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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由中国机械工业联合会提出。

本标准由全国金属与非金属覆盖层标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ５７）归口。

本标准起草单位：中国科学院上海硅酸盐研究所。

本标准主要起草人：刘紫微、吴伟、林初城、姜彩芬、曾毅、齐振一、乐军、宋力昕。
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柔性薄膜基体上涂层厚度的测量方法

１　范围

本标准规定了柔性薄膜基体上涂层（包含有机、无机与金属涂层）厚度扫描电子显微镜测量的基本

方法及原理、标准样品和仪器设备、操作方法、数据处理的方法。

本标准适用于厚度不大于３ｍｍ的柔性薄膜基体上厚度为１０ｎｍ～０．５ｍｍ的涂层的厚度测量。

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／Ｔ２０３０７—２００６　纳米级长度的扫描电子显微镜测量方法通则

３　基本方法及原理

３．１　截面制备

针对柔性薄膜基体采用机械抛光容易发生扭曲变形或磨粒嵌入等问题，采用氩离子束抛光机可以

有效对柔性薄膜基体截面进行抛光，在扫描电子显微镜的二次电子像或者背散射电子像下能够清晰区

分柔性薄膜基体与基体上的涂层。

氩离子束抛光机主要由带涡轮真空泵的样品室和用于样品定位的光学显微镜组成。抛光过程中，

样品固定在样品座上，在光学显微镜下选择样品抛光区域，然后用遮挡板遮住样品非目标区域仅露出需

抛光区域，抽真空后氩气通过离子源产生离子束，经加速、集束后轰击样品抛光区域，与样品表面层发生

碰撞，将能量传递给样品表面的原子、分子而使之产生溅射，从而形成对样品的抛光作用。

３．２　厚度测量

用扫描电子显微镜在相同加速电压和工作距离下，获取待测样品截面和标准样品的二次电子像或

背散射电子像，然后测量出待测样品图像中柔性薄膜基体上涂层的厚度和标准样品图像中的网格长度。

结合标准样品的已知长度，计算涂层的厚度。

４　标准样品和仪器设备

４．１　标准样品

采用国家级有证书标准样品或省级以上（含省级）计量技术机构标定的样品。

４．２　扫描电子显微镜

二次电子像分辨力优于３ｎｍ，背散射电子像分辨力优于５ｎｍ。
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４．３　氩离子束抛光机

能够加工出来可供观察的最大截面面积不小于１ｍｍ×１ｍｍ，配备温控液氮冷却台。

５　操作方法

５．１　待测样品截面的制备

５．１．１　从待测样品的指定部位垂直于涂层表面切取尺寸不大于２０ｍｍ×１２ｍｍ（长×宽）的试样，切面

应垂直于涂层表面。

　　注：针对涂层最外层是有机物或者含有机物的待测样品，可在待测样品表面蒸镀厚度约为５０ｎｍ的金属层（如铂

层）作为保护层与分隔层。

５．１．２　在模具内，将待测样品平放，倒入按比例配备均匀的冷镶嵌树脂进行镶嵌。

５．１．３　对５．１．２得到的镶嵌样品上表面和截面进行粗磨和细磨，使粗糙度Ｒａ不大于２０μｍ，使镶嵌样

品上表面到待测样品表面的距离小于０．５ｍｍ，涂层截面完全暴露且镶嵌样品的上表面与截面垂直。

５．１．４　用热蜡或胶带将研磨好的待测样品粘到长方体样品座上，截面应与样品座边缘平行，并高出样

品座边缘１ｍｍ～２ｍｍ。

５．１．５　对氩离子束抛光机进行校验，确保离子束聚焦束斑中心与光学显微镜十字叉丝吻合。

５．１．６　将氩离子束抛光机样品台的倾斜角度调整到零。

５．１．７　将样品座安置在氩离子束抛光机内，在光学显微镜下，按以下原则确定被抛光位置：

ａ）　确保挡板与镶嵌样品上表面在４０倍光学显微镜下无缝隙；

ｂ）　调整镶嵌样品位置，使被抛光区域处于光学显微镜视场中央位置；

ｃ）　调整挡板位置，确保挡板边缘与光学显微镜刻度的犡 轴保持平行，并使镶嵌样品抛光面突出

挡板下边缘约５０μｍ。

５．１．８　设置氩离子束抛光机的工作参数如下：

ａ）　加速电压为３ｋＶ～６ｋＶ；

ｂ）　电流：１７０μＡ～２８０μＡ；

ｃ）　样品台摆动速度到最快挡；

ｄ）　氩气压控制在０．０３ＭＰａ～０．０５ＭＰａ，氩气流速控制在１．５ｃｍ
３／ｍｉｎ～１．８ｃｍ

３／ｍｉｎ；

ｅ）　根据需要加工深度，设置合适的加工时间。

　　注１：根据柔性薄膜基体与涂层的热稳定性选择合适的加速电压，热稳定性差的待测样品，选择较低的加速电压。

　　注２：热稳定性差的待测样品在采用较低加速电压后，仍发生热损伤时，建议采用配有温控液氮冷却台的氩离子束

抛光机进行加工。

５．１．９　当样品室内到达规定真空值，按下开关，开始加工，直至加工结束，得到待测样品截面。

　　注：加工过程中，可通过氩离子束抛光机的光学显微镜观察加工进度。

５．２　预估待测涂层的厚度值

５．２．１　将抛光好的待测样品水平固定在扫描电子显微镜长方体样品座的一侧。

５．２．２　用扫描电子显微镜观察待测样品，根据扫描电子显微镜的标准放大倍数（或图像上的标尺），估

算待测薄膜基体上涂层的厚度。

５．３　选取标准样品

选取标准样品的原则如下：

ａ）　优先选取不确定度小的标准样品；
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ｂ）　优先选取分度值接近待测涂层厚度的标准样品；

ｃ）　优先选取线间距的标准样品；

ｄ）　优先选取标记敏锐的标准样品；

ｅ）　对于精确测量，如果标准样品的分度值，大于待测涂层厚度的１．５倍，应按照ＧＢ／Ｔ２０３０７—

２００６的Ｂ．１进行；

ｆ）　如果没有分度值合适的标准样品，应按照ＧＢ／Ｔ２０３０７—２００６的Ｂ．２扩展标准样品。

５．４　待测样品和标准样品的安装

将标准样品和待测样品同时固定在扫描电子显微镜的长方体样品座的一侧或两侧，使标准样品的

长度方向和待测涂层的厚度方向平行。

５．５　获取标准样品和待测样品的二次电子像或背散射电子像

５．５．１　将扫描电子显微镜调整到最佳工作状态，一般要求是：

ａ）　选取合适的工作距离；

ｂ）　选取合适的加速电压；

ｃ）　选取合适的电子束电流；

ｄ）　选取合适的图像对比度与亮度，使长度标记敏锐；

ｅ）　尽可能消除电子束的像散；

ｆ）　使图像正焦。

５．５．２　扫描电子显微镜的样品台倾斜角度调整为零。

５．５．３　选取合适的放大倍数：显示屏上待测放大的图像中，待测柔性薄膜基体上涂层不超过视场的五

分之四，涂层厚度应尽可能大一些。

５．５．４　移动样品台，使标准样品分度的图像处于视场的中央位置，获取标准样品分度的图像，并记录实

际工作距离。

５．５．５　调节待测样品高度至与标准样品测试时相同的实际工作距离，在不改变扫描电子显微镜状态与

其他参数情况下，移动样品台，使视场中待测涂层的厚度方向与标准样品的分度方向相同，且处于视场

的中央位置，获取待测涂层的图像。

５．６　放大图像的测量

５．６．１　使用扫描电子显微镜自备的测量工具对标准样品图像进行测量，重复测量标准样品放大图像中

网格的长度２５次，并计算获得标准样品放大图像中长度的实测平均值犃。

５．６．２　使用扫描电子显微镜自备的测量工具对待测涂层图像进行测量，重复测量待测样品放大图像中

涂层的厚度２５次，并计算获得待测样品放大图像中涂层厚度的实测平均值犅。

６　数据处理

６．１　柔性薄膜基体上涂层厚度实测值犜，按式（１）计算：

犜＝犺
犅

犃
…………………………（１）

　　式中：

犺———标准样品中网格长度的标定值；

犅———待测样品放大图像中涂层厚度的实测平均值；

犃———标准样品放大图像中网格长度的实测平均值。
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６．２　柔性薄膜基体上涂层厚度实测值犜 的标准不确定度狌，按式（２）计算：

狌＝
犜２

犺２
犲２＋

犱２

１８狀（ ）＋犱
２

１８狀槡 …………………………（２）

　　式中：

犺———标准样品中网格长度的标定值；

犲 ———标准样品的标准不确定度；

犱———扫描电子显微镜的分辨力；

狀———标准样品和待测样品放大图像的测量次数，一般情况狀取２５。

０
２
０
２—

８
１
５
８
３
犜／

犅
犌
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