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准备工作 
Step1. 环氧树脂镶嵌样品 
A：环氧树脂胶；B：固化剂 
体积比：25:9（A：B）（体积用水和量筒测量） 
搅拌过程中若产生大量气泡，静置法消泡即可； 
较小的样品用金相样品夹夹住； 
冷镶样品不宜太高(太厚)； 
模子内壁提前放好对应样品信息条 

  

图 1-1 

厚度合适 样品太厚 

× 
√ 

木质搅拌棒 

模子 
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Step2. 样品表面磨抛 

 
 

Step 1 
砂纸 

Step 4 抛光布 
不能用手碰表面 

Step 2 
不能用手碰表面 /
用水洗 

Step 3 
不能用手碰表面/
用水洗 

图 2-1 每一步结束后用

再来水冲干净，

用压缩气体吹干 

a. b. 

c. d. 

自动磨抛机 

显示屏 

e. 

推进器托盘 

六角扳手 
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3. 自动磨抛机界面 

显示屏 

 

F1、F2 键： 

分别对应上一步、下一

步。运行中显示界面(图

2-3)绿色条为当前选中步

骤，通过 F1、F2 键切换

上下步； 

 

 

 

开始键 

暂停/结束键 

选择/OK 键：按一下代表确定/OK；旋转为选择

(功能类似上下键) 

退出键 

 

4. 使用流程 

>将推进器托盘插入，旋转至两个插脚对齐为止，然后将托盘向上推动 

>用六角扳手拧紧螺丝，检查推进器托盘是否固定好 

>按“上升/下降”键，使推进器下降到适合制备的高度 

>放入样品 

> →方法组:CU 组 04→复制方法  

>选择步骤，按开始键 

请严格遵守铜器磨抛步骤(图 2-1 d.)，磨抛盘型号应当对应正确的磨抛液；

点击开始前请务必检查显示屏上显示步骤是否与磨抛盘相匹配！ 

 

5.样品表面磨光要求： 

扫描电镜和能谱的使用不要求样品表面无划痕，因此在磨抛机上第一步~第

四步过一遍就行； 
拍金相照片就要求样品表面无划痕 

 
  

图 2-3 

图 2-2 

上升/下降 旋转托盘 
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金相篇 
Step1. 去除样品表面划痕 
 
 
1. 磨平样品背面，并在背面刻上样品编号 

2.步骤(对于自动磨抛机)： 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
用自动磨抛机第一步或手动磨抛机低目数砂纸获得金属面 
第一步运行时需要随时监控样品的情况，以防样品被磨没了；需要的是样品

的最大截面。 

获得金属面→逐步减小表面颗粒大小→抛光，因此，抛光前步骤越多，效果

越好；获得金属面后一般就不重磨第一步了。 
 
 
 

正面 

背面 

样品 
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Step2. 金相显微镜的使用 

 
 
 
 
 

显微镜 

纯水 

a.载物台 

b.载玻片 

c.粗准焦螺旋 

d.细准焦螺旋 

e.目镜 

f.物镜 

电脑 

g. 

图 2-1 

开关 1 

开关 2 
亮度 

载玻片 

橡皮泥 

称量纸 

载物台方

向旋钮 
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1. (如图 2-1 右下)，将样品压平(快速、大力地压一次就行，请勿长时间压，

这样压力不均，样品还是不平) 

2. 将粘着样品的载玻片放在载物台上，调整载物台的方向，使得物镜光心对

准样品 

3. 打开电脑桌面上的 LAS 软件，根据实时视野来观察对焦情况 

4. 对焦并拍照 

对焦过程：先调粗准焦，再调细准焦 

(Ⅰ)首先找到样品的位置，粗略聚焦使当前像较清晰，时刻注意镜头与样品间

的距离 

(Ⅱ)物镜换倍数到 20 倍，调细准焦使像清晰 

(Ⅲ)物镜换回倍数 10 倍 

(Ⅳ)在(图 2-2)视野下检查物镜倍数是否与实际一致，不一致会导致采集的照

片比例尺错误 

(Ⅴ)采集未浸蚀样品照片 

按“采集图像”键，采集当前实时视野并保存 

 采集两张照片：10X10 一张；10X20 一张 

命名规则：样品号+目镜倍数 X 物镜倍数+编号；示例：LJS65 10X10 01 

(Ⅵ)拿下样品，浸蚀样品表面 

 浸蚀溶液：三氯化铁酒精 

用滴管取适量浸蚀溶液，滴在样品上后立刻用纯水冲洗掉，用称量纸或

吹风机去除样品表面水分 

(Ⅶ)采集浸蚀样品照片 

 将样品放回载物台，检查对焦情况 

按“采集图像”键，采集当前实时视野并保存 

 采集两张照片：10X10 一张；10X20 一张 

命名规则：样品号+目镜倍数 X 物镜倍数+浸蚀+编号； 

示例：LJS65 10X10_jinshi 01 

(Ⅷ)样品完成拍照后，物镜倍数回归 10 倍，拿下样品，注意不要碰到镜头 

 

5. 一般情况下，一个样品总共拍四张照片浸蚀两张，未浸蚀两张，请以实际

情况为准，若样品较大、感兴趣的区域多等情况，自行增加照片数量 

6. LAS 软件的设置均不要随意调动 
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显微镜实

时视野 

采集图像 

图 2-2 
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扫描电镜与能谱篇 
Step1. 样品烘干  
1. 如果松散粉末或是液体留在电镜内部，将对扫描电镜造成严重的损害！ 

样品放进扫描电镜里之前都要烘干，必须现烘干现用，前一天烘干的样品第

二天要进电镜之前还是要再次烘干。 

2. 一般烘干时间至少是 40 分钟 

烘干时间指的是炉内温度达到目标温度后，烘干的时长，因此请提前来烘干 

 

 
 
  

开关 

炉内温度 

目标温度 

图 1-1 
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Step2. 导电胶粘贴样品与吹扫 
 

1. 戴上塑料手套 

2. 首先在样品台上粘贴导电胶 

3. 将样品背面与样品台粘在一起，粘牢！ 

4. 另取一段导电胶，盖过一点点样品，绕到样品背面粘在样品台上 

5. 确认样品粘牢 

6. 用压缩气体(参见 准备工作图 2-1)大力吹扫样品表面 5-10 秒 
  

样品 

导电胶 

样品台 

导电胶 

正面 背面 

图 2-1 

图 2-2 
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Step3. 样品高度调整 

 

1. 把样品放在样品杯里，轻轻压牢 

2. 放样品的时候，调整青铜样品的位置，尽量水平或竖直放置 

 

 

异形(非规则形状)样品找一条最直的边或中

线，以此为标准，将样品放正，示例见右

图： 

 

 
3. 调节样品在样品杯中的高度，调节方式参看墙上操作指南 

4. 点击图标  (图 4-2 f.)打开舱门，将样品杯沿向下倾斜的轨道送入舱

门，轻推到底 

5. 关闭舱门 

  

图 3-1 图 3-2 

样品杯 

样品 

金属样品 

样品杯 
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Step4. 电镜简单操作 

1. 当样品正确安装且舱门正确关闭后，会

自动进入低真空模式，气泵声音不响了

之后再进行下一步。此时显示器显示样

品的光学像。 

因为青铜样品有时很小，电镜模式下不好

找，在光学模式下调整位置，使屏幕中心

绿色十字在青铜样品上(在目标位置左击鼠标

即可) 

2. 通过选择图标 (图 4-2 g.)实现由光学成像向电子成像模式的转变 

带有十字的大圈代表更高放大倍数电子模式；大圈变绿说明该图标代表的功

能已经能激活；箭头方向表示下次触摸该图标即将激活的功能 
  

3. 选 中 图 标 (图 4-2 b.)即可调节亮度和对比度。当 A 出现在图标右

上角时，对比度和亮度将会由系统自动调节。鼠标左键选中长按超过 2 秒，

当 A 消失后，即可通过控制旋钮分别手动调节对比度和亮度。 
  

4. 选中图标 (图 4-2 c.)调节焦距。鼠标左键选中长按超过 2 秒，图标

右上角出现 A 时，系统将自动进行对焦。鼠标左键单击图标左上角出现 F，

代表精细聚焦，再次鼠标左键单击图标左上角可以取消 F，转换为粗略聚焦 

获得清晰的电子像： 

(Ⅰ)首先找到样品的位置，粗略聚焦使当前电子像较清晰，调整电子像视野大

小，使视野里没有不导电的部分(图 4-2 i.)； 

(Ⅱ)检查此时工作距离(图 4-2 l.)是否在 4.5~5.5mm 之间，最佳工作距离为

5mm，若不在上述范围内，请打开舱门重新调节样品在样品杯中的高度 

(Ⅲ)放大电子像，再次粗略聚焦使当前电子像为最清晰状态； 

(Ⅳ)多次重复步骤(Ⅲ)，直至放大倍数接近 10000 倍，中间重复次数越多像越

清楚，一般重复 3 次左右就行； 

(Ⅴ)切换到精细聚焦，再次使当前电子像为最清晰状态； 

(Ⅵ)缩小电子像(缩放倍数视情况而定)，使得视野中金属面尽量大，一般情况

下避开大面积的锈蚀(图 4-2 j.)和巨大的孔洞(图 4-2 k.) 
 

图 4-1 
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电镜设置界面请勿随意改动！ 
 
 
 
  

i. 样品外不导电的环氧树脂 
实际视野上这部分电子像会

抖动 

j.锈蚀 

k.孔洞 
孔洞非常黑且有纵深 

l.工作距离 

a.电子像缩放 

b.亮度/对比度 

c.焦距 

d.电子像旋转 

光学像 

电子导航界面 
(预览图) 

电子像 

h.电子像拍照 

g.模式转变 
电子/光学 

f.舱门开关 
图 4-2 

考
古
学
国
家
级
实
验
教
学
示
范
中
心



14 

 

Step5. 能谱简单操作 

A. Acquisition: 
1. 选 中 图 标 (图5-1 a.)更新当前图像，使元素分析软件和扫描电镜图

像一致 

刷新完毕后检查状态指示灯的情况(图 5-1 c.)，状态指示灯有以下: 

绿色 : 所有参数最优 

橘红色 : 有些参数并没有最优，按照提示信息进行优化设置。 

红色 : 参数较差，按照提示信息进行优化设置。 

橘红色和红色指示灯亮起来时禁止任何形式的能谱分析！ 

一般情况下红色指示灯只会在样品杯被拿出的情况下亮起，由于其他原因持

续亮红灯请通知老师！ 
  

2. 选中图标 (图 5-1 b.)点扫描，在图像中进行选点分析操作。 

这里可以选择视野中任意感兴趣的夹杂物，测定其成分。注意不要选样品中

的黑色孔洞(图 4-2 k.)，孔洞一般非常黑且有纵深。 

与扫描电镜图像一致 

A.获取图像(Acquisition) 

a.刷新 

b.点扫描 

图 5-1 

c. 状态指示灯 

d. 分析进度条 
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C. Mapping: 

3. 选中图标  (图 5-2 a.)或图标  (图 5-2 b.)进行面扫，若电子像有锈

蚀与巨大的孔洞，则用 ，在电子像中自行选择面积最大的金属面，测

定该区域的成分 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

C.面扫(Mapping) 图 5-2 

a.整面面扫 

b.选定区域面扫 

c.图像标签 

d.面扫分析时间 

考
古
学
国
家
级
实
验
教
学
示
范
中
心



16 

 

B. Analysis: 

4. 选定的点与面分析完毕后分析进度条消失(图 5-1 d.)，状态指示灯(图 5-1 c.)

显示绿色 

5. 检查分析结果 
a. 元素分析结果 (图 5-3 a.) 

显示所有元素分析结果，按照元素含量

进行排序 (重量百分比)； 

Fit 表明元素含量的拟合度/准确度； 

(Ⅰ)检查是否有测试样品中不存在的元

素，例如右图 5-3 中测定青铜器样品测

出了氟(F)，则需要在下图元素周期表中

右击鼠标，将氟(F)从元素分析结果删除(图 5-4 b.) 

样品一般不会包含放射性元素(具体参见最后一页元素周期表附-1)；青铜样

品不测碳(C)，除了硫(S)、氧(O)其余非金属元素存在概率低 

(Ⅱ)检查拟合情况 

实际测得能谱将以红色显示(图 5-4 c.)，白色线为计算拟合的结果(图 5-4 d.) 

●如果一个红色的峰不能被白色的线包含，证明此处有未自动识别的元素 

将鼠标停留在该处： 

> 软件将自动给出该峰有可能代表的元素，自行筛选备选元素，在元素周

期表中将你认为最有可能的元素选上； 

右键点击可以选择添加或删掉该元素； 

> 白色拟合线将立即随之变化。 

●通过选择或删掉某些元素，获得较好的拟合结果，即白线与红色谱较好的

吻合 

●能谱图中元素标示图 

均标注在红色能谱峰峰顶上，右图 5-5

钋(Po)元素标示图并不满足上述条

件，因此需要在元素周期表(图 5-4 b.)

删除 Po 

 

 

 

 

 

图 5-3 

图 5-5 
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6.默认的能谱图像标签(图 5-4 e.)，为“Image 1”，

“Image 2” etc. 标签可以自定义 

同一个样品在扫描电镜光学像上选择 3~4 个位置(左

图 5-6 绿色十字  )，不同 对应不同的电子像/ 

Image 1，电子像与能谱图像标签对应关系由刷新建

立，详见 Step7. 能谱简单操作, 1. ； 

若样品过小，则选择 1~2 个不同位置即可 

 

 

 
 
 
 
 
 

图 5-6 

B.分析(Analysis) 图 5-4 

e.能谱图像标签 

a.元素分析结果 

b.元素周期表 

c.能谱图 
d.拟合能谱图 

对应关系 
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Step6. 保存报告与报告的使用 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
保存下来的 Project 文件夹以填入的样品编号为文件夹名，文件夹内容如下

图： 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
样品主成分质量分数计算，计算平均值，位置 p; 元素 e; 位置个数 n： 
计算结果单位是%，能谱仪测定的是相对含量, 因此各元素质量分数之和为 1 
 

 𝑤(𝑒) =
⋯

 

 
  

图 6-1 
这里写样品编号，请在

样品放进扫描电镜前就

填好 

一个样品检测完毕

后，新建 Project。参

见 Step5. 能谱简单操

保存 Project，形

式为文件夹，文

件夹内容参见下

文 

图 6-2 
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Step7. 能谱关机与扫描电镜待机 

1. 待测试样品测完后关闭能谱仪(普通的电脑关机操作) 
2. 扫描电镜用完后关闭舱门，按主机上电源键， 

变成 ；显示器上显示“设备已待机” 

  

图 7-1 

能谱仪 

扫描电镜主机 

主机电源键 

扫描电镜显示器 
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1原始数据
测定㝀元素 需要的数据

7

2整理数据
10先把这块整块向上移使样品编号对iMean那⾏
②把这⼀列的 line 和Mean 给替换成空

Ctrl tG打开定位选择定位条件 洗空值
⼋

⼋

确定后变成下图 右击选删除删除整代
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len
打字机
Step8. 

len
打字机
ICP

len
打字机
原始数据处理



完成

可以先按定容⼤⼩排个序了开始计算
⼀样定容的放在⼀起好算
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输⼊公式
⼆
定容 no XMeanie Wetus

扣这⾥输
⼆
5 G 13 ⼀定要加上市 符号

可

先向下⾃动填充再向后⾃动填充

① ②

ˇ

计算完成
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4微量元素分组

查找内容 这 将负数替换成

if
②调整㪴顺序

AsSbAgNi Pbsn

⽅便直接复制到分组公式⾥

分组完成
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安全与卫生 

安全 
1. 各个仪器使用前准备工作/使用过程中严格遵守标注 的步骤 
2. 拷贝数据/照片时使用的 U 盘/移动硬盘均要求安全，不带病毒，

不能使用频繁接入高危电脑(例如：打印店电脑，自己家电脑，etc.)
存储设备 
3. 实验室除了公用电脑，其余电脑一律严禁联网，蓝牙 
4. 请注意用电安全，离开实验室关闭饮水机下面的插线板，其余插

线板需要通电 
5. 用完的东西请归位，请勿动他人的东西尤其是样品 
6. 有条件的话样品请做好备份，样品极少的情况下优先做金相、电

镜 
 
清洁 
1. 平日清洁工作注意不要用湿抹布擦拭扫描电镜主机，需要用无水

乙醇与无尘布擦拭；主机周围桌面上有灰尘、垃圾要及时清理；一

般在使用完毕后清洁 
2. 自动磨抛机的清洁：能拆下来的部件都洗 
3. 玻璃器皿(如滴管、量筒、烧杯)用完后用自来水冲干净，再用纯

水冲洗 
4. 装纯水的尖嘴瓶请勿装其他液体，请勿碰出水嘴 
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