
Lee Davidowski

Chady Stephan 

PerkinElmer, Inc. 
Shelton, CT 

引言

本研究概述了定量和表征纳

米元素氧化物纳米颗粒（氧

化铝和氧化铈），这些常用

单颗粒ICP-MS测定
化学-机械整平中使用的
元素氧化物纳米颗粒
悬浮物的特性

ICP - Mass Spectrometry

应 用 文 章

于纳米电子学和半导体制造行业中化学-机械 (CMP)半导体表面的平

整。CMP是一个结合了化学和机械外力平滑平面的过程，此步骤为光

刻作准备。

在半导体元器件制造中，CMP过程使用各种元素氧化物悬浮物和压

力，使化学和机械地抛光硅晶片。为降低电子设备尺寸和改善制造过

程的产量，现在所使用的CMP悬浮物由纳米颗粒组成。
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CMP悬浮物纳米粒子的尺寸分布特征，以及大颗粒的辨

别，是光刻过程的质量控制的重要方面，可能会影响到

硅晶片的质量。单颗粒模式ICP-MS（SP-ICP-MS）是分

析金属纳米粒子的最有前途的技术之一。由于具有测量

可溶分析物浓度和单个纳米粒子， ICP-MS是一种用于

分析半导体工业领域中各种分析物的最理想仪器。

由于具有高灵敏度，容易操作性，和分析速度快，SP-

ICP-MS成为测定无机纳米粒子流行的方法。该技术

中，纳米粒子引入等离子体中被完全电离，随后离子被

质谱仪检测。信号强度与颗粒尺寸有关；因此SP-ICP-

MS可为用户提供颗粒浓度（颗/mL），尺寸大小和尺寸

分布。

为确保一次只检测一个单颗粒，样品中必须稀释，达到

颗粒之间分辨出目的。质谱仪必须能够有较快的测量速

度，以确保能够检测到在50nm纳米颗粒的瞬时信号，

该信号变化的平均时间为300和500µs之间，这与仪器操

作参数和离子透镜系统相关（图1和2）。

SP-ICP-MS中的这种速度需求称为“瞬时数据采集速

度”，指仪器每秒能够采集的单个质量的数据点个数。

仪器能够提供越快的瞬时数据采集速度，对于SP-ICP-

MS测试越好。珀金埃尔默NexION 350 ICP-MS单颗粒操

作模式能够采集连续数据，无需设置定位时间，每秒钟

获取高达100 000个数据点。

图1. 采集数据比瞬时信号更快的纳米信号积分图

图2  NexION 350 ICP-MS在单颗粒模式下采集单个60nm
金颗粒信号。
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实验

样品前处理

SP-ICP-MS分析样品之前，样品悬浮物被超声5分钟，并

用实验室1型纯水进行简单稀释。计算稀释液中最终分析

样品溶液中含约200 000颗粒/mL。对于大多数CMP悬浮

物，总计稀释倍数在106到107倍。

仪器

本工作采用仪器为NexION 350D ICP-MS，仪器参数和

条件列于表1。元素的校准曲线建立采用铂金埃尔默

纯商品化的NIST痕量标准（珀金埃尔默，希尔顿，CT, 

USA）。1个空白和4个校准点。该系统传输效率采用两

个Ted Pella公司（Redding, CA, USA）的金纳米粒子标

准（50nm和80nm），并使用NIST SRM 8013 （60nm）

进行验证。不同于常规四级杆 ICP-MS系统，NexION 

350单颗粒模式完全消除了四级杆的定位时间。消除四

级杆电学定位时间可真正实现ICP-MS检测器数据连续采

集的梦想。通过连续和快速数据捕获，NexION ICP-MS

不会错过任何单颗粒信息，在每个样品分析周期内可得

到精确的颗粒计数和大量信息。

表1 SP-ICP-MS仪器操作参数和条件

方法验证

使用NIST SRM 8013 60nm直径的金纳米粒子作为一个

质量控制样本（QC）进行仪器验证。图3中显示了NIST 

SRM 8013金纳米粒子的尺寸分布。图中显示所测得纳

米尺度与参考值60nm相一致。Ted Pella金纳米粒子被用

于校准仪器和建立雾化纳米粒子悬浮物进入等离子体的

传输效率；NIST SRM 8013作为QC用于检查校准曲线。

图3 NIST SRM 8013 60nm金颗粒的SP-ICP-MS尺寸分布图
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氧化铈结果

两个悬浮物样品中含有广泛分布的氧化铈纳米粒子。

悬浮物#1（图4）的归一化频次图表明尺寸从12nm至

42nm之间波动，平均尺寸在22.3nm。累计图显示80%

纳米颗粒在30nm或更少，少量在12nm（20%），大多

分布在20-30nm。悬浮物#2（图5）归一化频次图显示

尺寸在22nm至76nm，平均为47.8nm。80%被测纳米

粒子低于62nm。高背景信号说明一部分铈溶解于溶液

中。两个悬浮物样品结果列于表2。

图4 悬浮物#1归一化颗粒尺寸分布频次图

图5 悬浮物#2归一化颗粒尺寸分布频次图

氧化铝结果

类似氧化铈样品，两个氧化铝悬浮物含有不同尺寸分布

的纳米粒子。悬浮物#3的归一化频次图（图6）显示尺

寸范围从28nm至58nm，平均尺寸为44.4nm。累计图

显示大约80%的颗粒低于54nm，其中50%低于48nm。

主要两类尺寸：第一在28-38nm（27%），第二个在

50nm附近。

图6 悬浮物#3归一化颗粒尺寸分布频次图

图7 悬浮物#4归一化颗粒尺寸分布频次图

表3 氧化铈悬浮样品结果 表3 氧化铈悬浮样品结果
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结果

本工作展示了如何利用单颗粒模式NexION 350D ICP-MS成功表征两种类型的元素氧化纳米粒子。结果给出了纳米

粒子尺寸的平均值和中位值，颗粒浓度，尺寸分布和颗粒尺寸的累积百分数。悬浮物测试的数据采集具有简单和快

速分析的优势。


