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Abstract　Compared to  transmission electron microscopy (TEM),  scanning electron microscopy (SEM) has
the  advantages  of  batch  sample  loading,  lower  cost,  and  three-dimensional  imaging.  However,  during  the  SEM
imaging  of  small-sized  nanoparticles,  several  technical  problems,  including  easy  carbon  deposition,  insufficient
resolution,  and  weak  information  on  morphological  structure,  restrict  the  applications.  Taking  ultra-small  sized
hollow (34.4 nm) and solid (13.3 nm) Ni2P nanoparticles as the example,  this article focuses on exploring how to
obtain  SEM images  with  high  resolution  and  clear  morphology  by  adjusting  parameters  such  as  operating  mode,
working distance, acceleration voltage, and beam current. The results show that the resolution of secondary electron
(SE) images obtained by Optiplan-T2 and Immersion-T3 modes are significantly better than that of the ETD probe
in  standard  mode.  Additionally,  the  SE  images  have  abundant  surface  morphology  information  and  good  three-
dimensional sense. This is because the T3 probe is positioned the highest and only collects high-altitude secondary
electron signals, which enter the lens at a more collimated angle and with lower energy. Therefore, the Immersion-
T3 probe produces  SE images  with  the  highest  resolution,  signal-to-noise  ratio,  and good morphological  contrast,
but  the  internal  structure  of  the  particles  is  almost  invisible.  In  the  Optiplan  and  Immersion  mode,  the  T1  probe
produces  BSE  (backscattered  electron)  images  with  good  composition  contrast.  Although  the  depth  of  field  is
smaller, it is most advantageous for observing hollow structures. The study also found that if the working distance is
too small,  the SE images have good resolution but  poor depth of  field.  Conversely,  if  the working distance is  too
large, the SE image resolution is slightly weaker, but the depth of field is better. Based on the measurement results
of  image  quality,  for  the  Ni2P nanoparticles,  selecting  an  appropriate  working  distance  (~8  mm) can  obtain  high-
quality  SE  images.  Increasing  the  acceleration  voltage  can  effectively  improve  the  image  resolution  (for  hollow
Ni2P, it can reach 2.3 nm at 30 kV). The signal-to-noise ratio will increase with the increase of beam current. But if
it  is  too large, the particle edges will  get blurring. Therefore,  selecting the appropriate beam current (~0.2nA) can
obtain a better imaging effect. The above research results provide a reference for selecting SEM imaging for small-
sized and hollow structured nanoparticles.
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摘要　相比透射电子显微镜（TEM），扫描电子显微镜（SEM）具有批量进样、成本低、三维成像的优势，但小尺寸纳米颗

粒在进行 SEM成像时存在容易积碳、分辨率不足、形貌结构信息弱等技术难题。文章以超小空心（34.4 nm）、实心（13.3 nm）
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Ni2P纳米颗粒为例，重点探究了如何通过调控工作模式、工作距离、加速电压、束流等参数获得分辨率高、形貌结构清晰的

SEM图像。研究表明，高分辨模式下 T2和超高分辨模式下 T3 探头所成二次电子（SE）像的分辨率明显优于标准模式下

ETD探头的，且 SE像表面形貌信息多、立体感较好。其中由于 T3探头位置最高且仅收集高位二次电子信号，这部分二次电

子信号进入透镜的角度准直且能量较低。因此超高分辨模式-T3探头所成 SE像分辨率和信噪比最高、形貌衬度良好，但几

乎观察不到颗粒内部结构。而高分辨和超高分辨模式下 T1（背散射信号）探头所成 BSE像成分衬度好，虽景深较小但最有利

于观察空心结构。同时探究发现工作距离太小，所得 SE像分辨率好但景深差，工作距离太大，SE像分辨率稍弱但景深较好。

结合图像质量测量结果，对于文中的 Ni2P纳米颗粒，选择适中的工作距离（~8 mm）可获得质量较高的 SE像。提升加速电压

可有效提高图像分辨率（空心 Ni2P在 30 kV下可达 2.3 nm）。信噪比会随束流的增大而增强，其过大会导致颗粒边缘模糊，选

择适中的束流（~0.2 nA）成像效果较好。以上研究结果对小尺寸及中空结构纳米颗粒的 SEM成像选择具有一定的借鉴作用。

关键词　Ni2P纳米颗粒　空心结构　扫描电子显微镜　成像参数
中图分类号：TN16；TB34　　　文献标识码：A　　　doi：10.13922/j.cnki.cjvst.202308025

目前，扫描电子显微镜（scanning electron micro-
scope，SEM）被广泛应用于样品的三维表面微观形

貌、成分等的观测。其通过聚焦的高能电子束轰击

样品，激发样品产生各种物理信号，并采用信号探

测器收集激发产生的二次电子、背散射电子、俄歇

电子、透射电子、特征 X射线等，以获得样品的形

貌结构、元素成分等信息 [1-2]。SEM相较于传统的

光学显微镜具有放大倍数范围广、景深大、可观测

视野广、高放大倍数等诸多优点，且对于粉末、块状、

薄膜等多种形态的样品均可进行无损伤、无污染的

测试表征[3-4]。鉴于 SEM的诸多特点，其已被广泛

应用于材料科学、医学、植物学、文物保护等多个

研究领域 [5-7]。在材料科学领域，微观形貌结构对材

料的物理化学性能可产生重要影响，因此材料的形

貌结构表征对其性能应用研究具有重要指导意义[8]。

纳米材料的性能往往呈现出对其颗粒尺寸的

强烈依赖性。当其尺寸较小时（<100 nm），将表现

出独特的物理化学性质。例如表面效应、特殊的光

学和磁学性质。甚至尺寸减小至 10 nm左右，可能

产生量子尺寸效应、宏观量子隧穿效应等，在基

础物理学、生物医学、催化等领域表现出独特的优

势[9-10]。小尺寸纳米颗粒主要通过化学法制备，该方

法合成的纳米颗粒尺寸可控且大小均一，但颗粒表

面容易积碳和氧化。目前，小尺寸纳米颗粒的形貌

结构仍主要通过透射电子显微镜（TEM）进行测试

表征[11]。TEM虽放大倍数较高，但仪器昂贵且测试

产生费用较高，且单个样品测试时间较长。其所呈

图像为二维投影图，无法全面观测到纳米颗粒大范

围的分布情况、表面形貌信息和三维结构。相较而

言，SEM在成像时具有以下独特优势：（1）样品腔空

间大，单次可放置几十甚至上百个样品，便于大批

量样品筛选；（2）抽真空时间较短，节约时间成本；

（3）观测时视野较大，可快速定位样品，短时间内完

成单个样品的形貌结构表征。因此，在实验研究的

初期探究阶段或工厂批量样品筛查方面，SEM具有

低成本、高效率的特点，深受科研工作者和研究厂

家的青睐。虽然目前 SEM的理论分辨率已经可以

达到 1 nm左右。但小尺寸纳米颗粒在进行 SEM测

试时表面容易产生碳化，同时附着的有机物会引起

微弱的荷电现象，不利于 SEM成像。在实际 SEM
测试小尺寸纳米颗粒（<50 nm）中仍具有一定的挑

战性。目前针对小尺寸纳米颗粒的 SEM成像探测

分析的系统性研究工作还鲜有报道。通过调节

SEM的测试参数及模式，对比分析不同信号探测器

所成图像的效果差异，以此获得小尺寸纳米颗粒高

分辨率的立体三维形貌图有望进一步深入理解样

品的形貌结构信息。

过渡金属磷化物由于其优异的导电、导热、氧

化还原活性等逐渐成为各个科研领域的研究热点[12-17]。

本文以过渡金属磷化镍（Ni2P）为例，通过高温液相

法合成两种不同尺寸和结构的 Ni2P纳米颗粒。详

细探究了如何通过调控测试参数获得高质量、高分

辨、成像效果良好的三维 SEM形貌图像，对比了不

同工作模式（探头）下 Ni2P纳米颗粒 SEM图像的成

像结果，总结了如何选择使用合适的测试条件和工

作模式（探头）。这对相关领域的科研和测试工作者

进行该类小尺寸纳米颗粒的 SEM形貌结构表征具

有重要的借鉴意义。 

1　试验方法 

1.1　Ni2P 纳米颗粒的制备及试验样品制备

本文通过高温液相法制备磷化镍纳米颗粒：将
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1 mmol 的乙酰丙酮镍（Ni(acac)2）和 x mL（x=0.5，2.5）
的三正辛基膦（TOP）分别加入 6 mL油胺 （OAm，

70%）和 4 mL 1-十八烯的混合溶液中，在 Ar气氛下

进行搅拌，使其充分溶解。首先升温至 140℃ 保持

30 min，随后将温度升高至 220℃ 继续保持 30 min，
最后将升高反应温度至 300℃ 反应 1 h得到沉淀物。

进行离心和多次洗涤、室温干燥得到相应的样品。

分别取上述实验方法制备得到的少量粉体样

品溶于无水乙醇，微波分散后取上清液 1~2滴于干

净的硅片上，充分干燥后用于 SEM测试。 

1.2　测试仪器

测试过程中所使用仪器为场发射扫描电子显

微镜（赛默飞，Apreo S），其电子枪为肖特基场发射

电子枪，加速电压范围为 100 V~30 kV，束流范围为

1 pA~0.1 μA。Apreo S型扫描电镜同时结合了静电

和磁浸没技术，配备有静电透镜和磁透镜复合透镜，

可达到较高的材料分辨率和对比度。其成像模式

可分为标准模式、高分辨模式和超高分辨模式。其

中，标准模式（Standard）下样品和极靴之间没有电场

（磁场），加速管接地，通常通过 ETD探头收集信号

（二次电子信号为主）；高分辨模式（OptiPlan）下电子

被加速管加速通过镜筒，由于此时的电子信号较为

准直地回到透镜内，因此一般采用透镜内的 T1和

T2探头进行信号采集（T2位置较 T1高），T1主要

收集背散射电子信号，T2主要可收集二次电子信号

或背散射电子信号；超高分辨模式（Immersion）下电

子同样被加速管加速，且样品和极靴之间存在浸入

磁场，电子束被进一步聚焦，通常采用 T1、T2和 T3
探头收集准直进入透镜内的背散射电子和二次电

子信号，T3探头是柱内二次电子探头，位置高于 T1
和 T2探头，该模式下选择合适的工作距离可以达

到高分辨率，其中 ETD、T1、T2和 T3探头均为闪

烁体探测器。 

2　结果和讨论 

2.1　Ni2P 的 XRD 和 TEM 表征

图 1为制备得到样品的 X射线衍射图（XRD）。

当 TOP投料分别为 0.5 mL和 2.5 mL时，其 X射线

衍射峰的峰位和强度基本一致，均对应于六方晶型

的 Ni2P（PDF#03-0953），且没有其它杂质峰出现，说

明制备得到了纯相的 Ni2P。比对标准的 PDF卡片，

位于 40.8°、44.6°、47.3°、54.2°、66.2°和 74.7°的衍射

峰分别对应于 Ni2P的（111）、（201）、（210）、（300）、
（310）和（400）晶面。后续将 TOP投料为 0.5 mL和

2.5 mL时得到的样品分别命名为 Ni2P-1和 Ni2P-2。
Ni2P纳米颗粒的 TEM图如图 2所示。Ni2P-1

纳米颗粒为空心结构，平均颗粒约为 34.4 nm。Ni2P-
2纳米颗粒呈实心结构，尺寸分布均匀，平均颗粒尺

寸约为 13.3 nm。两种 Ni2P纳米颗粒的 HRTEM图

显示，其晶面间距约为 0.19 nm，对应于 Ni2P的（210）
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图1　TOP加入量分别为 0.5 和 2.5 mL时样品的 XRD谱图

Fig. 1　XRD patterns of the samples with 0.5 or 2.5 mL TOP
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图2　（a），（b）Ni2P-1不同放大倍数的 TEM图。（a）图插图为

颗粒尺寸分布图，（b）图插图为 HRTEM图像）；（c），（d）

Ni2P -2不同放大倍数的 TEM图。（c）图插图为颗粒尺

寸分布图，（d）图插图为 HRTEM图像

Fig. 2　(a),(b)  TEM images of  Ni2P-1 with different  magnifica-

tions. Inset of Fig. 2 (a) is the distribution histogram of

particle  size.  Inset  of  Fig.  2  (b)  is  the  HRTEM image.;

(c), (d) TEM images of Ni2P-2 with different magnifica-

tions. Inset of Fig. 2 (c) is the distribution histogram of

particle size. Inset of Fig. 2 (d) is the HRTEM image
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晶面。

XRD和 TEM结果表明，作者成功制备得到了

空心和实心两种不同形貌和尺寸的 Ni2P纳米颗粒。

基于此，接下来详细探究了 SEM的测试条件和成

像模式对其微观形貌的影响，以期探究纳米颗粒的

SEM成像方式。 

2.2　不同成像模式对 Ni2P 纳米颗粒的成像探究

在加速电压为 10 kV、束流为 0.2 nA时，调整

测试的工作距离为 8 mm，对比 Apreo S型场发射扫

描电子显微镜不同工作模式和探头下的扫描图像。

发现标准模式（Standard  mode）下 ETD探头所成

Ni2P-1纳米颗粒（~34.4 nm）的二次电子（SE）像分辨

率尚可、空心结构不甚明显（图 3（a）, （g）），Ni2P-2
纳米颗粒（13.3 nm）的 SE像呈实心结构且立体感较

好。高分辨模式（Optiplan mode）下通过 T1探头测

得的背散射（BSE）像空心结构较为明显，但颗粒立

体感较差，BSE像中噪点略有增多（图 3（b）, （h））。
这是由于 Standard 模式下的 ETD探头主要收集电

子束与原子核外电子相互作用产生的二次电子信

号，作用深度较浅，能量较低（<50 eV），仅发生在样

品表层 10 nm左右，因此较能反应样品表面的形貌

信息。通过图 3(a) 所呈现的 SE像观察到较弱的空

心结构是由于纳米颗粒壳层较薄的缘故。而

Optiplan模式下的 T1探头主要收集经过加速管加

速的背散射电子信号。背散射电子是电子束与原

子核相互作用产生的散射电子，因此能量较高、与

样品的作用深度相对二次电子深（100 nm~1 μm），

所成图像受原子序数影响较大、成分衬度较好，但

颗粒表面形貌信息会有所减少，BSE像立体感较

SE像差。而在此条件下改用 T2探头，由于工作距

离较远，T2探头主要收集二次电子信号，因此所成

SE像景深较大，且颗粒边缘清晰（图 3（c）, （i））。结
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图3　Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在 8 mm工作距离、不同模式和探头下的扫描图像：标准模式下（a）,（g）ETD探头；高分辨模式下

（b）,（h）T1和（c）,（i）T2探头；超高分辨模式下（d）, （j）T1，（e）, （k）T2和（f）,（l）T3探头；（m）分辨率，（n）信噪比和（o）图像质

量和模式及探头之间的关系图

Fig. 3　SEM images of Ni2P-1 and Ni2P-2 nanoparticles at different working modes and probes with a working distance of 8 mm: (a),

(g) ETD probe at standard mode; Optiplan mode with (b), (h) T1 and (c), (i) T2 probes; Immersion mode with (d), (j) T1, (e),

(k)  T2 and (f),  (l)  T3 probes;  Relationships  between (m) image resolution,  (n)  signal  to  noise  ratio,  (o)  quality  with  working

modes and probes
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合图 3（m）～（o）中总结的图像参数（参数由仪器配

备的专业软件“Image”测得），相比标准模式下 ETD
探头所成的 SE像，高分辨模式下 T2探头所成 SE
像分辨率更高，颗粒立体感更好，但几乎观察不到

颗粒的空心结构。这可能是由于 T2探头位置较高

且收集的二次电子经过加速较为准直、信号较强所

致。而超高分辨模式（Immersion mode）下 T1探头

所成 BSE像（图 3（d）, （j））与 Optiplan-T1成像相似，

图像分辨率高且颗粒空心结构清晰可见，图像景深

较小。相比 Optiplan-T1（3.2 nm/2.7 nm），Immersion-
T1的 BSE像分辨率更高（2.4 nm/1.4 nm）。这是由

于在超高分辨模式下会在极靴与样品之间加入浸

入磁场，即将静电透镜和磁透镜组合，可以尽可能

地减小光束直径，提高电子束分辨能力。有所区别

的是， Immersion-T1所成 BSE像的信噪比略强于

Optiplan-T1的。这是由于 Immersion模式下更多的

背散射电子较为准直地进入透镜内，进而被探测器

所收集。类似地，由于 Immersion-T2主要收集角度

和能量处于中等的二次电子信号，所成 SE像立体

感较好，可观察到微弱的空心结构，与 Standard-
ETD所成图像相似，但比其分辨率高（图 3（e）, （k））。
可由 2.8 nm降低至 1.9 nm。而在 Immersion-T3下

所成图像立体感最好，分辨率（1.3/1.4 nm）和信噪比

（28.5/17.7 nm）最佳，颗粒边缘清晰可辨，形貌衬度

较好，且不再能观察到 Ni2P-1纳米颗粒的空心结构

（图 3（f）,（l））。这是由于该模式下 T3探头所在位

置最高且收集高位二次电子信号，这部分二次电子

信号进入透镜的角度准直且能量较低。因此所成

SE像分辨率和信噪比最高，主要反应样品表层的表

面形貌信息。总体而言，Immersion模式由于复合

透镜的作用分辨率会明显优于 Optiplan和 Standard
模式，ETD和 T2探头由于主要收集二次电子信号，

所成 SE像景深较大，颗粒立体感良好，内部空心结

构不明显，且后者收集的二次电子经过加速准直，

因此分辨率较前者好。而 T1探头主要收集背散射

电子信号，因此 BSE像中颗粒内部空心结构清晰可

见，图像衬度良好，但颗粒立体感较差且可观察到

的表面信息较少。T3探头主要收集只高位二次电

子信号，其 SE像分辨率最高，几乎观察不到颗粒的

内部空心结构，但其立体感最强，且可观察到的颗

粒表面信息最多。

其他测试条件不变，将工作距离减小为 6 mm，

不同工作模式和探头下的扫描图像如图 4所示。与

图 3的实验结果相似，Optiplan模式所成图像分辨

率优于 Standard模式下的，且 T1探头所成图像颗

粒边缘锐利，Ni2P-1纳米颗粒空心结构明显，但颗粒

立体感较差、表面信息欠缺 （图 4（a）， （g）和 （b），
（h））。但区别于 8 mm工作距离下通过 Optiplan-
T2测得的为二次电子图像 ，工作距离较近时

（6 mm），其检测到的为背散射电子信号。呈现的

BSE像相比 Optiplan-T1下的信噪比明显较差（7.1），
颗粒立体感弱（图 4（c）,（i））。这是由于在较小的工

作距离下，散射角较小的背散射电子被 T1探头所

收集，该部分信号居多；而散射角较大的背散射电

子被 T2探头收集，信号较少。且随着工作距离的

缩小，景深变小。Immersion模式下的扫描图像分

辨率较好，在 T1和 T2探头下所成 BSE像的清晰度

明显优于 Optiplan-T1的（图 4（d）,（j））。BSE像的

信噪比和分辨能力明显有所增强（图 4（e）,（k））。同

样地，Immersion-T3主要收集准直且能量较低的二

次电子信号，由于 T3探头位置最高，因此呈现出的

SE像立体感良好，景深较大，颗粒表面形貌和起伏

更加清晰，但不太能观察到颗粒的内部空心结构

（图 4（f）,（l））。 

2.3　工作距离对 Ni2P 纳米颗粒的成像探究

图 5为 Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在标准模式

下以 ETD探头、改变工作距离测试得到的 SE像，

其中标准模式时电子枪发射出的电子不经过加速

管的加速过程，直接与样品相互作用，ETD探头主

要检测二次电子信号。由图 5（a）～（d）可以看出

Ni2P-1纳米颗粒呈圆球状、颗粒较均匀，图像立体

感较好，但空心结构不甚明显，且工作距离越大，图

像景深越大。由图 5（i）～（k）中“Image”软件测得

的以上 SEM图像的参数可看出，随着工作距离的

增大，SE像的分辨率和图像质量大体有所降低，信

噪比有所增大（红线）。这是由于景深理论上与放大

倍数和电子束入射半角呈反比，当放大倍数一定的

时候，工作距离越大，电子束入射半角越小，束斑越

大，使得所成 SE像景深增大的同时分辨率有所降

低。图 5（e）～（h）为 Ni2P-2纳米颗粒的 SE像，可能

由于其颗粒尺寸较小，平均粒径仅为 13.3 nm，因此

颗粒立体感弱于 Ni2P-1。同样地，Ni2P-2纳米颗粒

的 SE像随工作距离的增大立体感有所增强，分辨

率整体略有下降，变化并不明显。这可能是由于工
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作距离较近时（6 mm），到达样品表面的电子束能量

较强，样品表面未完全清洗干净的有机基团被碳化，

对分辨率参数测量产生较小的影响。结果表明，工作

距离太小，所得 SE像虽分辨率好，但景深较差，颗粒形

貌衬度不佳；工作距离太大，SE像分辨率略减弱但

形貌衬度较好。结合图像质量的测量结果（图 5（k）），
对于文中的 Ni2P小纳米颗粒，选择适中的工作距离

（~8 mm）可获得质量较高的 SE像。 

2.4　加速电压对 Ni2P 纳米颗粒的成像探究

保持图 5的工作模式不变，在 8 mm的工作距

离下，改变加速电压，测得 Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗

粒的 SE像如图 6所示。球状颗粒分布均匀，且立

体感良好。由图 6（a）～（d），随着加速电压的增大，

Ni2P-1纳米颗粒的 SEM图像逐渐变清晰，边缘逐渐

锐利。相似的，较小的 Ni2P-2纳米颗粒的 SE像随

加速电压的增大逐渐变得清晰。由图 6（i）～（k）中

测得的图像参数分析可得：随加速电压的增大，Ni2P-
1和 Ni2P-2纳米颗粒 SE像的分辨率、信噪比和质

量的变化趋势相一致。加速电压增大至 30 kV时，

两者 SE像的分辨率分别增强至 2.3 nm和 2.0 nm，

提升较为明显。表明增大加速电压可有效提高图

像的分辨率。而图像质量的变化趋势基本与分辨

率的变化趋势基本保持一致，该规律表明图像质量

的大小更多地取决于其分辨率大小。 

2.5　束流对 Ni2P 纳米颗粒的成像探究

保持图 5的工作模式不变，在 10 kV的加速电

压和 8 mm的工作距离下，改变束流，测得 Ni2P-1
和 Ni2P-2纳米颗粒的 SE像如图 7所示。当束流较

小时（0.013 nA），Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒边缘锐

度较高，但 SE像中的雪花状噪点较多（图 7（a）,（d））。
束流进一步增大至 0.2 nA，纳米颗粒边缘逐渐清晰，

SE像中的噪点明显减少（图 7（b）,（e））。继续增大
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图4　Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在 6 mm工作距离、不同模式和探头下的扫描图像：标准模式下（a）,（g）ETD探头；高分辨模式下

（b）,（h）T1和（c）,（i）T2探头；超高分辨模式下（d）,（j）T1，（e）,（k）T2和（f）,（l）T3探头；（m）分辨率，（n）信噪比和（o）图像质

量与模式及探头之间的关系图

Fig. 4　SEM images of Ni2P-1 and Ni2P-2 nanoparticles at different working modes and probes with a working distance of 6 mm. (a),

(g) Standard mode with ETD probe; Optiplan mode with (b), (h) T1 and (c), (i) T2 probes; Immersion mode with (d), (j) T1,

(e), (k) T2 and (f), (l) T3 probes; Relationships between (m) image resolution, (n) signal to noise ratio, (o) quality with work-

ing modes and probes
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图5　Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在不同工作距离下的扫描图像：（a）～（d）Ni2P-1和（e）～（h）Ni2P-2纳米颗粒在工作距离分别为

6 mm、8 mm、10 mm、12 mm时的扫描图像；（i）分辨率，（j）信噪比和（k）图像质量和工作距离之间的关系图

Fig. 5　SEM images of Ni2P-1 and Ni2P-2 nanoparticles at different working distance: (a)-(d) Ni2P-1 and (e)-(h) Ni2P-2 nanoparticles at

different working distance of 6, 8, 10 and 12 mm; Relationships between (i) image resolution, (j) signal noise ratio and (k) im-

age quality with working distances
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图6　Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在不同加速电压下的扫描图像：（a）～（d）Ni2P-1和（e）～（h）Ni2P -2纳米颗粒在加速电压分别为

5 kV、10 kV、20 kV和 30 kV的扫描图像；（i）分辨率，（j）信噪比和（k）图像质量和加速电压之间的关系图

Fig. 6　SEM images of  Ni2P-1 and Ni2P-2 nanoparticles at  different  acceleration voltage.  (a)-(d)  Ni2P-1 and (e)-(h)  Ni2P-2 nanoparti-

cles at different accelerating voltages of 5, 10, 20 and 30 kV; Relationships between (i) image resolution, (j) signal noise ratio

and (k) image quality with accelerating voltages
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至 3.2 nA，SE像中纳米颗粒的边缘变得模糊，已经

不能很好地分辨一个一个的纳米颗粒（图 7 （c）,
（f））。由图 7（g）～（i）中的关系曲线可以看出：图像

的分辨能力会随着束流的增大变差，而信噪比会随

束流的增大而变大。当束流较大时（3.2 nA），相应

的 SE像的质量随之变差（~2）。综上，在标准模式

下对 Ni2P纳米颗粒的进行成像时，虽然较低的束流

下颗粒边缘锐利，但噪点较多；而较高的束流下虽

然信噪较高，但其颗粒边缘模糊、分辨率变差。因

此，选择适中的（~0.2 nA）束流，成像效果较好。
 

3　结论

本文以小尺寸空心和实心 Ni2P纳米颗粒为例，

系统探究对比了不同 FESEM的测试条件和模式下

所得 SE像和 BSE像的形貌结构差异。实验结果表

明：标准模式下 ETD、高分辨模式下 T2和超高分辨

模式下的 T3探头收集二次电子信号，所成二次电

子（SE）像颗粒清晰可见且立体感良好。其中 T3探

头下 SE像的分辨率明显优于其它两者，且由于 T3
探头位置最高、仅收集高位准直二次电子信号（低

能量），该 SE像景深大且形貌衬度良好，但颗粒内

部空心结构观察不到。高分辨超高分辨模式下的

T1（收集背散射信号）探头所成 BSE像成分衬度良

好，虽立体感较差但 Ni2P-1颗粒的空心结构明显。

此外，探究发现，在标准模式-ETD探头下，结合图

像质量的测量结果，适中的工作距离（~8 mm）下获

得的 SE像质量较高。提升加速电压可有效提高图

像的分辨率（Ni2P-1：5 kV下 5.2 nm；30 kV下可达

2.3 nm）。而增大束流信噪比会随之增强，但图像分

辨率明显变差，选择适中的束流（~0.2 nA）成像效果

较好。这对于如何通过调整工作模式和条件获得

高质量的小尺寸纳米颗粒的形貌结构图像以及获

取不同形貌结构信息关注点的 SEM图像具有一定

的借鉴意义。
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图7　Ni2P-1和 Ni2P-2纳米颗粒在不同束流下的扫描图像：（a）～（c）Ni2P-1和（d）～（f）Ni2P-2纳米颗粒在不同束流 0.013 nA、

0.2 nA、3.2 nA下的扫描图像；（g）分辨率，（h）信噪比和（i）图像质量和束流之间的关系图

Fig. 7　SEM images of Ni2P-1 and Ni2P-2 nanoparticles at different beam current. (a)-(c) Ni2P-1 and (d)-(f) Ni2P-2 nanoparticles at dif-

ferent beam currents (BC) of 0.013, 0.2 and 3.2 nA; Relationships between (g) image resolution, (h) signal noise ratio and (i)

image quality with beam currents
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