教育行业标准《聚焦离子束系统方法通则》（征求意见稿）

编制说明

受全国教学仪器标准化技术委员会委托，本标准编写建议稿由北京科技大学作为主持修订单位，国家纳米科学中心、哈尔滨工业大学作为辅助修订单位，南京大学、西安交通大学、天津大学、重庆大学作为参加单位一起完成。在修订稿编写的过程中，积极参加编制组各次工作会议，提供编制组需要的相关参考资料，对标准的各版进行认真的讨论和审议，提出大量有益的意见和建议，并严格按照GB/T1.1《标准化工作导则 第一部分：标准的结构和编写规则》和其它有关规定执行。在标准修订过程中，还得到了Zeiss公司、FEI公司、Tescan公司的专家们的大力支持。
1  采用或参考国外标准情况
标准建议稿中没有参考国外标准。
2  参考国内标准情况
本标准为新制定的标准，在原《JY/T010-1996分析型扫描电子显微镜方法通则》的基础上，参考了国内相关的标准，主要标准如下：

[1] GBT 16594-2008 微米级长度的扫描电镜测量方法通则

[2] GBT 20307-2006 纳米级长度的扫描电镜测量方法通则

[3] GB/T 15861-2012 离子束蚀刻机通用规范

3  主要制定过程
2015年6月24日，由全国教学仪器标准化技术委员会主持在江苏省扬州市进行了标准编写培训，并召开了本标准的任务落实会及第一次工作会。会上成立了标准编制组，编制组成员单位有：北京科技大学、国家纳米科学中心、哈尔滨工业大学、作为等7家单位，并布置了各单位的编制任务。
2015年6月28日，按照任务落实会及第一次工作会的精神，各编制单位如期完成第一期编制任务，由北京科技大学主持进行了第二次工作会议，会议以电话沟通会的形式对编制计划和方案初稿进行了修改。

2015年7月1日，完成了编制计划和方案的制订，并确定了工作组的名单。
2015年7月12日 - 7月24日，众编制单位多次组织网上讨论和发邮件进行先期的沟通和交流，并查阅相关标准和书籍、文献资料，提出通则提纲和框架结构。

2015年8月5日，工作组严格按照GB/T1.1《标准化工作导则 第一部分：标准的结构和编写规则》，在调查研究和组内意见与分工的基础上，对通则进行仔细编制，形成编制初稿第一稿，并对《聚焦离子束系统方法通则》初稿第一稿进行了讨论与修改。
2015年8月6日-8月30号，工作组完成《聚焦离子束系统方法通则》初稿第二稿。
2015年8月31日，由北京科技大学主持进行了第三次工作会议，会议以微信沟通会的形式对《聚焦离子束系统方法通则》初稿第二稿、编制说明建议稿和函评名单进行了认真讨论。会议邀请了德国Zeiss公司、美国FEI公司、捷克Tescan公司专家参加。
2015年9月1日 - 9月9日，工作组以邮件和微信方式对《聚焦离子束系统方法通则》初稿第二稿进行了多次的讨论和修改。
2015年9月10日，由北京科技大学汇总修改意见，按照标准编写格式与编制计划顺利完成了《聚焦离子束系统方法通则》征求意见稿、编制说明。确定函评评审专家为：徐军、李吉学、罗强、闫允杰、罗俊、任祺君、韩伟、焦汇胜。
4  确定标准名称及主要技术内容的依据

本通则为新编制的标准。

聚焦离子束系统是国际先进的观察材料显微形貌，对材料进行微纳加工的设备，近年来了国内的聚焦离子束系统有了较大的发展，应用领域也快速拓展。目前国内外尚无聚焦离子束系统的使用通则。

随着科学技术的发展，聚焦离子束系统越来越多地应用于材料科学、生物、半导体集成电路、数据储存磁盘等领域的先进微纳加工技术的方方面面，如简单微纳加工，纳米图像制备、透射样品制备、三维成像和分析、电路编辑和修复等。
为了真实反映当前聚焦离子束系统领域的技术现状，本次制订的通则的内容只包括通用微纳加工，本标准未涉及的纳米图像制备、透射样品制备、三维成像和分析、电路编辑和修复等将在以后进行编写。本标准编制时调研了Strata FIB 201、Nova200 NanoLab、Quantun 3D、Helios Nanolab 600、 Helios NanoLab 600i、Auriga、MERLIN Compact、Orion NanoLab等八种从老式到先进的主流型号近百台聚焦离子束系统的使用方法，均符合本标准的通则要求。
5  与现行的法令、法规和国家标准及其他行业标准的关系
本次修订的标准所使用的术语等描述均符合现有的行业标准《JJG（教委）016-1996  波长色散型X射线荧光光谱仪检定规程》、《JY/T010-1996分析型扫描电子显微镜方法通则》的要求，本标准的要求与现行相关法律、法规和国家标准及其他行业标准的关系不矛盾、不冲突，关系协调。
6  主要修订内容
本标准为新编制的标准，本次主要编制内容如下：

——规定了与本通则相关的术语和定义；

——规定了聚焦离子束系统的方法原理；
——规定了仪器类型与仪器组成；
——规定了样品要求；
——规定了分析加工的技术步骤；
——规定了分析结果的表述；

——规定了安全注意事项。

本次编制关键技术内容如下：
6.1 术语和定义
  6.1.1  聚焦离子束  focused ion beam

通过聚焦状态的离子探针对样品表面进行轰击，并由计算机控制离子束加工轨迹、步距、驻留时间和循环次数以实现对材料的成像，刻蚀，诱导沉积和注入，简称FIB。

   6.1.2 离子束诱导沉积  Ion beam induced deposition

采用聚焦状态的离子束轰击样品表面，将由离子束入射区通入并吸附在样品表层的有机气体分子分解，使金属留在样品表面形成薄膜沉积，薄膜的生长速度和元素组成与离子束的能量和扫描方式有关。

6.1.3    离子束刻蚀  Ion beam etching

采用高能离子束轰击样品表面，将样品表面的原子溅射出来。

6.1.4    离子束注入  Ion beam implantation

通过高能离子轰击样品表面与样品原子发生碰撞，高能离子逐渐失去能量而镶嵌在样品表层。

6.1.5    气体注入系统  gas injection system

利用多种有机气体分子来完成薄膜沉积与辅助刻蚀功能的配置系统，简称GIS。

6.1.6    剂量  dose

单位面积上的入射电荷量，单位nC/μm2。

6.1.7    共聚焦距离  coinside distance

聚焦离子束系统的共聚焦距离是聚焦离子束双束系统中电子束和离子束交汇点与电子束镜筒末端的距离，单位mm（一般为设备固定值）。

6.2方法原理

6.2.1微/纳米加工及成像原理

聚焦离子束系统是用聚焦离子束代替扫描电镜(SEM)及透射电镜(TEM)中所用的质量很小的电子作为仪器光源的显微分析加工系统。

6.2.2微/纳米结构加工原理：在离子柱顶端的液态金属离子源上加一强电场来抽取带正电荷的离子，通过位于柱体中的静电透镜、可控的四极/八极偏转装置，将离子束聚焦并在样品上扫描。离子束对材料表面的轰击会将表面原子溅射出来，让离子束按指定的图形扫描就可刻出所需的图案。如果同时局部引入沉积气体，就可做局部的沉积而得到所需的沉积图案，或利用化学反应增强刻蚀效果。

6.2.3离子束成像原理：聚焦离子束显微镜和扫描电子显微镜的成像原理比较相近。离子束轰击材料表面时会产生二次离子以及二次电子，收集离子束轰击样品产生的二次电子和二次离子，获得聚焦离子束显微图像。聚焦离子束可同时进行表面成像及表面的微米、纳米加工。

6.3基本功能

成像：观察材料的微观形貌。

刻蚀：运用聚焦离子束在材料表面刻蚀出需要的结构或者图案。

沉积：运用聚焦离子束辅助在材料表面沉积某种材料成分构成的结构或者图案。

注入：运用聚焦离子束使材料表面注入出需要的结构或者图案。

聚焦离子束越来越多地应用于材料科学、生物、半导体集成电路、数据储存磁盘等领域。随着电镜技术的发展，聚焦离子束的应用已经从截面检测扩展到纳米图像制备、透射样品制备、三维成像和分析、电路编辑和修复等。

6.4仪器

6.4.1仪器类型

聚焦离子束系统分为单束聚焦离子束系统、双束聚焦离子束系统、多束聚焦离子束系统等。

6.4.2仪器组成

聚焦离子束系统主要由离子光学系统、束描画系统、样品室系统、信号采集处理单元和真空系统等部分组成。

离子光学系统

离子光学系统的主要部件有离子源、静电透镜、消像散器、束对中单元、静电偏转束闸和束偏转器。离子光学柱中还设置一系列限束光阑, 用来阻挡离轴较远的离子。离子源为聚焦离子束系统提供稳定的、可聚焦的离子束,其尺寸大小直接影响聚焦离子束系统的分辨率。表征离子源的主要参数为亮度、能散、源尺寸、稳定性和寿命等。离子源发射离子束进入到离子光学柱, 经过整形、质量分析, 最后聚焦到工件表面。

束描画系统

束描画系统由图形发生器、束偏转器和束闸组成。图形发生器的功能是图形编辑即编制要制作的图形或接受用户的图形数据, 形成 FIB 系统能识别的图形数据和束偏转距离控制等。

样品室系统

样品室系统位于离子柱下方,包括样品台、探测器、气体注入系统等。聚焦离子束样品台一般有平动（x轴、y轴、z轴），旋转（r轴）以及倾转（t轴）五个方向运动,由计算机通过鼠标、控制杆、键盘和预装的定位系统实现控制。

信号采集处理单元

信号采集处理单元由离子入射点发射出二次电子, 二次电子被光电倍增管检测器或微通道板检测器接收。这些二次电子信号通过模数转换同步调制显示器的亮度, 就可以形成图像。

真空系统

真空系统由机械泵、扩散泵、分子泵及离子泵等部分组成，使离子光学系统真空保持优于10-5Pa，样品室真空保持优于10-3Pa.

6.4.3仪器性能 

仪器的计量指标应符合《JJG 016波长色散型X射线荧光光谱仪检定规程》的要求。 

6.4.4环境条件 

环境温度：恒温。室温可设定在17 ℃～23 ℃范围内的任一温度上。

相对湿度：≤70 ％ 。

电源电压：单相电源220 V±22 V，50 Hz±0.5 Hz；三相电源380 V±38 V，50 Hz±0.5 Hz。

6.5样品
6.5.1  样品应该为干燥块状固体、粉末或固体薄膜。

6.5.2  样品应有一定的化学、物理稳定性，在真空中不会挥发，无放射性和腐蚀性。

6.5.3  分析样品在尺寸和形态上应适应样品台要求，在样品腔内运动时应不污染腔室或碰撞其它硬件。

6.5.4  样品厚度不宜过厚，表面宜磨平抛光。

6.5.5  样品应具有良好的导电性、导热性，非导电性样品应在表面喷镀导电膜，或在实验中采取其它去放电措施。

6.5.6  生物和医学样品应经固定、脱水、临界点干燥或冷冻干燥，然后在表面喷镀导电膜。

6.6技术步骤

6.6.1开机

按照仪器操作说明书规定的开机程序进行。

仪器在维护、检修等特殊情况下才进行整机停机；平时应处在分析等待状态。

6.6.2分析前的准备

检测开始前应检查室内环境和仪器状态面板上各种显示值是否处于正常状态（包括氮气的气压和气流量、室内温度和湿度、循环水水压和流量等）。

对离子束电镜加载电压，检查灯丝对中，不符合要求时，应及时调整。

应定期清洗、调整或更换光阑，消除污染引起的像散，使不同束流大小的束斑形状满足要求，保证图像清晰真实。

开启气体注入系统中各金属有机气体源的温度控制，以满足气体源的温度与浓度要求。

宜对样品台、离子束光阑和气体注入系统进行初始化操作。

在制备透射样品前，宜对纳米操控手在共聚焦点附近进行位置与路径修正。

6.6.3样品的安装和更换

将样品装载在专用样品台上然后抽真空，待仪器达到所需真空度后,即可启动离子源进行样品的观察和制备。制备透射样品时，应把专用载网与样品同时装载。

6.6.4工作条件的设定

共聚焦距离：≤11 mm

束流大小：1 pA～2 μA

加速电压：0.5 kV～30 kV

6.6.5微纳加工

校正

选择标记物，样品进入样品室后，依次加上电子枪与离子枪电压，选择合适的放大倍数与工作距离，选择样品上标记物居中后反复进行聚焦，调节衬度和亮度以及消像散等，直至图像最清晰为止。

双束对中（针对FIB-SEM双束电镜）：调样品台Z轴将样品台调至适合共聚焦距离附近并聚焦，通过调整Z轴使标记物在离子束成像与电子束成像相互对应。
位置校正（针对图形刻蚀）：调整样品台至指定位置，用离子束刻蚀标记，记录位置，核查调用，位置不变。
沉积

电子束沉积（针对FIB-SEM双束电镜，可以在离子束沉积前进行电子束沉积）：选择所需的有机气体源并将气体注入系统（GIS）自动移动至样品表面，在电子束扫描（SEM）模式中选择目标区域进行沉积。

离子束沉积：选择所需的有机气体源并将气体注入系统（GIS）自动移动至样品表面，在聚焦离子束（FIB）模式中选择目标区域进行沉积。沉积完成后关闭GIS并将其退回原位。

刻蚀

选用合适束流大小的离子束在目标区域内进行轰击。当刻蚀图形结构时，可以输入程序或图片进行刻蚀。
提取

使用纳米操控手提取已加工样品，使其与原样品分离。
 减薄

离子束减薄通过反复倾转样品台，用离子束流将样品双面减薄至目标厚度。

清洗

离子束清洗采用低电压（应不大于5 kv），小束流（应不大于50 Pa），清扫样品表面。
取样

关闭电子枪与离子枪电压，取出样品台，将样品放置于样品盒中。

为防止破坏样品表面微观结构建议选取高弹膜盒。

6.6.6关机

6.7分析结果表述

6.7.1 样品形貌分析结果以照片形式提供。

6.7.2  微纳加工结果以样品和照片形式提供。
7  废除有关标准的建议

本通则为新编制的标准，无废除相关标准的建议。
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