国家标准《低位错密度锗单晶片腐蚀坑密度（EPD）的测量方法》

（征求意见稿）编制说明

1、 工作简况
1. 立项目的和意义

半导体低位错密度锗单晶片是微电子和光电子的基础材料，广泛应用于太阳能电池、大功率晶体管、发光二极管、红外光学器件和探测器，使得其成为光电探测产业、卫星电池和卫星定位系统（GPS）及现代国防建设的基础材料，并能带动和促进下一代半导体材料的加速发展，成为发达国家与重大的发展中国家都非常重视的战略性基础材料产业。

国内低位错密度锗单晶主要生产厂家云南中科鑫圆晶体材料有限公司、南京中锗科技股份有限公司、天津电子46所、北京通美晶体材料有限公司等，如果太阳能电池用锗单晶片的位错密度过高或不均匀，将严重影响太阳能电池光电转换效率和寿命，国内外太阳能电池客户均要求锗单晶片位错密度小于1000个/cm2。而GB/T 5252-2006《锗单晶位错腐蚀坑密度测量方法》主要应用于直拉法生产的红外锗单晶，其主要适用的位错密度约5000个/cm2-100000个/cm2。本标准规定的方法有利于提高测量低位错密度锗单晶片腐蚀坑密度的精密度和均匀性，便于材料生产、使用厂家的测试。
2. 任务来源
根据《国家标准委关于下达2014年第二批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2014]89号）的要求，由云南中科鑫圆晶体材料有限公司等单位负责起草、编制《低位错密度锗单晶片腐蚀坑密度（EPD）的测量方法》，计划编号20141872-T-469，要求完成时间2015年。
3. 标准主编单位简况
云南中科鑫圆晶体材料有限公司是一家专业从事高效率太阳能电池用锗单晶、砷化镓单晶等半导体晶体材料产品研发、生产、销售的高科技企业。为充分发挥中国科学院半导体所在半导体晶体材料研究开发领域的优势及云南临沧鑫圆锗业股份有限公司的资源优势和产业化生产经验优势，满足国内外太阳能、LED产业的高速发展，于2008年6月在昆明高新区共同设立“云南中科鑫圆晶体材料有限公司”（以下简称“中科鑫圆”）。
中科鑫圆公司研究掌握了VGF单晶炉设计、制造及单晶生长热场设计、单晶生长工艺和开盒即用晶片加工工艺等核心产业化生产技术。生产的锗单晶片被国内外客户广泛应用于航空航天太阳能电池和地面聚光光伏电站等高科技领域，填补了国内空白，达到国际先进水平。中科鑫圆公司先后承担了昆明市重大科技项目、云南省重点科技项目和国家科技支撑计划等多项重大科技项目，主持起草了《太阳能电池用锗单晶》、《太阳能电池用砷化镓单晶》等多项国家标准。 
4. 主要工作过程
立项之后，成立了以云南中科鑫圆晶体材料有限公司、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、中科院半导体研究所为主的编制组单位，于2015年3月形成了讨论稿。
2015年5月28日，由全国半导体材料标准化分技术委员会组织，在云南省昆明市召开《低位错密度锗单晶片腐蚀坑密度（EPD）的测量方法》第1次工作会议，共有中国有色金属工业标准计量质量研究所、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、国家有色金属质量监督检验中心、云南中科鑫圆晶体材料有限公司、南京中锗科技有限公司等16家单位，22名专家参加会议，与会专家对标准资料从标准技术内容和文本质量等方面进行了充分的讨论。编制组根据专家意见修改后形成了征求意见稿。
2、 标准编制的原则和确定主要内容的依据
1. 标准编制原则
1.1 标准的编写格式按国家标准GB/T 1.1-2009《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写规则》的统一规定和要求进行编写。

1.2 考虑用户的当前使用要求及以后技术发展的潜在使用要求。

1.3 考虑国内生产企业的生产现状及技术发展趋势。

2、确定标准主要内容的依据

本标准以国家标准GB/T 5252-2006  锗单晶位错腐蚀坑密度测量方法为基础，参照国外先进标准SEMI M36-0699对本标准进行了编写。

     2.1范围

本标准规定了低位错密度锗单晶片的腐蚀坑密度（EPD）的测量方法。

本标准适用于测试位错密度小于1000个/cm2、直径为75mm～150mm的圆形锗单晶片的位错腐蚀坑密度。

     2.2方法提要

锗单晶片经化学腐蚀法显示位错腐蚀坑后，经显微镜观察，用单位面积的腐蚀坑数目表示位错密度Nd。位错密度Nd按式（1）计算：
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式中：

Nd——位错密度，单位为个每平方厘米（个/cm2）；

n——穿过视场面积S的腐蚀坑数目，单位为个；

S——视场面积，单位为平方厘米（cm2）。

     2.3设备和仪器

金相显微镜，选取目镜10X，物镜20X，放大倍数200倍，测量视场面积为1mm²。
 为精确测量腐蚀坑密度，应用“标准尺寸量具”精确测量视场面积。

    2.4测量步骤

    本标准中锗单晶位错密度测试片的制备方法按GB/T 5252进行，以直径100mm锗单晶测试片为例，测量点见（图4）。对直径100mm锗单晶测试片，方格边长为13mm，总测量点37个。测量点19在晶片中心。75mm、150mm锗单晶测试片的方格边长分别为10mm、21.8mm。各测量点应位于每个方格的中心。
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图4  100mm锗单晶片测量点

2.4.1记录腐蚀坑数目

对区域1测量点视场面积内的腐蚀坑（其中心在测量视场内）进行计数。如果腐蚀坑之间间隔太近而难以计数，可提高放大倍数。计数完毕后，记录腐蚀坑数目和显微镜的放大倍数。对所有其他它计数位置重复上述操作，即对晶片，从第2个区域数到第37个区域。

2.4.2测试结果的计算

每个测量点视场内的EPD是所计数的腐蚀坑总数除以面积:
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式中：

S——视场面积，单位为平方厘米（cm2）；

ni——穿过视场面积S的腐蚀坑数目。
平均位错密度Nd的计算
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2.5 根据标准中规定的试验方法，本次送检总计三个样片：ZKG415577-H1、ZKG415577-H2、ZKG415580-H1（ZKG415577-H3即ZKG415580-H1），分别送去中国科学院半导体研究所、国家电子功能及辅助材料质量监督检验中心检测，云南中科鑫圆晶体材料公司自测一份，所测位错结果如下：

表一

	样片编号
	ZKG415577-H1
	ZKG415577-H2
	ZKG415580-H1

	中国科学院半导体研究所
	174个/cm²
	182个/cm²
	242个/cm²

	国家电子功能及辅助材料质量监督检验中心
	154个/cm²
	157个/cm²
	227个/cm²

	云南中科鑫圆晶体材料公司
	156个/cm²
	148个/cm²
	218个/cm²

	平均位错密度
	161个/cm²
	162个/cm²
	229个/cm²



3、 标准水平分析
本标准为首次制定，为推荐性国家标准，达到国内先进水平。
4、 其他予以说明的事项
本标准作为推荐性标准供大家使用，若对结果有疑义，以供需双方商议的测试方法为准。
5、 预期效果
本标准是首次制定，考虑到锗单晶片的特性，推荐使用本检测方法，期望能够为太阳能锗晶片行业提供一种经济、简单、可行的测试方法。
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