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金刚石单晶抛光片位错密度
测试方法
Test method for dislocation density of diamond single
 crystal polished wafer
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[bookmark: BKQY]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。
本文件由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（SAC/TC203）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/TC203/SC2）共同提出并归口。
[bookmark: OLE_LINK1]本文件起草单位：中国科学院半导体研究所，德州学院，成都中科米格检测技术有限公司，中关村天合宽禁带半导体技术创新联盟，江苏卓远半导体有限责任公司，北京聚睿众邦科技有限公司，吉林大学，安徽光智科技有限公司，山东大学，西安德盟特半导体科技有限公司，合肥聚仪检测技术有限公司，北京聚仪共享科技有限公司，北京大学东莞光电研究院，浙江先导微电子科技有限公司。
GB/T XXXXX—XXXX
本文件主要起草人：霍晓迪、曹繁秋、郑红军、王希玮、李国平、金鹏、闫方亮、冯梦阳、许敦洲、王镇、屈鹏霏、李红东、欧琳芳、王宏兴，丁晓民，于金凤。
1
[bookmark: StandardName]金刚石单晶抛光片位错密度的测试方法
范围
本文件描述了金刚石单晶抛光片位错密度的干法刻蚀测试方法。
本文件适用于金刚石单晶抛光片位错密度的测试。
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。
[bookmark: OLE_LINK3]GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 14264  半导体材料术语
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
[bookmark: _Hlk83193995]对金刚石单晶抛光片采用氢气（）+氧气（）在等离子体环境下干法刻蚀处理。在此过程中，氧原子倾向于与金刚石晶格中位错周围的化学键较弱区域发生反应，导致这些区域的刻蚀速率显著高于其他区域。这种选择性刻蚀使得位错区域形成明显的刻蚀坑。在显微镜下观察并按一定规则统计这些具有特定形状的刻蚀坑，单位视场面积内的刻蚀坑个数即为位错密度。
[image: ]

金刚石单晶抛光片位错密度测试方法原理图
不确定因素
a) [bookmark: _Toc3118][bookmark: _Toc13547][bookmark: _Hlk90582387]样品制备、测试仪器操作、测试机台维护后的调试，均对测试结果的准确性与稳定性有很大影响，相关的测试人员应经过严格的培训；
b) 取点的位错个数在统计过程中会产生误差；
c) 样品表面刻蚀坑会随着刻蚀时间的增加而逐渐增加直至趋于稳定。然而，若刻蚀时间过长，刻蚀作用将穿透样品表面，侵入其内部结构，导致无法准确表征样品表面的位错密度。故刻蚀时间是影响位错密度的重要因素，应选取刚趋于稳定时的刻蚀时间为佳。但因仪器、人员、测试过程等影响，刻蚀时间的选取必然会有所差异，产生误差；
d) 样品测试面的晶向和表面粗糙度对测试结果有影响，建议确定晶向并抛光后测试。
应尽量排除这些干扰因素的影响。
试剂
a) [bookmark: _Toc1730]乙醇，分析纯，其浓度不少于99.8%；
b) [bookmark: _Toc25619]丙酮，分析纯，其浓度不少于99.5%；
c) 氮气，体积分数不少于。
除非另有说明，本文件所用试剂均为符合国家标准或行业标准的分析纯及以上试剂，所用水为GB/T 6682 规定的三级或以上蒸馏水或去离子水。
仪器设备
光学显微镜
放大倍数为100~5000倍，能满足10.2规定的视场面积要求。测试前需对显微镜的各个放大倍数进行校准。即先使用一个已知长度的标准样品在显微镜下测量，然后通过调节显微镜的刻度尺，使其与标准长度相符。
干法刻蚀设备
a) [bookmark: _Toc41299125]反应气体应包括+，且流量比的范围需满足1~5%的要求；
b) 干法刻蚀系统需能够激励产生等离子体，且在等离子体或者其他加热装置下使得衬底表面的温度；
满足以上要求的干法刻蚀系统均可。
环境条件
环境温度15~30℃；环境湿度20%~80%。
[bookmark: _Hlk202602741]测试样品
测试的金刚石单晶抛光片应明确其晶面指数及其对应的衍射角度，具有一定厚度的样品其待测面的定向精度应优于1°，表面粗糙度一般应不大于于1 。
样品制备
样品清洗
金刚石单晶抛光片在乙醇/丙酮混合溶液（乙醇和丙酮比例体积比为1:1）中超声30分钟后，在蒸馏水或去离子水中超声30分钟，再用高纯氮气吹扫表面至水分挥发完全后备用。
干法刻蚀
将金刚石样品放置在可以进行干法刻蚀的设备中，该干法刻蚀的设备需能通入（体积分数不少于）和（体积分数不少于）。和的体积比为1~5%之间，可根据设备和样品选择，功率可根据设备和样品进行选择，但需保证在刻蚀后均能观察到外貌相似的刻蚀坑。刻蚀时间可根据设备和样品进行选择，刻蚀时间应适中保证刻蚀坑不再随时间增加而显著增加且不能使得大的刻蚀坑覆盖小的刻蚀坑。
测试程序
观察样品
肉眼观察样品是否有宏观缺陷及其分布情况，并做好记录。
选择视场面积
[bookmark: _Hlk87197685]将样品置于光学显微镜载物台上，放大倍数选择100~5000倍，扫视样品表面，估算位错密度。根据位错密度选取视场面积。选用的视场面积应满足在该面积内位错个数为50~200之间为宜，可多但不能少于50个。位错密度和适宜的视场面积的对应关系如表1所示。本方法位错密度精确的测试范围为 ，位错密度处于其它范围准确度可能会降低。
表1  不同位错密度下适宜的视场面积
	位错密度 
	适宜的视场面积 

	 
	[bookmark: _Hlk202621359] 

	 
	 

	 
	 

	 
	 

	 
	 



选取测试点
[bookmark: _Hlk178501789]选点时，按照矩形阵列的方式进行选点。
选择测试区域
a) [bookmark: _Hlk191218863][bookmark: _Hlk182169507][bookmark: _Hlk182169450]若样品为标准的矩形，则其测试区域即为该矩形去除边缘不规则的部分；若样品为类矩形，则其测试区域为样品上的最大内接矩形去除边缘不规则的部分。此两类样品统称为测试区域为矩形的样品。
b) 若样品为标准的圆形，则其测试区域即为该圆形去除边缘不规则的部分；若样品为类圆形，则其测试区域为最大内接圆形去除边缘不规则的部分。此两类样品统称为测试区域为圆形的样品。
生成测试点位阵列：
a) [bookmark: _Hlk140741188][bookmark: _Hlk140742934]对于测试区域为矩形的样品
[bookmark: _Hlk202622622]测试区域的长边长度为2a，短边长度为2b。然后以矩形的左上顶点为原点，长边方向为x轴，短边方向为y轴，建立坐标系。矩形阵列，点位间隔距离如表2所示。

[bookmark: _Hlk191071062][bookmark: _Hlk142245476]表2  不同条件下的点位间隔距离
	[bookmark: _Hlk191071085]长度条件（2a或2b或2r）
	x轴
	y轴

	[bookmark: _Hlk179576668]<10 mm
	a（矩形） 或 r（圆形）
	b（矩形） 或 r（圆形）

	[bookmark: _Hlk142244954]10 mm & <20 mm
	5 mm
	5 mm

	0 mm & <40 mm
	10 mm
	10 mm

	0 mm & <80 mm
	20 mm
	20 mm

	0 mm
	40 mm
	40 mm


[bookmark: _Hlk140743256]
确定好x轴和y轴的选点，然后交叉形成测试点位阵列。
[bookmark: _Hlk202622665]下面为一个示例，矩形虚线方框为测试区域，其中的红点为具体的测试点位。
[bookmark: _Hlk179576803][bookmark: _Hlk191219115][bookmark: _Hlk202628216]示例：其中10<2a<20 mm，10<2b<20 mm，生成的测试点位阵列如图2所示。图中n为正整数，取值为2或3；2a为矩形虚线方框的长边长度；2b为矩形虚线方框的短边长度。
[image: ]
 测试区域为矩形的测试点位阵列示意图
b) 对于测试区域为圆形的样品
[bookmark: _Hlk179576863][bookmark: _Hlk191219164]测试区域的直径为2r。然后以圆形的圆心为原点，横向为x轴，纵向为y轴，建立坐标系。矩形阵列，点位间隔距离如表2所示。
确定好x轴和y轴的选点，然后交叉形成测试点位阵列。
[bookmark: _Hlk191219239]下面为一个示例，圆形虚线为测试区域，其中的红点为具体的测试点位。
[bookmark: _Hlk202628257]示例：其中15<2r<20 mm，生成的测试点位阵列如图3所示。图中2r为圆形虚线的直径。
[image: ]
测试区域为圆形的测试点位阵列示意图
[bookmark: _Hlk191219357][bookmark: _Hlk191204790]记录每个观察点的位错个数。视场边界上的位错刻蚀坑，其面积必须有三分之二以上位于视场内才予以计数，不符合特征的坑或其他形状的图形不记数。刻蚀坑的判定以能清晰分辨出其特征为准。以图4为例，其<100>晶向的刻蚀坑形貌图的刻蚀坑数量是38个；以图5为例，其<111>晶向的刻蚀坑形貌图的刻蚀坑数量是56个。如发现视场内污染点或其他不确定形状的图形影响到对刻蚀坑的判定，应重新制样。
[image: ]
[bookmark: _Hlk191204884][bookmark: _Toc117588150]<100>晶向金刚石单晶抛光片位错刻蚀坑形貌图及其计数
[image: ]
<111>晶向金刚石单晶抛光片位错刻蚀坑形貌图及其计数
位错刻蚀坑特征
[image: ]
<100>晶向金刚石单晶抛光片位错刻蚀坑形貌图（物镜20倍）
[bookmark: _Hlk178502246][bookmark: _Hlk191219473]金刚石单晶抛光片的位错刻蚀坑图形如图6所示。自图中可以明显看到有规则形状的位错刻蚀坑。在利用光学显微镜进行拍照时，焦点宜聚焦到大部分位错刻蚀坑的底部。
[bookmark: _Toc117588151]结果计算
[bookmark: _Hlk191219687]金刚石晶片每个测试点的位错密度按式（1）计算：
                                     (1)
式中：
[bookmark: _Hlk202628608]—第个测量点的位错密度，单位为每平方厘米（）；
—第个测量点的位错个数；
—第个测量点的视场面积，单位为平方厘米（）。
平均位错密度按式（2）计算：
[bookmark: _Hlk83224166]                                (2)
式中：
—平均位错密度，单位为每平方厘米（）；
—测量点的数目；
[bookmark: _Hlk83224372]—第个测量点的位错密度，单位为每平方厘米（）；
[bookmark: _Hlk83224345]—测量点，。
精密度
[bookmark: _Hlk191219765][bookmark: _Hlk193148418]本方法的精密度由多个实验室在同样条件下，使用光学显微镜对同一金刚石样片进行重复性和再现性验证。本检测方法位错密度平均值的重复性相对标准偏差应不大于10%，再现性相对标准偏差应不大于15%。
测试报告
测试报告应包括但不限于以下内容：
a）测试日期；
[bookmark: _Hlk193136779]b）样品信息，包括送样单位、样品编号、样品尺寸、生长方法、被测晶面等；
c）金刚石晶片平均位错密度、位错密度均匀度。其中均匀度计算公式采用：均匀度=相对标准偏差=[样本标准偏差/样本均值]*100%；
d）干法刻蚀设备的型号和选用参数（功率、刻蚀时间、和的体积比、腔体压力、气体流量、样品温度等）；
e）显微镜的型号和选用参数（放大倍数、所拍照片视场面积等）；
f）测试单位和测试人员名称；
g）本文件编号。
_________________________________
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