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前  言 

T/CSTM 00166《石墨烯材料表征》分为三个部分： 

—第1部分： 拉曼光谱法； 

—第2部分： X射线衍射法； 

—第3部分： 透射电子显微镜法。 

本部分是T/CSTM 00166的第3部分。 

本标准按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》给出的规则起草。 

请注意本文件的某些内容有可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。 

本标准由中国材料与试验团体标准委员会基础与共性技术领域委员会（CSTM/FC00）提出。 

本标准由中国材料与试验团体标准委员会基础与共性技术领域委员会（CSTM/FC00）归口。 
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引  言 

石墨烯具有高导电性、高韧性、高强度、超大比表面积等特点，在微电子、新能源、生物医学、航

空航天等领域具有广阔的应用前景。透射电子显微镜（简称“透射电镜”）方法是材料研究的最重要方

法之一，主要用于测试材料的微观形貌、晶体结构和元素组成等。透射电镜可对石墨烯材料的形貌、层

数和层间距等进行测试评价。 

本标准涉及的透射电镜法为石墨烯材料综合表征方法之一。不同方法制备的石墨烯材料在结晶程

度、价键结构和微观结构上存在差异，实际应用中需根据样品特点综合多种方法分析。本部分涉及的标

准方法与本系列的其它标准一起使用，为石墨烯材料的生产和研究提供技术指导。 
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石墨烯材料表征 第 3 部分 透射电子显微镜法 

1 范围 

本部分规定了透射电子显微镜法表征石墨烯材料的术语和定义、原理、仪器设备、测试样品制备、

测试及计算过程、不确定度评定及测试报告。 

本部分适用于石墨烯材料微观形貌、层数和层间距测量。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。

凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 18907 微束分析 分析电子显微术 透射电镜选区电子衍射分析方法 

GB/T 19619 纳米材料术语 

GB/T 30544.13 纳米科技 术语 第13部分：石墨烯及相关二维材料 

GB/T 34002 微束分析 透射电子显微术 用周期结构标准物质校准图像放大倍率的方法 

T/CSTM 00162 透射电子显微镜校准方法 

ISO导则35 标准物质/标准样品定值的一般原则和统计方法（Reference materials - General and 

statistical principles for certification） 

3 术语和定义 

GB/T 18907、GB/T 19619、GB/T 30544.13、GB/T 34002和ISO导则35中界定的术语和定义适用于本

文件。 

4 原理 

使用透射电镜的明场像和高分辨晶格像两种成像模式。晶体薄样品明暗场像的衬度（即不同区域的

亮暗差别），是由于样品相应的不同部位结构或取向的差别导致衍射强度的差异而形成的，称为衍射衬

度，以衍射衬度机制为主而形成的图像称为衍衬像，如果只允许透射束通过物镜光阑成像，称为明场像。

当透射束和至少一束衍射束同时通过物镜光阑参与成像时，由于透射束与衍射束的相干作用，形成一种

反映晶体点阵周期性的条纹像/结构像，称为高分辨晶格像。 

5 仪器设备 

5.1 透射电镜 

透射电镜需具有高分辨成像功能，点分辨率应优于 0.20 nm。 

5.2 样品制备用设备 

分析天平、移液枪、涡旋振荡器（或超声波清洗仪），电热鼓风干燥箱（或红外烘烤灯）。 
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6 测试样品制备 

6.1薄膜测试样品制备过程包括：溶解基底；清洗薄膜；微栅碳膜捞起薄膜；样品干燥。具体操作参见

附录 A.1。 

6.2粉体测试样品制备过程包括：分散及稀释；二次分散；超薄碳膜被测样品制备；样品干燥。具体操

作参见附录 A.2。 

6.3薄膜样品和粉体样品制备过程中，应保持环境及用具清洁，避免出现污染物。 

7 测试及计算过程 

7.1 透射电镜的校准 

透射电镜在使用前应依据 T/CSTM 00162 进行校准。 

7.2 选择测试位置 

7.2.1 薄膜样品 

低放大倍率下，移动样品杆的 X 轴和 Y 轴，在微栅碳膜上寻找到石墨烯薄膜样品，沿着石墨烯薄

膜样品的边缘寻找测试位置，先使用 Z 轴机械聚焦，然后使用磁透镜磁场聚焦，在稍欠焦条件下（参

考仪器厂家给出的参考值）观察、选择测试位置，如图 1（a）所示。至少选择 m=12 个位置，尽可能覆

盖石墨烯薄膜样品的大部分边缘。 

7.2.2 粉体样品 

把整个微栅碳膜分为四个区。低放大倍率下，依次在四个区中移动样品杆的 X 轴和 Y 轴，先使用

Z 轴机械聚焦，然后使用磁透镜磁场聚焦，在稍欠焦条件下（参考仪器厂家给出的参考值）观察、选择

测试位置，如图 1（b）所示。每个区选择至少 3 个有石墨烯材料的测试位置，且任意两个测试位置之

间的距离应大于 0.2 mm。 

 

（a）石墨烯薄膜      （b）石墨烯粉体                    

图 1 石墨烯材料测试位置的选择 

7.3 拍摄明场像和高分辨晶格像 

7.3.1 明场像 

在选择的测试位置，切换成选区电子衍射模式，选择合适的物镜光阑套住透射束，然后切换到明场

像模式，调节照明亮度并聚焦，使图像亮度适中，衬度最佳，又不会使荧光屏和相机过度曝光；选择合

适的放大倍率，使待测区占整个图像的三分之二左右，图像像素设置为相机最大像素，曝光时间的选择

（b） （a） 
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范围为 0.5 s-1 s。拍摄不同位置的明场像并存储图像，示例见附录 B.1。 

7.3.2 高分辨晶格像 

明场像模式下，拔出所有光阑，把放大倍率调到 50 万倍左右，调节电子束的倾斜度，调节照明亮

度和聚焦，图像像素设置为相机最大像素，曝光时间的选择范围为 0.1 s-0.5 s。拍摄不同位置的高分辨

晶格像并存储图像，要求所有图像的放大倍率相同、像素相同、曝光时间相同，示例见附录 B.2。 

7.3.3 层数 

石墨烯材料的高分辨晶格像中，晶格条纹是电子被石墨烯层衍射而产生的亮线暗线交替排列的平行

线，一条暗线对应一层石墨烯，通过人眼视觉计数晶格条纹中的暗线数量，该数量即为石墨烯的层数 L，

示例见附录 B.2 和 B.3。 

7.3.4层间距计算 

从高分辨晶格像中选择平行度好、衬度清晰的晶格条纹区域，使用 ImageJ（或 Gatan Digital 

Micrograph）软件生成条纹垂直方向的灰度值谱图，从谱图中选取两个边缘强度峰之间的所有强度峰，

人眼视觉计数为 N，使用上述软件的尺寸测量功能，测量 N 个强度峰（N-1 个石墨烯层间距）的总宽度

W，计算相邻强度峰之间的平均间距，即石墨烯的平均层间距 dg，见公式（1），示例见附录 B.3。 

dg = W/（N-1）                   （1） 

式中： 

dg——石墨烯的平均层间距，单位为纳米（nm）； 

W——N 个强度峰（N-1 个石墨烯层间距）的总宽度，单位为纳米（nm）。 

8  不确定度评定 

8.1  不确定度的 A类评定 

8.1.1 样品均匀性引入的不确定度 u1 的评估 

每个样品至少选择 m=12 个位置进行测量，样品均匀性引入的不确定度 u1，计算公式为： 

   
2

1

1

1
= ( )

-1

m

i

i

u x x
m 

             （2） 

式中： 

m——测量的位置总数； 

i——位置序号，i=1, 2…m； 

xi——第 i 个位置的测量值； 

x ——m 个测量值的平均值。 

8.1.2 测量重复性引入的标准不确定度 u2 的评估 

在样品的某个位置，至少重复测量 n=6 次，测量重复性引入的标准不确定度 u2，计算公式为： 

2

2

1

1
= ( )

-1

n

j

j

u x x
n 

           （3） 

式中： 
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n——重复测量总次数； 

j——测量次数序号，j=1, 2…n； 

xj——第 j 次测量值； 

x ——n 个测量值的平均值。 

8.2 不确定度的 B类评定 

透射电镜校准引入的不确定度分量 u3。 

8.3  合成标准不确定度 

各不确定度分量均不相关，按方和根形式计算合成标准不确定度uc： 

            
2 2 2

1 2 3cu u u u                      （4） 

8.4 扩展标准不确定度的评定 

对于正态分布，置信水平为 95％时，对应的 k=2，则扩展不确定度 U 为： 

      

2c cU k u u                           （5） 

9 报告 

报告包含但不限于以下信息（参见附录 C）： 

a) 实验环境条件； 

b) 测定试样：样品名称、来源； 

c) 仪器设备： 

1) 设备型号； 

2) 成像条件（放大倍率、曝光时间）； 

3) 图像处理软件及处理方法。 

d) 检测结果： 

1） 石墨烯材料的形貌； 

2） 石墨烯材料的层数； 

3） 石墨烯材料的层间距。 

e) 其他信息： 

1） 使用方法标准的版本号； 

2） 检测日期； 

3） 检测单位及检测人等。 
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附 录 A 

（资料性附录） 

石墨烯材料的透射电镜样品制备 

A.1 薄膜样品制备 

A.1.1溶解基底：剪掉块形铜基底石墨烯薄膜（1 cm×1 cm 左右）的翘曲边缘，用尖镊子夹住一个边角，

放入装有 20 mL 浓度为 1 mol/L 的 FeCl3/H2O 溶液（或 20 mL 浓度为 0.42 mol/L 的 Na2S2O8/H2O 溶液）

的培养皿中，铜基底朝下，使溶液缓慢腐蚀铜基底。 

A.1.2清洗薄膜：铜基底被彻底腐蚀完后，用干净的石英片把石墨烯薄膜轻轻捞起，然后放入无水乙醇

中清洗，重复清洗 3 次。 

A.1.3微栅碳膜捞起薄膜：把清洗后的石墨烯薄膜放入蒸馏水中，使其漂浮在蒸馏水表面，然后用 200

目微栅碳膜捞起石墨烯薄膜，捞起过程中，要尽可能使石墨烯薄膜上自然形成的裂纹区域位于微栅碳膜

的中间，如图 A.1 所示。 

A.1.4样品干燥：样品捞起后放入电热鼓风干燥箱 45℃干燥 0.5 小时，然后用于透射电镜测试。 

 

 

图 A.1 石墨烯薄膜的透射电镜样品制备过程示意图 

A.2 粉体样品制备 

A.2.1 分散及稀释：用分析天平称取 0.002 g 石墨烯粉体，把粉末装入 15 ml 的离心管中，然后将离心

管加满无水乙醇，盖好离心管盖，用涡旋振荡器振荡 10 分钟，得到初始分散液。 

A.2.2 二次分散：用滴管从 A.2.1 初始分散液中取 1 ml 分散液，滴入一个 2 ml 的离心管中，然后加满

无水乙醇，盖上管盖，放在涡旋振荡器上振荡 10 分钟。 

A.2.3 超薄碳膜被测样品制备：把一个 200 目超薄碳膜放入 A.2.2 振荡后的离心管，保持超薄碳膜平躺

于离心管的底部，让分散液中的石墨烯材料自然沉降 1 小时。 

A.2.4 样品干燥：沉降后取出超薄碳膜放入培养皿，再放入电热鼓风干燥箱 45℃干燥 0.5 小时，然后用

于透射电镜测试。 

A.2.5 从 A.2.1 到 A.2.4 制备过程如图 A.2 所示。 
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图 A.2 石墨烯粉体样品的透射电镜试样制备过程 
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附 录 B 

（资料性附录） 

石墨烯材料形貌、层数和层间距测量示例 

B.1 明场像 

明场像主要用于分析样品的显微形貌和测量特征尺寸，用于标记和显示测试位置。在选择的测试位

置，切换成选区电子衍射模式，选择合适的物镜光阑套住透射束，然后切换到明场像模式，调节照明亮

度并聚焦，使图像亮度适中，衬度最佳，又不会使荧光屏和相机过度曝光；选择合适的放大倍率，使待

测区占整个图像的三分之二左右，图像像素设置为相机最大像素，曝光时间为 0.5 s-1 s，拍摄待测区的

明场像并存储图像。图 B.1 是石墨烯粉体样品的透射电镜明场像，从图中可见，石墨烯样品的显微形貌

中存在卷曲，褶皱和堆叠形态。 

 

图 B.1 石墨烯粉体的透射电镜明场像 

B.2 高分辨晶格像 

采用透射电镜高分辨晶格像模式测量石墨烯的层数和层间距。明场像模式下，拔出所有光阑，把放

大倍率调到 50 万倍左右，调节电子束的倾斜度，调节照明亮度和聚焦，图像像素设置为相机最大像素，

曝光时间的选择范围为 0.1 s-0.5 s。拍摄不同位置的高分辨晶格像并存储图像，要求所有图像的放大倍

率相同、像素相同、曝光时间相同，拍摄并存储图像。石墨烯薄膜比对实验获得的高分辨晶格像（放大

倍率 60 万，图像像素 4008×2824，曝光时间 0.5 s），如图 B.2 所示。 

 

（a）1层； （b）2层； （c）3层； （d）6层 

图 B.2 石墨烯薄膜的高分辨晶格像和层数 

B.3 石墨烯层数及层间距 

(a) (b) 
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石墨烯材料的折叠或卷曲边缘，可以很容易获得高分辨晶格像。石墨烯薄膜比对实验获得的高分辨

晶格像（放大倍率 60 万，图像像素 4008×2824，曝光时间 0.5 s），如图 B.3（a）所示。从高分辨晶格

像中选择平行度好、衬度清晰的晶格条纹区域，使用 ImageJ 软件生成条纹垂直方向（图 B.3（a）中黑

线）的灰度值谱图，如图 B.3（b）所示。从谱图中选取两个边缘强度峰之间的所有强度峰，人眼视觉

计数为 N=4，使用 ImageJ 软件的尺寸测量功能，测量 N=4 个强度峰（N-1=3 个石墨烯层间距）的总宽

度 W=1.0352 nm，根据公式（1）计算相邻强度峰之间的平均间距，即石墨烯的平均层间距 dg=1.0352 

nm/3=0.3451 nm。 

 

（a）高分辨晶格像                （b）晶格条纹垂直方向的灰度谱图 

图 B.3 石墨烯的层间距测量 

 

 

 

 

(b) W=1.0352 nm (a) 
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附 录 C 

（资料性附录） 

测试报告格式 

 

测试日期：                                测试环境（温/湿度）：                       

1 测试人/单位 

名称：                                    地址：                                     

联系方式：                                                                            

2 测试样品 

样品名称：                                 类型（薄膜、粉末等）：                     

生产厂商：                                                                 

3 测试仪器厂商型号：                                                                 

4 透射电镜测试条件 

透射电镜校准结果：                             仪器点分辨率：                          

成像模式：                               

放大倍率：                                曝光时间：                                 

5 图像处理软件及数据处理软件：                                                    

6 数据记录（参见表C.1）。 

表 C.1数据记录表 

 

 

 

 

样品 石墨烯薄膜/石墨烯粉体 

测量位置 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 平均值 标准偏差 

层数 L               

总宽度 W（nm）             / / 

层间距 dg（nm）               CS
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附 录 D 

（资料性附录） 

本标准负责起草单位和主要起草人 

 

    本标准负责起草单位：中国计量科学研究院、河南科技大学、中国科学院化学研究所、国家纳米科

学中心、北京市理化分析测试中心、深圳石墨烯创新中心有限公司、浙江工业大学、中南大学、中国科

学院山西煤炭化学研究所、国家石墨烯产品质量监督检验中心（江苏）、深圳市电源技术学会、福建永

安市永清石墨烯研究院有限公司、安徽工业大学、上海交通大学、科扬国际贸易（上海）有限公司。 

    本标准主要起草人：李旭、任玲玲、张毅、关波、齐笑迎、刘伟丽、范文浩、孙威、朱艺涵、梁霄

鹏、陈成猛、刘哲、刘渊、王俪颖、杜鸿达、刘庆运、何琳、郭新秋、曹潇潇。 

 

 

 

CS
TM
标
准
公
布
使
用




