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前  言

本标准根据GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

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（SAC/TC203/SC2）归口。

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：魏学成、赵丽霞、王军喜、曾一平、李晋闽。
本标准为首次制定。
氮化物外延片内量子效率测试方法
1　 范围

本标准规定了III-Ⅴ族氮化物外延片内量子效率测试方法。

本标准适用于基于III-Ⅴ族氮化物的量子阱LED内量子效率的测量。
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 6379 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）
3　 定义

3.1　 术语和定义
3.1.1　 辐射复合（radiative recombination）
电子从高能态到低能态的跃迁过程中，电子和空穴复合时会释放一定的能量，如果能量以光子的形式释放，这种复合称为辐射复合。
3.1.2　 非辐射复合（nonradiative recombination）
 电子从高能态到低能态的跃迁过程中，电子和空穴复合时会释放一定的能量，以除光子辐射之外的其他方式释放能量的复合称为非辐射复合。
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光提取效率（extraction efficiency）
发光二极管单位时间内发出的光子数与有源区内辐射复合产生的光子数之间的比值。
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外量子效率（external quantum efficiency，简称EQE）
单位时间内注入的载流子对外发出的光子数与注入电子数之间的比值。

3.1.5　 内量子效率（internal quantum efficiency，简称IQE）

在一定的注入条件下，单位时间内辐射复合产生的光子数与单位时间内注入的复合载流子总数之间的比值。
3.1.6　 注入效率（injection efficiency）
在一定注入条件下单位时间内注入到有源区中产生复合的载流子数与注入载流子总数之间的比值。

3.1.7　 激子（exciton）
由库仑相互作用束缚在一起的电子空穴对。
3.1.8　 电致发光（electroluminescence，简称EL）
材料通过电注入产生发光的一种物理现象。
3.1.9　 光致发光（photoluminescence，简称PL）

材料通过光激励产生发光的一种物理现象。
3.2　 符号

3.2.1　 
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h

：内量子效率

3.2.2　 
[image: image4.wmf]injection
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：注入效率

3.2.3　 
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:外量子效率

3.2.4　 
[image: image6.wmf]extraction

h

：光提取效率

3.2.5　 
[image: image7.wmf]radiative

h

：辐射复合效率

3.2.6　 
[image: image8.wmf]ve

nonradiati

h

：非辐射复合效率

3.2.7　 N：载流子浓度

3.2.8　 
[image: image9.wmf]out

P

：PL积分强度

3.2.9　 
[image: image10.wmf]Laser

P

：激光器功率
4　 方法提要

氮化物外延片内量子效率测试方法目前有三种：（一）利用低温室温光致发光光谱积分强度比测量内量子效率；（二）利用同温变激发密度光致发光光谱积分强度测量内量子效率；（三）利用出光模型从外量子效率倒推内量子效率。
（一）利用低温室温光致发光光谱积分强度比测量内量子效率：因为非辐射复合在低温下会被冻结，假定低温下（20K以下）非辐射复合被完全冻结，辐射复合效率为100%；并且忽略光吸收系数、注入效率和提取效率随温度的变化，所以根据量子阱载流子速率方程（1）和辐射复合效率方程（2），利用室温下的PL积分强度和低温下的PL积分强度之间的比值可以测量内量子效率，详见公式（3）。
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式中：R为载流子速率， N为载流子浓度。A为非辐射复合系数，B为辐射复合系数，Ｃ为俄歇复合系数，
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为高阶系数，在本方法中
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可以忽略，而Ｃ的数量级为
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，数值较小，同样可以忽略。

                                                               
                     
(2)                      [image: image44.wmf][

]

n

a

n

a

h

A

R

P

d

h

A

d

R

P

G

spot

laser

spot

laser

×

-

»

×

×

-

-

-

=

)

1

(

)

exp(

1

)

1

(

       


             [image: image45.wmf]2

BN

I

c

PL

h

=

                                                             
                       
(3)                                                                                   

其中RT为室温，LT为低温。

测试方法采用变温光致发光光谱系统（图1为示意图），其中包括：激光器、单色仪、探测器、冷台、致冷机以及数据采集系统等。首先通过激光激发样品后，产生的荧光用单色仪分光，然后用探测器收集信号，通过数据采集系统获得PL光谱，然后对室温和低温下（20K以下）的PL光谱采用专用软件计算积分强度，计算其比值得出所测样品的内量子效率。


[image: image14]
图1　 PL测试系统示意图
（二）利用同温变激发密度光致发光光谱积分强度测量内量子效率：采用速率方程（1）拟合PL发光强度随激发功率的变化曲线，由此获得A、B、C参数和内量子效率随载流子浓度的变化关系（忽略
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光注入下载流子速率为公式（4）
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式中，
[image: image16.wmf]laser

P

为激光器功率，R为菲涅尔系数，
[image: image17.wmf]a

为吸收系数，
[image: image18.wmf]spot

A

为激光光斑面积，d为光斑直径，
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为光子能量。
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[image: image22.wmf]c
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为PL收集系数，
稳态下，G=R，    
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(5)
利用公式（1）、公式（4）推出公式（5）并拟合G随IPL的变化曲线，可获得
[image: image23.wmf]c
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测试装置与变温测试系统一致，但可以省略温控装置，直接在室温下进行。
（三）利用出光模型从外量子效率倒推内量子效率：首先利用积分球通过公式（6）直接测量外量子效率。而外量子效率由内量子效率和提取效率组成，进而推导出内量子效率，如公式（7）所示。因此通过光学软件模拟出出光效率，即可得到内量子效率。此方法由于LED外延材料结构、芯片结构和封装结构难以取得一致，可以作为其他两种方法的验证，但不推荐作为标准推广。
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式中：
[image: image26.wmf]P

为功率，
[image: image27.wmf]I

为电流，
[image: image28.wmf]e

为电荷，
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为波长。

                           
[image: image30.wmf]extraction

EQE

IQE

h

h

h

=

           
(7)
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一般要求
5.1　 测试系统构成及系统设备要求

氮化物外延片内量子效率测试系统需包括光源、聚焦透镜、致冷机、冷头、低温样品架、单色仪、探测器、数据采集处理系统等。
光源采用单模激光器（其光子能量需大于有源区带隙），例如蓝光LED可以采用405nm激光器，透镜采用平凸透镜，致冷机采用液氦致冷机，数据采集处理系统由计算机和专用数据处理程序软件组成。

由于内量子效率与注入的载流子密度相关，计算内量子效率时需要给出激发波长，激发密度。
5.2　 环境要求
a) 环境温度：23℃±5℃

b) 相对湿度：≤90％RH

c) 大气压：86kPa～106kPa

d) 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　 试样要求

测试样片应为抛光晶片，晶片表面洁净。
6　 测试程序
6.1　 测试准备
测试前，检查并确定测试系统各仪器处于良好状态。

6.2　 测量
e) 打开激光器，检查是否工作正常；

f) 依次打开单色仪、探测器电源开关，检查是否工作正常；

g) 通过标准光源校准单色仪；

h) 在样品架上装好样品，然后安装真空防护罩，抽真空，开循环冷却水和压缩机，待温度降到20K以下，并在该温度稳定半小时后，开始测量；

i) 利用数据采集系统通过专用软件测量低温光致发光光谱；

j) 然后通过电阻加热升温到室温（295K）并稳定半小时后，继续利用数据采集系统通过专用软件测量室温光致发光光谱；

k) 测试完全结束后关闭所有仪器电源；

l) 对于变激发密度光致发光光谱测量，只需将控温过程改为变激发功率过程，其他步骤不变。

7　 分析结果的计算与表述
7.1　 利用低温室温光致发光光谱积分强度比测量内量子效率

举例：通过专用软件绘出PL谱（图2），拟合，得出室温和低温下的PL积分强度，计算内量子效率为79.8%。


[image: image31]
7.2　 利用同温变激发密度光致发光光谱积分强度测量内量子效率

举例：通过专用软件拟合得出
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图2 软件拟合结果

7.3　 利用出光模型从外量子效率倒推内量子效率
    举例：通过测量其蓝光功率为42.5mW，工作电流350mA，其峰值波长为455nm，得出其外量子效率3.90%；通过专用软件对外延片和封装结构进行模拟，其提取效率为4.86%，通过计算得出内量子效率为80.2%。
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7.4　 测试系统提示
本测试系统的测试波长精度：0.05nm，激光器波长为405nm，功率为50mW，功率精度为0.01mW，激光光斑100μm。
8　 精密度
8.1　 试验样品选用常规LED外延片，要求样品厚度偏差<3um，组分均匀性达到95%以上，从外延片中     

心对称取三个样品。
8.2　 单个实验室的内量子效率测量精度为3%以内，测试数据在表1内。

8.3　 多个实验室的测量精度实验选取三个实验室，每个实验室测试一次。

8.4　 由每个实验室测量的内量子效率相关数据在表2中。内量子效率测量精度在3%以内。

8.5　 多个实验室采用设备配置不一样，所需参数基本一致。

表1　 单个实验室内量子效率测量数据

	室温298K下的PL积分强度
	174586.63
	185475.26
	189546.54
	170365.56
	181547.95

	低温10K 下的PL积分强度
	218523.89
	231554.63
	232572.44
	209037.50
	230977.03

	内量子效率
	79.9%
	80.1%
	81.1%
	81.5%
	78.6%


表2　 基于三个实验室测量数据的内量子效率平均值和标准方差

	实验室
	内量子效率平均值
	标准方差

	1
	80.2%
	1.02%

	2
	82.9%
	1.85%

	3
	79.8%
	0.95%


9　 质量保证和控制
    应用参考样片，在每次测试前校核本方法的有效性，当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。

10　 测试报告

   测试报告应包括如下内容：
m) 样品来源、规格及编号；

n) 所用测量系统编号及选用参数；

o) 测试单位及测试操作人印章或签字；

p) 参考样品PL谱图及内量子效率计算值；

q) 被测样品PL谱图及内量子效率计算值；

r) 测试日期。
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