图像。荧光屏下方放置底片或其它电子相机记录图像，也有侧插式的相机位于荧光屏上方。高角度环形暗场检测器（HAADF）安装于镜筒（Column）部位。

其他系统和附件
包括真空系统、电源系统、安全保护系统和水冷系统。有的设备还配备透射扫描(STEM)附件、微衍射装置、电子能量损失谱仪（EELS）和X射线能谱仪（EDS）等。
5.2　 透射电镜分类依据的主要技术参数
	                                          类型

主要技术指标
	材料型
	生物型

	加速电压（KV）
	≥ 200
	≤ 120

	分辨率
（nm）
	线分辨率
	≤ 0.103
	≤ 0.699

	
	点分辨率
	≤ 0.25 
	≤ 1.0

	放大倍率精确度
	≤± 5 %
	≤± 5 %

	图像畸变量
	≤ ± 3 %
	≤ ± 3 %

	真空度（Pa）
	＜2×10-5
	＜1×10-3，ETEM可增压至≥0.1atm

	样品污染率（nm/min）
	≤ 0.01
	≤ 0.03

	极靴类型
	高分辨型
	高反差型，大转角


5.3　 环境条件指标
环境温度：20 ± 5 ℃。
相对湿度不超过70 %（20 ℃）。
供电电源：220 V ± 10 V、50 Hz ± 0.5 Hz。
具有独立地线，接地电阻不超过2 Ω。
周围杂散磁场：不超过3.5 × 10-6 T；如带STEM附件，不超过3 × 10-7 T。

地基振动不超过5 μm（频率为5~20 Hz时）。
冷却水压力不低于5 × 104 Pa（小型透射电镜除外），流量适当，水温低于25 ℃。有未提及要求参见GB/T 27025－2008 检测和校准实验室能力的通用要求[1]。

6　 样品

6.1　 样品要求
在真空中和高能电子束轰击下不挥发或变形，化学和物理性质稳定，无放射性、腐蚀性和磁性，不含有水分。根据样品的种类、性质和分析要求选用不同的制备方法。块状样品制备好的薄膜应足够薄，直径不大于3 mm，粉末类的样品单颗粒尺寸大于1 μm需要标注。
6.2　 样品制备
粉末（尺寸小于1 μm）样品
通常采用水、乙醇等分散剂，将经过超声波分散的颗粒悬浮液滴在或喷在覆盖有碳支撑膜或微筛膜的铜网上，静置干燥。
块体样品（包括尺寸大于1 μm的颗粒样品）

塑性样品，如金属及合金等。
切片、研磨、冲压直径不大于3 mm的圆片、双喷电解减薄或离子减薄。

脆性样品，如陶瓷、矿物、半导体等。
切片、切割成直径为3 mm的圆片、研磨、凹坑、化学减薄或离子减薄。

生物、医学样品
取样、固定、脱水、包埋、超薄切片、染色或冰冻刻蚀。

复型
将固体样品表面或断口的微观形貌复制到对电子束“透明”的薄膜上。例如：塑料——碳二级复型和碳膜萃取复型。
聚焦离子束、纳米加工
应用具有聚焦、观测能力的纳米加工工艺，如聚焦离子束仪（FIB），Nanomill以及氦离子显微镜等，对各种类型样品进行裁剪，焊接组装等制备。

7　 分析步骤
7.1　 开机

透射电镜一般处于开机状态。需要重新启动时，依次开启稳压电源、冷却水系统和主机电源开关，透射电镜真空系统启动，待真空度达到要求后，打开电镜镜筒电源，进入下一步骤。

7.2　 电镜系统调整

电镜光路合轴调整

加高压和灯丝电流，当出现光斑后，对照明系统进行合轴：调节电子束的平移、倾转位置，调节电流中心、电压中心，各型透射电镜均应严格按照仪器说明书的步骤进行。

像散校正

聚光镜像散校正

（a）插入聚光镜光阑并对中，调整亮度按钮汇聚电子束斑，调节聚光镜消像散器，得到圆形的电子束斑。（b） 在需要时（如进行高分辨透扫模式STEM的观测）进一步调节聚光镜像散，从TEM切换到STEM模式下，选择合适的扫描束斑，然后按照仪器说明书的步骤，对聚光镜进行STEM模式下的合轴。将电子束移至非晶样品区（如非晶碳膜），将朗奇图（Rochigram）调整到荧光屏中心，用合适的聚光镜光阑套住中心均匀区域。调节聚光镜消像散器，至形成的郎奇图环状花样与光阑形状一致，从而进一步校正聚光镜像散。

物镜像散校正

采用非晶碳铜网载膜，在高放大倍率下，用CCD相机拍摄非晶碳的形貌像，获得该形貌像的傅立叶变换图。物镜无像散时，在欠焦条件下，傅立叶变换图为类似非晶碳的衍射环的宽化圆环；当物镜存在像散时，此宽化圆环为椭圆形，通过调节物镜消像散器，获得正圆形环时，物镜像散消除。

中间镜像散校正

对于衍射模式衍射斑点始终无法为圆形的情况，需要校正中间镜像散。调节中间镜消像散器即可消除。

慧差校正

对于达到原子分辨率以上的高分辨观测需要校正慧差。聚光镜和物镜都会产生慧差。按照仪器说明书，利用非晶衍射环（见6.2.2.2），进行无慧差矫正。

色差校正

使用附件单色器可提升能量分辨率，减小色差。但需要注意，单色器显著减小束流，因此使用时需兼顾电子束的亮度。

球差校正

对于达到亚原子分辨率以上的高分辨观测需要使用球差系数矫正器校正球差。根据透射电镜观测模式，分别校正聚光镜球差（适用于透扫模式高分辨STEM的观测，依据非晶样品区衍射环校正）和物镜球差（高分辨TEM模式的观测，依据非晶样品区Rochigram图校正）。

放大倍率校正

按照ISO 29301:2010，用周期结构标样校准图像放大倍率。由于电磁透镜的磁滞效应，实际放大倍率与读数值可能有5 %的误差。

胶片相机的照片放大倍率校正

在5万倍以下的放大倍率使用2160条/毫米的光栅复型标准样品校正；更高放大倍率用已知晶面间距的薄晶体样品校正，通过计算得出校正曲线。

CCD（DDD）相机的照片放大倍率校正

在5万倍以下的放大倍率使用2160条/毫米的光栅复型标准样品校正；更高放大倍率用已知晶面间距的薄晶体样品校正：将晶体的晶帯轴调整到与电子束平行，拍摄该晶体的高分辨晶格点阵像，利用傅立叶变换图测量晶面间距，通过计算，修正各放大倍率的误差。

相机常数校正

相机常数为透射电镜衍射模式相机长度L与入射电子波长λ之积。由于透射电镜相机长度不确定性，需要利用金多晶薄膜进行校正。拍摄金多晶薄膜的衍射环，测量衍射环的半径R，而该衍射环所对应的晶面间距d已知，根据衍射公式：L*λ=R*d，计算出相机常数。

磁转角校正

透射电镜在衍射模式向成像模式转换时，中间镜激磁条件的变化，使图像和衍射花样相对样品的晶体实际取向发送不同的角度转动。若图像的磁转角为Φi，衍射花样的磁转角为Φd，则图像相对衍射花样的磁转角Φ=Φi-Φd。通常利用外形特征直接反映其晶体取向的MoO3薄晶体校正磁转角Φ。这样将衍射花样所表示的晶体取向校正Φ值，即可表示晶体的实际取向。

样品高度调整
在进行放大倍率校正和选区电子衍射时，为减少误差，需用侧插样品台的“Z高度”旋钮调节标样高度。将物镜激磁电流调整到最优电流值，调节“Z高度”旋钮，使标样处于正聚焦位置。这样就可以使标样膜面与侧插样品台的X、Y倾转轴重合，以实现等高倾转。
7.3　 工作条件的选择
电子束加速电压的选择
在透射电镜观察时，应根据样品的物理、化学特性，选择不同的电子束加速电压。对于耐电子束辐照损伤的样品，应尽量选用最高电子束加速电压；而对于固有衬度较低的样品，可适当降低加速电压。

样品的安装
样品安装在专用的样品台上，可根据透射电镜观察和测定项目的不同，选用单倾样品台、双倾样品台、重构旋转样品台以及其他类型的力、热、电等原位测试样品台。

7.4　 观察和测定
质厚衬度像
当观察非晶样品时，例如金属或无机材料的表面复型、微小物体或颗粒、生物组织超薄切片或冷冻刻蚀的复型，样品中质量厚度大的区域对入射电子散射强，致使通过物镜光阑孔参与成像的电子减少，相应在荧光屏上形成较暗的区域。这种由于样品微区质量厚度的差异造成图像上对应区域强度的变化，为样品质厚衬度像。显示出样品微区形貌特征。分析测试时利用小孔径物镜光阑、样品经重金属染色，可有效改善样品像的衬度。

衍射衬度明场像和暗场像
衍射衬度是由于样品不同部位对入射电子束满足布拉格衍射条件的不同，因而产生不同衍射作用而形成的衬度。通常衍射衬度明场像、暗场像分析总是与选区电子衍射相结合，以确定物相的显微形态、点阵类型和点阵参数。电子束经过晶体样品衍射后，分化为透射电子束和若干衍射电子束，用物镜光阑挡住所有衍射束，只让透射电子束穿过物镜光阑孔成像，为衍射衬度明场像。若用物镜光阑挡住透射电子束和其它衍射电子束，只让一束衍射电子束穿过物镜光阑孔成像，对该衍射束有贡献的样品区域或物相呈现亮的衬度，为衍射衬度暗场像。

中心暗场像
通常选择中心暗场像操作方式观察样品。先对样品做选区衍射，倾斜样品使衍射谱除透射束外，只有一个衍射束斑最亮（双光束条件），调节电子束倾斜，移动透射束班到原亮衍射束斑处，而与原亮衍射束斑对称的弱束班与光轴平行、变亮。只让该衍射束穿过物镜光阑从而成中心暗场像。利用特定晶面的衍射束作衍射衬度中心暗场像是分析复杂衍射图、显示各单相晶体学特性的有效方法之一。

离轴暗场像

利用移动物镜光阑的方式，选择离透射束较近的衍射束成暗场像，从而可以不倾转电子束。

弱束暗场像

弱束暗场像在研究晶体缺陷方面广泛应用，比明场像和中心暗场像有更高的分辨率。分析测试时使样品相对电子束远远偏离布拉格反射位置，利用极弱的一阶衍射束作中心暗场像。在晶体的位错中心附近，总有晶面能满足布拉格反射条件而形成强衍射束，它们在弱束暗场像中呈现为衬度较强的细节。

高分辨像

用于研究物质中原子尺度的晶格有序性的细节，可直接观察晶体样品的晶体对称性、格点排列。高分辨成像技术不仅用于测定透射电镜分辨率，而且广泛用于研究各种材料的微晶结构、晶体缺陷、界面结构等。高分辨成像是利用透射电子束与衍射电子束之间的相位差，在物镜像平面处相互干涉后形成的晶格条纹点阵像的过程。分析测试时选用合适物镜光阑孔，让透射电子束和一束或多束衍射电子束通过，发生相互干涉，形成相位衬度像，即晶格条纹像或点阵像。高分辨型透射电镜在电子源稳定性、相干性、物镜球差系数等方面满足高分辨成像要求。为了观察某一特定尺度的细节，在电子束合轴的基础上，寻找样品厚度小于10纳米的薄区，精确调整样品取向，插入物镜光阑选择合适大小的光阑孔，校正像散，选择适当的离焦量拍摄高分辨像。高分辨像有时由于衬度不够而影响清晰度，需通过计算机进行图像处理，去除噪声增强图像对比度，并借助计算机解释、分析图像。

Z衬度像

在扫描透射电子显微镜（STEM）中，聚光镜系统可在样品表面形成纳米尺度甚至亚埃尺度的高亮度会聚电子束探针，利用扫描线圈控制电子探针在样品表面扫描时，在样品的下方用环形探测器同步收集高角度散射电子即可得到Z衬度像。成Z衬度像需要切换到STEM模式，使用高角环形暗场像探测器（HAADF），精确矫正聚光镜像散（见6.2.2.1），调节相机常数（camera length）、放大倍数、亮度、对比度、离焦量等参数获取与Z2成正比的衬度。如果要获取高分辨Z衬度晶格像，必须将样品严格转到正带轴上。

电子衍射
选区电子衍射
选用适当的加速电压，在透射电子显微镜的荧光屏上获得试样的明场放大像，初步确定待分析的试样区。调节试样高度至合轴平面，以保证被分析试样区在倾转过程中不致有明显位移。调整放大倍数使试样细节能清晰显示，一般可在10000-100000倍之间选择。将试样像聚焦、消像散。用选区光阑选取被分析试样区，被分析区应避开试样中的相界与晶界。转换到衍射模式，调节衍射聚焦钮使物镜光阑的像聚焦，即物镜光阑与后焦平面重合。返回明场像模式再次对试样像聚焦。再次转到衍射模式，退出物镜光阑，调整第二聚光镜电流使衍射斑变得清晰明锐，记录该衍射花样。
会聚束电子衍射
调节会聚束衍射模式（CBED）电子束的会聚角，其透射束和衍射束分别扩展成一个个圆盘，盘内有确定的强度分布，形成盘状会聚束电子衍射花样。

纳米束电子衍射（微衍射）
选择较小的聚光镜光阑并对中，调节纳米束衍射模式（NBED）电子束的会聚角，聚焦电子束照射细小样品上，获得纳米束衍射花样。微束分析相关标准参照GB/T 18907－2013 （微束分析 分析电子显微术 透射电镜选区电子衍射分析方法）[2].
X射线能谱分析
高能电子入射试样后使原子内层电子被激发电离，而后原子在回复基态的过程中产生特征X射线。X射线能谱仪（EDS）收集来自试样的特征X射线，经放大送入多道分析器，按其不同的特征能量分散，并记录相应的强度，展示X射线能谱。根据谱峰的特征能量定性识别试样所含元素；利用数据处理系统运行薄膜定量分析程序，根据强度值计算各元素的百分含量。透射电子显微镜上配备的X射线能谱仪通常对原子序数大于11的元素的分析有较高的置信度（分辨率须高于1 %）。

电子能量损失谱分析
电子能量损失谱（EELS）分析具有单一能量的电子与试样相互作用后的能量分布。可通过EELS谱对试样内存在的元素、化学键及其电子结构等信息进行检测。EELS谱可分析1号元素到92号元素，由于低原子序数元素（轻元素）的非弹性散射几率大于弹性散射几率， EELS谱对试样微区轻元素非常敏感，而EDS则对重元素敏感。采集EELS谱前，可按仪器说明书设定能量损失谱控制单元各项参数，设置能量扫描范围、接受狭缝宽度以及EELS谱的聚焦和增益等。然后选择和设定具体工作方式，确定所选工作模式下适当的放大倍数或衍射的相机常数。再将扫描透射成像的明场电子探测器退出光路，调整扫描单元使一个显示器处于线扫描工作状态。启动分析系统，设定好各项参数和实验条件，然后采集EELS谱。

电子能量过滤像
部分电子能量损失谱仪可以作为带通能量过滤器，通过谱平面上的能量狭缝选取特定的能量损失范围中的电子，用于成像，即能量过滤像。能量过滤可以在固定电子束的电镜设备用镜筒内置的过滤器或者镜筒末端的成像谱仪来实现，也可以在扫描透射系统中实现。能量过滤像可以给出元素的空间分布图。能量过滤也可以作为提高图像特定衬度的方法，或者用于提高电子衍射花样的可见度和精度。
7.5　 检测后仪器的检查和关机
按仪器说明书要求的次序完成样品复位\取出、退出物镜光阑\选区光阑等可插入光阑、关闭灯丝电流、关闭加速电压、关闭主机和其他附件的电源等关机操作；有些透射电镜也可按照仪器说明书操作，维持高压、场发射电流进入待机状态。一般情况下，电镜不需要关机。

8　 分析结果的表述

8.1　 微观形貌分析
透射电子显微镜通常以照片形式提供试样的显微形貌，照片中应提供经过校准的标尺。可按照质厚衬度、衍射衬度、相位衬度等成像理论对图像予以解释。根据显微形貌照片，可对试样中微观物体的形状、尺寸、排列和分布等形貌信息进行描述。其中，对于尺寸及其分布的统计学表述，应附有合理的不确定度。
8.2　 微结构分析
高分辨像或原子像可以照片的形式提供试样中检测区域内原子（或离子、分子、空位等）的排列方式等结构信息，包括结构尺寸、取向、对称性等。显微照片的快速傅立叶变换（FFT）图案通常可辅助提供上述信息。
电子衍射分析，包括选区电子衍射、会聚束电子衍射、纳米束电子衍射等方法，通常以照片形式提供衍射花样，并提供经过校准的标尺。衍射花样按照电子衍射基本理论进行标定和分析后，可提供试样的晶体学取向关系或晶体结构。
8.3　 微区成份分析
由EDS能谱仪、EELS谱仪等分析型附件的数据，根据相关谱仪的工作原理，可提供试样微区化学成分的定性或定量分析结果，如元素原子数量百分数或重量百分数等结果。
9　 安全注意事项
9.1　 必须严格遵守透射电镜及相关制样设备、分析附件的操作规程，避免触电、电离辐射和机械伤害。
9.2　 样品处理、试样制备过程中可能产生有害粉尘，使用的溶剂、染色剂等试剂有可能为有害化学品，因此需要操作人员具备专业知识，并配备通风橱、口罩、手套、护目镜等防护措施。
9.3　 液氮常用作冷阱中的冷却剂，使用时应严格遵守操作规程，避免液氮冻伤；在封闭房间内存放、使用液氮需要对室内氧气浓度进行监控，避免窒息。
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