
SEM样品前处理 

备注：资料中的图片是在网络课堂讲解中截屏出
来的，图片中的红点是截屏时激光笔留下的痕迹 



固体样品 
•固定用的导电介质大概分为：导电胶带（低倍观察<50kx）和液体
导电胶（高倍观察>50kx） 



粉末样品 
•抖落法：可以将粉末直接固定在导电胶带或液体导电胶上 

 

注意：如果是导电胶带，揭下来的剥离纸一定要倒着放，撒完样品后再用剥离
纸干净的面压一下，固定的才会牢； 
              如果是液体导电胶，最好是水溶性的，不容易与样品发生反应，撒样品
的时间点控制在导电胶快干的时候，才能使样品达到半浸没状态。 



粉末样品 
•分散法 



截面样品制作 



截面样品制作 

•割断：简单，在低温下也可以割断，但是对样品损
伤大，指定位置的割断有困难，适合于半导体器件、
高分子等； 

•切片：加工截面为2-3mm宽，但由于盈利会发生剥离，
不太适用于硬材质样品，需要一定的经验技巧； 

•FIB：快速，加工位置精度可以达到几个nm，但是加
工范围较小（宽、深）； 

•机械研磨：可以做大范围的加工，但由于材料硬度
不同会产生台阶，由于应力会产生剥离，会留有研
磨划痕或样品扭曲，残留研磨颗粒，需要一定的经
验和技巧。 



截面样品制作 
•如果是硅片或玻璃，需要用玻璃刀 

注意：用玻璃刀划的时候要让开要观察的面，也就是说可以上面和下面各划一下，
然后再掰开；根据不同材质的样品，有的时候从正面掰好，有的时候从背面掰好。 



截面样品制作 
•对于薄膜类的样品，可以用液氮粹断 



截面样品制作 



金属喷涂-导电处理 

•目的：（1）增加样品表面的导电性，减轻样品荷电； 

               （2）提高二次电子的激发率，改善图形的信噪比（S/N）； 

•厚度：（1）金属厚度一般以数纳米为最佳，具体和观察的倍率相关； 

                （2）FE-SEM观察的倍率高，一般厚度为2-3nm为佳；W-SEM  

                          观察倍率略低，厚度可达10nm； 

•金属喷涂常用的材料：                                                   

 

 常用材料 使用的电镜 要求 适合电镜观察 

Au W-SEM 
倍率<100kx 

喷涂颗粒 
 
 

细密 

• 金属喷涂膜均匀切颗粒细密 
• 采用二次电子激发率高的材料 
• 不容易被氧化 

Au-Pd 

Pt FE-SEM 
倍率>100kx Pt-Pd 



金属喷涂-导电处理 



磁性样品 

•扫描电镜物镜的分类 

 

锥形物镜 浸没式物镜 半浸没式物镜 

对于锥形物镜，样品室内没有磁场，测试磁性样品没有影响；对于半
浸没式物镜，可以观察磁性样品，但是要非常小心，样品要固定牢，
工作距离不能太近；对于浸没式物镜，由于样品需要置于物镜的磁场
中，因此无法观察磁性样品。我司的VEGA和MIRA属于锥形物镜，可
以观察磁性样品，而MAIA属于半浸没式物镜，观察磁性样品时要特
别小心。 

 



磁性样品 



磁性样品 



磁性样品 

磁性铁氧体 

TESCAN MIRA3 XMU 



离子研磨技术及应用 

离子研磨技术是采用从离子枪放出
的直径大约为1um的宽离子束（BIB：
broad ion beam），轰击样品，对
样品进行的是无应力的加工，保证
了样品最原始的结构。 

针对不同的加工方式，分为两类： 

• 截面加工（cross section milling） 

• 平面研磨（flat milling） 



离子研磨技术及应用 



离子研磨技术及应用 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling） 

 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-锂电池负极 

 

左上是刀切的截面，左下是离子研磨的截面。 

 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-羟基磷灰石粉末 

 

树脂包埋- 
环氧树脂热
固化15min 

机械研磨- 
研磨20min 

截面加工- 
6kV下 
抛光1h 

SEM分析- 
内部结果的

观察 

观察条件：3kV，BSE，未镀膜，低真空 

 

可观察到羟基磷灰石的
生长方向 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-热敏纸 

 
热敏纸截面分层的观察：5kV，BSE，没镀膜，低真空 

剪刀剪开的截面 离子研磨的截面：6kV，2h 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-热敏纸 

 热敏纸截面分层的观察：5kV，BSE，没镀膜，低真空 

 

清晰观察热敏纸截面的多层
结构，且无变形 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-热敏纸 

 热敏纸截面分层的观察：5kV，BSE，没镀膜，高真空 

 

束流强度对观察的影响：高束流下分层的中间部
分凹下去了，低束流下整个面都是平的 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-半导体样品 

 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-通过硅片通道（TSV） 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-闪存卡（NAND Flash Memory） 

Magnification：100x 

Magnification：500x Magnification：1000x 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-电路系统无铅焊接的连接点 

观察条件：5kV，BSE，未镀膜，低真空 

离子研磨截面：6kV，2h 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-球状矩阵排列（BGA） 

BGA焊接处的宏观图 
观察条件：10kV，BSE（COMP） 

前处理过程 

剪切（Trimming） 

树脂包埋 
（Resin embedding） 

机械研磨
（Mechanical Polish） 

离子研磨 
（Ion Milling） 

能谱分析 
（EDX Analysis） 

过夜 

研磨2h 

6kV，3h 

加速电压：15kV 
面扫时间：3min 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-球状矩阵排列（BGA） 

焊盘和焊料连接层的EDX面扫结果 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling） 

-声表面波设备（SAW，Surface Acoustic Wave） 

声表面波设备的宏观图 

前处理过程 

剪切（Trimming） 

树脂包埋 
（Resin embedding） 

机械研磨
（Mechanical Polish） 

离子研磨 
（Ion Milling） 

观察和测量 
（Observation and 

Measurement） 

10min 

研磨2h 

6kV，3h 

S-4800，1.5kV，
BSE 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling） 

-声表面波设备（SAW，Surface Acoustic Wave） 

1号位置的结合面处能明显观察到裂缝和孔隙 
S-4800，1.5kV，BSE，未镀膜 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling） 

-声表面波设备（SAW，Surface Acoustic Wave） 

2号位置的多层陶瓷电容 
S-3400，5kV，BSE，镀膜，低真空 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling） 

-声表面波设备（SAW，Surface Acoustic Wave） 

2号位置多层陶瓷电容的EBSD分析， 
能观察到Ni层和陶瓷层晶粒晶体取向的差别 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-LED芯片 

LED芯片的截面 
观察条件：1kV，BSE 
研磨条件：6kV，6h 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-LED芯片 

LED芯片的截面 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-薄膜太阳能电池（GIGS Solar Cell） 

离子研磨截面形貌，1.5kV，SU8000 
左边为背散射电子像，右边为二次电子像 



离子研磨技术及应用 
截面加工（cross section milling）-薄膜太阳能电池（GIGS Solar Cell） 

离子研磨截面和掰断截面形貌的差别 



离子研磨技术及应用 

截面加工（cross section milling）-薄膜太阳能电池（GIGS Solar Cell） 

离子研磨截面形貌，1.5kV，SU8020，BSE 

Magnification：20kx Magnification：50kx 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling） 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling） 

取样剪切 
（Extraction and 

Trimming） 

树脂包埋 
（Resin embedding） 

机械研磨
（Mechanical Polish） 

离子研磨 
（Ion Milling） 

观察和分析 
（Observation and 

Analysis） 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling） 

离子束角度30° 离子束角度80° 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-金属样品 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-金属样品 

钢铁表面，去除污染、抛光表面使晶相更明显 
观察条件：5kV，BSE，低真空 

研磨条件：离子束角度为80°，15min 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-金属样品 

铬钼钢 
观察条件：5kV，BSE，高真空 

研磨条件：离子束角度为30°，10min 

机械抛光 机械抛光+离子研磨 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-封装样品 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-SD卡 

多层封装 
观察条件：5kV，BSE，未镀膜，低真空 
研磨条件：离子束角度为80°，5min 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-SD卡 

Au键合-A 

Au键合-B 

机械抛光 离子研磨 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-SD卡 

Au键合-A Au键合-B 

观察条件：5kV，BSE，未镀膜，低真空 
研磨条件：离子束角度为80°，5min 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-微处理器（Central Processing Unit） 

观察条件：15kV，BSE，未镀膜，低真空 
研磨条件：离子束角度为80°，5min 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-微处理器（Central Processing Unit） 

观察条件：5kV，BSE，未镀膜，低真空 
研磨条件：离子束角度为80°，5min 

机械抛光 

机械抛光+离子研磨 
观察条件：10kV，BSE，未镀膜，低真空 
研磨条件：离子束角度为30°，3min 



离子研磨技术及应用 
平面研磨（Flat Milling）-LED 

Magnification：2.5kx 



参考资料：日立资深应用工程师罗琴题目为“扫描电镜的前
处理应用介绍-----教你如何制备扫描电镜样品”的课件 


