
第４６卷　 第８期　 　　　　　　　　　　　　　　激 光 与 红 外 Ｖｏｌ．４６，Ｎｏ．８
　 ２０１６年８月　　　 　 　　　　　　　　　　ＬＡＳＥＲ　＆　ＩＮＦＲＡＲＥＤ Ａｕｇｕｓｔ，２０１６

　　文章编号：１００１５０７８（２０１６）０８０９８００５ ·红外材料与器件·

红外探测器工艺用器皿清洗方法研究
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摘　要：红外探测器材料一般为窄带系材料，在其制备工艺过程中，杂质离子更容易导致缺陷能级
或表面快态复合中心，需选取较优的器皿清洗方法，对工艺用器皿所含金属离子进行评测控制。本

文通过电感耦合等离子体质谱仪对比碲镉汞红外探测器工艺线上不同的器皿及清洗方法，对清洗

后金属离子残留测试分析，获得较佳的器皿清洗方法，更好地保证红外探测器制备后性能。
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１　引　言

红外探测器材料一般为窄带隙材料，长波波段

外延材料禁带宽度仅０１２ｅＶ（硅为１１ｅＶ），相比
于硅等常用半导体材料，更容易受到缺陷能级的影

响，导致体内复合电流增大，暗电流变大，芯片性能

变差。目前红外探测器制备过程需要进行多步清洗

及腐蚀工艺等湿化学工艺，芯片需要多次浸泡在器

皿内，若器皿内杂质离子含量过高将导致杂质离子

粘附于芯片表面甚至进入体内，导致表面快态复合

中心，导致产生－复合漏电流增加，因此如何降低器
皿内杂质离子含量非常重要。

目前湿化学工艺主要使用的器皿材质为玻璃和

石英，器皿通过清洗后反复使用，清洗去除器皿在使

用过程中残留的有机油污、金属离子等，其中金属离

子主要是通过酸性溶液浸泡去除，本文通过电感耦

合等离子体质谱仪对不同清洗方法的金属离子残留

进行测试分析，通过对比获得器皿最佳清洗方法，可

适用于各类红外探测器制备工艺。

２　测试方法及样品制备
２１　样品测试方法

器皿内金属离子残留测试使用 Ａｇｉｌｅｎｔ７５００ＣＳ
电感耦合等离子体质谱仪（ＩＣＰ－ＭＳ），电感耦合等
离子体质谱分析法是将电感耦等离子体（ＩＣＰ）技术
和质谱（ＭＳ）技术结合起来，利用等离子体作为离子



源，由接口将等离子体中被电离了的试样离子引入

质谱仪，用质谱仪对离子进行质量分析（按 ｍ／Ｚ比

值将不同的离子分开）并检测记录，根据所得质谱

图进行定性定量分析［１］。该技术是２０世纪８０年代

发展起来的检测技术，已成为当代最强有力的元素

分析手段之一，其以卓越的痕量分析能力，被广泛应

用于多个领域。该技术具有以下几个优点：灵敏度

高：ＩＣＰＭＳ仪器的灵敏度一般高出ＩＣＰＡＥＳ一到两

个数量级，从而对多数元素能达到更低的检出限；动

态线性范围宽；可多元素同时分析；分析速度快，单

个样品一般在几秒钟内完成；分析元素范围广，能分

析元素周期表中除碳、氢、氧外的绝大多数元素。样

品制备时取待测器皿，加入固定量的去离子水以及

一定浓度的稀硝酸，静置２０ｍｉｎ，以确保器皿内金属

离子溶解于测试溶液内，制备成测试溶液，而后使用

ＩＣＰＭＳ测量不同测试溶液内的杂质离子含量，测试

元素涉及器皿可能接触到的金属离子，主要有 Ｎａ、

Ａｌ、Ｋ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｕ、Ｂｒ、Ｃｄ、Ｉ、Ｔｅ、Ｐｔ、Ａｕ、Ｈｇ共 １４

种，为保证测试准确性，每次测试均使用两个相同处

理的样品，最终选取平均值为最终数据。

２２　去离子水本底金属离子含量

对去离子水内的金属离子进行含量测试，测试

结果如表１所示。

表１　去离子水金属离子含量

Ｔａｂ１Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｄｅｉｏｎｉｚｅｄｗａｔｅｒ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ５８６．７００４

Ａｌ ２７ ＃１ ６７５．５９７４

Ｋ ３９ ＃１ ５５７．８１１０

Ｃｒ ５２ ＃１ １３．３３３８６

Ｍｎ ５５ ＃１ ３０．００１１０

Ｆｅ ５６ ＃１ ２６０．０１１５

Ｃｕ ６３ ＃１ ２２．２２２９８

Ｂｒ ７９ ＃１ １０．０００３５

Ｃｄ １１４ ＃２ ２１５．５７０７

Ｉ １２７ ＃２ ８０．００３２７

Ｔｅ １３０ ＃２ ２６．６６７６２

Ｐｔ １９５ ＃２ ４．４４４６１０

Ａｕ １９７ ＃２ ２．２２２３０５

Ｈｇ ２０２ ＃２ １０．０００３７

从表１可看出去离子水内金属离子含量很少，

最高的Ｎａ离子也不过５８６７，也说明评价方法较为

准确。

２３　不同清洗方法的样品制备

传统的器皿清洗方法主要由三种［２］：

１）铬酸洗液（简称Ｓ１）：将器皿放入铬酸洗液内

（重铬酸钾、硫酸、去离子水按照一定比例混合而

成）浸泡１２ｈ去除金属离子，经去离子水喷淋，喷淋

完成后取出放入烘箱内直至烘干取出待用。

２）硝酸（简称 Ｓ２）：将器皿放入１０％浓度的硝

酸溶液内浸泡 １２ｈ去除金属离子，经去离子水喷

淋，喷淋完成后放入烘箱内直至烘干取出待用。

３）王水（简称 Ｓ３）：将器皿放入王水内（盐酸、

硝酸浓度比为３∶１）浸泡２ｈ去除金属离子，经去离

子水喷淋，喷淋完成后放入烘箱内直至烘干取出

待用。

３　不同清洗方法实验数据

３１　不同清洗方式对金属离子残留影响

为对比不同清洗方式对金属离子残留的影响，

分别使用三种清洗方法对玻璃、石英器皿进行清洗，

并对清洗后的器皿进行可能残留的金属离子含量测

试，使用三种方法对玻璃器皿清洗后金属离子残留

测试结果如表２～表４所示。

从表２～表４可看出三种清洗方式下 Ｎａ、Ａｌ、Ｋ

三种含量最大，其次为 Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｃｄ五种，Ｂｒ、

Ｉ、Ｔｅ、Ｐｔ、Ａｕ、Ｈｇ含量极少基本可以忽略。针对于玻

表２　采用Ｓ１方法清洗后的玻璃器皿金属离子含量

Ｔａｂ２Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｇｌａｓｓｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ１ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ４２９６５７．９

Ａｌ ２７ ＃１ １１９７７．５

Ｋ ３９ ＃１ ５５６３８．０

Ｃｒ ５２ ＃１ ６０９０．４

Ｍｎ ５５ ＃１ １２３．３

Ｆｅ ５６ ＃１ １１４４．５

Ｃｕ ６３ ＃１ ７２．２

Ｂｒ ７９ ＃１ １５．６

Ｃｄ １１４ ＃２ ９３．３

Ｉ １２７ ＃２ ５６．７

Ｔｅ １３０ ＃２ ３１．１

Ｐｔ １９５ ＃２ １４．４

Ａｕ １９７ ＃２ ２．２

Ｈｇ ２０２ ＃２ ３．３
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表３　采用Ｓ２方法清洗后的玻璃器皿金属离子含量
Ｔａｂ３Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｇｌａｓｓｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ２ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ １１１１０７４．０

Ａｌ ２７ ＃１ ４５１６０．２

Ｋ ３９ ＃１ ５８９３１．０

Ｃｒ ５２ ＃１ ５５５１．３

Ｍｎ ５５ ＃１ ７５１．２

Ｆｅ ５６ ＃１ ２９５６．０

Ｃｕ ６３ ＃１ １０２１．２

Ｂｒ ７９ ＃１ ５．６

Ｃｄ １１４ ＃２ １１．１

Ｉ １２７ ＃２ ３５．６

Ｔｅ １３０ ＃２ ２８．９

Ｐｔ １９５ ＃２ ８．９

Ａｕ １９７ ＃２ ４．４

Ｈｇ ２０２ ＃２ ５．６

表４　采用Ｓ３方法清洗后的玻璃器皿金属离子含量
Ｔａｂ４Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｇｌａｓｓｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ３ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ２０３２１４．１

Ａｌ ２７ ＃１ ３６７７．３

Ｋ ３９ ＃１ ３９２３４．８

Ｃｒ ５２ ＃１ ５１．５

Ｍｎ ５５ ＃１ ６４．４

Ｆｅ ５６ ＃１ ７１８．９

Ｃｕ ６３ ＃１ ４０．０

Ｂｒ ７９ ＃１ １．１

Ｃｄ １１４ ＃２ ６２１．２

Ｉ １２７ ＃２ １６３．３

Ｔｅ １３０ ＃２ １３７．８

Ｐｔ １９５ ＃２ ３３．３

Ａｕ １９７ ＃２ ４．４

Ｈｇ ２０２ ＃２ ２８．９

璃器皿，Ｓ３清洗方法残留的金属离子含量低于
Ｓ１、Ｓ２，Ｓ２清洗后玻璃器皿内金属离子残留量最
高，分析原因主要是由于王水具有较强的酸性，所

以对金属离子的去除效果最明显［３］；Ｓ１去除金属
离子原理是通过高锰酸钾反应形成氧化物再通过

硫酸形成溶于水的化合物，因此也取得较好的效

果；Ｓ２方式由于硝酸浓度较低，因此金属离子去除
效果最差。

在此基础上分别使用三种清洗方法对石英

器皿进行清洗，并对清洗后的器皿进行可能残留

的金属离子含量测试，测试结果如表 ５～表 ７

所示。

表５　采用Ｓ１方法清洗后的石英器皿金属离子含量

Ｔａｂ５Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｑｕａｒｔｚｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ１ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ５６２７３．３

Ａｌ ２７ ＃１ ２２４０．２

Ｋ ３９ ＃１ １６４３９．８

Ｃｒ ５２ ＃１ ６６５９．５

Ｍｎ ５５ ＃１ １１３．３

Ｆｅ ５６ ＃１ ７２７．８

Ｃｕ ６３ ＃１ ３４６６．１

Ｂｒ ７９ ＃１ ７．８

Ｃｄ １１４ ＃２ １８．９

Ｉ １２７ ＃２ ５５．６

Ｔｅ １３０ ＃２ １７．８

Ｐｔ １９５ ＃２ １２．２

Ａｕ １９７ ＃２ １．１

Ｈｇ ２０２ ＃２ ５．６

表６　采用Ｓ２方法清洗后的石英器皿金属离子含量

Ｔａｂ６Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｑｕａｒｔｚｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ２ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ２０４３７５．４

Ａｌ ２７ ＃１ ３８３２．９

Ｋ ３９ ＃１ ７５１２５．６

Ｃｒ ５２ ＃１ １１５８９．０

Ｍｎ ５５ ＃１ ２６４．５

Ｆｅ ５６ ＃１ １９１６．９

Ｃｕ ６３ ＃１ ３４４５．０

Ｂｒ ７９ ＃１ １７．８

Ｃｄ １１４ ＃２ ２３．３

Ｉ １２７ ＃２ ７４．４

Ｔｅ １３０ ＃２ ３４．４

Ｐｔ １９５ ＃２ １５．６

Ａｕ １９７ ＃２ ２．２

Ｈｇ ２０２ ＃２ ３．３
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表７　采用Ｓ３方法清洗后的石英器皿金属离子含量

Ｔａｂ７Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｑｕａｒｔｚｕｔｅｎｓｉｌｓ

ｃｌｅａｎｅｄｂｙＳ３ｍｅｔｈｏｄ

Ｅｌｅｍｅｎｔ ＭａｓｓＩＳＴＤ Ｔｕｎｅ ＣＰＳｏｒＲａｔｉｏ

Ｎａ ２３ ＃１ ３１７４０．７

Ａｌ ２７ ＃１ １５５４．６

Ｋ ３９ ＃１ ３７６０．６

Ｃｒ ５２ ＃１ ６２．２

Ｍｎ ５５ ＃１ ３１．１

Ｆｅ ５６ ＃１ ８８７．８

Ｃｕ ６３ ＃１ ４１．１

Ｂｒ ７９ ＃１ ６．７

Ｃｄ １１４ ＃２ ４８２．２

Ｉ １２７ ＃２ １０２．２

Ｔｅ １３０ ＃２ １４６４．６

Ｐｔ １９５ ＃２ ５３．３

Ａｕ １９７ ＃２ ６．７

Ｈｇ ２０２ ＃２ ２５．６

从表５～表７可看出三种清洗方式仍然是 Ｓ３

优于Ｓ１，Ｓ１优于Ｓ２，与玻璃器皿结论一致。

３２　不同器皿材质对金属离子残留影响

实验过程中发现相同清洗方法下石英器皿金属

离子残留低于玻璃器皿内的金属离子残留，分别对

三种清洗方式下，石英与玻璃器皿内金属离子残留

量进行了比对，结果如图１所示。

从图１可看出三种清洗方法下石英器皿内大部

分金属离子残留低于玻璃器皿，Ｓ１、Ｓ２清洗方法下

Ｃｕ元素残留玻璃低于石英、Ｓ３清洗方法下 Ｔｅ元素

残留玻璃低于石英，怀疑与清洗方式以及 Ｃｕ元素

化合物活性有关，Ｓ３中 Ｔｅ残留对芯片性能影响较

小，可忽略。

（ａ）Ｓ１方法

（ｂ）Ｓ２方法
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（ｃ）Ｓ３方法

图１　相同清洗方式下不同器皿材质金属离子含量

Ｆｉｇ１Ｍｅｔａｌｉｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｕｔｅｎｓｉｌｓｕｎｄｅｒｔｈｅｓａｍｅｃｌｅａｎｉｎｇｍｅｔｈｏｄ

４　结　论

通过ＩＣＰ－ＭＳ对不同清洗方法下不同材质器皿

内金属离子残留进行测试分析。最终测试结果表明不

同清洗方法对金属离子残留有较大影响，王水清洗方

式金属离子残留最少，这主要与去除机理以及所用溶

液的酸性强弱有关；不同器皿材质对金属离子残留也

有影响，石英器皿金属离子残留低于玻璃器皿。但即

使使用王水清洗、石英器皿后，与去离子水本身相比仍

有较多的金属离子残留，存在进一步提升的可能。
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