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摘要：以二氧化硅微球作为研究对象，室温下采用场发射环境扫描电镜(FEI Quanta 200)，选用二次电子(SE)

成像进行SEM观察。分别考察镀膜处理、加速电压、柬斑变化、扫描速度、工作距离等参数对图像质量的影

响。
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Abstract：Si02 micro—ball was studied by Field Environmental Scanning Electron Microscope with

secondary electron(SE)imaging at room temperature．Effect of different parameters including

coating treatment，accelerating voltage，the spot changes，scanning speed，working distance，ete．，

on image quality was investigated．
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电子显微镜技术是显微技术的一个重要分支，

是一门现代化的显微科学，其核心是显微仪器。光学

显微镜的分辨率最高只能达到200nm，有效放大倍

率为1000～2000倍。因而研究小于200nm的结构，

必须利用电子显微镜[1]。扫描电子显微镜是利用非

常细的聚焦高能电子束在试样上扫描，激发出各种

物理信息，通过对这些信息的接受、放大和显示成

像，获得试样表面形貌、成分和结构的信息r2’3]。扫描

电镜是一种大型的精密仪器，由于其具备分辨率高、

放大倍数变化范围宽、景深大、立体感强、样品制备

简单等特点，为微观世界的探测提供了一种新的研

究手段，已经广泛应用于植物学、动物学、医学、微生

物学、古生物学、考古学、材料学、化学、物理学、电子
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学、地质矿物学、食品科学等领域的研究“]。场发射

环境扫描电镜是一种新型的高分辨率的扫描电子显

微镜，其样品室可选择3种不同的真空模式：高真空、

低真空和环境扫描真空模式。在低真空模式或环境

扫描真空模式下绝缘样品和含水样品能获得最真实

的表面形态信息，这也是环境扫描电镜与普通电镜

之间的区别所在[5]。

本文以化学稳定性好、热稳定性优良、导电性能

比较差的二氧化硅微球作为研究对象，以FEI

Qoanta 200场发射环境扫描电镜为测试仪器，探讨

影响其成像的主要因素。

1 实验方法

二氧化硅球采用硅酸酯水解法(改进的Steber

方法)合成。二氧化硅微球直径为(200：i：50)nm。为

明确二氧化硅微球形貌观察和直径测量的最佳条

件，选用二次电子(sE)成像。室温下，采用场发射环
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境扫描电镜(FEI Quanta 200)进行SEM观察，分别

考察镀膜处理、加速电压、束斑变化、扫描速度、工作

距离等参数对图像质量的影响。

2结果与分析

2．1镀膜处理对二氧化硅微球图像质量的影响

图l、图2、图3和图4均在测试电压20kV、束斑

3．5、帧频扫描速度0．1ms、工作距离9．1～9．2mm、

对比度62．1％、亮度26．3％、放大倍数80000倍条件

下获得的。通过比较发现，二氧化硅微球如果没有经

过镀膜处理，图像质量最差，图像偏白而且在图像中

间出现众多的横条纹(图1)，荷电现象非常严重，已

经影响到图片的清晰度。从图2、图3和图4中可以看

到，荷电现象基本消除。蒸镀金膜的图片(图3)质量

比蒸镀碳膜的图片(图2)要好，这主要是因为金的导

电性能要优于碳，而且金颗粒的粒径大小要比碳小

得多，消除荷电效应比较好。显然图4的效果最好，几

乎看不到荷电现象，二氧化硅微球的边缘清晰，亮点

少，景深也好。但是仔细观察图4不难发现，在二氧化

硅微球表面出现了颗粒状的小

图l样品未经处理

图2蒸镀碳膜

图3蒸镀金膜

图4蒸镀碳金复合膜

点点，二氧化硅微球本身是一种光滑的小球，造成这

种现象的主要原因可能是由于蒸镀碳金复合膜的膜

厚是金膜和碳膜膜厚之和，已经影响到二氧化硅微

球表面的微观细微结构的观察。因而在样品处理时，

要针对不同的测试要求，不同的样品，多次尝试以获

得最佳的图片效果。

2．2加速电压对二氧化硅微球图像质量的影响

图5、图6、图7和图8均足蒸镀金膜样品在束斑

3．5、帧频扫描速度0．1ms、工作距离9．7～9．8mm、

对比度59．9％、亮度32．9％、放大倍数80000倍条件

下获得。通过比较发现，随着加速电压的加大，图像

越来越清晰，边缘效应逐渐减弱。但从图7和图8中可

以发现，随着加速电压的加大，图像的景深稍有所下

降，球的立体感越来越差。这是因为电子探针射入样

品的能量取决于加速电压。一般情况下，加速电压越

低，扫描电镜图像的信息越限于表面，图像越显得自

然，但样品表面对污染变得更加敏感，而且得不到高

倍放大的图像。反之，加速电压越高，电子探针越容

易聚焦变细，也就越容易得到高分辨率，适用于高倍

放大图像，但是SEM图像会出现不自然感，而且由

于电子束能量高，破坏样品程度更大。在图5～图8

中，均没有观察到样品的污染，这可能是由于二氧化



硅触球化学稳定性”．热稳定性抛良所蚌敛的。j圭也

亢分说明对0：化’#稳定性好、热稳定性优良的半导

体或$碍悼材料住谢试时为获得清晰的优质图片．

可“采朋商加速电压．耐f化学稳定性不好、热稳定

性差的样品必须考悫到加速电压的影响。

2 3电子束的束斑大小对二氯化硅微球盈像质量

的影响

刚9．旧10，嘲1l、图1 2和罔13均是蒸镀台膜样品

托加越电Ⅲ3他V，帧频扫捕速艇o 1ms，]：作距离

9 7ram，对比度59 9％，亮睚32 9％、艘大倍数

8(1000带条什下状得的。通垃比较发现．电子求求斑

越小．一钮化硅礅球的边缘效应越小．边拌越来越清
晰．但是景探十足很好。谜是蹦为电f束的柬噩大小

～IU镜的分辨半楚鬻帝相是的，一股情况下，电子束

束斑越小分辨率越高．求斑越大分辨率越低。但是电

子求靠丑f越小．嘲舟越人．也会影响到阿片的质帚。

在吱自、操作tp．前要经常螋监电f求小斑的太小．“

选掸蛀优的柬晶￡太小，啊欹{#最ft效果。时于半导体

材料．洲聚热镀过金幌枉剐试时’阿采川电子求求矗E

为3～4为件
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2 4工作距离太小对二氧化硅徽球图像质量的影

响

＆11 4吲I 5、图l甜自址蒸镀金膜的样品在加速电

Ⅱ．30kV，帧频扣描建J妻=0 Ims、对比废j9 9∥，证艘

32 9“、放人倍数8()ooo倍条什r杜褂的。地址比较

发现．I作距离越小．二诅化副做球的边缘敢』Ⅲ越

小·边抖越米越浒晰．ff'-细i观察吲】l压能观察到一钮

化硅徽球表_嘶J：所燕镀的奄腆惭牲’H I”二州离增

大时-如蝌16．仆辨半监并F降一昶化刷。傲球舳j!l

绦开始出现m影。忸魁时r，钮化讣馓球泼体采．^：

80000倍F．f‘作距离从9 7～I?8m¨1，悖{像质耻*l
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差不太。因而．自实际撵作巾．如粜不需要拍摄lo万

倍以L的图片．为避免闻工作距离太小．污染镜筒“

压样品台碰到镜筒或探测器．一般工作距离都采用

在】Omm附近．如粜需耍扪摄高倍时(主要针埘20万

倍墁u 1．)．需要迅、～缩托J。作距离，

2 5扫描速度对二氧化硅徽球田像质量的影响

嘲1 7、图1 8刚l 9，川zol＆．1 7I均址燕镀金膜样品

枉测试电眶31／kV，求斑3 5、￡：作距离9 7ram、对比

崖59 9／．亮度32 9×，放大倍数80000倍条件下获

褂柏。通址比较发现帧颠}Ii／自tt．1M越长．即}I描述

噬堪性·嵘疗越小·分辨牢越高．获辫的lq“质情虽

佳杠奉宴将巾．帧％fI描时川为o 1肼行没有出
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现表面污染现象，这可能主要是山f二氧化硅教球

的化学稳定性好、热稳定性优良瓶儿谤样品经过燕

镀盎膜处理．消除了荷电散鹰。为r提高图像的质

垃，通常帧频扫描迷度要慢。但足往往在实际操作

中．扫描速度却受着样品可能发生袁面污染这个问

题的限制．任何谴样表面的圬染均会降低图像的清

晰度。一般情况下．对于未经镀膜处理的*导体试样

或稳定性不好的半导体，扫描速度宜快．以防试样表

面充电．对于导电性能良好或者是稳定性好的半导

体，可以采取慢扫描．以政善信噪比米获得高质量的

图像．

日2l*％自镕¨日～o 1n1。

3结束语

在电镜酌测试矗程巾．链膜处理、加速电压、束

斑变化扫描速度、工作距离等密数对罔像质蜒的影

响是个综合甲衡的过稃．田而在宴际操作过程中

耍多尝试．仔细比较“获得最佳的删试条件。对f导

电性不好曲材料或秆是化学稳定性正、热稳定性差

的半导体材辫H及生物材料必铆时样晶进行蒸镀

膜处理．宜采用低电压．巾等束斑．快扣描巾J一作距
离测试条件。总之．在测试过程巾．必须引对不同测

试样品的性质．米加步选样测试条件．并枉实际操作

中多尝试多探索H能捉僻高质甜的圈H-“得到样

品表面的真蛮肜貌，
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