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前    言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC203)提出
本标准由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC203)归口。

本标准由协鑫光电科技控股有限公司、中国科学院上海光机所负责起草。
本标准主要起草人：刘逸枫、徐养毅。
蓝宝石单晶晶锭
1　 范围
本标准规定了蓝宝石单晶晶锭的要求、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存、质量证明书和合同(或订货单)内容。
本标准适用于供氮化镓薄膜磊晶及其他用途的单晶蓝宝石衬底材料。
2　 规范性引用文件
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 1554 硅晶体完整性化学择优腐蚀检验方法

GB/T 1555 半导体单晶晶向测定方法

GB/T 1555 计数抽样检验程序 第1部分：按接收质量限(AQL)检索的逐批检验抽样计划

GB/T 9969 工业产品使用说明书 总则

GB/T 14264 半导体材料术语

3　 术语和定义
GB/T14264《半导体材料术语》中确立的术语和定义适用于本标准。

3.1
蓝宝石
可以用来外延生长的、有确定晶向的人工生长单晶氧化铝材料。
3.2
蓝宝石晶锭
依特定轴向生长的晶体，通过机械加工后满足切片的蓝宝石棒材。
3.3
光路
一种孤立的特性，例如晶锭内部的散射颗粒相对于晶锭内部的光散射强度，导致散射强度增加，也称局部光散射体。
3.4
晶锭实际长度
晶锭测量的实际几何长度。
3.5
晶锭有效长度
晶锭实际长度中，去除晶锭内部缺陷后的几何长度。
4　 要求
4.1
化学组成
高纯的α-Al2O3，总杂质含量应小于100ppm。
4.2
结晶完整性
要求在有效直径范围内都是单晶，位错密度应小于 104个/cm2，双晶摇摆曲线的半峰宽值(FWHM)应小于 30″。
4.3
生长方法
制备蓝宝石单晶晶锭所使用的生长方法按双方合同的规定。
4.4
表面取向和参考面取向
表面取向和参考面取向应符合表1的规定。
表1 表面取向和参考面取向
	表面取向
	C面(0001)±0.15°
	R面(1
[image: image1.wmf]1

02)±0.15°
	A面(11
[image: image2.wmf]2

0)±0.15°
	M面(10
[image: image3.wmf]1

0)±0.15°

	参考面取向
	A面(11
[image: image4.wmf]2

0)±0.3°或 
M面(10
[image: image5.wmf]1

0)±0.3°
	C轴在(11
[image: image6.wmf]2

0)面上的投影逆时针旋转 45°±0.3°(见附录 A)
	C面(0001)±0.3°或
R面(1
[image: image7.wmf]1

02)±0.3
	C面(0001)±0.3°


4.5
外观颜色
颜色呈无色。
4.6
外形尺寸及偏差
外形尺寸及偏差应符合表2的规定。
表2 外形尺寸与偏差
	
	单位为毫米

	直径
	[image: image8.png]50.9%%
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	椭圆度
	0.05
	0.05
	0.05

	圆柱度
	0.03/100
	0.05/100
	0.05/100

	参考面尺寸
	16.0±1.0
	31±1.0
	47.5±1.0


4.7
缺陷的最大允许值
缺陷的最大允许值应符合表3的规定。
表 3 缺陷的最大允许值
	项目
	最大允许值

	崩边及其他缺陷
	< 10% 总长度

	气泡、包裹物、散射颗粒
	无

	镶嵌、孪晶
	无

	光路
	无光路


4.8
特殊技术要求由供需双方商定
5　 测试方法
5.1 总杂质含量：检验按附录B进行。
5.2 几何尺寸测试：用精度为0.01mm的量具测量。
5.3 表面取向和参考面取向：参照GB/T 1555进行测定。
5.4 光路、气泡、包裹物及散射颗粒：检验按附录C进行。
5.5 孪晶、镶嵌：检验按附录D进行。
5.6 位错密度：检验按附录E进行。
5.7 双晶摇摆曲线的半峰宽值(FWHM)：检验按附录E进行。
6　 检验规则
6.1
检查和验收
6.1.1 产品应由供方技术(质量)监督部门进行检验，保证产品质量符合本标准的规定，并填写产品质量保证书。
6.1.2 需方可对收到的产品按本标准的规定进行检验，若检验结果与本标准(或订货合同)的规定不符时，应在收到产品之日起三个月内向供方提出，或由供需双方协商解决。
6.2
组批
晶锭以批的形式提交验收，每批应由同一牌号，相同规格的蓝宝石单晶晶锭组成。
6.3
检验项目
6.3.1 每根晶锭全检项目有：晶向、参考面取向、直径、参考面尺寸、崩边、气泡、包裹物、散射颗粒、镶嵌。
6.3.2 供需双方协商的检验项目有：位错密度、双晶摇摆曲线、杂质含量、透光率、折射率、硬度。
6.4
抽检方法
6.4.1 对于抽检项目，每根晶棒随机抽取20%的试样，5根~9根晶锭抽取2个试样，5根晶锭以下抽取1个试样。
6.4.2 取样位置规定：
6.4.2.1 检验单晶的位错密度，应在晶锭的头部、中部、尾部各切取试样，当不能区分头尾时，可在头尾任意一端切取试样。
6.4.2.2 检验单晶的其他参数，可在晶锭的任意一端切取试样。对整根单晶锭的检验项目，不切取试样。
6.5 检验结果的判定
6.5.1 晶向、参考面取向、直径、参考面尺寸、崩边、气泡、包裹物、散射颗粒、镶嵌9项实行全检，若有一项不合格，则该单晶锭为不合格。抽去不合格的单晶锭后，余下的单晶锭参加抽样检验其他项目。

6.5.2 除6.5.1所列的全检项目外，对抽取4个试样的，有3个试样不合格，则该批产品不合格。抽取
3个试样的，有1个试样不合格，则该批产品不合格。
7　 标志、包装、运输、贮存和质量证明书
7.1
包装、标志
7.1.1 蓝宝石单晶晶锭应逐棒使用有防擦伤、防沾污、防碎裂保护的专用包装盒包装，包装盒应贴有产品标签。标签内容至少应包括：产品名称 (牌号)，规格，批号及日期。然后将包装盒装入一定规格的外包装箱内，采取防震、防潮措施。
7.1.2包装箱内应有装箱单，外侧应有“小心轻放”、“防潮”、“易碎”、“防腐”等标识，并注明：
a）需方名称，地点；
b）产品名称，牌号；
c）产品件数及重量 (毛重/净重)
d）供方名称
7.2
运输和贮存

7.2.1 应采用带篷的运输工具运输，防止雨淋。

7.2.2 运输工具及贮存的库房，应保持清洁、干燥、无腐蚀性物质和其他污染物。

7.2.3 晶锭包装件在运输、装卸过程中，应防止包装件碰撞或跌落。

7.3
质量证明书

每批晶锭应附有质量证明书，注明：

a）生产方名称和商标

b）产品名称和牌号

c）批号

d）数量

e）分析检验结果和技术监督部门印记

f）出厂日期

7.4
其他

需方如对晶锭的标志、包装、运输和贮存有特殊要求时，由供需双方商定。

8　 合同（或订货单）内容

本标准所列材料的合同(或订货单)内应包括下列内容：

a）产品名称；

b）产品牌号；

c）表面取向、外形尺寸及表面质量的特殊要求；

d）产品数量；

e）其他需要协商或增加的标准以外要求的内容。

附录A
（规范性附录）
R面的主参考面取向
R面的主参考面取向见图A.1。
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图A.1 蓝宝石晶体R面的主参考面取向
附录B
（规范性附录）
总杂质含量检测
蓝宝石单晶总杂质含量采用辉光放电质谱仪进行检测，检测流程如下：
B.1 将待测的蓝宝石单晶加工成长度大于20mm，厚度10μm~50mm的样品。
B.2 将样品经机械抛光处理和表面清洁处理。
B.3 将试样装入辉光放电质谱仪上的样品试样夹，采用适当的仪器工作条件，先进行样品预溅射，待测元素信号稳定后进行样品分析。
附录C
（规范性附录）
光路、气泡、包裹物及散射颗粒检测
蓝宝石单晶晶锭中光路、气泡、包裹物及散射颗粒均采用绿光激光器进行检测，检测流程如下：
C.1 把晶锭放置在半暗室内，保持静止。
C.2 打开绿光激光器，调节电位器旋钮将绿光激光器功率至800mW。
C.3 用激光头照射晶锭一端，观察晶锭内部是否存在缺陷，判定依据如下：
(1) 完好无缺陷的晶体，其经绿光激光器照射后观察不到亮点、光路等，通体颜色均匀，如图C.1所示。
[image: image12.jpg]



图C.1 绿光激光器照射下完好的晶体
(2) 激光束在晶体内部通过时，可找到明显的亮点，即为气泡、散射颗粒或包裹物，如图C.2所示。
[image: image13.jpg]



图C.2 绿光激光器照射下的亮点
(3) 当激光束在晶体内部通过时，除光束方向有光路外，在光路附近同时还存在一定距离的光路，称为丝状光路，也称为条纹，如图C.3所示。
[image: image14.jpg]



图C.3 绿光激光器照射下的光路
C.4 根据上述观察，确定缺陷的位置及尺寸，并做出记录。
C.5 用激光头在晶体端面上逐行移动照射晶锭，确保晶锭的所有部位都被观察到。
附录D
（规范性附录）
镶嵌、孪晶的检测
使用应力仪，将晶锭表面滴涂折射油。移动晶锭至应力光源中心，确定测试探头扫描晶锭表面不同的位置，若出现色泽层突变，呈条纹状 (如图D.1所示)，则可确定存在镶嵌。
[image: image15.jpg]



图D.1 应力仪下的镶嵌条纹
附录E
（规范性附录）
位错密度检测
蓝宝石单晶晶锭中位错密度的检测流程如下：
E.1 在晶锭上截取厚约2mm的试样，单面研磨抛光后，在350℃的KOH 熔液中腐蚀15分钟。
E.2 将试样先后经稀盐酸、去离子水冲洗干净。
E.3 在100倍金相显微镜下观察缺陷的计算位错密度。测点选取采用9点法进行测量，选取位置见图D.1，即边缘取4点(见表D.1)，R/2处取4点，中心处一点，以9点平均值取数。
[image: image16.jpg]



图E.1 位错密度测试的选点位置
表E.1 边缘选点位置表
	单位为毫米

	直径
	距边缘 (互相垂直直径上)

	50.9
	3.9

	100.1
	6.8

	150.1
	9.8


E.4 根据单晶的取向和腐蚀条件，读取并记录视场内各点的位错腐蚀坑数目 (图D.2)，并将位错腐蚀坑数目除以视域面积即可得到测试点的位错密度。根据9点测试后的平均值即为蓝宝石晶锭的位错密度。
[image: image17.jpg]



图E.2 位错图形
附录F
（规范性附录）
双晶摇摆曲线的半峰宽值(FWHM)检测
F.1 双晶摇摆曲线半峰宽值检测的符号定义如下：
F.1.1  ω ——入射光和样品表面之间的角度
F.1.2  [image: image19.png]26



 ——探测器与入射光之间的角度。
F.1.3  [image: image21.png]


 ——倾斜样品的轴，由样品表面和衍射平面相交而成。
F.1.4  Phi ——使样品绕样品表面法线做面内旋转的轴。
F.1.5  [image: image23.png]


B ——X射线衍射时入射光线与反射面之间的角度。
F.2 蓝宝石单晶晶锭双晶摇摆曲线的半峰宽值(FWHM)的检测流程如下：
F.2.1 样品应该垂直衍射面固定。
F.2.2 如果样品是<0001>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F.1所指示。

[image: image24.emf]

图F.1 衬底片相对于入射光的方向
F.2.3 将样品定位于蓝宝石衬底片布拉格衍射峰位，即：调整探测器的为位置到[image: image26.png]26



B，样品位置到[image: image28.png]


B。
对于对称衍射，在布拉格角所在位置小范围改变[image: image30.png]


，直到获得很强的衍射，优化[image: image32.png]


和[image: image34.png]


，直到获得最强的衍射。
对于斜对称衍射，若样品的衍射晶面（hkil）与表面的夹角为[image: image36.png]


，首先将样品倾斜旋转，即[image: image38.png]


旋转一个角度[image: image40.png]


，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[image: image42.png]


和[image: image44.png]


，直到获得最强的衍射。
F.2.4 在F.3基础上，小范围改变[image: image46.png]


和[image: image48.png]26



，优化[image: image50.png]


和[image: image52.png]26



，直到获得最强的衍射。
F.2.5 探测器前不加狭缝，通过改变[image: image54.png]


扫描，进行一次摇摆曲线测量。
F.2.6 通过以上F.1~F.5采集的扫描数据，得到摇摆曲线及其FWHM。
F.2.7 测试完全结束后将衍射仪恢复到开机状态。
F.2.8 关掉X光管，冷却30分钟，关掉电源。
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