《热解吸气相色谱法测定硅片表面的有机污染物》

国家标准方法验证报告

热解吸气相色谱法测定硅片表面的有机污染物等同采用SEMI MF1982-1103标准，对该标准的可靠性进行了验证，具体验证方法及结果如下：

1 试剂和样品：

1.1 正十六烷： 色谱纯。

1.2 磷酸三丁酯：色谱纯。
1.3 He：高纯（5N）。

1.4 样品：4 英寸抛光开盒即用硅单晶片。
2仪器：

实验所用仪器是由美国PE公司生产的PE Clarus 600 GC-MS气相色谱-质谱仪和磷选择性检测器。
3试验方法概述:

3.1  解吸和气相色谱检测---在硅片解吸炉中，硅片表面易挥发的有机污染物被释放出来，然后被吹扫到一个热解吸试样管中。加热热解吸试样管，有机污染物被释放出来后用氦气吹扫到冷阱。富集结束时，迅速加热冷阱，使经过富集的有机物样品进入色谱柱。样品经过色谱柱被分离和洗提。然后一部分进入磷选择检测器，另一部分进入质谱。空白晶片在快速退火装置或是马弗炉中用氦气吹扫至不含任何有机污染物。

3.2  污染物的定性---对于个别未知化合物的定性采用与已知化合物保留时间比较是否相符合的方法。但是在一根色谱柱上保留时间相同不足以证明它们就是同一种物质。更精确地方法是采用质谱法，通过比较已知化合物碎片的质谱谱库来定性。

3.3 污染物的定量---有机物总量是通过所有峰的积分面积的总和和加入的标准物质-正十六烷的峰面积之比计算而得的。样品中有机磷总量是通过比较样品和标准物质TCEP或TBP的磷离子选择检测器的信号积分计算而得的。标准的指定范围是周期性测量的，报告中应该同时包括空白晶片的数据。

4 结果计算

4.1 有机污染物总量的计算(TO)
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式中：

TO－有机污染物总量，相当于ngC16 /cm2；

As－从GC-MS谱图得到的样品晶片含碳化合物峰面积积分总和； 

Ab－从GC-MS谱图得到的空白晶片含碳化合物峰面积积分总和；

Ac－从GC-MS谱图得到的标准物含碳化合物峰面积积分总和；

Wc－标准C16的进样量，ng；

Sw－样品晶片的总面积(双面)，cm2；

F－转换因子= (WT-WU)/ WT；

WT－晶片的总质量，g；

WU－未用于检测的晶片质量，g。

4.2 有机磷总量的计算(TP)
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式中：

TP－磷总数，P原子数/cm2；

As－从GC-磷选择性检测器谱图得到的样品晶片含磷化合物峰面积积分总和；

Ab－从GC-磷选择性检测器谱图得到的空白晶片含磷化合物峰面积积分总和；

Ap－从GC-磷选择性检测器谱图得到的标准物含磷化合物峰面积积分总和；

Wp－标准物(TCEP或TBP)的进样量，ng；

MWp－标准物的分子量，TCEP=285.49或TBP=266.3；

Sw－样品晶片的总面积(双面)，cm2；

F－转换因子= (WT-WU)/ WT；

WT－晶片的总质量，g；

WU－未用于检测的晶片质量，g。

5精密度试验数据统计
按照样品试验步骤做十个样品的平行测定，结果详见表1。

表1精密度试验数据统计

	
	序号
	TO(ngC16 /cm2)
	TP(1013P/cm2)

	试

验

数

据
	1
	0.25
	3.3

	
	2
	0.25
	2.9

	
	3
	0.26
	2.8

	
	4
	0.24
	3.2

	
	5
	0.26
	3.2

	
	6
	0.26
	2.9

	
	7
	0.26
	2.9

	
	8
	0.25
	3.1

	
	9
	0.26
	2.8

	
	10
	0.28
	3.2

	平均值
	0.257
	3.03

	标准偏差
	0.011
	0.19

	相对标准偏差（%）
	4.3
	6.3


标准偏差计算公式：

s=[(Xi-X)2/(n-1)]1/2

其中：

s为标准偏差；

Xi为每一次的试验结果，i=1,2,…,n；

X为n次试验结果的平均值；

n为试验次数。

6结论
该方法单一实验室测量精密度为±6%（R1S）。

信息产业部专用材料质量监督检验中心
二OO八年十月
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