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电子级三氯氢硅的化学气相沉积评价方法
[bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc97195091][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26648465]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884219]本文件规定了用化学气相沉积法制备电子级三氯氢硅的评价样棒，以及将评价样棒拉制成单晶并通过低温红外光谱法或光致发光光谱法对拉制好的单晶硅棒进行分析以确定电子级三氯氢硅的导电类型、电阻率、碳、施主和受主杂质含量的方法。
本文件适用于多晶硅生产和硅外延用高纯三氯氢硅的质量评价。
[bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97195092][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986772]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 620 化学试剂 氢氟酸
GB/T 626 化学试剂 硝酸
GB/T 1550 非本征半导体材料导电类型测试方法
GB/T 1551 硅单晶电阻率的测定 直排四探针法和直流两探针法
GB/T 4842  氩
GB/T 11446.1 电子级水
GB/T 14264 半导体材料术语
GB/T 24574 硅单晶中Ⅲ-Ⅴ族杂质的光致发光测试方法
GB/T 24581 硅单晶中Ⅲ-Ⅴ族杂质含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法
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 低温傅里叶变换红外光谱法
[bookmark: _Toc97195093]术语和定义
GB/T 14264界定的术语和定义适用于本文件。
方法原理
将三氯氢硅和氢气按一定比例通入CVD评价炉内，在高温下氢气将三氯氢硅还原成单质硅沉积在钽丝上生长成多晶硅棒，多晶硅棒生长至直径约20mm时停止生长，在生长好的多晶硅棒上截取约100mm长样品，取出中心的钽丝，按GB/T 29057拉制成单晶后检测导电类型、电阻率、碳、施主和受主杂质含量。
干扰因素
评价炉、电极、钽丝表面以及评价炉放置环境的洁净度会影响评价结果的准确性，应加以控制。
氢气的纯度会影响评价结果的准确性，应有质量控制措施。
试剂
硝酸（HNO3)：符合GB/T 626优级纯。
氢氟酸（HF) ：符合GB/T620优级纯。
混合酸腐蚀剂：HNO3：HF通常在4：1到8：1之间。
去离子水：纯度等于或优于GB/T11446.1中的EW-2级。
高纯氩气：符合GB/T 4842优等品。
钽丝：纯度大于99.999%，加工成“门”形，使用前应用混合酸腐蚀剂和去离子水清洗干净。
设备
CVD炉——由钟罩和还两个电极的底盘，能够安装“门”形钽丝，水、电、气、物料连接管路，独立的控制系统。
切割机
钢丝钳
评价棒的生长
将清洗干净的钽丝装入CVD评价炉内，按照气相沉积工艺和CVD评价炉操作规程进行开炉准备。
开炉准备就续后向炉内通入电子级三氯氢硅和氢气，调整好氢气和三氯氢硅比例在钽丝上气相沉积生长多晶硅，等评价样棒生长至直径约20mm时停止生长。
按停炉操作规程逐渐降温停炉，并用氩气对炉内残留的气体进行置换。
达到开启钟罩条件时，打开钟罩取出评价样棒，检查沉积是否致密，如样棒沉积不致密，需调整工艺参数重新进行沉积生长样棒。
取样
将生长好“门”形的多晶硅评价棒切成三段，将两端样棒中的钽丝用钢丝钳抽出，再切割样棒长度至不小于100 mm。
单晶的制备及检测
按照GB/T 29057规定的方法对样品进行清洗、区熔成单晶棒。
按照GB/T 1550规定的方法检测导电类型。
按照GB/T 1551规定的方法检测电阻率。
按照GB/T 24574或GB/T 24581规定的方法检测Ⅲ-Ⅴ族杂质含量。
按照GB/T 35306规定的方法检测碳含量法。
精密度
试验报告
试验报告应包括下列内容：
a）	使用的设备；
b）	本文件编号；
c）	样品名称；
d）	试验结果；
e）	操作者；
f）	测试日期；
f）	其他。
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