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SEM- EDS在元素分析应用中可能存在的
一些问题的分析

翟和生

（厦门大学化学化工学院，福建 厦门 361005）

摘 要：本文探讨了扫描电镜/能谱仪（SEM/EDS）在应用中需注意的一些问题，从而得到可靠的EDS分析结果。
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扫描电镜 / 能谱仪（SEM/EDS）可以方便且无损

地对各种材料进行元素的定性分析和半定量分析

（甚至定量分析）。不过，我们在对不同类型样品进
行 SEM/EDS 分析时，观察到一些影响 SEM-EDS 分

析结果准确度的因素。

1 实验部分

场发射扫描电镜 LEO1530（德国里奥公司），X

射线能谱仪 INCA300（英国牛津公司）。电镜加速电
压 20kV。

2 结果与讨论

2.1 粉末样品的SEM-EDS分析结果的重现性

问题

粉末样品是 SEM测试中经常遇到的样品。制样
时通常取少量粉末样品均匀涂布于碳导电胶带上。
在这类样品的 SEM-EDS 分析时，我们发现即使在

低放大倍数（如×50） 时，在不同区域得到的
SEM-EDS 的定量分析结果差异有时也较大。我们
认为造成粉末样品 SEM-EDS 分析结果重现性不好

的原因可能是不同区域粉末样品的间隙大小不一，

使得入射电子束在与样品作用产生的 x 射线在进

入EDS 探头前被样品的吸收程度不同。为改善粉末
样品 SEM-EDS 分析结果的重现性和准确性，我们

制样时先将粉末样品用红外光谱样品压片机进行

压片制样。这样可以将比较分散的粉末压片很紧密
地堆积在一起，而且样品表面光滑。SEM-EDS 分析
结果也表明样品不同区域的重现性很好。
2.2 铸造Pb-Sn-Cu合金样品的SEM-EDS分析

我们测试了铸造 Pb-Sn-Cu 合金样品横断面

SEM-EDS。结果如图 1所示。由图 1a 可见，样品上
粗糙区域的 EDS 图谱上 Pb 的谱峰很高；但在平滑

区域的 EDS 图谱上 Pb 的谱峰基本检测不到，见图

1b。可见对于这种铸造合金样品，由于各种金属的
分布不均匀，单单检测一个区域的 EDS，很容易漏

测某些元素。若是作定量或半定量分析，不同区域
的分析结果差别可能误差较大。
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图1a 粗糙区域

图1b 平滑区域

2.3 多孔样品的SEM-EDS分析

图 2 是多孔样品（不导电，制样时有喷金）不同

区域的 SEM-EDS 分析结果。图 2a 显示的是样品平
坦区域的 EDS 图谱。图中 Au 的各个不同能量的 x
射线谱峰的相对强度与数据库中 Au 的谱峰相吻

合。图 2b 是样品中孔洞较密集区域的 EDS 图谱。图

中显示，低能量区的 x 射线谱峰基本不存在，只有

高能量区的 Au 的 x 射线谱峰。我们认为这可能是
多孔区域产生的 x 射线在孔洞内被吸收，而能量低

的 x射线更容易被吸收，致使低能量区域的 x射线

谱峰检测不到。

图 2a 图 2b

图2 多孔样品的SEM-EDS分析

2.4 和峰（Sum peak）现象

在用 EDS 作定性和定量分析时，如果计数率

（Counts per second）高，可能会出现和峰。和峰出现
在某元素能谱的主峰的右侧即高能量侧，其能量为

主峰的整数倍，这是一种假象，样品中并不存在与

这个和峰能量对应的元素，定性分析时要把它除

去。从图 3 中的左图可见在 Al 峰右侧有一个标记
为 Ag 的小峰，能量为 3.98keV，为 Al 能量 1.48keV
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的 2 倍，该峰是和峰，这里标记为 Ag 是电脑误识

别，因为样品是高纯的铝箔（纯度为 99.99％）。为了
判断是否为和峰，可比较高计数率和低计数率的

EDS 图谱。若总的计数基本相同（这里都选定为
15000 左右）时，低计数率的 EDS 谱中没有主峰整

数倍的高能量的峰（见图 3 中的右图），而在高计数

率的 EDS 谱中却有主峰整数倍的高能量的峰（见图

3中的左图），那么就可以认定高计数率下检测到的

EDS 图谱中出现了和峰。计数率可通过改变束流、
束斑大小（或光阑大小）及探测器与样品间距离来

调节。图 3 中的右图就是在 leo1530 扫描电镜的光
阑为 20 微米时采集的，而图 3 中的左图则是光阑

为 60 微米时采集的。后者因为光阑孔径大，使采集
EDS 谱的计数率高，因此出现了和峰。

图3 SEM-EDS分析中的和峰

2.5 有机氟树脂中氟含量的定量分析

我们知道 SEM-EDS 在定量分析有机物时由于

其中的 C、O 不易测量准确，且有机物中的 H也检
测不到。因此 SEM-EDS 似乎不适合定量分析有机
氟树脂中氟含量。为此，我们尝试了在有机氟树脂
粉末样品中添加纳米 TiO2 作为内标来测定氟含量。

具体方法是称取一定量的有机氟树脂粉末样品和

纳米 TiO2，用研钵将两者研匀，再用红外光谱压片

机压片。这样制得的样品用 SEM-EDS 进行分析，结
果如图 4所示。由于可以准确计算所制样品中 Ti 的
百分含量，再由 EDS 分析结果中 F和 Ti 的含量比，

就可准确计算出有机氟树脂中的氟含量。

图4 有机氟树脂中氟含量的定量分析
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