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摘要:介绍了纳米几何量量值传递中纳米标准样版的计量与溯源特性。分析了微纳米测量仪器在

纳米标准样版几何参量校准中对标准样版循迹结构的具体需求。设计了标准值为60nm,具有可

循迹结构的 纳 米 台 阶 标 准 样 版。为 了 实 现 高 精 度、溯 源 性 表 征,基 于 计 量 型 纳 米 测 量 仪

(NMM),结合多种定位测量方法,对加工的纳米台阶标准样版进行测量与评价,并对其开展区

域均匀性和长时间稳定性实验。实验结果表明,制备的台阶标准样版高度值与设计值基本一致,
设计的循迹结构能有效地协助电荷耦合器件 (CCD)实现快速循迹与定位,且采用溅射镀膜工艺

优化了标准样版表面结构的特性,使多种定位测量方法的测量重复性标准偏差均小于1nm。
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Abstract:Themetrologicalandtraceabilitycharacteristicsofnanostandardtemplatesinnano
geometricvaluetransferwereintroduced.Inthegeometricparametercalibrationofnanostandard
templates,thespecificrequirementsofthemicroandnanomeasurementinstrumentonthe
standardtemplatetrackingstructurewereanalyzed.A nanostepstandardtemplatewitha
standardvalueof60nmandtrackingstructureswasdesigned.Inordertoachievehighprecision
andtraceabilitycharacterization,basedonthemetrologicalnanomeasuringmachine(NMM),

combinedwithavarietyofpositioningandmeasuringmethods,theprocessednanostepstandard
templateweremeasuredandevaluated,andtheregionaluniformityandlong-termstability
experimentswerecarriedout.Theexperimentalresultsshowthattheheightvalueofthe
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preparednanostepstandardtemplateisbasicallythesameasthedesignvalue.Thedesigned
trackingstructurecaneffectivelyassistthecharge-coupleddevice(CCD)toachieverapidtracking
andpositioning.Andthesurfacestructurecharacteristicsofthestandardtemplatewereoptimized
bythesputteringcoatingprocess,themeasuringrepeatabilitystandarddeviationofthevarious
positioningandmeasuringmethodsarelessthan1nm.
Keywords:valuetransfer;etching process;standardtemplate;nano measuring machine
(NMM);sputteringcoatingprocess
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0 引 言

随着精密工程和纳米技术的发展,越来越多的

纳米技术从研究阶段转入了工业生产和应用,对纳

米结构的定量和高精度测量提出了更高的要求[1]。
由于 光 学 显 微 镜 的 局 限 性,扫 描 电 子 显 微 镜

(SEM)和扫描探针显微镜 (SPM)被更多地应用

在纳米计量领域[2]。为了实现高精度溯源性表征,
作为传递标准的纳米标准样版在纳米几何量计量和

量值溯源体系中的地位尤为重要。常规的仪器校准

工作中需要通过量值准确、可溯源的纳米标准样版

对显微镜进行校准[3],才能保障微纳米测量仪器测

量结果的精度与量值的准确。
在纳米计量中,测量结果受到测量仪器本身、

环境、方法等诸多因素的影响,使用不同的测量仪

器测量同一样品,或在不同的环境下用同一测量仪

器测量同一样品,结果都是迥然不同的。为了使测

量值或测量标准值与国际或国家规定的计量标准有

可比性,纳米标准样版需要进行同种量值标准物质

可溯,使测量结果具有准确性、可比性、可靠性及

可重复性。国际上已有多个国家计量研究院及半导

体公司完成了多种标准样版的制备和标定,中国科

学院物理所、国家纳米中心、中国科学院微电子所

及计量院等单位联合研制的 “扫描探针显微镜和扫

描电子显微镜用一维纳米栅格标准物质”已由国家

质量监督检验检疫总局批准定级为国家一级标准物

质,同时还研发了纳米台阶标准样版[4]。但在对众

多的纳米标准样版使用过程中发现,纳米标准样版

的有效几何尺寸结构难以定位,导致寻找与定位有

效几何尺寸结构时间长,且同一位置的重复性测量

难以实现。所以,为了提高纳米几何量量值传递的

准确性、实现更加便捷与快速的定位、提高测量效

率,研制适用性强、几何尺寸准确性高、特征结构

明显的纳米标准样版是纳米计量技术发展中的重要

组成部分。
为了实现纳米几何量计量高精度、快速的校

准,本文设计并制备了标准值为60nm 的纳米可

循迹结构台阶标准样版,可大幅提高校准效率,并

使用计量型纳米测量仪 (NMM)对纳米台阶标准

样版进行了有效几何尺寸结构可溯性校准与验证。

1 纳米台阶标准样版的制备

1.1 纳米台阶标准样版的设计

纳米台阶标准样版是对原子力显微镜、三维白

光干涉仪及激光扫描差动共焦显微镜等高精度测量

仪器z 轴进行有效校准的传递标准物质。为了能

够在高精密测量仪器的定位测头或超精密平台移动

时,从实时观察电荷耦合器件 (CCD)中查看原子

力探针、激光与白光干涉条纹所处在纳米台阶标准

样版的初始位置。本文在标准样版上设计了一种可

视性的循迹结构,在检测过程中可实现高精密测量

仪器快速地移至纳米台阶标准样版的最佳初始测量

位置,达到高精密测量仪器快速聚焦、定位和校准

整个过程。
本文设计的纳米台阶标准样版主要包括循迹结

构图形与有效几何尺寸结构图形。将纳米标准样版

分为A和B两个区域,其整体结构如图1所示。
其中A区域内表面为两对相互对称的等腰三角形

形状的预循迹标识 (包含设计单位标识和样版型号

标识),A区域的预循迹标识能够确定纳米台阶标

准样版在超精密平台上的摆放方向与具体位置,当

测量仪器 (如SPM,SEM和NMM等)的镜头聚

焦于此区域内时,通过观察到的循迹结构可以快速

定位到B区域,A区域内的预循迹标识图形可以
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起到良好的预定位作用。本设计中B区域中央的

有效几何尺寸结构为一个纳米级台阶标准结构图

形,其周围还设置了精确定位循迹结构图形,称之

为B区域内循迹结构,包括由4个表面为正方形

的纵向定位块及4个由等边三角形、等腰三角形和

矩形拼接而成的横向定位块。纳米台阶标准样版的

B区域如图2所示,纵向定位块和横向定位块的作

用是在微纳米测量仪器的CCD中进一步对有效几

何尺寸结构进行快速而准确的循迹及定位,并通过

左右两对横向定位块间的间隙确定测量的初始位

置,完成校准工作。

B区域

A区域

图1 纳米台阶标准样版的整体结构

Fig.1 Integralstructureofthenanostepstandardtemplate

有效几何
尺寸结构

B区域内
循迹结构

图2 纳米台阶标准样版的B区域

Fig.2 Bareaofthenanostepstandardtemplate

1.2 纳米台阶标准样版的制备工艺

为了满足纳米标准样版几何计量尺寸的准确性

和稳定性等要求,需要对加工工艺流程、方式和过

程参量进行有效选取与控制。由于半导体工艺中干

法刻蚀工艺技术十分成熟且刻蚀精度高,易于台阶

高度控制,有利于在纳米标准样版加工过程中制备

高精度的循迹结构和有效几何尺寸结构,因此,本

文选择反应离子刻蚀工艺技术制备纳米台阶标准样

版。设计的纳米台阶标准样版加工流程图如图3
所示。

曝光

掩模版UV

涂胶
硅
SiO2

光刻胶

涂胶层
氧化
硅

SiO2

氧化层
衬底材料准备

硅

基底层

显影
硅
SiO2

光刻胶

硅
SiO2

光刻胶光刻胶 光刻胶

刻蚀
硅

SiO2SiO2 SiO2

光刻胶光刻胶 光刻胶

去胶

硅
SiO2SiO2 SiO2

溅射

溅射层

硅
SiO2SiO2 SiO2

图3 纳米台阶标准样版制作工艺流程图

Fig.3 Productionprocessflowchartofthenano

stepstandardtemplate

纳米标准样版的具体加工流程如下所述。
第一步,衬底材料准备。工艺采用化学机械抛

光 (chemicalmechanicalpolishing,CMP)技术。
在该技术的研磨抛光过程中,基片表面兼备研磨性

物质的机械式研磨与酸碱溶液的化学式研磨两种作

用,将通过CMP工艺形成的双面抛光的硅晶圆片

作为衬底材料备用。研磨后基片需要通过清洗工艺

去除表面颗粒及重金属粒子[5]。首先使用组分为去

离子水、体积分数为30%的过氧化氢和体积分数

为25%的氨水的体积比为14∶3∶1的混合溶液对

硅片进行清洗;然后去离子水冲洗15min;再使

用组分为去离子水、体积分数为30%的过氧化氢

和体积分数为36%的盐酸的体积比为7∶1∶1的

混合溶液对硅片进行清洗;接着去离子水冲洗

15min;烘干备用。
第二步,氧化。在设定的条件下使硅片进行氧

化生长二氧化硅膜,温度设定为1000~1100℃。
硅片上生长的二氧化硅膜是纳米标准样版上刻蚀几

何尺寸结构的基础物质。
第三步,涂胶。在硅片表面需使用高速转机旋
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涂一层厚度约为2μm的对紫外线敏感的光敏材料

薄层,此光敏材料称作光致抗蚀剂,也称之为光刻

胶。本实验采用的光刻胶为 AZ系列正性光刻胶,
在120℃下烘烤10min,目的是去除光刻胶中的

溶剂,提高光刻胶的黏附力。
第四步,曝光。采用接触式曝光机曝光,设定

曝光剂量为80mJ。曝光用的掩模版为正版,即有

效结构图形区域为非透光区,图4为使用集成电路

设计软件的L-Edit图形编辑器绘制的标准样品版

图数据并通过掩模制造设备制备好的掩模版照片。
曝光的目的是使曝光区的感光剂吸收光照能量从而

导致其化学结构发生变化,感光材料中的高分子链

发生断裂,使其容易被显影液溶解。

图4 台阶标准样块掩模版

Fig.4 Stepstandardtemplatemask

第五步,显影。AZ系列正性光刻胶的显影液

为碱性溶液,通常采用体积分数为 5‰~7‰的

NaOH水溶液进行显影。工艺中采用单片式显影

槽,显影15s左右,使曝光区内的光刻胶溶解干

净。显影完毕后采用去离子水冲洗30s,然后采用

氮气吹干或在120℃下烘烤10min。坚膜烘烤的

目的是增加非曝光区光刻胶对衬底的黏附力,提高

即将进行刻蚀工艺处理中光刻胶的抗腐蚀能力。
第六步,刻蚀。是样品制备过程中关键步骤。

刻蚀工艺是用化学或者物理的方法有选择地从晶片

表面去除不需要的材料的过程。本文采用反应离子

刻蚀机刻蚀二氧化硅膜。反应离子刻蚀机的原理是

当在平板电极之间施加高频电压时会产生数百微米

厚的离子层,在其中放入试样,离子高速撞击试样

从而完成化学反应刻蚀。它是由物理性的离子轰击

和化学反应相结合实现的刻蚀,其特点是各向异性

好、选择比高、重复性好。

第七 步,去 胶。采 用 正 胶 去 胶 液,加 热 到

60℃,将圆片放入浸泡10min,去离子水冲洗,
然后氮气吹干或烘干,用以去除附着在纳米标准样

版循迹结构与有效几何尺寸结构表面的光刻胶,保

证标准样版表面的特征结构整洁,以利于后续溅射

工艺进行。为彻底清除样品表面的残留光刻胶,通

常还采用等离子去胶机,进一步进行样品表面

处理。
第八步,溅射,由于上述工艺后生产的二氧化

硅结构图形的基底为硅基片表面,硅在空气中易被

氧化,会影响台阶高度的稳定性;同时二氧化硅层

是透明层,不适用于光学原理的测量方法,所以需

要溅射一层金属铬。铬原子在基板上附着力强,易

形成稳定的溅射层,且标准样版台阶结构的上下表

面同时都覆盖一层铬膜,结构上下表面同时可发生

自氧化形成保护层,达到物理结构稳定。因此,选

取铬形成溅射层,可提高标准台阶样版的稳定性和

使用范围[6]。溅射的厚度为20nm。图5 (a)为制

备完成的标准样版阵列的硅片,图5 (b)为使用

激光划片机按照预留的划片道划片后的状态,单个

样片的尺寸为5mm×5mm。

（a） 制备完成的标准样版晶圆片 （b） 划片扩展后的样版

图5 制备完成与扩展的样版

Fig.5 Preparedandexpandingstandardtemplates

2 纳米台阶标准样版的表征

2.1 测量设备

为了实现对纳米台阶标准样版进行高精度的测

量与表征,实验中使用由德国SIOS公司生产的计

量型 NMM。NMM 测量的空间范围是25mm×
25mm×5mm,分辨率为0.08nm,并且三轴的

定位不确定度≤10nm。NMM 的定位与测量是通

过x,y,z三轴上的激光干涉仪实现的,用以保
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证测量结果可直接溯源至米的定义[7]。三台激光干

涉仪是通过正交式的布局使干涉仪的正交点与被测

对象的接触点重合,在x,y,z 三个方向上最大

程度地消除了阿贝误差[8]。被测样品被放置在一块

移动平台上,移动平台的外表面有角镜,三个激光

干涉仪通过角镜与移动平台形成一个反馈式的空间

定位系统,整个系统保证移动平台三个方向上正交

化,其中系统的移动是由三轴的电机驱动来实现

的,移动过程中产生的角度误差由安装在x 和y
方向上的两个角度传感器检测,并由z 方向上的

四个电机进行修正。实验过程中将 NMM 放置在

隔振腔内,使实验所处环境即隔振腔内噪音低于

40dB。计量型NMM的计量原理结构如图6所示,
图中φx,φy 和φz 分别为x 轴、y 轴和z轴的角度

误差。

z轴测量光束
z轴激光干涉仪

x轴测量光束

x轴激光
干涉仪

测量光束和表面
感应探针的接触

y轴测量光束

滚动角度
传感器

俯仰角度传感器y轴激光干涉仪

y渍y渍x
x

渍z

z

图6 计量型NMM的计量原理结构图

Fig.6 Metrologicalprinciplestructurediagram

ofthemetrologicalNMM

计量型 NMM 可根据测量需求分时配备原子

力测头 (AFM)、扫描白光干涉测头 (SWLIS)、
激光聚 焦 式 测 头 (LFS)三 种 定 位 测 头。由 于

AFM采用点扫描方式,测量速度较慢,且接触探

针易划伤或损坏样版表面[9],故对于台阶标准样版

的测量与表征,主要采用SWLIS与LFS的测量

方法[10]。

2.2 测量过程与结果分析

首先,根据A区域内的设计单位标识与样版型

号标识确定纳米台阶标准样版在计量型NMM高精

密平台的摆放方向与具体位置,再通过CCD观察A

区域内两对等腰三角形边线 (图7)锁定B区域。

图7 AFM循迹过程

Fig.7 AFMtracingprocess

其次,在进行标准样版测量之前,NMM的镜

头聚焦于B区域内的横向定位块,寻找矩形形状

长边上的三角形形状:若视野内出现等边三角形的

顶角或两条斜边,则说明镜头正处于矩形的外边

缘;若视野内出现等腰直角三角形的斜边与直角边

或这两条边形成的锐角,则说明镜头正处于矩形的

内边缘,从而确定镜头所处在标准样版上的位置,
确定有效几何尺寸结构。

再次通过操作 NMM 的定位平台移至两个同

侧矩形间的间隙,确定纳米台阶的起始测量位置,
实现快速定位有效几何尺寸结构的功能,提高测量

效率。
通过有效、准确地循迹结构设计,可实现较为

便捷的重复性测量。本文分别使用LFS和 AFM
的接触模式 (DC)和SWLIS对纳米台阶标准样版

B区域内的有效几何尺寸结构进行多次重复性测

量。其测量结果如图8所示,图中h 为标准台阶

高度,n 为测量次数,本次测量实验为10次。在

利用SWLIS测量方法时采用低倍镜头采集纳米台

64
63
62
61
60
59
58

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
n

h/
nm

SWLIS

AFM

LFS

图8 台阶标准样版测量结果

Fig.8 Measurementresultsofthestepstandardtemplate
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阶标准样版B区域内结构,其大范围全视场的三

维形貌重构图如图9所示。AFM 测量方法采集台

阶结构数据后,重构其局部台阶的三维结构,如图

10所示。

图9 SWLIS大范围全视场结构图

Fig.9 StructurediagramoftheSWLISlargescalefullfield
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图10 标准样版的局部台阶三维重构图

Fig.10 Localstep3Dreconstructiondiagramofthe

standardtemplate

由图8可得,纳米台阶标准样版采用LFS测

量方法的平均值为60.6nm,其10次测量结果的

标准偏差为0.7nm;采用 AFM 测量方法的平均

值为59.7nm,其10次测量结果的标准偏差为

0.6nm;采 用 SWLIS 测 量 方 法 的 平 均 值 为

61.3nm,其 10 次 测 量 结 果 的 标 准 偏 差 为

0.7nm。三种测量方法的测量结果显示,纳米台

阶标准样版的实际高度与设计高度基本一致,三

种测量方法的标准偏差均小于1nm,说明了设计

的纳米台阶标准样版的加工工艺和几何尺寸的准

确性,证明了此标准样版量值传递的可靠性与高

精度。

2.3 台阶标准样版的区域均匀性

在台阶标准样版的有效几何尺寸区域测量不同

位置的台阶高度,以台阶为中心在台阶两侧各取5
个相互对称、共10个位置进行测量,具体位置按

照图11所示,对台阶均匀性进行分析。其测量结

果如图12所示,图中m 为测量位置。
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4
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6
7
8
9

10

图11 标准样版的具体测量位置

Fig.11 Specificmeasuringpositionofthestandardtemplate
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图12 标准样版均匀性测量结果

Fig.12 Uniformitymeasurementresultsofthe

standardtemplate

由图12可得,纳米台阶标准样版10个位置的

测量结果平均值为60.1nm,其10次测量结果的

标准偏差为0.5nm。说明了设计的纳米台阶标准

样版的有效几何尺寸结构各区域高度值基本一致,
具有较好的一致性和均匀性。

2.4 台阶标准样版的稳定性实验

对制备的纳米台阶标准样版的稳定性进行考核,
每个月测量两次有效几何尺寸区域的高度值,共监

测12个月,纳米台阶标准样版的测量结果如图13
所示。由图13可得,纳米台阶标准样版的稳定性测

量实验的平均值为60.2nm,其重复性标准偏差为

0.4nm。通过测量结果说明台阶标准样版的几何结

构量值没有变化,台阶标准样版的高度值稳定。
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图13 标准样版稳定性测量结果

Fig.13 Stabilitymeasurementresultsofthestandardtemplate

3 结 论

本文针对高精度微纳米测量仪器快速定位有效

几何尺寸结构并实现准确校准的测量需求,设计了

标称值为60nm、具有视觉CCD可观察的循迹结

构实现有效几何尺寸结构快速定位的台阶高度标准

样版。通过对有效加工工艺参数的控制和溅射镀膜

工艺的优化,达到了标准样版光学与非光学测量方

法广泛适用的要求,使多种定位测量方法的测量重

复性标准偏差均小于1nm。测量实验验证了循迹

结构具有适用性强、可重复定位的快速定位功能,
并通过对标准样版的均匀性、稳定性、量值准确性

进行定量化分析,表明本文所制备的纳米台阶标准

样版的图形结构可满足纳米尺度台阶快速循迹定位

和高精度测量的需求。
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