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一、概述

原位扫描电子显微镜（In-situ scanning electron microscope, In situ SEM）将高

空间分辨率成像能力与原位环境调控技术相结合，能够在模拟实际工况或特定外

界刺激下对材料进行观测。该技术突破了传统扫描电子显微镜只能进行“静态观

测”的限制，实现了调控-表征一体化，可在微观结构演变与宏观性能响应之间

建立直接关联，为揭示材料内在机理提供了动态研究手段。与传统 SEM相比，

In-situ SEM 的核心优势在于：一方面可模拟温度、力学载荷、电场、化学气氛

等工作环境；另一方面能够捕捉相变、裂纹萌生与扩展、晶粒生长、界面演化等

微观结构的动态演变过程[1-2]。

In-situ SEM 的发展与扫描电子显微镜技术、原位环境调控技术的进步密切

相关。20世纪 60年代,SEM实现商业化后,研究人员开始探索在 SEM中引入环

境调控装置,早期主要以单一力学载荷或温度调控为主，分辨率较低（微米级），

仅能观察较为缓慢的宏观变化。20 世纪 90年代至 21 世纪初，随着电子光学技

术的突破,SEM的空间分辨率提升至纳米级，同时原位样品台的设计日趋精密,

实现了温度、力学载荷的精确控制,开始应用于金属材料的形变机制、高分子材

料的相变等研究。该阶段的标志性进展是多参数协同调控概念的提出，为后续多

场耦合原位技术奠定了基础。

In-situ SEM在过去十年进入快速发展期：一方面，原位控制能力得到增强,

实现了多场耦合控制,如力-热-电-化学-气氛的协同调控；另一方面,表征维度不

断扩展，结合能谱分析（Energy-dispersive X-ray spectroscopy，EDS）、电子背

散射衍射（Electron backscattered diffraction，EBSD）等技术，实现了多维信息的

同步获，In-situ SEM在材料科学、能源工程、电子信息及生物医学等领域具有

重要的应用价值[3]。

二、工作原理

2.1 扫描电子显微镜基础成像
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In-situ SEM的成像基础与传统 SEM一致:电子枪发射的高能电子束经聚光

镜、物镜聚焦后,在扫描线圈的控制下对样品表面进行逐点、逐行扫描。当高能

电子与样品原子相互作用时,会激发产生多种信号,主要包括二次电子（SE）、背

散射电子（BSE）、特征 X射线等。二次电子来自样品表面浅表层（1~10 nm）,

对样品表面形貌变化敏感,是 SEM形貌成像的主要信号源。背散射电子来自样品

较深层（10~100 nm）,其强度与样品原子序数相关,可用于成分衬度成像。探测

器收集上述信号后,将其转换为电信号,经处理后与电子束的扫描同步显示在荧

光屏或显示器上,形成与样品表面形貌、成分对应的图像。

2.2 原位调控与同步表征

In-situ SEM与传统 SEM的差异在于增设了高精度原位样品台及配套的环境

调控系统,使“环境调控-信号激发-信号收集-数据同步”可协同进行。

工作流程为:首先将样品固定于原位样品台上,根据研究需求设定调控参数

（如温度、力学载荷、电场强度、气氛成分等）；然后启动 SEM成像系统，电

子束扫描样品表面激发信号；对原位样品台实时施加外部刺激,同时持续采集样

品的形貌、成分等信号；最后数据采集系统同步记录刺激参数与表征信号，形成

“刺激条件-微观结构-性能响应”的对应关系,实现动态过程的全程追踪。主要应

用 In-situ SEM的分类主要依据原位调控的外部刺激类型，目前主要可分为以下

几类：

2.2.1力学原位 SEM

力学原位 SEM是指在 SEM观察过程中，对样品施加拉伸、压缩、弯曲、

剪切等力学载荷，实时捕捉材料形变、裂纹萌生与扩展、界面剥离等动态力学行

为的表征方法。应用此技术，研究人员观察到裂纹尖端塑性区存在滑移、孪生等

多种变形机制，这些微观结构效应是面心立方相基体具备优异延展性、加工硬化

能力的核心原因（图 1），也是提升材料损伤容限的关键因素[4]。在针对多层

MXenes 材料的研究中，研究人员通过原位 SEM观测结合实验数据，测定了材

料的力-位移响应，并识别出弯曲、屈服及分层等破坏模式（图 2），揭示了其在

单轴压缩下的复杂结构行为，并分析了破坏机理[5]。



图 1、裂纹扩展初期观察到的裂纹分支现象：（a）第一时刻出现两个裂纹分支（裂纹 1和

裂纹 2）（b）随后时刻，裂纹 1成为主要裂纹

图 2、MXene微粒的面内压痕：（a）Ti2CTx的力-位移响应（b）Ti2CTx在临界状态时的

SEM图像（c）Ti2CTx失效后界面的 SEM图像（d）Ti3C2Tx的力-位移响应（e）Ti3C2Tx

在临界事状态的 SEM图像（f）Ti3C2Tx失效后界面的 SEM图像

2.2.2热原位 SEM

热原位 SEM通过对样品施加升温或冷却处理，可实时观察材料在温度变化

过程中的物理化学行为，为材料热性能与微观结构演化的关联研究提供直接可视

化证据。王竹君等[6]利用环境扫描电子显微镜（Environmental scanning electron

microscope，ESEM）探究了极端条件下材料的氧化行为。研究发现，在富氧高

温环境中，单层石墨烯的抗氧化稳定性极差，曝光不足 1 s即发生失效（图 3a）；

而经双层石墨烯修饰的铜，其完全氧化过程耗时超过 120 min（图 3a~f）。研



究明确了石墨烯层数对铜基材料抗氧化性能的调控作用，拓展了铜在极端温度与

富氧环境下的应用场景。

图3、用石墨烯涂层原位表征铜的氧化过程：（a-d）单层和双层石墨烯包覆的铜表面在600℃、

150Pa O2和 80Pa H2下氧化的原位扫描电子显微镜图像,氧化过程中产生的缺陷用红色圆圈

标记（e–f） 单层石墨烯(MLG)和双层石墨烯（BLG）沿 X轴、Y轴的氧化过程的随时间

的演化图及（g）三维彩色图

Barreau 等人[8]首次采用高温环境扫描电子显微镜研究了材料表面在奥氏体

化过程中的演化机制。通过在 ESEM 腔体内精准复现奥氏体化温度区间，清晰

界定了 650~800℃为主要形貌变化阶段，该现象与铝元素同二元及三元 Fe-Al-Si

相之间的多重反应直接相关（图 4）。同时，研究进一步证实加热速率是影响材

料表面形貌演化的关键参数，为精准调控材料热加工过程中的表面性能提供了重

要参考[7]。在另一项相关研究中，科研人员借助原位 SEM 成像技术，全程追踪

了热处理过程中铁素体/珠光体向奥氏体的相变历程，捕获了奥氏体在原始组织

中的形核时间与空间分布特征，为通过优化热处理工艺参数、调控材料微观组织

及提升综合性能提供了直接实验依据。



图 4、铝硅涂层 22MnB5钢在 200Pa空气中进行原位热处理时记录的 ESEM图像：（a）440℃

（b）600℃（c）660℃（d）700℃（e）830℃（f）900℃

2.2.3电化学原位 SEM

电化学原位 SEM 可模拟电池、电解池等典型电化学环境，在施加电场与电

解液共存的条件下，实时追踪电极材料的氧化还原反应、离子嵌入/脱嵌、锂枝

晶生长及电极界面演化等关键电化学过程。Y. Kamikawa 团队[9]借助原位 SEM

实时观察发现，Ag-C复合阳极中各组分的亲锂活性与扩散性之间的平衡对电极

性能调控起着关键作用（图 5）。通过强化并精准调控该复合结构的上述特性，

可突破传统单一合金化金属基阳极的固有局限，为开发高性能替代阳极材料开辟

了新路径。在另一项研究中[10]，利用搭载纳米探针系统的环境扫描电子显微镜，

成功实现了微型全固态锂氧电池充放电过程的直接可视化，首先对电池在-3 V恒

定电位、200 Pa 氧分压条件下的放电过程进行了观察，实时捕获了放电产物

Li2O2的生长过程与形态演变特征（图 6）。同时，还通过完整的电化学循环实

验，系统追踪了 Li2O2的形成与分解全过程。



图 5、（a）Ag-C阳极放电过程中的实时原位 SEM观察（b） Ag-C阳极的放电曲线（c）

Ag-C阳极的 SEM-EDS分析（d）放电容量为 1.5 mAhcm−2时的形貌

图 6、全固态锂氧电池电化学循环过程中 Li2O2形成和分解的 ESEM原位观察：（a）在放

电过程中，球形粒子在碳纳米管-固态电解液-氧三项界面处长大，如黄色箭头所示（b）相

同颗粒的分解在表面局部开始，并在充电过程中进入整体，红色箭头表示粒子分解的位置



2.2.4气氛原位 SEM

气氛原位 SEM可通过在样品室中引入特定气体氛围，实时观测材料在气体

环境下的各类反应过程。研究团队[11]借助气氛原位 SEM，首先对铸态 AZ91镁

合金在水蒸气气氛中微滴周围的产氢过程进行观察，其次探究了铁在水蒸气、湿

空气、干燥空气中的氧化行为，明确水对氧化过程的影响。图 7为铁在水蒸气环

境中暴露 17 min和 24 min后的表面形态演化特征。王等人[12]通过环境 SEM实

现了单层石墨烯等温生长与刻蚀实验的原位成像（图 8）。研究中，先以 C2H4

为气源，在环境 SEM 腔体内通过恒温化学气相沉积工艺，在多晶铂衬底上成功

生长石墨烯薄膜。随后在 900℃、25 Pa 氢气氛条件下，对少层石墨烯的刻蚀过

程进行原位监测，同步表征石墨烯层的形状与尺寸演变规律。

图 7、暴露在水蒸气中的铁表面形貌图，实验在 500℃低真空度下进行：（a）和（b）分别

显示了曝光 17 min和 24 min后的表面形貌。黑色虚线表示不同厚度的两个区域之间的边界。



图 8、在 500℃、25 Pa氢气气氛中原位观察氢气刻蚀石墨烯过程中石墨烯的形状演变。（a-d）

时间推移图像序列显示了单层石墨烯、双层石墨烯和三层石墨烯中最顶层的刻蚀。绿色箭

头表示铂的上升和下降方向。

2.2.5 液相原位 SEM

液相原位 SEM技术，通过微流控芯片或封闭式液相样品池，将液体封装在

芯片或样品池中，在隔绝电镜高真空环境的条件下，利用电子束穿透薄层液体实

现对液相样品的高空间分辨率成像。陈等人[14]通过液相原位 SEM观察了液滴的

生长和颗粒的运动过程，对快速跟踪 Au纳米颗粒的水平动态运动行为方法进行

了探索，同时采集 SE模式、SE/BSE混合模式和 BSE 模式对 Au 纳米颗粒进行

图像采集及对比（图 9）。

图 9、乳液及金纳米颗粒的原位液相 SEM图像：（a-b） OA乳剂的动态原位 SEM图像（c）

金纳米粒子在油酸乳剂中的原位 SEM图像（d-f）高倍率原位 SEM图像：（d）SE模式（e）



SE/BSE混合模式（f）BSE模式

2.2.6 多场耦合原位 SEM

多场耦合原位扫描电子显微镜（SEM）技术能够同时施加两种及以上外部刺

激（如力-热、电-热、力-电-化学等），模拟材料在真实服役过程中面临的复杂

环境，直观、实时地揭示多场协同作用下材料的微观结构演化规律与失效机制。

在力-热耦合场景的研究中，Heijden等人[15]搭建了集成于 SEM内的拉伸-温

度调控系统，对推进剂样品开展原位拉伸测试（图 10）。该系统可在施加拉力

的同时精准控制测试温度，实现了推进剂材料在不同温度-拉力耦合条件下的实

时原位 SEM观测，明确了其失效机制的温度依赖性，为推进剂材料的服役稳定

性设计提供了直接的微观证据[13]。

另有研究团队[14]借助原位 SEM高温疲劳试验机，针对镍基单晶合金开展了

950℃与 1050℃下的高温疲劳测试，系统探究了疲劳微裂纹的萌生与扩展机制。

在 950℃时，合金变形主要受滑移及裂纹剪切γ/γ´相主导，裂纹扩展呈现 I 型模

式（图 11）；而在 105℃时，裂纹撕裂行为发生于平行于加载方向的γ相及垂直

于加载方向的γ/γ'界面（图 12），先呈现垂直于加载轴的 II阶段扩展模式，随后

在加速扩展阶段转变为 I型模式，清晰揭示了温度对镍基单晶疲劳裂纹演化路径

的调控作用。

除力-热耦合外，热场与气氛场耦合下的材料微观演化研究也借助原位 SEM

技术取得重要进展。纳米多孔材料的热稳定性是拓展其应用的关键瓶颈，研究发

现向纳米多孔材料中引入铂可有效抑制脱合金化及氧化后处理过程中的粗化现

象。基于此，Perovic等人[16]针对不同前驱体生长的纳米多孔层，开展了热粗化

过程形貌演变的原位 STEM/SEM对比研究。为排除氧化物种对 NPG-铂中铂相的

干扰，测试全程采用氢气气氛构建还原环境，精准捕捉了不同前驱体衍生纳米多

孔层的热粗化规律，为纳米多孔材料-铂材料的热稳定性优化提供了微观调控依

据。



图 10、在不同温度下以 150 mm/min 的应变速率进行原位单轴拉伸试验时的 SEM 图像：

（a）-54℃（b）+25℃（c）+40℃

图 11、在 950◦下对镍基单晶的疲劳裂纹扩展过程进行的原位观察：（a）5次循环（b） 79

次循环（c） 81次循环（d）95次循环（e）100次循环（f）101次循环



图 12、在 1050℃（加载方向为水平方向）下，原位观察了镍基单晶的疲劳裂纹萌生过程：

（a）0个循环（b）60个循环（c）72个循环（d）81个循环。

三、技术挑战与局限性

原位电子显微镜技术的发展仍面临诸多挑战，核心难点在于如何建立可靠

的原位环境，并在原位环境下保证高空间分辨率成像。虽然已在扫描电镜中是实

现了力、热、电、气氛等多种原位环境，但是目前还无法实现一些实际反应的原

位条件，例如很难实现高压的气体和液体条件，以及液相、加热并通入气体等复

杂的原位环境，需要发展新的技术以实现更多的原位动态过程的微观结构演变表

征。同时，电子光学系统依赖高真空环境以确保电子束聚焦并减少散射，而引入

气体或液体环境会引发电子束散射，电子束在环境介质中传输时会产生信号衰减

与噪音，导致图像分辨率和对比度下降。此外，由于高能电子束可能对样品产生

加热、电离等作用，所以在原位实验中需要考虑电子束对反应过程的影响。
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