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前  言
本标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会（TC203/SAC02）提出。
本标准由中国科学院半导体研究所负责起草。
本标准主要起草人：
III族氮化物外延片结晶质量测试方法
1　 范围
1.1　 本标准规定了利用高分辨X射线衍射对Ⅲ族氮化物外延片结晶质量的测试方法。

1.2　 本标准适用于在氧化物（Al2O3、ZnO、LiAlO2等）或者半导体衬底（GaN、Si、GaAs、SiC等）上外延生长的氮化物（Ga, In, Al）N单层或多层异质外延片结晶质量的测量。其它异质外延片结晶质量的测量也可参考。

2　 规范性引用文件

GB/T 6379-2006 测量方法与结果的准确度
3　 定义
3.1　 术语和定义
对称衍射（symmetric diffraction）：入射束和反射束相对于样品晶面法线处于对称位置，入射角与反射角相等，此时发生的衍射叫做对称衍射。

非对称衍射（asymmetric diffraction）：若衍射晶面与样品表面有个夹角φ，入射束和反射束相对于样品晶面法线处于非对称位置，入射角与反射角不相等，此时发生的衍射叫做非对称衍射。

斜对称衍射（skew diffraction）：入射束和反射束相对于样品表面法线处于对称位置，而衍射晶面相对于样品表面有个倾斜角φ，此时发生的衍射叫做斜对称衍射。

螺型位错（screw dislocation）：一个晶体的某一部分相对于其余部分发生滑移，原子平面沿着一根轴线盘旋上升，每绕轴线一周，原子面上升一个晶面间距。在中央轴线处即为一螺型位错。
刃型位错（edge dislocation）：晶体在切应力的作用下，一部分相对于另一部分沿一定的晶面（滑移面）和晶向（滑移方向）产生位移，从而形成多余半原子面，也就形成了刃型位错。

3.2　 符号

ω

入射光和样品表面之间的角度。

2θ

探测器与入射光之间的角度。

χ

倾斜样品的轴，由样品表面和衍射平面相交而成。

 Phi

使样品绕样品表面法线做面内旋转的轴。

Bragg angle布拉格角θB
X射线入射到一组结晶学平面产生衍射的角度。
产生衍射的条件为：2dsinθB=nλ

上式即为布拉格公式。其中，λ是X射线的波长，n为大于零的整数，d是相邻结晶学平面之间的距离，θB是X射线产生衍射时入射光线与反射面之间的角度。

 摇摆曲线 rocking curve

把探测器固定在样品（hkl）晶面的2θB位置，试样在衍射位置附近以
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角度摇摆，衍射强度会随着角度而发生变化，记录得到衍射强度与ω的关系曲线——摇摆曲线。
 FWHM

在衍射峰高一半处，衍射峰的全宽。
4　  方法提要
III族氮化物外延片中存在大量的穿透位错，使外延膜呈现镶嵌结构，晶粒为平行于生长方向的柱状，其高度约等于膜厚，宽度约1μm。对于这种镶嵌结构，X射线衍射摇摆曲线的加宽主要来源于晶体中的缺陷，其它因素造成的加宽不会超过实际测量值的10%。因此，对于Ⅲ族氮化物外延片的结晶质量，目前最好的测量方法是高分辨X射线衍射方法，包括双晶摇摆曲线或者三轴晶衍射ω扫描。根据晶体质量与摇摆曲线半高宽的相关性，通过分析摇摆曲线，可以得到结晶质量的信息：晶体的完整性越高，半高宽越小，反之则越大。
其测试过程和原理是：由X光源发出的X射线，经过镜面反射变成近平行X射线束，照射到第一参考晶体上，在特定的Bragg角
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处获得特定波长的反射束。再经过狭缝限束后获得近单色平面波，作为试样的入射束，照到第二晶体（即样品晶体）上，如图1所示。将探测器固定在2
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位置上，样品在衍射位置附近以
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角度摇摆，衍射强度随着角度而发生变化，当ω=
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时，衍射强度最大，记录衍射强度与ω角的关系，就可以得到一个双晶衍射摇摆曲线。计算摇摆曲线的半高宽，从而得到外延片的结晶质量信息。这种测试方法适用于结晶质量及异质外延膜的晶格失配的测量。
在III族氮化物外延片中，螺位错造成基面的倾转（tilt），而刃位错造成了柱面的扭转（twist），晶面的倾转角和扭转角分别用镶嵌亚晶粒在其晶面法线方向的晶向角度分别βt和α来描述。对称衍射测量得到螺位错产生的晶面倾转角βt，斜对称衍射的ω扫描所测量的包括螺位错的晶面倾转的分量和刃位错的扭转的分量，而对于非对称衍射，所测量的是螺位错产生晶面倾转的分量。因此一般采用对称衍射和斜对称衍射进行位错密度计算，而不采用非对称衍射。对于（hkil）面，设（hkil）与（0001）的夹角为φ，则其ω扫描测量的是倾转角βt和扭转角α在此ω扫描方向的合成，所以ω扫描半宽度（FWHM）为
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位错密度D为
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其中b为位错的Burgers矢量的模。
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图1 X射线双晶衍射（double crystal X-ray diffraction）方法的实验布置图
5　 一般要求
5.1　 测试系统构成及系统设备要求
高分辨X射线衍射由X射线源及X射线双晶测角仪等组成。靶材料为Cu靶，测试装置使得只有Cu
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辐射到样品表面，Cu靶辐射的发散角应该小于12角秒（arcsec）。斜对称衍射扫描要求点光源。数据采集处理系统由微机和专用数据处理程序软件组成。
5.2　 检验条件
a) 环境温度：23℃±5℃
b) 大气压：86kPa～106kPa
c) 测试环境应无影响测试准确度的机械振动、电磁、光照和化学腐蚀等干扰。
5.3　 样品要求
III族氮化物外延片表面洁净。
6　 测试系统准备
6.1　 探测器应与入射光成一直线。
6.2　 ω轴的步长应能够达到5角秒或更小。
6.3　 2θ轴不一定要可以转动，但需要使探测器在整个扫描范围内始终位于衍射布拉格角的二倍处来收集衍射光。
7　 测试步骤
7.1　 样品应该垂直衍射面固定。
7.2　 如果样品是<001>晶向，使得主定位边或缺口位于入射光方向顺时针90°位置，如图2所指示。

图2 外延片相对于入射光的方向，样品没有一定的取向
7.3　 将样品定位于氮化物外延片布拉格衍射峰位，即：调整探测器的位置到2θB，样品位置到ω=θB。
对于对称衍射，在布拉格角所在位置小范围改变ω，直到获得较强的衍射，优化χ和ω，直到获得最强的衍射。
对于斜对称衍射，若样品的衍射晶面（hkl）与表面的夹角为φ，首先将样品倾斜旋转，即χ旋转一个角度φ，然后将样品面内旋转即phi旋转，寻峰，并优化phi轴，直到获得最强衍射强度。优化χ和ω，直到获得最强的衍射。
7.4　 在7.3基础上，小范围改变ω或2θ，优化ω和2θ，直到获得最强的衍射。
7.5　 探测器前不加狭缝，通过改变ω进行扫描，即摇摆曲线测量。
7.6 步长应该不大于FWHM的七分之一，典型的ω轴的步长是5到7角秒，但也可以提高到10角秒。
7.7 计数时间取决于观察到衍射峰的强度，在扫描中强度的动态范围至少要覆盖3个数量级，计数时间通常为0.1秒～2秒
7.8 通过微机采集的扫描数据，得到摇摆曲线及其FWHM。
7.9 测试完全结束后将衍射仪恢复到开机状态。
7.10关掉X光管，冷却30分钟后，关掉电源。

8　 精密度

 8.1 实验样品选用一片2英寸六方GaN/r-Al2O3(0001)外延片，测试样品（0002）面和
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面摇摆曲线，计算其FWHM。

8.2 单个实验室的FWHM测量精度为0.9～7.3 arcsec（定义见GB/T 6379-2006），测试数值列在表1中。

8.3 多个实验室的测量精度实验选取3个实验室，每个实验室就每个样品测量10次。

8.4 对于（0002）面，基于3个实验室测量数据的FWHM平均值318 arcsec，测量方法精密度如下：
重复性标准差：sr=1.4 arcsec

再现性标准差：sR=2.5 arcsec
 对于
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面，基于3个实验室测量数据的FWHM平均值382 arcsec，测量方法精密度如下：
重复性标准差：sr=5.1 arcsec

再现性标准差：sR=5.2 arcsec

表1 单个实验室测量数据的摇摆曲线半高宽的平均值和标准方差
	实验室
	FWHM（arcsec）

	
	（0002）面
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面

	1
	平均半高宽
	316
	380

	
	标准方差
	1.6
	4.6

	2
	平均半高宽
	321
	384

	
	标准方差
	0.9
	1.9

	3
	平均半高宽
	318
	382

	
	标准方差
	1.5
	7.3


9　 测试报告
   报告应包括下列内容：
d) 测试人员
e) 使用的仪器的厂家和型号
f) 样品名称、编号、标识等信息
g) 实验环境（温度、湿度等）
h) 测试方法
i) 试验结果
附　录　A 
（资料性附录）
不确定度来源
1.1 对于III族氮化物外延片的镶嵌结构来说，X射线衍射摇摆曲线的加宽主要来源于晶体中的缺陷造成的展宽βα，
1.2 影响晶体X射线半高宽的因素还有：

（a）晶体的本证宽度β0；

（b）入射束发散度βd：依赖于衍射仪光路中的限束装置（单色晶体的种类和反射次数）
（c）镶嵌结构中晶粒尺寸的加宽βl；
（d）异质外延中晶片翘曲产生的加宽βr等。
这些因素造成的加宽不会超过实际测量值的10%，可忽略。
附　录　B 
（资料性附录）
氮化物常用衍射面晶面数据
GaN

（0002）:  Omega＝17.285°，2Theta=34.569°
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:  φ＝43.189°， Omega＝24.049°，2Theta=48.098°

AlN
（0002）:  Omega＝18.013°，2Theta=36.025°
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:  φ＝42.757°， Omega＝24.903°，2Theta=49.806°

InN
（0002）:  Omega＝15.513°，2Theta=31.026°
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:  φ＝43.130°， Omega＝21.499°，2Theta=42.998°

_________________________________
入射光方向
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