
应用简讯 
半导体

监测工艺化学品中的金属纳米颗粒
在半导体器件制造中，即使工艺试剂中存在微量杂质，也可能影响产品良率和可靠
性。人们日益认识到，金属纳米颗粒 (NPs)，尤其是 Fe NPs，可能导致晶圆表面出
现缺陷。单颗粒 ICP-MS (spICP-MS) 是一种功能强大的工具，正越来越多地用于表
征各类样品（包括半导体工艺化学品）中的 NPs 含量。

使用 spICP-MS 测量 15 nm Fe NPs 
Agilent 8900 ICP-MS/MS（半导体配置）配备带 1.5 mm 内径中心管的石英炬管。
采用氧气作为反应池气体，消除 m/z 56 处 ArO 和 C2O2 对 56Fe 的干扰。使用 Agilent 
SPS 4 自动进样器，因此可使用大容量样品瓶（100 至 500 mL）进行长期稳定性测
试。样品采用安捷伦 PFA 雾化器配合 SPS 4 采样针工具包（部件号 G3139-68000）
进行自吸取进样。使用 Agilent ICP-MS MassHunter 软件的可选单纳米颗粒应用模块
进行数据分析。 

表 1. 用于 spICP-MS 方法的 8900 ICP-MS/MS 操作参数

参数 设置 参数 设置

RF 功率 (W) 1200 动能歧视电压 (V) –8.0

采样深度 (mm) 16 反应池气体 (O2) 流速 (mL/min) 0.38 (25%)

雾化气流速 (L/min) 0.75 驻留时间 (µs) 100

补偿气流速 (L/min) 0.5 扫描模式 单四极杆模式

*可选气体 (O2) 流速 (L/min) 0.12 (12%) 监测质量数 56 (Fe)

雾化室温度 (°C) –2 数据采集时间 (s) 60

轴向加速电压 (V) 2

 
* 通过添加氧气（50%，Ar 混合气）防止碳沉积在锥上，实现了有机溶剂的直接引入。  

利用 spICP-MS 分析有机溶剂中的 
15 nm 铁纳米颗粒 

借助 Agilent 8900 ICP-MS/MS 的优异灵敏度和低背景 
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采用 spICP-MS 方法测量了加标 15 nm Fe2O3 NPs (Sigma 
Aldrich) 的异丙醇 (IPA)、丙二醇甲醚乙酸酯 (PGMEA) 和丙二
醇单甲醚 (PGME)。图 1 显示了各样品中 Fe NPs 的信号分布
（上图）和粒径分布图（下图）。NP 信号与背景信号明显分
离。此外，在所有加标样品中，实测平均粒径约为 15 nm，与 
Fe NP 的标称直径 (15 nm) 一致。
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图 1. IPA、PGMEA 和 PGME 溶液中 15 nm Fe NPs 的信号分布（上图）和粒
径分布（下图）

15 nm 与 30 nm 颗粒的粒径比
表 2 显示了直径为 30 nm 的单个颗粒和直径为 15 nm 的单个
颗粒的平均信号强度，以及两者的强度比值 (30 nm/15 nm)。
由于信号强度与颗粒直径的立方成正比，15 nm 和 30 nm 
NPs 的信号强度比理论值应为 8。实测比值为 8.44，考虑到
标称直径的准确度，该结果可接受。

表 2. 单个颗粒的平均信号强度及强度比值

平均单个颗粒信号强度 (cps) 比值
(30 nm/15 nm)30 nm 15 nm

5216482 617736 8.44

长期稳定性测试
图 2 显示了两种溶剂中 15 nm Fe NPs 在 10 小时内的检出颗
粒数（代表颗粒数浓度）和粒径的稳定性。检出颗粒数和粒径
在 10 小时内均保持恒定，如 %RSD 所示。 
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图 2. 15 nm Fe NPs 在 IPA 和 PGMEA 中超过 10 小时的长期稳定性

图 3 显示了样品前处理当天和六个月后，IPA 中 30 nm Fe NPs 
的粒径分布图。六个月后，仍可清晰观察到 30 nm Fe NPs 的信
号，且粒径分布形状与新鲜溶液几乎相同。结果表明，Fe NPs 
在 IPA 中可长期稳定存在，说明其不会溶解于溶剂中或发生
沉淀。
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图 3. 30 nm Fe NPs 在 IPA 中样品前处理当天（左）和六个月后（右）的粒径
分布

高纯度溶剂中的单颗粒
8900 spICP-MS 方法满足了半导体行业在高纯度溶剂中监测低
浓度小尺寸颗粒的新兴需求。
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