 国家标准《锗晶体缺陷图谱》  
编制说明（送审稿）
1、 工作简况
1、 立项目的及意义
锗是重要稀缺战略资源，是国防、通讯及新能源领域不可替代的关键原料，国家已列入战略储备，我国是世界锗系列产品的主要生产及贸易大国，锗产品有70%以上出口到美国、日本、德国、比利时等国家，区熔锗锭是高纯锗系列产品中的主要产品之一。生产区熔锗锭的原料主要有两大类：（1）褐煤矿中直接采用火法冶炼来提取得到锗精矿，如云南临沧，内蒙锡林浩特等地的含锗褐煤；（2）锗生产、加工及使用过程中所产生工业锗废料；（3）以有色金属冶炼以及二次资源回收过程产出的锗精矿。区熔锗锭是用于生产太阳能用锗单晶及红外用锗单晶的原料，国内生产区熔锗锭及锗单晶的厂主要有云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、驰宏锌锗股份有限公司、南京中锗科技有限公司、锡林格勒盟通力锗业有限责任公司、云南东昌金属加工有限公司、云南中科鑫圆晶体材料有限公司等10多家单位。在生产过程中会涉及到多晶及单晶体的缺陷控制问题，为便于各生产单位的质量控制，结合目前的单晶生长技术及加工工艺水平，较80年代时有了很大的进步，因生产工艺设备的升级换代更新，及生产工艺技术和加工工艺技术的不断提高，一些当时出现的缺陷目前已不再出现，由于锗在光伏及LED应用领域的增加，特别是在太阳能电池用锗单晶衬底片的应用方面比较广阔，在其生产过程中产生了新的缺陷，有必要进行补充完善，还有腐蚀抛光方法的改变也减少了部分缺陷的产生，因此有必要对原标准GB/ T 8756-1988《锗晶体缺陷图谱》进行全面修订，以更好的指导各生产企业的生产，促进行业的技术进步。
2、 任务来源
根据2015年4月30日下达的“国标委综合[2015]30号《国家标准委关于下达2015年第一批国家标准制修订计划的通知》”的要求，《锗晶体缺陷图谱》国家标准由云南临沧鑫圆锗业股份有限公司负责主持修订，计划编号为20150504-T-610，要求于2017年完成修订。
3、 主编单位情况

云南临沧鑫圆锗业股份有限公司（云南锗业）是集锗矿开采、锗高效提取、锗产品精深加工及锗新材料研发生产为一体化的世界知名企业，是中国第一、亚洲最大的锗系列产品生产商和供应商；国内以锗为主营业务的唯一上市公司（股票代码002428）。公司拥有丰富的锗矿资源，锗资源储量占到了全国的27 %以上，是国内锗资源保有储量最大的企业。公司主要生产经营区熔锗锭、二氧化锗、有机锗、红外光学锗单晶及元器件、光伏级太阳能电池用锗单晶片、光纤级四氯化锗、砷化镓单晶及晶片等高新技术产品，是中国锗行业的龙头企业。

截止2016年，公司注册资本为65312万元，总资产20.4亿元。公司现有员工1413人，其中技术人员254人，高级职称以上人员22人，初中级工程师以上的技术人员占公司总人数的10%以上，本科及本科以上学历者占15%以上。

云南锗业具有强大的自主开发和技术创新能力，公司建有“企业技术中心”、 “分析测试中心”和“云南省锗材料工程技术研究中心” 等多个研发机构，配备有先进的仪器设备和专业的技术人才，研发新产品、新工艺。通过自主创新，先后承担国家科技支撑计划项目课题2项、国家863计划项目课题1项，以及云南省重点新产品等省市级科技计划项目20余项。至2016年底，主持和参与完成制（修）订国家及行业标准32项。获得国家知识产权局授权专利65件，其中发明专利22件。2010年公司被科技部认定为国家火炬计划重点高新技术企业，云南临沧国家锗材料基地骨干企业，技术中心于2015年12月被认定为国家级企业技术中心，2014年被云南省科技厅认定为科技型企业，技术中心配备了国内外各种大型的检测实验设备，具备很强的标准制（修）订能力，公司分析测试中心于2017年3月通过了中国合格评定国家认可委员会（CNAS）的认可，认可范围涵盖了锗系列产品的分析检测技术领域，在锗的检测方面跨入了国内先进行列。
4、 主要工作过程

锗晶体缺陷图谱标准修定立项申请得到批复后，项目负责人组织了云南临沧鑫圆锗业股份有限公司技术中心、一厂、二厂的相关技术人员成立了该标准编写工作组，负责本标准的编制工作。编写组通过国内外相关资料查询、市场调研、客户回访、检测数据采集等工作后，形成了本标准（草案），并发放到公司所属各区熔锗锭生产厂、市场部门进行讨论，充分征求意见后形成了征求意见稿。

2015年7月16日，由全国半导体材料标准化分技术委员会组织，在河南省焦作市召开《锗晶体缺陷图谱》标准第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、国家有色金属质量监督检验中心、南京中锗科技有限责任公司等9个单位 10余专家参加了本次会议。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。
2016年8月19日，由全国半导体设备和材料标准化技术委员会组织，在云南省昆明市召开了《锗晶体缺陷图谱》标准第二次讨论会，与会专家对本标准进行了热烈的讨论，从标准文本到内容等方面提出了很好的建议，会后根据修改意见修订后形成了预审稿。
2016年11月18日，由全国半导体材料标准化分技术委员会组织，在江苏省盐城市召开《锗晶体缺陷图谱》标准第三次工作会议（预审会），共有北京有色金属研究总院、南京中锗科技有限责任公司等12个单位25位专家参加了本次会议。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，会后根据修改意见，形成了本次送审稿。
2、 编制原则和主要内容的依据

1、编制原则

本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》的统一规定和要求进行编写。
本标准在制定过程中，以锗生产和加工工艺过程为主线，结合目前国内外区熔锗锭和太阳能用锗单晶、红外用锗单晶的产品结构和分类及内在质量需求变化，依据近年来锗行业的生产实践及检测水平情况，综合考虑了行业的实际需求与未来一段时间内的技术发展要求，对旧版标准内容进行了修订。

2、确定标准主要内容的依据
本标准是对GB/ T 8756-1988《锗晶体缺陷图谱》的修订，本标准内容由范围、引用文件、缺陷、附录A及附录B五大部分组成构成，主要内容包括适用范围、锗多晶体缺陷、锗单晶体缺陷、机械加工缺陷、附录择优化学腐蚀法、缺陷消除方法等，每一种缺陷都充分分析了其特征及产生原因，提出了部分缺陷的消除方法。紧紧围绕目前主要生产厂家及主流的生产工艺进行收集整理缺陷。因原标准为80年代制定的，与原标准相比，因生产工艺设备的升级更新，及生产工艺技术和加工工艺技术的不断提高，一些当时出现的缺陷已不再出现，由于锗应用领域的增加，特别是在太阳能电池用锗单晶衬底片的应用方面市场比较广阔，在其生产过程中产生了新的缺陷，有必要进行补充完善，还有腐蚀方法的改变也减少了部分缺陷的产生，标准对缺陷种类，产生原因及消除方法进行了重点介绍。
3、主要修订内容

2016年08月19日，由全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会组织，在云南省昆明市召开了《锗晶体缺陷图谱》国家标准审定会，共有北京有色金属研究总院、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、南京中锗科技有限责任公司等8个单位15位专家参加了本次会议。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。本标准与GB/ T 8756-1988相比，主要有如下变动：

——替换了目前生产工艺过程中清晰度不高及同一类型放大倍数不同的图片18张；
具体为：替换图1、2、3、4、6、8、9、15、16、20、21、28、78、87、88、90、91、95
——删除了在目前生产工艺过程中不再出现的缺陷及同一类型放大倍数不同的图片14张；

具体为：
1、删除图23、24（位错排、<111>、2×）；
2、删除图29（位错排、<100>、320×），30（小角界晶、<111>、1.5×）；
3、删除图32（小角界晶、<111>、160×），33（小角界晶、<100>、320×）；

4、删除图96，刀痕；
5、删除图102，划痕；

6、删除图113（崩边）、114（崩边）、115（崩边）、116（缺口）；
7、删除图124（水渍）、125（指纹）；

——增加目前工艺过程中新增加的缺陷20张；
具体为：1、新增图22，无位错、100偏111（6°）、200×，图23，100偏111（9°）、200×；
2、新增图29位错排、100偏111（6°）、200×，图30小角界晶、<100>、100×；
3、新增图32小角界晶、<100>、200×，图33小角界晶、100偏111（6°）、200×；
4、新增图96，锯纹；

5、新增图102，减薄划痕、抛光划痕；

6、新增图113（崩边）、114（崩边）、115（刀痕崩边）、116（缺口）；

7、新增图124（水印、抛光水印）、125（指纹）；
8、新增图132（减薄药印）、133（抛光药印）、134（抛光药水）、135（抛光脏点）、136（抛光擦伤）、137（抛光表侵）以及文字说明；
——对部分缺陷产生的原因及消除方法进行了分析；
——“附录A 择优化学腐蚀法（补充件）”改为“附录A  择优化学腐蚀法（规范性附录）”
——删除“附录B 透射电子显微镜技术（TEM）(补充件)”；
——增加术语英文注解，在标准结尾增加了“目次”，以便于检索。
——将标准中所有“蚀坑”修改为“腐蚀坑”；

——重新修改图谱中图片排版。
2016年11月18日，由全国半导体材料标准化分技术委员会组织，在江苏省盐城市召开《锗晶体缺陷图谱》标准第二次工作会议（预审会），进与会专家讨论，主要在以下方面进行了修订：

——删除原标准缺陷图谱34张，分别为：图1、2、3、4、6、8、9、15、16、20、21、23、24、28、29、30、32、33、78、87、88、90、91、95、96、102、106、113、114、115、116、124、125、132；
——新增及替换图谱44张，分别为图1、2、3、4、6、8、9、13、14、15、16、22、23、24、29、30、31、33、34、80、89、90、92、93、96、97、98、99、105、106、116、117、118、119、120、128、129、130、131、132、133、135、141、142；
——增加第3章术语和定义编写，将标准中的定义归类，第3章顺延为第4章，增加第5章晶体缺陷图谱；
——各类缺陷按特征、产生原因编写，完善；
——“附录A 择优化学腐蚀法（补充件）”改为“附录A  择优化学腐蚀法（规范性附录）”；
——增加资料性附录B 晶体缺陷消除方法：给出部分晶体缺陷的消除方法；
——删除“附录B 透射电子显微镜技术（TEM）(补充件)”；

——增加术语英文注解，在标准结尾增加了“目次”，以便于检索；
——按GB/T1.1的要求对文本修改完善，对图谱重新进行编辑。

3、 标准水平分析

本标准为推荐性国家标准，经过本次全面修订后，达到国内先进水平，国内未查询到相关标准。
4、 与现行法律法规、强制性标准的关系
本标准与现行法律、法规以及强制性标准协调统一，没有冲突。
5、 重大分歧意见的处理经过和依据

无。
6、 贯彻标准的要求和措施建议

本标准是锗晶体缺陷图谱的国家推荐性标准，该标准未涉及专利等知识产权问题，建议经本次修订后尽快颁布实施。
7、 预期效果

本标准实施后能为区熔锗锭、锗单晶的生产企业及用户提供质量检测判定方法和依据，对于改进区熔锗锭和锗单晶的生长及加工工艺，促进生长及加工工艺、产品质量的提高，提高检测质量等方面有很好的促进作用，标准颁布实施后具有良好的经济和社会效益。

标准编制组

2017年4月2日
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