国家标准《硅单晶电阻率的测定 直排四探针法和直流两探针法》
编制说明（送审稿）

一、工作简况
1、立项的目的和意义
硅单晶是典型的元素半导体材料，具有优良的热性能与机械性能，易于长成大尺寸高纯度晶体，是目前最重要、用途最广的半导体材料。在当今全球半导体市场中，超过95%以上的半导体器件和99%以上的集成电路都是在硅单晶片上制作的，在未来30年内，它仍是半导体工业最基本和最重要的功能材料。
一般而言，硅单晶的电学性能对器件性能有决定性的作用，其中电阻率是最直接、最重要的参数，直接反映出了晶体的纯度和导电能力。例如，晶体管的击穿电压就直接与硅单晶的电阻率有关。在器件设计时，根据器件的种类、特性以及制作工艺等条件，对硅单晶的电阻率的均匀和可靠都有一定的要求，因此，硅单晶电阻率的测试就显得至关重要。目前测试硅单晶电阻率时，一般利用探针法，尤其是直流四探针法。该方法原理简单，数据处理简便，是目前应用最广泛的一种测试电阻率的技术。
由于硅单晶电阻率与温度有关，通常四探针电阻率测量的参考温度为23℃(1℃，如检测温度有异于该温度，往往需要进行温度系数的修正。原来GB/T 1551-2009标准中直接规定测试温度为23℃(1℃，对环境的要求过于严格，造成很多企业和实验室无法满足，因此需要对标准测试温度进行修订，超出参考范围可以用温度系数修正公式修正。另外，原标准四探针和两探针法的干扰因素没有考虑全面，修订后的新标准对干扰因素进行了补充和修正。原标准的电阻率范围没有对n型硅单晶和p型硅单晶做出区分，由于n型硅单晶电阻率比p型硅单晶电阻率范围大，所以应该对n型和p型硅单晶的电阻率测试范围区分界定。综上，需要对GB/T 1551-2009标准进行修订，以便更好满足硅单晶电阻率的测试要求。该标准的修订将有利于得到硅单晶电阻率准确的测量结果，满足产品销售的要求，为硅产业的发展提供技术保障。

2.任务来源

根据《国家标准化管理委员会关于下达2018年第三批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2018] 60号）的要求，由中国电子科技集团公司第四十六研究所（中国电子科技集团公司第四十六研究所是信息产业专用材料质量监督检验中心法人单位）负责修订《硅单晶电阻率的测定 直排四探针法和直流两探针法》，计划编号为20181809-T-469，要求完成时间2020年。
计划项目由全国有色金属标准化技术委员会提出，后经标委会协调后于国家标准化业务管理平台提出了调整归口申请，批复后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负责组织编制。标准前言中的归口单位按标委工二函[2014]22号的要求表述为“本标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（SAC/TC 203）与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（SAC/TC 203/SC2）共同提出并归口。” 

3.标准修订主编单位概况

中国电子科技集团公司第四十六研究所是我国最早从事半导体材料研究的单位之一，于1959年拉制出国内第一颗硅（Si）单晶，是国内专业从事军用特种硅材料研制和生产的单位，承担了国家各有关部门安排的大量科研项目研究及配套任务，其中多数达到国内领先或国际先进水平。无论是硅晶体生长还是加工技术都具有完整的生产线。硅单晶材料测试方面，2010年中国电科46所质检中心通过国家认证认可监督管理委员会的CNAS实验室认可，成为国际间互认的实验室（中国电子科技集团公司第四十六研究所中世博实验室），2014年3月得到国家认监委CAL授权，正式挂牌“国家电子功能及辅助材料质量监督检验中心”，有完整的半导体材料测量设备和仪器，多年来，凭借自身的技术优势，为国内外客户提供了大量的检测服务。同时拥有一批高素质的科研、生产和管理专业人才，曾制（修）订了多项硅单晶材料测试标准，填补了多项国内相关测试标准空白，有丰富的制（修）订标准的经验。
4.主要工作过程

本标准的修订工作主要由中国电子科技集团公司第四十六研究所牵头承担。为顺利完成该项工作，2018年12月中国电子科技集团公司第四十六研究所组建了本标准起草工作组；起草工作组讨论并形成了修订本标准的工作计划及与各参与单位的任务分工。2019年4月，起草工作组完成标准《硅单晶电阻率的测定  直排四探针法和直流两探针法》的讨论稿和编制说明。
2019年5月16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，在浙江省宁波市召开《硅单晶电阻率的测定  直排四探针法和直流两探针法》标准第一次工作会议（讨论会），其中浙江金瑞泓科技有限公司、有研半导体材料有限公司、南京国盛电子有限公司等29个单位37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。会议中对标准修改内容异议较大，需要在进一步讨论，故决定先根据会上专家意见将常规测试方法和原理性测试方法分开描述，2019年10月编制组收到专家对标准结构的修改意见，2020年3月编制组形成了征求意见稿，将征求意见稿及编制说明，发函硅材料相关的生产、使用、检测等相关单位广泛征求意见。本次征求26家单位意见，其中6家单位回函，3家单位提出了意见。共征集到12条意见，采纳了11条意见。经过对标准整体的梳理和修改，于2020年6月编制组对修改的征求意见稿和编制说明再次发函硅材料相关的生产、使用、检测等相关单位广泛征求意见。本次征求30家单位意见，其中12家单位回函，9家单位提出了意见。共征集到32条意见，采纳了27条意见。并于2020年8月形成了预审稿。
2020年8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，在天津市召开《硅单晶电阻率的测定  直排四探针法和直流两探针法》标准第二次工作会议（预审会），其中有研半导体材料有限公司、南京国盛电子有限公司、中国计量院等12个单位20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，形成29条修改意见，均予以采纳，并于2020年10月形成了审定稿。

二、标准编制原则和确定标准主要内容的依据
1、编制依据

1)、本标准编制主要依据GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的原则进行起草。
2) 根据标准在实际检验检测过程中的使用情况，细化样品制样要求及测试条件，修订干扰因素、测试步骤等，进而保证测量精确度。
2、确定标准主要内容的依据
本次标准修订主要根据产品的实际水平，结合原标准在使用过程中存在的问题进行的，具体如下：
1）更改了硅单晶电阻率的测试范围，分别规定了n型和p型硅单晶直排四探针法电阻率的测试范围。由于对硅单晶p型和n型电阻率测试范围不同（p型硅单晶电阻率范围为7(10-4 (·cm～8(103 (·cm，n型硅单晶电阻率范围为7(10-4 (·cm～1.5(104 (·cm），所以建议p型和n型范围分别规定。同时，由于目前市场上可见的硅单晶电阻率范围有所扩大，本标准中对电阻率范围予以扩大，并进行了实验室间比对验证。
2）增加了规范性引用文件，具体包括GB/T 1550 非本征半导体材料导电类型测试方法和GB/T 14264 半导体材料术语。
3）增加了术语和定义，具体包括GB/T 14264界定的术语和定义适用于本文件。
4）更改了两种测试方法的环境温度条件，由“23℃(1℃”改为“23℃(5℃”。原标准中两种测试方法的环境温度条件为23℃(1℃，测试条件过于严苛，在标准试验过程中，发现温度在23℃(5℃范围内对样品的测试结果没有产生影响，故修正，超出参考范围可以用温度系数修正公式修正。
5）更改了两种测试方法光照干扰因素，将测试在暗室进行改为测试尽量在光线较暗的环境进行。原标准中两种测试方法均要求在暗室中进行，要求过于单一，有许多实验室不具备配备暗室的条件，现在许多仪器已单独配备遮光罩，同样可避免对光的干扰，建议修改为尽量在光线较暗的环境或遮光罩中进行。
6）增加光照干扰因素对电阻率大于103 (·cm的样品的影响，作为光照干扰因素的注。一般来说对电阻率较大的样品，光照的影响也较大，特此以注的形式提醒注意。
7）增加少数载流子注入的干扰因素中 “对于高电阻率、长寿命的样品，少数载流子注入可能导致电阻率减小。”少数载流子注入对电阻率测试有影响，原标准没有明确说明将产生何种影响，因此增加相关内容。
8）更改了温度的干扰因素，将“一般测试适用温度为23℃±1℃”改为“测试基准温度为23 ℃±0.5 ℃，其他温度（18 ℃～28 ℃）下进行测试的结果可进行适当修正，建议仲裁测试时的环境温度为。”电阻率测试结果受温度影响比较大，因此仲裁测试温度条件加严，“23℃±1℃”改为“23 ℃±0.5 ℃”；日常测试温度只要在18 ℃～28 ℃范围内，就可以利用修正因子进行修正，因此放宽日常测试环境温度条件。

9）增加了测试过程中探针振动会引起测量误差干扰因素，在标准试验和日常测试过程中，此项因素对于实验过程引起的误差很大，原标准中干扰因素无特别说明，建议增加。
10）增加了直排四探针法样品发热、探针头类型、探针与样品接触的干扰因素，样品在测试过程中电流过大或通入电流时间过长都会引起样品的发热，探针头除了压力对测试结果有影响，探针头的类型以及探针与样品接触的位置都可能影响电阻率测试的结果，原标准中干扰因素无特别说明，建议增加。
11）增加了直流两探针法电阻率不均匀、单晶中轻微裂痕或其他机械损伤的干扰因素，通过标准试验和日常测试过程中发现，硅单晶中有轻微裂痕或机械损伤时，可能会给出错误的电阻率测试结果，原标准中干扰因素无特别说明，建议增加。
12）更改了直排四探针法方法原理，详细描述了四个探针的位置和作用，原标准条款名称为“方法提要”，因此只简单描述了的测试过程，本标准详细描述了本直排四探针法测试原理，包括四个探针的位置和作用。

13）增加了直排四探针法“7试剂和材料”。按照GB/T 20001.4的要求，将测试中用到的试剂和材料单独列为一章。考虑到此标准对水纯度的要求对不同使用厂家的适用性增加了对水的要求，明确标准中所用到的水电阻率大于12 MΩ·cm。原标准中磨料仅为氧化铝，过于局限，考虑不同使用厂家的要求，改为氧化铝或其它。
    14）更改了直排四探针法中对探针形状和初始标称半径的要求，增加了探针的形状，原标准规定探针形状为圆锥形，现在仪器探针不止局限于圆锥形，增加半球形和平的圆截面形状；探针尖端初始半径也不止25μm~50μm，增加“也可使用其他尖端初始标称半径”。
15）更改了直排四探针法标准电阻的范围及准确度等级，原标准直排四探针法中标准电阻范围0.01(～100000(，修正为0.01(～10000(，原标准中电阻范围过大，超出了仪器测量范围。而且不同标准电阻范围的准确度等级也不相同，不适合给出单一准确度等级评价全范围的标准电阻，因此删除准确度等级的要求。
16）更改了直排四探针法散热器的要求，原标准对散热器的支撑平台、绝缘层、填充材料规定过于单一，实际上只要能起到相应的作用，选用其他材料也可以，因此修改散热器的要求，并规定仲裁时推荐使用散热器。
17）更改了直排四探针法厚度测量仪、千分尺或游标卡尺的要求，厚度测量仪的测量准确程度通常使用示值误差表示，千分尺和游标卡尺的性能以分度值表示，因此修改。
18）删除了直排四探针法超声波清洗器、化学实验室器具的要求，这类设备属于实验室必备的基础设备，不需要单独列出。
19）更改了直排四探针法样品表面处理的描述，原标准规定了使用W14#金刚砂研磨上下表面，直排四探针法要求样品表面研磨处理，即可进行测试，原标准只规定了一种研磨材料，过于单一，因此修改。
20）删除了直排四探针法测量过程第一步样品清洗，本标准在样品一章的最后一条已经规定了样品的清洗过程，测量过程的第一步又规定了样品的清洗过程，重复，因此删除。
21）直排四探针法表2中增加了大于3000(·cm电阻率硅试样所需要的电流值，原标准中因为规定硅单晶电阻率的测试范围没有超出3000(·cm，所以未对3000(· cm以上电阻率的测量电流作出规定，本次因为修改了测试范围，故建议增加。

22）更改了直排四探针法电学测量装置r值应满足的条件，r值以100(为界限分别界定，原标准中未对100(以下的硅片r值做规定，所有均为0.3%，而在标准试验和日常测试过程中发现，电阻＜100(的r值应精确到0.1%以内，建议修改。

23）更改了直排四探针法测量温度平衡时间，这里的平衡时间指的是样品应与测量仪器在相同的环境中保持一段时间之后再测试，原标准表述不明确，因此修改为“当样品与散热器在同一室温环境超过30min时，则平衡时间不超过30s。仲裁试验前，建议先将散热器放置在室温环境内24h（室温变化不宜超过±1 ℃）”

24）删除了直排四探针法测试圆片时探针阵列位置要求，本条款给出了直排四探针法测试时探针阵列位置，电阻率可能会测试圆片的不同位置，可能测中心点，也可能测其他位置，只需要满足“每一探针尖离样品边缘的最近距离至少为平均探针间距的4倍”即可。
25）更改了直排四探针法测量组数要求，对于生产型企业，一般不要求测试10组数据，只有仲裁时才会测试10组数据，因此修改为“仲裁时，推荐测量10组数据”。
26）删除了直排四探针法“推荐的圆片测量电流是在试样厚度为0.5mm，两内探针为10mV电势差时得到。”试样厚度不只0.5mm一种规格，这里没有必要说明这一种规格圆片的情况，予以删除。
27）更改了直流两探针法的方法原理，详细描述了两个探针的位置和作用，原标准条款名称为“方法提要”，因此只简单描述了的测试过程，本标准详细描述了本直流两探针法测试原理，包括两个探针的位置和作用。
28）删除了直流两探针法丙酮、乙醇两种试剂，目前样品表面清洗采用去离子水或其他化学试剂，品种很多，只要能保证样品表面没有油污即可，原标准只规定了使用丙酮、乙醇两种试剂，过于单一，因此删除。
29）更改了直流两探针法断面欧姆接触材料和磨料，镀镍混合液、镀铜混合液等欧姆接触材料有污染，且已不再使用，建议删除，原标准只规定了一种研磨材料，过于单一，因此修改为“氧化铝或其他”。
30）更改了直流两探针法样品的表面处理方式，原标准规定“样品用丙酮超声清洗，乙醇漂洗后吹干”，而这一步清洗只要能保证样品表面没有油污即可，规定过于严格不利于不同实验室的操作，同时删除了镀镍混合液、镀铜混合液等欧姆接触材料，因此修改为“选用导电橡胶等欧姆接触材料”。
31）更改了直流两探针法“仲裁时，在第二测量道上测试”，原标准规定直流二探针法需要分别再互相垂直的两个测量道上测试，一般生产型企业只需要在一条测量道上测试，因此修改为“仲裁时，在第二测量道上测试”。
32）直排四探针法表1中给出了不同电阻率时选择标准电阻的最小值，对于电阻率交叉的部分，选择的标准电阻应确保可以获得稳定的电流值。
三、主要试验（或验证）的分析
    试验验证报告见附件。
四、标准水平分析
本标准为第一次修订，为推荐性国家标准，规定了直排四探针和直流两探针硅单晶电阻率测试方法，是硅单晶电阻率测试的常用方法，本次修订对测试范围、测试干扰因素、试样制备、试验步骤等进行了细化完善，并开展了试验研究，达到国内先进水平。
五、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况

本标准是对GB/T 1551-2009《硅单晶电阻率的测定方法》的修订和补充，仅修订试验技术内容和格式，与现行的有关法律、法规及国家标准、国家军用标准、行业标准没有冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
无。

七、标准作为强制性或推荐性国家标准的建议
本标准为硅单晶电阻率的测试方法标准，作为推荐性国家标准发布实施。

八、贯彻标准的要求和措施建议

本标准发布后，建议由归口单位组织相关的标准宣贯，由起草单位编写相关的标准解读，对硅单晶电阻率的测试进行技术探讨，促进GB/T 1551标准的实施。

九、废止现行有关标准的建议

本标准发布实施后，建议废止GB/T 1551-2009《硅单晶电阻率测定方法》。
十、其他应予说明的事项

本标准作为推荐性国家标准供大家使用，若对结果有疑义，以供需双方商议的测试方法为准。

标准编制组
2020年6月 
