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.  扫描电镜基础知识

 工作参数的选择
 聚焦、像散的校正
 成像问题及其解决方案
 样品的前处理及制备

.  观察样品的若干技巧

.  能谱仪的基本原理及应用

.  扫描电镜的应用实例

主要内容



蜜蜂头发 糯米粉DNA 病毒 乳酸菌

电子显微镜的发展



扫描电镜的外观构造

电子枪

物镜光阑

样品交换室

样品室

冷肼

离子泵

轨迹球
旋钮板

液晶显示器



扫描电镜的功能、特点

二次电子像

反映样品表面形貌差异的信息，即微观形貌像。

背散射电子像

可得到不同区域内原子序数差别的信息，即组成分布像。

特征X射线分析

可对特定的某微区元素做定性和定量的化学成份分析。

 样品制备简单，应用范围广

 图像景深大，富有立体感

 配合能谱仪，综合分析能力强



扫描电镜的工作原理

探测器接收信号，经转换、
放大后输入到显像管

电子枪发射电子束，经电磁
透镜汇聚成微细电子束

电子束在试样表面做栅网式扫描

扫描电镜结构示意图



扫描电镜的主要构造

 电子光学系统

 组成：电子枪、磁透镜、扫描线圈、光阑和样品室

 作用：将电子束聚焦成亮度高、直径小的入射束来轰击样品

 信号的收集、处理和显示系统

 真空系统

 组成：机械泵、分子泵、离子泵

 作用：减少电子能量损失及电子光路的污染，提高灯丝寿命

 电源系统

 组成：由稳压、稳流及相应的安全保护电路所组成



电子光学系统—电子枪

第一阳极

第二阳极

钨单晶

V0：加速电压决定电子束的能量

V1：拔出电压决定电流密度

钨阴极为负电位

V0V1



四种类型电子枪性能比较

热电子发射 场发射

钨灯丝 LaB6 冷场发射 热场发射

束斑直径 30μm 10μm 5-10nm 15-20nm

灯丝亮度(A/cm2) 105 106 108 108

能量扩散宽度/eV 2.3 1.5 0.3-0.5 0.6-0.8

分辨率(nm) 3-15 4-5 1.0-1.4 1.2-3

发射

总束流 (μA) 100 50 10 20-100

束流稳定度 < 5% ≈ 1% ≈ 5% ≈ 1%

发射体寿命 1-2个月 5个月 3-5年 3-5年

使用条件
工作温度 2800K 1800K 室温 1800K

真空度/Pa 10-4 10-5 10-8 10-7

侧重点
图像及多功
能分析

图像及多功能
分析

高分辨图像
高质量图像、
多功能分析



JSM-7001F的电子枪

 浸没式热场发射电子枪，发射电流的使用效率高，探针电流大。

 采用热场发射，束流稳定度高。

(h) 

20

100

(μA)

15 300



电子光学系统—电磁透镜

 作用：把电子枪的束斑逐渐聚焦，束斑尺寸缩小

 组成：2个强透镜+1个物镜

 另：每级聚光镜都装有光阑，降低电子束的发散程度

浸没式物镜半浸没式物镜外置式物镜

扫描电镜中物镜类型：



 磁性材料

 大样品

 景深大

JSM-7001F的物镜

out-lens semi-in-lens

 高分辨图像

ACL: 在大束流下依然保持小束斑，分析时保持高分辨率。

物镜光阑

聚光镜

样品

外置式物镜

光阑角度
最佳调节透镜

Aperture angle optimizing lens



聚光镜聚焦的电子束

上偏转线圈

下偏转线圈

物镜

电子束的扫描方式

作用：

 使入射电子束偏转，在样品表面逐行扫描

 使阴极显像管电子束在荧光屏上作同步扫描

 改变扫描像的放大倍数

镜筒中
的电子束

显像管中
的电子

电子光学系统—扫描线圈

同步扫描



电子光学系统—样品室

空间应足够大，

样品台进行平移、旋转、倾斜

计算机控制五轴马达驱动样品台

X轴: ±35mm Y轴: ±25mm Z轴: 3-40mm 

R: 0-360° T: -5-70°

样品台类型：



信号的收集、处理和显示系统

电子信号用 闪烁体计数器 进行检测

栅网

激发电
子信号

接收电
子信号

信号处理、
放大、输出

调制显像
管亮度

CRT上成像

图像存储



电子束与样品作用产生的信号

 二次电子：被入射电子轰击出来，离开样品表面的样品核外电子

 背散射电子：与样品原子碰撞而改变运动方向，经多次碰撞又由样品表面散射出来

的入射电子

 特征X射线：当入射电子能量足够高，将样品原子内层电子击出，其空位由其它能

级电子填充，多余能量以X射线形式发射出来

入射电子束与样品的原子核及核外电子发生作用后，产生多种物理信号：

连续X射线

特征X射线 100-1000nm

背散射电子 50-200nm

二次电子 5-10nm

俄歇电子 <10nm

入射电子束



影响SEM仪器分辨率的主要因素有：

 电子束斑直径；

 入射电子束在样品中的扩展效应；

 信号噪音比；

 杂散磁场；

 机械振动引起束斑漂流

 对成像而言，能分辨两点之间的最小距离

 对微区成分分析而言，能分析的最小区域

加速电压(kV) 波长(nm) 分辨率(nm)

1 0.0338 3.0

1.2

5 0.0213

10 0.0122

20 0.0085

30 0.0069

主要性能指标-分辨率

公式：d = 0.61λ/(nsinα)

电子束波长与电压关系：λ=12.26/v0.5

正确认识仪器分辨率



主要性能指标-放大倍数

荧光屏采用12英寸的显像管，

尺寸为30x20(cm)

K有效＝人眼分辨率/仪器分辨率

例：0.2×106nm÷2nm=100000
有效放大倍数：

调节途径：改变电子束偏转角度，

角度 ，倍率

Ac

As
K＝

荧光屏上图像的边长

电子束在样品上的扫描振幅

公式： 放大倍数 扫描宽度

10 3cm

100 3mm

1000 0.3mm

10000 0.03mm

100000 3μm

例：放大倍数为1000

1000 = 30 ÷ 0.03



主要性能指标-景深

公式： d:入射电子束直径 2a:电子束的孔径角

 定义：电镜对高低不平的试样各部位能同时聚焦成像的一个能力范围。

放大倍数
景深/μm

扫描电镜 光镜

20 5000 50

100 1000 10

1000 100 1

5000 20 --

10000 1 --

 大景深的优点：图像的立体感增强

物镜的
小孔径角



荷电严重

图像不清晰

样品污染严重

局部对比度强烈

景深不够

观察样品经常遇到的问题



影响SEM图像质量的因素

 电子枪的种类：场发射、LaB6或钨丝

 样品室的洁净度：避免粉尘、水气、油气等污染

 环境因素：振动、磁场、噪音

 样品性质：干燥、导电、无污染

 操作条件：加速电压、聚光镜电流、工作距离

对中/聚焦/像散校正、亮度/对比度选择



观察条件的选择—加速电压

 高电压：高分辨率和信噪比

 低电压：表面凹凸试样、非导体试样、生物试样

加速电压 高 低

分辨率 高 低

信噪比 高 低

表面形貌信息 丧失 完整

荷电效应 重 轻

样品损伤 重 轻

3kV 20kV 3kV 5kV



观察条件的选择—束流

 低倍观察，图像质量的主要矛盾是由于信噪比不够，采用大的束流值；

 高倍观察，图像质量的主要矛盾是在分辨率低，宜逐步降低束流。

束流 大 小

束斑直径 大 小

照射电流 多 少

信噪比 好 差

分辨率 低 高

样品损伤 重 轻

小束流 大束流

大的透镜电流对提高信噪比是有利的，但对图像的分辨率不利。



观察条件的选择—工作距离

 短工作距离：高分辨率

 长工作距离：大焦深

工作距离 长 短

景深 大 小

分辨率 低 高

样品台倾斜范围 大 小

白炽灯丝 ×100

长

短



观察条件的选择—亮度、对比度

亮度

对
比
度



电子束对中、聚焦

作用：图像最亮、像差最小、分辨率最高、束流稳定。

聚焦

物镜线圈电流

样品台Z轴

合轴

合轴螺钉

对中线圈电流



像散校正

在相互垂直的方向上

呈现模糊并拉长

判断图像是否有像散

 像散校正： 在正焦位置， 调X、Y，再调焦

过焦 欠焦正焦

像散校正后

聚焦

消像散 对中



大景深 高分辨 大电流

WD 物镜光阑 束流 WD 加速电压 束流 WD 物镜光阑

长 小 小 短 高 大 固定值 大

大景深：生物样品、颗粒全貌、纤维状样品全貌，低倍

高分辨：纳米材料、样品表面微观结构，高倍

大电流：EDS、WDS、CL等分析

选择合适的参数

由样品的特点和观察目的共同决定工作参数



荷电效应对图像观察的影响

当入射电子作用于不导电样品时，表面会因吸收电子而带负电，产生一个静电场干

扰信号发射，当电荷积累到一定程度会发生放电，造成图像有明显的亮线甚至畸变。

图像漂移

凹凸感消失

黑白条纹

减少荷电效应方法：

 喷金/铂/碳进行导电处理

 降低加速电压、减少束流、倾斜样品

 加快扫描速度、改善样品表面与样品座的接触



碳污染对图像观察的影响

 碳污染：在电子束长时间轰击下碳和含碳物质在试样表面进行累积。

 不良影响：污染电子光学系统、图像质量、EDS分析结果



SEM样品的前处理

 干燥方法

 空气干燥法

 真空干燥法

 导电处理

 蒸发镀膜

 溅射类镀膜

 污染处理

 红外线灯或加热台加热样品

 超声波清洗机

 等离子体清洗仪

干燥、导电、无污染



SEM样品的制备方法

 粉末试样

 块状试样

 断面试样
样品台

微栅

分散法抖落法

剥离纸

液氮



X射线能量分散光谱仪

 原理：将从样品中激发出X射线看成由一些不

连续的光子组成， 光子的能量为 E＝hv，

h为普朗克常数，ν为光子振动频率。

 分析依据：不同元素发出的特征X射线具有不同

频率，由此对元素进行定性分析。

特 点

灵敏度高

谱线重复性好

能量分辨率低：~123eV

分析范围广、速度快

 简写：EDS (energy dispersive spectrometer)

EDX (energy dispersive X-ray spectrometer)



光子能量检测过程

信号经前置放大器放大，进入多通道

脉冲高度分析器

在分析软件中显示出脉冲数—脉冲高度

曲线，通过理论计算方法对元素进行定

性、定量分析

不同能量的X射线光子进入[Si(Li)]探测器，

在晶体内产生电子－空穴对，形成电压

脉冲信号

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

0

1

2

3

4

5

6

7

8

 cps/eV

  Si   O   Al   Cl   Cl 

元素含量

元素种类

脉冲高度

脉
冲
数

脉冲处理器

分析软件

探测器



X射线的穿透深度Zm(μm)：

Zm＝0.33(E0
1.7-Ek

1.7)A/ρZ

E0:加速电压 Ek:临界激发能 A:原子量

ρ:密度 Z:原子系数

10 kV

能谱分析中工作参数的选择

 最佳过压比：V＝ (2-3)×Ek

例：轻元素5-10 kV  重元素10-20 kV 

 收集时间：点、线扫1min；面扫3min

 放大倍数：2万倍以内

材料 半径(μm) 深度(μm)

银 0.83 1.2

铁 1.07 1.8

碳 2.92 5



1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

0

1

2

3

4

5

6

 cps/eV

  Bi   Bi   Bi   C   O   Br   Br 

El AN  Series  unn. C norm. C Atom. C Error(Sigma)

[wt.%]  [wt.%]  [at.%]      [wt.%]

-------------------------------------------------

---

Bi 83 M-series  62.20   70.65   34.59        2.24

Br 35 L-series  22.29   25.32   32.42        1.11

C  6  K-series   3.00    3.41   29.05        0.80

O  8  K-series   0.54    0.62    3.94        0.27

-------------------------------------------------

-

Total:  88.03  100.00  100.00

EDS分析方法—点扫描

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

0

1

2

3

4

5

6

 cps/eV

  Bi   Bi   Bi   C   Br   Br   O 

El AN  Series  unn. C norm. C Atom. C Error(Sigma)

[wt.%]  [wt.%]  [at.%]     [wt.%]

--------------------------------------------------

Bi 83 M-series  81.38   95.72   76.24      2.89

Br 35 L-series   2.54    2.98    6.22      0.18

C  6  K-series   1.01    1.19   16.45      0.34

O  8  K-series   0.09    0.11    1.09      0.11

--------------------------------------------------

Total:  85.01  100.00  100.00

 电子束固定在感兴趣的点上进行分析，得到所含元素的质量、原子百分数。



EDS分析方法—线扫描

 电子束沿某条分析线进行扫描，能直观获得不同元素在不同相或区域内的分布。

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

1.4

1.6

 cps/eV

Cr-KA Zn-KAC-KO-K

  Cr   Cr   Zn   Zn 
  C 

  O 



EDS分析方法—面扫描 (mapping)

 电子束在试样表面某区域进行扫描，研究材料

中杂质、相的分布和元素偏析常用此方法。

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

0

1

2

3

4

5

6

 cps/eV

C-K K-KA Fe-KAZr-LA

  C   K 
  K 

  Fe   Fe   Zr   Zr 

  Zr 



实例一：形貌和成分信息对比

MgO SrTiO3 SrTiO3MgO

成
分
信
息

形
貌
信
息

C金属单质C金属单质

二次电子像和背散射电子像对比



实例二：微小尺度的测量

高度测量



实例三：炭纤维断面、表面形貌分析



实例四：纳米、微米结构观察



实例五：生物样品显微组织观察

昆虫头部 神经元

蝴蝶翅膀花粉



小结

 分辨率高、放大倍率宽、图像立体感强、综合分析能力强

 制样方法简单、样品适用范围广

优点：

 样品必须具有良好的导电性

 对超轻元素(Z＜10)的定量分析比较困难

缺点：




