JY/T XXXX―201X
                                                                       JY/T xxxx―201x

附件6
ICS
备案号  
中华人民共和国教育行业标准
JY/T XXXX－201X 

分析型扫描电子显微镜方法通则
General rules for analytical scanning electron microscopy
（征求意见稿）
–XX–XX 发布                                          –XX–XX 实施

中华人民共和国教育部 发 布
目  次

前言
Ⅱ
1　范围
1
2　规范性引用文件
1
3　术语和定义
1
4　方法原理
3
4.1　扫描电镜成像原理
3
4.2　X射线能谱分析原理
3
4.3　检测项目和内容
3
5　仪器
3
5.1　分析型扫描电镜的仪器结构和技术指标
3
5.1.1　扫描电镜的仪器结构
3
5.1.2　扫描电镜的技术指标
4
5.2　X射线能谱仪的仪器结构和技术指标
4
5.2.1
X射线能谱仪的仪器结构
4
5.2.2
X射线能谱仪的技术指标
4
5.3 环境条件
4
6  样品   
5
7  分析步骤
5
7.1开机
5
7.2检测前的准备
5
7.3样品的安装和更换
5
7.4工作条件的设定
5
7.5图像观察和记录
6
7.6元素成分分析
6
7.7结束分析
6
8分析结果表述
6
9安全注意事项
6
9.1突然停电停水
6
9.2突然发生故障
6


前  言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准代替JY/T 010-1996《分析型扫描电子显微镜方法通则》。本标准与JY/T 016-1996相比，主要技术变化如下：
——修改了扫描电子显微镜的工作原理；
——修改了扫描电子显微镜的主要技术指标；

——修改了X射线能谱仪主要技术指标；

——修改了扫描电子显微镜和X射线能谱仪的主要工作条件；

——删除了安全注意事项中试样荷电和表面损伤的处理方法。

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。

标准JY/T 010-1996起草单位：原国家教育委员会。

标准JY/T 010-1996主要起草人：林承毅、万德锐。
本标准起草单位：扬州大学测试中心、华南理工大学分析测试中心、苏州大学分析测试中心、哈尔滨工业大学分析测试中心。
本标准主要起草人员：周卫东、尹诗衡、高伟健、魏大庆。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——JY/T 010-1996。

分析型扫描电子显微镜方法通则

1　 范围

本标准规定了分析型扫描电子显微镜（简称扫描电镜）相关术语和定义、分析原理、仪器结构、分析样品、性能指标、分析步骤、结果表述和注意事项等。

本标准适用于各种类型的扫描电镜和X射线能谱仪。

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 23414-2009   微束分析  扫描电子显微术  术语

3　 术语和定义

GB/T 23414-2009界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

二次电子 secondary electron

在入射电子束的作用下，固体样品原子外层电子被激发并从样品表面出射的，能量小于50eV的电子，通常以SE表示。

背散射电子 backscattered electron
与原子核碰撞，并从固体样品中反射出来的入射电子，包括弹性背散射电子和非弹性背散射电子，通常以BSE表示。其中弹性背散射电子能量基本不变，但运动方向改变较大；而非弹性背散射电子不仅运动方向发生改变，其能量也在不同程度上发生损失。

放大倍数 magnification
扫描电镜放大倍数是指其图像的线性放大倍数，以M表示。如果样品上长度为Ls直线上的信息，在显示屏上成像长度为Lc，则放大倍数M定义为：
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    扫描电镜的有效放大倍数与电子束作用的直径有关，高能电子束与样品作用时产生的电子束作用直径要大，产生边缘重叠现象，导致虚伪放大。

分辨本领 resolving power
扫描电镜的分辨本领通常以二次电子图像分辨率来表示，它是在特定的情况下拍摄特定样品（如碳颗粒喷金）的二次电子图像，在照片上测量能清楚分开的两个物点之间的最小距离，除以放大倍数，作为扫描电镜的分辨率，以r表示，单位为nm。
实际分辨率与样品和加速电压有关，为了减少放电和虚伪放大效应，在工作中尽可能采用低电压。

X射线能谱仪的分辨本领，是对能量相近的两个峰的辨别能力，通常以5.89keV的Mn Kα峰的半高宽来表示，单位为电子伏特eV。

特征X射线 characterization X-rays
元素的原子受电子束或高能X射线的激发，使处于较低能级的内壳层电子电离，整个原子呈不稳定的激发态，较高能级上的电子便自发地跃迁到内壳层空位，同时释放出多余的能量，使原子回到基态，这部分能量可以以X射线的形式释放出来。对任一原子而言，各个能级之间的能量差都是确定的。因此，各种原子受激发而产生的X射线的能量或波长也都是确定的，称为特征X射线。

韧致辐射X射线 bremsstrahlung X-rays
高能入射电子会在样品原子的库仑场中减速，在减速过程中入射电子失去的能量转化为X射线，即韧致辐射X射线。由于减速过程中的能量损失可为任意值，韧致辐射可形成能量从零到入射电子束能量的连续X射线。

检测灵敏度 detection sensitivity
检测灵敏度，即最低检测浓度，取决于最小检测峰值。在X射线谱中能够与背景分解的峰的最低计数，成为最小检测峰值，或检测极限。
基体校正 matrix correction
基体校正是考虑影响X射线强度与基体成分之间关系的各种因素，将X射线强度换算成浓度的过程中所作的一种校正，因为它与元素所在的基体有关，故称为基体校正。

计数率 count rate

检测器中每秒钟获得的计数，常用英文Counts Per Second的缩写CPS表示。

4　 方法原理

4.1　 扫描电镜成像原理

扫描发生器产生的扫描信号驱动电子束在样品表面逐点逐行扫描，依次记录每个点的二次电子、背散射电子或X射线等信号强度，经放大后调制显示器上对应位置的光点亮度或密度。扫描信号同时被用于驱动显示器实现同步扫描，样品表面与显示器上图像保持逐点逐行一一对应的几何关系。因此，扫描电镜图像所包含的信息能很好地反映样品表面的物理化学特征。

4.2　 X射线能谱分析原理

X射线能谱定性分析的理论基础是Moseley定律，即各元素的特征X射线频率υ的平方根与原子序数Z成线性关系。同种元素，不论其所处的物理状态或化学状态如何，所发射的特征X射线均具有相同的能量，根据特征X射线的能量可以确定试样表面的元素组成。
X射线能谱定量分析以测量特征X射线的强度作为分析基础，可分为有标样定量分析和无标样定量分析两种。在有标样定量分析中样品内各元素的实测X射线强度，与成分已知的标样的相同元素的同名谱线强度相比较，经过背景校正和基体校正，便能算出它们的绝对含量。在无标样定量分析中样品内各元素同名或不同名X射线的实测强度相互比较，经过背景校正和基体校正，便能计算出它们的相对含量。如果样品中的各个元素均在仪器的检测范围之内，则它们的相对含量经归一化后，就能得出绝对含量。

4.3　 检测项目和内容

分析型扫描电镜可进行以下项目和内容的检测：

a) 形貌分析：观察各种固体样品的微观形貌、粒径尺寸、晶粒尺寸、晶界、材料断口等；

b) 元素定性分析：确定样品中存在的各种可检测元素；

c) 元素定量分析：测定样品中存在的各种可检测元素的含量；

d) 元素线分析：确定某元素在样品表面某条直线上的含量变化；

e) 元素面分析：确定某元素在样品表面一定面积内的含量变化。

5　 仪器

5.1　 分析型扫描电镜的仪器结构和技术指标

5.1.1 扫描电镜的仪器结构

扫描电镜由电子光学系统，信号收集处理系统和真空系统三个基本部分组成:

f) 电子光学系统：由电子枪、电磁透镜（聚光镜、物镜、光阑）、扫描线圈、样品室等组成，电子枪产生的电子束通过电磁透镜聚焦在样品表面，使样品受到激发而产生二次电子、背散射电子、X射线等物理信号。扫描线圈的作用是使电子束偏转，并在样品表面作有规则的扫描；

g) 信号收集处理系统：是用适当的检测器将样品在入射电子束作用下产生的物理信号转变为电信号，然后经视频放大，作为显示器的调制信号。检测器可分为电子信号检测器、X射线检测器和阴极荧光检测器等，不同的物理信号要用不同的检测器。图像中每一点的亮度是根据样品上被激发出来的信号强度来调制的，样品上各点的状态各不相同，因而接收到的信号强度也不相同，可以在显示器上看到一幅反映样品表面物理化学特征的扫描图像。扫描图片必须记录比例尺、加速电压和放大倍数等信息；

h) 真空系统：由机械泵、扩散泵或分子泵、离子泵等组成，使电子光学系统满足其工作所需的真空要求。
5.1.2 扫描电镜的技术指标

各种类型的扫描电镜其技术指标需符合表1的要求：

表1 扫描电镜的主要技术指标

	扫描电镜类型
	钨灯丝扫描电镜
	场发射扫描电镜

	电子枪类型
	钨丝电子枪
	场发射电子枪

	加速电压
	0.2-30kV
	0.2-30kV

	二次电子图像分辨率
	优于5nm
	优于3nm

	图像有效放大倍数
	20倍 ～ 3*105倍
	20倍 ～ 6*105倍


5.2　 X射线能谱仪的仪器结构和技术指标

5.2.1 X射线能谱仪的仪器结构

X射线能谱仪由半导体探测器、脉冲处理器和计算机及显示器和打印机等组成：
i) 半导体探测器：通常采用锂漂移硅探测器（Si（Li）探测器）或硅漂移探测器（SDD探测器），其作用是将X射线信号转换成电信号，并进行信号放大；
j) 脉冲处理器：将探测器的输出信号转变为高斯型电压脉冲信号，并通过脉冲堆积抑制电路排除因计数率太高或每个脉冲处理时间长而造成的脉冲堆积；
k) 计算机系统：将电压脉冲信号转换成与脉冲振幅成正比的数字信号，并按照数字大小进行分组和计数，完成对X射线光子按照能量的分类。

5.2.2 X射线能谱仪的技术指标

X射线能谱仪需满足以下技术指标要求：

l) X射线谱线分辨率：优于135eV；

m) 元素分析范围：Be4 ～ U92；

n) 检测灵敏度：0.1% ～ 0.5%重量百分比。

5.3 环境条件

扫描电镜实验室应满足以下环境条件要求：

o) 电源电压为220V±20V，频率为50Hz，具有良好接地的独立地线；
p) 室内温度为20℃±5℃；
q) 相对湿度不超过70%；
r) 杂散磁通量密度不超过5×10-7T；
s) 地基振幅不超过5μm。

6 样品
扫描电镜试样应满足以下要求：

t) 样品应该是化学上和物理上稳定的干燥固体，表面清洁，在真空中及在电子束轰击下不挥发或变形，无放射性和腐蚀性；

u) 扫描电镜观察在尺寸和形态上对样品无严格的要求，只要能放进样品室，并能进行正常移动，都可进行观察和分析；

v) 样品最好导电，导电性差或不导电的样品可在表面进行导电处理（喷镀Au、Pt或C等导电膜）或在低加速电压下直接观察；

w) 生物医学样品可以经固定、脱水、临界点干燥或冷冻干燥，然后在表面喷镀导电膜；

x) 含水量高的生物样品（如叶片真菌）或液体胶体样品可用冷冻扫描电镜方法进行观察。

7 分析步骤

7.1开机

7.2 检测前的准备

对扫描电镜应检查灯丝对中和灯丝电流，不符合要求时，及时调整，并消除像散，使图像清晰真实。

对液氮制冷X射线能谱仪应及时添加液氮，使Si（Li）探头始终处于低温状态。电制冷硅漂移X射线能谱仪开机后即可使用。能谱分析前检查能谱仪的能量标尺是否准确，如果不准确，则需要按照能谱仪的能量校准方法进行能量校准。
7.3 样品的安装和更换

按要求将样品送入样品室，待仪器达到所需真空度后即可进行观察。

7.4 工作条件的设定

根据送样要求按表2设定工作条件：

表2 扫描电镜和X射线能谱仪的工作条件

	工作性质
	扫描电镜图像观察
	X射线能谱分析

	工作距离
	0mm ～ 30mm可调
	固定在电镜规定的技术数值

	物镜光阑
	选用合适的光阑尺寸和/或束流
	选用合适的光阑尺寸和/或束流

	加速电压
	几十V ～ 20kV
	10kV ～ 30kV


7.5 图像观察和记录

加上加速电压，调节束流并观察图像，选择好放大倍数，进行聚焦，调节衬度和亮度以及消像散等，直至图像最清晰为止，观察中可根据仪器的操作自由度对样品进行移动和/或旋转和或倾斜样品，以获得所需图像。记录图像时用慢速扫描，以获得信噪比更好的图像，并将图像储存在计算机中。

7.6 元素成分分析

按以下步骤进行样品元素成分分析：

y) 获得样品表面形貌像；

z) 开启能谱分析软件，在样品表面选定分析位置，进行元素成分定性、定量分析、元素线分析和面分析；

aa) 保存分析结果。

7.7 结束分析

关加速电压，将样品退出样品室，使仪器处于待机状态或关机。

8 分析结果表述

分析型扫描电镜形貌分析和元素分析结果分别以以下形式提供：

ab) 样品形貌分析结果以图片形式提供；

ac) 元素定性分析：提供检测到的元素名单，并可附谱线图和分析位置图像；

ad) 元素定量分析：提供检测到的元素的质量百分数和/或原子百分数，并可附谱线图和分析位置图像；

ae) 元素线分析：提供分析元素线扫描曲线和分析位置图像；

af) 元素面分布：提供分析元素面分布图和分析位置图像。

9安全注意事项

9.1突然停电停水

应按顺序关机，样品留在原位，恢复供电和供水后，重新开机，继续进行观察和分析。

9.2突然发生故障

应立即停止观察和分析，由维修人员排除故障后，再进行观察和分析，如果出现实验室着火等重大安全情况，应立即切断仪器电源。
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