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透射电子显微镜选区电子衍射分析方法

范 围

    本标准规定了用透射电子显微镜对薄晶体试样微米级区域进行选区电子衍射分析的方法。本方法

适用于各种金属与非金属晶体薄膜(包括粉末试样与萃取复型试样)的电子衍射分析。可分析的最小试

样区直径为1 lcm。应用电子衍射谱可以获得试样晶体对称性、点阵常数和布拉菲格子类型等数据。利

用已知晶体薄膜的电子衍射谱可以测定透射电子显微镜的衍射常数。被分析试样区直径小于1 pm
时，可参照执行。

2 原 理

    在透射电子显微镜中的薄晶体试样被高能电子束照射时，在物镜的后焦平面上将产生相应的电子

衍射谱。该电子衍射谱经中间镜、投影镜放大并投影在荧光屏上。

    单晶体的电子衍射谱由排列成平行四边形的衍射斑组成，在衍射谱上由试样晶面((hkl)产生的衍射

斑与透射斑的距离Rhkl和晶面间距dhk】之间的近似关系为:

                                        Rhkl·dhkl=从

    式 中:

    L=fo'M,-M ，fo是显微镜的物镜焦距，M,和MP分别为中间镜和投影镜的放大倍数;

    x— 工作电压下对应的照明电子束波长，单位为纳米((nm);

  La— 透射电子显微镜的衍射常数，可通过已知晶体的衍射谱进行测定(见6.3),

    在单晶体衍射谱上测量衍射斑与透射斑中心的距离Rhkl，根据上式可得到有关晶面((hkl)的晶面间

距 任意两个衍射斑h, k,1,和h,kzl:与透射斑中心连线之间的夹角等于这两个晶面((h, k, l,)和((h,k}l})

之间的夹角。

    转动试样获得同一个单晶体不同取向的两张衍射谱，选择不在同一张衍射谱上的三个衍射斑构成

的一个倒易点阵初基胞，可标定衍射斑指数并确定其点阵常数。

    多晶体试样的衍射谱是以透射斑为中心的一系列同心圆，每一个圆由晶面间距相同的((hkll晶面的

衍射组成，分别测量各个衍射圆的半径Rhk,，根据上式得到有关晶面((hkl)的晶面间距dhk,，可标定衍射

圆指数并确定晶体的点阵常数。

仪器设备

-— 透射电子显微镜(带双倾试样台或单倾旋转试样台)。

— 测量放大镜(可测长度和平面角度)或比长仪、量角器。

照相材料和底片观察器。

— 暗室及照像底 片的显影 、定影设备 。

试样

4. 1 试样须制备成直径3 mm的薄圆片或用透射电子显微镜专用的支持网夹持，萃取复型或粉末试样

则制备在有支持膜的支持网上。
                                                                                                                                                                      l
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4.2 被分析试样区的厚度应足够薄以便得到可用于观察测量的电子衍射谱。

4.3 试样表面应清洁、干燥、平坦，无氧化层，无污染物。

4.4 备用的试样应编号放置在专用的试样盒内并保存在干燥器内。

5 参照样 品

    电子衍射分析时须用参照样品测定透射电子显微镜的衍射常数LA。原则上，晶体结构和点阵常数

已经精确测定、而且在电子束辐照下结构稳定的晶体薄膜或粉末都可以作为参照样品，常用的参照样品

为按本标准4.1-4.3要求制备成的纯金(面心立方结构，点阵常数一。.407 8 nm)或纯铝(面心立方结

构，点阵常数一。404 9 nm)多晶样品，也可直接将参照物质用喷镀仪喷在被分析试样的局部表面上。

6 试验方法

6.1 仪器准备

6.1.1 透射电子显微镜已达到稳定、正常的操作条件。

6. 1.2 电子光学系统进行细致的合轴调整，调节并保持物镜的后焦平面与物镜光阑位于同一平面，选

区衍射光阑和试样的一次放大像位于同一平面。

6.1.3 将待测试样和参照样品分别稳固地安置在双倾试样台或单倾旋转试样台上，将试样台送人试样

室。喷镀有参照物质的试样直接安置在试样台上送人试样室。

6.2 选区电子衍射谱的获得

6.2. 1 选用适当的加速电压。

6.2.2 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。

6.2.3 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。

6.2.4 调整放大倍数使试样细节能清晰显示，一般可在10 000̂-100 00。倍之间选择。将试样像聚焦、

消像散。

6.2.5 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。

6.2.6 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。

6.2.7 再次转到衍射模式，退出物镜光阑，在荧光屏上获得一个电子衍射谱「U,V,WIII调整第二聚光

镜电流使衍射斑变得清晰明锐，记录该衍射图。

6.2.8 在荧光屏的衍射谱上选择一列通过透射斑的较密排衍射斑，以该列衍射斑的方向为轴转动试

样直到获得第二个衍射谱，照相记录第二个衍射谱〔Uz Vz W2〕.

6.2.9 记录试样台绕x和 v轴转动的角度。两张衍射谱之间的夹角，即两个晶带轴「U, V, W,〕和

[Uz V,W,〕的夹角0可以由试样台绕二轴和v轴的转角得出。
6.2. 10 在完全相同的实验条件下(即加速电压、各透镜的设置、衍射镜或中间镜电流和试样高度等都

相同)，获得参照样品的电子衍射图。

6.2. 11 在暗室中将记录有衍射图的胶片显影、定影、干燥。

6.3 衍射常数LA的测定

6.3. 1 多晶参照样品的衍射谱应为一系列同心圆，如果衍射圆环最长直径与最短直径之差超过短直

径的1000，则应重新对透射电子显微镜有关透镜进行消像散，再按6. 2重新记录衍射谱。

6.3.2 将记录有参照样品电子衍射谱的照像底片乳胶膜面朝上放在底片观察器上，用测量放大镜测

量纯金(或纯铝)多晶样品衍射谱上衍射圆的直径，由内到外3个衍射圆的直径分别为2R, (mm),

2Ri (mm), 2R, (mm )。

6.3.3 上述纯金(或纯铝)多晶样品衍射圆的指数hkl由内至外分别为:111,200,220,311，各个hkl衍

射圆对应的晶面间距dhkl见附录Ao
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6.3.4 计算衍射常数L, a} 2, d�, (mm·nm)， L2 a=R2 diva (mm·nm)，LZ Z =R3 d220 (mm·nm)

作出L1与R的关系曲线。

衍射谱的测. 与计算

7. 1 将记录有被测样品电子衍射谱的照像底片乳胶膜面朝上放在底片观察器上，在一张衍射底片上选

两个最接近中心斑。00而不与中心斑共线的衍射斑((h, k,1,)和(h2 k212 )，将这两个衍射斑、中心斑和

(h, k,1, +h2 k212)组成一个平行四边形(见图1),量出它们到中心的距离R,和R:以及R,与R:的夹角

Y‘，再在另一张底片上测量第三个距中心较近的衍射斑((h'k'1')到中心的距离R',

h,k,l, h,k,l,+ h,k21v

000             R,

图 1 两个衍射斑、中心斑和《h,k,11十场k212)组成的平行四边形

7.2 根据各衍射斑 的 R 大小 ，从 6. 3. 4得到的关系 曲线上分 别读取该 R值相应 的衍射常数 L,A,L2i

和L,x，由公式Rd= Lx分别计算出上述衍射斑对应的晶面间距du,,

7.3  RZ与R，的夹角。‘以及R,与R'的夹角Q’可以由下面公式算出:
                            cos a'=singp, sing, costib+ CO5992 COS(P3

                          cos夕’=sing, sing, cos(p+ cosg7l cos(p,
    式中?, , yh , rps分别是这3个衍射斑到中心斑的连线R�R-R'与试样旋转轴间的夹角。

7.4 衍射斑的指数标定

7.4. 1 预先计算出试样晶体各倒易点阵平面上二维约化胞的特征参数，即约化倒易矢g，与9z的指数

h, k, l,和h3 k3 h、二者的长度比gz:g，以及它们的夹角SO.

    面心立方、体心立方和密排六方晶体的低指数晶带轴倒易点阵平面特征参数由附录B中B.1-B.3

给出。

7.4.2 将实验测得的衍射谱几何特征:长度比R" /R,和R,IR,;R2和R的夹角Y以及R:和R，的夹角b

分别与计算的二维约化胞参数比较，如果实测值和计算的约化胞之间角度差小于 3-、长度之差小于

10%,就可标定这些衍射斑的指数，如(hikih),(hik,l,),(h3k313).
7.4.3 根据晶带定理和衍射斑指数得出每个衍射谱的晶带轴指数「U, V, W,和「U2 V, Wz 1.
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        附 录 A

      (规范性附录)

纯金与纯铝的晶面间距表

晶面间距d. du,/nm d,o, /nm dezo /nm d-/nm

纯金 Au 0.235 3 0.203 9 0. 144 4 0. 123 2

纯 铝 AI 0.233 6 0.202 4 0. 143 3 0. 122 3

金的点阵常数:a= 0. 407 8 nm,铝的点阵常数:a= 0. 404 9n m
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    附 录 B

    (规范性附录)

单晶体的标准衍射谱

B. 1 面心立方晶体的低指数晶带衍射谱

(倒易矢 R的选择规则为 :R, -<R, -<R )
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B. 2 体心立方晶体的低指数晶带衍射谱

    (倒 易矢 R的选择规则 为:R, -<R, -< R, )
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B. 3   密排六方晶体的低指数晶带衍射谱

(倒易矢 R 的选择 规则为 :R,成R 镇R,; X表示禁止衍射斑点 ，由于二次衍射，该斑 庶可能出现)
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