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摘　要　二次离子质谱 (S IM S)是离子质谱学的一个分支,也是表面分析的有利工具。该方法能检测

出微小区域内的微量成分,绝对检出限 10- 13—10- 19g、相对检出限ppm—ppb; 具有能进行杂质深度剖析和

各种元素在微区范围内同位素丰度比的测量。结合 IM S26f型二次离子质谱仪器,本文对S IM S仪器和技术

应用进行了综述。
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1　引言
二次离子质谱 (Secondary ion m ass spectro scopy 简称S IM S)是用质谱法分析由几千电子伏能

量的一次离子打到样品靶上溅射产生的正、负二次离子。其主要优点:可以分析包括氢、氦在内的全

部元素及其同位素; 实现了微区面成分分析和深度剖析,两者结合即可完成三维微区分析; 具有很

高的检测灵敏度。同时,该方法也具有局限性:识谱困难;基体效应常造成定量分析的困难。二次离

子质谱学正是在发扬其优点,减小或克服其局限性中不断得到发展,成为独具特色的分析手段[1 ]。

为满足应用领域的要求, 商用 S IM S 仪器更新换代迅速。德国 Stom ika 公司、美国 Physica l

E lectron ics主要生产四极S IM S;法国Cam eca 公司采用双聚焦质量分离技术,质量分辨率远高于四

极S IM S,同时应用独特的离子光学系统兼备两种工作模式,即离子显微镜模式和离子探针模式。

国内现有的S IM S仪器,基本上是法国Cam eca 公司生产的IM S系列产品:天津46所 ( IM S24f)、

无锡华晶 ( IM S23f)、天津摩托罗拉 ( IM S26f)、复旦大学国家微分析中心 ( IM S26f)、中国原子能院

( IM S26f)等。

2　 IM S26f型二次离子质谱仪
S IM S 是一种用于分析固体材料表面组分和杂质的分析手段。所使用的仪器除了具有高真空

系统, 电气控制系统等外, 主要有三大部分组成: 离子源、质量分离器和离子信号检测系统如

图1 [2 ]。　　　

IM S26f 型二次离子质谱仪对样品的分析过程大致如下: 聚焦的一次离子束轰击样品表面,溅

射产生二次离子经过双聚焦质量分离器,按照荷质比的不同被分离开来。检测器 (电子倍增器EM、

法拉第杯FC、CCD 或RA E)接收所需的离子,完成各种分析。

双聚焦质量分离器是 IM S26f的一个特色,极大地提高了质量分辨率 (M ö∃M ) ,最高可达5000。
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图 1　二次离子质谱仪的工作原理

同一仪器具有两种工作模式,即离子显微镜模式和离子探针模式,根据研究需要可选用不同模式。

实现微小区域内微量成分的检测,绝对检出限10- 13—10- 19g,横向分辨率优于1Λm。

2. 1　一次离子束

在S IM S分析过程中,一次离子束是产生二次离子的工具。目前商用一次离子源主要分三种:

气体双等离子体离子源 (简称DUO )、金属表面直接加热电离离子源、液态金属场致发射离子源。其

中DUO 因其价格较低、使用成本低、寿命长而应用最为广泛。

IM S26f型二次离子质谱仪配有两种离子源: DUO 提供O +
2 ,A r+ 或O - ;铯离子源提供C s+。一次

离子束最大束流可达几个微安。

依据二次离子的产额,一般来说,分析正电性元素时用O +
2 ,而分析负电性元素时则用C s+ 作一

次离子源;在分析容易发生电荷积累的样品时使用O - ;在相同强度下,由于A r+ 轰击样品时二次正

离子产额通常比O +
2 束轰击时低4个数量级,因此分析中很少采用A r+ 作为一次离子束。

图 2　双聚焦质量分离的原理

v+ ∃v——速率为v+ ∃v 离子束;

M + ∃M ——质量为M + ∃M 离子束。

2. 2　双聚焦质量分离的原理

双聚焦质量分离器是将静电分析器和

磁分析器串接起来 (如图2)。利用静电分析

器能量色散作用,将离子按照能量展开; 磁

分析器动量色散作用将其抵消, 从而实现

能量聚焦。再加上磁分析器的质量色散作

用,以及静电分析器和磁分析器的方向聚

焦性质,最后得到具有方向和能量聚焦的

质谱。

2. 3　真空系统

二次离子质谱仪正常运转进行分析工

作时,为了避免离子散射及降低空气杂质测量本底,必须使分析部分形成和维持相当高的真空度。

IM S26f型二次离子质谱仪采用美国瓦里安公司V 250、V 70涡轮分子泵 (T P)、离子泵 ( IP)获得高真

空,采用机械真空泵作为其前级真空泵。利用冷耦规 (CC)、电离真空规 (U HV )测量高真空度,利用

热电耦规 (TC)测量低真空度。涡轮分子泵是以高速旋转的动叶片和静止的定叶片相互配合来实现

抽气的,真空度可达到10- 8Pa [3 ]。该泵对异物进入非常敏感,通常在其入口处设置过滤网。离子泵

是选用对活性气体具有较高吸附能力的钛板材料,电离的气体分子轰击钛板,来维持泵的抽气能

力,真空度可以达到10- 9Pa。
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2. 4　循环水系统

循环水系统由水冷却设备、循环泵和换热设备组成。循环泵从冷却装备贮水池中将水送入换热

设备。在换热设备中,水从被冷却的装置得到热量而变热,然后进入冷却设备,水被冷却,重又送往

换热设备。 IM S26f型二次离子质谱仪冷却循环水系统换热设备线路如图3所示。运行过程中我们

选用去离子水冷却,水温调整到15—18℃,温度变化量小于1℃öm in。

图 3　 IM S26f型二次离子质谱仪冷却循环水系统换热设备

PBM F——一次束磁场 (初级束磁场) ; SM ——二次离子束磁场; F 泵——冷却DUO; T P——涡轮分子泵。

3　 IM S26f型二次离子质谱应用
通过对二次离子的分析, S IM S可以完成样品的质谱分析、同位素分析和深度剖析等。具有导

电性能的固体样品,只要样品与样品支架之间保持电接触,即可进行S IM S分析[5 ]。分析时,要求样

品表面有比较好的平整度,以保证样品表面垂直于二次离子光轴。不平整的样品最好经过研磨和抛

光处理。对于组分和杂质均匀分布的体材料,可以先采用一次离子束轰击一段时间,进行预备溅射,

获得清洁表面后再进行分析[6 ]。

3. 1　质谱分析与深度分析

质谱分析是由一次离子束轰击样品,样品表面溅射出的二次离子按照荷质比的不同被分离开

来, 得到二次离子强度 (Y 轴)荷质比 (X 轴)的质谱图[7 ]。 IM S26f 质量分辩率很高 (M R = 5000) , P

与30SiH 被很好分辨出来。

二次离子质谱仪具有深度剖析的能力,在微电子领域里是一种很有用的分析仪器[8, 9 ]。一次离

子束扫描样品,逐层剥离表面的原子层,提取溅射出的二次离子信号,即可形成二次离子强度 (Y

轴)样品深度 (溅射时间X 轴)的样品深度剖析图。
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3. 2　同位素分析

随着能源需求的加大,核能成为当今社会发展的重要能源之一。核燃料235U 是否对周围环境带

来放射性污染的检测,成为同位素分析的重要课题[10—12 ]。 IM S26f型二次离子质谱仪可以实现直径

仅为1Λm 左右微粒样品的同位素分析。

S IM S进行微粒样品同位素分析时,一次离子束光路系统的调节尤为重要。在保证二次离子产

额足够大的情况下,一次离子束在样品表面形成尽可能小的束斑,即提高一次离子束能量的同时减

小其束流[13 ]。如图4所示,利用 IM S26f型二次离子质谱仪对两颗铀微粒进行同位素分析,获得235U

的不同丰度比。实验中,选用O +
2 作为一次离子束,测量正二次离子; O +

2 束的加速电压15kV ,束流强

度为3—5nA。

4　结束语
二次离子质谱法作为一种独特的分析方法,已经取得了令人瞩目的进展。我国虽然在二次离子

质谱学的研究和应用方面取得了一定进步,但是与当前迅速发展的国际水平相比,存在着明显的差

距。国内尚有的二次离子质谱仪器,主要用于半导体材料的深度分析[14 ]。微粒样品的同位素分析由

于对一次离子束要求很高,分析时需要对光路进行反复调节,因此国内仅中国原子能科学研究院进

行S IM S的微粒样品同位素分析[15 ]。

图 4　两颗铀同位素微粒样品235U 的不同丰度比
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Abstract 　 Secondary ion m ass spectrom etry ( S IM S ) is a b ranch of the ion m ass

spectrom etry and a favo rab le su rface analysis too l. T h is techn ique can detect t race elem en ts in the

t iny region, w h ich ab so lu te detect ion lim it is 10- 13—10- 19 g and the rela t ive detect ion lim it is

ppm—ppb. It can determ ine impu rit ies and iso tope abundance ra t io in the t iny area. Based on

IM S26f secondary ion m ass spectrom etry, the S IM S equ ipm en t and techno logy app lica t ion s w ere

review ed.
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