GB/T ××××—××××

GB/T ××××—××××
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前    言

本文件按照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》的规定起草。
本文件代替GB/T 1558-2009《硅中代位碳原子含量红外吸收测量方法》。与原标准GB/T 1558-2009对比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

a) 更改了硅中代位碳原子含量的适用范围（见第1章，2009年版的第1章）；
b) 增加了规范性引用文件GB/T 35306、GB/T 29057、ASTM E131（见第2章）；
c) 更改了术语和定义中基线和基线吸收（见3.2、3.3）；
d) 增加方法原理低于室温检测限的硅单晶碳含量的测试方法（见第4章）；
e) 增加干扰因素中多晶、测试环境温度对测试结果的影响（见5.2、5.8）；
f) 增加了测试环境条件（见第6章）；
g) 增加了电阻率大于0.1Ω·cm单晶硅片制样的规定（见8.4）；

h) 更改了测试样品和参比样品的制备（见8.6、8.7、8.8、8.9，2009版7.5，7.6，7.7）；
i) 增加了“碳吸收谱基线的选取方法、确定半高宽的方法，记录测试数据的保留位数”（见9.2.5）
j) 更改该标准的精密度（见第11章，2009版第10章）；

k) 更改报告中的测量温度（见12章c, 2009版第11章c）;
l) 更改合并报告中的碳吸收系数、碳含量、标定因子为测试结果（见12章e, 2009版第11章I,j,k）;
m) 增加了报告中的标准编号（见12章f）;
n) 更改合并报告中样品尺寸、测量次数、吸收峰半高宽、吸收峰波数为其他（见12章g, 2009版第11章e,f,g,h）;
o) 增加了资料性附录A“典型硅样品的吸收光谱”（见附录A）。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国半导体设备与材料标准化技术委员会（SAC/TC 203）和全国半导体设备与材料标准化技术委员会材料分会（SAC/TC 203/SC2）共同提出并归口。
本文件起草单位：中国电子科技集团公司第四十六研究所、浙江金瑞泓科技股份公司、有研半导体材料有限公司、上海合晶硅材料股份有限公司。
本文件主要起草人：。
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：
——1979年首次发布为GB/T 1558-1983；
——1997年第一次修订为1558-1997；
——2009年第二次修订为GB/T 1558-2009；
——本次为第三次修订。
硅中代位碳含量的红外吸收测试方法

1　 范围

本文件规定了硅中代位碳原子含量的红外吸收测试方法。
本文件适用于电阻率高于3 Ω·cm的p型硅单晶及电阻率高于1 Ω·cm的n型硅单晶中代位碳原子含量的测定，对于精密度要求不高的硅单晶，可以测量电阻率大于0.1 Ω·cm的硅单晶中代位碳原子含量。由于碳也可能存在于间隙位置，因而本方法不能测定总碳含量。

本文件也适用于按照GB/T 29057切取和制样的多晶硅中碳含量的测试。
本文件测量的碳原子含量的有效范围：室温下从硅中代位碳原子含量5×1015 at.cm-3 (0.1 ppma)到碳原子的最大溶解度，77K时检测下限为5×1014 at.cm-3 (0.01 ppma)。

2　 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 6618  硅片厚度和总厚度变化的测试方法

GB/T 14264  半导体材料术语
GB/T 29057  用区熔拉晶法和光谱分析法评价多晶硅棒的规程

GB/T 35306  硅单晶中碳、氧含量的测定  低温傅立叶变换红外光谱法
ASTM E131  分子光谱有关术语（Standard terminology relating to molecular spectroscopy）
3　 术语和定义

GB/T 14264和ASTM E131界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1
背景光谱 background spectrum

在红外光谱仪中，无样品存在的情况下使用单光束测量获得的谱线，通常包括氮气，空气等信息。

3.2
基线 baseline 

从测量图谱中碳峰的两侧最小吸光度处作出的一条切线，用来计算吸收系数(，确定最小吸光度方法如附录A所示。

3.3
基线吸收baseline absorbance

与计算吸收峰高度的碳峰相对应波数处的基线值，确定碳吸收峰方法如附录A所示。
3.4
傅里叶变换红外光谱仪 Fourier transform infrared(FTIR) spectrometer

一种通过傅里叶变换将由干涉仪获得的干涉图转换为振幅-波数（或波长）光谱图来获取数据的红外光谱仪。

3.5
半高宽 full width at half maximum (FWHM)

半峰高处的吸收带宽度，其确定方法详见附录A。
3.6
参比光谱  reference spectrum

参比样品的光谱。对于双光束仪器，参比光谱是直接将参比样品放置于样品光路，让参比光路空着获得的，对于傅里叶变换红外光谱仪及其它单光束仪器，参比光谱是将参比样品的光谱扣除背景光谱后所得到的结果。

3.7
样品光谱 sample spectrum

测试样品所得到的光谱。对于双光束仪器，样品光谱是直接将样品放置于样品光路，让参比光路空着获得的，对于傅里叶变换红外光谱仪及其它单光束仪器，样品光谱是将样品的光谱扣除背景光谱后所得到的结果。

4　 方法原理

本测试方法适用于室温下，硅中代位碳原子在波数为607.2cm-1处红外吸收峰的吸收系数来确定代位碳原子浓度。低于室温碳含量检测限的硅单晶，根据低温下硅中代位碳原子在波数607.5cm-1处红外吸收峰吸收系数可以确定其代位碳原子浓度，低温傅里叶变换红外光谱仪测试硅单晶中碳含量的具体方法见GB/T 35306。
5　 干扰因素

5.1投射到探测器上的杂散光会降低吸收系数的计算值，从而降低碳原子浓度的测量值。

5.2因为碳含量的标正因子是温度的函数，硅晶格吸收谱带也会随着测试温度改变而变化。测试样品和参比样品应尽可能地保持相同的温度，以避免与温度有关的晶格吸收对测量的影响，测试过程中需要控制测试环境温度。
5.3 参比样品的碳含量应小于1×1015at.cm-3（0.02 PPma）,使参比样品造成的误差低于本方法最低检测限的10%。低温下（低于80K）该测试方法可以精确到0.01 PPma。若要测得硅样品中低于0.01 PPma的碳含量是十分困难的。因此，对于测量硅样品中接近于0.01 PPma碳含量，该方法只是相对精确的。

5.4 为得到令人满意的测试结果，室温下碳吸收带的半高宽（FWHM）必须小于6cm-1。而在低温下，这一数值必须小于3cm-1。样品厚度不合适，以及仪器分辨率设置过低都有可能造成半高宽变宽。在色散仪器中，仪器平衡调节不正确或扫描速度太快也有可能使半高宽变宽。 

5.5 样品尺寸小于仪器测量光路的光圈直径会产生误差。可以缩小光圈或者采用合适的聚光器消除因样品尺寸小于仪器测量光路的光圈直径而产生的误差。

5.6 硅中双声子晶格吸收在625cm-1（16μm）非常强，应采用无碳的硅片作为参比样品，用差示法消除该处强晶格吸收带，才能在室温下测定碳的吸收光谱。

5.7 本方法的最低检测下限取决于仪器的信噪比。因此，为获得最高的测试灵敏度，必须增加样品的扫描时间。

5.8多晶硅晶粒多，抛光效果不好散射会厉害，影响测试碳含量的准确性。需要通过复杂的抛光工艺，降低其表面粗糙度，保证测试的准确性。鉴于此原因，建议多晶硅按照GB/T29057-2012切取和制样。
6　 试验条件

6.1 环境温度为25℃(3℃

6.2 相对湿度小于60%

6.3 测试实验室应无机械冲击、振动和电磁干扰。

7　 仪器设备
7.1  傅里叶变换红外光谱仪

光谱范围为500-700cm-1（14~18(m）,室温下光谱仪的分辨率必须不低于2cm-1，77K温度下光谱仪的分辨率不低于1cm-1。 

7.2  厚度测量设备
千分尺或其他适用于测量样品厚度的设备，精度大于0.01mm。

7.3  样品架

如果测试样品较小，则将它安放在一个有小孔的架子上以阻止任何红外光线从样品的旁路通过。样品架应垂直或基本垂直于红外光束的轴线方向。

7.4  窗口材料

  低温恒温器及合适的窗口材料应能使样品和参比样品保持在77K。

7.5  温度计
能够测量室温下样品室的温度以及低温下样品架的温度或者其他测温设备，精度为小于2℃。

8　 样品 
8.1 因碳的分凝系数小于1，单晶尾部的碳含量较高，测碳样品应从单晶尾部取样，以测得单晶最高碳含量。
8.2 参比样品必须从代位碳原子含量小于1(1015at.cm-3(0.02PPma)的硅片中选取。

8.3 可用于电阻率高于3Ω·cm的p型硅片及电阻率高于1Ω·cm的n型硅片中代位碳原子含量的测定。

8.4 对于精密度要求不高的单晶硅片，通过减少自由载流子吸收的特殊制样方法，同时采用低温红外测试，实现电阻率大于0.1Ω·cm单晶硅片中代位碳原子含量的测量。

8.5 若无其它规定，一般以硅片中心为测量区，采用GB/T 6618规定测量样品厚度。如果将硅片加工成小片，小片中心应为原片中心并保证有足够的样品面积，以避免入射光绕过样品。

8.6 测试样品和参比样品应双面研磨，两表面无刀痕、划伤，试样的厚度偏差应小于10(m。
8.7 研磨后经机械或化学抛光（仲裁时应采用机械抛光），在测量区域应无桔皮和小凹坑。
8.8 制备成2mm或更薄的测试样品和参比样品，测试样品和参比样品测量区的厚度变化不超过0.005mm。

8.9 测试样品和参比样品的厚度差应小于0.01mm，同时参比样品和测试样品两者的抛光表面尽可能相同；对于电阻率低于3Ω·cm的p型硅片及电阻率低于1Ω·cm的n型硅片中代位碳原子含量，参比样品的电阻率尽量和待测样品一致。
9　 试验步骤

9.1 仪器检查

9.1.1 通过测量确定100%基线的噪声水平。对双光束仪器，在样品及参比光路都空着的情况下记录透射光谱。对单光束仪器，在样品光路空着的情况下先后两次记录的光谱之比获得透射光谱。画出透射光谱从500cm-1～700cm-1的波数范围的100%基线，如果在这个范围内基线没有达到100±0.5%，则要增加测量时间直到达到为止，否则对仪器要进行调整或维修以达到此标准。

9.1.2确定0%线，仅适用于色散型（DIR）仪器。将样品光路遮挡，记录500 cm-1-700cm-1范围内仪器的零点。如果在此范围有较大的非零信号，则要检查仪器是否有杂散光投射到探测器上。如果仍有问题则需对仪器进行调整或维修 。
9.1.3用空气参比法测量电阻率大于5(.cm的双面抛光的硅单晶薄片从1600-2000cm-1 波数范围内的光谱图，用来检验仪器中刻度的线性度。如果在此波数范围内透光率不是53.8±2%,则需要将样品的放置方向在垂直于入射光的轴线方向上进行调整，倾斜角度不超过10°。 
9.2 测量样品的室温差示光谱
9.2.1  在室温下，在607.2cm-1处使用2cm-1分辩率或小于2cm-1分辩率。在77K时，在607.5cm-1处使用小于1cm-1分辩率。

9.2.2  获取光谱。必须保证红外光束是通过测试样品和参比样品的中心位置。对双束光仪器，将样品放在样品光束下，将参比样品放在参比样品光束下，测量500cm-1-700cm-1范围内的吸收光谱。对单光束仪器，用测试样品光谱和参比样品光谱计算出吸收光谱。

9.2.3  用氮气或干燥空气对仪器光路进行充分吹扫,使仪器内部的相对湿度不大于20%。

9.2.4  采用多次扫描,一般不少于64次。

9.2.5  在上述条件下, 分别测得测试样品和参比样品在波长500 cm-1-700cm-1范围内的吸收光谱，室温下碳吸收峰位于607.2cm-1,其半高宽为6cm-1。关于绘制吸收谱图、基线的选取方法、确定半高宽的方法、记录测试数据的保留位数，参照附录A所示。
10　 试验数据处理
10.1  吸收系数α按公式(1)计算：
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式中: 

α——吸收系数, cm-1;

X-----样品厚度，mm;

Ap ——吸收峰顶点处吸光度值；

Ab——基线处吸光度值。

10.2  碳含量N[C]按公式（2）计算:

N[C]= F×α                       ........................(2)

式中:

N[C]——碳含量,at.cm-3;
F——标定因子, cm-2。300K时 ，F为8.2×1016 cm-2;  77K时，  F为3.7×1016 cm-2。

注释：如上的标定因子F是执行日本硅技术委员会JEITA的研究结果 。因为F是温度的函数，所以F具有不确定性，为消除此误差ASTM协会对该因子进行了分析，确定在300K温度时该因子的不确定性为(0.4×1016 at.cm-2  ; 77K温度时该因子的不确定性为(0.2×1016 at.cm-2。

10.3 根据式（2）计算的硅片代位碳含量N[c] ,当单位由at.cm-3换算为ppma时,除以5(1016 (at.cm-3/ppma)。

11　 精密度

12　 试验报告

试验报告应包括如下内容：

a) 使用设备、操作者、测量日期；

b) 测试样品编号;
c) 环境温度（室温或77K）和环境湿度；
d) 测试样品和参比样品厚度；
e) 测试结果；
f) 本标准编号；
g) 其他。

附录A
(资料性附录）
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图1 典型硅样品的差示光谱
a）在光谱范围500cm-1-700cm-1分别测得测试样品和参比样品的吸收光谱。从550cm-1-650cm-1画一条直线作为基线，用550cm-1-570cm-1和630cm-1-650cm-1 范围内直线两个端点吸光度的平均值，记为基线处吸光度Ab。

b）在603cm-1-607cm-1区域内，找出最大吸光度值，记为碳吸收峰顶点处的吸光度值 Ap。

c）基线处吸光度Ab和吸收峰顶点处吸光度值 Ap，保留三位有效数字。

d）典型的硅样品差示光谱，室温下碳吸收峰位于607.2 cm-1，其半高宽为6 cm-1。确定半高宽的方法，在硅样品的差示光谱中，确定基线吸光度Ab和碳吸收峰.处吸光度Ap，令A′=
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