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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准等同采用ISO19318:2004《表面化学分析 X射线光电子能谱 荷电控制和荷电校正方法

的报告》。
本标准由全国微束分析标准化技术委员会提出并归口。
本标准负责起草单位:北京师范大学分析测试中心。
本标准主要起草人:吴正龙。
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引  言

  X射线光电子能谱(XPS)广泛用于材料表面的表征。从测得的光电子谱中,得到样品表面各元素

内能级的结合能,对照元素结合能表鉴别样品中的不同元素(除氢和氦以外)。通常可从内能级结合能

相对于纯元素对应结合能的微小变化(一般介于0.1eV至10eV之间)获得被测元素化学态信息。测

量可靠的化学位移通常需要校准XPS仪器的结合能标,其不确定度尽可能小至0.1eV。
由于绝缘样品表面荷电,在XPS测量时其表面电势往往发生变化,难以精确测定结合能以满足鉴

别元素或确定化学态的需要。解决此问题分两步进行,第一步,采用实验方法减少表面荷电量(荷电控

制方法);第二步,在采集XPS数据后,校正表面荷电效应(荷电校正法)。尽管在某些情况下表面电荷

积累使分析复杂化,但它还是能够用作获得有关样品信息的一种手段。
表面荷电量及其在样品表面的分布,以及它对于实验条件的依赖关系由多种因素决定,包括与样品

及XPS能谱仪特性相关的因素。荷电积累已经得到了充分研究,它是一种发生在样品表面和内部的三

维现象[1,2]。荷电积累也可能发生在X射线辐照样品深度范围内的物相边界处或界面区域内。由于光

电子和二次电子、X射线或加热引起某些样品的挥发或化学变化,荷电量会随时间变化,这类样品可能

不会达到稳定的电位。
目前,还没有荷电控制或荷电校正的普遍适用的方法[3,4]。本标准规定了数据采集时荷电控制和

(或)数据分析时荷电校正方法所应提供的资料。附录A给出了有关荷电控制和荷电校正通用方法的

资料,在多数应用中均有效。在实际使用中,依据样品类型(如粉末,薄膜或厚样品)、仪器特性、样品尺

寸以及样品表面可能需要按特定步骤修饰的程度,来选择特定荷电控制方法。
本标准有可能应用于两个主要领域。第一,本标准对将要在XPS测试报告中包括的有关荷电控制

和(或)荷电校准方法的信息(如,从分析者到用户或出版物)加以区分,以评价、评估和重现绝缘材料的

数据,保证相似样品的测量具有可比性。第二,执行本标准将使其他分析者有信心地采用已发表的结合

能,使可靠的数据纳入XPS数据库。
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表面化学分析 X射线光电子能谱

荷电控制和荷电校正方法的报告

1 范围

本标准以最少量的资料描述了用X射线光电子能谱测量绝缘样品内能级结合能,及将在报告其分

析结果时所采用的荷电控制和荷电校正方法,也给出了在结合能测量过程中对于荷电控制和荷电校正

有用的方法资料。

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/T22461—2008 表面化学分析 词汇 (ISO18115:2001,IDT)

GB/T22571—2008 表面化学分析 X射线光电子能谱仪 能量标尺的校准(ISO15472:2001,

IDT)

3 术语和定义

本标准中的术语和定义依照GB/T22461—2008。

4 符号及缩略语

BE    结合能,单位为eV;

BEcorr 校正后的结合能,单位为eV;

BEmeas 测量结合能,单位为eV;

BEref- 参考结合能,单位为eV;

FWHM 光电子能谱中本底以上,一个谱峰最大值一半处的全宽度,单位为eV;

XPS X射线光电子能谱;

Δcorr 校正能量值,加在测量的结合能上用于荷电校正,单位为eV。

5 仪器

5.1 A.2中所提到一种或多种荷电控制技术可用于大多数XPS谱仪。应该按照XPS仪器生产厂家

和其他文件规定的步骤操作XPS仪器。

5.2 A.2中列举的有些技术需要特殊的装置,如:电子中和枪或金的热蒸发沉积源。

5.3 某些样品安装步骤,如:将样品安装在细金属网下[5],能改进样品与样品台的电接触,或能减少表

面荷电量。ASTME1078和ASTME1829[6,7]详细描述了这种以及其他减少静电的样品安装步骤。
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