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製備穿透式電子顯微鏡 (transmission electron microscopy, TEM) 試片常見的方法有機械
研磨方法 (mechanical polishing)，電解拋光法 (electropolisher) 以及利用會聚離子束 (focus 
ion beam, FIB) 系統，若再搭配氬離子束拋光減薄系統 (argon ion milling system)，將可完成
近乎苛求的穿透式電子顯微鏡試片製備。該系統使用氬氣 (argon gas) 作為工作氣體 (process 
gas)，以電子碰撞解離氬氣產生氬離子電漿 (argon plasma) 後，氬離子電漿持續掃瞄樣品表
面，達到試片表面清潔、試片厚度薄化的效果，並優化穿透式電子顯微鏡電子束之穿透品

質；此方法已經被廣泛使用數十年。目前常見的氬離子束拋光減薄系統，其氬離子束的大小 
(beam size) 約在 500 微米 (mico-meter, μm) 以上；隨著科學技術的發展，本文所介紹會聚型
氬離子束拋光減薄系統，氬離子束可會聚至 1－2 微米，且具備選區 (area of interest, AOI) 減
薄拋光的功能；此外，本文亦討論應用會聚型氬離子束拋光減薄系統提升使用不同製備方法

的穿透式電子顯微鏡試片之品質。

The most common methods for preparing transmission electron microscopy (TEM) specimens 
include mechanical polishing, electropolishing, and the use of a focused ion beam system.  If the 
sample preparation method combined with an argon ion beam polishing and thinning system, it 
will be possible to complete the most demanding electron microscope sample preparation. An ion 
milling system uses argon gas as the process gas, applying electron impact to dissociate the argon 
gas to produce argon ion plasma, which will bombard the sample continuously to achieve the 
purpose of surface cleaning and thinning the sample to a thickness that allows the electron beam of 
a transmission electron microscope to penetrate, representing the sample in its natural state. This 
method has been widely used for decades. The conventional argon ion beam ion milling system on 
the market has an argon ion beam size of about 500 micrometers or more. With the development 
of science and technology, a new generation of argon ion beam polishing and thinning systems 
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has been launched to the market, and the size of the argon ion beams is about 1-2 micrometers, 
allowing targeting and selected area ion milling on the area of interest. This article will discuss how 
the new generation of argon ion beam polishing and thinning systems can improve the quality of 
transmission electron microscopy specimens prepared in different methods.

一、影響穿透式電子顯微鏡試片品質的原因

近年穿透式電子顯微鏡因像差修正器 (aberration corrector)、影像偵測器與高速電腦之發
展，在解析度提升上獲得顯著的進展，亦可進一步取得與原子影像相對應之元素分布。然

而，為使穿透式電子顯微鏡達到其最佳的解析度，其樣品的製備品質已經成為影響分析結

果精確性的關鍵因素；穿透式電子顯微鏡試片的品質可以分成兩大部分討論：試片的厚度 
(thickness of specimen) 與試片表面的潔淨程度 (cleanliness of specimen)。
當電子束離開穿透式電子顯微鏡的電子槍後，將沿著光軸前進並與試片交互作用，此時

的試片厚度即為電子需要穿透的深度。如圖 1 所示，在電子穿透試片的過程中，會因試片的
厚度以及試片元素成分有不同程度的發散 (beam broadening)，造成電子訊號強度的損失，影
像解析度將大幅降低(1)。假設圖 1(a) 的電子顯微鏡試片厚度為 100 奈米 (nanometer)，如果想
要拍攝清晰的超高解析度影像，避免電子束與樣品交互過程中，電子束過度發散，試片的厚

度必須小於 20 奈米，如圖 1(b) 所示，試片厚度減薄所帶來的效益將是更清晰的影像與更準
確的結構分析與成分結果。

圖 1. 試片厚度對電子束發散的影響：試片為一雙層結構，白色代表輕元素組成，
黑色代表重元素，電子在重元素區域發散的結果比在輕元素區域中明顯(1-2)。

試片表面的潔淨程度取決於樣品製備的方法；通常選用機械研磨方法製備的穿透式電子

顯微鏡試片為矽 (silicon, Si) 或是陶瓷 (ceramic) 等低延展性的樣品，使用碳化矽砂紙與鑽石
砂紙將樣品磨薄後，搭配二氧化矽 (SiO2) 的懸浮液拋光，可以將樣品薄化到 100 奈米 (nm) 
以下，然而利用此方法準備的試片，因研磨樣品的應力而造成試片表面有殘留應力層以及二

氧化矽拋光液殘留在試片表面以及形成氧化層等問題，往往影響了試片的品質與清淨度。為

了將試片表面的殘留應力以及氧化物有效的清除，使用氬離子拋光系統是常見的方法。

常見的金屬樣品如鋼鐵、銅、鈷、鎳及鋁等，因具有延展性，不建議使用機械研磨的方

法製備，可採用電解拋光的電化學方法製備穿透式電子顯微鏡的試片(3)。電解拋光製備試片

需選擇合適的電解液配方、電解液溫度、試當的操作電壓等實驗條件，完成電解拋光後的試
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片須將殘留在樣品表面的電解液清洗乾淨並乾燥後，再送入穿透式電子顯微鏡中進行分析；

使用電解拋光製備穿透式電子顯微鏡樣品的人員，常面臨到樣品製備失敗的結果，其可能的

原因有: 試片的厚度過厚以致影像不清晰或是試片可觀察的區域並未有預期觀察的結構，另
一種可能的原因是電解液未清洗乾淨，殘留並固化在試片表面，此時試片一經電子束照射導

致殘留電解液揮發後，影響到穿透式電子顯微鏡腔體的真空而被迫中斷試驗。此時，常見的

作法是利用氬離子束拋光減薄系統對試片進行修整，清潔試片表面並減少試片的厚度，以期

能從樣品得到預期的結果。

聚焦離子束系統是使用質量比電子大上許多的鎵 (gallium, Ga) 在試片上選擇待測位置，
以轟擊 (bombardment）進行選擇性研磨 (selective milling)，來達到定點加工及切割試片的目
的，具有試片厚度可精準控制以及試片準備成功率高的優點(2, 4-5)。樣品經鎵離子切割後，

試片形狀似為楔形 (wedge-shaped specimen)，形狀如圖 2 所示。使用鎵離子在切割樣品的
過程中，將在試片表面形成非晶質損傷層 (amorphous layer)，圖 3 為矽單晶的穿透式電子顯
微鏡高分辨影像 (high resolution transmission electron image, HR-TEM) 及其快速傅立葉轉換 
(fast Fourier transform, FFT)，從快速傅立葉轉換可以清楚看到非晶層存在 FIB 製備的試片表
面。同時，鎵離子會殘留在試片的損傷層與試片之間 (gallium implantation)，導致進行試片
的成分分析時，將無法避免將鎵原子採集到能譜 (energy dispersive spectrum, EDS) 中，從圖 
4 中清楚可見鎵離子訊號出現於能譜中。氮化鎵 (gallium nitride, GaN) 或是砷化鎵 (gallium 
arsenide, GaAs) 類別的樣品為下世代半導體的代表材料，若是使用 FIB 製備成電子顯微鏡試
片，成份分析結果的準確性將受到質疑。

Electron beam

Crystalline

Amorphous

3－5°

圖 2. 焦離子束製備的試片外觀為楔形(6)。

(a)

10 nm 

(b)

圖 3. 純矽樣品使用 FIB 所製備之穿透式電子顯微鏡試片：(a) 以穿透式電子顯微
鏡拍攝的高解析穿透式電子顯微鏡影像及其 (b) 快速傅立葉轉換(7)。
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圖 4. 使用 FIB 製備成穿透式電子顯微鏡試片，在能譜中出現鎵離子的訊號(7)。

當試片在穿透式電子顯微鏡中進行觀察時，電子束是從試片的正上方進入試片而產生電

子訊號與 X 光，此時試片的整體厚度包含了試片兩側的含鎵離子損傷層，因此需以氬離子
束拋光減薄系統移除試片兩側的損傷層以及試片中殘留的鎵離子，方可完成高品質樣品的準

備程序。

二、會聚型氬離子束拋光減薄系統

圖 5 為會聚型氬離子束系統與關鍵組件示意圖，氬離子源產生是藉由電子撞擊氬氣後所
形成，氬離子束大小為 1－2 微米，此系統的離子槍可使用的能量範圍為 100 V 至 2 kV，具
有選區定點拋光 (point mode) 及局部範圍選區 (selected area) 拋光的功能，並使用二次電子偵
測器以成像試片，選擇試片上特定區域進行減薄。

二次電子偵測器
液態氮冷卻系統

氫离子源

真空系統

真空預抽系統

圖 5. 會聚型氬離子束拋光減薄系統內部元件組成示意圖(6)。
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圖 6 為使用會聚型氬離子束系統，以不同氬離子束能量逐步地將 FIB 試片表面的損傷
層和鎵離子移除的過程。損傷層中原子的鍵結能較低，將清潔試片氬離子的能量降低至 500 
電子伏特 (eV) 以下，可以完全去除表面損傷層，而不損傷試片(2)。與圖 3 之高解析穿透式
電子顯微鏡影像及快速傅立葉轉換相比較，除了高分辨影像的清晰度獲得明顯的改善，快速

傅立葉圖形中代表損傷層訊號的白色同心圓也消失，繞射點亦變得更加清晰(6)。前文提及，

試片的製備過程會產生損傷層以及應力殘留在試片的表面，因此計算使用氬離子拋光系統移

除損傷層以及應力層所需的最短時間，將有助於提高樣品製備的成功率。

(a)
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圖 6. FIB 製備的純矽試片經過會聚型氬離子束系統拋光後，試片表面
的變化：(a) FIB 製備試片；(b) 為 (a) 的快速傅立葉轉換；(c) 氬離子
束使用能量 500 V，拋光 5 分鐘；(d) 為 (c) 的快速傅立葉轉換；(e) 氬
離子束使用能量 1 kV，拋光 5 分鐘；(f) 為 (e) 的快速傅立葉轉換 (8)。
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一般而言，不論試片的製備方法，在試片邊緣的地方可以觀察到損傷區域的寬度，以圖 
7 為例，試片邊緣損傷層的寬度約為 45 nm；從圖 8 的說明可知，非晶質層的寬度為 d = 40 
nm，因此試片表面的氧化層厚度 d = w × sin θ = 40 × sin 10° = 6.95 nm。以會聚型氬離子束
拋光減薄系統，對矽材料的移除率為每分鐘 1.5 nm 推算，移除試片單側的損傷層所需時間
約為 5 分鐘。經由以上的步驟，使用者可以計算該試片在會聚離子減薄拋光系統完成兩側所
需的時間為 10 分鐘。圖 9 為高強度七系列鋁合金的試片，使用電解拋光法搭配會聚型氬離
子束系統，完成穿透式電子顯微鏡試片的製備，並得到清晰的原子影像(3)。

(a)

(c)

(b)

(d)

圖 7. 純矽樣品之穿透式電子顯微鏡影像，顯示樣品邊緣的非晶層平均寬度：(a) 未經過會聚
離子減薄拋光系統的試片，其非晶層的平均寬度約為 45 nm；(b) 從圖 (a) 白色區域取得的快
速傅立葉轉換圖形，(c) 經過會聚離子減薄拋光系統的試片，其非晶層的寬度從 45 nm 減少

為約 7 nm，(d) 從圖 (c) 白色區域取得的快速傅立葉轉換圖形(9)。
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圖 8. 試片表面非晶層厚度的計算方法(9)。
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圖 9.高強度七系列鋁合金，電子束沿著基地 [110]Al // [0001] η4 晶軸下，豎立於鋁合金基地 
(110)Al 平面之同一顆 η4 析出物。(a)穿透式電子顯微鏡射明視野 (bright field, BF) 影像，(b)
掃瞄穿透式電子顯微鏡之高角度環狀暗視野 (high angle annular dark field, HAADF) 影像， (c) 

高解析穿透式電子顯微鏡之相對比影像，(d) 高解析高角度環場暗視野影像(3)。

三、結論

回顧穿透式電子顯微鏡的技術發展歷程，製備高品質的試片一直是電子顯微鏡使用人員

努力的目標，以各種方式所製備的樣品，期望試片的厚度可減薄於 20 nm 到 100 nm 之間且
試片表面的潔淨度呈現最理想的狀態，若能符合上述的要求，將有利於試片顯微結構觀察與

成分分析，呈現試片本身所蘊含的訊息。本文提及的會聚型氬離子束減薄拋光系統是實現這

一目標的有力工具。
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