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碳化硅单晶抛光片堆垛层错测试方法
Test method for stacking faults of polished silicon carbide single crystal wafers
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[bookmark: NEW_STAND_NAME]碳化硅单晶抛光片堆垛层错测试方法
1　 [bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc122706177][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884218]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212]本文件规定了碳化硅（SiC）单晶抛光片堆垛层错的光致发光测试方法。
本文件适用于4H碳化硅（4H-SiC）单晶抛光片堆垛层错的测试。
2　 [bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc122706178][bookmark: _Toc26986531]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（包含所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 14264 半导体材料术语
GB/T 25915.1-2021 洁净室及相关受控环境 第一部分：按粒子浓度划分空气洁净等级
GB/T 30656 碳化硅单晶抛光片
3　 [bookmark: _Toc122706179]术语和定义
[bookmark: _Toc26986532]GB/T 14264和GB/T 30656界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1 堆垛层错 Staking fault
晶面的叠加序列异常造成的单晶材料中的平面晶体缺陷。
3.2 弗兰克型堆垛层错 Frank-type Staking fault
在垂直于堆垛层错平面的方向上发生原子位移的堆垛层错。
3.3 肖克利型堆垛层错Shockley-type Staking fault
在平行于堆垛层错平面的方向上发生原子位移的堆垛层错。
4　 [bookmark: _Toc9258478][bookmark: _Toc9256387][bookmark: _Toc40791642][bookmark: _Toc9256129][bookmark: _Toc9256258][bookmark: _Toc9256843][bookmark: _Toc40791403][bookmark: _Toc40791523][bookmark: _Toc9257333][bookmark: _Toc40791867][bookmark: _Toc40791760][bookmark: _Toc9256644][bookmark: _Toc9256842][bookmark: _Toc9256516][bookmark: _Toc9256645][bookmark: _Toc9256856][bookmark: _Toc9256658][bookmark: _Toc9256855][bookmark: _Toc9256528][bookmark: _Toc9256529][bookmark: _Toc45542932][bookmark: _Toc45542934][bookmark: _Toc45542928][bookmark: _Toc9256527][bookmark: _Toc9256854][bookmark: _Toc45542930][bookmark: _Toc9256657][bookmark: _Toc9256530][bookmark: _Toc9256659][bookmark: _Toc9256857][bookmark: _Toc9256531][bookmark: _Toc9256858][bookmark: _Toc9256660][bookmark: _Toc9255448][bookmark: _Toc40792398][bookmark: _Toc40792187][bookmark: _Toc9256524][bookmark: _Toc40792295][bookmark: _Toc9256851][bookmark: _Toc9258486][bookmark: _Toc9256653][bookmark: _Toc45542926][bookmark: _Toc9256656][bookmark: _Toc40791974][bookmark: _Toc9256000][bookmark: _Toc40792081][bookmark: _Toc9257320][bookmark: _Toc45542914][bookmark: _Toc45542916][bookmark: _Toc9258473][bookmark: _Toc40791398][bookmark: _Toc40791507][bookmark: _Toc40791637][bookmark: _Toc9256512][bookmark: _Toc9256839][bookmark: _Toc40791387][bookmark: _Toc9258462][bookmark: _Toc45542920][bookmark: _Toc9256513][bookmark: _Toc9256641][bookmark: _Toc40791518][bookmark: _Toc40791755][bookmark: _Toc45542918][bookmark: _Toc9256840][bookmark: _Toc9256841][bookmark: _Toc9256642][bookmark: _Toc9256643][bookmark: _Toc45542922][bookmark: _Toc9256514][bookmark: _Toc45542924][bookmark: _Toc9256515][bookmark: _Toc45542908][bookmark: _Toc45542910][bookmark: _Toc9256374][bookmark: _Toc9256245][bookmark: _Toc9256503][bookmark: _Toc9256632][bookmark: _Toc9256830][bookmark: _Toc45542904][bookmark: _Toc45542906][bookmark: _Toc9255987][bookmark: _Toc9256116][bookmark: _Toc9255432][bookmark: _Toc45542902][bookmark: _Toc45542912][bookmark: _Toc9256544][bookmark: _Toc9256668][bookmark: _Toc45542938][bookmark: _Toc45542936][bookmark: _Toc45542940][bookmark: _Toc9258501][bookmark: _Toc45542942][bookmark: _Toc45542948][bookmark: _Toc9255476][bookmark: _Toc9256866][bookmark: _Toc9256661][bookmark: _Toc9256545][bookmark: _Toc9256674][bookmark: _Toc9256872][bookmark: _Toc45542946][bookmark: _Toc45542962][bookmark: _Toc45542950][bookmark: _Toc9256539][bookmark: _Toc9256679][bookmark: _Toc45542944][bookmark: _Toc9256877][bookmark: _Toc9258506][bookmark: _Toc9256550][bookmark: _Toc9256551][bookmark: _Toc9256680][bookmark: _Toc9256871][bookmark: _Toc9256878][bookmark: _Toc9256859][bookmark: _Toc9255471][bookmark: _Toc9256673][bookmark: _Toc9256532][bookmark: _Toc45542952][bookmark: _Toc45542966][bookmark: _Toc9256879][bookmark: _Toc45542964][bookmark: _Toc9256552][bookmark: _Toc9256681]方法原理
光致发光（PL）检测方法是通过采用波长大于4H-SiC晶体材料禁带宽度对应波长的激发光源(例如，波长为313nm或355nm)照射SiC单晶抛光片，所得到的PL光信号通过光电倍增管（PMT）转换成电信号，经过模拟数字转换器（ADC）处理生成数字图像并转换为包含堆垛层错特征的灰度图像。或PL光信号通过图像传感器（CCD）转化为数字图像，数字图像被处理生成包含堆垛层错特征的灰度图像。通过软件分析获得晶片堆垛层错的分布和数量。
5　 干扰因素
5.1光源功率的稳定性会影响仪器对堆垛层错缺陷的信号采集，在图像分析时易出现误判。
5.2 仪器所处环境有较强震动源会导致光路状态不稳定，影响测试结果的准确性。
5.3碳化硅单晶抛光片表面的抛光状态，如粗糙度过大，会对堆垛层错测试结果产生影响。
5.4碳化硅单晶抛光片表面的洁净状态，如严重的颗粒和表面沾污，会对堆垛层错测试结果产生影响。
5.5仪器软件参数的设置，如面积阈值和灵敏度阈值，会影响堆垛层错数量及面积占比的统计。
6　 试验条件
6.1 温度：23±3℃；
6.2 环境相对湿度：40%~70%；
6.3 空气洁净等级：GB/T 25915.1-2021规定的ISO6级及以上；
6.4 测试过程中测试机台应无强震动。
7　 [bookmark: _Toc9256687][bookmark: _Toc9256300][bookmark: _Toc9256429][bookmark: _Toc40792229][bookmark: _Toc9256885][bookmark: _Toc40791445][bookmark: _Toc40792016][bookmark: _Toc40792331][bookmark: _Toc9256558][bookmark: _Toc40792434][bookmark: _Toc9256171][bookmark: _Toc40791802][bookmark: _Toc40792123][bookmark: _Toc9256042][bookmark: _Toc40791909][bookmark: _Toc9257375][bookmark: _Toc9258520][bookmark: _Toc45530087][bookmark: _Toc40792714][bookmark: _Toc45530185][bookmark: _Toc40791565][bookmark: _Toc40791684][bookmark: _Toc40792622][bookmark: _Toc9255490][bookmark: _Toc40792529][bookmark: _Toc45542977][bookmark: _Toc40792814][bookmark: _Toc9231777]仪器设备
7.1 PL成像系统
用于测试4H-SiC单晶抛光片中堆垛层错的PL成像系统结构示意图，见图1。测试设备包括光源、光学接收器件、滤光器、CCD/PMT、模拟数字转换器、晶片载台、控制/处理器以及暗箱。
[image: ]
标引序号说明：
1—光源；
2—激发光；
3—光致发光；
4—光学接收器件；
5—滤光器；
6—CCD/PMT；
[bookmark: _Hlk177231920]7—模拟数字转换器
8—控制器/处理器；
9—晶片载台；
10—测试晶片或参考晶片；
11—暗箱或机架外壳。
图1 PL成像系统结构示意图
7.2光源
气体放电灯如汞-氙气灯和规定发射波长的二极管激光器可以用作电子激发的典型光源。当气体放电灯的白光用于电子激发时，应使用适合光源的滤光器来获取具有合适波段的激发光以进行PL成像。应选择大于4H-SiC晶体材料禁带宽度对应波长的激发光源。例如，汞-氙气灯的313 nm发射光源或二极管激光器的355nm发射光源。
7.3滤光器
根据PL光谱选择满足测试4H-SiC堆垛层错信号的滤光器。使用可通过波长范围为400nm~550nm或650nm以上的滤光器获得4H-SiC堆垛层错PL信号。
7.4图像采集
堆垛层错图像采集系统由光源、聚焦光学器件、CCD或PMT传感器、模拟数字转换器晶片载台和不透光外壳组成。暗箱或机架外壳被用来阻挡外部光线的干扰。图像采集系统应具有足够高的空间分辨率，以清晰的捕捉小尺寸堆垛层错。通过CCD单元或模拟数字转换器单元获得数字化图像。
7.5图像处理与分析
图像处理涵盖了许多特征：如对比度、亮度、边缘检测等。不同的软件解决方案可采用不同的算法进行相似处理。不同的图像处理算法所产生的处理后的图像也不会完全相同。
图像分析有两种方法：二进制（黑/白）分析和灰度分析。采用阈值程序能够从灰度图像获得二进制图像。为成功测试4H-SiC堆垛层错，宜使用适当的算法进行图像分析。
图像分析的结果是与特定应用相关的一组值，通过软件计算将满足算法要求的值识别为堆垛层错。
8　 [bookmark: _Toc9256898][bookmark: _Toc9256900][bookmark: _Toc9256902][bookmark: _Toc9256904][bookmark: _Toc9256896]样品
4H-SiC单晶抛光片表面晶向为{0001}面，角度范围为 0°~8°，表面粗糙度（Ra）应不大于0.5 nm，表面无污染。
9　 [bookmark: _Toc9256906]试验步骤
[bookmark: _Toc9255518][bookmark: _Toc9256909]9.1仪器准备  
9.1.1仪器开机，光源预热至待测状态。
9.1.2确保装载系统、PL光学系统、数据处理系统处于正常工作状态。
9.1.3选择对应的程序，进行图像采集参数设置。
9.1.4选择合适的校准片对光源进行校准。
[bookmark: _Toc9256911][bookmark: _Toc122706185][bookmark: _Toc9231795][bookmark: _Toc45543000]9.2测试
9.2.1将待测样品放入指定位置。
9.2.2输入样品编号和批次编号等信息。
9.2.3对晶片进行全表面扫描。
9.2.4仪器对样品进行对位、聚焦及检测，自动对堆垛层错进行识别和统计。PL成像系统能通过典型堆垛层错PL特征确定其尺寸和形状（见附录A），通过软件计算将满足算法要求的图像识别为堆垛层错。
10　 试验数据处理
[bookmark: _Toc9255525][bookmark: _Toc9256915]通过测试获得堆垛层错的分布图，并输出堆垛层错所占格子总数，格子尺寸的划分可由供需双方协商确定（如2mm×2mm，3mm×3mm，5mm×5mm等）。堆垛层错的面积占比按公式（1）进行计算：
                                                            （1）
N1—层错所占格子总数；
N2—格子总数；
N—堆垛层错面积占比。
11　 [bookmark: _Toc9256917][bookmark: _Toc9256919]精密度
本方法的精密度是由起草单位和验证单位在同样条件下，对4H-SiC单晶抛光片进行重复性验证，并根据相对偏差公式和重复性试验数据计算得出重复性和再现性的精密度。
本方法的精密度使用3片直径150mm和3片直径200mm的4H-SiC碳化硅单晶抛光片，在3个测试单位巡回测试得到。单个测试单位重复性测试的相对标准偏差不大于15%，3个测试单位的再现性相对标准偏差不大于15%。
12　 [bookmark: _Toc9231801][bookmark: _Toc122706188][bookmark: _Toc45543006]试验报告
试验报告应该包含以下信息：
a）样品信息，包含样品来源、样品规格及编号；
b）使用的测试仪器型号；
c）本文件编号；
d）测试结果：堆垛层错分布图、堆垛层错个数和面积占比；
e）测试人员；
f）测试日期；
g）测试环境。
[bookmark: _Toc445634305][bookmark: _Toc445632918][bookmark: _Toc445635127][bookmark: _Toc445635339][bookmark: _Toc445633509][bookmark: _Toc445633116][bookmark: _Toc445634108][bookmark: _Toc445638234][bookmark: _Toc445634503][bookmark: _Toc445633706][bookmark: _Toc447789847][bookmark: _Toc447789950][bookmark: _Toc445640605][bookmark: _Toc447643782][bookmark: _Toc447790034][bookmark: _Toc445640688][bookmark: _Toc445634702][bookmark: _Toc445640416][bookmark: _Toc445640960][bookmark: _Toc447790138][bookmark: _Toc445646153][bookmark: _Toc445641504][bookmark: _Toc445640332][bookmark: _Toc445639872][bookmark: _Toc445633313][bookmark: _Toc445638446][bookmark: _Toc445641775][bookmark: _Toc445638658][bookmark: _Toc445640143][bookmark: _Toc445640061][bookmark: _Toc447443589][bookmark: _Toc445639105][bookmark: _Toc445638880][bookmark: _Toc445634915][bookmark: _Toc445641232][bookmark: _Toc447790240][bookmark: _Toc445641421][bookmark: _Toc445641964][bookmark: _Toc445642232][bookmark: _Toc445645882][bookmark: _Toc445642043][bookmark: _Toc447643574][bookmark: _Toc445640877][bookmark: _Toc447643678][bookmark: _Toc447650683][bookmark: _Toc445641149][bookmark: _Toc447648298][bookmark: _Toc445641693][bookmark: _Toc445646071][bookmark: _Toc445646342][bookmark: _Toc122706189][bookmark: _Toc45543009]
附录A
[bookmark: _Toc122706190]（资料性）
[bookmark: _Toc9258549][bookmark: _Toc122706191][bookmark: _Toc45543010][bookmark: _Toc9256924]堆垛层错的光致发光图像
本附录给出了4H-SiC单晶抛光片堆垛层错的典型PL图像和特征，光PL成像系统所用的激发光波长为355 nm，使用400 nm~550nm滤波器检测，图像像素分辨率为4μm。
[bookmark: _Toc9231805][bookmark: _Toc122706194][bookmark: _Toc45543013]4H-SiC晶体中的堆垛层错分为弗兰克型堆垛层错和肖克利型堆垛层错，典型的PL图像如图A.1、A.2所示。
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图A.1弗兰克型堆垛层错PL图像


[image: ]   [image: ]
图A.2肖克利型堆垛层错PL图像


[bookmark: _Toc45530228][bookmark: _Toc45543020][bookmark: _Toc40792663][bookmark: _Toc40792757][bookmark: _Toc40792857][bookmark: _Toc45530130][bookmark: _Toc9256098][bookmark: _Toc40792372][bookmark: _Toc9256227][bookmark: _Toc9258559][bookmark: _Toc40792270][bookmark: _Toc9256356][bookmark: _Toc40791948][bookmark: _Toc40791484][bookmark: _Toc40791604][bookmark: _Toc40792475][bookmark: _Toc9255546][bookmark: _Toc9256934][bookmark: _Toc9256614][bookmark: _Toc40792055][bookmark: _Toc40792162][bookmark: _Toc9256736][bookmark: _Toc40791841][bookmark: _Toc9257430][bookmark: _Toc40792570][bookmark: _Toc40791723][bookmark: _Toc9256485]1000μm
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