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铁电畴的环境扫描电子成像术 3
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摘  要   利用环境扫描电子显微术k∞≥∞� l直接在铁电晶体 �¬×¤�v 极性表面观察到铁电畴二次电子

发射形成的衬度像 q这种铁电畴成像的新方法无需对样品表面进行处理 o正负畴衬度图像十分稳定 o并

具有较高的图像分辨率 q
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  近几年来 o扫描电子显微术k≥∞� l已广泛

应用于铁电材料中铁电畴结构的研究≈t ) v  q在

低加速电压 !小电流的电子束作用下 o反平行的

畴结构能通过二次电子发射形成衬度图像 q这

种技术并不需要对样品极性表面进行特殊处

理 o不破坏样品原来的畴结构和表面状态 q这种

技术已被应用于几种铁电晶体畴结构的研究 o

并成功地观察到铁电超晶格晶体中的工程畴的

衬度像 q

铁电晶体大多为电介质 o铁电畴 ≥∞� 成

像的技术关键k也是技术难点l是要避免入射电

子在晶体绝缘表面上的过量集聚 o在选择探测

电流和加速电压上 o实验条件十分严格 o如果有

关参量选择不当 o畴衬度将很难出现 o即使出现

了 o它的寿命也是短暂的 o大约在电子束作用几

秒到几分钟后消失 q这种现象随加速电压和放

大率的增加而变得更加严重 q因此 o得到具有高

分辨率 !稳定的 ≥∞� 畴的衬度图像是很困难

的 q

本文介绍一种新的扫描电子成像技术 ) ) )
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环境扫描电子显微术 o即 ∞≥∞� ≈w  o并报道将这

种技术应用于 �¬×¤�v 晶体铁电畴观察的研究

结果 q本刊曾介绍过环境扫描电子显微镜及其

应用≈x  q环境扫描电子显微镜与传统扫描电子

显微镜的主要差别是两者在样品腔内的真空度

显著不同 q在环境扫描电子显微镜中 o由于采用

了特殊的真空系统 o腔内的真空度呈梯度分布 q

在电子枪附近 o它的真空度与传统的扫描电镜

相同 q经过几个孔径光阑 o其真空度逐级下降 q

在样品腔内 o其真空度要比传统扫描电镜低 w

个量级 q通常在工作时 o环境扫描电镜样品腔内

充有一定压力的气体 o如水蒸气 !氮气等 o这样 o

电子枪发射的部分自由电子在到达样品表面

前 o与样品附近的中性气体分子碰撞 o产生正负

离子 o其中的正离子在二次电子探测器与样品

台之间的电场作用下 o运动到样品表面 o与样品

表面沉积的负电荷中和 q我们将环境扫描电镜

应用于未经表面处理的 �¬×¤�v 晶体畴结构观

测 o在相对较高的电子束加速电压和大的束电

流以及低扫描速率的条件下 o观察到稳定的正

负铁电畴的衬度像 q由于能应用较高的加速电

压观察铁电畴 o因而环境扫描电镜的分辨率是

较高的 q

在此项工作中 o我们使用了一台 ∞ p v 型

环境扫描电子显微镜 o观察的样品是 χ p 切割

的具有工程畴的 �¬×¤�v 晶片 q晶片中的工程

畴结构是利用室温极化法制备成的≈y  o这种方

法已被应用到铁电超晶格的制备 q为了检测样

品中畴的结构 o常用的方法是将样品放入酸中

进行腐蚀 o由于正负畴具有不同的腐蚀速率 o因

而能在样品表面形成正负畴的腐蚀图像 o这种

图像可利用光学显微镜对其进行观测 q但这种

破坏性的方法往往会影响到对样品的进一步使

用 q因此 o发展一种方便的 !对表面无需处理的

畴结构观测方法是非常必要的 q

我们首先将经过周期极化的 �¬×¤�v 晶片

放入 ���v 和 �ƒ 的混合液中 o在室温下腐蚀

tx«o然后将样品固定在铝制样品台上 o样品背

面通过样品台接地 o并与二次电子探测器保持

s1x®∂ 的电势差 q腔内工作气体为水蒸气 o压强

为 wss ) wzs°¤q在加速电压 tx®∂ 和扫描速率

每帧 { ) vs¶的条件下 o在样品的极性面即 χ面

上观察到周期铁电畴形貌像 o如图 tk¤l所示 q

在该图中 o负畴表面低于正畴表面 o其中岛状畴

和较宽的带状畴是极化不完善所导致的 q我们

看到在该图中正负畴本身的衬度并无明显的区

别 o畴的衬度只出现在正畴的边缘 o反映了在腐

蚀台阶的边缘有更多的二次电子发射 o而正负

畴表面在这一观察条件下二次电子的发射率几

乎是相同的 q

图 t  环境扫描电镜观测的部分 �¬×¤�v

晶体 χ p 切割表面反平行工程畴的衬度像

k¤l腐蚀表面 ~ k¥l抛光表面

经过第一步观测后 o把样品从腔内取出 o对

样品表面抛光后重新用 ∞≥∞� 观测 q通过降低

腔内压强 o加大束电流和加速电压 o正负畴衬度

开始显示出不同 o如图 tk¥l所示 q图 tk¥l中 o衬

度图样的位置和形状刚好和图 tk¤l中的刻蚀

图样对应 q这表明此衬度条纹起源于反平行的

铁电畴 q把样品稍微倾斜一下 o我们可以同时看

到抛光前样品侧面的畴结构的腐蚀图样≈见图
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tk¥l下部  q在加速电压 vs®∂ !腔压 uzs°¤!扫

描速率每帧 tz ) vs¶的条件下 o可获得较优化

的衬度 q正畴区明显亮于负畴区 o表明正畴表面

的二次电子发射率要高于负畴表面 q此衬度图

像非常稳定 o在我们观察的 w«内 o没有出现明

显改变 q同时 o我们发现 o尽管高对比度的衬度

像在以上条件下获得 o但实验条件并非十分严

格 o在加速电压 us ) vs®∂ !扫描速度每帧 w )

ys¶!腔压为 tvs ) wss°¤的条件下 o仍可观察到

对比度不等的衬度像 q

这种新的铁电畴观察技术的另一个优点是

不受表面粗糙度的影响 q我们在一块破裂样品

的断裂面上 o同样观察到清晰的铁电畴衬度像 q

不过我们也发现 o只能在晶体的极性表面观察

到畴的衬度像 o而在非极性面k如 �¬×¤�v 晶体

的 ψ面l上 o不论该面是粗糙的还是经抛光的 o

都不能发现畴的衬度像 q

�¬«¤±≈t 提出了一个理论模型来解释在低

电压下传统 ≥∞� 方法中三甘氨酸k× �≥l晶体

铁电畴的衬度 q根据这一理论模型 o铁电畴衬度

是因极化电荷导致的 o正畴表面应比负畴表面

更暗 o但我们的结果却与此相反 q我们经过初步

分析 o认为 ∞≥∞� 中正负畴表面不同的二次电

子发射率可能与晶体的热电效应有关 q由于电

子与晶体表面的相互作用产生的热效应在正负

畴表面造成符号相反的电压差 o这可能导致二

次电子更容易从正畴表面逸出 o因而具有更高

的二次电子发射率 o造成正畴比负畴更亮 q同时

也发现 o随着加速电压的增加 o相反畴的衬度变

得明显 q在本仪器最高的加速电压kvs®∂ l条件

下 o得到了最好的畴的衬度像 o低于 tx®∂ o正负

畴衬度消失 q这一规律也说明电子能量越高 o热

效应越明显 o对正负畴表面二次电子发射率的

影响越大 o显示了畴衬度与热效应之间的联系 q

由于用 ∞≥∞� 观察铁电畴的工作刚刚开始 o对

铁电畴衬度形成的原因还需做更深入的研究 q

5°«¼¶q� √̈ q�̈··q6的审稿人称 o这种无损观察

铁电畴的新方法会引起材料和固体物理学界的

广泛兴趣 o在相关领域中的物理学家将会注意

到这项工作 q
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