
国家标准《蓝宝石单晶位错密度测量方法》
（送审稿）编制说明
1、 工作简况

1、方法简况
蓝宝石是世界上硬度仅次于金刚石的晶体材料，其结构中的氧原子以接近六方晶系的方式排列，其中氧原子间的八面体配位约有2/3的空隙是由铝原子所填充，因此具有强度、硬度高(莫氏硬度9)，耐高温(熔点达2050℃)、耐磨擦、耐腐蚀能力强，化学性质稳定，一般不溶于水，不受酸腐蚀，只有在高温下(3000℃以上)才能为氢氟酸(HF)、磷酸(H2PO4)以及熔化的苛性钾(KOH)所侵蚀等诸多优良特性。蓝宝石单晶可以满足多模式复合制导（电视、红外成像、雷达等）的要求，在军事工业等领域被用作窗口材料及整流罩部件。大尺寸蓝宝石单晶，其内部缺陷很少，没有晶界、孔隙等散射源，强度的损失很小，透波率很高，是目前透波部件的首选材料。此外，蓝宝石可广泛用于发光二极管（LED）及微电子电路。
由于蓝宝石单晶衬底在用于LED、电子器件等的制备时，对位错密度有较高的要求，因此位错密度是评估蓝宝石单晶衬底产品的重要指标之一。本标准采用择优化学腐蚀技术显示位错。晶体中位错线周围的晶格发生畸变，当用化学腐蚀剂腐蚀晶体表面时，在晶体表面上的位错线露头处，腐蚀速度较快，因而容易形成由某些低指数面组成带棱角的具有特定形状的腐蚀坑。于是用单位面积上的腐蚀坑数目标识位错密度Nd(cm-2)。
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式中： 

S—视场面积，单位为平方厘米（cm2）；  

n—穿过视场面积S的位错线数目。

2、 任务来源
根据国家标准化管理委员会下发的国标委综合[2012]50号“国家标准委关于下达2012年第一批国家标准制修订计划的通知”的要求，由江苏协鑫软控设备科技发展有限公司、中国科学院上海光学精密机械研究所负责起草、编制本标准，提供蓝宝石单晶位错密度的测量方法，计划编号20120280-T-469。
3、 编制和协作单位
江苏协鑫软控设备科技发展有限公司是由香港上市公司保利协鑫（HK3800）全资控股的公司，专业从事新能源行业设备、软件和成套设备的研发、设计与制造，公司于2011年5月在江苏省徐州市高新经济技术开发区成立，总投资7000万元。公司依托保利协鑫（集团）控股有限公司强大的研发实力和各海内外研发中心，在软件控制设备的技术设计与研发；蓝宝石设备的技术研发；真空设备、压力容器、新能源行业的设备成套处理、烧结设备、工业自动化流程、环保设备、防火材料生产线，线切割设备等研发、设计、生产、安装、调试；设备备品备件研发、设计、生产；设备进口、技术服务、咨询、培训、工业总承包、环保再生利用项目等多领域开展经营活动。

中国科学院上海光学精密机械研究所（简称中科院上海光机所）现已发展成以现代光学为主导方向，以探索重大基础前沿、发展大型激光工程技术并开拓激光与光电子高技术应用为重点，以高技术创新与应用基础研究为主的综合性科研基地型研究所。作为中国科学院知识创新工程试点工作首批启动研究所之一，上海光机所主要在现代光学、激光与光电子学学科方向上，开展战略性、基础性、前瞻性的基础研究和高技术应用与创新研究。

4、 主要工作过程
本标准计划下达后于2013年7月在合肥参加了全国半导体材料标准化分技术委员会组织召开的标准工作会议，共有中国电科第四十六研究所、上海光机所、浙江晶盛机电等9个单位参加了本标准的讨论。参会代表对标准进行了逐条审查，对该标准的技术要点和内容进行了充分的讨论，提出了“范围，标准的适用范围定制过窄，需重新限定”等13条意见和建议。本标准编制小组根据会议专家们的建议和意见，以及业内厂家和专家的反馈意见，进行讨论和汇总，完善《蓝宝石单晶位错密度测量方法》标准内容，于2013年10月形成征求意见稿。

2013年10月在四川成都召开的半导体材料标准工作会议上，与会专家、代表对该标准给予了肯定，并提出10点建议。标准编制组根据工作会的建议对征求意见稿进行了修改，并在同行及下游企业广泛的征求了意见，并根据意见修改后形成了“送审稿”，提交至标准工作会议审定。

5、 标准主要起草人及其所做的工作
本标准主要起草人为薛抗美、黄修康、杭寅、田野、张永波。起草人在原子力显微镜的应用、位错试样的制备和产品检验方面有深厚的积累和经验。起草人的工作包括收集和整理相关文献资料，制备位错腐蚀样品，原子力显微镜的实验验证、结果分析和整理，标准和相关文件的撰写等。以下是本标准起草人的简介：

	姓名
	单位
	职称/职务

	薛抗美
	江苏协鑫软控设备科技发展有限公司
	总经理兼总工程师

	黄修康
	江苏协鑫软控设备科技发展有限公司
	品质安环部经理

	杭寅
	中国科学院上海光学精密机械研究所
	研究员

	田野
	江苏协鑫软控设备科技发展有限公司
	工程师

	张永波
	江苏协鑫软控设备科技发展有限公司
	工程师


2、 标准编制原则和确定标准主要内容的论据
以下按照标准中章条的顺序对标准的编制原则和确定标准中的主要内容（技术指标、参数、公式、性能要求、试验方法、检验规则等）的论据（包括试验、统计数据）进行详细说明。采用的蓝宝石单晶衬底试样均为江苏协鑫软控设备科技发展有限公司提供的采用泡生法生长的2英寸蓝宝石单晶衬底抛光片样品。
6、 标准编制原则
标准的编写格式按国家标准GB/T 1.1-2009《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写》的统一规定和要求进行编写。考虑国内生产企业的生产现状、技术发展趋势，以及用户的当前使用要求及今后技术发展的潜在使用要求。

7、 标准的主要内容及依据
（1）范围
本标准提供了测量蓝宝石单晶位错密度测量方法。蓝宝石单晶衬底片主要采用粗磨、化学抛光，然后进行化学腐蚀的方法制备。本标准主要针对蓝宝石单晶位错密度的测量。
（2）化学试剂
氢氧化钾(ρ 78.2g/cm3)，分析纯；
氢氧化钠(ρ 2.13g/cm3)，分析纯。

（3）试样制备
a) 定向切断
从蓝宝石单晶锭的待测部分经定向后，切取厚度大于0.4mm的单晶片，晶向偏离要求小于5°。
b) 研磨
用302#金刚砂（或相当颗粒度的金刚砂）水浆研磨，使表面平整。用水清洗干净后，再用306#金刚砂（或相当颗粒度的金刚砂）水浆研磨，使表面光洁无划痕，然后用水清洗干净。
c) 化学抛光
用二氧化硅、氢氧化钾或氢氧化钠和去离子水按一定体积配置成抛光液，然后用新配置的抛光液将试样表面抛光至无损伤表面。
（4） 设备
a) 金相显微镜：放大倍数50～500倍。
b) 游标卡尺：精度0.02mm。
c) 切、磨、抛单晶设备。
d) 耐强碱、酸等化学药品腐蚀的容器。
e) 加热器：能将装有氢氧化钾或氢氧化钠的坩埚加热到400℃。
(5)测量步骤
a) 腐蚀
将氢氧化钾或氢氧化钠放在坩埚内加热，待熔化至约320-380℃，将试样放入；腐蚀10min～15min。
b) 清洁处理
先用稀盐酸清洗腐蚀后的晶片，再用去离子水将晶面上的化学药品充分洗净，并且用纱布或其他擦拭物擦干。
c) 选择显微镜视场面积
将试样置于金相显微镜载物台上，选放大倍数100，扫描样品表面，根据位错密度Nd选取视场面积：
d) 选取测量点
取点位置为图1所示。随机选取测量点位置，根据单晶的直径（或内切圆）按公式选取各点的位置。


[image: image2.emf]
图1 测量取点位置图
e) 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。
9 结果处理
单点位错密度的计算见(1)，平均位错密度
[image: image3.wmf]d

N

的计算：
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式中：

S —视场面积，单位为平方厘米（cm2）；
ni—表示各点读数。

3、 主要试验的分析报告

本方法的精密度是由起草单位和验证单位在同样条件下，对蓝宝石衬底片进行重复性验证，并根据标准偏差公式S=Sqr[∑(X-X) /(n-1)]和重复性试验数据计算得出标准偏差和相对偏差。标准偏差小于154个/cm，精密度(相对标准偏差)为±10%。
测试单位：江苏中能硅业科技发展有限公司
江苏协鑫硅材料科技发展有限公司
中国科学院上海光学精密机械研究所
	测试数据 (个/cm2)
	结果分析

	晶片编号
	中能硅业
	协鑫硅材料
	上海光机所
	AVERAGE
	σ
	相对标准偏差

	1#
	1715
	1372
	1563
	1550
	140.33
	0.090

	2#
	1944
	1525
	2059
	1842.67
	229.48
	0.125

	3#
	1830
	1868
	1601
	1766.33
	117.93
	0.067

	4#
	1410
	1487
	1067
	1321.33
	182.57
	0.138

	5#
	1067
	1029
	1258
	1118
	100.20
	0.090

	标准偏差
	154个/cm2

	相对标准偏差
	± 10%


4、 与同类标准的水平对比
目前国内外都尚无半导体蓝宝石单晶位错密度的原子力显微镜检测方法标准可供借鉴，这导致蓝宝石单晶位错密度检测结果的重复性和再现性难以保证：检测中设备校准方法、扫描范围和数据处理过程的不统一都会产生不一致的测量结果。本标准作为方法类标准，在半导体行业内属于首次制定。
5、 与我国有关的现行法律、法规和相关强制性标准的关系

本标准与现行法律、法规不存在任何冲突。本标准首次制定，与现行的强制性国家标准也不存在任何相左的规定。
6、 标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议本标准为推荐性国家标准。本标准是首次制定，考虑到蓝宝石衬底片的特性，推荐使用无损检测方法，期望能够为蓝宝石晶片行业提供一种经济、简单、可行的测试方法。
7、 参考文献
本标准制定过程中主要参考了一下标准：
GB/T 8760-2006  砷化镓单晶位错密度的测量方法

GB/T 14264-2009  半导体材料术语

GB/T XXXXX-XXXX  蓝宝石单晶衬底抛光片

《蓝宝石单晶位错密度测量方法》起草小组
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