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前  言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由中华人民共和国教育部提出。
本标准由全国教育装备标准化技术委员会化学分技术委员会（SAC／TC125／SC5）归口。
本标准起草单位：上海交通大学分析测试中心、汕头大学、西南科技大学、北京大学、华东理工大
学和东华大学。
本标准主要起草人员：李慧琴、陈耀文、胡海龙、潘伟、王邵雷、路平。
扫描探针显微镜仪器通则     
1　 范围
本标准规定了用扫描探针显微镜仪器进行表面微区形貌和性能分析的通用规则。
本标准适用于用描探针显微镜在大气、真空和液体环境中表面微区形貌和性能分析。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB／T 27760—2011  利用Si(111)晶面原子台阶对原子力显微镜亚纳米高度测量进行校准的方法

GB／T 31227-2014  原子力显微镜测量溅射薄膜表面粗糙度的方法

GB/ T 31226-2014  扫描隧道显微术测定系统部件表粗糙度的方法
3　 术语与定义
下列术语和定义适用于本文件。
扫描探针显微镜  scanning probe microscope
所有利用探针机械式地在样本表面进行光栅扫描，能探测样本有关的物理量(穿隧电流、原子间力、摩擦力、磁力等)特性,在纳米尺度上的三维空间表征样品表面的形貌及进行物性分析的显微镜设备总称。
扫描隧道显微镜 scanning  tunneling  microscope 
通过导电性探针与导电性材质样品间的距离扫描控制，测定探针与样品间隧穿电流变化值，表征样品表面形貌的显微成像技术。
扫描式电容显微镜scanning  capacitance  microscope
感应探针与样品间的电压变化，表征样品的电容分布的显微镜。
扫描式近接场光学显微镜 scanning near field Optical microscope
使用光学量测方式，当探针与样品间约 100nm 以下近距离扫描时，所传递的各种光学讯息来作为光学显微成像术。

3.5 
原子力显微术 atomic force microscopy
 国家标准GB/T 27760-2011中有描述。
3.6
接触模式 contact mode
整个扫描成像过程之中，探针针尖始终与样品表面保持接触。
3.7
非接触模式 non-nontact mode
探测样品表面时探针在距离样品表面一定距离，不接触表面。
3.8
轻敲模式 tapping  mode 
探针在外力驱动下共振，探针间歇性的接触样品表面的方式进行成像的模式。

3.9
相位成像 phase imaging
在非接触式或轻敲模式下，针尖在驱动电信号下做受迫振动，针尖振动的相位会滞后于驱动信号的相位，利用相位的变化差异测定样品表面物性的成像术。
3.10
磁力显微镜 magnetic  force  microscope 
测定磁性探针与磁性样品间的磁力作用，表征样品表面的磁场分布的显微镜。
3.11
静电力显微镜 electric  force  microscope
测定探针与样品间的静电力作用，表征样品表面的电场分布的显微镜。
3.12
侧向摩擦力显微镜lateral  force  microscope
在接触式原子力显微镜模式下，探针在样品表面运动时，用探针的微悬臂所产生的扭转角度讯号变化来探测样品的摩擦信号显微镜。
3.13
扫描器scanner
用来控制扫描区域探针或样品在X、Y和Z方向的位移，从而得到表面的三维形貌尺寸，通常是由压电陶瓷组成。
3.14
力-距离曲线 force–distance curve
通过移动探针与样品之间的距离，测出作用力随距离的变化而得到的曲线。
4　 原理
4.1　 扫描隧道显微镜（STM）的基本原理
国家标准GB/ T31226-2014中有关于扫描隧道显微镜原理的部分描述。主要是利用量子隧道效应，以极细探针和被研究物质的表面作为两个电极，当样品与针尖的距离非常接近时（通常小于1nm），在外加电场的作用下，电子会穿过两个电极之间的势垒流向另一电极产生隧穿效应，并生成隧道电流I。隧道电流I是电子波函数重叠的量度，与针尖和样品之间距离S有如下的关系：
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式中：
——IT为隧道电流，单位为安陪（A）；

——VBias为探针与样品之间的偏置电压，单位为伏特（V）；

——C为常数；

——S为针尖与样品之间的距离，单位为纳米（nm）。  
4.2　 原子力显微镜（AFM）的基本原理
使用一个一端固定而另一端装有针尖的弹性微悬臂来检测样品表面形貌或其他表面性质。国家标准GB/T 31227-2014中有详细的描述。
5　 仪器
5.1　 仪器类型
扫描探针显微镜有探针扫描和样品扫描两种类型。
5.2　 仪器组成
力、电流等物理特性检测部分。
位置检测部分
由压电陶瓷组成，为开环扫描；因为压电陶瓷的非线性和蠕变效应，另外附加一个线性度更高的位移检测感应器来校正压电陶瓷的移动，称为闭环控制。
反馈系统
反馈系统由光电四象限检测器和激光光源组成。激光光源主要分为波长580nm的红光和860nm的红外光。
5.3　 仪器校正
仪器的校正与否是跟系统是否是闭环控制以及选用的位移检测感应器来决定。传统的开环控制就必须进行定期的校正压电陶瓷的灵敏度。在闭环控制条件下，根据选用的传感器的类型来决定是否对传感器灵敏度进行校正。如果是电容传感器，应力应变传感器，需要进行定期校准；如果是线性可变差动变压传感器，则无需校正。
用云母片（Mica），金格光栅和其他合适的标准样品， 根据所用的尺寸范围和标准的准确度来进行仪器校准。
6　 仪器工作条件和要求
6.1　 扫描探针显微镜需要在一个相对安静以及洁净的空间中进行工作，并且对工作时候的电压以及环境的振动等有一定的要求。
6.2　 温湿度：要求仪器在25℃±5℃，湿度小于60%RH的环境中工作。
6.3　 振动和噪音要求：需要装置有振动隔离装置，需要在一个相对空气不流通的室内环境，减少空气振动，同时仪器需要接地，以屏蔽电噪音，接地电阻小于100欧姆。
6.4　 工作电压：不超过其额定电压，一般常规为220伏。在真空下工作的扫描探针显微镜应配有不间断电源。
7　 扫描器和探针的选择
7.1　 扫描器的选择
根据测试要求及扫描器的功能来选择扫描器，有时单一的扫描器也可以实现全部的功能。
7.2　 探针的选择和要求
根据测试模式和样品特性选择相应的探针，如不同弹性系数的探针和功能探针。
选择探针时要考虑探针的形状、长度、曲率半径、共振频率、质量因子、弹性系数和镀层等方面的影响，而探针的弹性系数应与需要测试的样品的弹性模量相匹配。
8　 样品及其制备
8.1　 块体或薄膜样品制备时，要求样品表面平整整洁，无油污、盐分和其他杂质吸附物。
8.2　 对于粉末样品， 选择对样品没有溶解以及侵蚀现象的分散剂，配置合适的浓度使粉末样品大部分在分散剂中以单个个体均匀分散。选择对样品吸附较强而表面较平整整洁的基底，一般有云母片、抛光硅片、高定向解离石墨（HOPG）和玻璃片等。
8.3　 对于需要在液体环境下测试的样品，样品应该能吸附固定在基底上，若不能，需要对基底或者样品预先进行修饰。
8.4　 其他的测试特殊性能的样品，还需要在制样时进行导电、施加电压和磁场等方面的处理。
9　 成像模式和操作步骤
根据不同的测试要求选择不同的成像模式及其操作模式。
9.1　 大气中操作基本步骤
开机，开软件。
根据样品和测试模式选择扫描器和探针，放置好样品，在光学显微镜下选定测试区域。
安装探针，在放置探针架之前调整探针和样品的距离，防止探针被撞断；安装并固定好探针架之后，调整反射光斑位置在探针悬臂的前端，使反射值达到最大，然后调整光电检测器的位置。
软件调整操作参数，然后控制探针接近到样品表面。扫描一定的尺寸的高度或者性能图像，若图像出现假象，还需对增益、力参数进行调整。得到清晰高质量的图像后进行保存，最后进行图像处理。
9.2　 液体下基本操作步骤
步骤同9.1.1～9.1.3
手动使探针接近样品表面，待距离较近时，在样品上注入一定量的液体。然后重新调整反射光的位置和光电检测器的位置。
步骤同9.1.4。
9.3　 真空下基本操作步骤
步骤同9.1.1-9.1.3。
手动调整探针与样品的位置至少500微米以上，抽真空直到真空度稳定下来。
步骤同9.1.4。
9.4　 不同测试要求下的成像模式和操作模式
基本形貌尺寸的测试
微观形貌的测试是扫描探针显微镜的基本功能。根据不同的样品选择不同的探针和操作模式。
对于要求表征原子或分子结构的导体或半导体样品和一部分生物分子，可以选择扫描隧道显微镜（STM），而不导电的分子应该吸附在导电基底上；
接触模式具有较高的纵向分辨率，但其有时会划伤样品，对于质地较硬表面材料吸附较牢的样品，表征其表面形貌尺寸时，可以选择接触模式；
而对于较软的高分子和生物材料或者材料在基底表面吸附不牢的样品，轻敲模式(Tapping mode)和PeakForce Tapping mode或者非接触模式（non-contact）都是较好的选择。
机械力学性能的表征
针尖与试样表面相互作用的过程中，常用力曲线来描述探针微悬臂偏移相对针尖与试样间距离的函数关系。能够提供试样表面的弹性性质和粘性特性。根据不同的样品选择不同的探针和操作模式。具体的有：
摩擦力显微镜（LFM），可以研究那些形貌上相对较难区分、而又具有相对不同摩擦特性的多组分材料表面。
力调制模式（FMM），在接触模式的基础上，探针在扫描的垂直方向增加一小的振荡（调制），用来表征不同硬度材料的分布。
单频或多频模式下相位成像技术，适用于柔软样品，如高分子、生物样品以及复合材料表面不同物质组成的分布的测试。而多频激励模式可以更加灵敏地、精确地反应样品表面力学性能的变化。
从力曲线（force curve）、力面积（force volume）、纳米压痕（Nanoindentation）曲线中推导。 
峰值力模式（Peak Force QNM）
多次谐波模式(HarmoniX)，利用完整获取的各个频率的谐波分量重建力-距离曲线，由此获取样品表面更丰富的信息。
纳米压痕和划痕，通过测试压痕和划痕的深度来检测样品的硬度，要求样品表面极为平整。
9.5　 电磁性能表征
电性能表征
静电力显微镜（EFM），在轻敲模式下，探针针尖离开样品一定的距离时，得到表面的微观电场梯度的分布。
开尔文显微镜（KFM），检测微纳米范围内不同材料的接触电势差，若在大气下测试，由于样品表面吸附、表面氧化和表面电荷的影响，实际接触电势差会与理论值有差别。
导电-接触模式（C-AFM），在接触模式下探针和样品之间形成电路，施加偏压后，会产生一定的电流。从而进行电流成像。
压电力显微镜（PFM），应用导电探针检测样品在外加激励电压下的电致形变量。用来研究压电、铁电和生物材料的机电耦合效应。
扫描电容显微镜（SCM），进行表面区域的电容成像，其中接触式电容显微镜得到的电容对电压的梯度像受表面形貌的影响较大，而非接触式电容显微镜利用轻敲模式下的抬高模式扫描，效果较理想。
扫描分布电阻显微镜（SSRM），用导电探针测试表面的局域电阻，通常使用接触模式，对于有些表面具有氧化层的样品，需要使用较硬的探针，施加较大的作用力来穿透表面氧化层。
（电化学显微镜（EC-AFM），在密封的带有电极可固定探针的电解池中，多采用接触模式，在溶液中成像。金属晶体、离子晶体、高定向热解石墨(HOPG)、半导体等均可作为工作电极。工作电极应该极为平整。
扫描隧道显微镜（STM），检测对于导体和半导体样品电流分布图像，以及电流-电压曲线。
磁性能表征
磁力显微镜（MFM），与静电力显微镜（EFM）相似，利用磁性探针在抬高模式（Lift  mode）下，检测样品与探针的磁性力。可以采集相位信号或频率信号。
9.6　 热性能表征
扫描热显微镜，利用特制的热探针及其感温系统对材料表面局部的热导进行成像，同时也可以定量测试出材料的Tg温度。
9.7　 表面修饰技术
纳米操纵
利用扫描隧道显微镜技术，对导体和半导体表面的原子进行移动、排列和刻蚀。
利用原子力显微镜，对纳米结构进行纳米操纵后成像。
纳米操纵过程中，热漂移对操纵准确性的影响不可忽略。
纳米刻蚀
利用探针－样品纳米可控定位和运动及其相互作用对样品进行纳米加工，常用的纳米加工技术包括：机械刻蚀、电致/场致刻蚀、蘸笔印刷术（DPN）。其中DPN技术是墨水分子通过吸附在探针上并从原子力显微镜的探针传输到基底，形成具有一定形状的图案。DPN 技术在基底上可以构建尺寸在 100nm以下的结构。
9.8　 其他显微镜模式
还有弹道电子发射显微镜，扫描离子电导显微镜，光子扫描隧道显微镜，扫描近场光学显微镜等，以及扫描探针显微镜与其他仪器的联用如拉曼，红外，XRD等。
10　 数据处理和分析
10.1　 假象识别
    对于扫描得到的图像或者力-距离曲线，要判断有没有因为探针污染、钝化和参数的设置而产生假象，有的话需要更换探针和改变参数进行重新测试。
10.2　 图像处理
    对于得到的图像，需要进行不同级别的平滑处理，必要时需要进行数据滤波。
10.3　 图像输出
_____________________________
各项测试的图像、形貌和数据分析结果可以图片形式打印提供或者电子数据格式提供。
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