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光电子能谱组

第一部分、样品制备

一、样品种类

固体样品，包括：有机材料、聚合物材料、无机材料、纳米材料、金属、半

导体、陶瓷、纤维、生物材料等。

二、样品形态

包括：粉末、晶体、薄膜、块体、纤维以及某些液态（如离子液体）/凝胶（如

量子点）样品。

三、样品要求

基本要求：表面尽量平整，充分干燥，无强磁性，无结晶水，无挥发(升华) 性，

无放射性，非易燃易爆品。

1. 粉末样品必须压片处理；

2. 对于不同类型的功能测试（如小面积XPS、双阳极、UPS/深度剖析等），

样品需按相应的要求制成合适的尺寸；

3. 对于具有特殊性质或需要进行特殊前处理的材料，在测试前需明确告知样品

相关信息。

四、XPS粉末样品压片制样步骤

1. 制样要求

1）样品用量，～10mg；

2）样品尽量新鲜制备，送样前充分干燥；

3）大颗粒粉末尽量研细；

2. 压片所需工具和设备

SRXPS，~3×3mm2 双阳极，~10×10mm2 UPS/深度剖析，~10×10mm2
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3. 制样前的准备

1）制样前带上口罩与手套，避免人为引入污染；

2）利用浸有无水乙醇的无尘纸或者棉球将所用工具擦拭干净，尽量减少共

用工具引入的污染。

4. 压片应注意的问题

1）粉末样品压片前要预先干燥，利用镊子或药勺末端轻敲试样瓶（尽量减

少由于取样带来的污染）。

2）样品要均匀全覆盖双面胶带，且样品厚度尽量薄一些（一般以看不到透

明胶带为准）。压片后，样品表面吹扫，除去未粘贴牢固的粉末。
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第二部分、上机操作

注：XPS仪器因设备的特殊性及复杂性目前不开放上机操作，所有测试均由实验

室工作人员完成。

第三部分、数据处理

一、XPS 数据处理

1. 荷电校准

通常采用sp3碳的C1s（284.8eV）进行校准。

注意：

1）若样品属于类石墨结构，应以sp2碳的C1s结合能284.4eV进行荷电校准；

2）其他特殊结构材料（如C3N4、SiC、全氟有机物等）按实际化学结构进

行荷电校准。

2. 加峰定量

通过确定积分峰面积得到所测元素的相对摩尔百分含量。
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 扣本底的范围通常选择元素两侧较平缓区域。

3. 分峰拟合

对元素不同化学态定量。注意：加峰必须符合材料实际的物理意义。

1）加单峰（通常对于s轨道激发的光电子峰）。

2）加双峰（通常对于p/d/f轨道激发的光电子峰）。
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3）峰拟合（指认多种化学态及相对定量）。

 谱峰的峰位及相关性参考电子能谱手册或文献；

 半高宽限定：一般建议半高宽在 0.5:2.0 范围内，且同一元素各化学态半高宽

差距较小；

 L/G比例建议在 10:50范围内，尽量高斯分布占的比例多一些；

 拖尾参数一般默认参考值。如果对金属元素进行分峰，可做适当调整。

二、UPS数据处理

UPS测试可以获得导体与半导体材料中有关电子以及能带结构的信息，包

括材料的逸出功Ф、价带顶 VBM或 HOMO能级的位置以及电离势 IP。
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1. 材料的逸出功

通过高分辨的二次电子截止边谱和参考标准物质费米边谱得到材料的逸出

功：

Ф = hν – (EB, Cutoff– EB, Fermi)。其中，Ecutoff的读取采用双切线法，EFermi

的读取采用三切线法（取台阶中点）。

注意：从谱图中读取的能量值必须保持物理量一致，即全部都用结合能 EB

值来计算或者选择全部都用动能 Ek 值来计算。
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2. 材料的 HOMO 能级或最高占据态 HOS、电离势 IP

由谱中可知非弹性二次电子截止边 Ecutoff= 18.54 eV，EFermi= 0 eV，最高占据

态 HOS为 2.7 eV，1st最高占据轨道为 4.2 eV，2nd最高占据轨道为 5.4 eV，通

过计算可得出材料的逸出功 F = 2.7 eV，电离势 EIP= 5.4 eV。

第四部分、特殊样品处理注意事项

一、多孔材料或泡沫金属样品
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在不破坏相关性质的前提下，建议先压片再测试。

二、磁性样品

1. 强磁性样品不能测试。

2. 弱磁性样品制样前要先退磁。消磁之后需将样品远离消磁机1m以上距离

之后再关闭消磁机。作为参考，下表列出了几种铁磁性和亚铁磁性（标*号）晶

体的居里温度。

三、双阳极测试样品

制样方法无特殊要求，但样品尺寸需要 1cm*1cm

四、样品量极少或者不能干燥成粉末的样品

如小粒径纳米颗粒，建议用溶液旋涂的方法制备在无相关元素干扰的衬底上，

如硅片或金属基底。但要保证干燥后样品不会翘起或脱落。

第五部分、常见问题及解决

一、UPS 测试样品要求

通常为导电性好的薄膜材料，包括导体、有机/无机半导体材料。

1. 测试前样品必须新鲜制备且充分干燥（对于导电性不太好的样品建议膜厚

尽量做薄一些）；

2. 样品表面均匀平整，无污染（UPS中电子信息深度来源~10个原子层，因

此表面状态对测量结果的影响非常敏感）；

3. 样品尺寸需要1cm*1cm，基底必须为导电基底（如ITO, 无氧化层的硅片

或金属片等），样品厚度最好不要超过2mm；

4. 送样时要求将样品保存在惰性气氛或真空状态下；
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5. 对于粉末样品，如果导电性较好，可以在铜导电胶基底上压片制样，然

后进行UPS测试；若样品导电性差，建议采用XPS方法测价带信息。

二、深度剖析测试样品要求

1.表面无污染的薄膜样品（粉末样品不建议做深度剖析）；

2.样品表面平整，尺寸需要10×10mm2；基底最好为导电基底（如ITO, 无氧

化层的硅片或金属片等）；样品厚度最好不要超过2mm；

3.如果样品导电性差，用铝箔包裹样品四周，留下大约5×5mm2的区域进行

测试；

4.如果剖析深度＞10nm，可以采用Ar+刻蚀的方法进行深度剖析；若剖析深

度＜10nm，建议采用ARXPS进行深度剖析；

5.对于有机材料及氧化物材料，建议采用团簇离子枪进行深度剖析。

三、准原位测试样品要求
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对环境（如空气中的水、氧气等）敏感类样品，包括锂离子电池类、负载型

纳米金属催化剂等。

1.半原位装置必须配合手套箱使用；

2.粉末样品需充分干燥后压片，尺寸为3~4mm2；样品粘贴在半原位样品托时

注意不要超出测试区域的界限；样品粘贴好后将样品及样品托表面吹扫干净；

3.安装保护罩时一定要配合卡槽保证密封到位，并用固定架将装置固定好；

4.在手套箱中使用半原位装置时尽量避免来自公用设备引入的污染。

四、低温测试样品要求

在真空环境中易挥发固体样品，例如金属/有机小分子 MOF材料，生物材料，
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凝胶类样品等，以及一些液态样品。

1.含F、Br、I等易挥发成分的样品，纯有机小分子材料，含有有机小分子的

MOF材料，生物材料，凝胶材料等必须要采用低温XPS测试；

常规测试前样品状态

常规测试后样品状态

冷冻进样测试前样品状态

冷冻进样测试后样品状态

2.粉末样品需要预先干燥，压片制样。

3.液态样品需不含水，且在低温状态下不易分相。

五、XPS应用软件下载

Thermo Avantage 软 件 下 载 地 址 ： 化 学 所 ftp 公 共 资 料 下 载 或 者

http://www.surfsciftp.co.uk/avant5/download.php（可以试用30天）。

六、XPS资料下载

http://www.xpsdata.com；

http://www.uksaf.org/tech；

http://www.polymersolutions.com；

http://www.npl.co.uk；

http://srdata.nist.gov；

http://www.lasurface.com
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