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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitsausschuss NA 062-02-21 AA ,Prifung von Prozessmaterialien fur die
Halbleitertechnologie® im DIN-Normenausschuss Materialprifung (NMP) erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berlhren
kénnen. DIN [und/oder DKE] sind nicht dafir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte
zu identifizieren.

Eine entsprechende Norm der American Society for Testing and Materials (ASTM) existiert fir diesen
Anwendungsbereich zurzeit nicht.

Ein Standard zur Spezifizierung von Ammoniumflorid der Semiconductor Equipment and Materials
International (SEMI) ist SEMI C20-1101 ,Specification and Guide for Ammonium Fluoride 40 %".

DIN 50451, Priifung von Materialien fiir die Halbleitertechnologie — Bestimmung von Elementspuren in
Fliissigkeiten, besteht aus folgenden Teilen:

— Teil 1: Silber (Ag), Gold (Au), Calcium (Ca), Kupfer (Cu), Eisen (Fe), Kalium (K) und Natrium (Na) in
Salpetersédure mittels AAS

— Teil 2: Calcium (Ca), Cobalt (Co), Chrom (Cr), Kupfer (Cu), Eisen (Fe), Nickel (Ni) und Zink (Zn) in
Flussséaure mittels Plasma-angeregter Emissionsspektrometrie

— Teil 3: Bestimmung von 31 Elementen in hochreiner Salpetersdure mittels ICP-MS

— Teil 4: Bestimmung von 34 Elementen in hochreinem Wasser durch Massenspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-MS)

— Teil 5: Leitlinie zur Auswahl von Werkstoffen und Priifung ihrer Eignung fiir Gerdte zur Probenahme
und Probenvorbereitung flir die Elementspuren-Bestimmung im Bereich von Mikrogramm je Kilogramm
und Nanogramm je Kilogramm

— Teil 6: Bestimmung von 36 Elementen in hochreiner Ammoniumfluorid-Lésung (NH4F) und
Atzmischungen aus hochreiner Ammoniumfluorid-Lésung mit Flussséure

Teil 3 erscheint ebenfalls im November 2014 als Norm.
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt Verfahren zur Bestimmung der Elemente Ag, Al, As, Au, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu,
Fe, Ga, Ge, In, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Pt, Rb, Sb, Sn, Sr, Ti, Tl, V, W, Zn und Zr in
Ammoniumfluorid-Lésung  (NH4F) und Atzmischungen aus hochreiner Ammoniumfluorid-Lésung  mit
Flusssaure im Spurenbereich fest, wobei als Bestimmungsmethode die Massenspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-MS) eingesetzt wird.

Die Verfahren gelten fir Elementspuren-Massenanteile von 100 ng/kg bis 10 000 ng/kg, je nach
Anreicherung der Analyten.

Das Verfahren ohne Probenanreicherung ist anwendbar fir: Ag, Al, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Ga, Ge,
In, K, Li, Mg, Mn, Mo, Ni, Pb, Sb, Sn, Sr, Ti, V und Zr. Fir Na, Pt, Tl liegt nur ein Datensatz vor.

Das Verfahren mit Probenanreicherung ist anwendbar fiir: Ag, Al, Au, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe,
Ga, In, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Pb, Pt, Rb, Sn, Sr, Ti, Tl, V, W, Zn und Zr. Fir As liegt nur ein
Datensatz vor.

ANMERKUNG Diese Norm kann auch fiir weitere Elemente angewendet werden, sofern die fur diese Elemente
ermittelten statistischen Verfahrenskenndaten den Anforderungen aus Abschnitt 12 entsprechen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieBlich aller Anderungen).

DIN 32645, Chemische Analytik— Nachweis-, Erfassungs- und Bestimmungsgrenze unter
Wiederholbedingungen — Begriffe, Verfahren, Auswertung

DIN EN ISO 8655-2, Volumenmessgeréte mit Hubkolben — Teil 2: Kolbenhubpipetten

DIN EN ISO 17294-2, Wasserbeschaffenheit — Anwendung der induktiv gekoppelten Plasma-Massen-
spektrometrie (ICP-MS) — Teil 2: Bestimmung von 62 Elementen

DIN EN ISO 14644-1:1999-07, Reinrdume und zugehdrige Reinraumbereiche — Teil 1: Klassifizierung der
Luftreinheit

3 Begriffe
Fur die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

3.1

Reinstwasser

Wasser, das z. B. durch Vollentsalzung mit anschlieRender Filtration oder durch Bidestillation aufgereinigt
wird

3.2
Nullwertlosung
Loésung, die zur Einstellung des Nullwertes dient

3.3

Blindwertprobe
Probe, die zur Einstellung des Blindwertes dient
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3.4
Bezugslosung
Lésung, die zum Kalibrieren verwendet wird

4 Einheiten

Die Massenanteile der Elementspuren werden in Nanogramm je Kilogramm (ng/kg) angegeben.

5 Kurzbeschreibung

Die Verfahren werden unter staubgeschiitzten Bedingungen nach DIN EN ISO 14644-1:1999-07,
mindestens [ISO-Klasse 5, Reinraumklasse ,Reine Werkbank® durchgefihrt. Teilproben aus der
Ammoniumfluorid-Lésung (NH4F) bzw. Atzmischung aus hochreiner Ammoniumfluorid-Lésung mit Flusssaure
werden zur Anreicherung eingedampft, die Rickstadnde werden mit einer Mischung aus hochreiner HNO4
und HCI im Volumenverhaltnis von 4:1 und mit Nullwertldsung auf das vorgesehene Messvolumen
aufgefiillt und mittels Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma gemessen. Aus dem
Verhaltnis der Teilprobenmassen und der Massen der zugehoérigen Messlésungen nach der Anreicherung
ergeben sich die Anreicherungsfaktoren. Fir eine Direktmessung werden die Teilproben in einem
Masseverhaltnis 1:10 mit der Nullwertlésung verdinnt.

6 Reagenzien

6.1  Salpetersdure, mit einem Massenanteil w(HNO3) ~ 65 %, wobei die Massenanteile der einzelnen zu
bestimmenden Elementspuren einen Wert von 100 ng/kg nicht Gberschreiten dirfen.

6.2 Salzsaure, mit einem Massenanteil w(HCI) ~ 37 %, wobei die Massenanteile der einzelnen zu
bestimmenden Elementspuren einen Wert von 100 ng/kg nicht Gberschreiten dirfen.

6.3 Reinstwasser, in dem die zu bestimmenden Massenanteile einen Wert von 10 ng/kg nicht
Uberschreiten.

6.4 Nullwertlésung, im Rahmen dieser Norm ist Reinstwasser gemeint, das mit Salpetersaure (6.1) so
angesauert wurde, dass sich ein Volumenanteil von 1 % Salpetersaure ergibt.

6.5 Bezugslésung, im Rahmen dieser Norm ist damit eine Nullwertldsung gemeint, die zusatzlich die
Analyte mit bekannter Konzentration mit ausreichender Genauigkeit enthalt.

7 Gerate und Reinigung
7.1 Gerite

711 Massenspektrometer, mit induktiv gekoppeltem Plasma als lonenquelle (ICP-MS), mit einem fir
den Anwendungsbereich ausreichenden Nachweisvermogen.

7.1.2 GefaBe, (Becher/Schalen) mit einem der Probenmenge angepassten Volumen, bestehend aus
einem Werkstoff nach DIN EN I1SO 17294-2.

7.1.3 Prazisionswaage

7.1.4 Messkolben, fir volumetrisch hergestellte Bezugsldsungen, bestehend aus einem Werkstoff wie
z. B.in DIN EN ISO 17294-2 angegeben; vorzugsweise aus Perfluoralkoxy-Polymer (PFA).

7.1.5 Kolbenhubpipetten, Nennvolumen zwischen 10 ul und 1 000 pl, nach DIN EN ISO 8655-2.

7.1.6 Einrichtung zum staubgeschiitzten Abdampfen von Flussigkeiten, nach
DIN EN ISO 14644-1:1999-07 mindestens ISO-Klasse 5, vorzugsweise Reinraumklasse ,Reine Werkbank®.
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