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近年来，基于透射电子显微、微纳加工和薄膜制造技术的液相透射电子显微技术，为构建多

种纳米级分辨率尺度下的微实验平台，发展新型纳米表征技术和众多领域的相关研究提供了有效

途径。如图1所示，一个标准的液体池是由隔离材料支撑起两片电子透明氮化硅（SiN）薄膜窗口

的硅微芯片，液体样品被填充在这两个窗口之间。

摘要：为了实现液相电子显微镜的更广泛和更便捷应用，需要对微芯片中的液体样本厚度进

行精密调控。本文基于透射显微镜中被检液体样本内外压差对应于液体厚度这一凸起变形膨

胀的基本现象，提出了通过精确控制液体池内部真空度来实现液体厚度精密调控的解决方

案。真空度的高精度控制将采用动态平衡法，可在宽区间0 .1~100kPa范围内的任意真空度

下实现±1%的控制精度，最终实现液体样本厚度的高精度自动调节和控制。

1. 问题的提出

由此可见，液体池在透射电子显微镜超高真空环境下的凸起变形膨胀，反而是一种可利用的

特性，通过这种膨胀可实现不同厚度的液体样品以使得在保证高分辨率的条件下对多种液体样本

进行观测，更具有通用性和适用性，但这种液体厚度可调的前提是液体厚度可精确控制。

因此，为了实现液相电子显微镜中液体样本厚度可调，就必须设法对液体池膜窗口内外的压

差进行精密控制。本文将针对液体池内部的真空度控制提出相应的解决方案，真空度的高精度控

制将采用动态平衡法，可在0.1~100kPa范围内的任意真空度下实现±1%的控制精度，由此实现

液体样本厚度的精密可调和恒定控制。

图1 液相透射额电子显微镜液体腔基本结构示意图

理论上，液体厚度可以通过微芯片之间

的间隔垫片来设定，但在实际观察中需要将

微芯片放置在透射电子显微镜的超高真空环

境中，使得膜窗口内外的压力不同，此压差

会造成膜窗口凸起变形膨胀而造成液体厚度

发生改变，而这种改变往往超过了好几倍。

因此，除非产生气泡，这种厚度变化将严重

影响观测的分辨率。另外，可以用柱子连接

顶部和底部膜窗口以最小化膨胀，但这种固

定厚度的液体池无法加载不同的样本进行观

测，并不具有通用性和适用性。
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采用控制液体样本的真空度来调节微芯片内外压差实现液体样本厚度变化控制的方法，实际

上早在文献[1,2]中进行过简单描述，如图2和图3所示。

2. 解决方案

文献[1]中基本给出了采用真

空度控制来实现液体厚度调节的

整个装置结构示意图，但并没有

给出调节厚度用的真空度控制范

围。文献[2]虽然仅给出了示意草

图和控制值装置的照片，但对应

不同液体厚度的调节给出了相应

的真空度范围为5~100kPa。

我们从真空度控制的基本原

理分析，文献[1,2]采用的是相同

的控制方法，即动态平衡法，也

就是通过分别调节图2所示的进气

和出气流量来实现不同设定真空

度的动态平衡控制。

另外，之所以采用动态平衡

法控制真空度，这主要是因为一

是可以实现很高的控制精度，控

制精度可以轻松达到±1%以内；

二是因为这种方法非常适用于小

尺寸空间内的真空度控制。

图2 文献1所述的真空压力控制系统结构示意图

图3 文献2所述的真空压力控制系统
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本文所述的解决方案也是采用上述动态平衡法进行液体样本的真空度控制，不同之处在于进

行了进一步的细化，给出了工程化的具体实施方案和详细描述。

根据上述文献中所述的调节液体厚度所对应的真空度控制范围，我们首先确定出解决方案所

需覆盖的真空度控制范围为0 .1~100kPa，这样基本可以满足液相透射电子显微镜下液体样本所

有厚度调节的需要，同时真空度控制精度要求优于±1%。具体实施方案所述装置如图4所示。

图4 用于液体样本厚度调节的真空度控制系统结构示意图

图4所示的液相电子显微镜中用于液体样本厚度调节的真空度控制系统主要包括真空计、电

子针阀、真空泵、真空压力控制器和计算机及其软件，他们各自的功能和及其详细说明如下：

（1）真空计：用于精密测量液体样本的真空度。真空计采用测量精度较高的薄膜电容真空

计，为满足全量程真空度测量需要，配备了两只不同量程的真空计。

（2）电子针阀：用于精密调节进气和排气流量。电子针阀是一种步进电机驱动的高速针型

阀，通过0~10V的模拟电压信号可在小于1s的时间内精密快速的调节针型阀开度以实现高精度流

量调节，非常适合小尺寸空间内的真空度控制。配备了两只NCNV系列的电子针阀分别用来进行

进气和排气流量的调节以最终达到真空度的高精度控制。

（3）真空泵：用作真空源。作为真空源的真空泵，一般采用低污染的干式真空泵，并降低

震动和噪音对整个透射电子显微镜的影响。

（4）真空压力控制器：用来接收真空计测量信号，根据真空度设定值对电子针阀进行PID自

动控制，使液体样品的真空度快速达到设定值并可长时间保持恒定。对于0.1~1kPa范围内的高

真空度控制，控制器需采集10Torr量程的真空计1信号，同时将排气用电子针阀固定为全开状

态，控制器对进气用电子针阀的开度进行自动调节。对于1~100kPa范围内的低真空度控制，控

制器需采集1000Torr量程的真空计2信号，同时将进气用电子针阀固定为某个开度状态，控制器

对排气用电子针阀的开度进行自动调节。为了实现这种宽量程范围内的真空度控制，配备了独立

双通道的VPC2021系列高精度真空压力PID控制器，其中的两个通道分别对应两只真空计的信号

采集，并组成两路独立的闭环控制回路对不同范围内的真空度进行自动控制。
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（5）计算机和软件：计算机用来与真空压力控制器进行通讯，计算机软件则可通过界面形

式对真空压力控制器进行各种参数设定、运行控制以及过程参数的数字显示、图形显示、存储和

调用。尽管单独使用真空压力控制器也可以进行真空度控制，但需要通过控制器上的按钮进行手

动操作，操作比较繁复，而通过计算机软件进行控制器操作，则更直观和简便。

为了满足液体厚度调节控制的高精度要求，上述关键部件的主要技术指标如下：

（1）真空计：薄膜电容真空计，量程分别为10Torr 和1000Torr，任意真空度测量值的精度

为0.25%。

（2）电动针阀：步进电机驱动，控制信号为模拟电压或电流信号，从全闭到全开的全程响

应时间小于1s，重复精度优于±0.1%，阀芯具有耐腐蚀作用。

（3）真空压力控制器：24位AD，16位DA，0.01%最小输出百分比，PID参数具有自整定功

能，RS 485通讯和标准MODBUS通讯协议，随机配备计算机操控软件。

4. 总结

液相透射电子显微镜已经成为实时监测液体中纳米材料过程的基本技术，由于液体和透射电

子显微镜高真空之间存在的压力差，氮化硅膜窗口通常会发生弯曲，可通过调节液体池的内部真

空压力来动态调节液体厚度，从而在用于高分辨率成像的中心窗区域中产生超薄液体层。

通过本文提出的解决方案，可搭建起独立的真空度控制装置，用于对液相透射电子显微镜的

微芯片液体样本进行各种厚度的自动调节和恒定控制，而且可以达到很高的控制精度。

此外，液体池内部的高精度真空度自动控制，也为液体厚度按程序方式的动态改变提供了可

能，这非常有利于克服扩散限制，达到本体溶解条件。

总之，解决方案提供了在液相透射电子显微镜实验中测量和动态调整液体厚度的基本方法，

使得新的实验设计和溶液化学的更好控制成为可能。


