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[bookmark: _Toc488852773][bookmark: _Toc493365339][bookmark: _Toc180964752][bookmark: _Toc26767][bookmark: _Toc499302322][bookmark: _Toc17369][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。
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材料标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（SAC/TC 203）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/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五十五研究所等。
本文件主要起草人：郭怀新等。

金刚石材料热导率的测定 谐波法
[bookmark: _Toc493365341][bookmark: _Toc28079][bookmark: _Toc499302324][bookmark: _Toc488852774][bookmark: _Toc23904][bookmark: _Toc180964754]范围
本文件规定了使用谐波法测量金刚石材料的热导率方法的要求和步骤。
[bookmark: _Hlk181439582]本文件适用于面尺寸为3mm～125mm（形状不限），厚度≥50μm的金刚石单晶、金刚石多晶及其金刚石复合材料（导电材料除外）的热导率的测定。
[bookmark: _Toc180964755][bookmark: _Toc499302325][bookmark: _Toc19736][bookmark: _Toc488852775][bookmark: _Toc13456][bookmark: _Toc493365342]规范性引用文件
[bookmark: _Toc499302326][bookmark: _Toc488852776][bookmark: _Toc493365343]下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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
[bookmark: _Toc3358][bookmark: _Toc180964756][bookmark: _Toc19863]术语和定义
GB/T 14264界定以及下列术语和定义适用于本文件。

谐波法 harmonic method
一种用于测量材料热导率的技术，通过在样品上方探测线上施加交流电流，耦合产生三次谐波电压，利用三次谐波电压拟合计算样品的热导率的方法，也称为3ω法（3 Omega Method）。
[bookmark: _Hlk218444552]
热导率 thermal conductivity
单位时间内在单位温度梯度下沿热流方向通过材料单位面积传递的热量，通常用符号κ表示，单位为W/(m·K)。

电阻温度系数 temperature coefficient of resistance;TCR
单位温度变化下电阻值的变化率，用于描述探测线电阻的温度敏感性，单位为K⁻¹。

探测线有效长度 probe line effective length
探测线探测三次谐波电压区域的有效长度，该区域被施加驱动电流，同时探测三次谐波电压，单位为m。

三次谐波电压 third harmonic voltage
在谐波法测量中，探测线上会施加一交流电，该交流电与探测线电阻耦合产生包含多次谐波的复合信号，三次谐波电压为复合信号中的三次谐波电压信号，单位为V。

基波电压 fundamental voltage
在谐波法测量中，探测线上会施加一交流电，该交流电与探测线电阻耦合产生包含多次谐波的复合信号，基波电压为复合信号中的一次谐波电压信号，单位为V。

[bookmark: _Toc21390][bookmark: _Toc499302327][bookmark: _Toc493365344][bookmark: _Toc12629][bookmark: _Toc180964757][bookmark: _Toc488852777]方法原理
使用谐波法测量金刚石的热导率是通过在样品表面沉积一条金属探测线（探测线结构见附录A），并对探测线施加交流电流来引起金属探测线温度的周期性波动，通过采集金属探测线中的三次谐波电压可获得探测线的温升探测线的温升反应了样品的热导率性质，通过三次谐波电压与频率的对应关系，可计算出样品的热导率。该方法可用于评估高导热率材料的热导率性能。
[bookmark: _Hlk194396306]干扰因素
5.1  测试环境中的震动以及电磁干扰对测试结果有影响，测试台振动或环境中电磁干扰会影响谐波信号，从而影响测试精度；
5.2  样品表面粗糙度对测试结果有影响，粗糙度影响探测线电阻精度。
[bookmark: _Hlk218541998]5.3  三次谐波电压、基波电压、探测线电阻温度系数等信号测试时，电压值或温度值还没稳定时就开始读取或采集相应信号值，导致测得数据不准，从而影响计算结果。
[bookmark: _Toc180964758][bookmark: _Toc6619]6  试验步骤
6.1 试样准备
测试前应确保金刚石表面光滑（粗糙度小于等于100nm）、清洁，无任何污染物。根据实际应用，在其表面沉积金属探测线（建议为铂或金材料）。
确保测试环境及温度恒定，样品应在封闭腔体环境或者真空环境下测试，以避免空气对流对测量结果的干扰。
6.2 设备预调
对谐波法测量系统进行预调，保证设备功能正常，确保测量精度。
6.3 测量过程
[bookmark: _Hlk218542049]6.3.1  探测线制备与参数记录：将待测片按附录A要求进行金属探测线设计与制备，并记录探测线有效长度L。
[bookmark: _Hlk218542062]6.3.2  电路调平：将待测样品放于载物台上，连接好电路，调节电阻箱阻值，使锁相放大器测得的电压信号值降为最小，调平完成，探测线电阻值为初始电阻R。
[bookmark: _Hlk218542080]6.3.3  电阻温度系数标定：控制载物台温度（20℃~60℃），利用调平技术对测试样品电极的电阻温度系数进行标定，具体步骤为测试不同温度下的探测线电阻，计算其温度系数为α（测试温度点个数5~7，每两个温度点间隔5~8℃）。
[bookmark: _Hlk218542096]6.3.4  三次谐波信号测量：设置控制载物台温度为室温或特定温度（0℃~125℃），将锁相放大器调至三次谐波测量（Harm值为3），此时锁相放大器测得电压值为三次谐波信号值。信号发生器频率测试从6000Hz开始，直至频率降到50Hz以下，频率调整间距在20~30Hz之间，每个频率点测试10~30次取平均值，每个频率点测试时间为2~3s，每个频率间隔时间4~7s，依次采集测试频率下的三次谐波电压值V3ω。
[bookmark: _Hlk218542116]6.3.5  基波信号测量：将锁相放大器调至基波测量（Harm值为1）此时锁相放大器测得电压值为基波信号值。记录频率从6000-50Hz下的基波V1ω，由于基波较为稳定，变化不大，为节省测试时间，频率测试间隔为200~500Hz，每个频率点测试10~30次取平均值。
6.3.6  关闭测试系统：记录完成后依次关闭电路输出设备。
7  试验数据处理
利用三次谐波与频率的关系，计算出V3ω~ln(ω)曲线的斜率S，，利用不同温度下探测线电阻值，计算出探测线电阻温度系数，，其中R为探测线电阻初始值。结合探测线结构尺寸，斜率拟合计算选取的测试频率范围区间为5000 Hz，在区间内拟合其最高值为金刚石热导率测试值，基于测试设备软件拟合计算得到热导率：
.........................................................................(1)
其中，为热导率，α为探测线电阻温度系数，Vω为基波电压平均值，L为探测线有效长度，R为探测线初始电阻，S为V3ω~ln(ω)曲线的斜率。
8  精密度
单个实验室测试时，本方法测量金刚石热导率相对标准偏差不大于4%；多个实验室测试时，本方法测量测量金刚石热导率的相对标准偏差不大于8%。
[bookmark: _Toc180964760]9  试验报告
试验报告应至少包括以下内容：
a）  样品信息，包括送样单位、样品名称、样品尺寸等；
b ) 测量设备和条件，包括测试仪器型号、测试温度等；
c)  测量结果，包括热导率值和测试图等；
d ) 测量过程中的异常情况说明；
e ) 本文件编号；
f ) 其他，包括测试人员、测试地点等。



附录A 
（规 范 性）
探测线定义
制备方式：蒸发或溅射。
形状：包含探测线区域及四个电极Pad区。
[bookmark: _Hlk181446062]厚度：金属厚度在100nm-300nm。
长度：探测线区域长度L在1000μm-2000μm，宽度2b在10μm-30μm，如图1所示。
[image: ]
[bookmark: _Hlk181446122]图1 金属探测线结构
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