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标定超高压电子显微镜中菊池线的

一种有效方法

杨 奇 斌
3中国科学院金属研究所4

��  � 年 �5 月 ! 6 日收到

提 要

用电子计算机标定菊池线的困难在于实验误差
%

误差的来源有二 7 一是菊池线位置测量

的误差 8 二是仪器常数的误差
%

本文用最小二乘法拟合菊池线及自动校正仪器常数的办法减

少了实验误差
,

并用点阵平面几何学的方法进行标定
,

大大地提高了标定的可靠性
%

本方法具

有普遍的适用性
,
但更适合于超高压电镜中菊池线的标 定

%

一
、

引 言

电子显微镜中的菊池线得到了十分广泛的应用
9习 ,

如晶体相对于电子束的取向川
、

两

相的取向关系 :&;
、

电子波长 <%=
、

点阵常数
‘, , ”’、

原子散射因子的精确测量
‘2一, ‘,

相鉴定 <�5; 及位

错柏氏矢量的测定等
〔∃∃% ”’,

而菊池线指数的标定是这些应用的基础
%

由于超高压 电镜的

电压极高
,

穿透本领很强
,

极易产生黑白分明的菊池线对
,

对于某些密排面甚至产生五级

以上的高级菊池线
,

这些都十分有利于菊池线对的寻找及测量
%

遗憾的是
7 �

%

超高压 电

镜的有效镜筒长度大约在 � 55 一6 # 5 5’> > 之间
,

而照相底板的面积为 �5 5 ? 2 5 > 时
,

在通常

的使用条件下 3! 5 # #> > 左右的有效镜筒长度 4
,

照相底板只能接收从一个很小的角度范

围内3!一 & “ 4发射出来的菊池线
%

与一般 电镜的有效镜筒长度3! 55 一 � ! 5 5 > > 4比较起来
,

超高压电镜的平均有效镜筒长度是一般 电镜的五倍
%

虽然超高压电镜的底板线度是一般

电镜的一点五倍
,

但它所对应的张角还是只有普通电镜的三分之一因此在超高压 电镜中

一张底板上接收到的菊池线只是一张极图中一个很小的区域
%

在极图的一个很小的区域

内不可能同时包含两个低指数的菊池极
,

也就是说最多只能有一个低指数的菊池极
,

而其

他菊池极的指数都是相当地高
,

相应地大多数菊池线的指数也是相当地高
%

!
%

超高压 电

镜和普通电镜一样
,

在同一使用条件下
,

长期测量的仪器常数的统计平均值波动较大
,

不

同测量次数之间仪器常数波动 !一& 多是常见的
, ≅务 以上的波动也时而有之

%

由于仪器

常数带来的误差
,

再加上菊池线的测量误差使得晶面间距的误差更大
%

由于非立方晶系

的高指数晶面间距相差甚小
,

如果面间距误差太大将无法予以指标化
%

本文采用最小二

乘法拟合菊池线及自动校正仪器常数的措施大大地减少了实验误差
,

并采用点阵平面几

何学的方法进行标定
,

提高了标定的可靠性
%

在此原理的基础上编写了电子计算机程序
%
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二
、

标 定 原 理

� 由菊池线对测量倒易矢量

如图 ∃ ,

实线表示菊池线的黑线
,

虚线表示菊池线的白线
%

将它们置于” 坐标系中
,

由坐标原点作菊池线的法线交菊池线于 (
,

力两点
,

测量 Α , Β 两点的坐标 值 即可求出

该菊池线的倒易矢量
%

然而这样作误差较大
,

一则 由于菊池线有一定宽度
,

二则在作法线

时难免产生 !一 & “ 的误差
,

故 Α
,

Β 两点的位置不易测准
%

我们采用最小二乘法拟合菊池

线的办法
,

求得 ∋ 7 Χ 7

及 击Χ Δ

两直线
,

再通过计算求得 ( , Β 两点的坐标值
,

即可获得更

为准确的结果
%

火
3ΕΦ∃4

图 � 测量菊池线位置的示意图

Γ止
5 ( Η Ι Β

图 ! 与 菊池线对应的倒易矢里位置图

如图 �
,

在 ∋ 7

瓦 上及 儿 Χ ,

上取两个以上的点
,

譬如说在 ∋ 7 Χ 7

上取五个点
,

在

禹 Χ Δ

上取四点
,

然后测量它们的坐标值 式
, 088 石

,

沁8⋯
,

场
,

场
%

设直线 ∋ 7 Χ ,

上的坐

标值 ? , 0 有如下关系
7

0 ϑ Κ 言 Λ Μ Ν

或

夕‘ ϑ
Κ ? Ν Λ Μ Ν %

3∃Κ

4

3∃Μ 4

令 厂为测量值。 ,

由最小二乘法可得

∃4 以下凡带上撇老为实验测里值
,

不带上撇者则是由点阵常数计算所得
%
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式中的
犷

为测量时所选点的数目
�

同样用最小二乘法求得 成, −

的方程式为

. 一
“ / 0 ) 1

·

2 3 4

由2  (4 式及 2 3 4式求得 5 , 6 , 7 三点2见图 8 4 之坐标值为

9 / 仑
, .仑: ; 9一 ( ) 1

< 2 ( , 0 ∋ 4
,

) 1

< 2。
, 0  4 :

9 / 乞
,

夕台: ; 9 一
( 乡−

< 2 ( , 0 ∋ 4
,

) −

< 2 ( , 0  4 :

9 /盆
, 夕去: 一 9一 ( 2 )

− 0 石,

4 < 2 8 2 ( 1
0  4 4

,

2 )
, 0 吞#

4 < 2 8 2 。
8 0 ∋4 4 ∋

以及

=> 。 一 。 7 < 。。
,

一 了万不旁< 乙 一 − 了万不丁奋< 2 ? − 4�

倒易矢量

> 又
≅ , ; 5 Α < 2 ? 几4 ; Β Χ < 2乙工4

,

Χ 点的坐标值即为 。及 4 面倒易矢量的坐标值
�

由图 8 可以看出
,

因 “
极小故可近似认为

扁 ; 朴 一 铸
,

乙 ; /
公< 2乙几4

,

痴 ; 外 一 蛇
,

约 一 .公<2 ? 几4
,

Δ 公; 5 Β => ( , >二一 Δ 公< 2 ? 几4
,

显然 >
,

; 了>护十 >护0 >护; ,
,< 2乙劝

,

其中
, ,

一 丫指 0 邓 十 − 肾

8
�

仪器常数的校正

设待标定的晶体的点阵常数为 ( ,

)
, 5 ,

则倒易单胞体积为

Ε ≅ ; Δ < 2 (
·

2石 / ! 4 4
�

设有任意三对菊池线所对应的倒易矢量分别为 斌
,

> &
,

斌
,

由该三倒易矢量所构 成的平

行六面体的体积为

Φ 幸; 斌
·

2> & / 斌4 ; 式
·

2弓 / ∗ &4 < 2 ? 几4 3 ; 及
, Φ ≅ �

如果 乙又及 式
,

巧
,

式 无误差
,

则 友
,

应为整数
�

由 , 对菊池线取三对的组合为 Γ ; , 2 。

一 ∋ 4 2。 一 8 4 < Η
,

设 Ι ; ϑ ,

则 Γ ; 3Κ
,

这可以得到 3Κ 种 Φ 梦
�

如 夜, 系 统地偏 离整

数值
,

说明 ? 几有误差
,

适当地选择 ? 又可使 友
,

值与整数之差最小
,

这样的 乙又为校正后

的仪器常数
�

由于倒易矢量的
“
分量

> 盆Β5 喃 < 2 乙劝
,

而 编55 => ( Β5  <2 ? 劝
,

所 以
·

琳ΛΜ Ν< 2 ? 劝、

故 Ο梦Β5  < 2 ?劝,�

令 △及
, ; 左

,
< Ν Π Θ 2友, 0 Ρ

�

Κ 4 一 ∋�

Σ ΝΠ Θ2 (4 表示
( 的整数部分

�
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及
7 一

3沙砂
”,

则校正后的仪器常数为

3乙又4
,

ϑ 3∃ 一 − 4叭9 几
%

&
%

计算 Θ 为, ,

由晶体学可知

Ρ
Σ Σ

%

Γ
‘

4、
“

““ 一

3
9“‘’“

’

Γ7�4
3Τ 4

根据实验数据确定 从∃ 的上限
,

根据3Β 式计算 土 人习 范围内的 红 , ,
的长度

,

但要作到

∃4 只要计算独立的 从 ∃ 的倒易矢量长度 8

! 4 但要包括所有的倒易矢量
,

不能有一个遗漏
%

Τ
%

实验值与计算值比较

选择两对实测的倒易矢量适当地短且夹角适 当地大的菊池线作为标定的基础
,

设它

们的倒易矢量长度分别为 Θ 8及 Θ 8
,

将它们与计算值对比
%

对比时允许 蔚及 Θ 8 有 士 △Θ

3△Θ 对应于照片上 ∃> > 4 的误差
%

设处于 蔚一 △Θ 、 肠 Λ 匀 之间的倒易矢量指数有

/ .个
,

它们是 ΓΥΓ。天Γ�4 �Γ。 ς
,

Γ Υς。受三。∃几劝 ς
,

⋯
,

ΓΥ斑无别∃劣ς
,

处于 Θ二一 △Θ ” Θ 8 Λ △Θ 之

间的倒易矢量指数有 / Δ 个
,

它们是 Γ再Γ
!

诀Γ
! ,∃3

! ,
ς

,

ΓΥ压
!

沃妄
幻∃沪ς

,

⋯
,

Γ Υ影无影∃影ς
%

以上给

出的指数仅仅是晶面族
,

对于每一个 Γ从纷 面族还要扩展成所有等价的 。友∃4 晶面3这些

等价的晶面通过对称操作联系起来4
%

但是对于两组晶面族中的第一组可 以 只取其中一

晶面
,

而对于第二组面族则要取遍所有等价的晶面
%

我们选择第一组的 3形伙ς∃4. ς外 和第二组的 。片姗护小
,
4构成倒易面3其中。尸形74∃ 卿4

是 ΓΥ尸砂Ω4.卿ς面族中的第七个晶面4
%

设该二晶面的倒易矢分别为 Θ 、

及 肠
,

由 Θ 7

及 Θ 7
的

端点连线可构成一新的倒易矢 Θ∃
7 ,

爪
7

的指数为 3再
‘

叹
‘∃Κ4∃ 3�Ω4 4

,

由其指数可算出 肠
7

的长

度
,

将其长度与实验的 Θ 成Θ 8
7

ϑ 峨 一 斌4 相对 比
%

若 Θ 8
, Θ 8 及 Θ 8

7

与 肠
,

肠 及 Θ 。 的

长度之差绝对值的总和超过 !△Θ ,

则摒弃这一组解
,

若小于 !仓Θ ,

则进行下列计算
%

≅
%

利用点阵平面几何学的方法进行标定 :�&�

设由 。ς∃4Ξ ς叹勺 及 3嵘咐Ψ4∃ ς744 所构成的倒易面为 3Ζ ∀ 秘 4
[ ,

用欧几里德算法求

人反∃
,

使得
〔, & 1

ΥΖ 十 左∀ 十 ∃评 一 �
%

则 3人习4 为一级 3Ζ ∀ ∴ 4
[

倒易面上的倒易点
%

令 Θ ϑ ΥΚ [
Λ 左‘

[
十 ∃Α

[ ,

则 ‘在零级

3] ⊥牙 4
[

倒易面上的投影为:�&=

Θ “

ϑ 敌肠 十
_

肠
%

令

⎯ ∃ ϑ ./ ) 3Ψ> Λ 5
%

≅ 4
,

/ , ϑ ./ ) 3Ψ
。 Λ 5

%

≅ 4
,

△⎯ Φ ϑ Ψ> 一 ⎯ , ,

△/ Ψ ϑ 加 一 /Ψ
,

则



2 期 杨奇斌 7 标定超高压电子显微镜中菊池线的一种有效方法

△Θ Π ‘ △⎯ ∃Θ 7
Λ △/ ΠΘ 7

为第 Ψ级3Ζ ∀ α 4[ 倒易面上的倒易点集合中离原点最近的那个倒易点在第零级3Ζ ∀ α 4今

倒易面上的投影
,

那末该倒易点的指数为

‘Π ϑ Ψ汤一 ⎯ Π左Γ
。 一 /. 五ς萝

, ,

吸, 一 Ψ友一 ⎯沃ς�4 一 / 澎�, ,

∃, ϑ Ψ∃ 一 ⎯ ,∃7
, , 一 / , ∃ς于

,
%

当 Ψ值由 Ν 循环至 / ,
时

,

则可求出 / ,
级倒易面上离原点最近的倒易点的指数

%

设 第三对菊池线的倒易矢为系 且有

3Θ 8 ? Θ 84
·

或 ϑ ΨΚ ∀ [ ,

β ϑ ./ ) 3九Λ #
,

≅ 4
%

说明 成是第 β 级3Ζ ⊥ ∴ 4
[ 倒易面上的倒易矢

%

设 瓦 在零级 3Ζ ⊥ ∴ 4
[

倒易面上的投影为

Θ 8
�

ϑ ∗Θ 8 Λ χΘ 玉
,

令

δ ϑ ./ ) 3δ 一 △⎯
8

Λ 5
%

≅ 4
,

口 ϑ ./ ) 3χ 一 △/ , Λ 5
·

≅ 4
,

那末 Θ 8 的指数为

万8 ϑ 人8

Λ ∗Υ ς。 Λ εΥς若
, ,

友8 ϑ 搜
,

Λ δ左ς
∃4 Λ δ搜ς圣

, ,

∃二ϑ ∃8
Λ ∗∃ Γ

。 Λ ε.ς圣
,

%

依次对第四
、

五
,

⋯对菊池线进行标定
,

即可求出所有菊池线的指数
%

6
%

设有 > 对菊池线
,

它们对应”个 Θ 矢
,

有 , 个端点
,

连同原点在一起共” Λ � 个点
%

这些点的任意二点之间的连线也构成一倒易矢量
,

这样共有 3> 十 ∃4, Ρ ! 个倒易矢量
%

将

这些倒易矢量的计算长度与实测长度相对比
,

求出它们误差的总和
%

在对 Ν , � , ,
进行循

环时可以求出很多套解
,

在这些解中误差最小的标定结果即为正确的标定
%

三
、

结 果 与讨 论

�
%

本程序采用最小二乘法密合菊池线
,

然后通过计算求菊池线的倒易矢量
,

提高了数

据的精度
%

!
%

用大量的由三倒易矢量构成的平行六面体体积来校正仪器常数
,

可使仪器常数的

误差小于 5
%

≅ φ
%

我们在标定超高压 电镜中拍摄的
Κ 一)Ν 的菊池线时给定的 仪 器 常数由

�!
%

γ> > 入变化到 �≅
%

γ> > 入 时都被校正为同一的仪器常数 �&
%

γ∃> > 入
,

可见采用 自动校

正仪器常数办法以后
,

对用来进行试算的仪器常数的精度要求很低了
,

只要误差不超过

土 �5务都可以自动地校正过来
%

&
%

用点阵平面几何学的方法进行标定
,

提高了标定的可靠性
%

由于超高压电镜中的

菊池线对应于高指数的倒易矢量
,

由此二倒易矢量构成的倒易面单胞面积则很大
,

这样由

于实验误差使得高级倒易面上的倒易点在零级倒易面上的投影由一个单胞跑到另一个单

胞中去的可能性就很小
%

本来超高压电镜中菊池线的指数高给标定带来困难
,

但用点阵

平面几何学的方法以后使不利因素变成了有利因素
%
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一
, ϑ , % % % % % % %

一
, % 只尸% , , , % % % , 甲

产 , ,

1
州, , % , , , 尸 ,

一
1

% % % % % ‘口 % 阳户, % % 口% % 户% % 口% % % % % % % %

3Υ
7

友
7 .7 4

一 3力
7

夜
‘Ν

3Υ
9

友
7
∃

7

4

表 ∃

35 5 5 4

对 Κ 一Π Ν 菊池线标定的结果
‘’

35 ! & 4 3! & � 4 3! ≅ ! 4 3Τ Τ ≅ 4 3Τ &乙4 3&! ≅ 4

‘5! & 4

�
%

5 �!

3�
%

5 & �

35 ! & 4

ς
,

%

。8 2 � 8
%

2 ≅ �

3! & � 4
Γ�

%

5 2 2 ς

3! & � 4

Γ�
%

2 �6 ς

3!受4

Γ � � 6 Τ =

�
%

2 ≅ �

褚�
%

2 ≅ 6 ς
3! ≅! 4

3! ≅ ! 4

!
%

6 6  

Γ!
·

6  ! ς

3!夕弓4

< � � 6Τ =

�
%

5 �!

Γ5
·

� � �ς

35 !& 4

< � �6 Τ �
·

1 1
1

1

1 一

——
ς不下石一ς

!
%

八≅
一

ς
�
5��

3Τ Τ ≅ 4
Γ∃

·

� �2 ς

3Τ耳≅ 4

Γ!
%

�Τ 6 ς

3咚石! 4

< � � 6 Τ =

Γ∃
,

� 5 & ς

3!丁Τ 4

< � �6耳〕

�
%

 ��

Γ�
%

 ! �ς

3之�2 4

<& & �≅ �! �

Γ
�

%

�。。

ς
7

%

& ≅。

3Τ& 6 4
Γ�

%

� 5 5 ς

3Τ &石4

Γ!
%

& � &ς

3Τ �互4

< ! � � !  =

!
%

2  Τ

Γ!
%

2 � �ς

3石6 2 4

<� ≅ ≅ 6 =

!
%

� Τ �

Γ!
‘

� Τ ! ς

6  今

< �  � 52 =

&
。

2 2 ≅

Γ&
%

2� 5 ς

3�2了了4

<� Τ Τ =

�
%

Τ   

3& ! ≅ 4
Γ�

%

Τ 2 2 ς

3& !≅4

�
%

Τ 2 ≅

Γ∃
·

呼2! ς

3&弓! 4

< � 6 �6 �

∃
。

5 � �

Γ�
%

5 � ! ς

3� �Τ 4

< !& 2弓�

!
%

5 ≅ 6

Γ!
%

5 Τ 6 ς

3�& 24
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∃4 除第一列以外
, 表中每一格包含四个数据

,

其中圆括弧中的数据 为倒易矢量的指数
,

大括弧 中的数据为实验侧
: 的 该倒易矢量的长度

,
不带括弧的 数据是由点阵常数计算的倒易矢最长度

,
其单位都为 盖一 方括弧中的

数据为菊池极的指数
%

Τ
%

用比较所有倒易矢量长度误差总和的方法进一步提高了标定的可靠性
%

因为这样

作使得几十个倒易矢量之间相互自洽
%

从表 � 可以看出不仅被标定的菊池线本身的倒易

矢量长度与计算值相符合 3最大误差为 。
%

5 !! 入
一‘
4而且任意二倒易矢量的端点间的距离

亦与计算值相符合3如误差最大的3≅� 万4倒易矢量误差为 。
,

5 Τ! 人
一
∃4

,

故认为标定结果是

十分可靠的
%

从表 � 还可看出所有菊池极的指数都特别地高
,

一般指数在 �5 以上
,

最高

指数达到 Τ & ,

对于如此高指数的菊池极
,

若不采取上述有效措施是难以正确标定的
%

≅
%

由于立方晶系的对称性高于六角晶系
,

而四方晶系的对称性与六角晶系相当
,

故从
Κ 一)Ν 的标定结果可以看出

,

该程序至少适用于立方
、

六角及四方三个晶系
%

从原理上来
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看该程序适用于任意晶系
,

但由于正交晶系
,

三角晶系
、

单斜晶系及三斜晶系的对称性都

低于六角晶系
,

该程序是否能正确地标定这些晶系还有待于实践检验
,

但由于我们 日常碰

到的都是一些对称性较高的晶系
,

故该程序对于大多数情况是可用的
%

张立德等同志提供了现成的菊池线照片
,

作者表示衷心的感谢
%
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