《硅和外延片表面Na、Al、K和Fe的二次离子质谱检测方法》

国家标准方法验证报告

本标准的试验验证工作在信息产业部专用材料质量监督检验中心完成，依据为SEMI MF 1617-0304，具体验证步骤和结果如下：

1 试样

取自同一4英寸抛光硅片（厚度500μm）的一组样品。

取样示意图如下：

2 试验仪器及条件
仪器：CAMECA IMS 4f二次离子质谱仪

干扰因素消除的方法：采用高质量分辨方法

3试验步骤

3.1 将镜面抛光硅单晶片样品装入样品架，并将样品架送入SIMS仪器的分析室。

3.2 用一次氧离子束(O2+)，以0.6nm/min的溅射速率轰击每个样品表面。
3.3分析面积为250μm×250μm

3.4 23Na，27Al，39K，54Fe的正二次离子经过质谱仪质量分析，并用电子倍增器（EM）检测，二次离子计数强度随时间变化，测试一直持续到计数强度降低到背景水平时为止。使用高质量分辨的方法将元素的离子信号从分子干扰中分离出来。

3.5分析过程中或测试结束时, 基体同位素30Si的正二次离子计数率由法拉第杯（FC）检测。

3.6.根据测试参考样品中得到的RSF将23Na，27Al，39K，54Fe的净余信号积分转换成定量的面密度。

4精密度

对取自同一硅片的一组样品进行了SIMS测试以确定测量精度，使用的参考样品为离子注入样品，测试计算得到：Fe的相对灵敏度因子RSF为2.7E22 atoms/cm3；Na的相对灵敏度因子RSF为3.6E20 atoms/cm3；Al的相对灵敏度因子RSF为1.4E21atoms/cm3 K的相对灵敏度因子RSF为4.0E20 atoms/cm3。

对样品分别进行了测试，通过积分计算得到Fe的平均测量值为1.4×1011atoms/cm2，标准偏差为0.12×1011atoms/cm2; Na的平均测量值为1.4×1011atoms/cm2，标准偏差为0.15×1011atoms/cm2; Al的平均测量值为2.5×1010atoms/cm2，标准偏差为0.18×1010atoms/cm2 ; Fe的平均测量值为3.8×1010atoms/cm2，标准偏差为0.24×1010atoms/cm2，详见表1

表1测试结果统计表
	
样品编号
	Fe面密度

（E11atoms/cm2）
	Na面密度（E11atoms/cm2）
	Al面密度（E10atoms/cm2）
	K面密度（E10atoms/cm2）

	1
	1.4
	1.5
	2.4
	3.4

	2
	1.3
	1.7
	2.3
	3.5

	3
	1.3
	1.2
	2.3
	3.8

	4
	1.6
	1.6
	2.6
	4.0

	5
	1.4
	1.4
	2.4
	3.7

	6
	1.2
	1.2
	2.8
	4.1

	7
	1.3 
	1.4
	2.6 
	4.2 

	8
	1.2
	1.3
	2.8 
	4.0

	9
	1.5
	1.5
	2.4 
	3.6

	10
	1.4
	1.4
	2.5 
	3.7

	11
	1.3
	1.5
	2.3
	3.7

	12
	1.4
	1.3
	2.7
	3.9

	13
	1.5
	1.4 
	2.5 
	3.8

	平均值
	1.4
	1.4
	2.5
	3.8

	标准偏差
	0.12
	0.15
	0.18
	0.24

	相对标准

偏差(%)
	8.6
	11
	7.2
	6.3


5结论

     该方法单一实验室Fe、Na、Al、K的测量精密度分别为9%(R1S)、11%(R1S)、7%(R1S)、

6%(R1S)。
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