
国家标准《硅片表面金属沾污的全反射X光荧光光谱测试方法》
（送审稿）编制说明

一 工作简况
1. 任务来源

根据《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》（国标委综合[2012]50号）的要求,由有研新材料股份有限公司、万向硅峰电子有限公司负责对GB/T 24578－2009《硅片表面金属沾污的全反射X光荧光光谱测试方法》国家标准进行修订。项目计划编号为20120277-T-469。
2.标准项目承担单位简况
有研新材料股份有限公司，原名有研半导体材料股份有限公司。2014年1月，公司重大资产重组发行股份购买资产部分完成，有研亿金新材料有限公司、有研光电新材料有限责任公司成为公司全资子公司，有研稀土新材料股份有限公司成为公司控股子公司。
有研新材料是由北京有色金属研究总院独家发起，以募集方式设立的股份有限公司，成立于1999年3月12 日，并在上海证券交易所挂牌上市（股票简称“有研硅股”），公司成立以来，承担了“九五”、“十五”“十一五”期间国家硅材料领域多项重大攻关任务和产业化工程，并支撑和带动了国内相关配套产业和技术发展。现已形成具有自主知识产权的技术体系和产品品牌，产品可用于集成电路、分立器件、太阳能等多个领域，远销美国、日本、西班牙、韩国、台湾、香港等地，在国内外市场具有较高的知名度和影响力。成为中国半导体硅材料领域技术水平最高、生产规模最大的高科技上市公司和具有国际水平的半导体材料研究、开发、生产基地。
万向硅峰电子有限公司：是由万向集团公司、美国乐赛亚洲投资公司和开化县国有资产经营责任有限公司共同投资。创建于1968年，公司主要产品为：Ф76.2mm～200mmCZ硅单晶，Ф76.2mm～150mm重掺砷、锑、硼硅单晶，Ф76.2mm～200mm硅单晶切割、研磨片及Ф76.2mm～150mm硅单晶抛光片。同时提供空间用太阳能级硅单晶片被广泛用于我国航天航空领域，目前公司太阳能硅单晶260吨、研磨片100万片/月、抛光片20万片/月的生产能力，产品出口美国、韩国、日本、台湾和香港等国家和地区，其各项经济指标位居国内同行前列，是国内最大的半导体分立器件用硅单晶研磨片生产企业。
浙江省硅材料质量检验中心：是根据2011年5月26日浙质函[2011]31号《关于同意筹建浙江省硅材料质量检测中心的批复》而批准建立的。中心通过资质认定计量认证证书和资质认定验收证书，并经浙江省质量技术监督局批准正式成立，可对外开展硅材料产品质量检测工作。

中心位于浙江省开化县，共有设备固定资产349万元，实验室及办公场所共有1010平方米，配置的检测仪器设备主要有：四探针电阻率测试仪、傅立叶变换红外光谱仪、少子寿命测试仪、多功能硅片测试系统、型号仪、定向仪和金相显微镜等，设备配备齐全，能满足相应的检测要求。
3.主要工作过程
原国家标准修订于2009年，4年来随着大规模集成电路的发展，越来越多的6-8寸抛光片进入市场，对表面金属的要求也越来越高。目前对抛光片的表面金属测量主要有两种方法，及ICP-MS和TXRF（本标准方法），虽然两种方法在使用上各有利弊，但因为本方法是无接触测量，因此不对抛光片表面带来的沾污，且不会有设备的记忆效应，因此本方法有不可替代的优点。计划下达后，标准编制组了解本标准的使用情况，对ASTM  F1526的内容重新理解，特别是对其原理及对硅抛光片以外的其他材料的测试应用。

2013年7月在合肥召开的标准工作会议上对标准征求意见稿进行了讨论，与会的专家提出了修改意见；
1. 与蓝宝石产品生产企业商定蓝宝石晶片的金属测试，补充试验报告得到新的精密度，并关注是否有相应的修订，8月底完成。
2. 确认对标准的文字、格式按规定统一进行了修改。
标准编制组根据专家意见，对标准征求意见稿进行了修改，并于2013年11月在南京召开的标准工作会议上再次征求意见，根据南京会议上与会专家所提意见：

将1.2“本方法适用于N型和P型硅单晶抛光片、外延片经镜面抛光的硅片，尤其适用于清洗后硅片自然氧化层，或经化学方法生长的氧化层中沾污元素的面密度测定。本方法同样适用于测定砷化镓、碳化硅、SOI等材料晶片抛光表面的金属沾污。”改为“本方法适用硅单晶抛光片、外延片或经镜面抛光的硅片，尤其适用于清洗后硅片自然氧化层，或经化学方法生长的氧化层中沾污元素的面密度测定。本方法同样适用于其他半导体材料如砷化镓、碳化硅、SOI、蓝宝石等材料晶片抛光表面的金属沾污。”

1.4中在16-92前面加上“原子序数”。

删除规范性引用文件中的GB/T 2828.1计数抽样检验程序、6.3环境、7抽样13.3偏差的相关内容。
将4.2损耗波激发硅片表面原子的荧光能级改为“损耗波将硅片表面的原子能级激发至荧光能级”。

“样品要求”改为“试样”，并修改为：“用于测量的样品分析面应是经过化学机械抛光的镜面抛光表面；清洗后具有自然氧化层、经化学方法生长的氧化层中沾污元素的面密度测定；或其他半导体材料如砷化镓、碳化硅、SOI、蓝宝石等材料的晶片抛光表面。

将报告一章移至精密度一章之后，加入本标准编号，并调整合并报告内容。

将洁净室级别的级别按现在国标标准进行相应修改。

加入测量点的选择应由供需双方协商确认的内容。

其他对标准的文字、格式按规定统一进行了修改，包括前言、附录、格式等等。
标准编制组修改后发函相关单位征求意见，见意见汇总处理表。编制组根据所提意见修改后形成了《硅片表面金属沾污的全反射X光荧光光谱测试方法》送审稿。
4. 本标准的主要起草人：

孙燕                高级工程师     标准修改的主要工作及试验比对数据计算
李俊峰              高级工程师             试验及比对测量
楼春兰              高级工程师             标准修改的校对审核           
潘紫龙              工程师                 试验及比对测量
朱兴萍…………………工程师                 比对测量
二 本标准的编制原则及确定主要内容的依据：

1.本标准按照GB/T 1.1-2009和GB/T 20000.2-2009的要求进行编制。
2.本标准是在对ASTM F1526《硅片表面金属沾污的全反射X光荧光光谱测试方法》国际先进标准的充分理解、消化吸收和实践的基础上，对原有的国家标准进行修订。

3.与原标准相比，本次修订主要有如下变化：
3.1在1.2中除硅抛光片外,增加了:“本方法同样适用于测定砷化镓、碳化硅、SOI、蓝宝石等材料晶片抛光表面的金属沾污。”这是应蓝宝石制造企业在立项时提出的要求。同时，在该标准2009年发布至今的5年中，我们再承接大量硅抛光片和外延片的表面金属测试时，也应测试单位的要求，对砷化镓、SOI、碳化硅、蓝宝石不同衬底进行了表面金属的测试和究。为此我们查阅了国内外的相关资料，并对这些材料测试的重复测量、片子表面洁净程度及粗糙程度的影响进行了验证。

下图是测量碳化硅抛光片的原始荧光光谱图。
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3.2增加了被测片表面影响的干扰因素。并将设备和晶片表面的干扰因素分开。

3.3对精密度进行了补充试验，结果表面：当上述材料的表面经抛光成镜面，在强光等下目检未见到明显的颗粒、划伤，以及人为辨别出粗糙的情况下，测量未见与硅衬底明显差异，且对同一点测量有很好的重复性和再现性。经计算得到95%置信度下实验室内的平均值及置信区间为（280.41±0.43）×1010atoms/cm2。两个实验室间测量的最大差异小于±0.1×1010atoms/cm2。与2009年标准（280.55±0.75）×1010atoms/cm2相比改变不大。
三 标准水平分析
2009年本标准被评为国际先进水平；本标准此次修订建议为国际先进水平。

四 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本标准与现行法律、法规、与现行的强制性国家标准不存在任何冲突。

五 重大分歧意见的处理经过和依据
本标准在修订、讨论、预审过程中无重大分歧意见。
六 标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议本标准为推荐性的国家标准。

七 废止现行有关标准的建议

本标准颁布实施后将替代GB/T24578-2009，旧标准作废。

八 预期效果

本标准是硅抛光片的在线测试方法标准，也是生产、科研中应用广泛和非常实用的标准。具有非破坏性、无接触、准确性的优点了修改后的标准适用范围扩大，应用于砷化镓、SOI、碳化硅、蓝宝石等多种衬底材料的表面金属测试，具有很强的实用性和良好的经济、社会效益。
九 其他需要说明的问题
本标准的修订是应蓝宝石企业提出的，上一次的讨论稿的会议纪要中也要求我们联系蓝宝石厂家，做蓝宝石的精密度测试。但是我们发现在新立项的标准中已经有了《蓝宝石抛光衬底表面残留金属元素测试方法》，该标准与目前修订的《硅片表面金属沾污的全反射X光荧光光谱测试方法》测试原理、方法、设备都相同，在《蓝宝石抛光片衬底表面残留金属元素测试方法》中单独给出了蓝宝石的精密度。因此我们不再进行蓝宝石精密度的试验。
国家标准编制小组
                               2014.7.15
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