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摘　 要:纳米台阶高度标准物质可以传递准确、可溯源的纳米高度量值。 针对我国缺乏可控的高质量亚 50
 

nm 台阶高度标准物

质制备技术的问题,提出了基于原子层沉积结合湿法刻蚀的纳米台阶高度标准物质研制方法,通过工艺过程优化实现了台阶高

度亚纳米量级精确可控,制备出了最小公称高度仅为 5
 

nm 的亚 50
 

nm 台阶高度标准物质系列。 其定值结果可溯源到米定义波

长基准,扩展不确定度不超过 2. 0
 

nm,均匀性和稳定性较好,不同测试仪器一致性水平较高。 研究结果表明,所研制的纳米台

阶高度标准物质可以用于亚 50
 

nm 高度量值传递以及多种测量仪器之间量值的比对测量,其产业化批量生产的前景也将为半

导体产业提供完善的计量保障。
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Abstract:The
 

nano-step
 

height
 

reference
 

materials
 

can
 

deliver
 

accurate
 

and
 

traceable
 

nanometer
 

height
 

characteristic
 

parameters.
 

To
 

investigate
 

the
 

fabrication
 

technique
 

of
 

high-quality
 

sub-50
 

nm
 

step
 

height
 

reference
 

materials
 

in
 

China,
 

a
 

method
 

based
 

on
 

atomic
 

layer
 

deposition
 

combined
 

with
 

wet
 

etching
 

is
 

proposed.
 

The
 

sub-50
 

nm
 

step
 

height
 

reference
 

materials
 

with
 

a
 

minimum
 

height
 

of
 

only
 

5
 

nm
 

are
 

fabricated
 

through
 

process
 

optimization,
 

which
 

achieves
 

the
 

precise
 

control
 

of
 

the
 

step
 

height
 

in
 

the
 

order
 

of
 

the
 

sub-nanometer.
 

The
 

calibration
 

results
 

are
 

traceable
 

to
 

the
 

national
 

meter-defined
 

wavelength
 

reference,
 

and
 

the
 

extended
 

uncertainty
 

is
 

less
 

than
 

2. 0
 

nm.
 

Meanwhile,
 

the
 

reference
 

materials
 

has
 

excellent
 

uniformity
 

and
 

stability,
 

and
 

the
 

consistency
 

level
 

of
 

different
 

measurement
 

instruments
 

is
 

quite
 

high.
 

The
 

results
 

show
 

that
 

the
 

nano-step
 

height
 

reference
 

materials
 

can
 

be
 

used
 

for
 

transmission
 

of
 

sub-50
 

nm
 

height
 

values
 

and
 

comparative
 

measurement
 

between
 

multiple
 

instruments.
 

The
 

prospect
 

of
 

their
 

industrialized
 

production
 

will
 

also
 

provide
 

a
 

perfect
 

metrology
 

guarantee
 

for
 

the
 

semiconductor
 

industry.
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0　 引　 　 言

　 　 随着纳米技术的发展,纳米材料、纳米制造和纳米测

量技术作为纳米科学技术的 3 大研究主题,涉及材料科

学、微电子学、光学、机械学、生命科学[1-3] 等诸多科学领

域并在不断扩充。 以超精密加工技术、微纳机电系统为

代表的微纳米加工技术的迅速发展,使微纳米器件的结

构尺寸进一步减小[4-5] ,这也给超精密纳米测量技术的研

究带来了更大的挑战。 纳米测量技术是联系纳米器件性
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能与纳米制造的纽带,它不仅需要对纳米器件性能进行

精确测试,还要对纳米制造过程进行定量控制。 因此,纳
米测量技术是纳米科技发展的重要保障,是实现纳米技

术突破的关键因素之一。
纳米测量技术中,纳米几何量标准物质作为纳米溯源

体系的一部分,是实现纳米几何量从国家计量标准到实际

生产的重要传递介质[6-9] 。 其中,纳米台阶高度标准物质

可提供溯源至国家米定义的高度值,用于器件制造过程中

的高度比对测量,有助于提高器件性能。 其结构规则性、
材质均匀性、稳定性等都直接影响纳米高度量值传递的准

确性。 基于以上需求,国内外对纳米台阶高度标准开展了

广泛研究。 美国 VLSI 公司提供的台阶高度标准涵盖

8
 

nm~250
 

μm 的范围,可溯源至美国国家标准与技术研究

院(national
 

in
 

stitute
 

of
 

standards
 

and
 

technology,NIST)。 这

些台阶高度标准是通过氧化结合湿法腐蚀的方法制备,但
氧化难以获得高质量薄膜,因此该方法常用于制备高度

8
 

nm 及以上的台阶高度标准。 日本 NTT-AT 公司制备的

单原子层台阶高度标准的高度则受制于材料晶格尺寸。
在国内,由国家纳米科学中心制备的 50 ~ 1 000

 

nm 台阶高

度标准物质是通过湿法刻蚀 Si3N4 薄膜及研磨的方法制

备,无法获得高度在 50
 

nm 以下的台阶[10] 。
从上述现状可以看出,我国对亚 50

 

nm 台阶高度标

准物质的研究完全空白。 目前常用的刻蚀法、热氧化法

等传统制造工艺流程复杂、稳定性差,且使用 SiO2、Si3N4

等晶体材料,难以制备出台阶高度均匀性好、表面质量高

的亚 50
 

nm 台阶结构。 因此,本研究提出利用原子层沉

积(atomic
 

layer
 

deposition,ALD)技术研制厚度可控的非

晶态 Al2O3 薄膜,再通过湿法刻蚀工艺将薄膜厚度转化

为台阶高度的方法,研制了具有台阶高度亚纳米量级可

控、均匀性好、表面粗糙度小、稳定性好、工艺简单可靠、
便于大批量生产等优点的亚 50

 

nm 台阶高度标准物质系

列,最小量值可达 5
 

nm,优于国际的 8
 

nm 水平。 通过对

亚 50
 

nm 台阶高度标准物质系列进行定值以及一致性比

对,验证了其量值传递能力。 该亚 50
 

nm 台阶高度国家

一级标准物质系列的高度量值可溯源到国家米定义波长

基准,有助于完善我国纳米几何量值传递体系。

1　 纳米台阶高度标准物质的设计

1. 1　 纳米台阶高度标准物质的结构设计

　 　 根据实际的测量校准需求,纳米台阶高度标准物质

由校准结构和引导结构构成,如图 1 所示。 校准结构是

公称高度为 5,10,20,40
 

nm,宽 30
 

μm,长 500
 

μm 的一条

栅线,栅线中部的 400
 

μm 部分作为评定区域。 该尺寸设

计可以满足不同测量设备 ( 台阶仪、 原子力显微镜

(AFM)和白光干涉仪) 对测量范围的要求,适用性强。

由于校准结构尺寸较小,在测量校准时难以迅速定位,本
研究在校准结构四周设计了均匀分布的深度为 1

 

μm 的

引导结构,具体包括箭头、方框、刻度尺和制作单位标志

(西安交通大学)等,便于通过光镜快速定位校准结构并

确定具体的台阶测量位置。

图 1　 5
 

nm 台阶高度标准物质的结构示意图

Fig. 1　 Structure
 

diagram
 

of
 

5
 

nm
 

step
 

height
 

reference
 

material

1. 2　 纳米台阶高度标准物质的工艺设计

　 　 台阶高度标准物质需要具备量值准确、区域均匀、长
期稳定等基本特征。 由于台阶结构是通过薄膜生长和刻

蚀工艺得到,只有薄膜具有极高的膜厚均匀性和极低的

表面粗糙度,且薄膜和基底之间具有很高的刻蚀选择比,
才能满足标准物质的基本特征,因此对薄膜制备工艺提

出了较高要求。
ALD 技术是一种化学气相薄膜淀积技术,可以实现

超薄薄膜的共形生长。 由于 ALD 技术具有原子可控堆

叠、自限制逐层沉积的特点,所以薄膜厚度能够通过 ALD
循环次数精确控制,且薄膜的均匀性好、粗糙度小。 因此

将该技术与湿法刻蚀相结合,十分适用于台阶高度标准

物质的制备[11-13] 。 台阶结构的材料为 ALD 沉积的

Al2O3,因为 Al2O3 硬度高、稳定性好、抗氧化性好,制备

出的纳米台阶表面质量优异且长期稳定、不易变形,可以

满足通常测量环境下的应用需求。 刻蚀 Al2O3 的溶液为

磷酸溶液,因为磷酸刻蚀速度较慢,且不易与 SiO2 或 Si
反应,刻蚀过程可控性及刻蚀选择性较好。

台阶高度标准物质的工艺过程如图 2 所示。 首先通

过光刻及干法刻蚀得到引导结构,然后通过 ALD 沉积所

需厚度的 Al2O3 薄膜。 接着通过光刻得到台阶结构的光

刻胶掩膜图形,最后通过使用磷酸进行湿法腐蚀,将薄膜

厚度精确地转换为台阶高度,得到台阶高度标准物质。
然而,ALD 工艺中的氧源选择、循环次数、薄膜表面处理

等因素会对薄膜均匀性、薄膜厚度、薄膜表面质量等产生

影响;湿法刻蚀工艺的刻蚀时间也会对台阶形状、高度及

表面质量等产生影响。 因此,为了提高台阶高度精度及
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台阶的表面质量,实现高质量亚 50
 

nm 台阶高度标准物

质的可控制备,需要对 ALD 薄膜生长、湿法刻蚀这些关

键步骤的具体参数进行进一步优化。

图 2　 纳米台阶高度标准物质制备流程示意图

Fig. 2　 Fabrication
 

process
 

of
 

nano-step
 

height
 

reference
 

material

2　 纳米台阶高度标准物质的制备工艺优化

2. 1　 测量仪器及其技术参数

　 　 在纳米台阶高度标准物质的制备工艺优化中,主要

采用椭偏仪( Alpha-se,Woollam 公司,美国) 测量薄膜厚

度。 采用 X 射线晶体衍射仪(XRD-7000,岛津有限公司,
日本)测量薄膜的晶体结构。 使用 AFM( Innova,Bruker
公司,美国)测量薄膜及台阶表面的形貌及粗糙度。 上述

设备的技术参数如下:
椭偏仪:1)光源:卤素灯;2)光谱范围:370 ~ 900

 

nm;
3)入射角:70°;4)数据采样时间:3 ~ 30

 

s;5)检测器分辨

率:0. 1
 

nm。
X 射线晶体衍射仪:1)X 射线管:功率 2. 2

 

kW,管电

压 20 ~ 60
 

kV, 管电流 2 ~ 80
 

mA; 2 ) 最小步进角度:
0. 000 1°(θ);3)扫描范围:-6° ~ 160°(2θ);4)探测器:闪
烁晶体探测器,线性范围≥3×105

 

cps。
AFM:1)闭环扫描管:XY>90

 

μm,Z>7. 5
 

μm;2)开环

扫描管:XY>5
 

μm,Z>1. 5
 

μm;3)Z 轴行程:18
 

mm;4)电

子电路:20 位 DAC 控制器,100
 

kHz、±10
 

V
 

ADCs,数字反

馈器件。
2. 2　 氧源的确定

　 　 在 ALD 工艺中,为了研究不同氧源对薄膜生长速

率、表面形貌的影响,采用 AlMe3 为 Al 源,分别以 H2O 和

H2O2 为氧源生长 Al2O3 薄膜。 采用椭偏仪测量样品表

面 5 个不同区域的薄膜厚度,如表 1 所示,在相同的沉积

循环次数下,由于 H2O2 的氧化性较强,采用 H2O2 作为

氧源沉积速率更高,但此时膜厚的标准差较大,即样品表

面不同区域膜厚的离散程度较大,表明了膜厚一致性较

差。 由于较低的沉积速率有利于薄膜厚度的控制,而膜

厚一致性决定了台阶高度均匀性,所以选择 H2O 作为

氧源。

表 1　 氧源对 Al2O3 薄膜厚度的影响

Table
 

1　 Effect
 

of
 

oxygen
 

source
 

on
 

thickness
 

of
 

Al2O3
 films

氧源 沉积循环次数 平均膜厚及标准差 / nm

H2 O

H2 O2

80 8. 49±0. 04

180 17. 29±0. 03

80 15. 59±1. 40

180 48. 59±2. 08

　 　 基于上述氧源材料的确定,最终 ALD 每个循环中沉

积 Al2O3 薄膜的具体参数如下,每个 ALD 循环包括 0. 2
 

s
的 H2O 和 AlMe3 的脉冲以及 8

 

s 的 N2 脉冲。 H2O 和

AlMe3 的载气流量分别为 200
 

sccm 和 150
 

sccm。
2. 3　 薄膜厚度控制

　 　 由于 Al2O3 薄膜厚度直接决定了台阶高度,且薄膜

的均匀性及粗糙程度对台阶高度标准物质的质量有重要

影响,因此有必要对薄膜的厚度进行研究。 使用椭偏仪

对 Al2O3 薄膜厚度的测量结果如图 3 所示。 通过最小二

乘直线拟合所得直线斜率为 0. 09
 

nm / cycle, 截距为

0. 91
 

nm,因此 ALD 的沉积速率为 0. 09
 

nm / cycle。 其中

拟合直线的截距不为零是由于 ALD 初始的数个循环的

沉积速率和稳定后的沉积速率不同[14] 。

图 3　 ALD 沉积循环数与 Al2 O3 薄膜厚度之间的关系

Fig. 3　 Relationship
 

between
 

the
 

number
 

of
 

ALD
 

deposition
 

cycles
 

and
 

the
 

thickness
 

of
 

Al2 O3
 films

采用同一参数多次进行 ALD 沉积,其膜厚一致性可

以体现薄膜厚度的可控性,从而决定台阶高度的可控性。
为了将来在产线上实现批量生产,在 8 英寸规格的硅基

底上采用同一工艺参数进行三批次 ALD 沉积实验,沉积

循环数均为 500。 采用椭偏仪在每个硅片上选择均匀分
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布的 9 个位置测量薄膜厚度,测量结果如表 2 所示。 由

于一片 8 英寸硅基底可制备约 120 个样品,因此一个批

次内制备的这些样品薄厚标准偏差最大仅为 0. 81
 

nm;
批次间膜厚的相对偏差为 1. 57% ,且薄厚标准偏差为

0. 85
 

nm,表明批次内和批次间的膜厚一致性均较好。 每

片样品的台阶评定区域的长度仅为 400
 

μm,因此台阶评

定区域内的膜厚一致性更好。 综上,基于 ALD 的台阶高

度标准物质制备方法在单片、批次内及批次间均具有很

高的台阶高度可控性。

表 2　 3 次 ALD 实验中 Al2O3 薄膜厚度测量结果

Table
 

2　 Thickness
 

of
 

Al2O3
 film

 

in
 

three
 

ALD
 

experiments nm

批次 第 1 批 第 2 批 第 3 批 批次间

平均膜厚

及标准差
53. 43±0. 80 54. 07±0. 37 55. 11±0. 81 54. 20±0. 85

2. 4　 退火对 Al2O3 薄膜的影响

　 　 ALD 沉积的 Al2O3 薄膜是非晶的,相对而言,晶体

Al2O3 的硬度较高,耐磨性和耐腐蚀性较好。 因此,如果

能够使 Al2O3 结晶,则可以提高标准物质的耐磨性和耐

腐蚀性。 由于在 750℃ ~ 800℃ 的退火温度范围内,非晶

相 Al2O3 将转变为 γ-Al2O3 相结构[15] ,因此实验将样品

在 800℃下进行退火,用 X 射线晶体衍射仪测量薄膜的

结晶情况。 退火前后 Al2O3 薄膜的 XRD 图样如图 4 所

示,可见退火后 XRD 图像中增加了一个约为 67°的衍射

峰,这表明在 800℃的退火温度下 Al2O3 为晶体结构,从
而使薄膜的硬度、耐磨性和耐腐蚀性得到提高。

图 4　 退火前后 Al2 O3 薄膜的 XRD 测量结果

Fig. 4　 XRD
 

measurements
 

of
 

Al2 O3
 films

 

before
 

and
 

after
 

annealing

用椭偏仪测量退火前后薄膜的厚度, 退火前为

41. 75
 

nm,退火后为 38. 13
 

nm,表明退火会使 Al2O3 薄膜

的厚度产生变化,导致无法通过 ALD 循环次数来实现薄

膜厚度的精确控制。 使用 AFM 测量退火前后 Al2O3 薄

膜的表面形貌,如图 5 所示,未退火 Al2O3 薄膜的 Rq =
0. 1

 

nm,退火后薄膜 Rq= 0. 2
 

nm,这种粗糙度的增大可能

是由于晶粒的形核和长大,晶格失配导致的 Al2O3 分子

团簇所引起的。

图 5　 退火前后 Al2 O3 薄膜的 AFM 图像

Fig. 5　 AFM
 

images
 

of
 

Al2 O3
 films

 

before
 

and
 

after
 

annealing

综上所述,尽管退火会使 Al2O3 结晶,从而使台阶高

度标准物质的耐磨性和耐腐蚀性增加,但也会使台阶高

度的可控性变差,表面粗糙度增加,湿法刻蚀变得困难。
因此基于台阶高度标准物质的质量需求,在综合考虑下,
为了提高台阶高度均匀性及表面质量的可控性,使台阶

上表面粗糙度仅复现基底粗糙度,在制备过程中不对

Al2O3 薄膜进行退火。

2. 5　 刻蚀工艺优化

　 　 为了确定影响台阶表面粗糙度的关键工艺,对 ALD
前后和湿法刻蚀后样品的表面粗糙度进行了测量,如

图 6 所示。 硅片表面粗糙度小于 0. 1
 

nm,表明基底质量

较好。 沉积薄膜后粗糙度依旧很小,在 0. 1 ~ 0. 2
 

nm 之

间,表明 Al2O3 薄膜膜厚均匀性很好。 但是在湿法刻蚀

后,表面粗糙度迅速增大,Rq 达到了 0. 7
 

nm,且此时的

Rq 值明显高于 Ra 值。 Ra 是在评定区域内相对中央平

面所测高度偏差绝对值的算术平均值,Rq 是对应于 Ra
的均方根参数,结合 AFM 测量图像可知,湿法刻蚀后 Rq
明显高于 Ra 是由于刻蚀过程中引入了一些微小杂质。
由于刻蚀工艺中样品需要较多地与光刻胶和化学试剂接

触,表面质量容易恶化。 因此刻蚀是控制标准物质质量

的关键工艺,需要对刻蚀条件进行严格控制。
采用 60% H3 PO4 溶液对 Al2 O3 进行刻蚀。 用椭偏

仪测量刻蚀前后 Al2 O3 薄膜的厚度,得到 Al2 O3 刻蚀速

度为 0. 23
 

nm / s。 由于工艺参数可能存在一定波动,且
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图 6　 每个工艺步骤后样品表面粗糙度的变化

Fig. 6　 Changes
 

in
 

surface
 

roughness
 

during
 

each
 

fabrication
 

step

椭偏仪测量结果存在一定误差,为了保证完全刻蚀

Al2 O3 以形成光滑底面,有必要进行适当的过刻蚀。 为

了确定最佳刻蚀时间,对 Al2 O3 薄膜刻蚀不同的时间,
然后用 AFM 测量刻蚀后样品下表面粗糙度。 随着刻蚀

时间增加,粗糙度 Ra 减小至约 0. 07
 

nm,此时 Ra 几乎

不再变化,波动范围小于 0. 01
 

nm,台阶下表面粗糙度

基本复现基底粗糙度,因此认为该刻蚀时间为最佳刻

蚀时间。 下表面粗糙度无法完美复现基底粗糙度的原

因是一旦经过湿法处理,台阶表面还是会不可避免的

残留一些杂质。
Al2O3 薄膜理论刻蚀时间与最佳刻蚀时间的关系如

图 7 所示,二者近似成线性关系,斜率为 1. 44,截距为

5. 4
 

s,最佳刻蚀时间略大于理论刻蚀时间。 因此,基于

台阶高度,由刻蚀速度 0. 23
 

nm / s 计算出理论刻蚀时间,
再根据上述线性关系计算出最优刻蚀时间。 采用该最优

时间对台阶进行刻蚀,即可保证台阶下表面基本复现基

底粗糙度,提高台阶定值准确性。

图 7　 理论刻蚀时间与最佳刻蚀时间的关系

Fig. 7　 Relationship
 

between
 

theoretical
 

etching
 

time
 

and
 

optimal
 

etching
 

time

3　 纳米台阶高度标准物质的定值与一致性
比对

3. 1　 定值

　 　 根据上述研究中获得的最优工艺,研制出了公称高

度为 5、10、20、40
 

nm 的纳米台阶高度国家一级标准物质

系列,实物如图 8 所示。 使用西安交通大学机械制造系

统工程国家重点实验室的原子力显微镜( Innova,Bruker
公司,美国)对台阶高度标准物质的高度进行了测量。 测

量在千级洁净度的超净室中进行,温度为(23±1)℃ ,湿
度小于(40±5)% RH。 4 种台阶的测量条件均相同:测量

范围为 60
 

μm×60
 

μm,采样点数为 512×512,测量模式为

轻敲模式。 测量策略为在台阶评定区域内等距测量 3 个

位置,分别计算其高度值,取其均值作为最终测量结果。

图 8　 标准物质实物图

Fig. 8　 Photographs
 

of
 

step
 

height
 

reference
 

material

由于受到压电陶瓷的非线性和爬行等的影响,AFM
测量平面时的扫描线并不是一条理想的直线,而是包含

高次项成分的曲线。 因此本文采用了基于多项式拟合的

台阶高度评价算法对台阶原始测量数据进行了优化[16] 。
由于扫描轮廓的多项式分量会随着扫描仪的性能和扫描

范围的不同而变化,所以多项式阶数需根据处理后台阶的

高度和粗糙度具体情况来确定。 计算发现,当多项式的拟

合阶数提高至 8 阶时,台阶上下表面平行度较高,台阶高

度值趋于稳定,粗糙度趋于稳定且小于 0. 1
 

nm,表明台阶

具有较高的表面质量。 处理后的 5、10、20 和 40
 

nm 台阶高

度标准物质的 AFM 三维测量图像如图 9 所示。
台阶边缘部分由于压电陶瓷的磁滞会有高度的突

变,AFM 的闭环控制系统在该处不能及时响应,因此这

部分测量数据并不能反映台阶的真实形貌。 根据国家标

准 GB / T
 

19067. 1-2003 / ISO
 

5436. 1 ∶ 2000 中规定,在计

算台阶高度时需要排除台阶边缘左、右 1 / 3 栅线宽度区

域内的数据,这要求扫描范围至少达到台阶宽度的 3 倍。
但通过观察 AFM 的扫描数据可以发现只有台阶边缘处

小部分测量数据有较大误差,因此本实验中只去除台阶

左、右边缘处上下表面各 20 个扫描点的数据以及扫描图

像左右两侧边缘 10 个数据点。 左侧和右侧下表面的有

效数据点数均为 98,中间部分的有效数据点数为 216,台
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图 9　 多项式拟合后的台阶高度标准物质 AFM 测量图

Fig. 9　 AFM
 

images
 

of
 

step
 

height
 

reference
 

material
 

after
 

polynomial
 

fitting

阶高度则为轮廓中间部分与边缘两侧有效测量数据的平

均高度差。 4 种规格的台阶高度评定结果如表 3 所示,
平均高度即为标准物质最终的定值结果,分别为 6. 4、
10. 7、21. 2 和 40. 2

 

nm。

表 3　 台阶高度评定结果

Table
 

3　 Evaluation
 

results
 

of
 

step
 

height nm

公称

高度

位置 1
高度

位置 2
高度

位置 3
高度

平均

高度

5 6. 4 6. 5 6. 2 6. 4

10 10. 7 10. 5 10. 8 10. 7

20 21. 6 21. 2 20. 8 21. 2

40 40. 5 40. 4 39. 6 40. 2

　 　 依据国家计量技术规范 JJF
 

1059. 1—2012 对台阶高

度测量值进行不确定度评定。 纳米台阶高度测量结果由

AFM 扫描压电管 z 向驱动脉冲信号数 Z i、每个脉冲代表

的长度(即 z 向分辨率)Le、样品热胀冷缩系数 C t 和样品

倾斜校正系数C l 决定,因此 AFM 测量纳米台阶高度的数

学模型如下:
H i = Z iLeC tC l (1)
其中,压电管 z 向驱动脉冲信号数 Z i 即台阶的高度

测量值,其不确定度包括均匀性引入的不确定度 uu、重复

性引入的不确定度 ur、稳定性引入的不确定度 us, 均按 A
类评定进行评定,通过标准偏差表征;仪器 z 向分辨率 Le

的不确定度 ue 主要由 AFM 扫描高度决定,根据 B 类评定

进行评定,由仪器说明书得到 AFM 驱动位移精度典型值

为 1% ,采用均匀分布处理,包含因子为 3 ;样品热胀冷

缩系数 C t 的不确定度 u t 由温度变化及样品材料决定,根
据 B 类评定进行计算,测量期间温度变化不超过 0. 5℃ ,
氧化铝的热膨胀系数约为 7×10-6

 

℃ -1,采用均匀分布处

理,包含因子为 3 ;样品倾斜校正系数 C l 的不确定度 u l

由倾斜校正角度决定, 根据 B 类评定进行计算,采用均

匀分布处理,包含因子为 3 。 上述标准不确定度分量的

灵敏系数均为 1。
台阶高度标准物质的合成标准不确定度为:

uc = u2
u + u2

r + u2
s + u2

e + u2
t + u2

l (2)
置信水平取 95% ,近似认为包含因子 k= 2,扩展不确

定度为:
U = kuc(k = 2) (3)
最终得到测量不确定度评定结果如表 4 所示。

表 4　 台阶高度标准物质的测量不确定度评定结果

Table
 

4　 Measurement
 

uncertainty
 

of
 

step
 

height
 

reference
 

material nm

不确定度来源

标准不确定度分量

5
 

nm
台阶

10
 

nm
台阶

20
 

nm
台阶

40
 

nm
台阶

均匀性 0. 27 0. 23 0. 27 0. 30

重复性 0. 15 0. 14 0. 17 0. 21

稳定性 0. 53 0. 48 0. 68 0. 77

仪器 z 向分辨率 0. 04 0. 06 0. 12 0. 23

样品热胀冷缩 2. 2×10-5 3. 7×10-5 7. 4×10-5 1. 4×10-4

样品倾斜校正 0. 03 0. 02 0. 05 0. 05

合成不确定度
 

uc 0. 6 0. 6 0. 8 0. 9

扩展不确定度 U
 

(k=2) 1. 2 1. 2 1. 6 1. 8

3. 2　 质量评价与一致性比对

　 　 上述纳米台阶高度国家一级标准物质系列还采用

中国计量科学研究院的毫米级纳米几何结构计量校准

装置进行了均匀性、稳定性测试及定值,定值结果可直

接溯源到米定义波长基准。 通过方差分析法对样品进

行了均匀性测试,通过 t 检验对样品进行了稳定性测

试。 根据测试结果可得,在 95% 置信区间内,标准物质

的不同校准区域内台阶高度测量值差异较小,均匀性

良好,且在为期一年的多个时间点( 0 月、2 月、3 月、
6 月、9 月、12 月) 得到的测量结果稳定性良好[17] 。 根

据国家标准 GB / T
 

19067. 1—2003 / ISO
 

5436. 1 ∶2000 的

技术要求对标准物质进行了高度评定以及不确定度分

析,定值结果如表 5 所示。
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表 5　 台阶高度标准物质的定值结果一致性比对

Table
 

5　 Consistency
 

comparison
 

of
 

step
 

height
 

evaluation
 

results

公称高度 / nm 定值单位 定值结果 / nm(k= 2) En

5

10

20

40

XJTU 6. 4±1. 2

NIM 6. 6±1. 2

XJTU 10. 7±1. 2

NIM 10. 8±1. 0

XJTU 21. 2±1. 6

NIM 21. 3±2. 0

XJTU 40. 2±1. 8

NIM 40. 8±2. 0

0. 17

0. 06

0. 04

0. 22

　 　 为了验证标准物质的量值传递能力,利用 En 值[18]

评定 XJTU 的定值结果与 NIM 定值结果的一致性水平:

En =
xXJTU - xNIM

U2
XJTU + U2

NIM

(4)

式中:xXJTU 为 XJTU 评定的台阶高度值;xNIM 为 NIM 评定

的台阶高度值;UXJTU 为 XJTU 评定结果的扩展不确定度;
UNIM 为 NIM 评定结果的扩展不确定度。

当 En ≤1 时,结果一致性较好;当 En >1 时,结果

一致性较差,不可接受。 根据此判据计算各标准物质的

En 如表 5 所示,可见所有的 En 都不超过 0. 22,因此本次

比对结果一致性水平非常好。 表明所研制的纳米台阶高

度标准物质系列实现了不同测量仪器之间测量值的高水

平比对测量,具有很强的量值传递能力。

4　 结　 　 论

　 　 针对我国亚 50
 

nm 台阶高度标准物质的空白尚未

填补,且台阶高度及表面质量都均匀可控的亚 50
 

nm
台阶结构难以制备的问题,本文通过原子层沉积技术

与湿法刻蚀工艺相结合的方法将薄膜厚度转化为台阶

高度,成功研制了公称高度为 5、10、20 和 40
 

nm,台阶

材料为非晶态 Al2 O3 的纳米台阶高度标准物质系列。
利用 ALD 技术的原子可控堆叠、自限制逐层沉积特点,
通过确定氧源、循环次数等参数,精确控制了薄膜厚

度,保证台阶高度标准物质良好的片内均匀性及批次

内与批次间标准物质台阶高度的一致性;提出利用具

有高刻蚀选择性的非晶 Al2 O3 薄膜构建台阶的策略,保
证台阶上表面粗糙度仅复现基底粗糙度,提高纳米台

阶高度均匀性;通过确定最优刻蚀时间,实现台阶下表

面粗糙度基本复现基底粗糙度的效果,提高台阶高度

可控性。
通过定值研究,研制的亚 50

 

nm 台阶高度国家一级

标准物质的扩展不确定度不超过 2. 0
 

nm,且均匀性良

好、在常温储存条件下稳定性可达到一年以上,可实现不

同测量仪器之间测量值的高质量比对,在我国建立了亚

50
 

nm 高度实物基准。 将来,该工艺方法还可以应用于

晶圆级台阶高度标准物质的产业化批量生产,满足集成

电路产线中多台 AFM 的在线校准需求,这将为半导体产

业提供完善的计量保障,支撑我国纳米科技研究领域和

半导体器件等相关产业的自主化发展。 然而,我国 5
 

nm
以下台阶高度标准物质的空白仍需填补,这将是下一步

的研究目标。
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