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[bookmark: BookMark2]                                     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/T8760 - 2020《砷化镓单晶位错密度的测量方法》。与GB/T 8760 - 2020相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：
——修改了标准范围中的规定内容和适用范围。（见第1章，2020版的第1章）；
——增加显微目视计数法标题，并优化其方法原理内容，新增显微图像自动分析法标题及方法原理。（见4.1、4.2，2020版的第4章）
——删除了硫酸（H2SO4）,增加氢氧化铵（NH3.H2O）。（见第5章,5.2，2020版的5.2）
——修改了抛光液化学品和配比要求。（5.4，2020版的5.4）
——整合优化金刚砂或氧化铝材料的表述。（见5.5）
——优化铂坩埚、银坩埚并补充镍坩埚，优化表述为耐腐蚀坩埚。（见5.6）
——仪器设备章节增加显微图像（EPD）扫描仪及其要求。（见6.3）
——修改了腐蚀表述内容，修改了(100)面晶片腐蚀时间，(111)Ga面晶片和(111)As面晶片整合成(111)面晶片。（见7.4，2020版的7.4）
——增加修改清洁处理所需的水浴温度及优化其表述内容。（见7.5，2020版的7.5）
——修改了估算位错密度Nd的单位。（见8.1.2，2020版的8.2.1）
——删除了D形砷化镓单晶片选取测试点的布点方案 。（见2020版的8.3.1）
——修改了圆形砷化镓单晶片选取测试点的布点方案 。（见8.1.3，2020版的8.3.2、8.3.3）
——删除了D形砷化镓单晶片试验数据处理的要求 。（见2020版的9.1）
——修改并增加圆形砷化镓单晶片的试验数据处理公式（显微目视计数法）的试验数据处理模式。（见8.1.5，2020版的9.2、9.3）
——增加了显微图像自动分析法试验步骤。（见8.2）
——删除了D形砷化镓单晶片精密度相对误差的要求。（见2020版的10）
[bookmark: _GoBack]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这些专利的责任。
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[bookmark: NEW_STAND_NAME]砷化镓单晶位错密度的测试方法
[bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc194932211][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc195514562][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc97190718]范围
本标准规定了砷化镓单晶位错密度的两种测试方法：显微目视计数法、显微图像自动分析法。
本标准适用于直径为50.8 mm、70.6 mm、100.0 mm、150.0 mm、200.0 mm ，(100)、(111)面砷化镓单晶片位错密度的测试，测试范围为0 个/cm2 ～ 100000 个/cm2。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc97190719][bookmark: _Toc195514563][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc194932212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc17233326]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/T14264半导体材料术语。
[bookmark: _Toc97190720][bookmark: _Toc194932213][bookmark: _Toc195514564]术语和定义
[bookmark: _Toc26986532]GB/T14264界定的术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc194932214][bookmark: _Toc195514565]方法原理
[bookmark: _Toc195514566]显微目视计数法
[bookmark: _Toc194932216][bookmark: _Toc195514567]砷化镓单晶中位错周围的晶格会发生畸变，采用熔融氢氧化钾（KOH）对晶体表面进行化学腐蚀时，位错露头处因腐蚀速度较快形成特定形状的腐蚀坑。在显微镜下观察观察并按规定规则统计腐蚀坑，单位视场面积内的腐蚀坑个数即为位错密度。主要适用于研发阶段位错密度验证和小批量检测。
[bookmark: _Toc195514568]显微图像自动分析法
通过熔融氢氧化钾（KOH）在砷化镓晶片表面形成位错腐蚀坑后，利用显微图像（EPD）扫描仪对晶片表面进行显微成像，借助机器学习算法或特征匹配技术对图像进行智能分析，自动识别位错腐蚀坑并统计单位面积内的位错密度。主要适用于生产过程质量控制和工业化批量检测。
[bookmark: _Toc195514569][bookmark: _Toc194932218]试剂与材料
除非另有说明，测试分析中仅使用确认为分析纯及以上的试剂，所用水的电阻率不小于12MΩ·cm。
氢氧化钾（KOH），质量分数不小于85%。
氢氧化铵（NH3.H2O），质量分数不小于20%。
过氧化氢((H2O2)，质量分数不小于30%。
抛光液：氢氧化铵、过氧化氢、纯水的混合液，体积比为2:1:1，现用现配。
研磨材料：金刚砂或氧化铝粉，粒度分别为30μm、6.5μm。
耐腐蚀坩埚：铂、银、镍材质坩埚。 
[bookmark: _Toc195514570][bookmark: _Toc194932219]仪器设备
金相显微镜，放大倍数为50倍~500倍，能满足8.1.2规定的视场面积要求。
加热器，能将氢氧化钾加热至熔融澄清状态。
显微图像（EPD）扫描仪，用于砷化镓单晶位错密度的自动化显微图像采集、位错腐蚀坑识别与密度统计。技术要求：
配备光学显微镜。
光学模式下分辨率不低于1μm。
支持自定义视场面积（0.1 mm²～3 mm²），适配不同晶片尺寸。
[bookmark: _Toc195514571][bookmark: _Toc194932220]试样制备
[bookmark: _Toc194932221][bookmark: _Toc195514572]定向切取
定向切取：对待测的砷化镓单晶定向后，垂直于砷化镓单晶生长方向切取厚度不小于0.5mm的测试片试样，其晶向偏离度应不大于1°。
[bookmark: _Toc194932222][bookmark: _Toc195514573]研磨
7.2.1 手工研磨试样时，用粒度为30μm的研磨材料水浆研磨，使其表面平整。用水清洗干净后，再用粒度为6.5μm的研磨材料水浆研磨，使其表面光洁，无目视可见的机械划痕，然后用水清洗、吹干。
7.2.2 研磨机研磨试样时，将试样放在研磨机上，用粒度为6.5μm的研磨材料，使其表面平整光洁，无目视可见的机械划痕，然后用水清洗、吹干。
[bookmark: _Toc194932223][bookmark: _Toc195514574]化学抛光
用抛光液将研磨后的试样抛光至无损伤的光亮表面。
[bookmark: _Toc195514575][bookmark: _Toc194932224]腐蚀
将抛光后试样放在耐腐蚀坩埚，再加入固体氢氧化钾完全覆盖试样，加热至385℃~400℃，待氢氧化钾熔融并澄清后，持续保温腐蚀。不同晶面的腐蚀时间如下：
(100)面晶片，腐蚀时间为10min~20min。
(111)面晶片，腐蚀时间为10min~15min。
[bookmark: _Toc194932225][bookmark: _Toc195514576]清洁处理
将腐蚀完成的试样取出自然冷却至室温后浸入纯水中，加热至90~100℃，持续清洗3~5分钟以加速化学残留物脱离。取出后立即用去离子水反复冲洗至表面无残留，置于洁净干燥环境中风干。
[bookmark: _Toc194932226][bookmark: _Toc195514577]试验步骤
[bookmark: _Toc194932229][bookmark: _Toc195514580]显微目视计数法步骤
观察试样
肉眼观察试样是否有宏观缺陷及其分布情况，并做好记录。
选择视场面积
将试样置于金相显微镜载物台上，选择放大倍数为50倍或(1 mm2)左右的视场面积，扫视试样表面，估算平均位错密度Nd 。根据平均位错密度Nd，选取视场面积，具体如下。
a) N d ≤1000 个/cm2，选用视场面积S≥2 mm2
b) 1000 个/cm2＜ N d ≤5000 个/cm2，选用视场面积S≥1 mm2。
c) 5000 个/cm2＜ N d ≤10000 个/cm2，选用视场面积 S ≥0.5 mm2。
d) N d ＞10000 个/cm2，选用视场面积 S ≥0.1 mm2。
若使用带数码成像的金相显微镜，允许视场面积适当减小，但应不小于上述视场面积的70%。
[bookmark: _Toc195514581][bookmark: _Toc194932230]选取测试点
a) 圆形砷化镓单晶片选取测试点应符合表1的规定。
选取测试点
	项目
	要求

	
	50.8 mm
	76.2 mm
	100.0 mm
	150.0 mm
	200.0 mm

	总计数点
	37
	37
	69
	137
	253
	69
	137
	253
	137
	253

	测试点间距
mm
	6.8 
	10.2 
	9.8 
	7.0 
	5.1 
	14.7 
	10.4 
	7.7 
	13.9 
	10.5


b) [bookmark: _Hlk230363414]圆形砷化镓单晶片选点计数位置如图1、图2、图3、图4所示：
[image: ]        [image: ]
图1  37点计数位置                          图2  69点计数位置

[image: ]        [image: ]
          图3  137点计数位置                             图4  253点计数位置

[bookmark: _Toc195514582][bookmark: _Toc194932231]计数与记录
a) 用金相显微镜在选取的测试点观察，参照图4所示的不同晶面位错腐蚀坑的特征，读取并记录各测试点的位错腐蚀坑个数。
b) 视场边界上的位错腐蚀坑，应至少有1/2面积在视场内才予以计数；在位错腐蚀坑较多且有重叠时，位错腐蚀坑按能看到的坑底个数计数，坑底在视场内的位错腐蚀坑计数，坑底在视场外的位错腐蚀坑不计数，见图5。不符合特征的坑、平底坑或其他形状的图形不计数，见图6。如果发现视场内污染点或其他不确定形状的图形很多，应考虑重新制样。
[image: ]    [image: ]
a) {111}Ga面位错腐蚀坑 ×400                 b)   {111}As面位错腐蚀坑 ×400  
[image: ]    [image: ]
c)  {100}面位错腐蚀坑 ×400              d) 直拉法砷化镓单晶{100}面位错腐蚀坑宏观图    
                          图4  砷化镓单晶位错密度
[image: ]     [image: ]  
   图5  位错腐蚀坑在边缘、较多且重叠的情况 ×200   图6  {100}面平底坑和位错腐蚀坑  ×400 
[bookmark: _Toc194932232][bookmark: _Toc195514583]试验数据处理
a） 圆形砷化镓晶片的全局平均位错密度值AveEPD按式（1）计算：
                            ………………………………（1）
式中：
——第i个视场的位错腐蚀坑数量；
S  ——单个视场的面积（单位：cm2）；
n  ——检测的视场总数。
b） 圆形砷化镓晶片的最大视场位错密度值MaxEPD按式（2）计算：
                          ……………………………（2）
式中：
 ——第i 个视场的位错腐蚀坑数量
 ——第i 个视场的面积
 ——第 i 个视场的单位面积位错腐蚀坑数量。
[bookmark: _Toc195514584][bookmark: _Toc194932233]显微图像自动分析法试验步骤
[bookmark: _Toc194932240][bookmark: _Toc195514591]观察试样和安装
肉眼观察试样是否有宏观缺陷及其分布情况，将试样置于载物台中心，确保试样在载物台上水平放置，且试样的参考边指向载物台的正前方。
参数配置
a）试样信息：试样的晶棒号、片号、操作人员、测试日期等信息。
b）图像采集模型：分为位点图扫描和全图扫描两种。位点图扫描即为多点采样，选取测试点进行扫描；全图扫描即为覆盖整个试样有效区域连续性扫描，适用于研发或客户特殊要求。
c) 图像采集参数：按表2的规定 
图像采集参数
	参数
	位点图扫描（多点采样）
	全图扫描（连续性扫描）

	物镜倍数
	5×
	2.5~10×

	视场面积
	按8.1.2要求
	10×物镜：0.01cm2；
5×物镜：0.04cm2；
2.5×物镜：0.16cm2

	选取测试点
	按8.1.3要求
	有效区域（试样去边5~10mm的整个区域）

	注：全图扫描视场面积为参考值，实际需根据位错密度数量和位错腐蚀坑面积来调整。



计数与记录
按8.1.4要求实施。
试验数据处理
按8.1.5要求实施。
结果修正与确认
a) 按位错密度排序，抽查最高值和最低值对应的视场图像，人工复核；
b) 随机抽取不少于5个视场，将软件自动计数结果与人工计数结果比对，相对偏差超过10%时，对该视场数据进行人工修正；
c) 修正完成后重新计算整体统计结果。
数据导出
a) 各视场位错密度原始数据；
b) 平均位错密度值AveEPD、最大错密度值MaxEPD；
c) 位错密度分布图。
[bookmark: _Toc195514592][bookmark: _Toc194932241]精密度
用择优腐蚀原理测试位错密度的误差与测试点的选取方法、实际观测面积（视场面积乘以测试点数）与晶面总面积之比、位错分布的均匀性等因素有关。分别选取两片圆形砷化镓单晶测试片，在3~4个实验室按照本方法进行测试，以各家测试的所有位错密度的平均值作为真值，进行相对误差的计算。测试结果的相对误差≤25%。
[bookmark: _Toc194932242][bookmark: _Toc195514593]试验报告
试验报告应包括下列内容：
a) 样品信息，包括晶向、编号等。
b) 视场面积。
c) 腐蚀液及腐蚀时间。
d) 测试结果，包括各点腐蚀坑个数及平均位错密度。
e) 测试者和测试日期。
f) 本标准编号。
g) 其他，如样品图形（标示出高位错密度处）。
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