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模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观

结构改造的方法

(57)摘要

本发明提供了模拟地外空间热环境对天体

表层矿物微观结构改造的方法，包括以下步骤：

利用双束电镜的原位制样功能将地外样品的微

区目标提取出来，将提取出的样品固定在加热芯

片的观测窗口，制成透射电镜样品；将透射电镜

样品的加热芯片安装于透射电镜配备的加热样

品杆上，置于透射电镜的样品腔内，通过透射电

镜的原位加热技术来模拟地外天体表面的热演

化过程，并在热演化过程中实时观测样品中矿物

相的微观结构。本发明可在模拟地外空间热环境

对地外样品中矿物相的改造过程中实现对矿物

相变化情况的实时观测，为地外星系热演化过程

的推演、量化地外星系表层物质演化过程的研究

以及地外探测器观测数据的解译等研究工作提

供技术支持。
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1.模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其特征在于，包括以下

步骤：

（1）利用双束电镜的原位制样功能将地外样品的微区目标提取出来，将提取出的样品

固定在加热芯片的观测窗口，制成透射电镜样品；

（2）将透射电镜样品的加热芯片安装于透射电镜配备的加热样品杆上，然后置于透射

电镜的样品腔内，密闭透射电镜的样品腔并抽真空；通过透射电镜的原位加热技术来模拟

地外天体表面的热演化过程，并在热演化过程中实时观测样品中矿物相的微观结构；

所述通过透射电镜的原位加热技术来模拟地外天体表面的热演化过程，是指通过对加

热样品杆通电或断电控制加热芯片升温、保温或降温，使加热芯片上的样品升温、保温或降

温以模拟地外天体表面的热演化过程。

2.根据权利要求1所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其

特征在于，步骤（2）中控制加热芯片的温度不超过透射电镜样品中待观测矿物相的熔点。

3.根据权利要求1所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其

特征在于，所述地外样品呈片状或微米级颗粒状；若地外样品呈片状，则对固定于加热芯片

上的样品进行减薄操作至样品的厚度不超过100纳米，得到透射电镜样品；若地外样品呈微

米级颗粒，且希望在模拟地外天体表面热演化的过程中观测样品表面矿物相的微观结构，

则直接以步骤（1）固定了样品的加热芯片作为透射电镜样品；若地外样品呈微米级颗粒，且

希望在模拟地外天体表面热演化的过程中观测样品内部矿物相的微观结构，则对固定于加

热芯片上的样品进行减薄操作至样品的厚度不超过100纳米，得到透射电镜样品。

4.根据权利要求1所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其

特征在于，所述矿物相包括橄榄石、斜长石、辉石、纳米金属铁、钛铁矿以及陨硫铁中的一种

或多种。

5.根据权利要求1所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其

特征在于，所述地外天地表面的热演化过程包括微陨石撞击、天体内部的传热以及天体内

部熔岩流喷发中的一种或多种。

6.根据权利要求1所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，其

特征在于，所述地外样品为陨石或通过航天器从外太空带回地球的天然地外样品。

7.根据权利要求1至6中任一权利要求所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观

结构改造的方法，其特征在于，若地外样品呈微米级颗粒，步骤（2）先在热演化过程中实时

观测样品表面的矿物相的微观结构，然后将透射电镜样品取出、置于双束电镜的样品腔内

进行减薄操作之后，再通过加热样品杆重新置于透射电镜的样品腔中，在热演化过程中实

时观测样品内部矿物相的微观结构。
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模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法

技术领域

[0001] 本发明属于行星科学和行星探测领域，涉及一种模拟地外空间热环境对天体表层

矿物微观结构改造的方法。

背景技术

[0002] 探究地外样品中矿物微观结构的演变成因，一直是行星科学领域的重要科学问题

之一。对于地外星系而言，由于星球表层缺乏大气层的保护，星球表面的温差较大，导致星

体(例如火星、月球)在早期岩浆洋分异结晶演化的后期，在接近星体表层的区域有很多亚

稳态的矿物相及其受热环境影响而分解形成的后成合晶矿物相被保存了下来。通过研究地

外星体表层矿物相的热解和变质过程，可追溯早期星体表层的热演化过程，量化温度区间

和冷却速率等关键参数，有助于进一步了解太阳系早期演化的热历史。

[0003] 由于亚稳态矿物相的特殊性，其需要快速结晶并急速降温才能被保存下来，在地

球上无法找到天然的亚稳态样品作为研究对象。为了推演地外体系的热演化过程，研究者

通常选取具有特殊结构的地外样品进行分析。但是，地外样品的结构普遍是演化结束后的

产物，代表的是最终状态，无法准确量化热演化过程的初始条件，给推演模型带来了一定的

难度和不确定性。

[0004] 为了摸索矿物相发生热变质的参数条件，在上世纪70年代，曾有研究者尝试用烧

结炉在常压真空环境下，以人工合成的单一矿物作为初始物，对样品进行长达几天的加热

试验。例如，为了观测三斜铁辉石的热分解，需要在990℃的条件下恒温至少3天。但该方法

的过程繁杂、耗时长，无法实时观测热分解过程矿物相的变化情况，为了达到极速降温条

件，需将样品从990℃的高温环境中直接取出置于水中淬火，具有一定的危险性。

[0005] 另外，因纳米铁颗粒普遍存在于月球样品、球粒陨石等地外样品中而被认为是太

空风化的代表产物之一，其形成原因包括：太阳辐射、微陨石撞击以及星体内部岩浆喷发至

星体表面带来的热蚀变等。纳米铁颗粒的存在是影响天体表层物理和光学性质的重要因

素，了解纳米铁颗粒的成因机制有助于正确解译地外探测器的观测数据。近年来，甚至在一

些小行星的无球粒陨石里也发现了纳米铁颗粒。然而，对于这些纳米铁颗粒的成因机制的

认识目前还是匮乏的。为了探讨纳米铁颗粒的成因机制，现有技术常用脉冲激光器轰击样

品表面来模拟微陨石撞击，但激光的高能量会使样品表层先受热熔融再形成纳米铁颗粒。

一方面，该方法不能准确量化温度、热持续时间等热演化过程的初始条件；另一方面，该方

法无法解释非熔融环境下纳米铁颗粒的形成原因。这也给推演模型带来了一定的难度和不

确定性。

[0006] 基于对嫦娥5号带回的月壤样品的认识，其表征特点极为复杂，微米级颗粒样品从

表层到内部都遗留了大量的空间环境(例如太空风化、热环境)对物质改造的痕迹。因此，准

确模拟地外天体表面的热演化过程并在该过程中实时观测样品表层甚至内部的矿物相微

观结构的变化情况，是量化地外星系热演化过程的初始条件、探讨地外星系中纳米铁颗粒

的成因机制的重要基础，对于推演地外星系的热演化过程、研究地外星系表层物质的演化
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过程、解译地外探测器的观测数据等都具有十分重要的意义，可为我国深空探测任务返回

的样品或陨石样品在模拟热环境中原位分析提供技术支持。

发明内容

[0007] 针对现有模拟地外样品热演化技术的不足，本发明提供了一种模拟地外空间热环

境对天体表层矿物微观结构改造的方法，以在模拟地外空间热环境对地外样品中矿物相的

改造过程中实现对矿物相变化情况的实时观测，为地外星系热演化过程的推演、量化地外

星系表层物质演化过程的研究以及地外探测器观测数据的解译等研究工作提供技术支持。

[0008] 为实现上述发明目的，本发明采用的技术方案如下：

[0009] 一种模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，包括以下步骤：

[0010] (1)利用双束电镜的原位制样功能将地外样品的微区目标提取出来，将提取出的

样品固定在加热芯片的观测窗口，制成透射电镜样品；

[0011] (2)将透射电镜样品的加热芯片安装于透射电镜配备的加热样品杆上，然后置于

透射电镜的样品腔内，密闭透射电镜的样品腔并抽真空；通过透射电镜的原位加热技术来

模拟地外天体表面的热演化过程，并在热演化过程中实时观测样品中矿物相的微观结构。

[0012] 上述技术方案中，步骤(2)中控制加热芯片的温度不超过透射电镜样品中待观测

矿物相的熔点。

[0013] 上述技术方案中，所述地外样品呈片状或微米级颗粒状；若地外样品呈片状，则对

固定于加热芯片上的样品进行减薄操作至样品的厚度不超过100纳米，得到透射电镜样品；

若地外样品呈微米级颗粒，且希望在模拟地外天体表面热演化的过程中观测样品表面矿物

相的微观结构，则直接以步骤(1)固定了样品的加热芯片作为透射电镜样品；若地外样品呈

微米级颗粒，且希望在模拟地外天体表面热演化的过程中观测样品内部矿物相的微观结

构，则对固定于加热芯片上的样品进行减薄操作至样品的厚度不超过100纳米，得到透射电

镜样品。经过减薄操作之后，固定于加热芯片上的样品的尺寸范围为：长度5～12微米，宽度

1～12微米，厚度100纳米以下。

[0014] 上述技术方案中，所述矿物相包括橄榄石、斜长石、辉石、纳米金属铁、钛铁矿以及

陨硫铁中的一种或多种。实际操作中，根据具体的地外样品的构成和观测目的来选取待观

测的矿物相。

[0015] 上述技术方案中，透射电镜的原位加热技术来模拟地外天体表面的热演化过程，

是指通过对加热样品杆通电或断电控制加热芯片升温、保温或降温，使加热芯片上的样品

升温、保温或降温以模拟地外天体表面的热演化过程，并在热演化过程中通过透射电镜实

时观测样品中矿物相的微观结构。

[0016] 上述技术方案中，所述地外天地表面的热演化过程包括微陨石撞击、天体内部的

传热以及天体内部熔岩流喷发中的一种或多种。实际操作中，对加热芯片的升温、保温或降

温条件的控制，根据具体模拟的热演化过程来确定。

[0017] 上述技术方案中，所述地外样品为陨石或通过航天器从外太空带回地球的天然样

品。

[0018] 上述技术方案中，若地外样品呈微米级颗粒，步骤(2)先在热演化过程中实时观测

样品表面的矿物相的微观结构，然后将透射电镜样品取出、置于双束电镜的样品腔内进行
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减薄操作之后，再通过加热样品杆重新置于透射电镜的样品腔中，在热演化过程中实时观

测样品内部矿物相的微观结构。

[0019] 上述技术方案中，利用双束电镜提取微区目标、将提取出的样品固定在加热芯片

上以及减薄的操作按照常规的双束电镜制样过程操作即可。

[0020] 与现有技术相比，本发明提供的技术方案产生了以下有益的技术效果：

[0021] 1.本发明提供了模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，利用

双束电镜对地外样品进行原位提取和制备透射电镜样品，将透射电镜样品与加热芯片及加

热样品杆配合进行条件可控的加热、保温或冷却以模拟地外天地表面的热演化过程，可在

不破坏样品本身、最大化保留样品中结构信息的基础上，实现对地外空间热演化过程的模

拟并在该过程中实时观测地外样品矿物相的微观结构，克服了传统双束电镜制样工艺不适

用于原位加热的问题，也克服了现有在烧结炉中进行加热实验无法实时观测样品中矿物相

的变化情况和制样时间长等不足，可有效提高分析效率和准确性。

[0022] 2.本发明提供的模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，攻克

了对微区目标可控加热并实时观测地外样品中矿物相变化的技术空缺，能高度还原星体表

层矿物相的热演化过程，量化热处理参数，推演星体的热历史。可为我国深空探测任务返回

的地外样品或陨石样品在模拟热环境中原位分析提供有力的技术支持。

[0023] 3.本发明提供的模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，可精

准量化地外样品中的矿物相在模拟空间热环境中亚稳态相出现的条件。可为现阶段行星表

层物质演化过程的研究工作提供新的研究思路。

[0024] 4.本发明提供的模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改造的方法，可用

于精准的分析地外样品中纳米铁颗粒的形成机制，并可量化纳米铁颗粒的生长速率。可为

解译地外探测器探测到的光谱数据提供理论支持。

附图说明

[0025] 图1是实施例1制备透射电镜样品过程的图片。

[0026] 图2是实施例1火星陨石中辉石矿物相在加热前、后的图片及选区电子衍射图。

[0027] 图3是实施例2月球陨石中橄榄石矿物相在加热前、后的对比图和电子能量损失

谱。

[0028] 图4是实施例3辉石和橄榄石矿物相中纳米铁颗粒长大的图片。

具体实施方式

[0029] 以下通过实施例对本发明所述模拟地外空间热环境对天体表层矿物微观结构改

造的方法作进一步说明。以下实施例只用于对本发明作进一步的说明，不能理解为对本发

明保护范围的限制，所属领域技术人员根据上述发明内容，对本发明做出一些非本质的改

进和调整进行具体实施，仍属于本发明保护的范围。

[0030] 下述各实施例中，所采用的双束电镜(FIB‑SEM)由FEI公司生产，型号为Scios；纳

米机械手为双束电镜仪器自带的操作配件。所采用的透射电镜(TEM)由FEI公司生产，型号

为Talos  F200S；所采用的加热芯片和加热样品杆由DENS  solutions公司提供，可直接从市

面上购买。
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[0031] 实施例1

[0032] 本实施例中，提供模拟地外空间热环境对火星陨石中辉石矿物相微观结构改造的

方法，步骤如下：

[0033] (1)本实施例的样品为火星陨石，其表面物相结构复杂。将火星陨石样品置于双束

电镜的样品腔中的样品台上，密闭双束电镜的样品腔并对样品腔抽真空，之后利用双束电

镜的扫描电子显微镜功能观察并确定辉石矿物相的位置，即确定微区目标。利用双束电镜

的离子束加工功能，按照常规FIB制样操作流程进行挖坑处理并用纳米机械手提取出挖坑

形成的薄片。将提取出的薄片固定在加热芯片的观测窗口。对固定于加热芯片上的薄片进

行减薄操作至薄片的厚度小于100纳米，即得到TEM样品。

[0034] FIB制样操作流程：将FIB的样品台进行50～54度的倾转，对微区目标所在区域进

行挖坑处理；然后将样品台转至7度，对微区目标所在区域进行“U”型槽加工；再将样品台转

至0度，在水平面上利用纳米机械手提取“U”型槽加工得到的厚度约为1微米的薄片，最后向

双束电镜的样品腔进气至样品腔恢复至常压，打开样品腔。

[0035] 将提取出的薄片固定在加热芯片上的操作流程：将加热芯片固定在45度倾斜的样

品托上，并放置于双束电镜的样品腔内，密闭样品腔并对样品腔抽真空，之后利用双束电镜

的扫描电子显微镜功能找到加热芯片的FIB制样窗口区域；将该区域正对离子束方向，将水

平样品台倾斜36度，将Pt针和带薄片的纳米机械手将薄片焊接在加热芯片的观测窗口，再

用离子源切断薄片与纳米机械手的连接，收回纳米机械手和Pt针。

[0036] 减薄的操作流程：将双束电镜的样品台转至0度，将加热芯片水平旋转180度；将样

品台转至14～18度，对加热芯片上的薄片进行减薄操作至薄片的厚度达到100纳米以下，得

到TEM样品。

[0037] 该步骤制备TEM样品过程的图片如图1所示，其中的(A)图是利用纳米机械手提取

薄片的图片，(B)(C)图是将薄片往加热芯片上固定的图片，(D)图是减薄之后的图片。

[0038] (2)将TEM样品的加热芯片安装于TEM配备的加热样品杆上，置于TEM的样品腔内，

密闭TEM的样品腔并抽真空，之后对加热样品杆通电控制加热芯片升温至800℃并在该温度

恒温10分钟，使加热芯片上的样品升温和保温，然后对加热样品杆断电控制加热芯片降温

使样品冷却，该过程相当于是对样品进行淬火处理。通过前述加热、恒温和冷却的过程模拟

火星表面的热演化过程，并在热演化过程中通过TEM实时观测样品中辉石矿物相的微观结

构。

[0039] 图2的(A)(B)两图是在透射电镜的高角环形暗场像(HAADF)模式下拍摄的火星陨

石中辉石矿物相在加热前、后的图片，图2的(C)图是加热前辉石的选区电子衍射图片，图2

的(D)图是加热后形成的三斜铁辉石的选区电子衍射图片，选区电子衍射图用来确定矿物

相的类型。由图2可知，在本实施例的模拟热环境中火星陨石中出现了亚稳态的三斜铁辉石

相。

[0040] 实施例2

[0041] 本实施例中，提供模拟地外空间热环境对月球陨石中橄榄石矿物相微观结构改造

的方法，进而探讨地外空间热环境对月球陨石中橄榄石矿物相中纳米铁颗粒的成因机制，

步骤如下：

[0042] (1)本实施例的样品为月球陨石，其表面物相结构复杂。将月球陨石样品置于双束
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电镜的样品腔中的样品台上，密闭双束电镜的样品腔并对样品腔抽真空，之后利用双束电

镜的扫描电子显微镜功能观察并确定橄榄石矿物相的位置，即确定微区目标。然后利用双

束电镜的离子束加工功能，按照FIB的常规制样操作流程进行挖坑处理并用纳米机械手提

取出挖坑形成的薄片。将提取出的薄片固定在加热芯片的观测窗口。对固定于加热芯片上

的薄片进行减薄操作至薄片的厚度小于100纳米，即得到TEM样品。

[0043] 该步骤中，FIB制样、将薄片固定在加热芯片上和减薄的操作与实施例1相同。

[0044] (2)将TEM样品的加热芯片安装于TEM配备的加热样品杆上，置于TEM的样品腔内，

密闭TEM的样品腔并抽真空，之后对加热样品杆通电控制加热芯片升温至800℃并在该温度

恒温30分钟，使加热芯片上的样品升温和保温，然后对加热样品杆断电控制加热芯片降温

使样品冷却，该过程相当于是对样品进行淬火处理。通过前述加热、恒温和冷却的过程模拟

月球表面的热演化过程，并在热演化过程中通过TEM实时观测样品中橄榄石矿物相的微观

结构。

[0045] 图3的(A)(B)两图是月球陨石中橄榄石矿物相在加热前、后的对比图，(C)图是(B)

图中数字标示区域的电子能量损失谱(EELS)，(C)图中的曲线1～10分别代表(B)图数字标

示区域的测量数据，比如，(C)图中的曲线1、5、10分别代表(B)图中的1、5、10处的测量数据。

由图3可知，在本实施例的模拟热环境中月球陨石的橄榄石相中出现了单质纳米铁颗粒。通

过电子能量损失谱(EELS)的价态分析可知，单质纳米铁颗粒的形成机制是月球陨石中的橄

榄石在模拟热环境中发生了歧化反应。

[0046] 实施例3

[0047] 本实施例中，提供模拟地外空间热环境对嫦娥5号采集的月球表面月壤样品中辉

石和橄榄石矿物相微观结构改造的方法，进而探讨地外空间热环境对月球表面的纳米铁颗

粒的生长过程的影响，步骤如下：

[0048] (1)本实施例采用的月壤样品的表面物相结构复杂，将其置于双束电镜的样品腔

中的样品台上，密闭双束电镜的样品腔并对样品腔抽真空，利用双束电镜的扫描电子显微

镜功能观察并分别确定辉石矿物相和橄榄石矿物相的位置，即确定辉石微区目标和橄榄石

微区目标。利用双束电镜的离子束加工功能，按照FIB的常规制样操作流程，分别对辉石微

区目标和橄榄石微区目标所在区域进行挖坑处理并用纳米机械手提取薄片。将提取出的薄

片固定在同一加热芯片的不同观测窗口。分别对固定于加热芯片上的薄片进行减薄操作至

薄片的厚度小于100纳米，得到TEM样品。

[0049] 该步骤中，FIB制样、将薄片固定在加热芯片上和减薄的操作与实施例1相同。

[0050] (2)将TEM样品的加热芯片安装于TEM配备的加热样品杆上，置于TEM的样品腔内，

密闭TEM的样品腔并抽真空。之后对加热样品杆通电控制加热芯片升温至800℃并在该温度

恒温30分钟，使加热芯片上的样品升温和保温，然后对加热样品杆断电控制加热芯片降温

使样品冷却，该过程相当于是对样品进行淬火处理；然后再次对加热样品杆通电控制加热

芯片升温至800℃并在该温度恒温60分钟，使加热芯片上的样品升温和保温，然后对加热样

品杆断电控制加热芯片降温使样品冷却。通过前述两次加热‑恒温‑冷却的过程模拟月球表

面的微陨石撞击过程，并在该过程中通过TEM实时观测样品中橄榄石矿物相和辉石矿物相

的微观结构。

[0051] 图4的(A)(B)两图是第一次和第二次加热‑恒温‑冷却后，辉石矿物相中的纳米铁
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颗粒的图片，图4的(C)(D)两图是第一次和第二次加热‑恒温‑冷却后，橄榄石矿物相中的纳

米铁颗粒的图片。由图4可知，在本实施例的模拟热环境中，纳米铁颗粒逐渐合并长大，(A)

图虚线框框住的区域中的较小的纳米铁颗粒合并长大成为了(B)图虚线框框住区域中的较

大的纳米铁颗粒，(C)图虚线框框住的区域中的较小的纳米铁颗粒合并长大成为了(D)图虚

线框框住区域中的较大的纳米铁颗粒。

[0052] 本发明受中国科学院前沿科学重点研究计划(Key  Research  Program  of 

Frontier  Sciences，CAS，Grant  No.QYZDY‑SSW‑DQC028)，中国科学院战略性先导科技专项

(the  Strategic  Priority  Research  Program  of  Chinese  Academy  of  Sciences，Grant 

No.XDB  41000000)，国家自然科学基金(项目号：41931077)和中国科学院青年创新促进会

(项目号：D2020395)的资助。
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图3

图4
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