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摘要: 以绝缘样品聚对苯二甲酸乙二醇酯 (PET)为 X 射线光电子能谱(XPS)分析测试对象,探讨了使用不同的 X
射线源作为激发源时,磁透镜对荷电中和系统中和效果的影响. 试验结果表明,当使用单色化 Al Kα 为激发源时,
磁透镜对荷电中和器的中和效果没有显著影响. 而使用非单色化双阳极 Mg Kα 为激发源,磁透镜开启时才能得到

良好的荷电中和效果,磁透镜关闭时所测谱峰会因荷电效应而发生峰形畸变.
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Abstract: The charge compensation plays an important role in the X-ray photoelectron spectroscopy (XPS) analysis for the
insulating sample. According to the different X-ray sources used in XPS, the magnetic lens had different effect on the
charge compensation for the insulating sample PET. The results showed that, magnetic lens has no obvious effect on the
charge compensation when using a monochromatic Al Kα X-ray Source. When a non-monochromatic dual anode Mg Kα
X-ray Source is used, good results in the use of magnetic lens are obtained.
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　 　 X 射线光电子能谱(XPS)作为一种精密的表面

分析技术,以其灵敏度高、破坏性小、制样简单等优

点及定性准确、能够分析材料表面元素组成及元素

化学价态的特点而广泛应用于科学研究和企业中.
XPS 技术的理论基础源于德国物理学家赫兹于

1887 年发现、由爱因斯坦提出的光电效应,使用具

有特征波长的软 X 射线(常用射线源 Mg Kα 或 Al

Kα) 照射样品表面可将其中内层电子激发出来成

为光电子. 这些光电子的能量具有高度特征性,通
过检测器检测光电子的动能和光电子的数量,就可

以得到样品表面元素的化学状态及含量 [1-3] .
XPS 测试过程中,样品表面荷电问题总是无法

避免[4-5],尤其对于导电性差的绝缘样品,表面正电

荷无法被来自样品台的电子中和,使得样品表面的
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正电荷逐渐聚集,从而形成荷电效应. 因此,当今商

用的 X 射线光电子能谱仪都配备能够产生低能电

子用于中和样品表面正电荷的荷电中和系统[6- 7] .
与此同时,为了提高仪器灵敏度,XPS 仪器下方均设

置一个磁透镜,用于对光电子进行聚焦,增大光电子

的立体接收角,提高光电子信号的强度 [8-13] .
然而在实际测试过程中,我们发现磁透镜对荷

电中和系统的中和效果有一定影响,有可能造成谱

图异常,得到错误信息. 之前有学者研究磁透镜对

XPS 测试谱峰的影响[10-13],但是针对磁透镜对荷电

中和系统影响的研究并未见报道. 因此,了解磁透

镜对中和器中和效果的影响是正确进行 XPS 分析

测试的重要保证. 本文着重探讨了 Axis UltraDLD 仪

器在使用不同 X 射线源作为激发源时磁透镜对荷

电中和器中和效果的影响,为今后的数据测试提供

依据.

1　 试验部分

1. 1　 仪器与试剂

岛津 Kratos 公司生产的 AXIS UltraDLD 型 XPS
仪. 绝 缘 样 品 使 用 聚 对 苯 二 甲 酸 乙 二 醇 酯

(polyethylene terephthalate, PET),由设备厂家提供

的标准样品.
1. 2　 样品制备

取新鲜的 PET 薄膜样品剪为 1 cm×1 cm 大小,
为了尽可能避免真空分析室内其他气体的挥发干

扰,需使用 3M 公司生产的绝缘双面胶带,把 PET 样

品直接固定于样品台上. 为保证 PET 样品表面新鲜

并且尽量减少吸附污染,立即将样品台放置于 XPS
仪器的超高真空(基础真空度优于 6. 7×10-6 Pa)分
析室中,准备进行 XPS 测试.
1. 3　 测试条件

试验使用 AXIS UltraDLD 型 XPS 仪器. 该能谱

仪在样品台下方设置有磁透镜,样品上方设置有荷

电中和系统,分别使用单色化的 Al Kα 射线(能量

1 486. 6 eV)及非单色化的双阳极 Mg Kα 射线(能
量 1 253. 6 eV)作为激发源. X 射线工作时分析室

真空度低于 1. 33×10-10 Pa. 分析过程中开启荷电中

和系统,室温下测试.
使用单色化 Al Kα 射线为激发源时,Hybrid 模

式下 (磁透镜全部开启) 分析面积为 700 μm ×
300 μm,FOV1 模式下(磁透镜部分开启)分析面积

为 800 μm×800 μm,Electrostatic 模式下(磁透镜全

部关闭)分析面积约 700 μm × 300 μm. 使用双阳

极 Mg Kα 射线为激发源时,FOV1 模式下(磁透镜部

分开启)分析面积为 800 μm×800 μm,Electrostatic
模式下(磁透镜全部关闭)分析面积为 2000 μm ×
800 μm.

采谱时,X 射线功率为 150 W(Al Kα)或 75 W
(Mg Kα),全扫通能为 160 eV,步长 1 eV,扫描次数

1 次;窄扫通能 10 eV,步长 0. 05 eV,扫描次数 3 次.
荷电 中 和 系 统 使 用 同 一 中 和 条 件: 灯 丝 电 流

(Filament Current) - 1. 8 A, 平衡板电压 ( Charge
Balance)-3. 3 V, 偏压(Bias) -1. 0 V. 测试数据由

Kratos 公司 XPS 仪器自带软件 Vision2. 2. 10 进行分

析,所有 XPS 谱图均未进行荷电校正.

2　 结果与讨论

本仪器激发源为单色化 Al Kα 和双阳极 Mg
Kα. 测试过程中开启荷电中和系统和磁透镜,结构

如图 1 所示.

图 1　 XPS 中磁透镜与荷电中和系统示意图

Fig. 1　 Schematic diagram of magnetic lens and
neutralization system in AXIS

　 　 Kratos 公司的 AXIS 型 XPS 谱仪采用与传输透

镜同轴的超低能单电子荷电中和技术,在磁透镜开

启时,能够使电子沿螺旋状空间路径补偿样品表面

积聚的正电荷,因此不存在阴影电荷. 然而在实际

测试过程中,磁透镜可通过不同测试模式(Hybrid,
FOV1,Electrostatic)控制磁透镜开关程度,以此来系
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统研究 XPS 分析测试中磁透镜对荷电中和系统中

和效果的影响.
2. 1　 单色化 Al Kα作为激发源进行 XPS 测试时磁

透镜对中和效果的影响

PET 样品的 XPS 全谱图如图 2 所示. 由图 2 可

见,在使用不同的磁透镜模式时,测试样品均使用

PET 标准样品,其结果未受到其他外来污染物质

干扰.

图 2　 单色化 Al Kα为激发源时 PET 的 XPS 全谱

Fig. 2　 XPS survey scans of PET using
monochromatic Al Kα

　 　 图 3 为 PET 标样在 3 种磁透镜模式下的 C 1s
的窄谱图. 从图 3 可以看出,使用单色化 Al Kα X
射线作为激发源对 PET 进行 XPS 测试时,磁透镜的

开关程度对荷电中和系统的中和效果没有显著影

响,只在谱峰的分辨率和强度上有所差别.
　 　 聚对苯二甲酸乙二醇酯(PET)的结构式如图 4
所示. 由图 4 可见,C 处于 3 种不同的化学环境,分
别是苯环中(phenyl)、乙基中(C-O)和酯基中(O-
C=O). 因此使用 XPS 仪器自带软件 Vision 2. 2. 10
对所测得的 C 1s 谱图进行分峰拟合,分析处于 3 种

不同化学环境 C 1s 峰的具体峰形信息,通常以苯环

中的 C 1s 峰强度最高,酯基中的 C 1s 峰半峰宽

(FWHM)最窄,如图 3 所示. 当磁透镜完全开启时

(Hybrid 模式, 图 3a ), C 1s ( phenyl ) 峰 强 最 大

图 3　 单色化 Al Kα为激发源时不同模式下 PET 的

C 1s XPS 窄谱及分峰拟合图

(a)Hybrid 模式,(b)FOV1 模式,(c)Electrostatic 模式

Fig. 3　 High-resolution spectra of XPS and fitting curves of
C 1s using monochromatic Al Kα at diffrernt lens modes

(a) Hybrid, (b) FOV1, (c) Electrostatic

( ~ 8. 3 KCPS),C 1s ( O - C= O) 的半峰宽最小

(0. 677 eV). 当磁透镜部分开启时(FOV1 模式,图
3b),C 1s( phenyl)峰强减小( ~ 5. 1 KCPS),C 1s
(O-C=O)的半峰宽稍微增大(0. 686 eV). 当磁透

镜完全关闭时 ( Electrostatic 模式, 图 3c ), C 1s
(phenyl)峰强相对最低( ~ 1. 1 KCPS),C 1s(O-C =
O)的半峰宽最大(0. 707 eV). 这是由于磁透镜开

启时,磁场对光电子具有汇聚效应,可以采集更大立

体角度内的光电子,所以增加了采集的效率,提高了

谱峰强度. 因此磁透镜开启程度越大,所测 PET 样

品的 C 1s 谱峰强度越高.

图 4　 聚对苯二甲酸乙二醇酯(PET)结构式

Fig. 4　 Constitutional formula of PET

　 　 磁透镜在对光电子有汇聚效应的同时,也对荷

电中和系统产生的中和电子具有导向作用. 中和电
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子由中和器灯丝提供,当电子通过磁场运动时,会受

到一个垂直于其运动方向的力,导致低能中和电子

遵循圆周运动轨迹,从而有效提高到达荷电样品表

面的中和电子效率. 当磁透镜关闭时,低能中和电

子只能从单一方向到达荷电样品表面. 图 3 表明,
当采用单色化 Al Kα X 射线作为激发源时,在

Hybrid、FOV1 和 Eletctrostatic 3 种模式下,PET 的

C 1s 峰的峰位及峰形均为正常,并未出现荷电问题,
说明无论磁透镜开启与否,荷电中和系统提供的低

能中和电子都能够有效中和样品表面的正电荷,得
到准确的测试结果. 这是由于单色化 Al Kα X 射线

的照射光斑较小,约直径为 1. 1 mm 的圆,因此样品

表面产生的正电荷容易被中和. 此外,从 C 1s 谱图

可以看出,磁透镜开启程度越高,C 1s(O-C = O)的
半峰宽越窄,中和效果越好,证明了磁透镜对荷电中

和器产生的中和电子的导向汇聚作用更好.
2. 2　 双阳极 Mg Kα作为激发源进行 XPS 测试时

磁透镜对中和效果的影响

使用非单色化双阳极 Mg Kα X 射线源作为激

发源,选用 FOV1(磁透镜部分开启)和 Electrocstatic
(磁透镜关闭)两种模式对标准样品 PET 进行 XPS
测试. 双阳极 Mg Kα 作为激发源时,X 射线的韧致

辐射在通过 X 射线源铝窗时会产生大量的低能杂

散电子,它们到达样品表面可以中和因光电子发射

产生的正电荷. 为进一步了解双阳极Mg Kα 的中和

效果,首先关闭了荷电中和系统对 PET 进行 XPS
测试.
2. 2. 1　 关闭荷电中和系统

测试结果如图 5 所示,无论磁透镜开启与否,仅
靠双阳极铝窗产生的低能杂散电子无法完全中和样

品表面的荷电效应. 图 5(a)为 PET 在两种模式下

的全谱图,表明没有其他污染物质影响样品. 然而

从图 5(b)和图 5( c)的 C 1s 窄谱扫描可以看出,
C 1s 峰的峰位增加至 290 eV 以上,并且峰形发生畸

变,尤其 FOV1 模式下的 C 1s 峰形畸变更为严重.
结果表明,在不使用荷电中和系统的情况下,使用双

阳极 Mg Kα X 射线源作激发源和关闭磁透镜时,X
射线的韧致辐射通过铝窗产生的低能杂散电子对绝

缘样品 PET 的表面具有一定的荷电中和作用,但不

足以把样品表面的正电荷中和完全,样品表面仍会

产生荷电效应. 当使用双阳极Mg Kα 和开启磁透镜

时,由于磁力线会改变铝窗所产生的低能电子的运

动方向,使其不能达到样品表面起中和正电荷的作

用,从而使谱峰峰位正移和峰形畸变. 这一试验结

果与刘芬等[11]研究学者的报道一致. 因此,在使用

双阳极 Mg Kα X 射线源作为激发源时,为得到正确

的谱峰信息,须开启荷电中和系统.

图 5　 中和系统关闭,双阳极 Mg Kα为激发源时 PET 的 C 1s 谱
(a)全谱,(b)FOV1 模式下,(c)Electrostatic 模式下

Fig. 5　 XPS spectra of PET using Mg Kα when charge neutraliser is closed
(a) Survey scanning, (b) C 1s spectra at FOV1 mode, (c) C 1s spectra at Electrostatic mode
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2. 2. 2　 开启荷电中和系统

测试结果如图 6 所示. 由图 6 可以看出,两种

模式下,测试样品均为 PET 的宽谱图没有受到其他

污染. 然而从 C 1s 的窄谱图发现,磁透镜的开启与

否对荷电中和器的中和效果有着显著影响. 当磁透

镜开启时,C 1s 峰的峰位及峰形未见异常如图 7(a)
所示. 当磁透镜关闭时,C 1s 峰位相应增大,谱峰变

宽发生畸变,已无法准确测得 PET 中处于 3 种不同

局域环境的 C 1s 谱峰,如图 7(b)所示,这是由于样

品表面积聚正电荷所产生的荷电效应没有被完全中

和所致. 作者认为,磁透镜关闭的 Electrostatic 模式

下,分析面积大(2000 μm × 800 μm),绝缘样品表

面积聚的正电荷由双阳极铝窗产生的低能杂散电子

和荷电中和器产生的低能电子共同作用中和,但由

于没有磁透镜的导向作用,致使中和器产生的中和

电子到达样品表面大幅减少,无法达到良好的荷电

中和效果,从而使 C 1s 峰发生宽化畸变.

图 6　 双阳极 Mg Kα为激发源时 PET 的 XPS 全谱图

Fig. 6　 XPS survey scans of PET using Mg Kα

3　 结论

以 PET 作为标准绝缘样品,使用不同的 X 射线

源作为激发源时,磁透镜对荷电中和器的中和效果

会对 XPS 测试产生不同影响. 当使用单色化 Al Kα
X 射线源时,磁透镜开启程度越高,在进行 XPS 测

试时荷电中和器对绝缘样品的中和效果越好,但无

论磁透镜开启与否,荷电中和系统提供的低能中和

电子都能够有效中和样品表面的正电荷,得到准确

的测试结果.
当使用非单色化双阳极 Mg Kα X 射线源时,仅

图 7　 双阳极 Mg Kα为激发源时不同模式下 PET 的

C 1s XPS 窄谱及分峰拟合图

(a)FOV1 模式,(b)Electrostatic 模式

Fig. 7　 High-resolution spectra of XPS and fitting
curves of C 1s using Mg Kα at diffrernt lens modes

(a) FOV1, (b) Electrostatic

靠 X 射线的韧致辐射在通过 X 射线源铝窗时产生

的低能杂散电子对绝缘样品表面的荷电中和作用不

够,必须配合使用荷电中和系统. 由于磁透镜对荷

电中和系统产生的中和电子具有导向作用,当磁透

镜开启时,中和器产生的低能中和电子可以有效地

中和绝缘样品表面积聚的正电荷,得到准确的 XPS
测试信息;而当磁透镜关闭时,中和器产生的低能中

和电子只能从单一方向到达绝缘样品表面,无法达

到良好的荷电中和效果,所测得的 XPS 谱峰信息不

准确. 因此,在对绝缘样品进行 XPS 实验时,应选择

正确的射线源及磁透镜模式才能获得准确的 XPS
结果和谱图解析.
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