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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—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（ＳＡＣ／ＴＣ２０３）与全国半导体设备和材料标准

化技术委员会材料分技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２０３／ＳＣ２）共同提出并归口。

本标准起草单位：有研半导体材料有限公司、上海合晶硅材料有限公司、有色金属技术经济研究院、

北京聚睿众邦科技有限公司、厦门银固美能源科技有限公司。

本标准主要起草人：王永涛、孙燕、徐新华、胡金枝、任丹雅、赵志婷、蔡丽艳、杨素心、陆敏、林兴乐。
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硅材料中氧含量的测试

惰性气体熔融红外法

１　范围

本标准规定了采用惰性气体熔融及红外技术测试硅材料中氧含量的方法。

本标准适用于不同导电类型、不同电阻率范围的硅单晶、多晶硅中氧含量的测试，测试范围为２．５×

１０１５ｃｍ－３（０．０５ｐｐｍａ）～２．５×１０
１８ｃｍ－３（５０ｐｐｍａ）。

　　注：硅材料中的氧含量以每立方厘米中的原子数计。

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／Ｔ１５５７　硅晶体中间隙氧含量的红外吸收测量方法

ＧＢ／Ｔ１４２６４　半导体材料术语

３　术语和定义

ＧＢ／Ｔ１４２６４界定的术语和定义适用于本文件。

４　方法原理

将预先称重的样品放置于高纯双层石墨坩埚中，样品在惰性气体的保护下，高温加热熔融，释放出

氧、氮和氢。样品中氧均与石墨坩埚中的碳结合生成一氧化碳，氮和氢则分别以氮气、氢气的形式释放。

根据测试仪器的不同，一氧化碳的含量可以由非色散红外探测器直接测得，也可在惰性气体的输送下，

将一氧化碳经过加热的稀土氧化铜催化剂氧化生成二氧化碳，由红外测试设备测得二氧化碳的含量。

测试仪器根据一氧化碳或二氧化碳的含量，进行空白扣除之后，结合样品重量，最终得到被测样品中的

氧含量。

５　干扰因素

５．１　惰性气体（氦气或氩气）作为测试仪器中的载气，其中含有的杂质可能会吸附硅材料样品释放的

氧，从而影响测试结果，因此建议使用纯度（体积分数）不小于９９．９９％的高纯气体以提高测试准确性。

同时可使用氢氧化钠（优级纯）用于吸收惰性气体中残留的二氧化碳，无水高氯酸镁（ＭｇＣｌＯ４）用于吸

收惰性气体中的水分，铜屑用于吸收惰性气体中的氧，减少惰性气体对测试结果的影响。

５．２　使用单层石墨坩埚会造成温度的波动，继而影响测试结果，因此应使用双层石墨坩埚。

５．３　石墨坩埚中的氧也会随着测试的过程不断释放，因此应使用高纯石墨制作的坩埚，并在测试之前

确认石墨坩埚的纯度，以减少对测试结果的影响。

５．４　校准曲线是影响氧含量测试可靠性的关键，而硅单晶校准曲线的建立是以ＧＢ／Ｔ１５５７规定的方
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法对硅单晶样品中间隙氧含量的测试结果为依据，因此应保证建立校准曲线所使用样品的测试值准确

可靠。

５．５　本方法使用ＧＢ／Ｔ１５５７的测试结果作校准曲线，间接反映了硅中的间隙氧含量。本方法测得的

氧含量值与校准曲线选用的间隙氧含量校准因子直接相关。

５．６　本方法的检出限与仪器的空白值有关，测试仪器的不同以及测试过程中的差异会对检出限产生

影响。

５．７　硅材料测试样品的物理形态可以为粉末状、颗粒状、片状、块状等。测试样品的形态不同可能对测

试结果的重复性造成影响，因此建议针对不同物理形态的测试样品分别建立校准曲线。

５．８　当样品表面积不同或表面粗糙度较高时，有可能存在因表面氧化层的面积不同以及吸附的氧含量

不同而致使测试结果不同。为了保证测试更准确，如可操作，建议对样品表面进行抛光，减少表面粗糙

度不同带来的影响。

５．９　制样时去除氧化膜后的样品若保存方式不当或保存时间过长，可能导致样品表面自然氧化膜厚度

的变化，并可能吸附其他物质，对测试结果带来影响，因此应将样品保存在丙酮或异丙醇中，并尽可能缩

短保存时间。

５．１０　５．７～５．９中描述的干扰因素对低氧含量样品的测试结果影响尤为明显，建议在实际测试中有针

对性的进行试验，并在操作规程中进行规定，以减少因此带来的影响。

５．１１　测试过程中的原位脱气循环应在低于硅熔点的温度下进行，用于去除样品表面的氧化层。例如，

对未经化学处理的电子级硅片，原位脱气循环的加热时间控制在３０ｓ～５０ｓ，最佳的加热温度范围通常

为７００℃～１４００℃。

５．１２　硅材料中氧含量的测试结果会由于方法原理的不同而有差异。仅就测试方法而言，ＧＢ／Ｔ１５５７

规定的红外光谱方法测试的是硅中的间隙氧含量，而本方法和二次离子质谱法（ＳＩＭＳ）测试得到的是硅

中所有形态的氧。同时本方法和二次离子质谱法的测试结果也会因为方法本身以及取样、测试过程的

不同而存在差异。但无论是ＳＩＭＳ方法还是本方法，在测试硅单晶时都应使用ＧＢ／Ｔ１５５７方法建立校

准曲线。

６　试剂

６．１　纯水：电阻率大于１８ＭΩ·ｃｍ。

６．２　丙酮或异丙醇：优级纯。

６．３　化学抛光液：化学纯氢氟酸、硝酸的混合液，体积比为１∶（３～５）。

６．４　腐蚀液：将质量分数为４９％的优级纯氢氟酸用纯水稀释获得。

　　注：采用稀释后的氢氟酸，氧化层的腐蚀速率降低，为了提高腐蚀速率，可在腐蚀液中加入适量硝酸（优级纯）。

７　仪器设备

７．１　惰性气体熔融红外测试仪：包括惰性气氛下用于高温熔融的电极脉冲炉、数据检测的红外检测池、

载气预净化系统、催化炉、气体计量辅助装置，以及用于样品的熔化、测试、数据采集、信息处理等过程控

制和数据处理的计算机系统。

７．２　电子天平：感量优于０．００１ｇ。

７．３　石墨坩埚：包括内层和外层石墨坩埚，使用高纯石墨材料制备，应结构致密。
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８　样品

８．１　使用切割（如台钻）或研磨设备等将样品（包括测试样品和参考样品）加工成合适的形状和尺寸。

在样品加工过程中，用水冷却或选择低转速加工，以避免出现样品过热现象。

８．２　对可抛光的样品进行化学抛光或化学机械抛光，使之成为镜面。

８．３　用腐蚀液去除样品表面的氧化层，再用纯水漂洗后浸泡于丙酮或异丙醇中存放，测试前取出，干燥

后称重。

８．４　处理好的样品在测试前用干净的镊子进行夹取，避免引入新的沾污。

９　校准曲线的绘制

使用至少２～３个可溯源氧含量的硅单晶参考样品和１个空白参考样品，分别按照ＧＢ／Ｔ１５５７和

１０．４．１～１０．４．５的规定进行测试，建立校准曲线。参考样品的氧含量范围应能覆盖待测样品的氧含量。

１０　试验步骤

１０．１　仪器准备

检查仪器的工作状态，对仪器充分预热后进行检漏分析，确保仪器无漏气现象。

１０．２　空白试验

使用空的双层石墨坩埚按１０．４．２～１０．４．５进行空白试验，至少平行测定３次，取平均值，直至空白

值标准偏差不大于５×１０１３ｃｍ－３（０．００１ｐｐｍａ）。输入空白值的平均值并建立空白扣除。

１０．３　仪器校准

使用１～２个已知氧含量的样品，按１０．４．１～１０．４．５的规定进行测试，验证其测试值是否符合校准

曲线，根据测试值的偏倚设定漂移校准值。

１０．４　测定

１０．４．１　称量０．３ｇ～１．０ｇ（精确到０．００１ｇ）样品，投入到仪器的载料口中。

１０．４．２　将一空的双层石墨坩埚置于仪器的下电极上，并升至测试位置。

１０．４．３　根据仪器的操作流程，开始坩埚排气流程。

１０．４．４　将样品传送到坩埚中，原位脱气循环去除样品表面氧化层后（具体可参照５．１１），开始样品加热

熔融过程。

１０．４．５　样品中的氧释放出来，并被转化成一氧化碳或二氧化碳，其含量用红外测试方法测得。

１０．４．６　按照校准曲线进行修正后，仪器根据输入的样品重量自动计算，直接输出氧含量。

１１　精密度

１１．１　本方法结合行业内普遍认可的ＧＢ／Ｔ１５５７规定的红外测试方法进行校准曲线的绘制，因此与

ＧＢ／Ｔ１５５７的比对直接影响本方法的准确性。在同一实验室，选取３个直径１５０ｍｍ的硅单晶片，在同

一硅单晶片的直径方向，每隔１ｃｍ选定一个测试点，使用红外光谱仪，按照ＧＢ／Ｔ１５５７规定的方法测
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试其间隙氧含量。取相差不大于５．０×１０１６ｃｍ－３（１ｐｐｍａ）的所有间隙氧含量的平均值作为该硅单晶片

间隙氧含量的标称值，并选取相应直径范围作为本方法的测试取样区域。对比本方法与ＧＢ／Ｔ１５５７的

测试结果，两方法测试结果的差值不大于该硅单晶片氧含量标称值的６％。

１１．２　选取１８个直径为１５０ｍｍ～２００ｍｍ、氧含量范围在５．５×１０
１７ｃｍ－３（１１ｐｐｍａ）～１．１×１０

１８ｃｍ－３

（２２ｐｐｍａ）的硅单晶片，在同一实验室，对每一个硅单晶片分别取样按本方法进行４～１０次测试，测试

结果的标准偏差小于５．５×１０１６ｃｍ－３（１．１ｐｐｍａ）。

１１．３　选取８个直径为１５０ｍｍ～２００ｍｍ、氧含量范围为５．０×１０
１７ｃｍ－３（１０ｐｐｍａ）～１．１×１０

１８ｃｍ－３

（２２ｐｐｍａ）的硅单晶片，在同一硅单晶片的中心相邻区域由不同实验室分别取样，按本方法进行测试，

两实验室间测试结果的差值不大于５．０×１０１６ｃｍ－３（１ｐｐｍａ）。

１２　试验报告

试验报告应包括以下内容：

ａ）　设备名称、操作者姓名及测试日期；

ｂ）　样品名称、材质；

ｃ）　样品编号；

ｄ）　样品重量；

ｅ）　测试结果（包括空白值）；

ｆ）　测试过程中的所有异常现象；

ｇ）　本标准编号；

ｈ）　其他。
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