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酸溶解 ／黒 鉛炉原子吸 光 法に よ る シ リコ ン ウェ ハ
ー 上 の
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　シ リ コ ン ウ ェ ハ ーの 片面 を酸 で 溶解 して 金属を回収す る 方法 と，得 られ た 回収液を 直接，黒鉛炉

AAS で 分 析 す る 方法 を検 討 した ．　 HF を 回収液 と し て 用 い る と Cu の 回収率 が 悪 い が ， 希 HF と H ．202
の 混 合液 に よ り室温で 回収 す る と良 好 な 回 収率が得 られ，しか も液滴を表面上 く ま な く動 か して 回 収 す

る 操作 も不要 と な っ た．液組成 と 温度 に よ り 回収時の 表面酸化膜厚 を制御 し得た結 果，Gu 回収率 と操

作性 が 向上 し た と考 え られ る．黒鉛炉 AAS で 回収液 を 測定 す る と
，　HF の 影響 で Al の 吸 光 度 が 低 下

し た が，修飾剤 と して Mg を 添加す る と吸 光 度 の 低 下 が 抑制 さ れ た ．こ の 結果 ， 6 イン チ ウ ェ ハ
ー上 で

lO9− 10iO　atoms 　cm 　
2

の 微量 金属の 定量 が 容易 に 可能 と な っ た．

1 緒 言

　半導体 の 高集積化に 伴っ て
，

シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー上 の 不

純物汚染の 低減 が ま す ま す 重要 に な りつ つ あ る．現在 の

半導体量産 プ ロ セ ス に お い て は シ リコ ン ウェ ハ
ー上 の 不

純物 が歩留 ま り低下 の 大 き な要 因 に な っ て い る
1）．

　中 で も，金属汚染 は 絶縁破壊や キ ャ リ ヤーラ イ フ タ イ

ム の 劣化，接合リーク竃流 の 増加等 の 直接的な 原因とな

る
’2〕た め ， 信頼性 の 高 い サ ブ ミ ク ロ ン デ バ イス を高歩留

ま りで 製造 す る に は，ウ ェ ハ ー表面 の 金 属 量 を 少 な く と

も 1× 1010atoms　cm
−
2
以

一
ドに 抑 え る 必 要が あ・る3）．

　金 属汚 染防 止 に は ，清浄 な プロ セ ス 管理が要求 され る

が，そ の た め に は シ リ コ ン ウ ェ ハ ー表面 の 金 属量 の 正確

な定量技術が必要で あ る．

　 シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー
上 の 金属 を 定量 す る 手段 と し て は，

全反射蛍光 X 線法 が よ く用 い られ る が ，不純物 の 付着

形態 に よ っ て 感度 が 異 な る
4》等，

い まだ 問題点 が 多 い ．

　 又，シ リ コ ン ウ ェ ハ
ーを HF 蒸気中 に 放置 し ， 分解

し た 表面の 金 属 を超 純水 な ど で 洗浄回収 して 黒鉛炉原子

吸 光法 （GF −AAS ）で 定量 す る 方法
5｝や，ウ ェ ハ ーを 専

用 治 具 に 固定 し て 片 面 を酸溶解法で 処 理 し た後．処理液

攝岡 県北九

を 回収 し GF −AAS で 測定 す る 方 V．6 ｝も提 案 さ れ て い

る．

　今回，著者 ら は ウ ェ ハ
ー

の 片面 を酸溶解して 処理液を

回収 す る 方 法 を 改良 し
，

よ り簡便 で 精 度 の 良 い 回 収法

と，回 収液中の 金属 を GF −AAS で 高感度測定 す る 方法

に つ い て 検討 し た．

　な お，対 象 元 素 は ，Na ，　Al ，（】a，　Gr，　 Fe，　Ni，　Gu の 7

元素 と し た．

2　実 験

　2・1　装置及び試薬

　2 。1・星 装 　置 　 GF −AAS は パ ーキ ン エ ル マ
ー製

41  O−ZL 型 オ ー トサ ン プラ
ー付 き を 用 い ，黒鉛炉

．
は パ

イU コ ート化 プラ ッ トホーム グ ラ フ ァ イ ト炉 を使用 し

た ，ESCA は 島津製作所製 ESCA750 形 を用 い た．

　2 ・ 1 。2 試 薬 　金 属標準液 は 市販 の 原子吸光用標

準液を適宜希硝酸 で 希釈 した．修飾剤 も 同様 に 市販 の 原

子吸光用標準液 を適宜希釈 し て 使用 し た ．滴定 標準 液 は

市販 の 特級試 薬 を用 い ，JISK8001 に従 っ て 調製 し

た，そ の 他 の 試薬は ，電子工 業用も し く は そ れ に 相当 す

る 高純度 の も の を 使 用 した ．

＊

　三 菱 化 成（株）黒崎工 場 開発 研 究 所 ： SO6

　　州市八 幡西 区黒 崎
＊＊

三菱 電 機 （株 ）材 料 デバ イス 研究所 ； 661

　　市
．
塚 凵 本 町 8−1一正

兵 庫 県 尼 崎

　2・2　ウ ェ ハ
ー
表面金 属 回収 法の 検討

　2・2・1 標準 サ ン プル 作製 と金属回収率測 定 　　PFA

製シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー

片面分解用 治具を Fig．1 に 示 す．
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国 田
Fig．1　 Schematic 　vicw 　of 　the　silicon 　wafer 　holder

使用前 に は，酸 で 十 分 に 煮沸洗浄 し，治具表面近 傍の 金

属 を 除 去 した ．面 方 位 （100 ），抵 抗率 1〜100　9 　cm の

p 型 CZ −6 イ ン チ シ リ コ ン ウ ェ ハ ーを治具 に 装着 し，7

元 素 そ れ ぞ れ を 10隠 1
− 1

含有 した標準溶液 を O．1ml 滴

下 しウ ェ ハ
ード部 を加 熱 乾 燥 さ せ ，各 元 素 が 1rlg 担 持

され た サ ン プル を作製 した．こ こ に 回収液を lml 滴下

し，表面上 を く ま な く流動 させ て 完全 に 金属 を溶解 し た

後，液 を
一

か所 に 集 め て マ イク ロ ピペ ッ トに よ り採 取 し

GF −AAS で 定量 し て 金 属回収率 を 測定 し た．又 ， 回 収

操作 の 際 の 加温方法 と して は ， ウ ェ ハ
ー

下部 をホ ッ トプ

レ
ートに よ り

・
様 に 加熱 す る 方式をと っ た．

　2 ・2 。2　回収液濃度測定　　2・2・1 の 操作を行 っ た 回

収液 は ， HF を NuOH 標準液 に よ る 中和滴定 で ，　 H202

を KMnO4 に よ る 酸化還 元 滴定 で そ れ ぞ れ定 量 し た．

　2 ・2 ・3　表 面 酸化膜厚 測定　　2・2・1 の 操作 を 行 っ た

シ リ コ ン ウ ェ ハ
ーを ESCA に よ り 分析 し，　 Si−Si由来 の

ピーク （100　eV ）と Si−o 由来の ピーク （1 4　cV ）の 面

積 比 率 を算出 し た ．ピーク 面積比率 は SiO2 中の Si　2p
光 電 子 の 平均 自由行程 を 用 い た 計算 ηに よ り酸 化 膜 厚 に

換算 した．

　2・2・4　Cu 吸 着 量 測 定　　回 収 用 溶 液 lm1 に Cu

を 1ng 添 加 し，清浄 な シ リ コ ン ウ ェ ハ ー上 に 滴下 して

2・2・1 の 操作 を行 っ た 後，
・
液中 Cu 濃度を GF −AAS に

て 定量 し た．

　2・3　GF −AAS 分析条件の 検討

　サ ン プル 注入 は 付属 の オートサ ン プ ラ
ー

で 行 い ，低感

度の 元 素に つ い て は 複数回注 入 （multi −injection）法 を

用 い た．

　複数回注 入 法 と は ，サ ン プ ル 注入 を複数回 繰 り返 す こ

と に よ り導入 液量 を増 や し感度 を L げる方法で ある．1

回 の 注 入 ご と に 乾燥及 び灰化処理 ま で を行 い ，こ れ を必

要回数繰 り返 し た 後，最後 に 原 子 化 す る 方 法 を と っ た ．

　1 回の サ ン プル 注入量 は 40 μ1 とし，注入図数 は感度

に 合 わ せ て Na ，　Ca に つ い て は 1 回 ，
　 Gr，　Fc は 3 回，

Al，　Ni，　Cu は 5 回 と し た ．

　又，修飾剤 は サ ン プル と 同様 に オートサ ン プラ
ー

に よ

っ て ，サ ン プル と は別々 に注 人 した．

3 結果及 び考察

　 3 ・1　ウ ェ ハ
ー
表面 金 属回収法

　3 ・ 1 ・ 1 金属回収率　　回 収 用 溶 液 と し て HF と

H202 の 混 合液 を 用 い
， 室 温 （22℃ ）で 10 分 間液 を 流

動 さ せ 回収 し た 際の 金属回収率 を Fig．2 に 示 す．　 Cu 以

外 の 元素 は ど の 条件 で もほ ぼ 100％ の 回収率を示 した

が
， Cu は 条件 に よ っ て 回 収 率 が低 ドした．　 Cu は 酸 化

物 生 成 エ ン タ ル ピー
が Si に 比 べ て 高 く （Cu20 ：

− 169

kl　mo 「
1
，　SjOp．　：

− 911k ∫moi
− 1

）酸 化物 と し て 存在 し

に く い た め一
部 が 下 地 Si 内 に 取 り込 ま れ て い る

6）．

又 ，Cu は 電 気 陰 性 度 が 高 い の で HF に 溶 解 しな い ．酸

化剤 と して H202 を添加す る と下地 の Si が酸化 され て

HF に よ る は く離 で Cu が 露出 さ れ ，又，　 H202 の 酸化

力 に よ り Cu の イ オ ン 化 が促 進 さ れ る た め回 収率が 上 昇

し た と 推察 され る．他の 6 元素に つ い て は，ほ と ん ど

酸化膜上 も し く は 酸化膜内部 に 存在す る た め，HF に よ

る 溶解 だ け で 回収 さ れ ，酸化剤 の 有無 に よ る 回 収率 へ の

影響 は な い、
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Fig．2　Recovery　 studies 　fbr　Na （● ），　A 且（▲ ），

Ca（■），
　Cr（○），　Fe（△ ），　Ni（口）and 　Cu（◇）using 　the

indicated　reagent 　at　room 　temperature （22℃ ）for　10
mln
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Fig・3　Silicon　dioxide 　thickness 　as 　a　function　of
operating 　time　under 　the　following　conditions

O ： HF 　lwt％，r．t．；口 ： HF 　lwt％ 十 H2023wt ％，r．t．；

■ lHF 　 lwt％十 H20z 　 3wt％
，　60℃ ；　 △ ： HF

O．lwt％ 十 H
？
021wt ％，r．t，

　 3 ・1 ・2　回収液濃度　　回収 液 と して lwt ％ HF ＋ 3

wt ％ H202 を用 い ，60℃ で 回収操作 を行 っ た 場 合 に

は
， 水分 の 蒸発 に よ り 濃縮 され て HF ，　 H

，
02 と も徐 々

に 濃度 が 上 昇 し，双方 と も 10 分 で 約 L5 倍 の 濃 度 に な

っ た．．一一方，室 温 で 回収操作 した場合 に は，ほ と ん ど濃

度 は 変 わ らず
一

定 で あ っ た．

　 3 ・1・3　表面 酸化膜厚　　室 温 も し く は 60℃ で 回 収

操作 し た 際 の 酸化膜厚 の 経時変化を Fig．3 に 示す．回

収操作 開 始 直後 （1．5 分 ）は 室 温 よ り 60℃ の ほ う が 酸

化膜厚 が 大 き い の に 対 し て 時間 の 経過 と と も に 逆 転 し

た．こ れ は
， 液組成変化 と密接 に 関係 し て い る．す な わ

ち，高 温 で は HF
，
　H202 と も徐 々 に 濃 度 が 上 昇 し HF

に よ る 酸化 膜 溶解 と H202 に よ る Si の 酸化 の 双 方 と も

反応速度 が 増す が，酸化膜溶解 の ほ うが液濃度依存性が

高い の で 溶解優位 と な り膜厚 が 減少す る ．こ れ に 対 して

室 温 で は 液組成 が ほ とん ど変化 しな い た め 双 方 と も反 応

速 度 が変わ らず ， 溶解／酸化の 平衡状態 が 保 た れ 酸化膜

厚が
一

定 に な る と 考え ら れ る．回収操作開始直後 で 高温

の ほ うが 酸化膜厚 が 大 き い の は ，H202 に よ る酸化反応

の 活性化 エ ネル ギ
ー

が大 き く温度依存性が 高 い た めと推

測 さ れ る、o」 wt ％ HF 十 lwt ％ H202 で 1よ，
　 Si 酸化 反

応 が 優位 な た め酸化膜溶解 が 遅 く最終的 に は 0．2nm 程

度 で 安定 し
，

lwt ％ HF 単独 で は 逆 に 酸化膜溶解 の み な

の で 酸化膜厚 が 最終的 に は ほ と ん ど ゼ ロ とな っ た ．

　3 ・1・4　Cu 吸着量　　室 温 も し く は 60℃ で 清浄な

− tgs
…ミ霎『こ ：1

　　　　　　　　　＼
。

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ●

0 　 5Timefmin 10

Fig．4　GoPPer 　concentration 　in　the　reagent 　 as
　
a

function　of 　operating 　time 　under 　the 　following　condi −

tionsO

； HF 　lwt％，　r．t．；● ： HF 　lwt％，60℃ ；口 ： HF

lwt％十H2023wt ％，　 r．t．； ■ ： HF 　lwt％ 十 H202

3wt ％，60℃ ；
△ ： HF 　O．lwt％ 十 H2021wt ％

，　 r．L ；

▲ ； HF 　O．lwt％ 十H2021wt ％ ，
60℃

ウ J一パ ー上を流動 さ せ た 際の 回収操作時間 と液中 Gu 濃

度 の 関係 を Fig．．4 に 示 す．　 HF が 多く H20 ？ が少ない

ほ ど，ま た 高温 で 回収時間 が長 い ほ ど Cu 濃度が 減少 し

て お り，つ ま り Gu 吸着量が 増加 した．す な わ ち
， 表面

酸化膜 厚 が 薄 く な る と Cu 吸着 量 が 大 き く な っ た．酸化

膜 厚 が 薄 く 表画 Sio2 が 1 原 了層 に も満 た な い 領域 で

は，部分的に Si−Si結合部が露出 して い る と考 え ら れ

る，Cu は Si に 比 べ て 電気陰性度 が高 い た め Si−Si結合

部 に 近付 く と Si か ら 電 了
・
を 受 け 取 り金 属 Cu と し て 吸

着 す る
9）．

　3・亶。5　最適 回収条件　　以上 の 結果よ り，Cu の 回

収率 は 酸化膜厚 と密接 な 関係 が あ る こ と が 分 か っ た．す

な わ ち，Gu の 回収率 を良好 に 保 つ に は 酸化膜 厚 を

0」
− O」5nm 以上 に し て Cu の 再 吸着 を防 ぐ必要 が あ

る．酸化膜厚 を保持 す る た め に は 回収液中 の HF 濃度

を な る べ く下 げ
，
HF 濃度 の 上 昇 を防 ぐ意 味 で 回 収 操 作

は 室温 で 行 う必 要 が あ る．HF 　l　wt ％ ＋ H2023wt ％ の

回収液 を 用い る と 酸化膜厚 が 保 た れ Cu は再付着 しな い

が
， 表面の 疎水化 が 速 い た め 液 滴 を疎 水 性 表面 上 く ま な

く流 動 させ て 金 属 を溶解 しな い と 接触時間が 短 す ぎて 回

収率が不十分とな る．こ の 際 の 流動操作 は，通常手動 で

治具 ご と 傾 け て 行 う が，煩雑 で 作業者 に よ る個 人差が 大

き い ，又，振 り混 ぜ 機 等 を用 い 自動 で 行 っ た 場 合 で も液

を均
一

に 行 き渡らせ る の が 非常に 困難 で ある．．一・
方，
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HF 　O．lwt ％ ＋ H
？021wt ％ の 回 収 液 を 用 い る と 酸 化膜

厚 を保 ち つ つ 最終的 に は ほ ぼ 疎水 化 す る が，そ こ に 至 る

まで に数分間 を要 し （Fig，3＞，そ の 間 に 全金属が 完全 に

溶解さ れ て 回収され る た め，前述 の 煩雑 な 操作が 不要 と

な る．こ れ ら 操作性 の 面 で 考 え て も ， 本方法 は 超微量 分

析 で 最 も大 きな 問題 とな る分析者 に よる 分析値の 違 い を

低減 し た 極 め て は ん 用性 の 高 い 方法で あ る．

　 3 。2　GF −AAS 分析条件

　 GF −AAS に お け る金属 7 元 素の 0．lwt ％ 硝酸中で の

吸 光 度 に 対 す る HF ＋ H202 中 で の 吸 光 度 の 比 を Fig．5

に 示 す．

　 Al と Ca に つ い て 吸光度が低 下 した．こ れ は乾 燥 処

理 に よ っ て 生 じ る AIF3 及 び CaF2 が 熱 に 対 し て 安定

で ，原子化効率 が 悪 い た め と考 え られ る．Ca に つ い て

は 元 々 GF −AAS の 感度 が 高 く HF 中 で の 吸光度 の 低下

率 に つ い て も再現性 が 良 か っ た の で こ の ま ま 測定 し て も

1一分 と 判断 した が，Al に つ い て は元来感度 が 悪 い 上 に

吸 光度 の 低 下 率 の 冉現 性 も悪 い た め HF 中 で そ の ま ま

測定す る と デー
タ の 信頼性 が 乏 し くな る，そ こ で ，修飾

剤と して Pd と Mg の 添加検討を行 っ た．　 Pd は 多くの

金属 と 合金 を 作 る た め 吸光 度 の 増加効果が あ to　 TO ｝，一

方 Mg は Al と MgA1204 を 形 成 し吸 光度 を向上 さ せ

る
11 〕と い わ れ て い る．

　 そ れ ぞ れ の 硝酸塩溶液 を修飾剤 と し て 添加 し た 際の

Al の 吸光度 （（，．lwt ％ 硝 酸中 に 対 す る 相対値）を Fig．

6 に 示 す、Mg の 添加 に よ りA1 の 吸 光度 の 低下 が 抑制 さ

れ る こ と が 分か っ た ．又 ， 添加量 は 5 回 注 入 の 場合 Mg

景 で O．3 μg 程度 を 1 回 ご と に 添加 す る の が 適当 で あ っ

た ．

　又，試料中の AI 濃 度 と修 飾 剤 最 適 添 加 量 との 関係 に

つ い て検討 しt と こ ろ，Al　10　−g　1
− 1

ま で は Mg 　O．Spg

添 加 で Al 濃 度 と 吸光度 が 比 例 す る こ と が 分 か っ た．

又，そ れ 以 上 の 高 濃 度 に つ い て は ウ ェ ハ
ー

表面 の 分 析 で

は あまり意味 が な い の で 省略し た．

　感度 の 不足 し て い る 元 素 に つ い て は 複 数 回 注入 を行 っ

た が 全 元素と も は ぽ直線的に 吸光度 が 増加 し た．A1 に

つ い て は修飾剤 な しで は 5 回注入 で 約 3 倍 の 吸光度の

増 加 しか 見 られ ず直線性 が 悪 い 傾向に あ っ t が，修飾剤

の 添加 に よ り吸光度の 増加 が 直線的 に な っ た．

　 こ れ ら の 方法 を用 い て 分 析 した 際の 液中濃度の 検出限

界 と，シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー ltの 金属量 に 換算 した 検出限界

を Table　l に 示 す，

　検 出限界 は バ ッ ク グ ラ ウ ン ドの 標準偏差 の 3 倍 に 相

当 す る 試料液中の 金属濃度 で 示 し，試料液 lml 中の 金

1
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Fig・5　Effect　 of 　the 　following　 reagent ，　HF

lwt％十 H2023wt ％（△ ） and 　HF 　 O、lwt％十 H202
1wt％ （O ）on 　the　absorbance 　re ｝ative 　to　O．lwt ％ ni −

tric 　acidAbsorbance

　 ratio 　is　defined　as　the　ratio 　between　thc

sample 　absorbance 　and 　that 　for　O．1wt％ nitric 　acid ．
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Fig ．6　Effect　in　 the 　presence 　 of 　Mg （O ）and 　 Pd

（△ ） oll　the　 aluminium 　 absorbance 　relative 　 to　O．1
wt ％ nitric 　acid

Absorbance　ratio 　is　thc　same 　as　Fig．5．

属量を 6 イ ン チ ウ ェ ハ ー上 の 金属 量 に 換算 した．

　本 分析 方法 に よ り ， 7 元素 と も容 易 に IO9〜loiO

atoms 　cm
−
1

の 定量 が可能 と な っ た．
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Table　 l　 Dctection 　1正mit

Elcmen し

Concentration／　　　Su  facc　metals †

　　・ g 「
1
　 　 （× 109・t・m ・ cm

−
2
）

ム

　
　

　

　

じ

　

じ

　
ロ

　

　

NACCFNC 00000001
ρ
033554

△

28

∩
52332

†Convcrted　as 　the 　surface 　rnetals 　on 　a　6　inch　wafer

　 corresponding 　to 　thc 　prcccding　concentratlon 　lll

　 lmi　of 　dissolving　reagent

　汚染 の 原因 と して ，製造 の 最終工 程で ア ル カ リ洗浄を

施 し た ウ ェ ハ
ー

で は Al が付 着 し や す い と い う報告
6）
が

あ る が，購人 ウ ェ ハ ーの 汚染 は 通常 ウ ェ ハ
ー
問，ロ ッ ト

間 で ば らつ く
［2）の で 個 々 の 汚染 の 原因 に つ い て 追 究 す

る の は 難 し い．購入 ウ ェ ハ
ー

の 使用 に 際して は洗浄 に よ

り こ れ らの
．
不純物を除去 す る こ と が重要で あ る．

Table　 2　 Surfhce　 metal 　 concentratlons 　 on 　 var 置ous

　　　　 sihc ・ n 　 wafe ・・ （× 109　at ・ m ・ ・ m

．．一’a
）

Sample　 Na　　Al　 Ca　　Gr　　Fe　　Ni　 Cu

a

」）
Cde

80110170220902008007

 

5070

0000013533 22522＜

＜

　
＜

＜

＜ 3

＜3
　 8

　9
＜ 3

〈 3

く 3
〈 3
　 6

　 8

　 9

　6
　 820

〈 2

　3 ・3 分 析例

　実試料の 分析例 と して ，購入 ウ ェ ハ ー一（同 ロ ッ ト）．b．

の 金 属 を測定 し た 結果 を Table　2 に 示 す．　 Na
，
　Al に つ

い て は lon 　atom5 　cm
− 2

オーダ
ー

の 汚染 が 観測 され そ の

他の 元素に っ い て は IO9〜loLU　at ・Ms 　cm
一2

程度 で あ っ

た．
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　Determination　of 　trace　metals 　on 　a 　silicon 　wafer 　by　acid 　dissolution　and 　graphite
釦 m 。ce ・AAS ．　 N 。。ki　s・K ・

，
　Hi・・y ・ki　T ・・ A ・ A，　Mi … uT ・・Y ・・A

＊

，Ji・・ N ・… nd 　K ・・ u ・

Ku 貼 MoTo
＊＊

（
sDcvclopment

　Centttr，　Kurosaki　Plant，　Mitsublshi　Kasei 　Corp．，　Kurosaki，

Yahata−nishi −ku，　Kitakyushu−shi ，
　Fukuoka　806；

＊＊

Matcrial＆ Electronic　Deviccs　Labora−

tory
，
　 Mitsubishi　Eicctric　Corp ．，8−1−1

，　Tsukaguchi −honmachi，　Amagasaki −shi
，　 Hyogo

661）
　Asimple 　and 　rapid 　mcthod 　was 　devcloped　f（〕r　sampling 　metals 　such 　as 　Na ，　Al，　Ca ，　Cr，

Fe ，　Ni，　and 　Gu 　on 　the 　silicon 　wafer 　sur 飴ce 　a 置d 丘br　dctermination　of 　these 　tracc 　metals 　by

graphitc　furnace　AAS ．　 Whereas　a 　poor　recovery 　was 　obtaincd 　for　copper 　when 　
using

only 　HF 　as 　the 　dissolving　rcagcnt ，　a　mixture 　of 　O．1wt％ HF 　and 　lwt ％ H2 （，2　was 　fbund

to　oxidlzc 　the　silicon　and 　dissolve　the 　copper 　to　improve 　thc　recovcry 　to　nearly 　lOO％．　It

is　important　to　keep　the 　silicon　dioxide　thickness 　greatcr　than　ca．0．1nm 　by　controlling

such 血 ctors 　as　temperature 　and 　concentrati   n 　of 　HF 　and 　H202 ．　Howcver
，　the　sensitiv

−

ity　of 　aluminum 　was 　dccreascd　by　interference　from　hydrofluoric　acid ，　It　was 　improved
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by  drying  in the prescncc ofmagnesium  as an  effective  modifier,  For a  6inch wafer,  this

method  is easily  applicable  to the determination ef  I09ny 10i{) atomslcm2  for metals.

                                                (Received April 27, 1994)
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