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摘要摘要 经过40年的发展，材料高通量制备与表征技术已取得了较大的进展，并被证明可有效地加速材料研发-应用进程，因此被

列为材料基因组计划的三大技术要素之一。本文简要回顾材料高通量实验技术的发展历程，阐述高通量实验在材料基因组技术

中的地位与作用，系统介绍一系列有代表性的高通量制备与表征技术，并指出一些高通量实验方法的应用局限。对未来面临的

挑战与发展趋势进行了分析展望，重点介绍基于同步辐射、散裂中子源等大科学装置以及基于材料非均匀性本质的原位统计映

射表征解析等发展新一代材料原位实时高通量制备、表征与分析技术的新思路，以期为中国材料基因组技术的跨越式发展提供

参考。
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Progress in high-throughput materials synthesis and characterization

AbstractAbstract Over the last 40 years, high throughput experimentation has been demonstrated to be an effective approach to generate
huge amount of material data in a short period of time, and it is now considered a key element of Materials Genome Initiative (MGI)
to fulfill its promise to deliver materials of emerging importance with much faster paces and lower costs. In this article, the briefly
history for high throughput materials synthesis and characterization is recalled. A series of representative techniques are reviewed,
their limitations are identified, and the challenges and future trends are analyzed. In perspective, a facility consisting of in-situ real
time materials processing, characterization and analysis based on synchrotron light sources or spallation neutron sources, as well as
the original position statistic reflecting mapping technology for non-uniform materials are likely to play important role in the future
generation high throughput material experimentation.
KeywordsKeywords high throughput experimentation; high throughput characterization; materials genomics; synchrotron; spallation neutron
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“材料高通量实验”是在短时间内完成大量样品的制备

与表征。其核心思想是将传统材料研究中采用的顺序迭代

方法改为并行处理，以量变引起材料研究效率的质变。作为

“材料基因组技术”三大要素之一，它需要与“材料计算模拟”
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和“材料信息学/数据库”有机融合、协同发展、互相补充，方可

更充分发挥其加速材料研发与应用的效能，最终使材料科学

走向“按需设计”的终极目标。当前，即使在材料计算模拟技

术领先的欧美国家，由于受到目前计算能力、理论模型和基

础数据的限制，绝大多数材料计算结果的准确性还远不能达

到实验结果水平，难以满足实用要求。因此，在由传统经验

方法向新型预测方法的过渡中，高通量实验扮演着承上启下

的关键角色。首先，高通量实验可为材料模拟计算提供海量

的基础数据，使材料数据库得到充实；同时，高通量实验可为

材料模拟计算的结果提供实验验证，使计算模型得到优化、

修正；更为重要的是，高通量实验可快速地提供有价值的研

究成果，直接加速材料的筛选和优化。随着中国材料科技的

快速发展和材料基因组方法在研发中不断被广泛采用，高通

量实验的重要性将日益彰显。

本文简要回顾材料高通量实验的发展历程，着重总结有

代表性的材料高通量制备与表征技术，并分析高通量实验技

术的应用局限、发展趋势和面临的挑战。

1 高通量实验的发展历程
高通量实验的主要发展历程如图1所示。

图1 高通量实验的主要发展历程

Fig. 1 History of high throughput experimentation

1970年，Hanak首先提出了“多样品实验”的概念，并应用

于薄膜形态的二元、三元超导材料研究[1]，其基本思想是通过

一次实验合成完整覆盖多组分材料体系中成分组合的样品

阵列，利用高效的测试分析手段快速获取阵列中各样品的成

分、结构以及性能数据，最终通过计算机进行数据处理并以

适当的方式呈现。然而，由于当时计算机等相关支撑性技术

水平的限制，该方法未能得到快速推广。

20世纪80年代中期兴起了组合化学，并派生到高通量新

药筛选、高通量基因测序、高通量平行反应器（用于有机材料

和催化剂等的合成）等，显著地提高了生物和化学领域的研

发效率。

20世纪90年代中期，美国劳伦斯伯克利国家实验室的项

晓东和Schultz发展和完善了现代高通量组合材料实验方法[2]，

率先展示了高通量实验的巨大潜力[3]，并随后在多种材料系

统上进行了应用与示范推广，取得了一系列新材料成果，并

基于此在美国创办了 Symyx Corp和 Intematix Corp两家上市

公司。

20世纪90年代末期，高通量组合材料实验方法已在较大

范围被材料科技工业领域接受[4]，应用于金属、陶瓷、无机化

合物、高分子等材料的研发与产业化。适用的材料形态从最

初的薄膜形态扩展至液体、胶体、块体、粉末等多种形态，并

取得了一系列商业上的成功。典型的案例包括：Symyx公司

发展出新型化工催化剂[5,6]；Intematix公司开发出突破专利封

锁的固体发光器件荧光材料[7,8]；通用电气公司（GE）开发了高

性能的特殊合金材料 [9]；康宁公司 PMN-PT电光陶瓷的发明

及光通信元器件产业化[10]；Intermolecular公司开发出新一代

低辐射膜材料；Intel公司和三星公司用于相变存储合金和高

介电材料研究[11]。美国国防部（DOD）、能源部（DOE）、国家标

准局（NIST）、劳伦斯伯克利国家实验室（LBNL）及可再生能

源国家实验室（NREL）等通过先进材料项目（ATP）[12]、半导体

自旋器件（SPINS）[13]等多个研究项目，大力资助高通量组合材

料实验研究，成功发展出许多新型材料，如半导体室温伽玛

射线和中子探测材料[14]，储氢材料[15]、热电材料[16]，纳米管生长

催化剂[17]等。进入21世纪后，还出现了专门提供商业化的高

.
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通量组合材料实验仪器设备与高通量组合材料实验研发服

务的公司，如中国的亚申科技研发中心（上海）有限公司和美

国 Intermolecular公司。

中国自 20世纪末开始尝试采用高通量组合材料实验方

法，如中国科技大学开展了液滴喷射制备技术与同步辐射在

组合材料方法中的应用研究[18~20]，中国科学院上海硅酸盐研

究所提高了镀锌汽车板表面抗盐液腐蚀能力及力学性能[21],
清华大学原子分子纳米科学教育部重点实验室和中国科学

院大连物理化学研究所分别优化了CO氧化催化剂和NO还

原催化剂[22,23]，大连中国石化研究院通过引进美国Symyx公司

的高通量设备展开石化冶炼催化材料的快速筛选等。但在

普及与应用规模上与发达国家有相当差距。

2 高通量实验流程
2.1 高通量实验流程概述

Hanak[1]在 1970年提出的工作流程（图 2）已初步包含了

高通量实验最基本的特征：1）高通量合成制备，即在 1次实

验中完成多组分目标材料体系制备，使制备具有高效性、系

统性和一致性；2）快速分析测试，即采用扫描式、自动化、快

速的分析测试技术，原则上 1天制备的样品 1天内完成测试

分析，避免成为瓶颈；3）计算机数据处理输出，即充分利用计

算机数据处理和分析功能，以表格、图形等多种形式输出[1]。

图3 现代材料高通量实验流程示意

Fig. 3 Modern high throughput experimentation workflow

图2 Hanak提出的材料高通量实验的初始概念

Fig. 2 Original concept of high throughput materials experimentation proposed by Hanak

在此基础上，经过多年发展与演化，形成了新型高通

量组合材料的实验流程（图 3）。它除保持传统特征外，还

具有若干重要的新特点，如：1）强调实验设计的重要性，合

理的实验设计减少工作量，提高筛选速度和成功率；2）明

确材料数据库在流程中的轴心位置，材料数据库兼具实验

管理、数据处理、信息存储、数据挖掘等多项功能；3）注重

材料计算模拟与实验的互动，相互验证，便于及时优化方

向，快速收敛[24]。

2.2 高通量实验的设计

目前人类对于材料的认知还处在较为初级的水平。对

单元素材料和二元化合物材料了解相对充分，对三元化合物

的认知已经是非常有限，对四元及以上的化合物材料则是知

之甚少。图4[4]示意几种情况下可能形成的组合数，从中不难

看出有待探索的材料组合数量近乎天文数字，即使采用材料

高通量实验方法也是无法企及的。另外，不经思考的盲目组

合也常常造成“垃圾进、垃圾出”现象。因此，简单的高通量

筛选并非出路，必须对高通量实验进行合理的设计，才能有

效地进行材料搜索和筛选。

高通量实验设计的原则是首先要将实验的目的、目标、

待解决的问题、欲获得的信息等定义清晰，找出关键的科学

参数。在设计中充分利用现有经验和知识，积极采用理论计

算模型作为指导，尽量缩小筛选范围。现代高通量组合材料

实验强调理论和实验的融合与协同，力图通过理论模型对可

能的组合进行预先的计算仿真，避免盲目组合，从而提高实

验的效率与成功几率。

在高通量组合材料实验方案的设计中还需要充分考虑

目标材料体系的制备和表征能力，包括样品的制备方法、表

征工具的空间分辨率等，从而确定样品的空间密度和组合形

式。图5给出样品组合方案设计的参考因素。

常用的高通量组合材料实验设计方法可归纳为：

1）搜索法：针对所有可能的材料组合，通过一系列的高

通量实验进行筛选，找出感兴趣的点——适合海选。

2）基于统计学原理的方法：如全阶乘或部分阶乘设计，

以有限实验次数获得统计学上可靠的结果——传统实验设

计（DOE）。
3）多参数方法：针对某一个感兴趣的材料体系空间，采

用一系列的表征测试方法对一组样品进行全面细致的分析

——适合精选。

4）层级混合法：针对目标材料，综合上述各法逐步聚焦。
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2.3 数据管理在高通量实验中的轴心作用

数据管理是现代高通量实验技术发展中面临的主要挑

战之一。现代材料高通量制备与表征技术能够以较快的速

度产生海量的数据。使海量的实验数据真正发挥加速材料

研发和应用进程的作用，还需对其进行有效的分析、组织和

呈现。现代信息学已经建立了较为先进的大数据理论，并已

经开发出一系列的计算机软件工具辅助大数据的管理和分

析。材料信息学正是现代信息学技术与材料科学研究相结

合的产物。基于材料信息学的实验数据管理是高通量实验

流程中的中心环节，它包含了实验过程管理、多变量表征的

追踪、信息存储、材料数据库信息检索以及大数据挖掘等5项
主要功能，如图6（a）所示，是始于实验设计开始，涉及原始实

验数据采集、存储、管理、处理、分析、挖掘等各个步骤的高通

量实验全流程管理。

（a）多元体系组合数目与组分数目的关系,红色部分为目前已有研究报道的材料体系；（b）一种催化剂材料的工艺参数任意组合出可能的试验次数；

（c）一种化学传感器的材料选择、几何形态、工作模式等参数任意组合出可能的特征数目

图4 任意的材料组合数目巨大，超出高通量实验可行范围

Fig. 4 Number of random combinations of materials is too huge to be possibly explored even by high throughput experiment

图5 样品组合方案设计的参考因素

Fig. 5 Design parameters of combinatorial materials libraries

图6 基于材料信息学的实验数据管理

Fig. 6 Data management based on materials informatics

（b）美国 Intermolecular开发的高通量组合材料实验工作流程信息学

软件结构框架(由美国 Intermolecular公司提供)

（a）组合材料实验信息学的内容
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其中，大数据挖掘技术包括聚类分析（cluster analysis）、

预测模型（predictive modeling）、关联分析（correlation）、异常

检测（abnormality test）等方法，对海量材料数据进行挖掘，快

速寻找材料“工艺-成分-结构-性能”之间的内在规律，完善

材料科学知识和基础数据库。

美国 Intermolecular公司开发了一套商业化的高通量组

合材料实验工作流程信息学专用软件（图6（b）），对实验设计

的信息和参数、制备过程的实验条件、表征过程的测量数据

进行全过程采集和管理，并进行实时处理、分析、存档、输

出。全套软件工具和数据库建立在强大的后台服务器中，可

在网络环境下供具有许可的人员共享和调用，还可自动生成

用户报告，为模型仿真计算与材料预测提供原始数据与验

证，为材料科学研究人员和研发工程师提供了功能强大的数

据信息管理服务。

3 材料高通量制备技术
高通量实验中组合材料样品的制备一般分为“组合”与

“成相”2个步骤：1）将多个元素系统性地进行混合，以获得

所需的材料成分“组合”；2）通过扩散或者热力学过程形成晶

相或非晶相材料，即“成相”。组合材料样品的制备方法种类

繁多，可根据不同应用领域的要求灵活选用。

3.1 基于薄膜沉积工艺的高通量组合制备技术

薄膜沉积工艺经常用于制备高通量组合实验样品，这类

方法被统称为“薄膜法”。薄膜法实现所需的材料成分“组

合”的方式主要有共沉积法、分立模板镀膜法、连续相图模板

镀膜法以及分立模板和连续模板的组合镀膜法。

3.1.1 共沉积薄膜法

利用不同沉积源与基片的相对角度和位置，同时将多种

成分沉积在一块基片上，形成组分呈连续渐变式梯度分布的

多元样品，图7（a）[1]和（b）[25]分别为通过共溅射和共蒸发工艺

制备材料成分“组合”的示意图。该方法无需使用任何掩模

即可获得连续成分分布，且与薄膜沉积的厚度控制无关，成

分分辨率可达 0.1%~1.0%，沉积工艺后无需热处理即可获得

各元素充分混合的元素组合样品。

然而，该方法在三元以上的体系中难以实施，且用于多

元材料系统研究时不易实现 0~X%的成分分布，由于各沉积

源的产额不均匀，成分分布可控性较弱。

3.1.2 分立模板镀膜法

利用镀膜及掩模技术经过多次掩模形成多个分立成分

样品，图8（a）[3]和（b）[12]分别为二元分立模板及四元分立模板

的示意图。在镀膜均匀的前提下，该方法可获得任意成分分

布，不受组元数目限制，具有成分分布完全可控、成分覆盖跨

度大、各分立区域成分均匀等特点。分立模板镀膜法适用于

大通量、多元素的新型材料海选。项晓东及其团队曾于20世
纪90年代中、末期将此技术应用于多种材料的研究[3,12,26~28]，成

功地展示了高通量实验技术的应用效果。Mao等[14]基于此技

术成功制备了多个体系的硫族化合物半导体材料样品库,用
于搜索半导体室温伽玛射线和中子探测材料。Jin等[29,30]将该

技术应用于外延ZnO薄膜过渡族金属元素掺杂的研究。

3.1.3 连续模板镀膜法

利用随时间移动的掩模与镀膜技术形成组分呈连续渐

变式梯度分布的多元化合物样品，图 9[14]为连续相图模板镀

膜法制备三元相图样品的工艺过程和样品示意图。在镀膜

均匀前提下不必了解沉积分布曲线，无需使用复杂模板，使

成分分布完全可控。该方法可获得0~X%的连续线性梯度的

成分分布。连续模板镀膜法适用于系统性的材料相图研究，

图7 共沉积薄膜法示意

Fig. 7 Schematic illustrations of composition
spread from co-deposition

（a）共溅射制备材料成分

“组合”示意

图8 分立模板掩模示意

Fig. 8 Schematic illustrations of discrete masks

（b）四元分立模板掩模示意

（a）二元分立模板掩模示意

（b）共蒸发制备材料成分

“组合”示意
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尤其是高通量三元相图研究，如（Ba1-x-ySrxCay）TiO3介电材料[31,32]，

Fe-Co-Ni合金[33]等一系列三元相图。在实际中，可将分立模

板和连续相图模板组合使用，获得更复杂的材料组分。

3.2 薄膜样品的高通量成相过程

由薄膜法制备的涵盖了所需成分组合的样品，还需先经

过原位（in-situ）或离位（ex-situ）的热力学过程以实现成分扩

散均化，才能在特定条件下进行成相，形成晶相或非晶相目

标材料体系。

薄膜法制备的组合材料样品往往由多层膜构成，膜层间

可能会发生扩散与成核（结晶）两种互相竞争的热力学过

程。通常成核需超越一个临界厚度（尺寸）及能量（温度），即

热力学窗口，而一旦材料结晶成核便不易进一步扩散。利用

窗口特性，当温度低于窗口温度时，扩散占优势，多层膜首先

扩散形成非晶态混合体，当温度提高到窗口温度以上后，才

能成核结晶，如图10（a）所示。在实际操作中，热过程分为平

行法和分立法两种。平行法是指组合材料样品上各点被置

于相同的加热过程，而分立法是指组合材料样品上各点被置

于不同的加热过程。组合材料芯片扩散一般采用平行法，成

晶可根据需要采用分立法或平行法。利用该方法可生长高

质量外延晶体薄膜（图10（b））[34]。

3.3 其他高通量制备技术

除了上述基于薄膜沉积工艺的组合材料制备方法，研究

者还根据不同材料形态的需求发展了一系列高通量制备方

法，其中最具有代表性的有：

1）“喷印”合成法[7,18,35,36]。利用液相（如喷墨）或固相（如

等离子或激光喷涂）喷射技术制备二维或三维组合材料样

品，实现多组分快速递送（2000 微滴/s），分子水平混合（液

相），具有高精确度及可重复性，适用于多种有机、无机结构

和功能材料，空间密度可达 90000 样品/英寸 2（分辨率 300
dpi）。图11[18]为用于发光材料高通量筛选的一种扫描式多喷

头喷墨组合合成系统的示意图。陶瓷材料的组合材料样品

可通过“喷印”合成法进行组合，再使用阵列燃烧法进行成相

（图12）[19]。

2）多元体材扩散法[9]。将多个不同金属块紧密贴合在一

起进行高温热处理，促使金属之间相互扩散形成固溶体或金

属间化合物。成相在形成所需的材料成分“组合”的过程中

同时发生，在界面附近区域切片即可得到大量组分连续渐变

的合金。王薪等[37]以及赵继成[38]的综述文章都对多元结扩散

法作了细致的介绍，此处不再赘述。

图9 连续相图模板镀膜法制备三元相图样品的工艺过程和

AxByCz样品示意

Fig. 9 Illustration of the deposition process of AxByCz

ternary thin film library using continuous moving mask

（d）最终获得的三元相图样品

（a）沉积元素A （b）沉积元素B

（c）沉积元素C

图10 薄膜样品的高通量成相

Fig. 10 High throughput phase formation of thin film samples

（b）利用平行法生长高质

量的钛酸锶钡外延薄膜

（a）利用“层厚/温度”热力学窗口可让多层膜

首先扩散形成非晶态混合体，然后再成核结晶

图11 扫描式多喷头喷墨液相合成系统示意

Fig. 11 Scanning combinatorial inkjet printing system
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3）微机电结构法[39,40]。微机电结构（MEMS）可在较小面

积内制备、并行处理大量微尺度样品或微系统，与材料高通

量实验有着本征的相容性。微机电结构可在亚毫米或微米

尺度构造加热器、传感器等，因而能够实现丰富的材料样品

处理与测试功能。以此为基片，采用薄膜法、喷射打印、超声

雾化喷涂等多种方法在微机电结构上制备组合材料样品库，

可以方便对材料力学和热力学特性的研究。例如，Vlassak等
将微机电结构法和共沉积薄膜法相结合，通过原位热处理和

热测量，系统地研究了Fe-Pd合金的力学特性[41]与Cu-Au-Si
玻璃态合金体系的相变焓[41]。

4）微流体结构法[42~44]。微流体结构也是一种近期快速发

展的小尺度技术，能够实现对纳升量级流体的操控，应激反

馈极快，配合适当的表征技术可实现高效率的测试表征。将

催化剂材料及反应过程集成于微流体结构阵列中，可研究催

化性能和化学反应过程（图13[43]）。

5）激光增材法。激光增材制造技术是近年来快速发展

起来的一种先进制造技术，其工艺精度高、适用范围广泛[45]，

在材料科学研究领域，已被用于制备合金材料、复合材料和

具备微纳米结构的材料样品[46~48]。欧洲加速冶金学计划就着

重强调了通过电脑自动控制激光增材制造技术进行高通量

合金材料实验研究的方案，他们通过将不同元素的粉体以可

控的速率递送至激光光束处烧结，从而可实现毫米至厘米尺

度分立样品库的快速制备。此外，该方法可以灵活选择热平

衡或非热平衡的工艺过程[49]。

4 材料高通量表征技术
4.1 高通量微区成分、结构表征

对材料成分、结构的表征通常采用X射线、紫外、红外等

各个波段的电磁波谱学方法来实现，其表征速率受到样品处

光通量密度（单位时间通过样品的光子数）和光束聚焦的空

间分辨率影响。同步辐射光源在从红外至硬X射线全光谱

范围内均能实现高亮度微聚焦，同时还具有高准直性、全光

谱、高偏振、高纯净等优秀特性，从而能够很好地满足高通量

组合材料样品所需的亮度和空间分辨率要求，因此是理想的

高通量组合材料表征测试手段。特别需要指出的是，在通常

进行的材料研究中，由于样品的数量一般较少，同步光源的

高通量优势往往得不到充分发挥。从这个意义上说，高通量

组合材料表征的需求也为同步辐射光源提供了极好的施展

舞台。

然而，同步辐射光源在各国都是国家级的大型科学装

置，并非随时随地可以方便地利用。美国劳伦斯伯克利国家

实验室开发了全自动集成微区X射线荧光和衍射系统，微束

聚焦X射线的亮度比普通X光源提高了20倍，空间分辨率达

到 10~100 μm，可以同时快速检测、鉴别高通量实验样品的

成分和结构。虽然其亮度和空间分辨率与同步辐射光源相

比有所不足，但是推广普及更为方便，能够在一定程度上满

足普通实验室的高通量表征需求。图 14[14,50]是从一个 4种元

素（Zn，Zr，Sn，Ce）组成的组合材料芯片快速得到的组分分布

彩图。

4.2 高通量微区光学性质表征

材料的光学性质表征可用于分析半导体材料的禁带宽

度。此外，光学性质表征与其他表征手段相结合，还可用于

研究复杂材料体系中涉及晶体结构、电子结构和磁畴结构演

化的基础物理问题。现有的连续光谱椭偏仪商业产品可提

供10 μm的空间分辨率和比较广的光谱范围，可用于高通量

微区光学性质的表征。图 15[51]为利用光谱椭偏仪表征脉冲

激光沉积（pulsed Laser deposition，PLD）工艺制备的 ZnO-
MgO组合材料样品的光学性质，并进一步分析其带隙特性

所得结果。除连续光谱椭偏仪外，激光椭偏仪 [52]、阴极荧光

计 [30,53]、光致荧光测试仪 [54]均可实现高通量微区光学性质

表征。

图12 阵列燃烧成相微反应器示意

Fig. 12 Substrate-net-mask solution combustion micro-
reactor array

（b）将成相后的样品转移至一浅槽基底便于表征

（a）微反应器阵列及网版掩模

图13 微流体结构并行筛选反应器示意

Fig. 13 Schematic diagram of the microfluidic parallel
screening reactor

（c）高通量实验样品照片

（a）反应通道单元示意

（b）气体分布递送结构照片
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4.3 高通量微区电磁学性能表征

衰逝微波探针显微镜是扫描探针显微镜家族的一员，谐

振腔内针尖上的微波限制在极小的微区，针尖与样品间的作

用使谐振腔的频率和品质因子发生改变，由此获得材料的电

磁学性质[55~57]。利用衰逝微波探针显微镜可以测量的电学特

性包括超导性质、导电系数、介电常数、铁电常数、磁阻效应、

电子迁移率、扩散长度、腐蚀、接触电阻，界面参数、能级对准

等，磁学特性包括磁化率、自旋共振等。衰逝微波探针显微

镜的微区分辨率是普通的电磁仪表难以实现的，配以自动化

的样品台控制和数据采集，可以实现组合材料芯片的高通

量、全自动电磁学特性测量。图16展示了衰逝微波探针显微

镜的工作原理、仪器实物照片以及在多种单晶体材料商的电

磁参数测试校订[55~57]。

4.4 高通量微区热力学性能表征

Vlassak等开发了一套并行纳米扫描量热系统（PnSC）[41,58,59]。

该系统利用微机电工艺在硅基底上制备出 25个微型加热/
量热单元，每个单元有独立的、集加热和测温功能于一体的

薄膜器件，如图 17[58]所示。量热单元除两端与衬底接触外，

其余部分附着在一层 80 nm氮化硅薄膜上，大大降低了传

导热损失带来的测试误差。该方法可以并行测量材料的焓

变、热容、相变温度等热力学参数，温度范围从室温到 900℃
左右，升温速率可达 104/s，灵敏度可达 10 nJ/K。在该组合

传感芯片上，他们采用三靶磁控共溅射结合物理掩模制备

了不同成分的Cu-Au-Si非晶态合金材料样品库，并进行了

高通量并行测试表征，得到了不同组分对应的玻璃化温度

和转变焓分布，如图 18[41]所示。该技术不仅可以与磁控溅

射结合获得材料样品库，同样也可以采用喷射打印、超声雾

化喷涂等多种方法制备组合材料样品库，具有较好的普

适性。

利用飞秒脉冲激光技术进行时间域热反射成相，可以达

到1 μm的空间分辨率和10000点/h的测试速率，广泛适用于

薄膜及体材热力学参数的微区表征，包括导热系数、热膨胀

系数、熔点、热力学参数（Cp、H，等）、热电参数等。图 19[60]展

示了一种微尺度的热传导系数快速测量方法。在样品上镀一

层80~100 nm的纯铝，把快速激光分成两束，一束激光加热，

一束激光探测反射率。如果把激光频率调到 780 nm左右波

长，反射率随着温度变化非常敏感。通过反射率随时间变化

导致表面温度随时间变化来求解方程，就可测出热传导系数。

图14 全自动集成微区X射线荧光和衍射系统

Fig. 14 Automatic micro-beam X-ray fluorescence and diffraction system

图15 高通量表征ZnO-MgO组合材料样品的光学性质

Fig. 15 High throughput characterization of optical properties of ZnO-MgO combinatorial materials library

（a）全自动集成微区X射线荧光和衍射系统 （c）四元组合材料芯片组分分布彩图（b）测量原理示意

（b）MgO-ZnO组合材料样品禁带宽度及物相的对应数据（a）MgO-ZnO组合材料样品的紫外-可见光谱透过率
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4.5 高通量微区电化学性能表征

电化学表征对于电极、电解质等电池、电容材料和器件

的研究具有重要意义，但传统电化学表征仪器的空间分辨率

较差，难以在“材料基因芯片”上实现有效测量。美国

Princeton Applied Research，AMETEK, Inc.开发的VersaSCAN
微区电化学扫描系统[61]是以电化学过程和材料电化学特性为

基础的高通量微区电化学测试平台，可提供 6种微区电化学

测试技术，包括扫描电化学显微镜、扫描开尔文探针、扫描振

图17 并行纳米扫描量热系统示意

Fig. 17 Schematic illustrations of PnSC

图16 美国劳伦斯伯克利国家实验室开发的衰逝微波探针显微镜

Fig. 16 Evanescent microwave probe microscope developed at LBNL, USA

（c）电磁参数测试校订

（a）工作原理 （b）仪器照片

图18 Cu-Au-Si三元体系非晶态合金热力学参数分布

Fig. 18 Composition trends over Cu-Au-Si samples library

（a）器件整体示意 （b）单个量热单元示意

（b）玻璃态转化温度/℃

（a）Cu/Si元素比例

（c）玻环转变焓/（kJ·mol-1）
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动电极测试、微区电化学阻抗测试、扫描电解液微滴测试、非

接触式微区形貌测试。该仪器的样品定位精度高，平台空间

分辨率 50 nm，样品测试区域 100 mm，满足高密度组合材料

样品的全自动编程测试。该仪器可广泛用于锂电池正负极、

薄膜电解质、半导体等重要材料的高通量组合电化学表征。

4.6 高通量微区力学性质表征

微观的力学性能测试本身就比较困难，同时因为尺度效

应，微观力学量和宏观体材的力学性能需要进行具体分析才

能对应。近年发展了一系列微观力学测试手段，比较有代表

性的如图 20 所示 [39,40,62~66]。利用微机电系统技术（micro-
electro- mechanical system，MEMS）可以在同一个基片上制备

多种不同成分和结构的材料，并进行高通量力学性能测试

（图 20（b））。而纳米压痕已经有商业化的仪器设备可以实

现高通量、全自动的微区测试。

图19 飞秒激光热力学测量

Fig. 19 Femtosecond pulsed laser system for thermal measurement

（d）热膨胀系数测定

（a）测试原理示意 （b）测试系统示意

（c）导热系数测度 （e）比热容测定

图20 代表性微观力学测试手段

Fig. 20 Typical micro-scale mechanical measurements

（e）MEMS结构测试疲劳性能

（a）微观拉伸实验测试应力应变曲线 （b）微悬臂梁测试热应力和蠕变 （c）微观单压实验

（d）AFM纳米压痕测试硬度
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关于微观和纳观力学尺度效应，已有大量工作证明，当

材料特征尺寸（晶粒、厚度）远大于决定其力学特性的特征

尺寸时（如位错相互作用特征尺寸为0.2~0.5 μm），其力学性

能与体材料相当。尽管如此，在采用薄膜法或扩散法制备

组合材料芯片研究结构材料力学性能时，应当注意避免直

接采用薄膜样品的数据结果。

一般而言，材料的结构与力学性能之间的关系受到多种

较为复杂的因素影响，包括材料的微观结构和变形历史，但

是薄膜样品的数据对于材料结构性能之间关系的总体趋势

是可以提供有价值的参考的。因此，从薄膜样品的成分-结
构-性能相图出发，可以预测体材料的性能趋势，并制备相应

的体材料进行验证性测试，以确定最终的材料性能参数区

间。同时，通过大量的实验，可以逐步建立起薄膜样品与体

材料之间的关联特性，从而进一步提升组合材料芯片技术应

用于结构材料研究的适用性和准确性。

4.7 高通量微区磁学性能表征

可用于高通量微区磁学性能表征的工具包括：磁力显微

镜[67]、扫描霍尔效应探针[68]、扫描磁光克尔效应成像系统[69]、超

导量子干涉器件扫描显微镜[70]等。这些工具各有优缺点，综

合利用，形成互补，可提供全面的材料磁学性能高通量微区

表征能力。在进行高通量微区磁学性能表征的过程中需注

意，需施加一外部磁场，方可获得饱和磁化参数，否则，所得

数据仅反应材料样品的残余磁化参数。

图 21[71]所示为采用磁力显微镜（MFM）表征Co-Cr-Mn-
Nb-Ni多元扩散节样品富Co区域的磁学特性的案例。图 21
（b）是Co-Cr-Mo三元结处富Co区域的扫描电子显微背电子

散射图片，其中叠加的图片为 24℃下的表征结果，铁磁区域

和顺磁区域的边界清晰可见。利用衰逝微波探针显微镜沿

此边界测量其介电常数，可得该边界上居里温度为24oC的成

分点分布情况（图 21（c）），其中，Co-Cr二元体系中居里温度

为24oC的样品成分为Cr0.2Co0.8，与该体系经典数据相符。

4.8 高通量催化性能表征

催化材料的催化性能评价与常见的物性表征不同。催

化过程与化学反应过程联系紧密，催化性能受到反应条件如

温度、压力的影响较大。要实现高通量的催化特性表征，必

须模拟催化反应过程的相应条件。通过微流体结构可以整

合反应过程和催化材料，实现部分催化特性的表征研究[42~44]

（图13[43]）。对于工业应用的催化材料的研究与开发，还需要

更为精密和更加符合实际应用条件的过程模拟，因此需要更

为复杂的专用高通量测试平台。图 22[72]展示了亚申科技公

司开发的一种高通量催化研发系统，集成整合了并行实验、

自动控制、信息处理等技术，创建了材料研发的“生产流水

线”，加速研发进程，提高研发效率，提升研发质量，可以大大

缩短催化材料实验室研发到工业应用的研发进程。

4.9 高通量原位、跨尺度统计分布分析表征技术

实际应用中的材料是非均匀、多元、复杂的，各位置的成

分和结构不尽相同，不同尺度下性能各异。因此，材料的最

终性能与各原位置信息的统计分布表征密切相关。王海舟

等 [73]基于这一认知，提出高通量原位统计分布分析表征技

术。该技术以新材料研究或相关工艺生产的实际样品为对

象，采用多种高通量表征技术，如激光诱导击穿光谱原位统

计分布分析技术（LIBS-OPA）[74]、激光烧蚀电感耦合等离子体

质谱原位统计分布分析技术（LA-ICP-MS-OPA）[75]、X-射线

荧光原位统计分布分析技术（XRF-OPA）以及高通量原位统

计分布分析映射表征技术（OPA-RM）[76]、火花原位统计分布

分析技术（SPARK-OPA）[77]等，获取材料中海量原位成分、结

构和性能等信息，结合全视场金相技术、显微硬度、电镜等微

区分布分析技术，实现材料中点对点各原始信息对应的高通

量原位表征（图23[78]）。

通过对材料样品中较大面积范围内原位成分分布及其

状态原始信息的统计解析表征[76,77]，实现了微观-介观-宏观

跨尺度综合统计定量分布表征，可原位获取材料成分/结构分

布、定量分布、状态分布等参数信息，从而反映材料的非均质

性、不确定性（图24[73]）。这种综合统计表征方法与宏观平均

表征方法以及微观成分/结构表征方法相结合，能够更完整地

反映材料不同部位的服役特性，有助于解析工艺和材料出现

的现象和问题，可应用于材料计算设计、改性与优化的高通

量筛查与验证。

图21 应用磁力显微镜（MFM）研究Co-Cr-Mo三元体系居里温

度和组分关系

Fig. 21 Application of MFM to map magnetic domains to
obtain Curie temperature-composition relationship for the

Co-Cr-Mo ternary system

（b）Co-Cr-Mo三元扩散结磁力显微镜成像与其扫描电子显

微镜背散射电子成像的叠加图像

（a）Co-Cr-Mo-Nb-Ni
多元扩散结示意

（c）铁磁/顺磁边界处居

里温度-样品组分关联性

红色圆圈标

注区域为

Co-Cr-Mo
三元扩散结
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王海舟等提出的适用于实际尺寸材料的“微观-介观-宏
观”跨尺度新概念统计表征方法，解决了成分、状态、偏析、夹

杂、晶粒度等在一维、二维至三维空间的分布表征问题[77,79]，

可用于探索介观表征与材料实际尺寸试样跨尺度原位统计

分布分析表征间相关性，建立服役性能、性能迁移和演变的

数学模型等（图25[80]）。

5 基于大科学装置的高通量表征技术
大科学装置，如同步辐射光源和中子源，与材料高通量

实验犹如天合之作。一方面，大科学装置提供的高亮度和高

时空分辨率恰好可以满足样品库的微区、快速表征，突破高

通量实验中的这一通量瓶颈。另一方面，由于目前被表征和

测试的往往是单个或有限个样品，大科学装置的表征能力还

远未得到充分发挥；若采用高通量实验样品，则可充分发挥

大科学装置高亮度、高时空分辨率等特性，快速表征大量的

样品，产生大量的数据，有效发挥其潜力。同步辐射在高通

量实验研究中的应用早有记载。Issacs等[81]基于同步辐射X
射线荧光、X射线衍射和近边吸收谱，快速表征了氧化物磷光

材料Gd(La,Sr)AlO3:Eu组合材料样品库的成分、结构以及稀土

元素 Eu的价态。Yoo等 [33]利用同步辐射X射线衍射在 Fe-
Co-Ni三元相图中发现了用实验室光源无法找到的2个非晶

区域。近期，Gregoire等 [82]报道了使用同步辐射X射线衍射/
荧光联用，高通量表征Bi-V-Fe氧化物伪连续相图组合材料

新编的结构/成分的工作，每日表征通量达 5000个样品。此

外，由于大科学装置的亮度和时空分辨率高，不仅可以快速

表征静态的高通量样品，还可以实现瞬态和动态的高通量样

品表征，从而获得样品制备、测试和服役过程中的成分、结构

甚至性能演化等信息，实现原位实时的材料样品高通量

表征。

图22 亚申科技PRS-16多通道高通量反应器系统

Fig. 22 PRS-16 multi-channel high throughput reactor for
catalysis by Yashentech Corporation

图23 不锈钢板坯组成结构和成分点对点分布

Fig. 23 Point to point distribution of microstructure and
composition of stainless steels

（a）系统框图

（b）反应器模块示意

（c）流体分配器（左）、反应器内膛（中）和反应器外观（右）

（d）PRS-16多通道高通量反应器系统外观

图24 材料的原位统计分布分析表征

Fig. 24 Statistic distribution analysis of in-situ materials
characterization
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利用大科学装置开展材料高通量表征可分为3个层次：

1）将制备好的材料样品放到同步辐射或中子源中进行

成分、结构及各种性能的高通量的表征，可基于现有的实验

线站加入可扫描样品夹具，结合自动数据采集软件实现。

2）对制备好的材料样品进行测试，并原位、实时地观察

和表征材料的响应和结构变化情况，如工程结构材料在温

度、外力作用下，缺陷结构的产生、演化、以及导致的材料性

能的改变等。

3）现场进行材料制备，并在制备过程中进行原位、实时

的观察和表征，研究工艺参数对材料成分、组织结构、性能等

的影响，从而构建完整的“工艺-成分-组织结构-性能”相

图。这需要根据实验要求设计加工特殊的装置，实现材料制

备、热处理、温度、环境控制等功能。

“同步辐射光源”和“散裂中子源”是两种典型的大科学

装置，在各类材料成分、结构、性能的高通量表征中功能互

补、不可或缺，能够以极高的时间和空间分辨率产生涵盖了

晶体结构、电子结构、自旋结构、核位置、表/界面特征、动态过

程演化信息、大工程试样信息等在内的全面的、海量的材料

数据。中国2009年在上海建成了第三代同步辐射光源，还将

在“十三五”期间建设性能更高的高能同步辐射光源，并将于

2018年在广东东莞建成“散裂中子源”。这将为中国建设新

一代材料基础设施，推广开展材料高通量实验奠定重要的硬

件基础。

5.1 适用于材料高通量表征的同步辐射技术

第三代同步辐射光源的亮度比普通X光源亮度高了11~
12个数量级（图 26），比阴极旋转靶X光源也高 8个数量级，

同步辐射光源可提供从红外到硬X射线的宽能谱，具有很高

的准直性，可以获得纳米、微米、毫米等各种尺寸的光斑，可

以进行多尺度结构探测；还具有高穿透性、高亮度聚焦、短脉

冲等特点，适合于开展高时空分辨率的多种原位实时微区表

征功能，使其能探测包括材料成份、晶体结构、近邻结构、电

子结构等在内的一系列的材料信息（图 26）。本文列举部分

可以在同步辐射光源上进行的高通量表征功能。

5.1.1 高通量X射线衍射技术

X射线衍射实验站除用于常规晶体结构解析外，还被用

来探测材料内部应力/应变状况、物相组成、缺陷、原子分布函

数等多种结构相关信息。结合各种样品环境系统及先进的

探测器技术，X射线衍射还可用于上述材料信息在真实条件

下动态演化过程的原位实时观测。因此，X射线衍射实验站

是高通量表征平台中不可或缺的长程周期结构探测装置。

微束白光劳厄衍射具有超高光通量、微米级聚焦光斑、

白光劳厄衍射无须转动样品的特点，可以实现超快微区结构

分析。特别是对于定位困难、不宜转动的微小晶体，以及需

要极端条件、不便旋转样品的情况，它是实现快速高通量结

构分析的理想工具。

5.1.2 高通量X射线吸收精细结构分析技术

X射线吸收谱（X-ray absorption spectroscopy，XAS）是研

究物质小范围内原子簇结构信息（包括几何结构和电子结

构）的一种定量化分析有效手段，可以选择性地构建特定元

素周围的局部结构，其样品通用性好，可以是晶体、非晶、固

体，也可以是液体，甚至是气体；可以用单一的物相，也可以

是混合物；在各种pH值、温度和压力等极端条件下也可以应

用。XAS被广泛应用于物理、生命科学、环境科学、材料科

学、化学化工、地矿等多个学科领域。能量色散 X 射线吸收

谱（ED-XAS）可实现微秒级的吸收谱采集，尤其适用于高通

量表征。

5.1.3 高通量硬X射线微聚焦分析技术

同步辐射硬X微聚焦分析技术，通常是采用高亮度的波

荡器光源，将单色光聚焦到微米、亚微米、甚至几十纳米，样

品处每平方微米光通量达到1011光子/s以上，结合荧光、吸收

图25 船板钢断口原位统计分布分析表征

Fig. 25 Statistic distribution analysis of in-situ mapping of fracture in ship plate steels
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谱、衍射、成像等方法，可获得材料样品的元素分布、化学态、

结构、密度分布等信息，具有高空间分辨和高探测灵敏度，并

具有对样品损伤小、可分析厚样品以及可在大气和水环境下

测量等优点，十分适合材料的高通量原位在线表征，可与材

料的高通量制备相结合，大大提高材料的研发效率。

5.1.4 工程材料硬X射线原位表征技术

同步辐射中的硬X射线具有通量高、穿透力强等优点，

因而可以动态地观测工程材料在极限条件下微观尺度的物

理、化学和力学性质的改变过程，进而理解它们产生宏观蠕

变、开裂和形变以及光学和电学性质的改变的内在机制。同

时，硬X射线衍射技术是当前原位表征固体介面和固液介面

的唯一有效的手段。

5.1.5 高通量小角散射技术

小角X射线散射（small angle X-ray scattering，SAXS）是

探测物质纳米尺度结构（包括微纳颗粒、孔隙结构）的主流实

验手段。SAXS对样品的形态无特殊要求，广泛应用于高分

子材料、复合材料、铁磁和铁电畴、纳米组合材料等的亚微米

尺度结构表征，是高通量表征平台中不可缺少的微观-介观

尺度探测装置。

5.1.6 扫描X射线光电子谱技术

扫描光电子显微镜（SPEM）利用电子能量分析器采集X

射线光电子谱（XPS），能够得到 100 nm以下的空间分辨率，

研究表面定量成分、化学态、形貌、功函数、电子结构、磁畴等

信息。鉴于XPS是广泛使用的定量化学分析手段，同步辐射

微区XPS可作为高通量表征中标准化的定量成分表征手段，

尤其适合于原位材料高通量制备与表征系统。

5.1.7 高通量红外测量技术

红外光谱由于其快捷灵敏以及非破坏性等优点，在材料

的光学性质（能带和化学键）、电子能态结构、振动与声子结

构以及等离子激元等物理性质的研究中被广泛的应用。将

同步辐射红外光源入射光聚焦到微米量级，可对样品进行三

维扫描成像（二维空间加上一维频域），从而可用于复合材料

的光学、电学和声学特性的扫描式高通量评估。近期出现的

一种新型的扫描近场红外显微技术可用于测量材料的局部

介电常数，分辨率可达到几十纳米。

5.1.8 同步辐射X射线成像技术

同步辐射X射线（SRX）成像可在纳米-微米-毫米尺度

（对应于微观-介观-宏观）上，对材料中电子密度及其梯度和

二阶导数的三维分布，多晶中晶粒的三维形状和取向，晶界

的种类和三维分布，元素的空间分布和化学价态的空间分布

等开展高通量、快速、原位、高精度的表征。SRX成像提供的

高精度多尺度结构信息对于材料性能精确预测至关重要。

（b）三代同步辐射光源和X光机的亮度对比

图26 同步辐射光源及相关表征技术

Fig. 26 Synchrotron light source and related characterization technologies

（a）同步辐射光与材料相互作用示意图

（c）同步辐射光谱范围
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5.1.9 光电子能谱技术

光电子能谱技术是探测材料电子结构的主流实验技

术。同步辐射硬X射线光电子能谱能够提供真正意义上的

体相电子结构信息，可作为预测材料导电性、超导性、电磁

学、光学、热力学等性质及器件性能的根基。具备高光强、高

分辨率、快速的探测器和微聚焦功能以及原位的样品制备/测
试功能的高通量光电子能谱表征能力是高通量表征平台中

不可或缺的重要组成部分。

5.1.10 时间分辨技术

探测材料合成制备中原子分子结构的动态变化，对寻找

材料合成制备的规律，揭示材料性能和结构关系机理至关重

要。同步辐射光的连续广谱、飞超短脉冲、高强度X光等特

性，使其能够对原子结构、电子结构、声子结构、自旋状态等

进行飞秒、皮秒到毫秒尺度的动态探测，已在材料、化学、生

物等领域取得了重要应用成果。发展时间分辨表征技术能

力，是新一代高通量表征技术的重要发展目标。

5.2 适用于材料高通量表征的散裂中子源技术

利用中子有磁矩、穿透能力强和对轻元素敏感等特点，

中子散射被广泛应用于磁性和超导材料，生物材料，富含氢、

锂的新能源材料以及工程材料等的研发中。散裂中子源是

由加速器提供的高能质子轰击重金属靶而产生中子的大科

学装置。对比反应堆中子源，其特点是在较小的体积内可产

生较高的脉冲中子通量，能提供更加宽泛的中子能谱，大大

扩展了中子科学研究的范围，为材料科学的创新研究提供了

强大的平台。散裂中子源中的谱仪能同时测量大范围的动

量和能量变化，方便物质整体性能的表征，为实现大批量、高

效的材料表征提供了基础和保障。

5.2.1 中子全散射技术

中子全散射是研究液体、非晶、准晶以及具有局域有序

特征的晶态材料结构的非常强有力的实验技术，能直接求解

材料内部原子关联等局域特征。高通量中子全散射表征技

术可广泛应用于储氢材料（氢原子的占位聚集等）、锂离子电

池（充放电的锂离子导电路径）、分子筛（筛孔与表面的结构

与吸附等）和铁电材料（非公度结构调整的解析）。

5.2.2 中子工程材料探测技术

中子工程材料探测技术主要利用中子的超强穿透性，无

损测定工程材料与工程部件的内部应力与应变分布、晶体织

构、材料动态凝固过程、化学成分分布以及原位动力学反应

等相关信息，提供工程部件的强度与寿命的参考信息。在机

械制造、核工业、汽车、铁路交通和航空航天等众多领域具有

重要的应用。

5.2.3 磁性中子散射技术

中子具有磁矩这一独特性质，使中子散射成为直接探测

原子磁结构的唯一工具，可提供磁矩大小、方向、取向以及他

们随温度、电磁场等演化的信息。中子散射还能同时测定磁

结构和晶体结构，能更直接地反应磁性与晶体结构之间的关

联，对磁致伸缩、磁铁-铁电耦合等磁性功能材料内禀特性的

深入研究具有重要意义。高通量磁性中子散热表征技术可

加速电信通讯、自动控制、大型计算机、家用电器等领域中的

关键磁性材料研发。

5.2.4 电子材料全能谱中子测试技术

利用高通量全能谱中子辐射性能的测试和表征，可在电

子材料、处理工艺研发以及器件集成过程中，建立电子材料

成分-结构-大气中子辐射性能的定量关系，实现材料筛选和

工艺评价。这对于高安全需求的集成电路应用（如航空、国

防、高铁、核电、汽车、巨型计算机、网络通讯等）中，提高电子

器件的可靠性和耐辐射性能具有重要价值。

5.2.5 中子成像技术

中子成像拥有其他无损探测技术所没有的特点和优势：

具有丰富的衬度机制、高穿透无损成像、能配备多种样品环

境、定量分析等。中子TOF成像技术在测量样品的总截面同

时，也测量完整的能谱信息，从而可以计算得出样品的应力

与应变的二维分布，揭示样品内部的丰富结构。该方法实现

微结构和能谱信息的图像结合，被认为是将来研究材料相

变、应力与应变、织构等问题的新方法，可显著加速新能源、

航空航天、安检等众多领域的关键新材料研发。

5.3 基于同步辐射的原位实时高通量制备与表征系统的初

步设想

基于同步辐射白光微束X射线衍射，设计了一套原位、

实时、高通量制备与表征系统方案（图 27）[83,84]。通过可调脉

冲红外激光光束结合真空条件下不同气氛控制，可对组合实

验样品施以分立热力学条件的原位、微区热处理，通过同步

辐射微束白光X射线劳厄衍射进行微区结构实时、快速表

征，并通过表征数据/图形识别的快速反馈控制热处理条件。

该思路同样适用于同步辐射其他表征技术及散裂中子源表

征技术。

X射线衍射发生的条件是衍射X射线波长λ、衍射晶面间

距d（hkl）、入射光与衍射光夹角的一半θ满足布拉格公式：

2d（hkl）·sinθ=λ （1）
当入射光为单色X射线，样品为任意取向的多晶粉末

时，衍射情况如图28（a）和（c）[85]所示，不同的晶面族分别在不

同方向产生衍射，因此需要转动探测器以收集全面的晶格信

息。当具有连续光谱的“白光”X射线入射同一样品，给定入

射方向与探测器位置，理论上总可以找到一个适当的波长

λ（hkl）满足布拉格条件（图 28（b）和（d）[86]）。也就是说，在X
光白光照射下，使用一个能量分辨探测器，配合前级放大器、

放大器和多通道分析仪器，可以收集到完整的衍射花样。这

就避免了单色X光衍射中必要的角度扫描，使测量速率提高

至少2个数量级[87,88]，同时大大简化了实验装置。

当样品是单晶时,发生典型的劳厄衍射，由面探测器收集

到的二维分布的衍射斑点可以用来确定晶体的结构、取向。

采用可调脉冲红外激光光束，结合真空条件下各种气氛

控制，可对高通量实验样品施以快速、分立热力学条件的微

区、原位热处理；通过控制可调脉冲红外激光光束的脉冲频
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率、激光强度、激光光束尺寸、照射时间等，以及控制高真空

条件下氮气、氧气等不同气体流量、真空室气压等，对材料芯

片不同微区进行分立热力学条件的原位热处理，并可根据高

通量成分/结构表征反馈，实时、快速地调控微区原位热力学

条件。上述高通量实验样品，既可以是已形成目标物相的组

合材料样品，也可以是目标材料样品的预制层。其中，后者

可以通过控制温度、压力、气氛等热力学条件使其成相或结

晶，研究其动力学或热力学过程。

实现原位、实时、高通量表征需要系统具有高的空间分

辨率和时间分辨率。空间分辨率可通过具有亚微米级线性

运动分辨率的高精度自动X-Y扫描平台实现，时间分辨率可

通过毫秒级时间分辨的数据采集系统实现。在表征过程中，

通过高度自动化的控制和数据采集，在需要较少人为干预的

情况下快速完成大量实验数据的采集工作。

将具备分立热力学条件快速反馈控制的微区、原位热处

理与同步辐射结构表征相结合，可实现实时、快速的高通量

表征，用于全面而系统地研究材料“结构-成分-工艺”相关

性，可涵盖时间、温度、环境气氛等丰富的材料制备工艺

参数。

6 发展趋势与挑战

高通量实验技术在过去40年中取得了长足的发展，其有

效性在材料科学的不同领域、多个研究案例中得到验证。随

着材料基因组方法被广泛接受，高通量实验作为一种要素工

具技术进入到一个新的发展阶段。

1）高通量实验技术与材料模拟计算、数据库的充分融

合，将使各自的效果倍增。研究基于理论计算-数据库-实验

一体化以及组合（制造）-表征实验一体化的新技术路线，实

现与材料特性相关的优化，以介观尺度为基点，探索微观-介
观-宏观材料跨尺度组合与表征实验系统。以海量数据为基

图27 基于同步辐射白光微束X射线衍射的原位、实时、高通量制备与表征技术系统示意

Fig. 27 Schematic diagram of an in-situ, real-time, and high-throughput combinatorial materials synthesis and
characterization system based on white beam synchrotron X-ray diffraction

图28 白光与单色光X射线衍射对比

Fig. 28 Comparison of monochromatic/polychromatic X-ray diffraction

（d）氧化铝多晶粉末白光X射线衍射图谱

（a）单色X射线衍射示意 （b）白光X射线衍射示意

（c）氧化铝多晶粉末单色X射线衍射图谱
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础构建材料组成-组织结构-性能统计相关性的模型，引入现

代信息学理论中关于大数据处理和挖掘的成果，开展新材料

发现、材料改性及工艺优化的新技术与新方法研究，加速材

料研究进程。同时，基于先进信息技术建立高通量实验与材

料模拟计算、数据库的融合接口，也是材料基因组技术的本

征需求。

2）高通量实验的日益普及呼唤制备与表征仪器装备技

术的创新和发展。材料基因组方法是材料研发思维的重大

变革，对实验方法与仪器装置也提出了更新的要求。开发一

系列普适、精准、快速的制备表征仪器对推广应用高通量实

验技术至关重要。高通量实验仪器的开发需集中物理、化

学、材料、电子、仪器、机械和计算机软件等多个领域的顶尖

人才共同参与才能实现。

3）结合大科学装置发展的原位、实时、高通量制备与表

征技术，将成为未来中国新材料研发体系的重要物质基础。

前沿材料研究要求高通量表征技术具有更高的空间分辨率

和时域分辨率、服役条件或极端条件原位表征、原子甚至亚

原子层面的高精度表征、界面与表面处电子、声子、自旋信息

的获取等能力，以建立工艺条件和材料合成、结构、性能演变

之间的本征关系。普通实验室光源显然无法满足这些，而以

同步辐射光源、散裂中子源等先进光源为代表的大科学装置

具有高亮度、全光谱、窄脉冲、高准直、高偏振、高稳定等优

点，符合新一代高通量表征技术的发展要求。
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