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半导体单晶晶体质量的测试  X射线衍射法
范围
本标准规定了利用X射线衍射仪测试半导体材料双晶摇摆曲线半高宽，进而评价半导体材料晶体质量的测试方法。
本标准适用于碳化硅、金刚石、氧化镓等单晶材料晶体质量的测试，硅、砷化镓、磷化铟等半导体材料也可参照本标准执行。 
规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 14264  半导体材料术语
GB/T 14666  分析化学术语
GB/T 32267  分析仪器性能测定术语
术语和定义
GB/T 14264、GB/T 14666、GB/T32267界定以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1
	χ轴	  χ axis
	倾斜样品的轴，由样品台表面和衍射平面相交而成。
3.2
χ角  χ angle
	样品某晶面与样品表面的夹角。
3.3
	φ角  φ angle
样品台绕样品表面法线旋转的角度。
3.4 
	ω角 ω angle
	入射X射线与样品台表面的夹角。
[bookmark: OLE_LINK35][bookmark: OLE_LINK33][bookmark: OLE_LINK34]原理
4.1 单晶的原子以三维周期性结构排列，其晶体可以看做原子排列于空间垂直距离为d的一系列平行平面所形成，当一束平行的单色X射线射入该平面上，且X射线照在相邻平面之间的光程差为其波长的整数倍即n倍时，就会产生衍射(反射)。当入射光束与反射平面间的夹角θ、X射线波长λ、晶面间距d及衍射级数n同时满足布拉格定理2dsinθ=nλ时，X射线衍射光束强度将达到最大值，此时的θ被称为布拉格角，记作θB，如图1所示。
[image: ]
图1  X射线衍射原理图
4.2  X射线衍射摇摆曲线用来表征平行X 射线入射束被样品中某一特定晶面反射后其衍射束的发散情况。在测试时，探测器置于待测晶面的2θB位置，入射束在θB附近进行扫描，此时记录下来的衍射强度曲线称为摇摆曲线。
4.3  晶体摇摆曲线半高宽的来源主要有仪器因素和待测材料的本征宽度、位错、晶粒尺寸、样品弯曲导致的加宽等。对半导体单晶衬底片来说，材料内部位错等缺陷会影响摇摆曲线半高宽值，因此摇摆曲线半高宽可用于评估半导体单晶衬底片的结晶质量。
干扰因素
5.1  当样品曲率较大时，摇摆曲线半高宽会因弯曲效应而显著増大。为消除因样品弯曲而引入的宽度增加，可适当减小X射线入射束宽度(如在样品前采用0.2mm宽狭缝)或采用布拉格角较大的高指数衍射晶面以减小样品曲率的影响。样品弯曲对摇摆曲线半高宽的贡献可用式(1)表示：
   ……………………..……………………………………(1)
式中：
βr—样品弯曲导致的曲线加宽；
S— X射线在样品上的照射面积；
r—样品的曲率半径；
θB	—布拉格角。
5.2  进行斜对称衍射试验时，X射线光束尺寸过大会引起摇摆曲线半高宽的异常加宽，此时应采用较小尺寸的X射线光束。可通过采用狭缝等方法限束实现点状光源。
5.3  晶体待测面定向的准确性和表面粗糙度对测试结果有影响。
[bookmark: OLE_LINK41][bookmark: OLE_LINK42][bookmark: OLE_LINK43]试验条件
温度：23℃±5℃。
相对湿度：应不高于65%。
[bookmark: _GoBack]仪器设备
双晶X射线衍射仪
6.1.1  双晶X射线衍射仪一般使用Cu靶，也可以使用其他靶材。
6.1.2  双晶X射线衍射探测器接收角度应大于0.5°。
注:使用分析晶体或在探器前増加狭缝会改变探测器接收角度，影响测试结果，如采用此类配置，应在试验报告中注明。
6.1.3  光源发出的X射线束经狭缝系统和单色器应成为一束单色的平行射线，X射线的发散角应不大于12"( arcsec)。
注:若样品半高宽较大，可以采用较大发散角的单色器，但此时应保证在布拉格角附近X射线的发散角小于测试结果的1/3。
样品台
6.2.1	样品台应有足够的自由度，使X射线入射束、衍射束、衍射晶面法线及探测器窗口在同一平面内。
6.2.2	在进行斜对称衍射试验时,样品台应能使样品围绕其表面法线旋转。常用X射线衍射仪样品台旋转轴如图2所示。
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图2  X射线衍射仪旋转轴示意图

样品
测试的晶体样品应明确其晶面指数及其对应的衍射角度，厚度一般为0.1 mm~10 mm。待测面定向精度应优于0.5°，粗糙度Ra应小于0.3nm。
试验步骤
9.1	 安放样品
将样品放置在样品台上，应尽量使样品表面与样品台面平行。
9.2	 确定布拉格角θB
9.2.1 选择待测的衍射晶面，根据半导体单晶片的取向，查表并计算得到相应的布拉格角θB。典型半导体晶体部分晶面布拉格角见附录A。
9.2.2  调整探测器及样品台位置，使探测器位于2θB，样品台位于w=θB。
9.3	 调整样品
9.3.1 对称衍射时，χ角为0，对χ角进行优化，并将χ定在优化值。χ角可定在下列方法进行优化：
方法一：改变χ角，在布拉格角θB附近进行w扫描，w扫描衍射强度最大时对应的χ角即为优化值。
方法二: 在布拉格角θB附近进行w扫描，将w值固定在最大强度处，然后进行χ扫描，将χ固定在最大强度处，如此反复进行，直至w和χ值固定不变。
9.3.2 斜对称衍射时，χ角不为0。使样品台沿χ轴旋转至χ角，然后进行φ扫描直至出现衍射峰，最后将φ角固定在衍射峰所在位置。χ角的优化可按9.3.1的方法进行。
注:若样品存在较大的斜切角，即样品表面与名义低指数晶面角度有偏差，在计算χ角时应考虑到此部分的影响，即实际χ角应为晶面夹角和斜切角在该方向分量的叠加。
9.4	 获得摇摆曲线
优化测量范围、测角仪步长及计数时间（或扫描速度），使样品在布拉格θB附近绕衍射法线旋转，同记录衍射强度，获得摇摆曲线。各参数按如下要求优化：
a) 改变测量范围，使之覆盖衍射峰两侧记录到的全部背景基线；
b) 调整测角仪步长，典型的w步长设置为5″~10″；
c) 选择计数时间使扫描中强度的动态范围至少超过103个计数单位。
9.5	 确定半高宽
根据测试结果绘制摇摆曲线。摇摆曲线最大衍射强度一半处所对应的曲线宽度，即为该摇摆曲线半高宽。
注:摇摆曲线半高宽可经过专业软件处理得到。要避免对曲线进行过度光滑处理。以免改变曲线形状,影响测试结果。
精密度
试验样品选用碳化硅、金刚石、氧化镓（衍射晶面为020、400、002）各一片，在5家不同实验室按本方法测量样品摇摆曲线，并求其摇摆曲线半高宽（FWHM）。样品在同一台设备上按本标准要求进行6次独立测量，其FWHM的平均值和相对标准偏差见表1。

试验报告
测试报告应包含下列内容：
a） 样品信息，包括送样单位、样品名称、样品编号、表面取向等；
b） 使用的X射线衍射仪的品牌、型号；
c） 使用的衍射仪光路配置（包括靶材、狭缝系统、单色器等）；
d） 样品的被测晶面；
e） 摇摆曲线半高宽；
f） 本标准编号；
g） 测试日期；
h） 测试人员；
i） 测试环境。
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附录A
（资料性附录）
半导体晶体部分晶面布拉格角
半导体晶体部分晶面布拉格角。
表A.1
	半导体晶体
	衍射晶面
	布拉格角

	4H碳化硅
	（100）
	33.549°

	
	（004）
	[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK2]17.850°

	
	（110）
	59.994°

	
	（201）
	71.233°

	
	（008）
	75.760°

	6H碳化硅
	（101）
	34.182°

	
	（006）
	35.588°

	
	（110）
	60.153°

	
	（00,12）
	75.654°

	
	（211）
	100.20°

	氧化镓
	（-201）
	18.951°

	
	(400)
	15.049°

	
	(020)
	30.481°

	
	（002）
	15.871°

	金刚石
	（400）
	59.745°

	注1：表中布拉格角为Cu靶Kα1线（λ=0.15406nm）所对应的值。
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