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(57)摘要

本发明提供一种超薄切片的制备方法，包括

以下步骤：将提取的目标颗粒固定在树脂的梯形

台表面上；在上述固定有目标颗粒的树脂梯形台

表面包埋树脂；所述包埋的树脂固化后将树脂表

面修成梯形台状，利用超薄切片机进行切片，本

发明所述制备方法由单个颗粒制备多片超薄切

片，能够充分利用样品，只需少量的样品即可实

现对样品的多种表征，有助于科研成果的最大

化，该方法制备的超薄切片表面没有离子损伤，

能够获得高质量的TEM高分辨像照片。
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1.一种超薄切片的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

(1)将提取的目标颗粒固定在树脂的梯形台表面上；

(2)在上述固定有目标颗粒的树脂梯形台表面包埋树脂；

(3)所述包埋的树脂固化后将树脂表面修成梯形台状，利用超薄切片机进行切片。

2.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，所述目标颗粒的粒径

≤15μm。

3.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，步骤(1)中当原位提

取大块样品中的颗粒时，所述目标颗粒的提取方法是：在聚焦离子束下用Pt保护在样品上

选定的目标颗粒的表面，然后用聚焦离子束在样品两端剥蚀，再用纳米机械手将目标颗粒

提取出来。

4.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，步骤(1)中当从粉末

样品中提取颗粒时，所述目标颗粒的提取方法是：在粉末样品中选定目标颗粒，用纳米机械

手将所述目标颗粒提取出来。

5.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，步骤(1)中当样品为

单个颗粒时，所述目标颗粒的提取方法是用纳米机械手将所述样品微颗粒提取出来。

6.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，步骤(1)中所述目标

颗粒的固定方法是：用纳米机械手将所述目标颗粒放置在树脂梯形台表面上，再用Pt将所

述目标颗粒焊在梯形台表面上。

7.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，所述树脂为低粘度树

脂。

8.根据权利要求7所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，所述低粘度树脂为

ERL4221、DER736、NAS和DMAE四种树脂的混合物。

9.根据权利要求1所述的一种超薄切片的制备方法，其特征在于，所述树脂的梯形台表

面是在显微镜下用刀片将树脂表面修成梯形台状制备的。
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一种超薄切片的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于显微分析领域，具体是一种超薄切片的制备方法。

背景技术

[0002] 透射电子显微镜(TEM)是把经加速和聚集的电子束投射到非常薄的样品上，由于

电子的德布罗意波长非常短，透射电子显微镜的分辨率可以达到0.1～0.2nm。因此，使用透

射电子显微镜可以观察样品的精细结构，甚至可以用于观察仅仅一列原子的结构。TEM要求

被分析的样品厚度小于100nm，因此将TEM应用于岩石、矿物等样品的研究中最关键的问题

就是超薄样品的制备。另外，对于珍贵或稀有样品(如月壤、月尘等)如何利用尽量少的样品

获得最多、更完善的科研成果也是非常关键的问题。

[0003] 目前超薄切片的制备方法主要有三种：1、离子减薄法—可制备大块样品的非原

位、部分超薄的切片，不适用于单个微颗粒的减薄；2、聚焦离子束—可用于单个颗粒的减

薄，其原理是通过高能离子束对样品表面进行剥蚀最终获得超薄样品，但其对于样品的损

耗是不可逆的，一个颗粒仅能获得一片超薄切片，而且切片的薄片表面会有纳米级的非晶

层，导致TEM高分辨像效果不佳；3、超薄切片机法—用于制备粉末(大量单个微颗粒的组合)

样品的超薄切片，不能制备单个颗粒的超薄切片，因此有必要发展一种由单个颗粒制备多

片超薄切片的新方法。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于解决上述现有技术中存在的问题，提供一种超薄切片的制备方

法，该制备方法能够由单个颗粒制备多片超薄切片。

[0005] 为实现上述发明目的，本发明所采用的技术方案是：

[0006] 一种超薄切片的制备方法，包括以下步骤：

[0007] (1)将提取的目标颗粒固定在树脂的梯形台表面上；

[0008] (2)在上述固定有目标颗粒的树脂梯形台表面包埋树脂；

[0009] (3)所述包埋的树脂固化后将树脂表面修成梯形台状，利用超薄切片机进行切片。

[0010] 优选的，所述目标颗粒的粒径≤15μm。

[0011] 优选的，步骤(1)中当原位提取大块样品中的颗粒时，所述目标颗粒的提取方法

是：在聚焦离子束下用Pt保护在样品上选定的目标颗粒的表面，然后用聚焦离子束在样品

两端剥蚀，再用纳米机械手将目标颗粒提取出来。

[0012] 优选的，步骤(1)中当从粉末样品中提取颗粒时，所述目标颗粒的提取方法是：在

粉末样品中选定目标颗粒，用纳米机械手将所述目标颗粒提取出来。

[0013] 优选的，步骤(1)中当样品为单个颗粒时，所述目标颗粒的提取方法是用纳米机械

手将所述样品颗粒提取出来。

[0014] 优选的，步骤(1)中所述目标颗粒的固定方法是：用纳米机械手将所述目标颗粒放

置在树脂梯形台表面上，再用Pt将所述目标颗粒焊在梯形台表面上。
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[0015] 优选的，所述树脂为低粘度树脂。

[0016] 优选的，所述低粘度树脂为ERL4221、DER736、NAS和DMAE四种树脂的混合物。

[0017] 优选的，所述树脂的梯形台表面是在显微镜下用刀片将树脂表面修成梯形台状制

备的。

[0018] 本发明的有益效果是：本发明提供的制备方法是由单个颗粒制备多片超薄切片，

能够充分利用样品，只需少量的样品即可实现对样品的多种表征，有助于科研成果的最大

化；此外，该方法制备的超薄切片表面没有离子损伤，能够获得高质量的TEM高分辨像照片。

附图说明

[0019] 图1.本发明所述超薄切片制备方法的流程图；

[0020] 图2.树脂的梯形台顶端的SEM照片；

[0021] 图3.制备的超薄切片的STEM照片；

[0022] 图4.制备的超薄切片的TEM照片(左)及HRTEM照片(右)。

具体实施方式

[0023] 为使本发明的目的、技术方案和优点更加清楚，下面本发明中的技术方案进行清

楚、完整地描述，显然，所描述的实施例是本发明一部分实施例，而不是全部的实施例。基于

本发明中的实施例，本领域普通技术人员在没有作出创造性劳动前提下所获得的所有其他

实施例，都属于本发明保护的范围。

[0024] 实施例1

[0025] 如图1所示，本发明所述超薄切片的制备方法，包括以下步骤：

[0026] 1.在聚焦离子束下用Pt保护在大块样品上选定的目标颗粒的表面，然后用聚焦离

子束在样品两端剥蚀，再用纳米机械手将目标颗粒提取出来，放置在树脂的梯形台表面后

用Pt将目标颗粒焊在梯形台表面上；所述目标颗粒的粒径≤15μm；

[0027] 2.在上述固定有目标颗粒的树脂梯形台表面包埋树脂；

[0028] 3.所述包埋的树脂固化后将树脂表面修成梯形台状，利用超薄切片机进行切片。

[0029] 所述树脂为低粘度混合树脂，为ERL4221、DER736、NAS和DMAE四种树脂的混合物。

[0030] 如图2所示，所述树脂的梯形台表面是在显微镜下用刀片将树脂表面修成梯形台

状制备的。

[0031] 实施例2

[0032] 如图1所示，本发明所述超薄切片的制备方法，包括以下步骤：

[0033] 1 .在粉末样品中选定目标颗粒，用纳米机械手将目标颗粒提取出来，放置在树脂

的梯形台表面后用Pt将目标颗粒焊在梯形台表面上；所述目标颗粒的粒径≤15μm；

[0034] 2.在上述固定有目标颗粒的树脂梯形台表面包埋树脂；

[0035] 3.所述包埋的树脂固化后将树脂表面修成梯形台状，利用超薄切片机进行切片。

[0036] 所述树脂为低粘度混合树脂，为ERL4221、DER736、NAS和DMAE四种树脂的混合物。

[0037] 如图2所示，所述树脂的梯形台表面是在显微镜下用刀片将树脂表面修成梯形台

状制备的。

[0038] 所制备的超薄切片可用于STEM分析(图3)和TEM分析，并能获得高质量的高分辨照
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片(图4)，可测量其晶格间距获得结构信息；所制备的超薄切片还可用于其他分析，如俄歇

电子能谱等。

[0039] 最后应说明的是：以上实施例仅用以说明本发明的技术方案，而非对其限制；尽管

参照前述实施例对本发明进行了详细的说明，本领域的普通技术人员应当理解：其依然可

以对前述各实施例所记载的技术方案进行修改，或者对其中部分技术特征进行等同替换；

而这些修改或者替换，并不使相应技术方案的本质脱离本发明各实施例技术方案的精神和

范围。
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图1

图2
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