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1　扫描电镜原理

扫描电镜 ( Scanning Electron Microscope ,简写

为 SEM)是一个复杂的系统 ,浓缩了电子光学技

术、真空技术、精细机械结构以及现代计算机控制

技术。成像是采用二次电子或背散射电子等工作

方式 ,随着扫描电镜的发展和应用的拓展 ,相继发

展了宏观断口学和显微断口学。

扫描电镜是在加速高压作用下将电子枪发射的

电子经过多级电磁透镜汇集成细小(直径一般为 1～

5 nm)的电子束 (相应束流为 10 - 11～10 - 12 A)。在末

级透镜上方扫描线圈的作用下 ,使电子束在试样表

面做光栅扫描(行扫 +帧扫)。入射电子与试样相互

作用会产生二次电子、背散射电子、X射线等各种信

息。这些信息的二维强度分布随试样表面的特征而

变(这些特征有表面形貌、成分、晶体取向、电磁特性

等等) ,将各种探测器收集到的信息按顺序、成比率

地转换成视频信号 ,再传送到同步扫描的显像管并

调制其亮度 ,就可以得到一个反应试样表面状况的

扫描图像[1]。如果将探测器接收到的信号进行数字

化处理即转变成数字信号 ,就可以由计算机做进一

步的处理和存储。

扫描电镜主要是针对具有高低差较大、粗糙

不平的厚块试样进行观察 ,因而在设计上突出了

景深效果 ,一般用来分析断口以及未经人工处理

的自然表面。扫描电镜的主要特征如下 :

(1)能够直接观察大尺寸试样的原始表面 ;

(2)试样在样品室中的自由度非常大 ;

(3)观察的视场大 ;

(4)图像景深大 ,立体感强 ;

(5)对厚块试样可得到高分辨率图像 ;

(6)辐照对试样表面的污染小 ;

(7)能够进行动态观察 (如动态拉伸、压缩、弯

曲、升降温等) ;

(8)能获得与形貌相对应的多方面信息 ;

(9)在不牺牲扫描电镜特性的情况下扩充附

加功能 ,如微区成分及晶体学分析。
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传统扫描电镜的主体结构如图 1所示[2 ]。

图 1　传统扫描电镜的主体结构

2　近代扫描电镜的发展

扫描电镜的设计思想早在 1935年便已提出 ,

1942年在实验室制成第一台扫描电镜 ,但因受各

种技术条件的限制 ,进展一直很慢。1965 年 ,在

各项基础技术有了很大进展的前提下才在英国诞

生了第一台实用化的商品仪器。此后 ,荷兰、美

国、西德也相继研制出各种型号的扫描电镜 ,日本

二战后在美国的支持下生产出扫描电镜 ,中国则

在 20世纪 70年代生产出自己的扫描电镜。前期

近 20年 ,扫描电镜主要是在提高分辨率方面取得

了较大进展 ,80 年代末期 ,各厂家的扫描电镜的

二次电子像分辨率均已达到 4. 5 nm。在提高分辨

率方面各厂家主要采取了如下措施 :

(1)降低透镜球像差系数 ,以获得小束斑 ;

(2)增强照明源即提高电子枪亮度 (如采用

LaB6或场发射电子枪) ;

(3)提高真空度和检测系统的接收效率 ;

(4)尽可能减小外界振动干扰。

目前 ,采用钨灯丝电子枪扫描电镜的分辨率

最高可以达到 3. 5 nm ;采用场发射电子枪扫描电

镜的分辨率可达 1 nm。到 20世纪 90年代中期 ,

各厂家又相继采用计算机技术 ,实现了计算机控

制和信息处理。

2. 1　场发射扫描电镜

采用场致发射电子枪代替普通钨灯丝电子

枪 ,这项技术从 1968年就已开始应用 ,由于该电

子枪的亮度 (即发射电子的能力)大为提高 ,因而

可得到很高的二次电子像分辨率。采用场发射电

子枪需要很高的真空度 ,在高真空度下由于电子

束的散射更小 ,其分辨率进一步得到提高。近几

年来 ,各厂家采用多级真空系统 (机械泵 +分子泵

+离子泵) ,真空度可达 10 - 7 Pa。同时 ,采用磁悬

浮技术 ,噪音振动大为降低 ,灯丝寿命也有增加。

束流稳定度在 12 h内 < 0. 8 %。场致发射扫描电

镜的特点是二次电子像分辨率高 ,如果采用低加

速电压技术 ,在 TV状态下背散射电子 (BSE)成像

良好 ,对于未喷涂非导电样品也可得到高倍像。

可以预期 ,场发射扫描电镜将对半导体器件、精密

陶瓷材料、氧化物材料等的发展起到很大的作用。

2. 2　分析型扫描电镜及其附件

所谓分析型扫描电镜即是指将扫描电镜配备

多种附加仪器 ,以便对被测试样进行多种信息的

分析 ,其附件一般有如下几种。

2. 2. 1　能谱仪附件

能谱仪 (即 X射线能量色散谱仪 ,简称 EDS)

通常是指 X射线能谱仪。自能谱仪在 20世纪 70

年代末和 80年代初期普遍推广以来 ,首先是在扫

描电镜和电子探针分析仪器上得到应用 ,其优点

是可以分析微小区域 (几个微米)的成分 ,并且可

以不用标样。能谱仪收集谱线时一次即可得到可

测的全部元素 ,因而分析速度快 ,另外 ,在扫描电

镜所观察的微观领域中 ,一般并不要求所测成分

具有很高的精确度 ,所以 ,扫描电镜配备能谱仪得

到了广大用户的认可 ,并且其无标样分析的精确

度能胜任常规研究工作。目前 ,最先进的采用超

导材料生产的能谱仪 ,分辨率达到了 5～15 eV ,已

超过了 25 eV分辨率的波谱仪 ,这是目前能谱仪

发展的最高水平。

能谱仪主要是用来分析材料表面微区的成

分 ,分析方式有定点定性分析、定点定量分析、元

素的线分布、元素的面分布。例如夹杂物的成分

分析、两个相中元素的扩散深度、多相颗粒元素的

分布情况。其特点是分析速度快 ,作为扫描电镜

的辅助工具可在不影响图像分辨率的前提下进行

成分分析。分析元素范围为 B5～U92。可测质量

分数 0. 01 %以上的重元素 ,对 0. 5 %以上的元素

有比较准确的结果 ,主元素的测量相对误差在

5 %左右。像 B、C、N、O这些超轻元素则跟波谱

仪一样 ,检测灵敏度较低 ,难以得到好的定量结

果。目前采用超薄窗口甚至是无窗口的探测器 ,

对 B、C、N、O检测的灵敏度有较大的提高。
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2. 2. 2　EBSD附件

早在 20世纪 70年代中期 ,有些材料工作者

在扫描电镜上发现了背散射电子的衍射现象 ,由

于这些衍射花样与所测单晶体的晶体结构有关 ,

便将其用作材料的结构研究。直到 90年代中期 ,

有些厂家针对背散射电子衍射作用制作了专门的

探测器并引进计算机技术 ,形成了背散射电子衍

射分析技术 ,这就是我们通常说的 EBSD (电子背

散射衍射) 。EBSD主要可做单晶体的物相分析 ,

同时提供花样质量、置信度指数、彩色晶粒图 ,可

做单晶体的空间位向测定、两颗单晶体之间夹角

的测定、可做特选取向图、共格晶界图、特殊晶界

图 ,同时提供不同晶界类型的绝对数量和相对比

例 ,即多晶粒夹角的统计分析、晶粒取向的统计分

析以及它们的彩色图和直方统计图 ,还可做晶粒

尺寸分布图 ,将多颗单晶的空间取向投影到极图

或反极图上可做二维织构分析 ,也可做三维织构

即 ODF分析。

EBSD会因测试条件而受到各种限制。只有

在所测单晶体完整并且没有应力的情况下才会产

生背散射衍射花样 ,试样必须平整并且始终要保

持与入射电子 70°的空间位向关系 ,这样才能保证

衍射锥面向接收的探测器 ,否则 ,探测器接收不到

衍射的信号。也就是说当试样存在应力时不宜做

EBSD分析 ,试样粗糙不平时也不能做 EBSD 分

析。另外 ,背散射电子的信息来自于试样表层几

个纳米的深度、几个微米的宽度 ,因而 ,EBSD只能

做几个微米以上大小晶粒的分析。诸如析出相及

晶界相之类的分析 ,采用 EBSD则难以收集到衍

射花样。也就是说 EBSD面向微米级的晶粒 ,主

要是用做微米级的机理研究。而 X射线衍射仪

主要是针对大块试样和粉末压块试样 ,并且对有

应力的试样仍可进行物相分析和织构分析 ,可测

定应力的大小 ,这是 EBSD力所不及的。

2. 2. 3　波谱仪附件

波谱仪 (即 X射线波长色散谱仪 ,简称 WDS)

本是随着电子探针的发明而诞生的 ,它是电子探

针的核心部件 ,用作成分分析。成分分析的原理

可用λ = ( d/ R) L 公式表示。λ是电子束激发试

样时产生的 X射线波长 ,跟元素有关 ; d是分光晶

体的面间距 ,为已知数 ; R 是波谱仪聚焦园的半

径 ,为已知数 ; L 是 X射线发射源与分光晶体之间

的距离。对于不同的 L 则有不同的 X射线波长 ,

根据 X射线波长就可得知是什么元素。因此 ,波

谱仪是通过机械装置的运动改变距离 L 来实现

成分分析。将波谱仪装在扫描电镜上 ,这是借用

电子探针的成分分析功能。与能谱仪相比较 ,波

谱仪的检测灵敏度更高 ,在电子探针的理想工作

条件下能达到 100×10 - 6的检测能力。

但波谱仪对分析条件要求苛刻 ,如电子束流

要大于 0. 1μA ,样品要求非常平整并且只能水平

放置 ,准确的成分定量分析还需要相关的标准样

品并在相同工作条件下作对比分析 ,对主机的稳

定度也要求极高。电子探针在设计上对 X射线

取出角要求很大 ,这是因为 ,在大的取出角条件

下 ,电子束激发的 X射线在试样内部经过的路程

短 ,被试样本身的吸收就会小 ,这才能保证有较大

的检测信号 ,所以 ,有的电子探针厂家采用在物镜

上穿孔的方式来获得大的取出角 ,还有的电子探

针厂家采用倒易透镜的方式来获得大的取出角。

但对物镜的任何损害都会导致二次电子像分别率

下降 ,所以 ,扫描电镜厂家不会去迎合成分分析而

变通物镜 ,而牺牲空间分辨率这一具有扫描电镜

特征的主要性能指标 ,只能采用较低的 X射线取

出角 ,这也就是扫描电镜和电子探针本质上的区

别。扫描电镜在波谱仪要求的大电流工作条件

下 ,不可能得到高空间分辨率的二次电子像。另

外 ,扫描电镜的分析试样通常为粗糙面 ,难以满足

波谱仪对试样的各种要求 ,这是波谱仪在扫描电

镜上应用的局限性。

3　现代扫描电镜的发展

近代扫描电镜的发展主要是在二次电子像分

辨率上取得了较大的进展。但对不导电或导电性

能不太好的样品还需喷金后才能达到理想的图像

分辨率。随着材料科学的发展特别是半导体工业

的需求 ,要尽量保持试样的原始表面 ,在不做任何

处理的条件下进行分析。早在 20世纪 80年代中

期 ,便有厂家根据新材料 (主要是半导体材料)发

展的需要 ,提出了导电性不好的材料不经过任何

处理也能够进行观察分析的设想 ,到 90 年代初

期 ,这一设想就已有了实验雏形 ,90年代末期 ,已

变成比较成熟的技术。其工作方式便是现在已为

大家所接受的低真空和低电压 ,最近几年又出现

了模拟环境工作方式的扫描电镜 ,这就是现代扫

描电镜领域出现的新名词“环扫”,即环境扫描

电镜。
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3. 1　低电压扫描电镜

在扫描电镜中 ,低电压是指电子束流加速电

压在 1 kV左右。此时 ,对未经导电处理的非导体

试样其充电效应可以减小 ,电子对试样的辐照损

伤小 ,且二次电子的信息产额高 ,成像信息对表面

状态更加敏感 ,边缘效应更加显著 ,能够适应半导

体和非导体分析工作的需要。但随着加速电压的

降低 ,物镜的球像差效应增加 ,使得图像的分辨率

不能达到很高 ,这就是低电压工作模式的局限性。

3. 2　低真空扫描电镜

低真空为是为了解决不导电试样分析的另一

种工作模式。其关键技术是采用了一级压差光

栏 ,实现了两级真空。发射电子束的电子室和使

电子束聚焦的镜筒必须置于清洁的高真空状态 ,

一般用 1个机械泵和扩散泵来满足之。而样品室

不一定要太高的真空 ,可用另一个机械泵来实现

样品室的低真空状态。当聚焦的电子束进入低真

空样品室后 ,与残余的空气分子碰撞并将其电离 ,

这些离化带有正电的气体分子在一个附加电场的

作用下向充电的样品表面运动 ,与样品表面充电

的电子中和 ,这样就消除了非导体表面的充电现

象 ,从而实现了对非导体样品自然状态的直接观

察 ,在半导体、冶金、化工、矿产、陶瓷、生物等材料

的分析工作方面有着比较突出的作用。

3. 3　环境扫描电镜 ( ESEM)

上述低真空扫描电镜样品室最高低真空压力

为 400 Pa ,现在有厂家使用专利技术 ,可使样品室

的低真空压力达到 2 600 Pa ,也就是样品室可容纳

分子更多 ,在这种状态下 ,可配置水瓶向样品室输

送水蒸气或输送混合气体 ,若跟高温或低温样品

台联合使用则可模拟样品的周围环境 ,结合扫描

电镜观察 ,可得到环境条件下试样的变化情况。

环扫实现较高的低真空 ,其核心技术就是采用两

级压差光栅和气体二次电子探测器 ,还有一些其

它相关技术也相继得到完善。它是使用 1个分子

泵和 2个机械泵 ,2 个压差 (压力限制)光栅将主

体分成 3个抽气区 ,镜筒处于高真空 ,样品周围为

环境状态 ,样品室和镜筒之间存在一个缓冲过渡

状态。使用时 ,高真空、低真空和环境 3个模式可

根据情况任意选择 ,并且在 3种情况下都配有二

次电子探测器 ,都能达到 3. 5 nm的二次电子图像

分辨率。

ESEM的特点是 :

(1)非导电材料不需喷镀导电膜 ,可直接观

察 ,分析简便迅速 ,不破坏原始形貌 ;

(2)可保证样品在 100 %湿度下观察 ,即可进

行含油含水样品的观察 ,能够观察液体在样品表

面的蒸发和凝结以及化学腐蚀行为 ;

(3)可进行样品热模拟及力学模拟的动态变

化实验研究 ,也可以研究微注入液体与样品的相

互作用等。因为这些过程中有大量气体释放 ,只

能在环扫状态下进行观察。

环境扫描电镜技术拓展了电子显微学的研究

领域 ,是扫描电子显微镜领域的一次重大技术革

命 ,是研究材料热模拟、力学模拟、氧化腐蚀等过

程的有力工具 ,受到了国内广大科研工作者的广

泛关注 ,具有广阔的应用前景。

4　高温样品台及动态拉伸装置的功能

4. 1　高温样品台的功能

利用高温台在环境模式下对样品进行加热并

采集二次电子信号可进行适时动态观察。而在普

通高真空扫描电镜和低真空扫描电镜中 ,只能对

极少数特殊样品在高温状态下进行观察 ,并要求

在加热过程中不能产生气体、不能发出可见光和

红外辐射 ,否则 ,会破坏电镜的真空 ,并且二次电

子图像噪音严重 ,乃至根本无法成像。高温台配

有专用陶瓷 GSED(气体二次电子探头) ,可在环境

模式下 ,在高达 1 500 ℃温度下正常观察样品的二

次电子像。加热温度范围从室温到 1 500 ℃,升温

速度每分钟 1～300 ℃。环境扫描电镜的专利探

测器可保证在足够的成像电子采集时抑制热信号

噪音 ,并对样品在高温加热时产生的光信号不敏

感。而这些信号足以使其它型号扫描电镜中使用

的普通二次电子探头和背散射电子探头无法正常

工作。

4. 2　动态拉伸装置的功能

最新的动态拉伸装置配有内部马达驱动器、旋

转译码器、线性位移传感器 ,由计算机进行控制和数

据采集 ,配合视频数据采集系统 ,可实现动态观察和

记录。可从材料表面观察在动态拉伸条件下材料的

滑移、塑性形变、起裂、裂纹扩展 (路径和方向)直至

断裂的全过程等。该装置还可附带 3点弯曲和 4点

弯曲装置 ,具有弯曲功能 ,从而可以研究板材在弯曲

状态下的形变、开裂直至断裂的情况。最大拉伸力

为 2 000 N ,3点弯曲最大压力为 660 N。动态拉伸装

置可配合多种扫描电镜工作。

93

吴立新 ,等　现代扫描电镜的发展及其在材料科学中的应用

武钢技术　2005年第 43卷第 6期

© 1994-2008 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net



5　扫描电镜在材料研究中的应用

扫描电镜结合上述各种附件 ,其应用范围很

广 ,包括断裂失效分析、产品缺陷原因分析、镀层

结构和厚度分析、涂料层次与厚度分析、材料表面

磨损和腐蚀分析、耐火材料的结构与蚀损分析等

等 ,结合钢铁材料的研究粗略列举如下。

(1)机械零部件失效分析 ,可根据断口学原理

判断断裂性质 (如塑性断裂、脆性断裂、疲劳断裂、

应力腐蚀断裂、氢脆断裂等) ,追溯断裂原因 ,调查

断裂是跟原材料质量有关还是跟后续加工或使用

情况有关等等。

(2)钢铁产品质量和缺陷分析 ,如连铸坯裂

纹、气泡、中心缩孔 ;板坯过烧导致的晶界氧化 ;轧

制过程造成的机械划伤、折叠、氧化铁皮压入 ;过

酸洗导致的蚀坑 ;涂层剥落及其它缺陷等等。由

于扫描电镜的分辨率和景深比电子探针的高 ,因

而 ,可从新鲜断口上获得更为全面的信息 ,如晶界

碳化物、中心疏松等。

(3)利用高温样品台 ,可以观察材料在加热过

程中组织转变的过程 ,研究不同材料在热状态下

转变的差异。在材料工艺性能研究方面 ,可以直

接观察组织形态的动态变化 ,弥补了以前只能通

过间接观察方法的不足。例如 ,耐火材料和铁氧

体的烧结温度都在 1 000 ℃以上 ,实验中可以观察

材料的原位变化 ,待冷却下来后 ,结合能谱仪和

EBSD ,进而可以分析变化后的物相。

(4)利用拉伸样品台 ,可预先制造人工裂纹 ,

研究在有预裂纹情况下材料对裂纹大小的敏感性

以及裂纹的扩展速度 ,有益于材料断裂韧性的研

究。例如 ,钢帘线因其在后续加工过程中要拉拔

到 0. 2 mm左右的直径 ,对夹杂物非常敏感 ,因此 ,

其炼钢过程对夹杂物的控制要求特别严格。采用

本仪器 ,可预先制作一个有夹杂物的钢帘线试样 ,

在拉伸过程中观察夹杂物附近钢基的变化 ,直至

开裂 ,然后对照钢帘线实物断口 ,讨论夹杂物类

型、形态、尺寸、分布对断裂的影响。另外 ,还可研

究线材形变跟夹杂物类型和尺寸的关系 ,也可研

究夹杂物对其它材料形变行为的影响。还可将试

样经过不同介质的腐蚀 ,然后装入拉伸样品台做

拉伸实验 ,研究腐蚀条件对材料力学性能的影响。

(5)利用 EBSD装置 ,对汽车板等小晶粒的织

构产品 ,可在轧制并退火之后 ,统计各种取向晶粒

的比例 ,研究轧制和退后工艺对织构的影响。又

如焊接试样的熔合区为凝固状态的柱状晶 ,因其

是定向生长 ,存在织构 ,可用 EBSD得到各种取向

晶粒的分布情况 ,并可进行统计 ,这对焊接材料、

焊接工艺以及焊接性能的研究又扩展到了晶体学

研究的层次。再如 ,管线钢在使用过程中可能出

现选择性腐蚀 ,采用形貌观察 ,结合能谱仪成分分

析 ,可以了解优先腐蚀的因素 (如夹杂物类型、材

料缺陷等) ;用 EBSD分析 ,可以了解晶粒取向和

组织结构跟腐蚀之间的关系。

6　结　语

新一代环境扫描电镜与能谱仪和 EBSD 配

合 ,可在得到较好的试样形貌像的前提下同时得

到成分信息和晶体学的信息。最近几年实现了拉

伸台与计算机的完美结合 ,有比较完善的材料动

态拉伸扫描电镜 ,研究才有可能开展得更为深入。

环境扫描电镜真空系统和探测器等相关技术的成

熟使得高温样品台的应用更安全可靠。可以预

期 ,高温样品台、动态拉伸台、能谱仪、EBSD和环

境扫描电镜组合 ,必将在钢铁材料工艺研究和品

种开发等方面发挥更大的作用。
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