中华人民共和国国家标准

《硅和外延片表面Na、Al、K和Fe的

二次离子质谱检测方法》（送审稿）编制说明
一、任务来源及计划要求

2004年3月，SEMI MF 1617-0304（Test method for measuring surface sodium,aluminum,potassium,and iron on silicon and epi substrates by secondary ion mass spectrometry）标准公布。为使我国二次离子质谱定量分析技术尽快与国际接轨，全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会于2007年提出将SEMI SEMI MF 1617-0304国际标准转化为国家标准，并被国家标准委列入2007年第四批国家标准制修订计划（国标委计[ 2007] 85号），计划编号为20070859-T-469。

二、编制过程（包括编制原则、工作分工、征求意见单位、各阶段工作过程等）

 本标准等同采用国外先进标准SEMI MF 1617-0304（Test method for measuring surface sodium,aluminum,potassium,and iron on silicon and epi substrates by secondary ion mass spectrometry）。国际标准的等同转化既应尊重英文原文又要符合中文习惯，因此在翻译和技术讨论的过程中，多次易稿，形成了目前的文本。


 本标准的制定工作主要由信息产业部专用材料质量监督检验中心、中国电子科技集团公司第四十六研究所承担。

为顺利完成该项工作，2008年3月成立了标准修订工作组，在国内广泛调研的基础上，于2008年4月完成了标准征求意见稿，并在中电集团第十一研究所、河北工业大学、清华大学、地质所、昆明物理所、复旦大学、西安电子科技大学、中国科学院半导体研究所、有研半导体材料股份有限公司、北京通美晶体技术有限公司、天津晶明电子材料公司、天津环欧半导体材料技术有限公司、南京国盛电子有限公司、上海合晶硅材料有限公司、宁波立立电子股份有限公司、万向硅峰电子股份有限公司、杭州海纳半导体有限公司、洛阳单晶硅有限责任公司、中国有色金属工业标准计量研究所等19家单位函审征求意见，并于2008年9月在洛阳召开了初审会议多位专家也提出了宝贵的意见。依据函审反馈意见和预审会议意见对标准征求意见稿进行了修改，于2008年10月完成了标准送审稿。
三、国内外情况分析

国内目前尚无此类二次质谱定量分析方面的标准。国际上也无此类也ISO标准。2004年3月SEMI 公布了MF 1617-0304标准（Test method for measuring surface sodium, aluminum, potassium, and iron on silicon and epi substrates by secondary ion mass spectrometry）。

四、制定内容
硅抛光晶片产品中，K和Na的面密度影响集成电路的平带电压位移；Al的面密度，影响热氧化的生长速率；Fe的面密度影响栅氧化的完整性，少子寿命，漏电流。SIMS测试有助于在生产中，使晶片的Na、Al、K和Fe的面密度在上控制限内，可用于镜面抛光片清洗工艺的监控、产品研发、材料验收等目的。

本标准是对以下测试方法的补充：

1）全反射X射线荧光光谱仪（TXRF）， 其能够检测表面的原子序数Z较高的金属，如Fe，但对Na、Al、K没有足够低的检测限（<1011atoms/cm2）。

2）对表面的金属进行气相分解（VPD），然后用原子吸收光谱仪（AAS）或电感耦合等离子体质谱仪（ICP－MS）测试分解后的产物，金属的检测限为108～1010atoms/cm2。但是该方法不能提供空间分布信息，并且金属的气相分解预先浓缩与每种金属的化学特性有关。

本标准适用于二次离子质谱法（SIMS）检测镜面抛光单晶硅片和外延基片表面的Na、Al、K和Fe每种金属总量；适用于所有掺杂种类和掺杂浓度的硅片；特别适用于位于晶片表面约5nm深度内的表面金属沾污的测试。

本标准适用于面密度范围在109～1014atoms/cm2 的 Na、Al、K和Fe的测试。本标准中规定的方法的检测限取决于空白值或计数率极限，因仪器的不同而不同。
五、与国外同类标准水平的对比分析


本标准技术内容等同采用国外先进标准SEMI MF SEMI MF 1617-0304。与原标准相比，增加了单一实验室测量精密度并对标准格式进行了相应调整。
六、与现行法规、标准的关系

本标准不违反国家现行的有关法律、法规，由于国家标准体系中以前没有此类标准，因此本标准实行后，不用废除现有的任何标准。

七．标准征求意见的处理经过和依据

详见《硅和外延片表面Na、Al、K和Fe的二次离子质谱检测方法》意见处理汇总表。
八、实施标准的要求和措施的建议


本方法测试的是每种金属的总量，因此该方法与各金属的化学和电学特性无关，未涉及专利问题，建议作为推荐性国家标准实施。
信息产业部专用材料质量监督检验中心

二OO八年十月

《硅和外延片表面Na、Al、K和Fe的二次离子质谱检测方法》征求意见稿意见汇总表
	序号
	章/节/条款
	意      见       内      容
	提   出   单   位
	处理结果
	备       注

	01
	题目
	硅外延片表面Na、Al、K和Fe的二次离子质谱测试方法

建议改为“硅和外延基片表面Na、Al、K和Fe的二次离子质谱检测方法” 
	复旦大学
	未采纳
	

	02
	1.4
	“浓度” 建议改为 “面密度” 
	中电集团第十一研究所
	采  纳
	

	03
	5.1
	“在对测试片处理” 建议改为 “ 样品处理”
	中电集团第十三研究所
	采  纳
	

	04
	5.1.5
	“通过使用高分辨的磁场质谱，或者在某些情况下使用四极质谱能量过滤器，可以消除分子离子干扰。”建议改为 “通过使用调节至高质量分辨装态的磁场质谱仪，或者在某些情况下使用启用了能量过滤器的四极质谱仪，可以消除分子离子干扰。” 
	复旦大学
	采  纳
	

	05
	5.2
	“ 面密度的SIMS测试” 建议改为 “ SIMS测试的面密度” 
	中电集团第十一研究所
	采  纳
	

	06
	5.3
	“探测装置” 建议改为 “检测方案” 
	复旦大学
	采  纳
	

	07
	5.5
	“如果每个样品表面与离子收集光学系统的倾斜度不一致，则测试的准确度和精度都会大大降低．” 建议改为“各个样品的表面与二次离子质谱仪的离子收集光学系统之间倾斜度的不同，会导致测试的准确度和精度大大降低。” 
	中电集团第十一研究所
	采  纳
	

	08
	6.3
	“这是为了标准样品浓度分布曲线的深度值标定” 建议改为 “以便标定标准样品浓度分布曲线的深度值”
	复旦大学
	采  纳
	

	09
	7.3
	“依据测试参考物质得到的RSFs来实现定标”建议改为 “用参考样品试验得到的RSFs来实现定标。”
	西安电子科技大学
	采  纳
	

	10
	7.3.1
	“气相分解”建议修改为“汽相分解”
	初审会议讨论
	
	

	11
	全文
	“参考物质”建议改为 “参考样品” 
	清华大学
	采  纳
	

	12
	8
	“测试过程” 建议改为 “操作步骤”
	昆明物理所
	采  纳
	

	13
	8.1.1
	“做这样的准备是为了减少样品表面的金属污染”建议改为 “做这些准备时应尽量减少样品表面的金属污染” 
	复旦大学
	采  纳
	

	14
	8.1.5
	“包括对分子离子的质量干扰的消除” 建议修改为 “其中应当含有消除分子离子的质量干扰的方法” 
	昆明物理所
	采  纳
	

	15
	全文
	“空载时间” 建议修改为 “死时间” 
	地质所
	采  纳
	

	16
	8.1.6.1
	“对被监控的所有元素计数一次的周期内，溅射深度小于等于0.2nm。”建议修改为 “在每溅射0.2nm深度的时间内，对每个被监控的元素计数大于等于一次。”
	复旦大学
	采  纳
	

	17
	8.2.3
	“则采用与分析样品相同的溅射速率，经过较长时间的溅射形成一个较深的坑，通过测量该坑深度来确定溅射速率。” 建议修改为 “则对先前标定过深度的参考样品进行重新测试以测定溅射速率.”
	河北工业大学
	采  纳
	

	18
	10.2
	“表1-3”建议修改为 “表1、表2、表3”
	初审会议讨论
	采  纳
	

	19
	11 c）
	“校正” 建议改为 “定标” 
	清华大学
	采  纳
	

	20
	全文
	等同采用的格式应与原文一致。
	初审会议讨论
	未采纳
	按国标格式编制更使用

	21
	
	应提供验证报告
	初审会议讨论
	采  纳
	


