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摘要：钛合金具有高强度、低密度、耐高温、良好的抗腐蚀性、优异的超弹性和生物相容

性好等诸多优点，近年来备受科技工作者的关注。球差校正透射电镜（AC-TEM）是分析钛

合金形貌、晶体状态和原子结构的一种重要表征方法。然而作为照明源的透射电镜电子束能

量较高，电解双喷方法制备的(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn 透射试样在透射电镜中易污染。为此以

(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn为例，对试样进行等离子清洗，然后进行球差校正透射电镜观察，能够很

好的得到原子结构图像。该实验结果为科研人员深入研究近 β钛合金的透射电镜表征工作提

供了全新的研究视角。 
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Abstract：Titanium alloys have drawn significant attention from researchers in recent years due to 

their numerous advantages, including high strength, low density, high-temperature resistance, 

excellent corrosion resistance, superior superelasticity, and good biocompatibility. 

Aberration-corrected transmission electron microscopy (AC-TEM) is an essential characterization 

method for analyzing the morphology, crystal structure, and atomic arrangement of titanium alloys. 

However, due to the high energy of the AC-TEM electron beam, (Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn transmission 

samples prepared via electrochemical twin-jet polishing tend to become contaminated during TEM 

observation. Therefore, taking (Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn as an example, samples were plasma-cleaned 

prior to aberration-corrected TEM observation, allowing clear atomic structure imaging. This 

experimental result provides researchers with a new perspective on the TEM characterization of 

near-beta titanium alloys. 
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透射电微镜（Transmission electron microscope, TEM）是一种具有高分辨率、高放大倍

数的电子光学仪器，其是以极短波长的电子束作为照明源，经由聚光镜系统的电磁透镜将其

聚焦成一束近似平行的光线穿透样品，再经成像系统的电磁透镜成像和放大，最后投射到荧

光屏上形成所观察的图像。随着球差校正技术的发展，球差校正透射电镜可以在原子尺度内

分析材料的晶体结构及电子结构等信息。作为材料表征的重要工具之一，天津大学化工学院

于 2023年购置了球差校正透射电镜（日本电子，JEM-ARM300F2 WGP和 JEM-ARM300F2），

球差校正后的空间分辨率为 0.6Å，能在不同尺度对材料的形态、结晶状态以及微观结构进

行研究[1-3]，既直观又方便，配合能谱仪、三维重构、电子能量损失谱仪以及原位加热样品

杆、原位气氛样品杆、原位液体样品杆和低温样品杆，能够很好地实现原子像的表征分析，

广泛应用于化学、材料科学、生命科学以及地质学等许多科学领域[4-7]。 

NiTi 合金作为一种重要的结构金属材料，具有高强度、低密度、耐高温、良好的抗腐

蚀性、优异的超弹性和生物相容性好等诸多优点，近年来备受科技工作者的关注[8-10]。其被

广泛应用于军事军工领域（比如航空航天、海洋工程）、民用产品领域（比如石油化工、汽

车、民航工业轻量化）、生物医疗器械领域（比如正畸丝、牙种植体、骨钉、人工关节、人

工心脏瓣膜、血管支架等）[11]。但是，纯镍是具有生物毒性，临床医学表明 Ni是一种过敏

原，会和人体器官发生反应，在人体内出现过敏反应，所以 Ni离子释放对生物相容性方面

仍面临巨大挑战[12]。于是，从生物医学的角度考虑，减少或避免合金化元素对身体的毒性

作用势在必行。研究表明，V、Ni、Co、Al和 Fe对人体均有毒性作用[13-14]。经过大量实验，

科研工作者提出利用具有良好生物相容性的元素取代毒性元素或对人体有毒性反应的元素，

如 Nb，Zr，Ta，Mo等，研发新型生物医用亚稳 β钛合金[15-16]。因此，大量的 Ti-Nb基超弹

钛合金得到了广泛研究[15-21]。基于此，本工作将以(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn (at.%)合金为模板，利

用球差校正透射电镜(AC-TEM)对选取的材料进行形貌和原子结构表征。  

1 实验材料与方法 

1.1 仪器与材料 

物镜球差校正透射电子显微镜（AC-TEM，JEOL，JEM-ARM300F2 WGP，日本）；离

子减薄仪（Ion Mill，Fischione, 1010，美国）；电解双喷仪（TenuPol-5，丹麦）；等离子清

洗仪（IBSS，MCA，美国）。高氯酸(5%，阿拉丁有限公司，上海)；甲醇（95%，阿拉丁

有限公司，上海）；HF（50%，阿拉丁有限公司，上海），HNO3（50%，阿拉丁有限公司，

上海）。本实验所使用的钛、锆、钼、锡均为纯金属来制备(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn，纯度分别为
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99.995%，99.95%，99.95%，99.99%。 

1.2 实验方法 

钛合金样品制备：在高纯氩气保护环境下，采用高真空非自秏电弧熔炼炉将每个铸锭反

复熔炼 8遍，最终得到表面呈银白色金属光泽的纽扣铸锭。将纽扣铸锭置于带有氩气的石英

管中，在箱式电阻炉里在 950℃条件下均一化处理 24 小时，随后将热处理后的铸锭进行冷

轧，直至压下量为 90%。利用电火花切割技术将轧板切割成宽为 3 mm，厚为 0.5 mm，标距

长度为 15 mm的标准拉伸式样。再将拉伸试样置于带有氩气的石英管中，然后在 800 ℃条

件下热处理 30 min，并水淬。表面的氧化层通过混合酸溶液(50%HF+50% HNO3)来去除。 

TEM样品制备：利用冲片机冲下直径 3 mm左右的圆片，机械抛光至 80 um。然后在-20℃

条件下，圆片样品在 5%高氯酸和 95%甲醇（vol. %）的混合溶液中进行电解抛光，以第一

个穿孔作为减薄的终点。电解抛光结束后，快速取出试样夹插入乙醇中浸泡 15s，然后打开

试样夹，用镊子夹住样品边缘部分取出，并在乙醇中浸泡 4次，每次持续 1 min左右。经过

电解抛光后的样品在离子减薄仪中进行减薄清洗：第一阶段，在 5 kv下减薄 10 min；第二

阶段，调小电压至 1kv继续减薄清洗 20 min。 

等离子清洗：将钛合金试样小心地放入等离子清洗机的样品台上，确保样品表面暴露在

等离子区域。启动等离子清洗机的真空系统，将腔体内空气抽至低压，以确保等离子体能在

低气压环境中稳定产生。通入氩气，并保持气体流量流量为 15 sccm，清洗功率为 15 W，时

间为 4分钟。 

2 结果与讨论  

图 1为(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn合金经等离子清洗后的 TEM结果。图 1（a）为该合金的的 beta

基体明场图，从图中可以看出基体分布均匀，并可以从中看到原子像。为进一步清晰观察此

原子排布，我们将图 1（a）中的白色矩形框区域进行放大，从而得到了图 1（b）。从该图

中可以清晰看到 beta 基体原子呈现规则排布。另外，为表征该合金基体的晶体结构，我们

利用 TEM衍射模式在图 1（a）区域进行了衍射斑点分析，如图 1（c）所示。经分析，该衍

射斑点带轴为 Z=[111]，晶体结构为体心立方结构，这与我们的预期结果一致。从此结果可

以看出，对合金进行等离子清洗后，能够清晰观察到钛合金基体的原子像，从而助力科研人

员揭示关键科学问题。 
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图 1  (Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn基体明场图（a），经（a）图白色矩形框放大后的原子像图（b），相应基

体处衍射斑点图（c）。 

与此同时，我们还利用该物镜球差校正透射电镜对该合金中的析出相及变形后的拉伸板

条进行了观察和分析，如图 2 所示。图 2（a）为该合金中明场图，从图中可以清晰看到有

长条状和块状的 Zr-Sn第二相的析出，这是由于(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn中的 Zr及 Sn元素没有完

全固溶到合金基体中，从而导致其以 Zr-Sn 中间合金的形式在基体中析出。图 2（b）为该

合金经拉伸变形后的透射电镜明场图，从图中可以清晰观察到经塑性变形后产生的拉伸板条，

该板条为马氏体相。并且从图中可以看出，板条的宽度仅为约 50nm，但利用该透射电镜仍

能清晰地将其分辨出来。 

 

3 结论 

此工作以(Ti-Zr)-1.5Mo-3Sn (at.%)合金为模板，利用本中心的物镜球差校正透射电镜对

该合金进行了原子像、衍射斑点及形貌像分析。该合金经等离子清洗后能够得到清晰地原子

像，这为利用该电镜进行进一步的深入研究提供了硬件保障，并能较好地助力科学研究工作。 
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