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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定
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电子级多晶硅晶格缺陷密度评价指南

1 范围

本文件规定了电子级多晶硅棒、块的晶格缺陷密度评价方法，包含方法概要、试剂和材料、仪器和

设备、试样制备、测试步骤、数据处理、精密度、干扰因素和报告。

本文件适用于以氯硅烷、硅烷制得的电子级多晶硅棒、块的晶格缺陷密度评价。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 6379.2—2004 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法

重复性与再现性的基本方法

GB/T 12963—2022 电子级多晶硅

GB/T 25915.1—2021 洁净室及相关受控环境 第1部分：按粒子浓度划分空气洁净度等级

GB/T 37051—2018 太阳能级多晶硅锭、硅片晶体缺陷密度测定方法

3 术语和定义

GB/T 12963和GB/T 37051界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1

晶格缺陷 lattice defect

晶体中原子排列的不规则性，包括点缺陷、线缺陷（位错）、面缺陷（晶界、孪晶、堆垛层错）和

体缺陷。

3.2

缺陷密度 defect density

单位面积或单位体积内的缺陷数量，本文件中特指单位面积内显现的晶格缺陷数量，单位为个每平

方厘米（个/cm²）。

4 方法概要

采用化学腐蚀法使电子级多晶硅表面的晶格缺陷优先显现，通过高倍光学显微镜或扫描电子显微镜

观察并计数缺陷数量，计算得到缺陷密度。

具体步骤为：对电子级多晶硅试样进行表面处理和化学抛光，去除表面损伤层；使用选择性腐蚀液

对抛光后的表面进行腐蚀，使晶格缺陷处形成可观测的腐蚀坑或腐蚀线；在显微镜下选取多个代表性视

场进行观察和缺陷计数；通过数据处理计算得到试样的晶格缺陷密度。

5 试剂和材料

5.1 重铬酸钾：优级纯。

5.2 氢氟酸：质量分数 40%，MOS 级（金属-氧化物-半导体级）。
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5.3 硝酸：质量分数 65%，MOS 级。

5.4 化学腐蚀抛光液：V（氢氟酸）:V（硝酸）=1:4，现配现用。

5.5 去离子水：电导率小于或等于 1μS/cm。。

5.6 无水乙醇：MOS 级。

5.7 重铬酸钾溶液：质量浓度 44 g/L。称取 44 g 重铬酸钾，用去离子水完全溶解并稀释至 1000 mL，

混匀，贮于聚四氟乙烯瓶中。

5.8 Secco 腐蚀液：由氢氟酸和重铬酸钾溶液配制的混合液，V（氢氟酸）:V（重铬酸钾溶液）=2:1，现配现用。

5.9 高纯氮气：纯度≥99.999%。

5.10 聚四氟乙烯容器：耐氢氟酸腐蚀。

6 仪器和设备

6.1 光学显微镜：具有电子图片采集功能，总放大倍率不小于 500 倍，配备微分干涉相衬（DIC）装置，

物镜视场直径不小于 100 μm。

6.2 扫描电子显微镜（SEM）：放大倍率不小于 1000 倍，用于对缺陷形貌进行高倍确认和分析，或具

备大视场自动拼图功能，用于低缺陷密度试样的分析。

6.3 通风橱。

6.4 超声清洗机：功率可调，配备聚四氟乙烯清洗槽。

6.5 精密金刚石切割机：用于切割多晶硅试样。

6.6 机械抛光机：配备金刚石研磨膏和丝绸抛光布。

6.7 恒温水浴槽：温度控制精度±1℃。

6.8 电子天平：感量 0.01 g。

7 试样制备

7.1 取样原则

从电子级多晶硅棒或块上随机选取具有代表性的试样，取样位置应包括棒的头部、中部和尾部，以

及块的中心和边缘区域。每批产品至少取3个试样。

7.2 试样切割

使用精密金刚石切割机从多晶硅棒或块上切割出尺寸为10 mm×10 mm×5 mm的试样，切割面应平整，

无明显裂纹和崩边。

7.3 表面处理

7.3.1 将切割后的试样依次用 180#、400#、800#、1200#、2000#碳化硅砂纸进行机械研磨，每道工序

研磨至前一道工序的划痕完全消失。

7.3.2 用丝绸抛光布和 0.5 μm 金刚石研磨膏对试样表面进行机械抛光，直至表面呈镜面状，无明显

划痕。

7.3.3 抛光后的试样立即放入无水乙醇中保存，防止表面氧化和污染。

8 测试步骤

8.1 环境条件

8.1.1 试样制备和测试环境空气洁净度应符合 GB/T 25915.1—2021 规定的 ISO 6 或更高级别的要求。

8.1.2 实验室温度控制在 20℃～25℃，相对湿度控制在 40%～60%。

8.2 试样清洗

8.2.1 将试样在无水乙醇中超声清洗 15 min，以去除有机沾污。

8.2.2 将试样在去离子水中超声清洗 15 min，然后用去离子水冲洗 3 次以上。
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8.2.3 清洗后的试样用高纯氮气吹干，吹干时氮气枪口应与试样表面成 45°角，距离不小于 10 cm。

8.3 试样化学抛光

8.3.1 在通风橱中，在冰水浴或温度控制条件下，将试样放入化学腐蚀抛光液中，控制反应液温度为

20℃～25℃，使抛光液液面高出试样顶部至少 1 cm。

8.3.2 抛光时间以去除机械损伤层所需的最短时间为准，通常为 30 s～2 min，期间轻轻晃动容器，

确保抛光均匀。

8.3.3 抛光结束后，迅速将试样放入去离子水中超声清洗 5 min，再用去离子水冲洗 5 次以上，然后

按照 8.2.3 干燥试样。

8.3.4 检查试样表面，应光亮、无划痕、无氧化层。如表面不符合要求，应重新进行机械抛光和化学

抛光。

8.4 缺陷的腐蚀显现

8.4.1 在恒温水浴槽中使用预热至 25℃±1℃的 Secco 腐蚀液对试样进行腐蚀显现，使腐蚀液液面高

出试样顶部至少 1 cm。

8.4.2 腐蚀时间为 5 min～10 min，期间每隔 1 min 轻轻晃动容器一次，确保腐蚀均匀。

8.4.3 腐蚀结束后，迅速将试样放入去离子水中超声清洗 5 min，再用去离子水冲洗 5 次以上，然后

按照 8.2.3 干燥试样。

8.4.4 腐蚀后的试样应立即进行观察，如不能立即观察，应放入干燥器中保存，保存时间不超过 24 h。

8.5 缺陷观测

8.5.1 对于缺陷密度＞10 个/cm²的试样，使用光学显微镜进行观察；对于缺陷密度≤10 个/cm²的试

样，宜优先使用具备大视场拼图功能的扫描电子显微镜进行观察。

8.5.2 在试样表面均匀选取 25 个测试点，选点方法为：将试样表面划分为 5×5 的网格，取每个网格

的中心点作为测试点，所有测试点应距离试样边缘不小于 1 mm，并避开明显的机械损伤区域。

8.5.3 在显微镜下观测每个测试点，将图像调至最清晰，保存成电子图片。

8.5.4 观察并记录每个视场内的缺陷类型和数量。

8.6 缺陷特征

8.6.1 位错

位错表现为圆形、椭圆形或三角形的腐蚀坑，坑底尖锐，边缘清晰。

8.6.2 晶界

晶界为两个晶粒的交界线，表现为连续的、弯曲的腐蚀线。

8.6.3 孪晶

孪晶表现为一组平行的、等间距的腐蚀线。

8.6.4 堆垛层错

堆垛层错表现为三角形或四边形的腐蚀坑，坑底平坦，边缘呈直线状。

9 数据处理

9.1 单个视场缺陷密度

单个视场的缺陷密度按公式（1）计算：

�� = ��
�
......................................（1）

式中：

��——第i个视场的缺陷密度，单位为个每平方厘米（个/cm²）；

�� ——第i个视场内的缺陷总数，单位为个；
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� ——视场面积，单位为平方厘米（cm²）。

9.2 异常值处理

在计算单片试样缺陷密度前，应使用格拉布斯准则或狄克逊准则对25个视场的缺陷密度值（Ni）进

行异常值检验，剔除因表面污染、划伤等造成的异常数据点。

9.3 单片试样缺陷密度

经异常值检验后，单片试样的缺陷密度按公式（2）计算：

� = �� �
�
......................................（2）

式中：

� ——单片试样的缺陷密度，单位为个每平方厘米（个/cm²）；

��——第i个视场的有效缺陷密度，单位为个每平方厘米（个/cm²）；

� ——有效视场数。

9.4 批次产品缺陷密度

批次产品的缺陷密度用所测试样缺陷密度的平均值和最大值表示。

10 精密度

10.1 概述

本文件的精密度数据待通过实验室间比对试验，根据GB/T 6379.2的规定确定。

10.2 重复性

在重复性条件下，同一操作人员使用同一仪器对同一试样进行两次独立测试。

10.3 再现性

在再现性条件下，不同操作人员在不同实验室使用不同仪器对同一试样进行测试。

11 干扰因素

11.1 表面污染

试样表面的灰尘、颗粒和有机沾污会掩盖缺陷或形成假缺陷，导致测试结果偏差。因此，必须严格

控制环境洁净度和试样清洗过程。

11.2 表面损伤

机械研磨和抛光过程中产生的表面损伤会形成假缺陷，导致测试结果偏高。因此，必须严格控制机

械研磨和抛光的工艺参数，确保表面损伤层被完全去除。

11.3 腐蚀条件

腐蚀液的浓度、温度和腐蚀时间会影响缺陷的显现效果。腐蚀不足会导致缺陷不能完全显现，腐蚀

过度会导致缺陷扩大或合并，影响计数准确性。因此，必须严格控制腐蚀条件。

11.4 视场选择

由于电子级多晶硅中的缺陷分布不均匀，视场选择的代表性会影响测试结果。因此，必须按照本文

件规定的选点方法选取足够数量的测试点。

12 报告

报告应至少包含以下内容：

a) 样品名称、规格型号、批号、生产厂家；
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b) 取样位置和数量；

c) 测试仪器型号、放大倍数、视场面积；

d) 每个试样的缺陷密度评价结果，包括平均值和最大值；

e) 缺陷类型和分布情况；

f) 本文件编号；

g) 测试单位名称、评价人、审核人、评价日期。
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