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氧环境扫描电镜对氧化物的荷电补偿
史佳新，吉 元，徐学东，肖卫强，张隐奇，郭汉生
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摘要：在(5×1()一)～(2×10-2)Pa的氧环境扫描电镜(sEM)中观察到由入射电子束辐照引起的A120h si02

等氧化物荷电现象得以减轻．氧化物受激氧解吸，使样品表面的氧空位成为荷电势阱而产生荷电．通过氧气氛

中提供的氧离子对表面缺陷的修复作用．使氧化物的荷电现象得到补偿，氧环境扫描电f显微分析方法是针对

氧化物类绝缘材料荷电的一种简便的、自动调节的荷电补偿方法．A1203的俄歌电子能谱证明。在6×10“Pa的

氧压F可以完全消除A12凸的表面荷电．
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采用扫描电镜(sEM)直接观察绝缘样品时，在入射电子束的辐照下，通常使非导电样品表面的电子

不断积累引起荷电现象而难以成像．常规方法是在表面喷金或碳膜．然而，导电膜对样品的成像及微区

元素分析均可能造成一些不利影响，此外，镀膜的方法仍然不能解决样品的深层荷电问题⋯．因此人们

找到一些其他替代镀膜的方法，如采用低能电子枪、低能正离子束”1、对样品加热及倾斜等．这些方法均

可以减小绝缘材料的表面荷电问题，但是功效较低，而且存在副作用．

环境扫描电镜(EsEM)实现了绝缘材料在sEM中的直接观察⋯．但是，EsEM更适合对含水、含油等

生物样品在其自然状态下的观察，且仪器价格昂贵．采用俄歇电子能谱(AEs)对诸如AlzOn si02、Y203、

zrQ等氧化物类绝缘体的研究表明，AEs氧环境比大气环境和氩气环境对AlzO，、si02等氧化物的荷电补

偿作用更为有效”1．

在普通的sEM中引入微量氧气，在样品辐照区周囤造成局部的氧气氛，以减小和消除氧化物类非导

电材料在入射电子辐照下的荷电现象．控制氧气输入量，使样品室仍然维持高真空．探测系统和电子光

学系统不必进行改动．氧环境sEM中的氧离子对氧化物电荷的补偿过程与ESEM中的电离气体对绝缘

材料电荷的中和作用不同．作者结合对Al：03的二次电子像的观察，探讨了氧环境对氧化物类绝缘材料

表面荷电现象的补偿作用．

1 实验方法

氧环境扫描电镜工作原理如图l所示．在入射电子束

的辐照下，氧化物表面氧原子的电子受激解吸，使样品表

面出现氧空位，氧空位区的禁带变窄，即在电子辐照区样

品的导带中形成一系列电子势阱，势阱俘获电子，使氧化

物样品表面产生荷电现象．将活性氧引人sEM后，电子柬

的离子化效应可使环境中的氧离子及时填充样品表面出

现的氧空位，以此达到减少和消除荷电效应的目的．
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图l sEM氧环境模式的工作原理
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实骑在日●．公_J s 450犁扫描电镜(sEM)』二配置_，相应的供氧气路、样品窒内的微犁送氧喷嘴组件

和真守检测装置，构成了sEM的氧环境工作模式．氧气通过减压阀后，压强减至(0 025～0 1)MPa，再由

针阀使样品室真空度控制在(5×10。)～(2×10 2)Pa之间．氧气流量可在O～130mL／mill之间连续调

整．氧气通过一个安装在样品事侧壁上的肓板与sEM样品室内的微型送氧喷嘴相连．微犁喷嘴由石英

毛细管构成．色细管长度约为0．5 m，内径为60 um，因此nr产生约l Pa的压蔗．石英毛细管固定安装住

样品附近，造成样-‰表而的局部氧气氛．在不通氧气的条件r，真空计实测样品室内的真空度约为5×

10。3 Pa：在氧环境中观察一次电了图像时的真空度维持在(5x 10。)～(2×10。2)Pa之间．sLM操作参

数为：电子枪加速电压20 kv，入射电流10～～10_1”A，工作距离10mm．实验采用Al二oh s102 cu、zro：等

氧化物样品．AI：o，和zr02用放电等离子体烧结工艺制备，再将样品表面抛光．sio二cu是为观察充电现

象采用镶嵌工艺制备出的．制备工艺为：在sloz衬底上开出宽为4 um的沟槽，沉积上1 um的cu膜，然后

用化学机械抛光的方法将表面多余的cu磨掉，形成SiO：和cu线条相问的布局．样品表面不镀胰，卣接

在sHM中观察，比较在氧环境和无氧环境下氧化物表面的充电现象．

2结果与讨论

罔2是在役有通入氧气和通入氧气的条件F，Al。o，的一次电子形貌像．在未通人氧气，样品室真空
度为51×10。Pa时，A110：表面出现了严重的荷电现象，二次电子像出现异常衬度(见图2(a))在通入氧

气，相应的真空度为5 9×10。3 Pa时，荷电现象有所减轻，但仍然存在(见图2(b))．当通人氧气量进一步增

加，真空度下降至8．4×10。Pa时，荷电现象已明冠减小，可得到清晰的图像(见罔2(c))．

(a)5 l×10—3 Pd 《b)5 9×lo一3 Pa (c) 8 4×10。Pa

图2 AI，O，充电现象的逐步减轻(100×)

图3是在没有通人氧气和通人氧气的条件下，siorcu的二次电子形貌像．在不通氧的条件下，人射电

子在siO：一cu线条之间连续扫描，在si02表面造成的充电作用使cu条(亮线条)局部发生严重畸变(见图

3(a)图像中间的Cu线条)，这种现象在文献[5l巾也有报道．当通人氧气，相应的真空度为6．2×10。Pa的

情况F，cu线条没有发生明显的畸变(见图3(b))，这表明通氧减小了氧化物表面的充电现象．

(a)5 l×10—3 Pa (b)6．2×lO一3 Pa

图3 s10广。荷电现象擞在氧气氛中的荷电补偿(2000×)

作为比较，图4给出了俄歇电子能谱(AEs)对单晶Al：o，的荷电现象及在氧环境AEs中的荷电补偿作
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用⋯．结果表明，在没自通人氧气的超高真空6 7×10
8

Pa条件下．由于Al。0j表面荷电，使得Alzo；的

o K【"L．，峰产生分裂和位移(见图4(a))．而在氧环境AEs rh在真空度为6×10“Pa的条件下连续

辐照48 h．Al!o，的o KL2，L：，，峰仍然不产生分裂羽『位移，说明倚电现象已完全消除(见图4(b))．总之，

氧环境SEM和氧环境AFs在舭察Al：03的荷电现象及荷电补偿作川的结粜可以很好地符合．
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图4 AEs中Al：o，的荷电现象鼓在氧环境的荷电补偿

绝缘材料的荷电现象主要涉及入射电子对表面缺陷的形成或调制作用”1．从化学物理的观点——势

阱的形成和俘获电子的机制来解释荷电效应，即对氧化物，以A1：o，为例，在入射电子连续辐照下，A1：饶表

面氧的电子受激解吸总是充电现象的先导．电子受激解吸造成表面氧亏损，辐照区出现大量氧空位，重者

氧空位形成尺寸为2～5 nm的A卜分子簇⋯．相对于A1：o，，A卜分子簇或氧亏损区的禁带变窄，即在电子

辐照尻样品的导带中形成一系列电子势阱，势阱的深度取决于表面氧亏损程度．电子辐照区的势阱俘获

电子，从而导致表面充电．因而能带扭f}}I是AI：o，样品表面充电的微观机制⋯．如果在sEM中造成氧气

氛，就可以及时修补氧离子亏损所造成的缺陷，避免能带发生扭曲及在导带中形成电子势阱，从而消除表

面荷电效应．式(1)、(2)给出了在电子束辐照下荷电的产半，以及在氧环境中荷电补偿原理．

A1203二竺生一A1io卜。+02 (1)

A120j。j-A1203 r 2、

由此可见，氧环境sEM与EsEM中的荷电补偿过程是不同的．氧环境sEM所提供的氧离子可使氧

化物在电子辐照区形成的氧空位及时得到补偿，使畸变能带得到修复．这种方法是按照氧化物表面的电

荷积累和氧空位的状况，通过自动调节来补偿受激氧解吸．因此，它是针对减少氧化物类样品荷电积累的

一种简便．有效又无副作用的方法．氧环境AEs谱的测试表明，Al：o的1岢电现象不但可以在氧气氛中被

消除，『『『f且在6×10-6Pa的氧气环境AEs中比在1 3×10_2 Pa的Ar气环境AEs中对氧化物的荷电补偿作

用更为有效”1．这个测试结果与在氧环境中SEM网像的观察结果相符合．

3结论

在扫描电镜中，建立起氧环境工作方式，主要解决Al：O，等氧化物类绝缘材料在入射电子束辐照下产

生的倚电现象．实验表明，在(5×1 0_’)～(2×10。)Pa的氧气氛中，AI：03和Si02等氧化物的sEM成像

的荷电现象得到明显改善．氧化物表面受激氧解吸形成了俘获电子的势阱，可由氧环境所提供的氧离子

得以修复，从而达到补偿和消除荷电效应的目的．氧环境扫描电镜是一种简便的、自动调节氧化物荷电的

补偿方法．此外，采用氧环境俄歇电子能谱(AEs)，在6×lO“Pa的条件下，可以消除Al：O，表面的荷电现

象，与氧环境sEM的结果相符合．

  



250 北京 I：业大学学报

参考文献：

fl】cAzAux J， LEHuEDE I’ som。physlc叫desc“ptjo¨s of'chargIng enjcb of lnsulators under lrKl(knL panjcle

‰b{IrdmcnlfJ】JOI】maJ of EJeciron s1)ect肼copy aJld ReJa删I啪enomeI】A I 99二，59：49—71

【2]KANAYA K， T(1HlsE N， ADACHl K， cI a1． ObscⅣadon on cha唱jng effec乜of non—conduc6ve and uncoaIed

m眦l'I划s hy lon bea盯1 pre—honlbardment ln SEM[J] Micmn and Microsc叩la AcLa，1992，23：319-325．

[3】邵曼君．环境扫描电镜及其应用⋯物理．1998，27(”：48—52．

【4】郭汉牛，史佳新．饿歇电子能谱实骑中A120，的荷电现象及其消除办法【A】．见：中国材料研究学会2000年材料科学

与工程新进展[(!】北京冶金上qk出版社，200l】843、1846．

[5]MD LLER P L，HE Jiall-wei Elec∞n beam induced chargl“g。f CⅣM90 su曲ces【J] NucIear lnsmunenb and

Menl(小in Physjcs耻sea砒，1986，B17：137—140．
[6l GI也ssus c L， VALlN F'GALmER M， et al Cha曜ing phenomena on lnsul血“g ma把n羽s： mechanisms and

apPlica“ons叨．Scanllin舀1990，12：2()3—210．

17】RAKHOVSKAYA o V． ELoVJKoV S S，DuBIMA E M EIectroll snm山a虻d出so印tfo“prwess frUm j(I面c

compound su—acc【J] Su如ce sclence，1992，274(1)：1 90一l 98．

【8]GuO}Iall-sheng，MAus-FRJEDRJcHs w，KEMl叮El{V．(1ha曜¨19 phenon他na and chargo compensa“on m AEs

on mc协l oxide aIld slllca[朋 Surf In砣rfke Anal，1997，25：390—396．

Charging COmpensation of oxides by oxygen EnVironmental

Scanning Electron Microscope
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Abstract： cha瞎ing phenomena or oxides 【such』龉A1203 and si02，etc．) caused by t11e lrradianon of

incident elec“Dn be蛐 have been reduced in an oxygen envimnmen叫 scanning clecLron microscope

(SEM)aL【he 02 pressure of 5×10_j Pa to 2×lO
2

Pa 1he desorpⅡon of sⅡmulated oxygen in oxides

makes thc oxygen vacancies on t|le surfjce of sample become 血e cha曙ing potenti al 埘p so as to

produce cha唱ing phenomenon．The cha唱ing phenomena on oxides have been compensated by

repai^ng suJlhce deIbcts by me oxygen ions pmduced in the oxygen a咖osphel℃Thc 01ygen

envimnmental scanning clecuDn micmscopy is a simple and automadc regulated charging compensadon

metllod on insuladng o“de matc^als， A1203 specna of Auger electron specⅡDscope(AEs) prove mat

the su试虻e cha曙jng of t11e A1203 can be compIetely elimina忙d undcr the()2 pressure of 6x I O_o Pa．

Key words：oxygen environmenk SEM；oxlde；cha唱ing compensa廿on‘、
‘
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