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碳化硅抛光片微管密度无损检测方法
1　 范围

本标准规定了4H晶型碳化硅和6H晶型碳化硅单晶抛光片的微管密度的无损检测方法。

本标准适用于4H晶型碳化硅和6H晶型碳化硅单晶片经单面抛光或双面抛光后、微管的径向尺寸在一微米至几十微米范围内的微管密度的测量。样品表面法线方向为<0001>方向，且其偏离角不应大于±8°。
2　 定义
2.1　 微管micropipe

4H或6H碳化硅单晶中沿c轴方向延伸且径向尺寸在一微米至几十微米范围的中空管道，称为微管。
2.2　 微管密度micropipe density

单位面积内微管个数，记为MPD，单位为：个/cm2。

3　 方法提要

无损检测方法是利用入射光线在微管周围处的折射系数差异来确定微管，从而计算出相应的微管密度。其测试过程及原理是：测试系统的光源首先通过偏振光片P1（起偏器），自然光改变成为具有一定振动方向的光；如果样品的晶格排列均匀，即折射率相同，那么，经过样品的光线仍旧是同一振动方向的光；这样，经过与P1成90度的偏振光片P2（检偏器）后，探测器得到的光强信号将是均匀的。如果样品某处存在微管，碳化硅微管内部中空，且周围由于存在一定的应力场，其相应的折射系数不一致，那么，经过样品的光线在微管附近振动方向与整体不再平行，结果探测器得到的光强信号就会反应出相应的差别。示意图如图1。
[image: image3.jpg]



图1　 微管无损检测原理图 
当样品表面平行于（0001）晶面时，微管显示为蝴蝶状亮点；当样品表面偏离（0001）晶面时，微管显示为彗星状，这种光强信号的差别表示微管的存在。用正交偏光显微镜在透射光模式下放大50倍至100倍下观察，当晶片切割方向垂直于c轴时，微管的典型形貌为蝴蝶状，如图2（a）所示；当切割方向与c轴存在夹角，则微管的形貌如彗星状，如图2（b）所示。
计量单位面积上微管的个数即得到碳化硅微管密度。
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图2　 微管在透射偏光下的典型形貌
4　 一般要求

4.1　 测试系统构成及系统设备要求
具有透射正交偏光的光学显微镜，放大倍数50-100倍。

图像采集设备及图像分析系统。
4.2　 环境要求
a) 环境温度：23℃±5℃

b) 相对湿度：≤90%

c) 大气压：86KPa～106KPa

4.3　 试样要求

测试样片应为单面抛光或双面抛光的碳化硅单晶片，样品表面法线方向为<0001>方向，且其偏离角不应大于±8°。
4.4　 测量点的位置
测量点应均匀分布在晶片上，并应去除样品的边缘去除区。测量时X方向为连续观测，Y方向为步进观测，步进长度比视场高度稍大，以保证测量面积足够，同时要保证微管缺陷不被重复计数。测试点分布如图3所示。
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图3　 φ50.8mm圆形单晶片的测量点位置分布图

4.5　 测量区域的面积

测量区域的总面积不应小于晶片总面积的2/3。
5　 测试程序
5.1　 测试系统准备

正式测试前，检查确定测试系统各仪器处于良好状态。确定测试系统在无测试样片时，系统的透射光经过两个正交的偏光镜后，观察视野为黑色，无光线透过。

5.2　 测试步骤

d) 打开光源，检查是否正常工作。

e) 调节起偏镜和检偏镜，使透射光处于正交状态。

f) 将样品放在载物台上，并使其处于起偏镜和检偏镜之间，选择透射光，根据视场大小，选择合适的放大倍数（50倍至100倍），调节焦距使图像分析仪监视器显示的图像清晰。

g) 在载物台上标好相应的刻度，按照5.4规定的测量点位置上下左右移动载物台，分别检测并记录各观察点视野范围内的微管数目。

h) 图像分析、数据处理。

6　 分析结果的计算
[image: image7.wmf]
碳化硅晶片微管密度（MPD）按下列公式计算：
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式中：

D——碳化硅晶片微管密度（MPD），个/cm2；
h——每个视场的高度，单位cm;

li——x方向连续测量时，第i行连续测量的长度，单位cm, 其中i=1,2,3……n;
n——测量行的总行数；

Ni——x方向连续测量时，第i行的微管数目，i=1,2,3……n。
7　 精密度
本方法的精密度是由起草单位和验证单位在同样条件下，用正交透射偏光显微镜对碳化硅标准样片进行重复性验证，并根据标准偏差公式
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和重复性试验数据计算得出标准偏差和相对偏差。标准偏差不大于0.5个/cm2，相对偏差不大于15%。
8　 质量保证和控制

应使用标准样片在每次测试前校核该方法的有效性，当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
9　 检测报告

报告应包括以下内容：

i) 样品的来源、规格及编号；

j) 所用测试系统编号及选用参数；

k) 测试单位及测试操作人印章或签字；

l) 被测试样品的测试点及测试数据；

m) 整个样品的平均微管密度；

n) 检测时间。

实验报告
碳化硅抛光片微管密度无损检测方法的重复性试验

A.1　 Φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度测试位置分布和测试值

A.1.1　 φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度测试位置分布
φ50.8mm晶片的测试点分布如正文中图3所示，选用显微镜的放大倍数为50倍，每视野测量长度为2.844mm, 宽度为2.132mm， 面积为6.063mm2。测量时X方向为连续观测，Y方向为步进观测，步进长度为2.5mm。具体测试点的坐标位置如表1所示，坐标单位为mm.。

表A.1　 φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度的具体测试点的坐标分布表

	No.
	X(mm)
	Y(mm)
	S(mm2)

	1
	59.5-73.5
	32.5
	29.848

	2
	56.0-77.0
	35.0
	44.772

	3
	52.5-80.5
	37.5
	59.696

	4
	52.5-84.0
	40.0
	67.158

	5
	49.0-84.0
	42.5
	74.62

	6
	49.0-87.5
	45.0
	82.082

	7
	45.5-87.5
	47.5
	89.544

	8
	45.5-87.5
	50.0
	89.544

	9
	45.5-87.5
	52.5
	89.544

	10
	45.5-87.5
	55.0
	89.544

	11
	45.5-87.5
	57.5
	89.544

	12
	49.0-87.5
	60.0
	82.082

	13
	49.0-87.5
	62.5
	82.082

	14
	49.0-84.0
	65.0
	74.62

	15
	49.0-84.0
	67.5
	74.62

	16
	52.5-80.5
	70.0
	59.696

	17
	56.0-77.0
	72.5
	44.772

	18
	59.5-73.5
	75.0
	29.848


A.1.2　 φ50.8mm碳化硅抛光片测量区域的面积
φ50.8mm碳化硅晶片的表面积是
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A.1.3　 φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度测试值与测试结果
表A.2　 φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度测试值
	No.
	Y/mm
	第一次测试值/个
	第二次测试值/个
	第三次测试值/个

	1
	32.5
	0
	0
	0

	2
	35.0
	0
	0
	0

	3
	37.5
	0
	0
	0

	4
	40.0
	0
	0
	0

	5
	42.5
	0
	0
	0

	6
	45.0
	0
	0
	0

	7
	47.5
	0
	0
	0

	8
	50.0
	0
	0
	0

	9
	52.5
	0
	0
	0

	10
	55.0
	1
	1
	1

	11
	57.5
	3
	4
	4

	12
	60.0
	0
	0
	0

	13
	62.5
	1
	2
	1

	14
	65.0
	10
	10
	10

	15
	67.5
	4
	4
	5

	16
	70.0
	0
	0
	0

	17
	72.5
	0
	0
	0

	18
	75.0
	0
	0
	0

	合计
	-
	19
	21
	21

	平均
	-
	1.52
	1.68
	1.68


用每次测试值的合计微管个数，除以测试总面积1253.62mm2,得到微管密度的测试结果，如表A.3所示。
表A.3　 φ50.8mm碳化硅抛光片微管密度测试结果

单位为个/cm2
	测试结果
	第一次测试结果
	第二次测试结果
	第三次测试结果

	微管密度
	1.52
	1.68
	1.68


A.2　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度测试位置分布和测试值

A.2.1　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度测试位置分布
φ76.2mm晶片的测试点分布图如图3所示。同样选用显微镜的放大倍数为50倍，每视野的面积为6.063mm2。测量时X方向为连续观测，Y方向为步进观测，步进长度为2.5mm。具体测试点的坐标位置如表2所示，坐标单位为mm。
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图A.1　 φ76.2mm圆形单晶片的测量点位置分布图
表A.4　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度的具体测试点的坐标分布表

	No.
	X(mm)
	Y(mm)
	S(mm2)

	1
	59.5-73.5
	20.0
	29.848

	2
	56.0-80.5
	22.5
	52.234

	3
	52.5-84.0
	25.0
	67.158

	4
	45.5-87.5
	27.5
	89.544

	5
	45.5-91.0
	30.0
	97.006

	6
	45.5-91.0
	32.5
	97.006

	7
	42.0-94.5
	35.0
	111.93

	8
	38.5-94.5
	37.5
	119.392

	9
	38.5-94.5
	40.0
	119.392

	10
	38.5-98.0
	42.5
	126.854

	11
	38.5-98.0
	45.0
	126.854

	12
	35.0-98.0
	47.5
	134.316

	13
	35.0-98.0
	50.0
	134.316

	14
	35.0-98.0
	52.5
	134.316

	15
	35.0-98.0
	55.0
	134.316

	16
	35.0-98.0
	57.5
	134.316

	17
	35.0-98.0
	60.0
	134.316

	18
	38.5-98.0
	62.5
	126.854

	19
	38.5-94.5
	65.0
	119.392

	20
	38.5-94.5
	67.5
	119.392

	21
	42.0-94.5
	70.0
	111.93

	22
	42.0-91.0
	72.5
	104.468

	23
	45.5-91.0
	75.0
	97.006

	24
	45.5-87.5
	77.5
	89.544

	25
	49.0-84.0
	80.0
	74.62

	26
	52.5-80.5
	82.5
	59.696

	27
	56.0-77.0
	85.0
	44.772


A.2.2　 φ76.2mm碳化硅抛光片测量区域的面积
  φ76.2mm碳化硅晶片的表面积是
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A.2.3　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度测试值

表A.5　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度测试值
	No.
	Y(mm)
	第一次

测试结果
	第二次

测试结果
	第三次

测试结果

	1
	20.0
	0
	0
	0

	2
	22.5
	0
	0
	0

	3
	25.0
	0
	0
	0

	4
	27.5
	0
	0
	0

	5
	30.0
	2
	3
	4

	6
	32.5
	4
	4
	4

	7
	35.0
	0
	1
	0

	8
	37.5
	1
	1
	1

	9
	40.0
	0
	0
	1

	10
	42.5
	4
	5
	4

	11
	45.0
	19
	19
	20

	12
	47.5
	2
	3
	1

	13
	50.0
	0
	0
	0

	14
	52.5
	1
	0
	0

	15
	55.0
	3
	2
	2

	16
	57.5
	0
	1
	1

	17
	60.0
	5
	4
	6

	18
	62.5
	5
	6
	3

	19
	65.0
	0
	0
	1

	20
	67.5
	14
	17
	15

	21
	70.0
	1
	1
	1

	22
	72.5
	4
	1
	4

	23
	75.0
	0
	0
	0

	24
	77.5
	1
	0
	1

	25
	80.0
	2
	2
	2

	26
	82.5
	0
	1
	0

	27
	85.0
	0
	1
	0

	合计
	-
	68
	72
	71


用每次测试值的合计微管个数，除以测试总面积2790.79mm2,得到微管密度的测试结果，如表A.6所示。

表A.6　 φ76.2mm碳化硅抛光片微管密度测试结果

单位为个/cm2
	测试结果
	第一次测试结果
	第二次测试结果
	第三次测试结果

	微管密度
	2.44
	2.58
	2.54


A.3　 精密度（标准偏差和相对偏差）
本方法的精密度是由起草单位和验证单位在同样条件下，用正交透射偏光显微镜对φ50.8mm碳化硅抛光片和φ76.2mm碳化硅抛光片分别进行3次重复性试验，并根据标准偏差公式
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和重复性试验数据计算得出标准偏差和相对偏差。各样片的测试数据、标准偏差值和相对偏差值如下：

	测试样品
	第一次测试结果/个·cm-2
	第二次测试结果/个·cm-2
	第三次测试结果/个·cm-2
	标准偏差
	相对偏差

	φ50.8mm碳化硅抛光片 
	1.52
	1.68
	1.68
	0.09
	5.68%

	φ76.2mm碳化硅抛光片
	2.44
	2.58
	2.54
	0.07
	2.86%
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