
)

MIL-STD-977
25 January 1982

SUPERSEDING
NHB 5300.41(3D)

MAY 1971

MILITARY STANDARD

TEST METHODS AND PROCEDURES

FOR

MICROCIRCUIT LINE CERTIFICATION

. .

FSC 5962-

Downloaded from http://www.everyspec.com



M I L - ST D - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

DEPARTMENT O F DE F ENSE
W a s h i n g t o n , DC 2 0 3 0 1

T e s t M e t h o d s a n d P r o c e d u r e s f o r M i c r o c i r c u i t L i n e C e r t i f i c a t i o n .

, “ M ’ I L - STD - 9 7 7

I 1 . T h i s M i l i t a r y S t a n d a r d i ’ s a p p r o v e d f o r u s e b y a l l D e p a r t me n t s a n d Ag e n c i e s o f
t h e D e p a r t me n t o f D e f e n s e .

I 2 . B e n e f i c i a l c omme n t s ( r e c omme n d a t i o n s , a d d i t i o n s , d e l e t i o n s ) a n d a n y p e r t i n e n t
I d a t a wh i c h ma y b e o f u s e i n i mp r o v i n g t h i s d o c ume n t s h o u l d b e a d d r e s s e d t o :

NASA H e a d q u a r t e r s , W a s h i n g t o n , DC 2 0 5 4 6 , b y u s i n g t h e s e l f - a d d r e s s e d
S t a n d a r d i z a t i o n Do c ume n t I mp r o v e me n t P r o p o s a l ( DD F o r m 1 4 2 6 ) a p p e a r i n g a t t h e e n d ,
o f t h i s d o c ume n t o r b y l e t t e r .

I

I

i i

Downloaded from http://www.everyspec.com



/

M I L - STD - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

F OREWORD

T h i s p u b l i c a t i o n i s a n u p d a t e o f NHB 5 3 0 0 ( 3D ) , F l a y 1 9 7 1 , a n d c o v e r s ma n y n e w
e v a l u a t i o n t e c h n i q u e s a n d t e c h n o l o g i e s . Some o f t h e n e w t e c h n o l o g i e s s u c h a s p l a s ma
e t c h i n g , i o n m i l l i n g a n d o t h e r s , we r e c o n s i d e r e d t o b e p r e ma t u r e a t t h e p r e s e n t t i me
a n d a r e n o t i n c l u d e d . T h e s e n e w t e c h n o l o g i e s w i l l b e i n c l u d e d a t a l a t e r d a t e a s t h e
e q u i pme n t a n d p r o c e d u r e s o f t h e i n d u s t r y a r e f u l l y d e v e l o p e d a n d b e c ome s t a n d a r d i z e d .

. . .
111

Downloaded from http://www.everyspec.com



M I L - S TD - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

D

D

D

P a r a g r a p h 1 .
1 . 1

2 .
2 . 1
2 . 2

3 .
3 . 1

5 .

M e t h o d n umb e r

1 0 0 0
1 0 1 0
1 0 2 0
1 0 3 0
1 0 4 0

1 5 0 0
1 5 1 0
1 5 2 0
1 5 3 0
1 5 4 0
1 5 5 0
1 5 6 0
1 5 7 0
1 5 8 0
1 5 9 0
1 6 0 0

2000
2010
2020
2030
2040

2 5 0 0

CONT ENTS

P a g e
SCOPE - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 1

Pu r p o s e - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 1

RE F ERENCED DOCUMENTS - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 2
I s s u e s o f d o c ume n t s - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 2

O t h e r p u b l i c a t i o n s - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 2

DE F I N I T I ONS - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
Ab b r e v i a t i o n s , s y mb o l s , a n d d e f i n i t i o n s - - - - - - - - - :

GENERAL REQU I REMENTS - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 4
T e s t c o n d i t i o n s - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 4
E q u i pme n t a n d ma t e r i a l s - - - - - - - - - - - - - - - - - ~
T e s t me t h o d a n d p r o c e d u r e s e l e c t i o n - - - - - - - - - - -
Numb e r i n g s y s t e m - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - 4

DE TA I L REQU I REMENTS ( No t a p p l i c a b l e ) - - - - - - - - - - - - 5

NUMER I CAL I NDEX O F T EST ME THODS

T i t l e

WAT ER

W a t e r r e s i s t i v i t y
M e a s u r i n g p a r t i c u l a t e ma t t e r i n wa t e r
T o t a l d i s s o l v e d a n d s u s p e n d e d s o l i d s i n wa t e r
M e a s u r i n g o x i d i z a b l e o r g a n i c i mp u r i t i e s i n wa t e r
D e t e r m i n i n g b a c t e r i a c o u n t i n h i g h p u r i t y wa t e r

SUBSTRAT E

L i f e t i me me a s u r e me n t o f s e m i c o n d u c t o r ma t e r i a l s
R e s i s t i v i t y me a s u r e me n t s o f s e m i c o n d u c t o r ma t e r i a l s
O r i e n t a t i o n o f s u b s t r a t e w i t h r e s p e c t t o c r y s t a l p l a n e
Su b s t r a t e o r i e n t a t i o n
M e a s u r e me n t o f o x y g e n c o n t e n t o f s i l i c o n
S i l i c o n c r y s t a l p e r f e c t i o n
C r y s t a l p e r f e c t i o n u s i n g b e n t X - r a y t o p o g r a p h y
Su b s t r a t e c o n d u c t i v i t y t y p e
Su b s t r a t e t h i c k n e s s , t o t a l t h i c k n e s s v a r i a t i o n , f l a t n e s s
Su b s t r a t e w i d t h o r d i a me t e r
Su b s t r a t e s u r f a c e f i n i s h

EP I TAXY

T h i c k n e s s o f e p i t a x i a l l a y e r ( i n f r a r e d s p e c t r o p h o t ome t e r )
T h i c k n e s s o f e p i t a x i a l l a y e r
T h i c k n e s s o f e p i t a x i a l l a y e r ( s t a c k i n g f a u l t me t h o d )
D e f e c t s i n e p i t a x i a l f i l ms ’
T e mp e r a t u r e mo n i t o r i n g d u r i n g e p i t a x i a l d e p o s i t i o n

OX I DE

C a p a c i t a n c e - v o l t a g e me a s u r e me n t s t o d e t e r m i n e o x i d e q u a l i t y

v
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3000
3010
3020
3030
3040

3 0 5 0
3 0 6 0
3 0 7 0

3500
3510
3520

4000
4010

4 5 0 0
4 5 1 0
4 5 2 0
4 5 3 0
4 5 4 0

5000

5 5 0 0
5 5 1 0
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NUMER I CAL I NDEX O F T EST ME THODS - Co n t i n u e d

a
T i t l e

PHOTORES I ST PROCESS AND , MAT ER I ALS

M e a s u r e me n t o f l i n e w i d t h a n d s p a c i n g
V i s c o s i t y me a s u r e me n t o f p h o t o r e s i s t
M e a s u r e me n t o f s p e c i f i c g r a v i t y o f p h o t o r e s i s t
Ph o t o r e s i s t e x p o s u r e c o n t r o l
D e t e c t i o n o f p i n h o l e d e f e c t s i n i n s u l a t i n g l a y e r s

( d i e l e c t r i c d e f e c t d e t e c t o r )
G r o s s p i n h o l e d e t e r m i n a t i o n i n p h o t o r e s i s t f i l ms

.

O x f d e a n d p h o t o r e s i s t p i n h o l e d e t e r m i n a t i o n
Ph o t o r e s i s t s p i n n e r c a l i b r a t i o n

J UNCT I ON F ORMAT I ON

J u n c t i o n d e p t h a n d b a s e w i d t h me a s u r e me n t
F u r n a c e p r o f i l i n g ( ma n u a l )
D e t e r m i n a t i o n o f i o n i mp l a n t e d i n t e g r a t e d d o s e a n d u n i f o r m i t y

I SOLAT I ON

D i o d e a n d d i e l e c t r i c i s o l a t i o n
I s o l a t i o n l e a k a g e

ME TAL L I ZAT I ON

M e t a l l i z a t i o n a d h e r e n c e
Qu a l i t y o f o hm i c c o n t a c t s
G r a i n b o u n d a r y i n s p e c t i o n
E l e c t r om i g r a t i o n
C r o s s - s e c t i o n a l u n i f o r m i t y o f me t a l ( r e f e r e n c e )

7
GLASS I VAT I ON

I n t e g r i t y o f g l a s s i v a t i o n ( r e f e r e n c e ) [

I
GENERAL T ESTS

M e a s u r e me n t o f f i l m t h i c k n e s s
S i z i n g a n d c o u n t i n g o f a i r b o r n e p a r t i c l e s ( 0 . 5 t o 5 . 0 pM )

i n d u s t c o n t r o l l e d a r e a s

v i
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ME THOD 1 0 0 0

WAT ER RES I ST I V I TY

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM D1 1 2 5 , E l e c t r i c a l Co n d u c t i v i t y
a n d R e s i s t i v i t y o f W a t e r

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e r e s i s t i v i t y o f h i g h
p u r i t y wa t e r u s e d i n t h e p r o c e s s i n g o f m i c r o c i r c u i t s . T h e me a s u r e me n t o f r e s i s t i v i t y
w i l l i n d i c a t e t h ” e l e v e l o f i o n i c c o n t a m i n a t i o n r e mo v a l a n d t h e r e s u l t i n g wa t e r p u r i t y
l e v e l a c h i e v e d .

No r ma l l y , r e s i s t i v i t y i s me a s u r e d o r mo n i t o r e d c o n t i n u o u s l y o n t h e t o t a l wa t e r f l ow .
Howe v e r , s a mp l e s c a n b e r e mo v e d f r om t h e s y s t e m f o r f i e l d o r l a b o r a t o r y
me a s u r e me n t s . I n e i t h e r c a s e , t h e p r i n c i p l e c o n s i s t s o f me a s u r i n g t h e r e s i s t a n c e o f
wa t e r b e t we e n t wo e l e c t r o d e s . T o a v o i d e l e c t r o d e p o l a r i z a t i o n , a n a c c u r r e n t i s u s e d
a n d r e s i s t i v i t y r e s u l t s a r e o b t a i n e d b y b a l a n c i n g a n a c Wh e a t s t o n e b r i d g e . A
s c h e ma t i c o f t h i s s y s t e m i s s h own o n f i g u r e 1 .

T h e t h e o r e t i c a l r e s i s t i v i t y o f a b s o l u t e l y p u r e wa t e r i s 1 8 . 1 8 M . f l - c m a t 2 5 ” C . B e c a u s e
r e s i s t i v i t y w i l l v a r y w i t h t e mp e r a t u r e , i t i s n e c e s s a r y ” t o c omp e n s a t e ( t o 2 5 ” C ) f o r
a n y t e mp e r a t u r e d e v i a t i o n t o g e t t h e t r u e r e l a t i v e r e a d i n g o f t h e wa t e r u n d e r t e s t .
T h e mo s t c ommo n c a u s e o f i n c o r r e c t r e s i s t i v i t y r e a d i n g s i s i mp r o p e r t e mp e r a t u r e
c o r r e c t i o n .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 R e s i s t i v i t y c e l l ( f o r u s e w i t h e i t h e r ma n u a l o r a u t oma t i c c o n t r o l s y s t e m
( B e c k ma n CE L - VY o r CE L - 4 3 1 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 R e s i s t a n c e b r i d g e ( ma n u a l c o n t r o l s y s t e m ) ( B e c k ma n So l u b r i d g e SD1 4 6 o r
e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 R e s i s t a n c e b r i d g e a n d c o n t r o l l e r ( a u t oma t i c c o n t r o l s y s t e m ) ( B e c k ma n So l ume t e r
SM - 1 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 4 T h e r mome t e r , - 5 ° t o + 1O ( I ” C , 1 3 . 2 ° C d i v i s i o n s o r b e t t e r .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 M a n u a l c o n t r o l s y s t e m .

3 . 1 . 1 I n s t a l l c a l i b r a t e d r e s i s t i v i t y c e l l i n t h e t o t a l , c o n t i n u o u s wa t e r f l ow .

3 . 1 . 2 Co n n e c t c e l l l e a d s t o r e s i s t a n c e b r i d g e .

3 . 1 . 3 M e a s u r e wa t e r t e mp e r a t u r e a t c e l l l o c a t i o n .

3 . 1 . 4 Ad j u s t b r i d g e f o r t e mp e r a t u r e .

3 . 1 . 5 Ad j u s t b r i d g e f o r n u l l o r z e r o .

3 . 1 . 6 Ob s e r v e a n d r e c o r d r e s i s t i v i t y r e a d i n g .

3 . 2 Au t oma t i c c o n t r o l s y s t e m .

3 . 2 . 1 I n s t a l l c a l i b r a t e d r e s i s t i v i t y c e l l i n t h e t o t a l , c o n t i n u o u s f l ow .

3 . 2 . 2 Co n n e c t c e l l l e a d s t o r e s i s t a n c e b r i d g e / c o n t r o l l e r .

3 . 2 . 3 Co n n e c t c o n t r o l l e r l e a d s t o s o l e n o i d v a l v e s o f wa t e r s u p p l y s y s t e m .

3 . 2 . 4 E s t a b l i s h s e t p o i n t f o r m i n i mum a c c e p t a b l e wa t e r r e s i s t i v i t y l e v e l .

1
ME THOD 1 0 0 0

2 5 J a n u a r y 1 9 8 2
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2 . RE F ERENCED DOCUMENTS

2 . 1 I s s u e s o f d o c ume n t s . T h e f o l l ow i n g d o c ume n t s o f t h e i s s u e i n e f f e c t o n d a t e a
o f i n v i t a t i o n f o r b i d s o r r e q u e s t f o r p r o p o s a l , f o r m a p a r t o f t h i s s t a n d a r d t o t h e
e x t e n t s p e c i f i e d h e r e i n .

SPEC I F I CAT I ON

M I L I TARY

M I L - M - 3 8 5 1O - M i c r o c i r c u i t s , G e n e r a l Sp e c i f i c a t i o n f o r .

STANDARDS

F EDERAL

F ED - STD - 2 0 9 - C l e a n Ro om a n d Wo r k S t a t i o n R e q u i r e me n t s ,
Co n t r o l l e d E n v i r o nme n t .

M I L I TARY

M I L - STD - 8 8 3 - T e s t M e t h o d s a n d P r o c e d u r e s f o r M i c r o e l e c t r o n i c s .

M I L - STD - 4 5 6 6 2 - C a l i b r a t i o n S y s t e ms R e q u i r e me n t s .

( Co p i e s o f s p e c i f i c a t i o n s , s t a n d a r d s , d r a w i n g s , a n d p u b l i c a t i o n s r e q u i r e d b y
ma n u f a c t u r e r s i n c o n n e c t i o n w i t h s p e c i f i c a c q u i s i t i o n f u n c t i o n s s h o u l d b e o b t a i n e d
f r om t h e c o n t r a c t i n g a c t i v i t y o r a s d i r e c t e d b y t h e c o n t r a c t i n g o f f i c e r . )

2 . 2 O t h e r p u b l i c a t i o n s . T h e f o l l ow i n g d o c ume n t s f o r m a p a r t o f t h i s s t a n d a r d t o
t h e e x t e n t s p e c i f i e d h e r e i n . Un l e s s o t h e r w i s e i n d i c a t e d , t h e i s s u e i n e f f e c t o n d a t e
o f i n v i t a t i o n f o r b i d s o r r e q u e s t f o r p r o p o s a l s h a l l a p p l y .

NAT I ONAL AERONAUT I CS AND SPACE ADM I N I STRAT I ON ( NASA )

N l i B 5 3 0 0 . 4 ( 3D ) - T e s t M e t h o d s a n d P r o c e d u r e s f o r M i c r o c i r c u i t
L i n e C e r t i f i c a t i o n .

( Ap p l i c a t i o n f o r c o p i e s s h o u l d b e a d d r e s s e d t o t h e Su p e r i n t e n d e n t o f Do c ume n t s ,
Go v e r nme n t P r i n t i n g O f f i c e , W a s h i n g t o n , DC 2 0 4 0 2 . )

AMER I CAN SOC I E TY F OR T EST I NG AND MAT ER I ALS ( ASTM )

An n u a l Bo o k o f ASTM S t a n d a r d s

( T e c h n i c a l s o c i e t y a n d t e c h n i c a l a s s o c i a t i o n s p e c i f i c a t i o n s a n d s t a n d a r d s a r e
g e n e r a l l y a v a i l a b l e f o r r e f e r e n c e f r om l i b r a r i e s . T h e y a r e a l s o d i s t r i b u t e d a mo n g
t e c h n i c a l g r o u p s a n d u s i n g F e d e r a l Ag e n c i e s . )

2
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3 . DE F I N I T I ONS

3 . 1 Ab b r e v i a t i o n s , s y mb o l s , a n d d e f i n i t i o n s . F o r t h e p u r p o s e o f t h i s s t a n d a r d , , ‘
t h e a b b r e v i a t i o n s , s y mb o l s , a n d d e f i n i t i o n s s p e c i f i e d i n M I L - M - 3 8 5 1O s h a l l a p p l y .
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4 . GENERAL REQU I REMENTS

4 . 1 T e s t c o n d i t i o n s . Un l e s s o t h e r w i s e s p e c i f i e d h e r e i n , o r i n t h e a p p l i c a b l e
a c q u i s i t i o n d o c ume n t , e a l l me a s u r e me n t s a n d t e s t s s h a l l b e ma d e a t a n a mb i e n t
t e mp e r a t u r e o f 2 5 ” * 3 C a n d a t a n a mb i e n t a t mo s p h e r i c p r e s s u r e a n d r e l a t i v e
h um i d i t y . Wh e n r e s o l v i n g q u e s t i o n s o f t e s t r e p r o d u c i b i l i t y , t h e r e f e r e e c o n d i t i o n s
s h a l l b e a s f o l l ows :

T e mp e r a t u r e 2 5 ° * l ” C , r e l a t i v e h um i d i t y 5 0 * 5 p e r c e n t , a n d a t mo s p h e r i c
p r e s s u r e f r om 6 5 0 t o 8 0 0 m i l l i me t e r s o f me r c u r y .

4 . 1 . 1 A c c u r a c y . T h e s p e c i f i e d l i m i t s a r e f o r t r u e v a l u e s o b t a i n e d w i t h t h e

I s p e c i f i e d ~ ) t e s t c o n d i t i o n s . P r o p e r a l l owa n c e s h a l l b e ma d e f o r me a s u r e me n t
e r r o r s , i n c l u d i n g t h o s e d u e t o d e v i a t i o n s f r om n om i n a l t e s t c o n d i t i o n s , i n
e s t a b l i s h i n g t h e wo r k i n g l i m i t s t o b e u s e d .

I
4 . 1 . 2 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t i o n o f a l l t e s t e q u i pme n t u s e d i n p r o d u c t i o n c o n t r o l

a n d t e s t i n g s h a l l b e i n a c c o r d a n c e w i t h M I L - STD - 4 5 6 6 2 ( s y s t e ms c omp l y i n g w i t h t h e
r e q u i r e me n t s o f Ch a p t e r 9 o f NMHB 5 3 0 0 . 4 ( I B ) a r e a c c e p t a b l e ) a n d t h e f o l l ow i n g
r e q u i r e me n t s . A l l t e s t e q u i pme n t s h a l l b e c a l i b r a t e d a t p e r i o d i c i n t e r v a l s a n d a l l
a c c e p t a b l e e q u i pme n t s h a l l d i s p l a y a r e c o r d o f t h e c a l i b r a t i o n d a t e s a n d r e s p o n s i b l e
i n d i v i d u a l o r a c t i v i t y . T h e i n t e r v a l s h a l l b e b a s e d u p o n t h e c l a s s o f e q u i pme n t a n d
i t s h i s t o r y .

I 4 . 1 . 3 Do c ume n t a t i o n . T h e a c t u a l d a t a r e s u l t i n g f r om a p p l i c a t i o n o f a n y t e s t
me t h o d o r p r o c e d u r e s h a l l b e r e p o r t e d i n t e r ms o f t h e t e s t c o n d i t i o n s a n d r e s u l t s .
E q u i v a l e n t r e s u l t s ma y b e r e p o r t e d i n a d d i t i o n t o t h e a c t u a l r e s u l t s b u t s h a l l n o t b e
a c c e p t a b l e a s a n a l t e r n a t i v e t o a c t u a l r e s u l t s .

I 4 . 2 E q u i pme n t a n d ma t e r i a l s . T h e me t h o d s a n d p r o c e d u r e s l i s t t h e t y p e o f
e q u i pme n t , ma t e r i a l s a n d t h e i r s o u r c e s t h a t a r e t y p i c a l l y c a p a b l e o f p e r f o r m i n g t h e
r e q u i r e d f u n c t i o n . T r a d e n a me s a r e me n t i o n e d f o r i d e n t i t y p u r p o s e s o n l y a n d d o n o t
c o n s t i t u t e a n e n d o r s e me n t t o t h e e x c l u s i o n o f a n y o t h e r e q u i pme n t o r ma t e r i a l s wh i c h
a r e t e c h n i c a l l y e q u i v a l e n t .

4 . 3 T e s t me t h o d a n d p r o c e d u r e s e l e c t i o n . T h e c h o i c e o f t h e me t h o d s a n d p r o c e d u r e s
f r om a mo n g t h e a l t e r n a t i v e s c o n t a i n e d h e r e i n a r e a t t h e o p t i o n o f t h e ma n u f a c t u r e r ,
u n l e s s o t h e r w i s e s p e c i f i e d i n t h e a p p l i c a b l e a c q u i s i t i o n d o c ume n t . A t t h e

ma n u f a c t u r e r ’ s o p t i o n , e q u i v a l e n t t e s t me t h o d s a n d p r o c e d u r e s ma y b e u s e d , p r o v i d i n g
r e s u l t s a r e w i t h i n t h e d e s i r e d a c c u r a c y o f me a s u r e me n t , a n d a p p r o v a l h a s b e e n g r a n t e d
b y t h e c e r t i f y i n g a c t i v i t y .

4 . 3 . 1 E q u i v a l e n t ASTM s t a n d a r d s . A n umb e r o f ASTM t e s t me t h o d s t a n d a r d s e x i s tI
wh i c h a r e c o n s i d e r e d a c c e p t a b l e s u b s t i t u t e s t o t h e me t h o d s c o n t a i n e d h e r e i n .I

T h e s e
e q u i v a l e n t ASTM s t a n d a r d s a r e l i s t e d a s p a r t o f e a c h t e s t me t h o d .

I 4 . 4 Numb e r i n g s y s t e m . T h e t e s t me t h o d s a n d p r o c e d u r e s a r e d e s i g n a t e d b y n umb e r s
a s s i g n e d i n a c c o r d a n c e w i t h t h e f o l l ow i n g s y s t e m :

1 0 0 0 t o 1 4 9 9 - W a t e r
1 5 0 0 t o 1 9 9 9 - Su b s t r a t e
2 0 0 0 t o 2 4 9 9 - E p i t a x y
2 5 0 0 t o 2 9 9 9 - O x i d e
3000 t o 3 4 9 9 - Ph o t o r e s i s t P r o c e s s a n d M a t e r i a l s
3500 t o 3 9 9 9 - J u n c t i o n F o r ma t i o n
4 0 0 0 t o 4 4 9 9 - I s o l a t i o n
4 5 0 0 t o 4 9 9 9 - M e t a l l i z a t i o n
5000 t o 5 4 9 9 - G l a s s i v a t i o n
5 5 0 0 t o 5 9 9 9 - G e n e r a l T e s t s

I

I
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5 . DE TA I L REQU I REMENTS

5 . 1 No t a p p l i c a b l e .

Cu s t o d i a n s :
NASA - NA
A i r F o r c e - 1 7
A r my - ER
N a v y - EC

R e v i e w a c t i v i t i e s :
A i r F o r c e - 1 1 , 1 9 , 9 9 , 8 5
A r my - M I , AR
N a v y - SH , OS
DLA - ES

U s e r a c t i v i t i e s :
A r my - S ! 4
N a - v y - CG , MC , AS

Ag e n t :
DLA - ES

P r e p a r i n g a c t i v i t y :
NASA - NA

( P r o j e c t 5 9 6 2 - 0 3 8 9 )
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1 . SCOPE

1 . 1 Pu r p o s e . T h i s s t a n d a r d s e t s f o r t h t e s t me t h o d s a n d p r o c e d u r e s a p p l i c a b l e t o
t h e c o n t r o l o f ma t e r i a l s a n d p r o c e s s e s u s e d i n t h e ma n u f a c t u r e o f m i c r o c i r c u i t s .
T h i s s t a n d a r d i s i n t e n d e d t o c o v e r o n l y s i l i c o n wa f e r f a b r i c a t i o n . T h e t e s t s l i s t e d
a n d t h e v a r i o u s p r o c e d u r e s ma y o r ma y n o t a p p l y t o o t h e r ma t e r i a l s . T h e s e me t h o d s
a n d p r o c e d u r e s a r e i n t e n d e d t o c omp l e me n t t h o s e o f M I L - STD - 8 8 3 a n d , t h e r e f o r e , c o v e r
t h e o p e r a t i o n s r e q u i r e d d u r i n g wa f e r p r o c e s s i n g a n d i n s p e c t i o n , s t a r t i n g w i t h t h e r a w

ma t e r i a l a n d e n d i n g w i t h t h e f i n i s h e d wa f e r .

1
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I

3 . 2 . 5 R e s i s t i v i t y b r i d g e / c o n t r o l l e r w i l l c o n t i n u o u s l y mo n i t o r r e s i s t i v i t y , c o r r e c t
f o r t e mp e r a t u r e , a n d c omp a r e w i t h s e t p o i n t . I f b e l ow m i n i mum q u a l i t y wa t e r i s
s e n s e d , a n a l a r m i s a c t i v a t e d a n d t h e wa t e r s u p p l y i s s t o p p e d o r d i v e r t e d u n t i l t h e q
r e q u i r e d q u a l i t y i s a g a i n a c h i e v e d .

4 . SUMMARY . T h i s t e s t i s n o t e f f e c t i v e i n e v a l u a t i n g o r g a n i c c h e m i c a l s o r p o l a r
c omp o u n d c o n t a m i n a t i o n ( i n c l u d i n g s o l v e n t s a n d o i l s ) , m i c r o b i o l o g i c a l c o n t a m i n a t i o n ,
o r s u s p e n d e d i n e r t s o l i d ma t t e r c o n t a m i n a t i o n . R e mo v a l o f o r g a n i c s c a n b e a c h i e v e d
b y a c t i v a t e d c a r b o n f i l t e r i n g . R e mo v a l o f m i c r o b i o l o g i c a l c a n b e a c h i e v e d b y
u l t r a - v i o l e t l i g h t e x p o s u r e a n d s u b s e q u e n t me mb r a n e f i l t e r i n g . Su s p e n d e d i n o r g a n i c
a n d o r g a n i c s o l i d s c a n a l s o b e r e mo v e d b y f i l t e r i n g .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . R e s i s t i v i t y c e l l s , i n d i c a t o r s , r e c o r d e r s , a n d c o n t r o l l e r s mu s t
b e c a l i b r a t e d a t r e g u l a r i n t e r v a l s .

A r e s i s t i v i t y c e l l c a n b e c a l i b r a t e d b y c omp a r i n g i t w i t h a k n own c a l i b r a t i o n c e l l i n
a s a mp l e o f wa t e r t h a t h a s a r e s i s t i v i t y o f p r a c t i c a l i n t e r e s t ( 1 t o 1 0 MQ - c m ) .
T h e s e k n own c a l i b r a t i o n c e l l s a r e o b t a i n e d f r om t h e ma n u f a c t u r e r w i t h c e l l c o n s t a n t s
c e r t i f i e d a t 1 p e r c e n t o r l e s s . An a l t e r n a t i v e i s f a c t o r y c a l i b r a t i o n . I n t h i s
c a s e , t h e c a l i b r a t i o n c a n b e d o n e w i t h t r a c e a b i l i t y t o a NBS p r i ma r y s t a n d a r d .

A c h a n g e i n c e l l c o n s t a n t i s t h e ma i n r e a s o n f o r a c e l l t o b e o u t o f c a l i b r a t i o n .
C a r e mu s t b e u s e d i n h a n d l i n g a n d s t o r a g e o f c e l l s t o a v o i d c o n t a m i n a t i o n a n d

me c h a n i c a l d a ma g e . P a r t i c u l a t e ma t t e r b e t we e n e l e c t r o d e s o r r e s i d u e ma t e r i a l o n t h e
e l e c t r o d e s u r f a c e s c a n a l t e r t h e c e l l c o n s t a n t . An y c h a n a e i n t h e a e ome t r i c
r e l a t i o n s h i p ( e . g . , d i s t a n c e ) b e t we e n e l e c t r o d e s w i i l a l s ; a l t e r t h ; - c e l l c o n s t a n t .
T h e r e l a t i o n s h i p o f c e l l c o n s t a n t t o s p e c i f i c r e s i s t i v i t y i s a s f o l l ows :

I SPEC I F I C RES I ST I V I TY = ~

4 . 2 A c c u r a c y . T h e r e s u l t s o b t a i n e d s h o u l d b e a c c u r a t e t o ●1O p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o f r e a d i n g a n d d a t e i n t h e a p p r o p r i a t e l o g .

I

ME THOD 1 0 0 0
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.,: ‘ :’.

E

8

C = AC g e n e r a t o r
D = A c v o l t a a e s e n s i t i v e d e v i c e ( e . 9 . 9 a l v a n ome t e r o r v o l t me t e r )
E = r e s i s t i d t y c e l l
RS = s t a n d a r d a r m o f b r i d g e ( R a n g e Ch a n g e )

R3 +R4 = e n d r e s i s t o r s t o e s t a b l i s h b r i d g e c a l i b r a t i o n l i m i t s

R : = c a l i b r a t e d s l i d e w i r e p o t e n t i ome t e r

R ; = r e s i s t a n c e o f wa t e r a s s e n s e d b y r e s i s t i v i t y c e l l

B ; i d g e b a l a n c e : A=R
F #

x

F I GURE 1 . R e s i s t i v i t y me a s u r i n q s e t - u p .

/
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ME THOD 1 0 1 0

MEASUR I NG PART I CULAT E MAT T ER I N WAT ER

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM D1 8 8 8 , P a r t i c u l a t e a n d D i s s o l v e d M a t t e r i n W a t e r

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e u n d i s s o l v e d p a r t i c u l a t e
ma t t e r ( s u s p e n d e d s o l i d s ) i n h i g h p u r i t y wa t e r .

T h e p r i n c i p l e u s e d i n t h i s t e s t i s t o f i l t e r t h e wa t e r u s i n g a me mb r a n e f i l t e r i n g
t e c h n i q u e a n d s u b s e q u e n t l y we i g h i n g t h e p a r t i c u l a t e ma t t e r t h a t i s r e mo v e d .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 F i l t e r h o l d e r , s t a i n l e s s s t e e l ( VW & R S c i e n t i f i c C a t . No . 2 8 1 5 3 - 0 0 8 o r
e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 G r a d u a t e d c y l i n d e r , 2 0 0 0 m l .

2 . 3 M e mb r a n e f i l t e r , 0 . 4 5

2 . 4 B a l a n c e , a n a l y t i c a l .

2 . 5 P e t r i d i s h e s , 1 5 0 mm .

Pm p o r e s i z e .

2 . 6 V a c u um f i l t e r f l a s k , 1 l i t e r ( Co r n i n g 5 3 6 0 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 7 V a c u um d e s i c c a t o r ( Co r n i n g 3 1 2 0 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Co l l e c t a s a mp l e o f wa t e r t o b e t e s t e d i n a g r a d u a t e d c y l i n d e r . F o r a c c u r a t e
r e s u l t s w i t h s t a n d a r d h i g h p u r i t y wa t e r , t h e s i z e o f t h e wa t e r s a mp l e f o r a n a l y s i s
s h o u l d b e 2 t o 5 l i t e r s . Wh e n a v e r y l ow q u a n t i t y o f p a r t i c u l a t e i s p r e s e n t , i t ma y
b e n e c e s s a r y t o u s e a s a mp l e o f u p t o 2 0 l i t e r s t o g e t a n a c c u r a t e a n a l y s i s .

3 . 2 P l a c e a s a mp l e a n d a c o n t r o l me mb r a n e f i l t e r d i s k i n s e p a r a t e p e t r i d i s h e s i n
a v a c u um d e s i c c a t o r f o r a t l e a s t 3 0 m i n u t e s .

3 . 3 Ob t a i n t a r e we i g h t o f f i l t e r d i s k s .

3 . 4 A s s e mb l e s a mp l e f i l t e r d i s k i n t o f i l t e r h o l d e r a n d p l a c e a s s e mb l y o n t h e
v a c u um f i l t e r f l a s k .

3 . 5 T u r n o n v a c u um a n d p o u r wa t e r s a mp l e i n t o f i l t e r f u n n e l . A l l ow t o d r a i n
t h r o u g h me mb r a n e f i l t e r i n t o f l a s k .

3 . 6

3 . 7

3 . 8

3 . 9

3 . 1 0

3 . 1 1
f i l t e r

R e l e a s e v a c u um , r e mo v e f i l t e r d i s k a n d p l a c e i n p e t r i d i s h .

So a k c o n t r o l f i l t e r d i s k w i t h f i l t e r e d wa t e r .

P l a c e s a mp l e a n d c o n t r o l f i l t e r d i s k s i n o v e n a t 1 0 3 ” C f o r 3 0 m i n u t e s .

Co o l f i l t e r d i s k s i n v a c u um d e s i c c a t o r .

Ob t a i n c o n s t a n t we i g h t o f f i l t e r d i s k s .

Ad j u s t t h e r e s u l t s ( p o s i t i v e o r n e g a t i v e ) o f t h e n e t we i g h t o f t h e s a mp l e
d i s k f o r a n y v a r i a t i o n s o f t h e c o n t r o l d i s k .

ME THOD 1 0 1 0
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2
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(

3 . 1 2 C a l c u l a t e t h e r e s i d u e c o n c e n t r a t i o n i n p a r t s p e r m i l l i o n a s f o l l ows :

WE I GHT O F RES I DUE ( i n g r a ms )
PART I CULAT E SOL I DS ( i n Ppm ) = MEIGHT SAMPL E ( i n g r a ms ) x 1 0 6

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . I n s t r ume n t s wh i c h a r e s u b j e c t t o c h a n g e ( e . g . , b a l a n c e ) s h o u l d
b e c a l i b r a t e d a t r e g u l a r i n t e r v a l s .

4 . 2 A c c u r a c
*

T h i s t e s t d o e s n o t d i f f e r e n t i a t e b e t we e n o r g a n i c o r i n o r g a n i c
p a r t i c u a t e s u t d e t e r m i n e s t h e c omb i n e d v a l u e . Wh e n t h e s u s p e n d e d ma t t e r i s h i g h e r
t h a n d e s i r e d , a c t i v a t e d c a r b o n t r e a t i n g t o r e mo v e o r g a n i c s a n d u l t r a f i l t r a t i o n ( 0 . 4 5
u r n o r b e s t a v a i l a b l e ) t o r e mo v e i n o r g a n i c c a n b e e mp l o y e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s a n d d a t e i n a p p r o p r i a t e l o g .

I

I
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ME THOD 1 0 2 0

TOTAL D I SSOLVED AND SUSPENDED SOL I DS I N WAT ER

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM D1 8 8 8 , P a r t i c u l a t e a n d D i s s o l v e d M a t t e r i n W a t e r

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e t o t a l d i s s o l v e d a n d
u n d i s s o l v e d p a r t i c u l a t e ma t t e r i n h i g h p u r i t y wa t e r .

T h e p r i n c i p l e u s e d i s t o c o l l e c t t o t a l s o l i d s b y c o n t r o l l e d e v a p o r a t i o n o f t h e wa t e r
s a mp l e a n d s u b s e q u e n t we i g h i n g o f t h i s r e s i d u e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 G r i f f i n b e a k e r , 4 0 0 0 m l ( Co r n i n g P y r e x o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 G r a d u a t e d c y l i n d e r , 2 0 0 0 m l ( K i mb a l K i ma x o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 F u s e d s i l i c a e v a p o r a t i n g d i s h , 1 0 0 m l ( A . H . T h oma s C a t . No . 4 4 9 4 o r
e q u i v a l e n t ) .

2 . 4 B a l a n c e , a n a l y t i c a l ( M e t t l e r Mo d e l H3 0 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Co l l e c t a s a mp l e o f wa t e r t o b e t e s t e d i n a g r a d u a t e d c y l i n d e r . F o r a c c u r a t e
r e s u l t s w i t h h i g h p u r i t y wa t e r , t h e t o t a l s a mp l e f o r a n a l y s i s s h o u l d b e i n t h e r a n g e
o f 2 t o 5 l i t e r s .

3 . 2 , M e a s u r e v o l ume o f s a mp l e a n d r e c o r d .

3 . 3 T r a n s f e r s a mp l e t o v e r y c l e a n G r i f f i n b e a k e r , u n d e r c l a s s 1 0 0 h o o d .

3 . 4 W i t h b e a k e r i n c l a s s 1 0 0 h o o d , s u p p l y c o n t r o l l e d h e a t t o e v a p o r a t e s a mp l e d own
t o 1 0 0 m l .

3 . 5 Ob t a i n t h e we i g h t o f a f u s e d s i l i c a e v a p o r a t i n g d i s h .

3 . 6 T r a n s f e r r e ma i n d e r o f s a mp l e t o e v a p o r a t i n g d i s h , u n d e r c l a s s 1 0 0 h o o d .

3 . 7 W i t h e v a p o r a t i n g d i s h i n c l a s s 1 0 0 h o o d , s u p p l y c o n t r o l l e d h e a t a n d e v a p o r a t e
t o c o n s t a n t we i g h t d r y n e s s .

3 . 8

3 . 9

4 .

4 . 1

Ob t a i n we i g h t o f d i s h a n d r e s i d u e .

C a l c u l a t e t h e r e s i d u e c o n c e n t r a t i o n i n p a r t s p e r m i l l i o n a s f o l l ows :

WE I GHT O F RES I DUE ( i n g r a ms )
TOTAL SOL I DS ( i n p pm ) = GHT 1 - ( l n g r a ms ) x 106

SUMMARY .

C a l i b r a t i o n . I n s t r ume n t s s u b j e c t t o v a r i a t i o n s u c h a s t h e b a l a n c e s h o u l d b e
c a l i b r a t e d a t r e g u l a r i n t e r v a l s .

4 . 2 A c c u r a c y . T h i s t e s t d o e s n o t d i f f e r e n t i a t e b e t we e n o r g a n i c o r i n o r g a n i c
p a r t i c u l a t e b u t d e t e r m i n e s t h e c omb i n e d v a l u e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s a n d d a t e i n a p p r o p r i a t e l o g .
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B

B

D

ME THOD 1 0 3 0

MEASUR I NG OX I D I ZABL E ORGAN I C I MPUR I T I ES I N WAT ER

1 . PUR~OSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e a mo u n t o f o x i d i z a b l e
o r g a n i c ma t t e r i n h i g h p u r i t y wa t e r . T h i s i n c l u d e s t y p e s o f ma t t e r s u c h a s b a c t e r i a l
c e l l s , mo l d f i l a me n t s , a l g a e , p r o t o z o a , o t h e r s ma l l a n i ma l s , e t c .

T h e p r i n c i p l e u s e d i s t h a t mo s t o r g a n i c o r o t h e r o x i d i z a b l e s u b s t a n c e s w i l l r e d u c e
p e r ma n g a n a t e i o n s i n s o l u t i o n . T h e r e s u l t i n g c o l o r c h a n g e w i l l g i v e a r e l a t i v e
me a s u r e o f t h e a mo u n t o f o x i d i z a b l e o r g a n i c ma t t e r .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 N e s s l e r c o l o r c omp a r i s o n t u b e s , 1 0 0 m l c a p a c i t y ( K i mb l e 4 5 3 2 5 B o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 N e s s l e r t u b e s u p p o r t ( VW & R S c i e n t i f i c C a t . No . 6 6 1 7 6 - 7 0 0 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 R e f e r e n c e r e a g e n t s o l u t i o n c o n t a i n i n g 5 g / 1 N a OH a n d 2 g / 1 KMn 0 4 .

2 . ’ 4 T e s t p e r ma n g a n a t e r e a g e n t s o l u t i o n . Ap p r o x i ma t e l y 0 . 1 n o r ma l KMn 0 4 i n
f r e s h l y d i s t i l l e d wa t e r . S t o r e s o l u t i o n i n b r own b o t t l e s i n a c o o l p l a c e .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Po u r 1 0 0 m l o f r e f e r e n c e r e a g e n t s o l u t i o n i n t o a c l e a n N e s s l e r t u b e .

3 . 2 Po u r 1 0 0 m l o f wa t e r . s a mp l e u n d e r t e s t i n t o a s e c o n d c l e a n N e s s l e r t u b e .

3 . 3 Ad d 1 d r o p o f t e s t p e r ma n g a n a t e r e a g e n t s o l u t i o n t o e a c h N e s s l e r t u b e .

3 . 4 C a p N e s s l e r t u b e s a n d a l l ow t o s t a n d o v e r n i g h t ( : 1 6 h o u r s ) .

3 . 5 Comp a r e c o l o r o f r e f e r e n c e s o l u t i o n t o t e s t s a mp l e . P r e s e n c e o f o r g a n i c
ma t t e r w i l l c a u s e t e s t s a mp l e t o c h a n g e t o l i g h t e r s h a d e o f r e d , t o y e l l ow , o r
c o l o r l e s s . T h e m i n i mum a c c e p t a b l e c o n d i t i o n i s n o v i s i b l e c h a n g e o f c o l o r wh e n
c omp a r e d w i t h t h e r e f e r e n c e s o l u t i o n .

4 . SUMMARY . I f t h i s t e s t s h ows a n y c o l o r c h a n g e , t h e n a c o r r e c t i v e t r e a t me n t f o r
r e mo v a l i s r e c omme n d e d . On e s y s t e m f o r t h i s r e mo v a l i n v o l v e s e x p o s u r e o f t h e t o t a l
f l ow o f wa f e r t o u l t r a v i o l e t l i g h t t o k i l l t h e m i c r o o r g a n i s ms f o l l owe d b y 0 . 4 5 u r n

p o r e s i z e ( o r f i n e r ) f i l t r a t i o n t o r e mo v e t h e d e a d ma t t e r .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e . T h e i n d i v i d u a l d o i n g t h e t e s t mu s t h a v e n o r ma l
c o l o r v i s i o n .

4 . 2 A c c u r a c y . T h i s t e s t i s s e n s i t i v e ( d i s c e r n i b l e c o l o r c h a n g e ) a t t h e mg / 1
o r g a n i c c o n t a m i n a n t l e v e l . I t i s n o t a c c u r a t e ( h a r d t o d e t e c t c o l o r c h a n g e ) a t t h e
u 9 / 1 ( p pm ) l e v e l .

F o r a c c u r a c i e s i n t h e PPB l e v e l , a t e s t p r o c e d u r e u s i n g p o t a s s i um b i c h r oma t e ma y b e
u s e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s a n d d a t e i n a p p r o p r i a t e l o g .

RE F ERENCE

“ Ch e m i s t r y f o r S a n i t a r y E n g i n e e r s ” , S a wy e r a n d M c C a r t y , s e c o n d e d i t i o n , M c G r a w - H i l l .
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ME THOD 1 0 4 0

DE T ERM I N I NG BACT ER I A COUNT I N H I GH PUR I TY WAT ER

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 6 0 ; D e t e c t i o n a n d E n ume r a t i o n o f M i c r o b i o l o g i c a l
Co n t a m i n a n t s i n W a t e r U s e d

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f
p u r i t y wa t e r .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

f o r P r o c e s s i n g E l e c t r o n a n d M i c r o e l e c t r o n i c D e v i c e s

t h i s t e s t i s t o c o u n t b a c t e r i a c o n c e n t r a t i o n i n h i g h

2 . 1 S t e r i l i z e d 1 2 5 m l p o l y p r o p y l e n e b o t t l e s .

2 . 2 S t e r i l i z e d PVC s a mp l i n g t u b e s ( M i l l i p o r e No . MOOO 0 0 0 0 1 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 S t e r i l i z e d . 4 5 u r n b a c t e r i a mo n i t o r s ( M i l l i p o r e No . MHWG 0 3 7 0 0 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 4 S t a i n l e s s s t e e l v a c u um s y r i n g e ( M i l l i p o r e No . XX6 2 1OOO3 5 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 5 1 0 0 m l b e a k e r .

2 . 6 I n c u b a t o r .

2 . 7 T o t a l c o u n t g r ow t h c u l t u r e me d i a a mp u l e s ( M i l l i p o r e No. MOOO 000 OT or

e q u i v a l e n t ) . ( D a t e c o d e t h e s e . )

2 . 8 M e t h y l e n e b l u e d y e .

2 . 9 M i c r o s c o p e .

2 . 1 0 S t a p h e n e d i s i n f e c t a n t .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 S a mp l i n g .

3 . 1 . 1 T u r n wa t e r s o u r c e o n a n d a l l ow t o r u n a t l e a s t 1 0 m i n u t e s t o f l u s h l i n e s .

3 . 1 . 2 A f t e r 1 0 m i n u t e s , o p e n a s t e r i l i z e d 1 2 5 m l b o t t l e . Qu i c k l y c o l l e c t s a mp l e
a n d r e p l a c e c a p . F i l l a t o t a l o f t h r e e b o t t l e s f o r e a c h s a mp l i n g p o i n t .

3 . 2 F i l t r a t i o n .

3 . 2 . 1 P l a c e a l l e q u i pme n t n e e d e d ( s a mp l e , v a c u um s y r i n g e , s t e r i l e s a mp l i n g t u b e s ,
me d i a , b e a k e r ) o n a c l e a n b e n c h wh i c h h a s b e e n w i p e d d own S t a p h e n e .

3 . 2 . 2 P i c k o u t o n e s t e r i l e b a c t e r i a mo n i t o r . R e mo v e o u t l e t p l u g a n d s e t a s i d e .

3 . 2 . 3 Co n n e c t t h e o u t l e t p o r t o f t h e mo n i t o r t o t h e s i d e ( i n t a k e ) v a l v e o f t h e
s y r i n g e .

3 . 2 . 4 P i c k o u t a s t e r i l e s a mp l i n g t u b e p a c k e t a n d t e a r o p e n t h e e n d e n c l o s i n g t h e
n y l o n a d a p t e r .

3 . 2 . 5 R e mo v e t h e p l u g f r om t h e i n l e t p o r t o f t h e mo n i t o r .

3 . 2 . 6 I n s e r t t h e a d a p t e r o f t h e s a mp l i n g t u b e i n t o t h e i n l e t p o r t o f t h e mo n i t o r
a n d p r e s s w i t h a s l i g h t t w i s t t o s e a t i t p r o p e r l y .

3 . 2 . 7 R e mo v e t h e l i d f r om t h e s a mp l e , t h e p a c k e t f r om t h e s a mp l i n g t u b e , a n d p l a c e
t h e s a mp l i n g t u b e i n t o t h e s a mp l e wa t e r .
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I

3 , 2 . 8 Po i n t t h e t u b e a n d mo n i t o r s t r a i g h t d own a n d d r a w b a c k s l ow l y o n t h e s y r i n g e
p l u n g e r u n t i l y o u c a n n o l o n g e r s e e t h e l e v e l o f t h e wa t e r i n t h e s a mp l e b o t t l e g o i n g
d own . A t t h i s p o i n t , p u s h t h e p l u n g e r i n t o r e l e a s e t h e f i l t r a t e i n t o a 1 0 0 m l
b e a k e r .

3 . 2 . 9 Pump t h e s y r i n g e p l u n g e r u n t i l 1 0 0 m l o f s a mp l e h a s b e e n d r a wn t h r o u g h t h e
mo n i t o r .

3 . 2 . 1 0 R e mo v e t h e s a mp l i n g t u b e f r om t h e b o t t l e a n d r o t a t e i t s o t h a t t h e mo n i t o r
a n d t u b e p o i n t s t r a i g h t u p . Pump t h e s y r i n g e p l u n g e r u n t i l a l l t h e r e s i d u a l s a mp l e
i n t h e mo n i t o r h a s b e e n d r a wn t h r o u g h a n d e x p e l l e d .

3 . 3 P l a t i n g .

3 . 3 . 1 R e mo v e s a mp l i n g t u b e a n d s y r i n g e f r om t h e mo n i t o r a n d s e t t h e mo n i t o r o n a
c l e a n s u r f a c e .

3 . 3 . 2 P i c k o u t a 0 . 8 m l a mp u l e c o n t a i n i n g T o t a l Co u n t b r o t h .

3 . 3 . 3 G r a s p t h e b a r e e n d o f t h e a mp u l e w i t h t h e t h umb - r e s t i n t h e m i d d l e o f t h e
t i p o f t h e t h umb . Ap p l y f o r c e w i t h t h e i n d e x f i n g e r a n d s n a p o f f t h e t i p - e n d a g a i n s t
t h e t h umb .

3 . 3 . 4 I n s e r t t h i s t i p i n t o t h e o u t l e t p o r t o f t h e mo n i t o r . T a k e a t o o l s u c h a s a
p a i r o f p l i e r s t o b r e a k t h e e n d o f t h e a mp u l e wh i c h h a s t h e p l a s t i c s l e e v e ( l e a v i n g
t h e p l a s t i c s l e e v e o n ) . B r o t h me d i um w i l l f l ow g r a d u a l l y i n t o t h e mo n i t o r . Ro t a t e
t h e mo n i t o r t o a c h i e v e e v e n d i s t r i b u t i o n o f t h e me d i um . R e mo v e e mp t y a mp u l e a n d
r e p l a c e t h e p l u g s i n t h e i r r e s p e c t i v e p o r t s .

3 . 4 I n c u b a t i o n .

3 . 4 . 1 L a b e l mo n i t o r .

3 . 4 . 2 P l a c e mo n i t o r w i t h o u t l e t p o r t u p i n t h e i n c u b a t o r f o r 2 4 t o 4 8 h o u r s a t
3 5 ° c .

3 . 5 An a l y s i s .

3 . 5 . 1 R e mo v e f u l l y i n c u b a t e d mo n i t o r f r om i n c u b a t o r a n d c r a c k o p e n t o p h a l f w i t h
t h e b u t t - e n d o f t h e M i l l i p o r e f o r c e p s .

3 . 5 . 2 R e mo v e t h e f i l t e r f r om t h e mo n i t o r a n d p l a c e r i g h t s i d e u p i n a p e t r i d i s h
c o n t a i n i n g me t h y l e n e b l u e d y e . A l l ow i t t o t a k e u p d y e f o r a p p r o x i ma t e l y 5 m i n u t e s ,
R e mo v e f r om d i s h a n d p l a c e o n a p a p e r t owe l t o d r y f o r a c o u p l e o f m i n u t e s .

3 . 5 . 3 P l a c e t h e f i l t e r o n t o a p e t r i s l i d e a n d t h e n o n t o t h e s t a g e o f a m i c r o s c o p e
f o r a n a l y s i s .

3 . 5 . 4 Co u n t n umb e r o f c o l o n i e s a t a p p r o x i ma t e l y 2 0X .

3 . 5 . 5 R e p o r t n umb e r o f c o l o n i e s p e r 1 0 0 m l . ( T h e r e i s n o s u c h t h i n g a s z e r o
b a c t e r i a , t h u s a n y c u l t u r e wh i c h r e v e a l s n o b a c t e r i a s h o u l d b e r e p o r t e d a s :
< 1 c o l o n y / 1 0 0 m l . )

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . 1 c o l o n y / 1 0 0 m l .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .
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ME THOD 1 5 0 0

D

D

B

L I F E T I ME MEASUREMENT O F SEM I CONDUCTOR MAT ER I ALS

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 2 8 , M e a s u r i n g t h e M i n o r i t y C a r r i e r
L i f e t i me i n Bu l k G e r ma n i um a n d S i l i c o n

1 . PURPOSE . T h e m i n o r i t y c a r r i e r l i f e t i me me a s u r e me n t p r o v i d e s e s s e n t i a l
i n f o r ma t i o n r e l a t i v e t o t h e c r y s t a l l o g r a p h i c s t r u c t u r a l p e r f e c t i o n a n d p u r i t y o f
s i n g l e c r y s t a l s u b s t r a t e ma t e r i a l . T h e me a s u r e me n t i s g e n e r a l l y a p p l i e d o n a
s a mp l i n g b a s i s . Sp e c i a l me c h a n i c a l a n d c h e m i c a l p r e p a r a t i o n o f t h e s p e c i me n i s
r e q u i r e d f o r t h e me a s u r e me n t ; t h e r e f o r e , i t i s n o t a d a p t a b l e t o e c o n om i c a l 1 0 0

p e r c e n t i n s p e c t i o n .

T h e me t h o d o f m i n o r i t y c a r r i e r l i f e t i me me a s u r e me n t p r e s e n t e d i n t h i s t e s t me t h o d i s
b a s e d o n t h e p h o t o i mp u l s e g e n e r a t i o n o f e x c e s s m i n o r i t y c a r r i e r s t o i n c r e a s e
mome n t a r i l y t h e c o n d u c t i v i t y o f a b i a s e d s i l i c o n s p e c i me n a n d t h e mo n i t o r i n g o f t h e
s u b s e q u e n t d e c a y i n c o n d u c t i v i t y a g a i n s t t i me u s i n g a n o s c i l l o g r a p h a s t h e r e a d o u t
d e v i c e .

A c c u r a c y r e q u i r e d a t t h e m i n o r i t y l i f e t i me me a s u r e me n t i s b a s e d o n a s i n g l e e n d e d
t o l e r a n c e wh i c h r e q u i r e s t h a t t h e m i n o r i t y c a r r i e r l i f e t i me o f b u l k s u b s t r a t e

ma t e r i a l b e ma i n t a i n e d a b o v e a s p e c i f i e d m i n i mum . T h e m i n i mum l i f e t i me s p e c i f i e d i s
ma t e r i a l d e p e n d e n t .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 L i g h t s o u r c e ( S e m i c o n d u c t o r L i f e t i me M e a s u r i n g E q u i pme n t Mo d e l LM - 2 E l e c t r o -
I mp u l s e L a b o r a t o r y , I n c . , o r e q u i v a l e n t ) .

Op e r a t i n g d a t a f o r a b o v e :

W i d t h o f l i g h t p u l s e - 0 . 3 s ’ e c o n d
F i r i n g v o l t a g e 2 0 k V
S a mp l e s i z e - A {

2 . 2 O s c i l l o g r a p h ( T e k t r o n i x 4 5 5 o r e q u

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

c ommo d a t e s s a mp l e s i z e s . 5 o t o 1 2 ”
1 2 . 7 t o 3 0 4 . 8 mm )

v a l e n t ) .

3 . 1 S a mp l e s e l e c t i o n . S a mp l e s p e c i me n s h a l l b e o b t a i n e d f r om i n g o t a n d b e
r e p r e s e n t a t i v e o f a s p e c i f i e d p o r t i o n o f t h e p r e d e t e r m i n e d u s a b l e r a n g e o f t h e i n g o t .

3 . 2 S a mp l e p r e p a r a t i o n . S a mp l e s p e c i me n s h a l l b e s u b j e c t e d t o t h e f o l l ow i n g s t e p s
p r i o r t o t e s t :

3 . 2 . 1 Sh a p i n g . S a mp l e s h a l l b e r e d u c e d b y s a w i n g a n d l a p p i n g t o s p e c i f i e d
d i me n s i o n ~ a l l y . 2 5 ” x . 2 5 ” x 1 . 0 ” ( 6 . 3 5 mm x 6 . 3 5 mm x 2 5 . 4mm ) a l t h o u g h a
c r y s t a l ma y b e u s e d i f t h e r e s i s t i v i t y o f t h e c r y s t a l d o e s n o t v a r y b y mo r e t h a n 1 0
p e r c e n t g .

3 . 2 . 2 Su r f a c e p r e p a r a t i o n . S a mp l e s u r f a c e s h a l l b e c l e a n e d a n d s a n d b l a s t e d t o
p r o d u c e a r e f e r e n c e s u r f a c e f o r wh i c h r e c omb i n a t i o n e f f e c t s ma y b e c a l c u l a t e d .

3 . 2 . 3 H a n d l i n g . Up o n c omp l e t i o n o f s u r f a c e p r e p a r a t i o n , t h e s p e c i me n mu s t b e
p r o t e c t e d f r om c o n t a m i n a t i o n d u r i n g p r e p a r a t i o n o f e n d c o n t a c t s o n s a mp l e .

3 . 2 . 4 Co n t a c t s . Ohm i c e n d c o n t a c t s f o r t h e s p e c i me n mu s t ” b e p r o v i d e d t h r o u g h
wh i c h t h e b i a s c u r r e n t ma y p a s s w i t h o u t r e c t i f i c a t i o n . Mo s t e f f e c t i v e c o n t a c t i s
t h r o u g h p l a t i n g p r o c e d u r e s . N i c k e l p l a t i n g ma y b e u s e d f o r N - t y p e s a mp l e s ; r h o d i um
p l a t i n g ma y b e u s e d f o r P - t y p e s a mp l e s . Co p p e r p l a t i n g i s n o t r e c omme n d e d .
M e c h a n i c a l c l a mp i n g me t h o d s a r e a c c e p t a b l e wh e n a p p l i e d t o l a p p e d o r s a n d e d s u r f a c e s .
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3 . 3 M e a s u r e me n t . P r e p a r e d s p e c i me n i s p l a c e d o n s a mp l e h o l d e r a n d e n d c o n t a c t s
c o n n e c t e d . B i a s c u r r e n t l e v e l i s a d j u s t e d t o s p e c i f i e d l e v e l , Nume r i c a l v a l u e o f
b i a s c u r r e n t i s p r e d e t e r m i n e d b y c o n d u c t i v i t y a n d g e ome t r y o f s p e c i me n . Sp e c i me n i s 4
p o s i t i o n e d o n s a mp l e h o l d e r s o t h a t p h o t o i mp u l s e l i g h t b e a m b i s e c t s t h e s p e c i me n
( s e e f i g u r e 1 ) .

3 . 4 E v a l u a t i o n . R e a d o u t o f m i n o r i t y c a r r i e r l i f e t i me i s a c c omp l i s h e d f r om t h e
p r e s e n t a t i o n o n t h e o s c i l l o g r a p h i n a c c o r d a n c e w i t h t h e a n a l y s i s
p a r t o f f i g u r e 1 . T h e c a r r i e r l i f e t i me i s t h e t i me d u r i n g wh i c h
l e v e l f a l l s t o I / e o f t h e l e v e l g e n e r a t e d b y t h e p h o t o i mp u l s e .

s h own i n t h e l owe r
t h e c o n d u c t i v i t y

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n .

a . Ph o t o i mp u l s e s y s t e m a n d s a mp l e b i a s s y s t e m - No n e r e q u i r e d .

b . P e r i o d i c c a l i b r a t i o n o f o s c i l l o s c o p e a n d s y s t e m o p e r a t i o n - P e r i o d i c
c h e c k s w i t h s t a n d a r d s a mp l e s o f k n own l i f e t i me .

4 . 2 A c c u r a c y . A p r e c i s i o n o f * 1 3 5 p e r c e n t f o r me a s u r e me n t o n s i l i c o n i s e x p e c t e d
w i t h a c omp e t e n t o p e r a t o r .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d t h e f o l l ow i n g d e t a i l s o n t h e a p p r o p r i a t e c o n t r o l
d o c ume n t :

a . S a mp l e p r e p a r a t i o n p r o c e d u r e .

b . R e s u l t s .

RE F ERENCE

“ M e a s u r e me n t o f M i n o r i t y - C a r r i e r L i f e t i me i n G e r ma n i um a n d S i l i c o n b y t h e M e t h o d o f
Ph o t o c o n d u c t i v e D e c a y ” . P r o c . I RE , Vo l . 4 9 , p p . 1 2 9 2 ( 1 9 6 1 ) .
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CRO
TRIGGER

. - -— -- - -

LIGHT SOURCE (SPARK GAPI
PULSE WIDTH=.3PSEC
REPETITION RATE= 2/SEC

FOCUSING LENS SYSTEM

SAMPLE

(SELECTEDIRANGE

( )
—

ill+ ,
—

BATT

—

—

t
?

BIAS
CURRENT

T=LIFETIME OF
SPECIMEN IN

SECONDS

~

CRO DISPLAY

F I GURE 1 . L i f e t i me me a s u r e me n t .
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D

B

B

ME THOD 1 5 1 0

RES I ST I V I TY MEASUREMENTS O F SEM I CONDUCTOR MAT ER I ALS

A l t e r n a t e M e t h o d s : ASTM F 8 4 , M e a s u r i n g R e s i s t i v i t y o f S i l i c o n S l i c e s
w i t h a Co l l i n e a r F o u r - P r o b e A r r a y - - - ASTM F 4 3 , R e s i s t i v i t y o f S e m i c o n d u c t o r

M a t e r i a l s - - - ASTM F 3 9 0 , T e s t f o r Sh e e t R e s i s t a n c e o f T h i n M e t a l l i c F i l ms w i t h a
Co l l i n e a r F o u r P r o b e A r r a y - - - ASTM F 3 7 4 , T e s t f o r Sh e e t R e s i s t a n c e o f S i l i c o n

E p i t a x i a l , D i f f u s e d a n d I o n - I mp l a n t e d L a y e r s U s i n g a Co l l i n e a r F o u r - P r o b e A r r a y .

1 . PURPOSE . T h e f o u r - p o i n t p r o b e me t h o d o f r e s i s t i v i t y me a s u r e me n t f i n d s e x t e n s i v e
a p p l i c a t i o n I n mo n o l i t h i c m i c r o c i r c u i t ma n u f a c t u r e . T h e me t h o d i s a p p l i e d a t t h e
f o l l ow i n g p o i n t s :

a . S i l i c o n s u b s t r a t e r e s i s t i v i t y a n d c o n t r o l .

b . E p i t a x i a l l a y e r r e s i s t i v i t y a n d c o n t r o l .

c . I mp u r i t y d e p o s i t i o n a n d d i f f u s i o n c o n t r o l b y s h e e t r e s i s t i v i t y me a s u r e me n t .

d . M e t a l l i z a t i o n r e s i s t i v i t y .

T h e t e s t a p p a r a t u s , c o n f i g u r a t i o n , a n d p r o c e d u r e i s b a s i c a l l y t h e s a me f o r a l l
a p p l i c a t i o n s ( s e e f i g u r e 1 ) a l t h o u g h t e s t e v a l u a t i o n w i l l v a r y s l i g h t l y t o r e f l e c t
t h e s p e c i f i c s a mp l e g e ome t r y . I n a p p l i c a t i o n , a c o n s t a n t c u r r e n t s o u r c e i s a p p l i e d
t o t h e o u t e r p r o b e s a n d t h e r e s u l t a n t p o t e n t i a l d i f f e r e n c e b e t we e n t h e i n n e r p r o b e s
i s me a s u r e d b y t h e u s e o f a h i g h i mp e d a n c e . v o l t me t e r .

T h e b a s i c r e l a t i o n s h i p wh i c h d e f i n e s t h e f o u r - p o i n t p r o b e me a s u r e me n t s a s a p p l i e d t o
a s p e c i me n o f s e m i - i n f i n i t e p r o p o r t i o n s i s :

P = A :

Wh e r e :
A , = A f u n c t i o n o f p r o b e s p a c i n g “ S ” a n d s a mp l e t h i c k n e s s “ W ” .
V = Vo l t a g e i n v o l t s .
I = T e s t c u r r e n t i n a mp e r e s .

F o r a s p e c i me n o f s e m i - i n f i n i t e t h i c k n e s s , h a v i n g W> > - S :

P =2+

Wh e r e :
S = T h e p r o b e s p a c i n g .

F o r t h i n s a mp l e s , h a v i n g W < ~ :

P = 2 x S { X ( C F )

Wh e r e :
( C F ) = A c o r r e c t i o n f a c t o r ( s e e t a b l e I I ) .

F o r v e r y t h i n s a mp l e s , h a v i n g W< <S :

= 4 . 5 3 w ;
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I

V e r y o f t e n , t h e s h e e t r e s i s t a n c e , p~, o f a t h i n s a mp l e i s a l l t h a t i s d e s i r e d .
Sh e e t r e s i s t a n c e i s d e f i n e d a s :

Ps = 4 . 5 3 x ;

T h e d e r i v a t i o n s o f t h e s e a n d o t h e r r e l a t i o n s a r e g i v e n b y V a l d e s a n d Uh l i r . F o r
mo n o l i t h i c i n t e g r a t e d c i r c u i t me a s u r e me n t s , t h e s e a r e a p p l i c a b l e f o r t h e me a s u r e me n t
o f :

( 1 ) T h e

( 2 ) T h e

( 3 ) T h e

h omo g e n e o u s s p e c i me n o f f i n i t e t h i c k n e s s ( s u b s t r a t e ) .

h omo g e n e o u s t h i n l a y e r ( e p i t a x i a l l a y e r a n d me t a l l i z a t i o n f i l m ) .

i n f i n i t e s h e e t ( s h e e t r e s i s t a n c e ) ( d i f f u s e d l a y e r ) .

I n a l l c a s e s , i t i s a s s ume d t h a t t h e s p e c i me n i s c i r c u l a r a n d t h e b o u n d a r i e s o f t h e
wa f e r ( o r t h i n l a y e r ) a r e n o n - c o n d u c t i n g .

T a b l e I s umma r i z e s t h e v a r i a t i o n s o f t h e b a s i c r e l a t i o n w i t h r e f e r e n c e t o p o i n t s o f
a p p l i c a t i o n . An y s p e c i a l c o n d i t i o n s n e c e s s a r y t o a s s u r e v a l i d i t y a r e n o t e d .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS . I n a r e a s wh e r e s e v e r e s t r a y e l e c t r i c a l f i e l d s a r e l i k e l y
t o b e e n c o u n t e r e d , t h e e q u i pme n t s h a l l b e l o c a t e d i n a s c r e e n r o om .

2 . 1 F o u r - p o i n t p r o b e , i n c l u d i n g f o u r - p o i n t p r o b e h e a d , c o n s t a n t c u r r e n t p owe r
s u p p l y , a n d d i g i t a l v o l t me t e r ( V e e c o Mo d e l F PP - 1OO , K & S Mo d e l 6 0 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Ob t a i n s a mp l e f r om a p p r o p r i a t e s o u r c e , e . g . , i n c om i n g i n s p e c t i o n f o r s u b s t r a t e
wa f e r , e p i t a x i a l r u n f o r e p i t a x i a l f i l m r e s i s t i v i t y , d i f f u s i o n r u n f o r d i f f u s e d s h e e t
r e s i s t a n c e , a n d s o o n .

3 . 2 O r d i n a r i l y , n o s a mp l e p r e p a r a t i o n i s r e q u i r e d , e x c e p t f o r d i f f u s e d l a y e r s ,
wh e r e o x i d e o v e r t h e r e g i o n t o b e me a s u r e d mu s t b e r e mo v e d .

3 . 3 P l a c e t h e wa f e r u n d e r t h e f o u r - p o i n t p r o b e o n a n o n - c o n d u c t i n g p e d e s t a l .

MOT E : Co n s i d e r a b l e c a r e s h o u l d b e e x e r c i s e d t o p r o t e c t t h e p r o b e r a d i u s .
I n v a l i d r e a d i n g s w i l l r e s u l t f r om u s i n g p r o b e t i p s w i t h a d a ma g e d o r c h a n g e d
r a d i u s .

3 . 4 C a r e f u l l y l owe r t h e p r o b e s o n t o t h e s u r f a c e t o b e me a s u r e d .

3 . 5 S e t t h e s p e c i f i e d t e s t c u r r e n t a n d r e a d t h e r e s u l t i n g v o l t a g e . ( NOT E : F o r
t h i n l a y e r s , i t i s c o n v e n i e n t t o u s e 4 . 5 3 mA t e s t c u r r e n t , o r a mu l t i p l e o f 4 . 5 3 mA ,

a n d r e a d t h e OS d i r e c t l y . O f t e n , h owe v e r , wh e r e V o v e r I r e a d i n g s a r e d e s i r e d , 1 0
mA i s p r e f e r r e d . F o r me t a l l a y e r s , V o v e r I i s u s e d . )

3 . 6 R e v e r s e t h e p o l a r i t y o f t h e c u r r e n t l e a d s a n d c h e c k t h a t c o n s i s t e n t v a l u e s o f
v o l t a g e a r e r e a d ( w i t h i n z 1O p e r c e n t ) .

3 . 7 M e a s u r e t h e wa f e r i n a t l e a s t t h r e e p l a c e s , a n d r e c o r d t h e v a l u e s .

3 . 8 R e s i s t i v i t y o r s h e e t r e s i s t a n c e o f t h i n l a y e r s c a n b e c omp u t e d a s i n d i c a t e d
a b o v e . Co r r e c t i o n f a c t o r s f o r b u l k r e s i s t i v i t y o f wa f e r s o f t h i c k n e s s e s i n t h e r a n g e
o f 0 . 0 0 5 ” t o 0 . 0 2 0 ” ( 0 . 1 3 t o 0 . 5 1 mm ) a n d f o r p r o b e s p a c i n g s o f 0 . 0 5 ” ( 1 . 2 7 mm ) a r e
g i v e n i n t a b l e 1 1 .

3 . 9 Comp u t e t h e a v e r a g e o f t h e F e a d i n g s . F i g u r e 2 g i v e s a n e x a mp l e o f a
c a l c u l a t i o n wh e r e V o v e r I h a s b e e n me a s u r e d a n d i s c o n v e r t e d t o r e s i s t i v i t y f o r a
1 0 u r n t h i c k e p i t a x i a l l a y e r .
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B

B

D

T h e t h i c k n e s s o f a t h i n me t a l l a y e r ma y b e c omp u t e d u s i n g t h e f o r mu l a f o r t h e
r e s i s t i v i t y o f a v e r y t h i n s a mp l e :

P ‘T%-w

Wh e r e :
W = T h i c k n e s s o f me t a l l a y e r .
P = Bu l k r e s i s t i v i t y o f t h e me t a l .

} . = M e a s u r e d r e s i s t a n c e o f t h e f i l m .

w = l n 2 p = 0 . 2 2P
So l v i n g f o r W : — v v

L 1

w = o . 2 2 p
v
T

v
E x a mp l e : ~ = 0 . 0 0 6 i l , A l um i n um , P = 2 . 7 2 x 1 0 - 6 Q - c m

w. 0 . 7 2 x ? . 7 7 1 0 - 6 ~ - c m
. 6Q

. 1 . 0 x 1 0 - 4 c m = 1 . 0 u r n

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . . A l l i n s t r ume n t a t i o n i s s u b j e c t t o p e r i o d i c c a l i b r a t i o n
p r o c e d u r e s u t i l i z i n g i n s t r ume n t s o f e s t a b l i s h e d t r a c e a b i l i t y t o NBS . P r o b e s p a c i n g
s h a l l b e c h e c k e d p e r i o d i c a l l y . W a f e r s t a n d a r d s o f k n own b u l k r e s i s t i v i t y a n d s h e e t
r e s i s t a n c e s h a l l b e u s e d p e r i o d i c a l l y t o c h e c k t h e s y s t e m .

4 . 2 A c c u r a c y . T h e a c c u r a c y o b t a i n a b l e i s a p p r o x i ma t e l y * 1O p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .

RE F ERENCES

1 . L . B . V a l d e s , “ R e s i s t i v i t y M e a s u r e me n t s o n G e r ma n i um f o r T r a n s i s t o r s , ”
P r o c . I RE , ~01. 4 2 , p p . 4 2 0 - 4 2 7 ; F e b r u a r y 1 9 5 4 .

2 . A . Uh l i r , J r . , “ T h e Po t e n t i a l s o f I n f i n i t e S y s t e ms o f So u r c e s a n d Nume r i c a l
So l u t i o n s o f P r o b l e ms i n S e m i c o n d u c t o r E n g i n e e r i n g , ” B e l l S y s . T e c h . J . , Vo l . 3 4 ,
PP* 1 0 5 - 1 2 8 , J a n u a r y 1 9 5 5 .
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TABL E I . Summa r y o f r e s i s t i v i t y r e l a t i o n s h i p s
~

I Ap p l i c a t i o n l R e l a t i o n s h i p I Co n d i t i o n s I
i I I 1
I
I l . Su b s t r a t e R e s i s t i v i t y
;

i
12. E p i R e s i s t i v i t y
I a . n o n p

/
I b . p o n n
I

i c . p o n p +

\ d . n o n n +

; 3 . Sh e e t R e s i s t a n c e

I
I
I
1 4 . M e t a l l i z a t i o n F i l m
I
I

I

/
I
I

I

f I
10 = 2 nS ! ( C F ) I C F ( s e e t a b l e I I ) a p p l i c a b l e t o
1“ L

I c i r c u l a r s a mD l e o f f i n i t e

.,

I
I

I t h i c k n e s s W< i / 2
I
I
l k l < <S / 2 + p r o b e s r e mo t e f r om wa f e r
l e d g e b y 4S
I
l W< <S / 2 + p r o b e s r e mo t e f r om wa f e r
{ e d g e b y 4S

I n t y p e mo n i t o r wa f e r r e q u i r e d
I
( p t y p e mo n i t o r wa f e r r e q u i r e d

l Mo n i t o r wa f e r o f s e l e c t e d
I r e s i s t i v i t y r e q u i r e d o f o p p o s i t e
I t y p e t o d i f f u s a n t . J u n c t i o n
[ D e p t h c c S / 2
I
I T o o b t a i n t h i c k n e s s “ W ” , u s e
i
I

w = o . 2 2 p

I
v

I
T

I
l Wh e r e P is t h e b u l k r e s i s t i v i t y o f
I t h e me t a l i n ~ - c m .
l F o r A l , P = 2 . 7 2 x 1 0 - 6 Q - c m @
1 2 5 ” C .

0

B a s i c R e l a t i o n s : P = 2 1 TS + ( C F ) Co r r e c t i o n f a c t o r f o r s a mp l e
t h i c k n e s s e s wh e r e W<S / 2 :

Wh e r e : p = Bu l k r e s i s t i v i t y
S = P r o b e s p a c i n g u s e d

( ) ”C F =A : .

I = T e s t c u r r e n t i n a mp e r e s
V = T e s t v o l t a g e = . 7 2 ~

I

I

C F = Co r r e c t i o n f a c t o r
W = S a mp l e t h i c k n e s s
s - P r o b e s p a c i n g
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TABL E I I . Co r r e c t i o n f a c t o r s a p p l i c a b l e t o c i r c u l a r wa f e r s o f
f l n l t e t h i c k n e s s w i t h n o n c o n d u c t i n g b o u n d a r i e s .

I I I I
*W i n c h ( mm ) I * *S i n c h ( mm ) [

i
w / s C F ( = . 7 2 W / S )

l — / /
. 0 0 5 ( . 1 2 7 ) I . 0 5 0 ( 1 . 2 7 ) i . 1 0 i .07 i
. 0 0 6 ( . 1 5 2 )
. 0 0 7 ( . 1 7 8 ) :
. 0 0 8 ( . 2 0 3 )
. 0 0 9 ( . 2 2 9 ) !
. 0 1 0 ( . 2 5 4 )
. 0 1 1 ( . 2 7 9 ) /
. 0 1 2 ( . 3 0 5 )
. 0 1 3 ( . 3 3 0 ) /
. 0 1 4 ( . 3 5 6 )
. 0 1 5 ( . 3 8 1 ) /
. 0 1 6 ( . 4 0 6 )

~ . 0 1 7 ( . 4 3 2 ) /
. 0 1 8 ( . 4 5 7 )

I . 0 1 9 ( . 4 8 3 ) /
. 0 2 0 ( . 5 0 8 )

/ “ / .

I . 1 2
. 1 4

/ . 1 6

i : ; :
I . 2 2

. 2 4
i . 2 6

. 2 8
/ . 3 0
I . 3 2

. 3 4
/ . 3 6
I . 3 8
I . 4 0

i . 0 8
I

: ; : ;
/ . 1 2 2

/ : : ; :
I . . 1 7 3
I . 1 8 7
I . 2 0 1
I . 2 1 6
I . 2 3 o

. 2 4 5
/ . 2 5 9
I . 2 7 4

. 2 9 8
I I I

* T h i c k n e s s ( W ) r a n g e t y p i c a l l y e n c o u n t e r e d i n mo n o l i t h i c m i c r o c i r c u i t s u b s t r a t e s .

* * P r o b e s p a c i n g ( S ) t y p i c a l l y u s e d f o r f o u r - p o i n t p r o b e .
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I i
I DIGITAL VOLTMETER

I I

TEST CURRENT

\ lizmmil

PROBE SPACING S ~ — — ~ TUNGSTEN CARBIDE
( TYP ) PROBES

t v v v v
w

k

2 SUBSTRATE OR LAYER UNDER TEST
/ ’

F I GURE 1 . F o u r p o i n t p r o b e c o n f i g u r a t i o n a n d e q u i pme n t .

I
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V 2 4 0 + 2 2 0 + 2 0 0 = 2 2 0 0e . g . ~ =
3

W= 1 0 - 3 c m= 1 0 pM

P = 4 . 5 3 w ;

= 4 . 5 3 x 1 0 - 3 c mx 2 2 0 n

= 9 . 9 6 x 1 0 - 1 ~ c m

= 1 . 0 f 2 c m

F I GURE 2 . R e s i s t i v i t y me a s u r e me n t .
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ME THOD 1 5 2 0

OR I ENTAT I ON O F SUBSTRAT E W I TH RESPECT TO CRYSTAL

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 2 6 , M e t h o d A , D e t e r m i n i n g t h e
o f a S e m i c o n d u c t i v e S i n g l e C r y s t a l

PLANE

O r i e n t a t i o n

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e d e v i a t i o n o f t h e s u r f a c e
p l a n e o f a s i n g l e c r y s t a l s i l i c o n wa f e r f r om t h e < 1 1 1 > , < 1 0 0 > , o r < 1 1 0 > p l a n e . I t
u t i l i z e s X - r a y d i f f r a c t i o n a s a me a n s o f d e t e r m i n i n g t h i s d e v i a t i o n . T h e s a mp l e i s
h e l d i n a Go n i ome t e r c a l i b r a t e d i n d e g r e e s a n d m i n u t e s . T h e X - r a y s a r e d i f f r a c t e d b y
t h e s a mp l e t o a n X - r a y d e t e c t o r , s u c h a s a G e i g e r c o u n t e r . T h e v a r i a t i o n b e t we e n t h e
a n g l e wh i c h t h e X - r a y s a r e d i f f r a c t e d b y a s p e c i f i c c r y s t a l a n d t h a t o b s e r v e d f o r t h e
s a mp l e i s i n t e r p r e t e d a s t h e d e v i a t i o n o f t h e s u r f a c e p l a n e f r om t h a t c r y s t a l p l a n e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 X - r a y e q u i pme n t w i t h Cu t a r g e t ( No r t h Ame r i c a n Ph i l l i p s Mo d e l 4 2 - 2 2 8 o r
e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 Go n i ome t e r c a l i b r a t e d i n d e g r e e s a n d m i n u t e s ,

2 . 3 D e t e c t o r ( e . g . , G e i g e r c o u n t e r ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 T h e s a mp l e ma y b e u s e d a s s a wn f r om t h e p a r e n t c r y s t a l , o r a f t e r l a p p i n g a n d
f i n a l p o l i s h i n g .

3 . 2 Mo u n t t h e wa f e r i n t h e Go n i ome t e r . ( S e e f i g u r e 1 . )

3 . 3 Ro t a t e t h e wa f e r i n t h e Go n i ome t e r w i t h t h e a x i s o f r o t a t i o n b e i n g p e r p e n d -
i c u l a r t o t h e i n c i d e n t a n d r e f l e c t e d b e a ms u n t i l t h e d i f f r a c t e d i n t e n s i t y i s a t a

ma x i mum . R e c o r d t h e a n g l e i n d i c a t e d o n t h e s c a l e t o t h e n e a r e s t m i n u t e a s Y1

3 . 4 Ro t a t e t h e wa f e r 9 0 d e g r e e s a b o u t t h e a x i s n o r ma l t o t h e s u r f a c e o f t h e
wa f e r . R e p e a t s t e p 3 . 3 . R e c o r d t h i s a n g l e a s v 2 .

3 . 5 Ro t a t e t h e wa f e r a n o t h e r 9 0 d e g r e e s a b o u t t h e n o r ma l a x i s ( 1 8 0 d e g r e e s
t h e o r i g i n a l p o s i t i o n ) . R e p e a t s t e p 3 . 3 . R e c o r d t h i s a n g l e a s Y3.

3 . 6 Ro t a t e t h e wa f e r a n o t h e r 9 0 d e g r e e s a r o u n d t h e n o r ma l a x i s ( 2 7 0 d e g r e e s
t h e o r i g i n a l p o s i t i o n ) . R e p e a t s t e p 3 . 3 . R e c o r d t h i s a n g l e a s Y4 .

3 . 7 C a l c u l a t e e f r om Yl, Y2, Y3, a n d Y4, a s f o l l ows :

= 1 / 2 ( Y I - Y3 )
; = l / 2 ( Y2 - Y4 )

a n d

Co s e

T h e d e v i a t i o n o ~
b e t we e n e c a l c u ”
f o r t h e < 1 1 1 > s “

4 . SUMMARY .

r om

f r om

= cOSa X COSB

t h e s u r f a c e b e i n g me a s u r e d f r om t h e c r y s t a l p l a n e i s t h e d i f f e r e n c e
a t e d a n d t h e B r a g g a n g l e f o r t h a t c r y s t a l p l a n e ( e . g . , e = 1 4 . 1 4 ’
l i c o n c r y s t a l p l a n e u s i n g a Cu X - r a y s o u r c e ) .

I
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PRECAUT I ONS : I t i s e x t r e me l y i mp o r t a n t t h a t a l l o p e r a t i n g p e r s o n n e l b e a wa r e o f
a n d p r o t e c t e d f r om p e r s o n a l e x p o s u r e t o X - r a y r a d i a t i o n . F i l m b a d g e s mu s t b e a

p r o v i d e d a n d wo r n a t a l l t i me s wh e n o p e r a t i n g t h e e q u i pme n t . E v i d e n c e o f p e r i o d i c
I c h e c k o f r a d i a t i o n l e v e l s r e l a t i v e t o p e r m i s s i b l e d o s a g e s e s t a b l i s h e d i n t h e c o d e

o f F e d e r a l R e g u l a t i o n s ,I T i t l e 1 0 , P a r t 2 0 , “ S t a n d a r d s f o r P r o t e c t i o n Ag a i n s t
R a d i a t i o n ” s h a l l b e a v a i l a b l e .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t i o n o f me c h a n i c a l me a s u r e me n t s y s t e m mu s t b e p e r f o r me d
p e r i o d i c a l y i n a c c o r d a n c e w i t h t h e ma n u f a c t u r e r ’ s ma n u a l f o r t h e s p e c i f i c e q u i pme n t .

O f ma j o r c o n c e r n i n t h e c a l i b r a t i o n o f X - r a y o r i e n t a t i o n e q u i pme n t a r e t h e
r e l a t i o n s h i p s a mo n g X - r a y b e a m , s a mp l e h o l d e r , r e f e r e n c e s u r f a c e , a n d d e t e c t o r
a s s e mb l y .

4 . 1 . 1 S a mp l e h o l d e r r e f e r e n c e s u r f a c e s mu s t b e c l e a n a n d f r e e o f s i g n s o f d a ma g e
o r we a r . T h e a x i s o f r o t a t i o n mu s t l i e i n t h e r e f e r e n c e p l a n e o f t h e s a mp l e h o l d e r
a n d p a s s t h r o u g h t h e g e ome t r i c c e n t e r t h e r e o f .

4 . 1 . 2 T h e a r m o n wh i c h t h e d e t e c t o r i s mo u n t e d mu s t s w i n g o n a c ommo n a x i s w i t h
t h e s a mp l e h o l d e r r e f e r e n c e s u r f a c e .

4 . 1 , 3 T h e X - r a y b e a m , a p o i n t i n t h e c e n t e r o f t h e r e f e r e n c e f a c e o f t h e s a mp l e
h o l d e r , a n d t h e d e t e c t o r a p e r t u r e mu s t b e c o p l a n a r .

I n p r a c t i c e , t h e s y s t e m s h o u l d b e c h e c k e d w i t h a s t a n d a r d s p e c i me n o f t h e s p e c i f i e d
o r i e n t a t i o n d a i l y o r p r i o r t o e a c h u s e .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e i s * 1 5 m i n u t e s o f a r c .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o n ma t e r i a l c o n t r o l d o c ume n t .

I

I

1
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DE T ECTOR

, 7 /

WA F ER HOLD I NG F I XTURE / “

OPEN I NGTOAL LOW PASSAGE
O F X - RAY BEAM

X–RAY BEAM

L x - RAY cjouRcE

TABL E

7 AX I S O F ROTAT I ON
( PERPEND I CULAR TO
I N C I D EN T AND RE F RACT ED
BEAM )

F I GURE 1 . T y p i c a l X - r a y d i f f r a c t i o n s y s t e m .

3
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ME THOD 1 5 3 0

SUBSTRAT E OR I ENTAT I ON

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 2 6 , M e t h o d B , D e t e r m i n i n g t h e O r i e n t a t i o n o f
a S e m i c o n d u c t i v e S i n g l e C r y s t a l

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e d e v i a t i o n o f a s i l i c o n
s l i c e f r om t h e < 1 1 1 > , < 1 0 0 > , o r < 1 1 0 > p l a n e s . I t u t i l i z e s t h e r e f l e c t i o n o f l i g h t
f r om a p o i n t s o u r c e wh i c h i s r e f l e c t e d b y e t c h p i t s i n t h e wa f e r t o a c r o s s - l i n e d
s c r e e n . T h e s a mp l e i s mo u n t e d o n a Go n i ome t e r c a l i b r a t e d i n d e g r e e s a n d m i n u t e s t o

me a s u r e a n g u l a r d i s p l a c e me n t i n t wo p l a n e s .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Op t i c a l o r i e n t a t i o n s y s t e m ( S y l v a n i a C r y s t a l O r i e n t a t i o n I n s t r ume n t o r
e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 S a n d b l a s t u n i t ( S . S . Wh i t e I n d u s t r i a l A i r - B r a s i v e Un i t o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 So d i um h y d r o x i d e , r e a g e n t g r a d e .

2 . 4 Ab r a s i v e ( S . S . Wh i t e No . 1 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 S a mp l e p r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 Cu t a s l i c e a c c o r d i n g t o s t a n d a r d p r o d u c t i o n p r o c e s s .

3 . 1 . 2 S a n d b l a s t s l i c e .

3 . 1 . 3 E t c h s l i c e i n 1 0 p e r c e n t s o d i um h y d r o x i d e s o l u t i o n a t 9 0 ” C f o r a b o u t 5
m i n u t e s .

3 . 1 . 4 R i n s e t h o r o u g h l y i n d e i o n i z e d wa t e r .

3 . 1 . 5 B l ow d r y w i t h a n i t r o g e n g u n .

3 . 2 M e a s u r e me n t .

3 . 2 . 1 Mo u n t s l i c e i n s a mp l e h o l d e r o n Go n i ome t e r .

3 . 2 . 2 T u r n o n l i g h t .

3 . 2 . 3 Ad j u s t Go n i ome t e r p o s i t i o n t o b r i n g t h e c e n t e r o f t h e l i g h t p a t t e r n t o a
z e r o r e f e r e n c e p o i n t o n t h e s c r e e n .

3 . 2 . 4 T h e a n g u l a r r e a d i n g o f t h e Go n i ome t e r a d j u s t me n t i s t h e d e g r e e o f
m i s o r i e n t a t i o n .

3 . 2 . 5 Ch e c k me a s u r e me n t b y r o t a t i n a t h e s l i c e 1 8 0 d e g r e e s a n d n o t i n g t h a t
d e v i a t i o n i s o f e q u a l v a l u e ~ o 3 . 2 . 4 , - b u t o f o p p o s i t e s { g n .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . Go n i ome t e r s h o u l d b e c a l i b r a t e d a t r e g u l a r
b e d o n e a s f o l l ows :

a . S e t Go n i ome t e r t o z e r o p o s i t i o n .

b . Su b s t i t u t e f i r s t s u r f a c e m i r r o r f o r s l i c e i n s a mp l e h o ”

n t e r v a l s . T h i s c a n

d e r .

ME THOD 1 5 3 0
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c . Ad j u s t s a mp l e h o l d e r t o p l a c e c e n t e r o f l i g h t p a t t e r n a t z e r o r e f e r e n c e
p o i n t o n t h e c r o s s - l i n e d s c r e e n . 4

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e i s * 1 5 m i n u t e s o f a r c .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o n ma t e r i a l c o n t r o l d o c ume n t .
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D

D

ME THOD

MEASUREMENT O F OXYGEN

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 1 2 1 , S t a n d a r d
O x y g e n Co n t e n t o f S i l i c o n

1 5 4 0

CONT ENT O F S I L I CON

T e s t M e t h o d f o r I n t e r s t i t i a l A t om i c
b y I n f r a r e d Ab s o r p t i o n

1 . PURPOSE . T h i s t e s t i s u s e d t o me a s u r e t h e i n t e r s t i t i a l a t om i c o x y g e n c o n t e n t
o f s i l l c o n . A t om i c o x y g e n c h e m i c a l l y b o n d e d t o a s i l i c o n a t om ( S i - 0 ) w i l l e x h i b i t a n
i n f r a r e d a b s o r p t i o n b a n d a t 9 . 0 ~m . T h i s t e s t i s b a s e d o n me a s u r i n g t h e i n t e n s i t y o f
t h a t a b s o r p t i o n b a n d a n d t h e n i n t e r p r e t i n g t h a t i n t e n s i t y i n t e r ms o f t h e
c o n c e n t r a t i o n o f o x y g e n i n t h e S i - O b o n d i n g c o n f i g u r a t i o n . Howe v e r , i t s h o u l d b e
n o t e d t h a t i f t h e c r y s t a l h a s b e e n h e a t t r e a t e d b y t h e r ma l l y c y c l i n g i t b e t we e n 4 5 0 ° C
a n d 2 5 ” C , s ome o f t h e o x y g e n w i l l p r e c i p i t a t e a s 0 2 i n t h e c r y s t a l l a t t i c e . O x y g e n
i n t h e 0 2 b o n d i n g c o n f i g u r a t i o n d o e s n o t c o n t r i b u t e t o t h e i n t e n s i t y o f t h e 9 . 0 ~m

S i - O a b s o r p t i o n b a n d , a n d t h u s w i l l n o t b e me a s u r e d b y t h i s t e c h n i q u e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 A d u a l b e a m r e c o r d i n g i n f r a r e d s p e c t r o p h o t ome t e r c o v e r i n g t h e r a n g e o f 2 t o 1 2
Pm ( B e c k ma n I R - 5 o r I R - 1 0 ; P e r k i n - E l me r 2 1 o r 4 2 1 , o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 S a mp l e p r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 A s p e c i me n 2 t o 5 mm i n t h i c k n e s s s h o u l d b e s a wn f r om t h e p a r e n t i n g o t .

3 . 1 . 2 ‘ Op t i c a l l y p o l i s h t h e s a mp l e o n b o t h s i d e s . S a mp l e f a c e s s h a l l b e o p t i c a l l y
f l a t a n d p a r a l l e l t o + 0 . 0 2 5 mm . M e a s u r e t h e s p e c i me n t h i c k n e s s j u s t t o t wo
s i g n i f i c a n t d i g i t s . T h e s a mp l e s h a l l b e d i p p e d i n H F a n d t h o r o u g h l y r i n s e d j u s t
p r i o r t o me a s u r e me n t .

3 . 2 M e a s u r e me n t .

3 . 2 . 1 T h e s a mp l e s h a l l b e p o s i t i o n e d w i t h t h e p o l i s h e d f a c e s o f t h e s a mp l e n o r ma l
t o t h e i n c i d e n t i n f r a r e d b e a m . A r e f e r e n c e s p e c i me n o f k n own , l ow o x y g e n c o n t e n t

( < 3 x 1 0 1 5 a t oms / c m3 ) o f a p p r o x i ma t e l y t h e s a me t h i c k n e s s a s t h e s a mp l e s h a l l b e
p l a c e d i n t h e r e f e r e n c e b e a m o f t h e i n s t r ume n t . T h e i n s t r ume n t s h a l l b e a c t i v a t e d
a n d t h e a b s o r p t i o n a t 9 ~m d e t e r m i n e d f r om t h e p l o t t e d r e s p o n s e c u r v e .

3 . 2 . 2 U s i n g t h e a b s o r p t i o n a t 9 ~m , c a l c u l a t e t h e a b s o r p t i o n c o e f f i c i e n t (a) u s i n g
t h e e x p r e s s i o n :

Wh e r e :
X = S a mp l e t h i c k n e s s i n c m

I - I n t e n s i t y o f r e f e r e n c e b e a m
f ~ I n t e n s i t y o f i n c i d e n t b e a m .

Mo s t I R s p e c t r o p h o t ome t e r s h a v e s c a l e s t h a t w i l l r e a d l . / l o r e v e n l o g l . / l
d i r e c t l y .

3 . 2 . 3 O e t e r m i n e t h e o x y g e n c o n t e n t o f t h e s a mp l e u s i n g t h e r e l a t i o n :

O x y g e n Co n t e n t = 4 . 8 x 1 0 1 7 x a ( a t oms / c m3 )

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . A s i l i c o n wa f e r o f k n own o x y g e n c o n t e n t c a n b e u s e d a s a
s t a n d a r d .

ME THOD 1 5 4 0
1 2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

Downloaded from http://www.everyspec.com



M I L - STD - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

4 . 2 A c c u r a c y . T h e s i n g l e i n s t r ume n t p r e c i s i o n o f t h i s t e s t i s ●1O p e r c e n t .
Howe v e r , t h e p u b l i s h e d v a l u e s f o r t h e c a l i b r a t i o n c o n s t a n t ( 4 . 8 x 1 0 1 7 ) v a r y b y
o v e r a f a c t o r o f 2 . T h e v a l u e g i v e n h e r e i s t h e mo s t w i d e l y a c c e p t e d . a

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n ma t e r i a l c o n t r o l d o c ume n t .
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ME THOD 1 5 5 0D

D

S I L I CON CRYSTAL PER F ECT I ON

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 4 7 , S t a n d a r d T e s t M e t h o d f o r C r y s t a l l o g r a p h i c
P e r f e c t i o n o f S i l i c o n b y P r e f e r e n t i a l E t c h T e c h n i q u e s

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e c r y s t a l l i n e p e r f e c t i o n
o f s i l l c o n s u b s t r a t e s . I t u t i l i z e s p r e f e r e n t i a l e t c h i n g t o r e v e a l d i s l o c a t i o n s ,
l i n e a g e , s l i p , e t c . O i f f e r e n t e t c h i n g s o l u t i o n s a r e u t i l i z e d f o r t h e < 1 1 1 > a n d
h i g h e r o r d e r p l a n e s .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e w i t h v e r t i c a l b r i g h t f i e l d / d a r k f i e l d i l l um i n a t i o n .

2 . 2 E y e p i e c e w i t h a c a l i b r a t e d r e t i c l e f o r t h e m i c r o s c o p e .

2 . 3 Ch e m i c a l h o o d a n d s i n k w i t h e x h a u s t .

2 . 4 Po l y e t h y l e n e b e a k e r s .

2 . 5 A c i d r e s i s t a n t t we e z e r s .

2 . 6 T e f l o n wa f e r h o l d e r s f o r e t c h i n g .

2 . 7 Ch r om i um t r i o x i d e , r e a g e n t g r a d e .

2 . 8 Po t a s s i um b i c h r oma t e , r e a g e n t g r a d e .

2 . 9 H y d r o f l u o r i c a c i d 4 9 p e r c e n t .

2 . 1 0 N i t r i c a c i d Co n . 9 8 p e r c e n t .

2 . 1 1 A c e t i c a c i d , g l a c i a l .

2 . 1 2 Cu p r i c n i t r a t e ( CU ( N0 3 ) 2 . 3 ( H2 0 ) , r e a g e n t g r a d e .

2 . 1 3 D e i o n i z e d wa t e r .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 P r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 Ob t a i n t h e s u b s t r a t e t o b e me a s u r e d f o r c r y s t a l l i n e p e r f e c t i o n . D e t e r m i n e
t h e r e s i s t i v i t y a n d o r i e n t a t i o n o f t h e s u b s t r a t e .

3 . 1 . 2 M i x t h e p o l i s h e t c h a n t , 3 0 0 m l n i t r i c a c i d , 2 0 0 m l h y d r o f l u o r i c a c i d , 2 0 0 m l
a c e t i c a c i d . ( NOT E : T h i s e t c h a n t s h a l l n o t b e s t o r e d a s i t w i l l b e c ome e x p l o s i v e
w i t h t i me . )

3 . 1 . 3 E t c h t h e s u b s t r a t e f o r 2 m i n u t e s i n t h e p o l i s h e t c h a n t i f i t h a s b e e n
p r e v i o u s l y p o l i s h e d ; f o r 1 0 m i n u t e s i f i t h a s a l a p p e d s u r f a c e .

3 . 1 . 4 R i n s e t h e s u b s t r a t e t h o r o u g h l y i n DI wa t e r a n d b l ow d r y . Do n o t t o u c h t h e
wa f e r s u r f a c e o r a n oma l o u s r e s u l t s w i l l b e o b t a i n e d .

3 . 1 . 5 A c c o r d i n g ” t o t h e r e s i s t i v i t y a n d o r i e n t a t i o n o f t h e s u b s t r a t e , p r o c e e d t o
t h e a p p r o p r i a t e p r o c e d u r e b e l ow :

ME THOD 1 5 5 0
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a . I f t h e , s u b s t r a t e i s < 1 1 1 > o r i e n t a t i o n a n d t h e r e s i s t i v i t y i s l e s s t h a n 0 . 1
Q - c m , m i x t h e f o l l ow i n g S i r t l e t c h a n t :

1 0 0 0 m l D e i o n i z e d wa t e r
2 5 m l N i t r i c a c i d

2 3 0 m l A c e t i c a c i d
6 0 m l H y d r o f l u o r i c a c i d

2 0 0 m l Cu p r i c n i t r a t e

( 1 ) E t c h t h e s a mp l e f o r 2 . 5 h o u r s a t 2 5 ° C i n t h e a b o v e e t c h a n t .

( 2 ) M e a s u r e t h e c r y s t a l l i n e d e f e c t s a s p e r 3 . 2 .

b . I f t h e s a mp l e
0 . 1 f l - c m , m i x

1 0 0 m l
5 0 m l
5 0 m l

( 1 ) E t c h t h e

c . I f t h e s a mp l e
e t c h a n t :

1 0 0 m l
2 0 0 m l
4 . 4 gm

i s < 1 1 1 > o r i e n t a t i o n a n d t h e r e s i s t i v i t y i s g r e a t e r t h a n
t h e f o l l ow i n g e t c h a n t :

D e i o n i z e d wa t e r
H y d r o f l u o r i c a c i d
Ch r om i um t r i o x i d e

s a mp l e f o r 2 5 m i n u t e s a t 2 5 ° C i n t h e a b o v e e t c h a n t .

i s < 1OO> ( o r h i g h e r o r d e r p l a n e ) o r i e n t a t i o n , m i x t h e f o l l ow i n g

D e i o n i z e d wa t e r
H y d r o f l u o r i c a c i d
Po t a s s i um b i c h r oma t e

( 1 ) E t c h s a mp l e s g r e a t e r t h a n 1 ~ - c m f o r 2 0 m i n u t e s a t 2 5 ” C ; e t c h s a mp l e s
l e s s t h a n 1 n - c m f o r 4 5 m i n u t e s a t 2 5 ° C i n t h e a b o v e e t c h a n t .

3 . 1 . 6 T h o r o u g h l y r i n s e t h e s a mp l e i n d e i o n i z e d wa t e r a n d b l ow d r y w i t h N2 .

3 . 1 . 7 M e a s u r e t h e c r y s t a l l i n e d e f e c t s a s p e r 3 . 2 .

3 . 2 I n s p e c t i o n .

3 . 2 . 1 U s i n g t h e m i c r o s c o p e a n d t h e e y e p i e c e w i t h t h e r e t i c l e , c o u n t t h e n umb e r o f
d i s l o c a t i o n s i n o n e o r mo r e s q u a r e s o f t h e g r i d a t e a c h o f n i n e l o c a t i o n s o n t h e
s a mp l e . ( S e e f i g u r e s 1 a n d 2 . )

3 . 2 . 2 C a l c u l a t e t h e d i s l o c a t i o n d e n s i t y a s p i t s p e r s q u a r e c e n t i me t e r u s i n g t h e
f o l l ow i n g e q u a t i o n :

D e n s i t y =
T o t a l No . P i t s

No . Sq u a r e s x A r e a o f On e Sq u a r e ( i n c m2 )

3 . 2 . 3 No t e t h e n umb e r f o u n d o f e a c h o f t h e f o l l ow i n g d e f e c t s .

I 3 . 2 . 3 . 1 L i n e a g e - A p l a n e i mp e r f e c t i o n a p p e a r i n g a s a l i n e a r a r r a y o f e t c h p i t s
w i t h d e n s i t y g r e a t e r t h a n 2 5 p e r m i l l i me t e r ( f o u n d o n l y o n < 1 1 1 > p l a n e s ) .I ( S e e
f i g u r e 3 . ) P i t s a r e a l i g n e d p o i n t t o b a s e .

I

1. 3 . 2 . 3 . 2 G r o s s l i n e a g e - P a r a l l e l l i n e a g e s w i t h i n 2 0 0 m i c r o n s o f o n e a n o t h e r .

I 3 . 2 . 3 . 3 S l i p l i n e - A p l a n e i mp e r f e c t i o n i n a c r y s t a l a p p e a r i n g a s a v e r y s t r a i g h t
l i n e o f p i t s w i t h d e n s i t y g r e a t e r t h a n 2 5 p e r m i l l i me t e r . P i t s w i l l b e a l i g n e d w i t h

b a s e s o n a s t r a i g h t l i n e . ( S e e f i g u r e 4 . )

3 . 2 . 3 . 4 G r a i n b o u n d a r y - T h e b o u n d a r y b e t we e n t wo a r e a s o f d i f f e r e n t c r y s t a l
o r i e n t a t i o n . E t c h p i t s c a n n o t b e r e s o l v e d a t b o u n d a r y . ( S e e f i g u r e 5 . )

3 . 2 . 3 . 5 Tw i n l a me l l a - A b o u n d a r y w i t h n o o b v i o u s c h a n g e i n o r i e n t a t i o n a c r o s s t h e
b o u n d a r y ( f o u n d o n l y o n < 1 1 1 > p l a n e s ) . ( S e e f i g u r e 6 . )

I
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4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . T h e e y e p i e c e s h a l l b e c a l i b r a t e d a g a i n s t a s t a g e m i c r ome t e r o r
o t h e r me a s u r a b l e s t a n d a r d t o d e t e r m i n e t h e s um o f o n e s q u a r e o f t h e m i c r o s c o p e a n d
o b j e c t i v e l e n s w i t h wh i c h i t i s u s e d .

4 . 2 A c c u r a c y . No t a p p l i c a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .

3
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F I GURE 1 . S a mp l i n g p a t t e r n .

F I GURE 2A . D i s l o c a t i o n s o n < 1 1 1 > s u b s t r a t e .

w
F I GURE 2B .

ME THOD 1 5 5 0
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D i s l o c a t i o n s o n < 1 0 0 > s u b s t r a t e .

4

I
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F I GURE 3 . L i n e a g e .

F I GURE 4 . ~ .

,.

F I GURE 5 . G r a i n b o u n d a r y . F I GURE 6 . Tw i n L a me l l a .
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ME THOO 1 5 6 0

CRYSTAL PER F ECT I ON US I NG BENT X - RAY TOPOGRAPHY

1. PURPOSE . T h e t e c h n i q u e d e s c r i b e d h e r e i n i s n e w l y d e v e l o p e d a n d p r om i s e s t o b e
a p r a c t i c a l n o n d e s t r u c t i v e me t h o d f o r d e t e r m i n i n g c r y s t a l p e r f e c t i o n .

T h e n o n d e s t r u c t i v e n a t u r e o f t h e t e c h n i q u e i s p a r t i c u l a r l y u s e f u l i n i d e n t i f y i n g
p r o c e s s - i n d u c e d d e f e c t s s i n c e t h e s a me s p e c i me n ma y b e e x a m i n e d a f t e r e a c h o f t h e
s e v e r a l t y p i c a l t h e r ma l c y c l e s u s e d i n mo s t f a b r i c a t i o n p r o c e s s e s .

D e v e l o p e d u n d e r NASA c o n t r a c t No . NAS8 - 2 6 3 7 9 , t h e t e c h n i q u e i s i d e n t i c a l w i t h t h e
c o n v e n t i o n a l r e f l e c t i o n t o p o g r a p h i c c a me r a ( B e r g - B a r r e t t ) w i t h t h e s i n g l e e x c e p t i o n
t h a t t h e wa f e r i s e l a s t i c a l l y d e f o r me d s u c h t h a t a l l t h e r a y s d i v e r g i n g f r om t h e
p o i n t s o u r c e t h a t s t r i k e t h e wa f e r s t r i k e i t a t t h e B r a g g a n g l e . T h i s a l l ows t h e
i ma g e o f t h e e n t i r e wa f e r t o b e f o r me d i n t h e s a me t i me t h a t a s i n g l e n a r r ow s t r i p
c a n b e f o r me d b y c o n v e n t i o n a l t e c h n i q u e s . T h e e x p o s u r e t i me i s r e d u c e d b y a t l e a s t
o n e o r d e r o f ma g n i t u d e . R e a l t i me TV d i s p l a y i s p o s s i b l e .

T h e d i a g r a m i n f i g u r e 1 s h ows t h e g e ome t r i c a l r e l a t i o n s h i p o f t h e c a me r a p a r t s . A
f l e x i b l e c h u c k a l l ows a l l o f t h e c ommo n c u t s o f s e m i c o n d u c t o r ma t e r i a l t o b e
a c c ommo d a t e d .

T h e u l t i ma t e r e s o l u t i o n l i m i t o f t h e n e w c a me r a i s t h e s a me a s t h a t f o r B e r g - B a r r e t t ,
wh i c h d e p e n d s o n t h e X - r a y t u b e f o c a l s p o t s i z e , s o u r c e - t o - wa f e r d i s t a n c e ,
wa f e r - t o - f i l m d i s t a n c e , t h e wa v e l e n g t h s p r e a d o f t h e p a r t i c u l a r X - r a y t u b e t a r g e t
r a d i a t i o n , a n d t h e l a t t i c e p l a n e s u s e d f o r t h e d i f f r a c t i o n a n d / o r t h e f i l m t y p e .

Wh e n Ko d a k h i g h r e s o l u t i o n p l a t e s a r e u s e d , t h e g e ome t r i c a l r e l a t i o n s f o r a t y p i c a l
c a me r a c o n f i g u r a t i o n l i m i t t h e r e s o l u t i o n i n t h e 1 0 m i c r o n r a n g e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .
~

2 . 1 B e n t X - r a y T o p o g r a p h i c C a me r a S y t e m . ( NOT E : A t p r e s e n t , t h i s e q u i pme n t i s
n o t c omme r c i a l l y a v a i l a b l e . T h e s y s t e m i s d e s c r i b e d i n P a t e n t No . 4 , 0 7 8 , 1 7 5 ,
M a r c h 7 , 1 9 7 8 , a l s o i n t h e F i n a l R e p o r t o n NASA c o n t r a c t No . NAS8 - 2 6 3 7 9 o f
Au g u s t 1 9 7 7 . )

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

NOT E : Du e t o t h e l a c k o f e q u i pme n t , a d e t a i l e d p r o c e d u r e w i l l d e p e n d o n t h e s y s t e m
i mp l e me n t a t i o n u s e d b y e a c h u s e r . Ap p l i c a b l e c a u t i o n s f o r h uma n X - r a y e x p o s u r e

mu s t b e o b s e r v e d .

3 . 1 L o a d wa f e r t o b e t e s t e d i n t o X - r a y c a me r a s y s t e m .

3 . 2 A c t i v a t e t h e v a c u um s y s t e m t o p r o v i d e t h e r a d i u s o f c u r v a t u r e o f t h e wa f e r
r e q u i r e d f o r t h e s p e c i f i c ma t e r i a l a n d o r i e n t a t i o n o f i n t e r e s t .

3 . 3 Ph o t o g r a p h t h e d e f e c t p a t t e r n i f p r e s e n t .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . F i n a l a c c u r a c y i s y e t t o b e d e t e r m i n e d b u t d e f e c t s d own t o 1 0 u r n
h a v e b e e n o b s e r v e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .

NOT E : T h i s t e c h n i q u e wa s d e v e l o p e d a t T e x a s A & M Un i v e r s i t y E l e c t r i c a l
E n g i n e e r i n g D e p a r t me n t , I n s t i t u t e f o r So l i d S t a t e E l e c t r o n i c s , Co l l e g e S t a t i o n ,
T e x a s 7 7 8 4 3 . B e s i d e s t h e a f o r e me n t i o n e d d o c ume n t , s e e “ A H i g h Sp e e d X - R a y
T o p o g r a p h i c C a me r a f o r S e m i c o n d u c t o r W a f e r E v a l u a t i o n ” b y D . L . P a r k e r a n d W . A .
Po r t e r , J o u r n a l o f t h e E l e c t r o c h e m i c a l So c i e t y . Vo l . 1 2 3 , No . 3 , M a r c h 1 9 7 6 .
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VACUUM CHUCK 7

ELLIPTICAL
COLLIMATOR

VACUUM = II
LINE ALIGNMENT I

AXIS
I

SCAN AND ALIGNMENT AXIS~
(PERPENDICULAR TO DRAWING)

F I GURE 1 .

‘T CHUCK RECEIVER

h CHUCK

F
L

G e ome t r i c a l r e l a t i o n s h i p s o f c a me r a s y s t e m .

BASE

r
WAFER

\ELASTIC CHUCK
(PLEXLGLAS)

EXPLODED CUTAWAY VIEWI

I

ME THOD 1 5 6 0
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

\ TO VACUUM REGULATOR

ASSEMBLED CUTAWAY VIEW

F I GURE 2 . E l a s t i c c h u c k .
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ME THOD 1 5 7 0

SUBSTRAT E CONDUCT I V I TY TYPE

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 4 2 , Co n d u c t i v i t y T y p e
o f E x t r i n s i c S e m i c o n d u c t i n g M a t e r i a l s

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o d e t e r m i n e
s i l i c o n s u b s t r a t e . I t u t i l i z e s t h e t h e r mo e l e c t r i c
c a r r i e r s t e n d t o m i g r a t e t o
g a l v a n ome t e r s .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Au t o p o l a r i t y DVM o r
m i n i mum .

2 . 2 Ho t p r o b e ( m i n i a t u r e

2 . 3 Co l d p r o b e - Po i n t e d
s a mp l e c a n b e p l a c e d .

t h e h o t p r o b e , c a u s i n g

t h e c o n d u c t i v i t y t y p e o f t h e
e f f e c t i n wh i c h t h e ma j o r i t y
d e f l e c t i o n o f a DVM o r

c e n t e r r e a d i n g g a l v a n ome t e r s - S e n s i t i v i t y 1 0 m i c r o v o l t

s o l d e r i n g i r o n i s s u i t a b l e ) .

me t a l r o d , me t a l c o n t a c t c l i p o r me t a l p l a t e o n wh i c h

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Co n n e c t c o l d p r o b e o r c l i p t o s a mp l e o r p l a c e s a mp l e o n me t a l p l a t e .

3 . 2 Co n n e c t a b o v e t o n e g a - t i v e ’ s i d e o f me t e r e mp l o y e d .

3 . 3 Co n n e c t p r o b e t o b e h e a t e d t o p o s i t i v e s i d e o f me t e r .

3 . 4 H e a t h o t p r o b e t o a p p r o x i ma t e l y 7 5 ” C . I f p r o b e g e t s t o o h o t , o x i d a t i o n ma y
c a u s e o p e n c o n n e c t i o n .

3 . 5 P l a c e t i p o f h o t p r o b e o n s a mp l e a n d o b s e r v e t o s e e p o l a r i t y i n d i c a t e d o n
me t e r .

3 . 6 I f p o l a r i t y i s p o s i t i v e , ma t e r i a l i s N t y p e ; i f p o l a r i t y i s n e g a t i v e , ma t e r i a l
i s P t y p e .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No n e r e q u i r e d .

4 . 2 A c c u r a c y . 1 0 0 p e r c e n t f o r ma t e r i a l s n o r ma l l y u s e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . M a r k r e s u l t s o n l o t c o n t r o l d o c ume n t .
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B

D

ME THOD 1 5 8 0

SUBSTRAT E TH I CKNESS , TOTAL TH I CKNESS VAR I AT I ON , F LATNESS

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 5 3 3 , T e s t f o r T h i c k n e s s a n d T h i c k n e s s
V a r i a t i o n o f S i l i c o n S l i c e s

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e p l a n a r d i me n s i o n s o f t h e
s u b s t r a t e b y d i r e c t me a s u r e me n t .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 No n - c o n t a c t i n g me a s u r i n g e q u i pme n t ( e . g . , ADE Co r p . Mo d e l 6 0 3 4 G a g i n g S t a t i o r ?
o r e q u i v a l e n t ) . E q u i pme n t mu s t b e c a p a b l e o f me a s u r i n g e a c h p a r a me t e r t o w i t h i n
~ i O ; ; 5 ~m \ 1 2 . 5 u r n ) w i t h o u t c a u s i n g d e f o r ma t i o n o f s u b s t r a t e e x c e e d i n g 0 . 0 0 0 0 5 ”

. .

2 . 2 C a l i b r a t i o n s t a n d a r d .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1

3 . 2

3 . 3

3 . 4
f i v e “

4 .

4 . 1
t h e r e

4 . 2

4 . 3

P l a c e t h e s u b s t r a t e o n t h e g a g e a n v i l .

S e t i n s t r ume n t t o me a s u r e p a r a me t e r d e s i r e d i f n e c e s s a r y .

A c t u a t e t h e me a s u r i n g e q u i pme n t .

M e a s u r e t h e wa f e r t h i c k n e s s , t o t a l t h i c k n e s s v a r i a t i o n , a n d f l a t n e s s i n t h e -
o c a t i o n s ( m i n i mum ) s h own i n f i g u r e 1 .

SUMMARY .

C a l i b r a t i o n . M e a s u r e a s t a n d a r d o f k n own s i z e , a n d a d j u s t t h e me t e r u n t i l
i s d i r e c t c o r r e l a t i o n .

A c c u r a c y . A c c u r a c i e s o f b e t t e r t h a n 0 . 5 m i l ( 1 2 . , 5 u r n ) s h o u l d b e e x p e c t e d .

Do c ume n t a t i o n . R e c o r d t h i c k n e s s , t o t a l t h i c k n e s s v a r i a t i o n , a n d f l a t n e s s f o r
e a c h l o c a t i o n a s s h own i n f i g u r e 1 .

I

B

1

I

ME THOD 1 5 8 0
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

Downloaded from http://www.everyspec.com



M I L - STD - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

I

R=RAD I US O F SUBSTRAT E

F I GURE 1 . M e a s u r e me n t p o s i t i o n s f o r p l a n a r d i me n s i o n s o f wa f e r s .
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ME THOD 1 5 9 0

SUBSTRAT E W I DTH OR D I AME T ER

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o me a s u r e t h e w i d t h o r d i a me t e r o f a s u b s t r a t e
t o d e t e r m i n e p r o c e s s c omp a t i b i l i t y .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 T e mp l a t e , my l a r g r i d , o r o t h e r s u i t a b l e n o n - d a ma g i n g me a s u r i n g o r s o r t i n g
s y s t e m .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 D i r e c t me a s u r e me n t .

3 . 1 . 1 P l a c e wa f e r u p o n g r i d o r t e mp l a t e .

3 . 1 . 2 No t e w i d t h o r d i a me t e r a s r e q u i r e d .

3 . 2 So r t i n g me t h o d .

3 . 2 . 1 L o a d wa f e r s i n t o s o r t i n g s y s t e m .

3 . 2 . 2 Op e r a t e a n d mo n i t o r s o r t i n g s y s t e m a s p e r a p p l i c a b l e i n s t r u c t i o n s .

‘ 4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . A s t a n d a r d s t e e l r u l e o r e q u i v a l e n t me t h o d ma y b e u s e d t o
c a l i b r a t e t h e me a s u r i n g a p p a r a t u s a s r e q u i r e d .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y r e q u i r e d i s ●0 . 0 5 0 ” ( 1 . 2 5 mm ) .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . A s i mp l e “ p a s s ” o r “ f a i l ” ma y b e ma r k e d o n t h e c o n t r o l
d o c ume n t .

1
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B

D

ME THOD 1 6 0 0

SUBSTRAT E SUR F ACE F I N I SH

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 5 2 3 , M e t h o d f o r Un a i d e d V i s u a l I n s p e c t i o n
o f Po l y s i l i c o n S l i c e s

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e s u r f a c e f i n i s h o f t h e
p o l i s h e d s u b s t r a t e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 D i f f u s e i l l um i n a t o r ( a l o n g n a r r ow i l l um i n a t o r s u c h a s a f l u o r e s c e n t t u b e
wo r k s we l l ) i n a d a r k e n e d r o om .

2 . 2 An o p t i c a l m i c r o s c o p e ( me t a l l u r g i c a l ) w i t h d i f f e r e n t i a l i n t e r f e r e n c e
c a p a b i l i t y .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 P i c k u p t h e wa f e r s o a s n o t t o c o n t a m i n a t e t h e s u r f a c e .

3 . 2 A t a d i s t a n c e f r om t h e l i g h t s o u r c e o f a p p r o x i ma t e l y 2 t o 4 f e e t ( 6 0 . 9 6 t o
1 2 1 . 9 2 c m ) , h o l d t h e wa f e r i n s u c h a wa y t h a t ‘ t h e l i g h t i s r e f l e c t e d b y i t . .

3 . 3 T i l t a n d r o t a t e t h e wa f e r t h r o u g h s e v e r a l a n g l e s wh i l e o b s e r v i n g s u r f a c e .

NOT E : B e s t r e s u l t s a r e o b t a i n e d b y l o o k i n g a t t h e a r e a j u s t p a s t t h e e d g e o f t h e
i l l um i n a t o r . T h i s g i v e s a d a r k b a c k g r o u n d wh i l e h i g h l i g h t i n g i r r e g u l a r i t i e s .

3 . 4 Ap p a r e n t a n oma l i e s s h o u l d b e i n s p e c t e d w i t h t h e m i c r o s c o p e .

I

4 . SUMMARY .
.

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . Su r f a c e i r r e g u l a r i t i e s w i t h a p e a k - t o - v a l l e y d i s t a n c e o f 2 , 0 0 0 ~
ma y - b e e a s i l y o b s e r v e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . A s i mp l e “ p a s s ” o r “ f a i l ” s t a t e me n t s h o u l d b e ma r k e d o n t h e
c o n t r o l d o c ume n t .
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ME THOD 2 0 0 0

TH I CKNESS O F EP I TAX I AL LAYER
( I N F RARED SPECTROPHOTOME T ER )

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 9 5 , S t a n d a r d T e s t M e t h o d f o r T h i c k n e s s o f
E p i t a x i a l L a y e r s o f S i l i c o n o n Su b s t r a t e s o f t h e S a me T y p e o f I n f r a r e d

R e f l e c t a n c e ( Su i t a b l e f o r n / n + a n d p / p + E p i t a x i a l L a y e r s )

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o d e t e r m i n e t h e t h i c k n e s s o f e p i t a x i a l f i l ms .
I t u t i l i z e s t h e r e f l e c t i o n o f i n f r a r e d r a d i a t i o n f r om t h e wa f e r s u r f a c e .

T h e o u t p u t t r a c e f r om t h e e q u i pme n t c o n s i s t s o f a s e r i e s o f wa v e l e n g t h s c o r r e s p o n d i n g
t o i n t e n s i t y ma x i ma a n d m i n i ma . T h e f i l m t h i c k n e s s i s d e t e r m i n e d b y t h e e q u a t i o n :

d = (+) (%2-9
Wh e r e :

d = F i l m t h i c k n e s s .
~ a , a b = An y t wo wa v e l e n g t h s o f i n t e n s i t y ma x i ma o r m i n i ma .

X = An i n t e g e r s p e c i f y i n g t h e n umb e r o f f r i n g e s b e t we e n
t h e t wo wa v e l e n g t h s u s e d i n t h e e q u a t i o n ( x a , ~ b ) .

T h e c o n s t a n t , * 6 . 7 7 , i s d e r i v e d f r om t h e i n d e x o f r e f r a c t i o n o f s i l i c o n a n d t h e
g e ome t r y o f t h e m i c r o s p e c u l a r r e l e c t i o n a t t a c hme n t t o t h e I R s p e c t r ome t e r .

*NOT E : 2 i ’ n i 2 - 2 bs i n

Wh e r e :

d = An g l e o f i n c i d e n c e f o r t h e i n f r a r e d b e a m ( 3 0 ” f o r
B e c k ma n s p e c u l a r a t t a c hme n t )

n i = I n d e x o f r e f r a c t i o n o f s i l i c o n ( 3 . 4 2 )

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 I n f r a r e d s p e c t r o p h o t ome t e r ( B e c k ma n I R - 5A o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 M i c r o s p e c u l a r r e f l e c t i o n a t t a c hme n t w i t h C s B r o p t i c s ( B e c k ma n o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 U s i n g t we e z e r s , c a r e f u l l y p l a c e t h e wa f e r i n t h e h o l d e r w i t h t h e f a c e o f t h e
wa f e r t owa r d s t h e i n f r a r e d b e a m . T h e wa f e r s h o u l d b e p o s i t i o n e d i n t h e s l o t i n s u c h
a wa y t h a t i t c omp l e t e l y b l o c k s t h e p a t h o f t h e i n f r a r e d b e a m .

3 . 2 A c t u a t e t h e s p e c t r o p h o t ome t e r a n d d o t h e me a s u r e me n t a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s
i n s t r u c t i o n s .

3 . 3 R e mo v e t h e wa f e r f r om t h e h o l d e r .

3 . 4 P l a c e a n o t h e r wa f e r i n t h e h o l d e r a n d r e p e a t 3 . 2 . Howe v e r , r e p o s i t i o n t h e p e n
o n t h e o r d i n a t e ( v e r t i c a l ) a x i s f o r t h e s e c o n d wa f e r a n d a g a i n f o r t h e t h i r d wa f e r .

3 . 5 R e p l a c e t h e p a p e r o n wh i c h t h e t r a c e i s ma d e a f t e r t h r e e wa f e r s .

3 . 6 F i n d t h e f i r s t c l e a r p e a k wh i c h i s t r a c e d a t t h e l e f t o f t h e c h a r t . D e t e r m i n e
i t s wa v e l e n g t h f r om t h e s c a l e a t t h e b o t t om o f t h e c h a r t .

3 . 7 F i n d t h e l a s t c l e a r p e a k o n t h e r i g h t a n d o b t a i n i t s wa v e l e n g t h .
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3 . 8 Co u n t t h e n umb e r o f f r i n g e s ( c y c l e s ) b e t we e n t h e p e a k s c h o s e n .

3 . . 9 U s i n g t h e f o r mu l a f r om p a r a g r a p h 1 . , c a l c u l a t e t h e e p i t a x i a l l a y e r t h i c k n e s s . t
S e e f i g u r e 1 f o r e x a mp l e .

3 . 1 0 F o r v e r y t h i n e p i t a x i a l l a y e r s ( a b o u t 6 m i c r o n s o r l e s s ) , o n l y o n e p e a k a n d
o n e v a l l e y ma y b e o b t a i n e d . I f t h i s i s t h e c a s e , u s e t h e c h a r t a s i f t h e r e a d i n g wa s
a c r o s s o n e wh o l e f r i n g e . T h e n d i v i d e t h e t h i c k n e s s c a l c u l a t e d b y t wo i n o r d e r t o
g i v e t h e c o r r e c t e p i t a x i a l t h i c k n e s s v a l u e .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . S e e i n d i v i d u a l e q u i pme n t ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s . T h e
s y s t e m s h o u l d b e p e r i o d i c a l l y v e r i f i e d b y c h e c k i n g w i t h s t a n d a r d s o f k n own e p i t a x i a l
t h i c k n e s s .

4 . 2 A c c u r a c y . R e q u i r e d a c c u r a c y i s * 0 . 5 m i c r o n . S a t i s f a c t o r y a c c u r a c y i s
o b t a i n a b l e I f s u b s t r a t e r e s i s t i v i t y i s l e s s t h a n 0 . 0 2 5 Q - c m a n d l a y e r t h i c k n e s s i s
g r e a t e r t h a n 5 m i c r o n s . F o r l a y e r s b e t we e n 2 a n d 5 m i c r o n s , a c c u r a c y o f
a p p r o x i ma t e l y * 0 . 7 5 m i c r o n i s a c c e p t a b l e .

1

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .
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2

—

A . = 3 2 . 9P

1 8 = 2 2 . 7P

x = 4

= 4 3 . 3P

F I GURE 1 . I n f r a r e d s p e c t r o p h o t o t n e t e r t r a c e .
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ME THOD 2 0 1 0

TH I CKNESS O F EP I TAX I AL LAYER

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 1 1O , S t a n d a r d T e s t M e t h o d f o r T h i c k n e s s o f E p i t a x i a l
o r D i f f u s e d L a y e r s i n S i l i c o n b y An g l e L a p p i n g a n d S t a i n i n g T e c h n i q u e

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o me a s u r e t h e t h i c k n e s s o f a w i d e r a n g e o f
e p i t a x l a l f i l ms . T h e l owe r l i m i t o f t h i s t e s t me t h o d i s o n t h e o r d e r o f 0 . 6 ~m , t h e
p r a c t i c a l u p p e r l i m i t i s a r o u n d 4 0 ~m . I t u t i l i z e s i n t e r f e r e n c e f r i n g e s p r o d u c e d b y
s p l i t t i n g a b e a m o f mo n o c h r oma t i c l i g h t i n t o t wo p a t h s , o n l y o n e o f wh i c h is

r e f l e c t e d f r om a p l a n e s u r f a c e o f t h e b e a m s p l i t t e r . T h e o t h e r b e a m i s r e f l e c t e d
f r om t h e s u r f a c e o f t h e s i l i c o n , i n t o wh i c h a g r o o v e o r b e v e l h a s b e e n g r o u n d . Wh e n
t h e s e t wo b e a ms a r e r e c omb i n e d , a p a t t e r n o f l i g h t a n d d a r k f r i n g e s i s p r o d u c e d .
T h e s e f r i n g e s a r e a f u n c t i o n o f t h e d i f f e r e n c e s i n d i s t a n c e t h e t wo b e a ms h a v e
t r a v e l e d . T h u s , b y c o u n t i n g t h e n umb e r o f f r i n g e s d own t h e b e v e l t o t h e j u n c t i o n ,
t h e d e p t h o f t h e j u n c t i o n c a n b e r e a d i l y d e t e r m i n e d . S i n c e t h e i n t e r f e r e n c e o c c u r s
e v e r y h a l f wa v e l e n g t h o f l i g h t , t h e j u n c t i o n d e p t h o b s e r v e d i s n x / , wh e r e n i s t h e
n umb e r o f d a r k ( o r l i g h t ) f r i n g e s c o u n t e d b e t we e n t h e s u r f a c e a n d t h e j u n c t i o n , a n d ,

i s t h e wa v e l e n g t h o f t h e l i g h t u s e d ( 5 8 9 3 ~ f o r s o d i um l i g h t o r 5 4 6 1 ~ f o r me r c u r y ~
l i g h t ) .

T h e p r o c e d u r e ma y b e u s e d f o r a n y l a y e r wh e r e a s t a i n c a n b e p r o d u c e d t o d e l i n e a t e
t h e i n t e r f a c e b e t we e n t h e e p i l a y e r a n d t h e s u b s t r a t e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e .

2 . 2 Op t i c a l i n t e r f e r ome t e r , W a t s o n i n t e r f e r e n c e o b j e c t i v e a t t a c hme n t , W i l d
i n t e r f e r ome t e r a t t a c hme n t , o r e q u i v a l e n t .

, .
2 . 3 F i l t e r , o r a n g e ( s o d i um ) 5 8 9 3 ~ o r g r e e n ( me r c u r y ) 5 4 6 1 ~ .

2 . 4 B a l l g r o o v i n g e q u i pme n t ( f i g u r e 1 , o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 5 M i c r o s c o p e c a me r a .

2 . 6 S t a i n i n g . s o l u t i o n .

2 . 7 Po l i s h i n g c omp o u n d , 1 m i c r o n , L i n d e “ C ” .

2 . 8 Po l i s h i n g c omp o u n d , . O . 3 m i c r o n , L i n d e “ A ” .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 ‘ P r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 Mo u n t t e s t wa f e r o n g l a s s s l i d e a n d i d e n t i f y .

3 . 1 . 2 M i x a s ma l l q u a n t i t y o f g r o o v i n g s l u r r y i n t h e p r o p o r t i o n s r e c omme n d e d b y
t h e ma n u f a c t u r e r o f t h e g r o o v i n g a p p a r a t u s .

3 . 1 . 3 P l a c e a s ma l l q u a n t i t y o f t h e g r o o v i n g s o l u t i o n o n t h e wa f e r n e a r i t s c e n t e r .

3 . 1 . 4 T u r n o n t h e g r o o v i n g a p p a r a t u s a n d o p e r a t e p e r a p p l i c a b l e i n s t r u c t i o n s .

3 . 1 . 5 C l e a n wa f e r s u r f a c e .
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3 . 1 . 6 I f n o c omme r c i a l s t a i n i n g s o l u t i o n i s a v a i l a b l e , m i x a s ma l l q u a n t i t y o f
s t a i n i n g s o l u t i o n i n t h e f o l l ow i n g p r o p o r t i o n s :

5 5 m l H F ( h y d r o f l u o r i c a c i d , r e a g e n t g r a d e )
1 3 mg CUC1 2 . 2 H2 0 ( c u p r i c c h l o r i d e , r e a g e n t g r a d e )

1 d r o p HN0 3 ( n i t r i c a c i d , r e a g e n t g r a d e )

3 . 1 . 7 P l a c e s ma l l q u a n t i t y o f s t a i n s o l u t i o n i n g r o o v e .

3 . 1 . 8 P l a c e wa f e r u n d e r a l i g h t . Wh e n g r o o v e t u r n s d a r k , r i n s e s l i d e i n wa t e r .
O r y s l i d e a n d wa f e r c a r e f u l l y .

3 . 1 . 9 G r o o v e i s r e a d y t o b e e x a m i n e d u n d e r m i c r o s c o p e ( 2 0X t o 5 0X ) . I f g r o o v e o r
s t a i n i n g . a r e n o t s a t i s f a c t o r y , r e p e a t 3 . 1 . 3 t o 3 . 1 . 8 .

3 . 2 M e a s u r e me n t .

3 . 2 . 1 P l a c e t h e wa f e r o n m i c r o s c o p e s t a g e . M a k e s u r e t h a t i n t e r f e r ome t e r a n d
mo n o c h r oma t i c f i l t e r a r e i n p l a c e .

3 . 2 . 2 S e l e c t t h e b e s t p o l i s h e d p a r t o f t h e g r o o v e a n d a d j u s t t h e i n t e r f e r ome t e r s o
t h e i n t e r f e r e n c e f r i n g e s o n t h e s u r f a c e o f t h e wa f e r s p r e a d u n t i l t h e e n t i r e wa f e r
s u r f a c e v i s i b l e h a s o n l y o n e f r i n g e ( t h a t i s , i s a l l e i t h e r l i g h t o r d a r k , p r e f e r a b l y
d a r k ) . A r ow o f f r i n g e s s h o u l d a p p e a r d own t h e g r o o v e , p a r a l l e l t o t h e j u n c t i o n .

3 . 2 . 3 T a k e a p h o t om i c r o g r a p h o f t h e e p i t a x i a l l a y e r a s s h own i n t h e g r o o v e d a r e a .

3 . 2 . 4 On t h e p i c t u r e s h ow i n g t h e i n t e r f e r e n c e f r i n g e s , c o u n t t h e n umb e r o f d a r k
f r i n g e s b e t we e n t h e wa f e r s u r f a c e a n d t h e j u n c t i o n .

3 . 2 . 5 Ob s e r v e wh e t h e r t h e s u r f a c e o f t h e wa f e r i s d a r k o r l i g h t f o r t h e p u r p o s e o f
d e t e r m i n i n g t h e e x a c t n umb e r o f f r i n g e s f r om t h e wa f e r s u r f a c e o n t h e j u n c t i o n .
E s t i ma t e t o t h e n e a r e s t h a l f - f r i n g e ( o r c l o s e r i f p o s s i b l e ) .

3 . 2 . 6 C a l c u l a t e t h e j u n c t i o n d e p t h f r om t a b l e I o r a s f o l l ows :

E x a mp l e : f r i n g e c o u n t , n = 4 . 6

s o d i um l i g h t s o u r c e = 0 . 5 8 9 3 u r n ( 5 8 9 3 ~ )

‘j ‘4”@+-
= 1 . 3 6 u r n o r 1 . 4 u r n

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . R e q u i r e d a c c u r a c y i s 0 . 1 m i c r o n .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o n l o t c o n t r o l d o c ume n t .
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I

TABL E 1 . F r i n g e t o t h i c k n e s s c o n v e r s i o n f o r s o d i um l i g h t .

I I
I Numb e r o f I T h i c k n e s s
I f r i n g e s I i n m i c r o n s

! ~
i
I
I
I
I
I
I

2 . 0
2 . 1

: : :
2 . 4
2 . 5

H

H

: : ;
3 . 2
3 . 3
3 . 4
3 . 5

I 1 . 0 6 0
H I 1 . 0 9 0 1
3 . 8 1 1 . . 1 1 9
3 . ” 9 ~ ; . ; ; ; ”
4 . 0
4 . 1 I 1 : 2 0 7

I 1 . 2 3 7
: : : I 1 . 2 6 6

I

4 . 4 I
4 . 5 I
4 . 6
4 . 7 :
4 . 8
4 . 9 I
5 . 0
5 . 1 i
5 . 2 I
5 . 3 I

I
: : : I
5 . 6
5 . ’ 7 /
5 . 8 I
5 . 9 I
6 . 0 I
6 . 1 I
6 . 2 I
6 . 3
6 . 4 I
6 , 5 I

I
: : !

/

1 . 2 9 6
1 . 3 2 5
1 . 3 5 5
1 . 3 8 4
1 . 4 1 4
1 . 4 4 3
1 . 4 7 3
1 . 5 0 2
1 . 5 3 1
1 . 5 6 1
1 . 5 9 0
1 . 6 2 0
1 . 6 4 9
1 . 6 7 9
1 . 7 0 8
1 . 7 3 8
1 . 7 6 7
1 . 7 9 6
1 . 8 2 6
1 . 8 5 5
1 . 8 8 5
1 . 9 1 4
1 . 9 4 4
1 . 9 7 3

Numb e r o f I T h i c k n e s s i
f r i n g e s I i n m i c r o n s I

~
2 . 0 0 3
2 . 0 3 2
2 . 0 6 2
2 . 0 9 1
2 . 1 2 0
2 . 1 5 0
2 . 1 7 9
2 . 2 0 9
2 . 2 3 8
2 . 2 6 8
2 . 2 9 7
2 . 3 2 7
2 . 3 5 6
2 . 3 8 5
2 . 4 1 5
2 . 4 4 4
2 . 4 7 4
2 . 5 0 3
2 . 5 3 3
2 . 5 6 2
2 . 5 9 2
2 . 6 2 1
2 . 6 5 1
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ME THOD 2 0 2 0

TH I CKNESS O F EP I TAX I AL LAYER
( STACK I NG F AUL T ME THOD )

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 1 4 3 , S t a n d a r d T e s t M e t h o d f o r T h i c k n e s s o f
E p i t a x i a l L a y e r s o f S i l i c o n b y M e a s u r e me n t o f S t a c k i n g F a u l t D i me n s i o n

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e t h i c k n e s s o f t h e
e p i t a x i a l l a y e r b y me a n s o f s t a c k i n g f a u l t s g e n e r a t e d a t t h e s u b s t r a t e - l a y e r
i n t e r f a c e .

S i n c e s t a c k i n g f a u l t s a r e s e l d om p r o d u c e d i n mo d e r n , we l l c o n t r o l l e d e p i t a x i a l
d e p o s i t i o n p r o c e s s e s , i t ma y b e n e c e s s a r y t o p r e p a r e a s p e c i a l s a mp l e f o r me a s u r e me n t
b y d a ma g i n g t h e s u r f a c e j u s t p r i o r t o d e p o s i t i o n s o t h a t s t a c k i n g f a u l t s w i l l ’ b e
n u c l e a t e d o n t h e s u r f a c e .

T h e s t a c k i n g f a u l t me t h o d o f e p i t a x i a l l a y e r t h i c k n e s s d e t e r m i n a t i o n h a s t h e s p e c i a l
a d v a n t a g e t h a t t h e me t a l l u r g i c a l i n t e r f a c e b e t we e n t h e s u b s t r a t e a n d e p i t a x i a l l a y e r
i s a c c u r a t e l y d e f i n e d , s i n c e , u n d e r t h e d e s i r e d c o n d i t i o n s , t h e s t a c k i n g f a u l t s w i l l

n u c l e a t e o n l y a t t h e s u r f a c e o f t h e s u b s t r a t e . T h u s , b y c o n s i d e r a t i o n o f t h e n a t u r e
o f t h e g e ome t r y o f t h e s t a c k i n g f a u l t i n s i l i c o n a n d t h e c r y s t a l l i n e o r i e n t a t i o n o f
t h e s u r f a c e , u n d e r c o n s i d e r a t i o n , t h e t h i c k n e s s o f t h e e p i t a x i a l l a y e r ma y b e
d e t e r m i n e d f r om t h e l e n g t h o f t h e s i d e s o f t h e s t a c k i n g f a u l t f i g u r e s d e l i n e a t e d b y
v e r y b r i e f S i r t l e t c h i n g .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e - p r e f e r a b l y w i t h i n t e r f e r e n c e c o n t r a s t o r d a r k f i e l d
i l l um i n a t i o n .

2 . 2 F i l a r e y e p i e c e ( W a t s o n o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 Po l y e t h y l e n e b e a k e r ( a n y s o u r c e ) .

2 . 4 Ch r om i um t r i o x i d e

2 . 5 H y d r o f l u o r i c a c i d

2 . 6 S t a g e m i c r ome t e r

( C r 0 3 ) .

4 9 p e r c e n t .

f o r c a l i b r a t i o n ) . ”

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 P r e p a r e a wa f e r a s a s a mp l e p r i o r t o e p i t a x i a l d e p o s i t i o n b y a b r a d i n g t h e
s u r f a c e l i g h t l y w i t h a d i a mo n d s c r i b e a s n e c e s s a r y .

3 . 2 P r e p a r e t h e S i r t l e t c h a s f o l l ows :

a . D i s s o l v e 6 0 gm o f C r 0 3 - i n wa t e r a n d d i l u t e t o 1 0 0 c m3 w i t h wa t e r .

b . M i x 2 v o l ume s o f t h e C r 0 3 ( ~ ; } : t i o n w i t h 1 v o l ume o f 4 9 p e r c e n t
h y d r o f l u o r i c a c i d ( H F ) . M i x e d s o l u t i o n ma y b e s t o r e d . )

3 . 3 D i p t h e s a mp l e h a v i n g t h e s t a c k i n g f a u l t s i n t o t h e S i r t l e t c h s o l u t i o n f o r 1 5
t o 3 0 s e c o n d s .

3 . 4 Qu e n c h t h e e t c h w i t h D I wa t e r . R i n s e t h o r o u g h l y i n 0 1 wa t e r ; b l ow d r y w i t h
N2 .

3 . 5 P l a c e t h e s a mp l e u n d e r t h e m i c r o s c o p e a n d i o c a t e t h e s t a c k i n g f a u l t s .
/

T h e y
w i l l a p p e a r a s s t r a i g h t l i n e s e gme n t s , o r o n < 1 1 1 > a n d < l LO> - o r i e n t e d s u b s t r a t e s , a s
c h e v r o n s o r t r i a n g l e s ; o n < 1 0 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s a s “ L ’ s ” o r s q u a r e s .
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3 . 6 U s i n g t h e f i l a r e y e p i e c e ,
( 1 1 , 1 ~ ,

me a s u r e t h e l e n g t h s ( 1 ) o f a l l s i d e s o f t h e p o l y g o n s
1 3 , e t c . ) . T h e f i l a r e y e p i e c e s h o u l d b e c a l i b r a t e d , w i t h a c o n v e r s i o n

f r om f l l a r u n i t s t o m i c r ome t e r s ( u r n ) . a

3 . 7 C a l c u l a t i o n s .

3 . 7 . 1 . C a l c u l a t e t h e me a n s t a c k i n g f a u l t d i me n s i o n , L , b y d i v i d i n g t h e s um o f t h e
l e n g t h s o f a l l s i d e s b y t h e n umb e r o f s i d e s o f t h e p o l y g o n , e x c e p t f o r t h e c a s e o f
< 1 1 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s wh e r e only t,he base o f t h e i s o s c e l e s t r i a n g l e i s me a s u r e d .

a . F o r < 1 1 1 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , L = ( 1 1 + 1 2 = 1 3 ) / 3 .

b . F o r < 1 0 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , L = ( l l + 1 2 + 1 3 + 1 4 ) / 4 .

c . F o r < 1 1 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , L = 1 o f t h e b a s e o f t h e i s o s c e l e s t r i a n g l e .

3 . 7 . 2 Comp u t e t h e e p i t a x i a l l a y e r t h i c k n e s s a s f o l l ows :

a . F o r < 1 1 1 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , T = 0 . 8 1 6 L .

b . F o r < 1 0 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , T = 0 . 7 0 7 L .

c . F o r < 1 1 0 > o r i e n t e d s u b s t r a t e s , T = 0 . 5 7 7 L .

3 . 7 . 3 I f a l a r g e n umb e r o f s t a c k i n g f a u l t s a r e p r e s e n t , r e p e a t t h e me a s u r e me n t a
n umb e r o f p l a c e s a r o u n d t h e wa f e r . T h e n umb e r s ma y b e a v e r a g e d , o r i f t h e r e i s a
t r e n d i n t h i c k n e s s a c r o s s t h e wa f e r , t h e n o n u n i f o r m i t y i n t h i c k n e s s ma y b e e s t i ma t e d .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . T h e f i l a r e y e p i e c e s h o u l d b e c a r e f u l l y c a l i b r a t e d ( p r e f e r a b l y i n
u r n ) u s i n g a s t a g e m i c r ome t e r . CAUT I ON : M i t h s ome m i c r o s c o p e s , t h e ma g n i f i c a t i o n
c h a n g e s a s t h e d i s t a n c e b e t we e n t h e e y e p i e c e i s a d j u s t e d . 4

4 . 2 A c c u r a c y . T h e a c c u r a c y o f t h e me t h o d d e p e n d s o n t h e s t a c k i n g ’ f a u l t s b e i n g
n u c l e a t e d a t h e me t a l l u r g i c a l i n t e r f a c e b e t we e n t h e s u b s t r a t e a n d e p ~ t a x i a l l a y e r .
I f a n e p i t a x i a l d e p o s i t i o n i s r u n n i n g o u t - o f - c o n t r o l , s t a c k i n g f a u l t s ma y b e

n u c l e a t e d a t a n y p o i n t i n t h e g r ow i n g e p i t a x i a l l a y e r . I n t h i s e v e n t , t h e me t h o d i s
i n v a l i d , b u t a n e s t i ma t e o f t h e l a y e r t h i c k n e s s ma y b e ma d e b y a s s um i n g t h a t t h e ’
l a r g e s t s t a c k i n g f a u l t s we r e t h o s e wh i c h n u c l e a t e d a t t h e s u b s t r a t e . W i t h c a r e f u l

me a s u r e me n t , a n a c c u r a c y o f + 0 . 5 u r n ma y b e o b t a i n e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s o b t a i n e d i n wa f e r c o n t r o l l o g .
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ME THOD 2 0 3 0

DE F ECTS I N EP I TAX I AL F I LMS

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 8 0 , S t a n d a r d T e s t M e t h o d f o r C r y s t a l l o g r a p h i c P e r f e c t i o n
o f E p i t a x i a l D e p o s i t s o f S i l i c o n b y E t c h i n g T e c h n i q u e s

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o e v a l u a t e t h e s u r f a c e a n d c r y s t a l l i n e
p e r f e c t i o n o f t h e e p i t a x i a l l a y e r .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e w i t h v e r t i c a l i l l um i n a t i o n a n d i n t e r f e r e n c e c o n t r a s t
a t t a c hme n t .

2 . 2 D e f e c t e t c h a n t - 5 0 g C r 0 3 ( r e a g e n t g r a d e )
7 5 m l 4 8% H F ( t r a n s i s t o r g r a d e )

1 0 0 m l D I wa t e r ( 1 0 me g o hms )

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Su r f a c e p e r f e c t i o n .

a . P l a c e t h e wa f e r t o b e e x a m i n e d o n t h e m i c r o s c o p e s t a g e .

b . U s i n g a ma g n i f i c a t i o n o f 5 0X ( m i n i mum ) , a d j u s t t h e i n t e r f e r e n c e c o n t r a s t
a t t a c hme n t f o r t h e o p t i mum c o n t r a s t .

c . S c a n t h e s u r f a c e o f t h e wa f e r n o t i n g t h e n umb e r f o u n d o f t h e , f o l l ow i n g
d e f e c t s :

( 1 ) S t a c k i n ~ f a u l t s - T h i n . s t r a i ~ h t l i n e s i n a D i a n e f o r m i n g o n e o r mo r e
s i d e s . O F e q u i l a t e r a l t ~ i a n g l e ~ , w i t h p a r a l l e l o r i e n t a t i o ~ .

( 2 P y r a m i d s - An y p o i n t e d , c o n v e x d e f e c t o f a p y r a m i d a l o r t r i p y r a m i d a l
s h a p e .

( 3

( 4

P i t s - An y c o n c a v e d e f e c t f r om e t c h i n g o r o t h e r c a u s e .

G r a n u l a r s u r f a c e - E p i t a x i a l l a y e r d e p o s i t e d r o u g h o r u n p o l i s h e d
s u r f a c e .

( 5 ) S c r a t c h e s - L o n g , s c r a t c h e s o r g o u g e s i n t h e s u r f a c e .

3 . 2 C r y s t a l l i n e p e r f e c t i o n .

a . S e l e c t a wa f e r f o r d e t e r m i n i n g t h e c r y s t a l l i n e p e r f e c t i o n o f t h e e p i t a x i a l
f i l m . Commo n l y , t h i s i s a wa f e r w i t h a n umb e r o f d e f e c t s a s i n 3 . 1 . c .

b . E t c h t h e wa f e r f o r 3 s e c o n d s i n t h e d e f e c t e t c h a n t g i v e n i n 2 . 2 . T h e
e t c h i n g t e mp e r a t u r e s h a l l b e 2 3 ° * 2 ° C f o r < 1 1 1 > s l i c e s . R i n s e t h e wa f e r
t h o r o u g h l y i n 0 1 wa t e r a n d b l ow d r y w i t h d r y N2 .

c . P l a c e t h e wa f ’ e r o n t h e m i c r o s c o p e s t a g e .

d . U s i n g a ma g n i f i c a t i o n o f 5 0X ( m i n i mum ) , a d j u s t t h e i n t e r f e r e n c e c o n t r a s t
a t t a c hme n t f o r t h e o p t i mum c o n t r a s t . S c a n t h e wa f e r f o r c r y s t a l l i n e
d e f e c t s .

e . Co u n t t h e c r y s t a l l i n e d e f e c t s o b s e r v e d a s e t c h e d f i g u r e s i n t h e wa f e r
s u r f a c e a s f o l l ows :
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( 1 ) S t a c k i n g f a u l t s - T h i n s t r a i g h t l i n e s , c h e v r o n s o r t r i a n g l e s , w i t h
o r i e n t a t i o n p a r a l l e l t o e a c h o t h e r .

( 2 ) D i s l o c a t i o n s - R a n d om l y l o c a t e d t r i a n g u l a r p i t s . T h e t r i a n g l e s w i l l
a l l h a v e t h e s a me o r i e n t a t i o n .

( 3 ) L i n e a g e - Rows o f d i s l o c a t i o n p i t s w i t h t h e p i t s a l i g n e d
p o i n t - t o - b a s e .

( 4 ) S l i p - Rows o f d i s l o c a t i o n p i t s w i t h t h e p i t a l i g n e d w i t h b a s e s o n a
s t r a i g h t l i n e .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . No t a p p l i c a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . T h e t o t a l d e f e c t c o u n t s h a l l b e r e c o r d e d b y t y p e a n d e p i t a x i a l
r u n s , i n a n a p p r o v e d f o r ma t .

I
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ME THOD 2 0 4 0

T EMPERATURE MON I TOR I NG DUR I NG EP I TAX I AL DEPOS I T I ON

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o d e t e r m i n e t h e t e mp e r a t u r e o f t h e s u s c e p t o r
o r t h e s i l i c o n s u b s t r a t e s d u r i n g e p i t a x i a l d e p o s i t i o n . T h e t e mp e r a t u r e ma y b e
r e p o r t e d a s “ Op t i c a l ” wh i c h i s t h e ” t e mp e r a t u r e a s r e a d b y t h e o p t i c a l p y r ome t e r , o r
a s “ T r u e ” wh i c h i s t h e “ Op t i c a l ” t e mp e r a t u r e c o r r e c t e d f o r e m i s s i v i t y o f t h e s i l i c o n
s u b s t r a t e , t h e a b s o r p t i o n b y t h e q u a r t z wa l l s o f t h e r e a c t o r a n d r e f l e c t i v i t y o f a n y
m i r r o r s i n t h e o p t i c a l p a t h . T h e s e c o r r e c t i o n s c a n b e s u f f i c i e n t t o a c c o u n t f o r a n
o v e r 5 0 ” C d i f f e r e n c e b e t we e n “ Op t i c a l ” a n d “ T r u e ” t e mp e r a t u r e i n ma n y c a s e s .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Op t i c a l p y r ome t e r ( L e e d s a n d No r t h r u p , C a t . No . 8 6 2 2C , o r P y r o M i c r o - Op t i c a l
P y r ome t e r , P y r ome t e r I n s t r ume n t Co . , I n c . o r t h e e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 L o c a t e t h e p y r ome t e r a t a c o n v e n i e n t p o s i t i o n a s n e a r t o t h e r e a c t o r t o b e
me a s u r e d a s p o s s i b l e .

3 . 2 S e l e c t e i t h e r a wa f e r o r t h e s u s c e p t o r t o b e me a s u r e d a n d a i m t h e p y r ome t e r a t
i t . ( No r ma l l y , t h e wa f e r t e mp e r a t u r e i s me a s u r e d i n a v e r t i c a l r e a c t o r , a n d t h e
s u s c e p t o r i s me a s u r e d i n a h o r i z o n t a l r e a c t o r . )

3 . 3 F o c u s t h e p y r ome t e r o p t i c s s o t h a t b o t h t h e f i l a me n t i n s i d e t h e p y r ome t e r a n d
t h e o b j e c t t o b e me a s u r e d a r e b o t h s h a r p l y i n f o c u s .

3 . 4 T u r n t h e p y r ome t e r “ ON ” a c c o r d i n g t o t h e ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s a n d
r o t a t e t h e t e mp e r a t u r e s c a l e s o t h a t t h e f i l a me n t e x a c t l y b l e n d s i n t o t h e o b j e c t
b e i n g me a s u r e d . ( Co n s u l t t h e ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s f o r o p e r a t i n g d e t a i l s . )

3 . 5 R e a d t h e t e mp e r a t u r e o n t h e s c a l e a n d r e c o r d i t a s “ Op t i c a l ” .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . Mo s t o p t i c a l p y r ome t e r s i n c o r p o r a t e a n i n t e r n a l s t a n d a r d , wh i c h
s h o u l d b e c h e c k e d e a c h t i me t h e i n s t r ume n t i s u s e d . C a l i b r a t i o n b y a c e r t i f i e d t e s t
l a b o r a t o r y a g a i n s t NBS t r a c e a b l e s t a n d a r d s s h o u l d b e p e r f o r me d p e r i o d i c a l l y o r a t a n y
t i me t h e i n s t r ume n t f a i l s t o c o r r e c t t o t h e i n t e r n a l s t a n d a r d .

4 . 2 A c c u r a c y . An a c c u r a c y o f * 5 ° C i n t h e r a n g e o f n o r ma l u s e ( 1 1OO ” C t o 1 3 0 0 ” C )
i s o b t a i n a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s a n d d a t e i n a p p r o p r i a t e l o g .

I
I
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ME THOD 2 5 0 0

CAPAC I TANCE - VOL TAGE MEASUREMENTS TO DE T ERM I NE OX I DE QUAL I TY

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e q u a l i t y o f a n o x i d e
l a y e r a s i n d i c a t e d b y c a p a c i t a n c e - v o l t a g e me a s u r e me n t s o f a me t a l - o x i d e s e m i c o n d u c t o r
c a p a c i t o r . T h e o v e r a l l s h a p e a n d p o s i t i o n o f t h e i n i t i a l C / V c u r v e c a n b e
i n t e r p r e t e d i n t e r ms o f t h e c h a r g e d e n s i t y , a n d t o a c e r t a i n e x t e n t t y p e , a t t h e

o x i d e - s e m i c o n d u c t o r i n t e r f a c e . B y a p p l y i n g a n a p p r o p r i a t e b i a s wh i l e h e a t i n g t h e
s a mp l e t o a mo d e r a t e t e mp e r a t u r e ( e . g . , 3 0 0 ” C ) , t h e mo b i l e i o n c o n t a m i n a t i o n l e v e l o f
t h e s a mp l e o x i d e ma y b e d e t e r m i n e d .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS . C a p a c i t a n c e - v o l t a g e p l o t t i n g s y s t e m c omp l e t e w i t h
h e a t e d / c o o l e d s t a g e a n d p r o b e ( P r i n c e t o n Ap p l i e d R e s e a r c h Mo d e l 4 1 0 o r e q u i v a l e n t ) .
A C / V p l o t t e r ma y b e c o n s t r u c t e d f r om t h e f o l l ow i n g c omp o n e n t s ( s e e f i g u r e 1 f o r
e q u i pme n t s e t u p ) :

a . L - C me t e r ( Bo o n t o n 7 2B o r e q u i v a l e n t ) .

b . X - Y r e c o r d e r ( HP 7 0 3 5B o r e q u i v a l e n t ) .

c . DC v o l t me t e r ( S y s t r o n Do r me r 7 0 5 0 o r e q u i v a l e n t ) .

d . DC p owe r s u p p l y , O - 1 0 0 v o l t s .

e . H e a t e d / c o o l e d s t a g e ( T h e r mo c h u c k TP - 3 6 o r e q u i v a l e n t ) .

f . P r o b e i n m i c r oma n i p u l a t o r .
I

3 . SUGGEST EO PROCEOURE .

3 . 1 S a mp l e p r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 T h e s a mp l e i s t y p i c a l l y a s i l i c o n wa f e r o n wh i c h h a s b e e n g r own t h e o x i d e t o
b e me a s u r e d . An a r r a y o f me t a l d o t s o n t h e s u r f a c e o f t h e o x i d e p r o v i d e s t h e t o p
e l e c t r o d e s o f t h e me t a l - o x i d e - s e m i c o n d u c t o r c a p a c i t o r s . T h e me t a l ma y e i t h e r h a v e
b e e n d e p o s i t e d t h r o u g h a s h a d ow ma s k t o f o r m t h e d o t s , o r i t ma y h a v e b e e n d e p o s i t e d
u n i f o r m l y o v e r t h e o x i d e s u r f a c e a n d t h e n e t c h e d i n t o t h e d o t p a t t e r n b y
p h o t o l i t h o g r a p h i c t e c h n i q u e s . C l e a n l i n e s s o f t h e me t a l d e p o s i t i o n i s p a r a mo u n t ;
c o n t a m i n a t i o n i n t r o d u c e d d u r i n g me t a l d e p o s i t i o n i s a s c a t a s t r o p h i c t o t h e o x i d e
q u a l i t y a s i s c o n t a m i n a t i o n i n t r o d u c e d d u r i n g o x i d e g r ow t h . T h e me t a l s h a l l h a v e
b e e n s i n t e r e d , e x c e p t i n c a s e s wh e r e t h e me t h o d i s b e i n g u s e d t o i n v e s t i g a t e t h e
e f f e c t i v e n e s s o f s i n t e r i n g .

NOT E : T h i s t e s t ma y b e u s e d t o d e t e r m i n e me t a l d e p o s i t i o n s y s t e m c l e a n l i n e s s wh e n
u s e d w i t h o x i d e s a mp l e s k n own t o b e c o n t a m i n a t i o n f r e e .

3 . 1 . 2 T h e m i n i mum d o t s i z e s h o u l d b e s u c h t h a t t h e c a p a c i t a n c e o f t h e MOS
c a p a c i t o r i s > 2 0 p F .

3 . 1 . 3 R e d u c e d s e n s i t i v e t y . r e s u l t s f r om o x i d e t h i c k n e s s g r e a t e r t h a n 2 0 0 0 ~ .
T h i c k e r o x i d e s ma y b e t h i n n e d b y e t c h i n g p r i o r t o me t a l d e p o s i t i o n o r r u n “ a s - i s ”
t a k i n g i n t o a c c o u n t t h e f a c t t h a t t h e t e s t i s l e s s s e n s i t i v e .

3 . 1 . 4 T h e b a c k s i d e o f t h e s a mp l e s h a l l h a v e t h e o x i d e r e mo v e d a n d a b a c k s i d e
c o n t a c t , s u c h a s a l um i n um o r g o l d , d e p o s i t e d o n i t .

3 . 2 C / V p l o t .

3 . 2 . 1 P l a c e t h e wa f e r o n t h e h e a t e d / c o o l e d s t a g e . U s e v a c u um t o h o l d t h e wa f e r
f i r m l y i n p l a c e .
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3 . 2 . 2 Z e r o t h e c a p a c i t a n c e me t e r a s n e c e s s a r y , p l a c e t h e p a p e r i n X - Y p l o t t e r a n d
s e t u p t h e v o l t a g e s o u r c e f o r t h e d e s i r e d r a n g e .

3 . 2 . 3 S e l e c t t h e c a p a c i t o r d o t t o b e me a s u r e d a n d c a r e f u l l y l owe r t h e p r o b e t o
c o n t a c t i t .

3 . 2 . 4 L owe r t h e p e n o n t h e X - Y p l o t t e r a n d s we e p t h e v o l t a g e o v e r t h e d e s i r e d
r a n g e s o a C / V t r a c e s i m i l a r t o t h a t s h own o n f i g u r e 2 i s o b t a i n e d .

NOT E : I f a n a n oma l o u s t r a c e i s o b t a i n e d , i t ma y b e b e c a u s e t h e c a p a c i t o r i s
l e a k i n g o r s h o r t e d . I n t h i s c a s e , a n o t h e r d o t s h o u l d b e s e l e c t e d .

3 . 2 . 5 R e p e a t s t e p s 3 . 2 . 3 a n d 3 . 2 . 4 a t l e a s t f i v e p l a c e s o n t h e wa f e r . I d e a l l y ,
t h e f i v e t r a c e s s h o u l d l i e o n t o p o f o n e a n o t h e r , g i v i n g t h e a p p e a r a n c e o f a s i n g l e
t r a c e .

3 . 3 Mo b i l e i o n d r i f t .

3 . 3 . 1 S e l e c t o n e o f t h e c a p a c i t o r d o t s me a s u r e d i n 3 . 2 . 5 .

3 . 3 . 2 W i t h t h e p r o b e ma k i n g g o o d c o n t a c t , a p p l y a p o s i t i v e b i a s o f 1 0 6 v o l t j c m
t o t h e c a p a c i t o r d o t . ( F o r a 1 0 0 0 I t h i c k o x i d e , t h i s i s a 1 0 - v o l t b i a s . )

3 . 3 . 3 H e a t t h e s a mp l e t o 2 7 5 ” C - 3 0 0 ” C w i t h t h e b i a s a p p l i e d . Ho l d a t t h i s
t e mp e r a t u r e f o r 2 m i n u t e s ( l e s s t i me ma y b e a c c e p t a b l e i f t h e ma n u f a c t u r e r c a n
d e mo n s t r a t e e f f e c t i v e n e s s ) .

3 . 3 . 4 W i t h t h e b i a s s t i l l a p p l i e d , c o o l t h e s a mp l e t o r o om t e mp e r a t u r e ( t h e
h e a t i n g a n d c o o l i n g c y c l e c a n b e a u t oma t i c a l l y p r o g r a mme d i f t h e T h e r mo c h u c k s y s t e m
i s u s e d ) .

MOT E : B e c e r t a i n t h a t t h e p r o b e d o e s n o t l o s e c o n t a c t w i t h t h e c a p a c i t o r d o t
d u r i n g t h e h e a t / c o o l c y c l e . I f i t s h o u l d , t h e t e s t i s i n v a l i d a n d s h o u l d b e
r e p e a t e d .

3 . 3 . 5 L owe r t h e p e n o n t h e X - Y p l o t t e r a n d s we e p t h e v o l t a g e o v e r t h e r a n g e
n e c e s s a r y t o o b t a i n a C / V t r a c e s i m i l a r t o t h a t o b t a i n e d i n 3 . 2 . 4 . T h e t r a c e ma y b e
d i s p l a c e d o n t h e v o l t a g e s c a l e f r om t h e o r i g i n a l t r a c e , b u t s h o u l d b e p a r a l l e l t o t h e
o r i g i n a l t r a c e . L a b e l t h i s t r a c e a s t h e ( + ) t r a c e .

3 . 3 . 6 Ap p l y a n e g a t i v e b i a s o f 1 . 0 6 v o l t / c m t o t h e c a p a c i t o r d o t a n d r e p e a t s t e p s
3 . 3 . 3 a n d 3 . 3 . 4 .

3 . 3 . 7 L owe r t h e p e n o n t h e X - Y p l o t t e r a n d s we e p t h e v o l t a g e o v e r t h e r a n g e
a g a i n . T h i s t r a c e ma y b e d i s p l a c e d f r om t h e t wo p r e v i o u s t r a c e s a n d s h o u l d b e
l a b e l e d a s t h e ( - ) t r a c e .

3 . 4 I n t e r p r e t a t i o n .

3 . 4 . 1 D e t e r m i n e t h e AVFB ( v o l t a g e d i f f e r e n c e b e t we e n o r i g i n a l t r a c e a n d b i a s
t r a c e , t a k e n a t 9 0 p e r c e n t c a p a c i t a n c e l e v e l - s e e f i g u r e 2 ) .

3 . 4 . 2 D e t e r m i n e t h e mo b i l e i o n c o n t a m i n a t i o n c o n c e n t r a t i o n , No , a s f o l l ows :

No =
‘ o Ko x AVFB

q t o x

Wh e r e :
s o = P e r m i t t i v i t y o f f r e e s p a c e ( 8 . 8 5 x 1 0 - 1 2 c o u l omb v o l t - l

~ - 1 )
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K o x = D i e l e c t r i c c o n s t a n t o f t h e o x i d e ( 3 . 8 f o r s i l i c o n d i o x i d e )

q = T h e c h a r g e o n a n e l e c t r o n ( 1 . 6 x 1 0 - 1 9 c o u l omb )

t o x = O x i d e t h i c k n e s s ( i n me t e r s )

2
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D

D

E x a mp l e :

AVFB ( me a s u r e d f r om C / V c u r v e s s i m i l a r t o t h e o n e s i n f i g u r e 2 ) = 1 . 4 v o l t s .

t o x ( me a s u r e d o n wa f e r p r i o r t o me t a l d e p o s i t i o n ) = 9 5 0 f i

No = ( 8 . 8 5 X 1 0 - 1 2 ) ( 3 . 8 ) 1 . 4 )
( 1 . 6 X 1 0 - 1 9 ) ( 9 5 0 x 1 0 - 1 0 ) =

3 . 1 x 1 0 1 5 / me t e r 2

= 3 . 1 . x 1 0 1 1 / c m2
So , t h e mo b i l e i o n c o n t a m i n a t i o n l e v e l i s 3 . 1 x 1 0 1 1 mo b i l e i o n s p e r s q u a r e
c e n t i me t e r i n t h i s e x

3 . 4 . 3 Co n s i d e r a b l y
s u b s t r a t e c a n ” b e o b t a ”

4 . SUMMARY .

mp l e .

mo r e i n f o r ma t i o n c o n c e r n i n g t h e o x i d e a n d t h e s e m i c o n d u c t o r
n e d f r om i n t e r p r e t a t i o n o f t h e C / V t r a c e .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . T h e v o l t a g e s c a l e c a l i b r a t i o n o f t h e X - Y p l o t t e r s h o u l d b e
c h e c k e d a g a i n s t t h e DVM e a c h u s e . O t h e r i n s t r ume n t s s h o u l d b e c a l i b r a t e d a t r e g u l a r
i n t e r v a l s :

4 . 2 A c c u r a c
+

T h e v o l t a g e a c c u r a c y o b t a i n a b l e i s + 0 . 1 v o l t a n d t h e AV ~
a c c u r a c y o t a l n a b l e i s * 0 . 2 v o l t . “ rT h e p r a c t i c a l l owe r l i m i t o f d e t e c t a b l l t y o f

mo b i l e i o n c o n t a m i n a t i o n i s o n t h e o r d e r o f 2 x 1 0 1 1 / c m2 .
4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .

RE F ERENCE

Wh e l o n , N . V . , “ G r a p h i c a l R e l a t i o n B e t we e n Su r f a c e P a r a me t e r s o f S i l i c o n , t o b e U s e d
i n Co n n e c t i o n s w i t h MOS C a p a c i t a n c e M e a s u r e me n t s ” , Ph i l l i p s R e s . Ap t . , 2 0 , 6 2 0 - 6 3 0
( 1 9 6 5 ) .

3
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ANALOG OUTPUT

~

BOONTOPJ 728

TT--5i’Tw
F I GURE 1 .

90%

~ J
I A

i

D i a g r a m o f e q u i pme n t s e t - u p f o r me a s u r i n g r e l a t i o n s h i p
O f me t a l - i n s u l a t o r - s ~ i c o n d u c t o r s t r u c t u r e s .

(+)
TRACE ~

c

t
Cox

AVFB(IF UNSYMME TR I CAL

USE WORST CASE)

I I
I /

-v
/ I i
, c ) , *+V

~ INVERSION -+ ‘FB ,+-- Accumulation ~
(ORIGINAL TRACE) 1 DEPLETION (ORIGINAL TRACE)

VT (ORIGINAL
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‘ TRACE)

F I GURE 2 . C / V t r a c e s .
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2 8

2 4

2 0

1 6

1 2

8

4

0
0 2 46 8 10

V F B ( VOL TS )

F I GURE 3 . Mo b i l e ’ I o n D e n s i t y

Vo l t a g e % i f t ( V F B )
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ME THOD 3 0 0 0

MEASUREMENT O F L I NE W I DTH AND SPAC I NG

1 . PURPOSE . On e o f t h e mo s t i mp o r t a n t p a r a me t e r s i n t h e ma n u f a c t u r e o f
m i c r o c i r c u i t s i s c o n t r o l o f l i n e w i d t h a n d s p a c i n g . O f p a r t i c u l a r i mp o r t a n c e f o r a
g i v e n g e ome t r y i s t h e a s s o c i a t e d l i n e w i d t h wh i c h c a n b e ma i n t a i n e d i n o r d e r t h a t
t h o s e e l e c t r i c a l c h a r a c t e r i s t i c s wh i c h a r e a f u n c t i o n o f l i n e a r d i me n s i o n ma y b e
a d e q u a t e l y c o n t r o l l e d . R e s i s t o r v a l u e s a r e s p e c i f i c a l l y d e t e r m i n e d i n t h i s ma n n e r ,
f o r a g i v e n d i f f u s i o n s c h e d u l e .

T h e me t h o d d e s c r i b e d f o r t h e e v a l u a t i o n o f l i n e w i d t h i s b a s e d o n t h e d i r e c t
me a s u r e me n t o f t h e ma g n i f i e d i ma g e b y t h e u s e o f a c omme r c i a l l y a v a i l a b l e l i n e
w i d t h / s p a c e me a s u r i n g s y s t e m . I n application, t h e me t h o d mu s t b e s u f f i c i e n t l y
a c c u r a t e t o d e mo n s t r a t e t h e u n i f o r m i t y w i t h wh i c h t h e p h o t o l i t h o g r a p h i c p r o c e s s e s c a n
r e p r o d u c e t h e d e s i g n d i me n s i o n o f t h e ma s k i ma g e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l o g r a p h i c m i c r o s c o p e s y s t e m e q u i p p e d w i t h a f i l a r e y e p i e c e o r i ma g e -
s h e a r i n g d e v i c e o r a TV t y p e a u t oma t i c d i g i t a l l i n e me a s u r i n g c a p a b i l i t y .

M a g n i f i c a t i o n r e q u i r e d i s 5 0 0X m i n i mum .

2 . 2 C a l i b r a t i o n s t a n d a r d .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 L o a d wa f e r i n t o m i c r o s c o p e .

3 . 2 M e a s u r e d e s i g n a t e d l i n e w i d t h s a n d s p a c i n g s a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s
i n s t r u c t i o n s . S e e f i g u r e 1 .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t e i n s t r ume n t s a t r e g u l a r i n t e r v a l s a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s
i n s t r u c t i o n s .

4 . 2 A c c u r a c y . T r a d i t i o n a l me t h o d s f o r ma k i n g l i n e w i d t h me a s u r e me n t s o n p h o t oma s k s
a n d wa f e r s h a v e n o t b e e n a b l e t o a c h i e v e t h e p r e c i s i o n o r a c c u r a c y wh i c h i s r e q u i r e d
i n ma k i n g me a s u r e me n t s o n i n t e g r a t e d c i r c u i t g e ome t r i e s w i t h f e a t u r e s i z e s o f t h e

o r d e r . o f 2 u r n o r s ma l l e r . Howe v e r , NBS wo r k h a s s h own t h a t t o l e r a n c e s o f 1 0 p e r c e n t
o r l e s s o . n g e ome t r i e s w i t h f e a t u r e s i z e s a s s ma l l a s 0 . 5 u r n c a n b e me t w i t h o p t i c a l
l i n e w i d . t h me a s u r e me n t t e c h n i q u e s b y u s i n g mo r e c a r e f u l a d j u s t me n t , c a l i b r a t i o n , a n d
c o n t r o l me t h o d s a n d b y d e c r e a s i n g t h e d e g r e e o f a u t oma t i o n . M e a s u r e me n t o f l i n e

w i d t h s a n d s p a c i n g s o f o x i d e o r p h o t o r e s i s t l i n e s w i l l v a r y f r om i n s t r ume n t t o
i n s t r ume n t a n d o p e r a t o r t o o p e , r a t o r . T h e d i f f e r e n c e i n t r o d u c e d b y v a r i o u s o p e r a t o r s

c a n u s u a l l y b e e l i m i n a t e d i f o n e o f t h e a u t oma t i c d i g i t a l me a s u r i n g s y s t e ms i s u s e d .

T o o b t a i n t h e b e s t a c c u r a c y , i t i i n e c e s s a r y t o f i r s t c a l i b r a t e t h e s y s t e m ( i n c l u d i n g
o p e r a t o r ) u s i n g a k n own s t a n d a r d t r a c e a b l e t o NBS . T h e n d e t a i l t h e o p e r a t i n g
i n s t r u c t i o n s t o t h e p o ” i n t wh e r e t h e y c a n b e a c c u r a t e l y r e p e a t e d . .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . T h e f o l l ow i n g a i d s a n d i n f o r ma t i o n mu s t b e s u p p l i e d a t t h e
i n s p e c t i o n p o s i t i o n :

/
a . D e t a i l e d o p e r a n t . i n g i n s t r u c t i o n s .

b . C a l i b r a t i o n s t a n d a r d .

c . R e c o r d i n g f o r ma t .
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ME THOD 3 0 1 0

V I SCOS I TY MEASUREMENT O F PHOTORES I ST

1 A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM D4 4 5 , K i n e ma t i c V i s c o s i t y
o f T r a n s p a r e n t a n d Op a q u e L i q u i d s

I
I 1 . PURPOSE . T h e u n i f o r m d i s t r i b u t i o n o f p h o t o r e s i s t o n a s e m i c o n d u c t o r wa f e r i s
I t y p i c a l l y a c h i e v e d b y t h e s p i n c o a t i n g me t h o d . T h e t h i c k n e s s o f t h e a p p l i e d f i l m i s
I i n p a r t a f u n c t i o n o f t h e v i s c o s i t y o f t h e p h o t o r e s i s t . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o
1 me a s u r e t h a t v i s c o s i t y . T h e t e s t o u t l i n e d b e l ow u s e s a C a n n o n - F e n s k e v i s c ome t e r . An

a c c e p t a b l e a l t e r n a t e t e s t wh i c h i s mu c h f a s t e r i s a v a i l a b l e i f a r o t a t i n g t y p e

1
v i s c ome t e r i s u s e d .

I 2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .
i
1

I 2 . 1 C a n n o n - F e n s k e v i s c ome t e r o f a p p r o p r i a t e s i z e f o r p h o t o r e s i s t t o b e me a s u r e d .

I
ASTM V i s c o s i t y r a n g e

I s i z e ” ( c e n t i s t o k e s )

t 2 5

/
50
75

I 1 0 0
1 5 0
200
300
350
400
4 5 0
5 0 0
6 0 0
6 5 0
7 0 0

0.5 t o 2
0 . 8 t o 4
1 . 6 t o 8

3 t o 1 5
7 t o 3 5
20 t o 1 0 0

!

R a n g e o f i n t e r e s t f o r me a s u r i n g
5 0 t o 500 c ommo n l y u s e d p h o t o r e s i s t .

100 t o 500
240 t o 1 2 0 0
5 0 0 t o 2 5 0 0

1 6 0 0 t o 8 0 0 0
4 0 0 0 t o 2 0 , 0 0 0
9 0 0 0 t o 4 5 , 0 0 0

2 0 , 0 0 0 t o 1 0 0 , 0 0 0

t 2 . 2 Co n s t a n t t e mp e r a t u r e wa t e r b a t h c a p a b l e o f ma i n t a i n i n g 2 5 ” ●0 . l ” C .

I 2 . 3 V i s c ome t e r h o l d e r .

I 2 . 4 T h e r mome t e r , c a l i b r a t e d i n O . l ° C w i t h a r a n g e O - 5 0 ” C .

I 2 . 5 S t o p wa t c h , g r a d u a t e d i n d i v i s i o n s o f 0 . 2 s e c o n d s o r b e t t e r .

I 2 . 6 ‘ S t a n d a r d v i s c o s i t y o i l s f o r r a n g e r e q u i r e d .

2 . 7 Ap p r o p r i a t e r e a g e n t s f o r c l e a n i n g p u r p o s e s .

2 . 8 S y n c h r o - L e c t r i c v i s c ome t e r ( B r o o k f i e l d E n g i n e e r i n g L a b s . I n c . , o r e q u i v a l e n t ) .

I 3 . SUGGEST EO PROCEDURE .

3 . 1 Co n d u c t t h e d e t e r m i n a t i o n i n a s a f e l i g h t a r e a . I f a n e l e c t r i c t y p e v i s c ome t e r
i s u s e d ( s u c h a s me n t i o n e d i n 2 . 8 ) , f o l l ow t h e ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s .

1 3 . 2 Ch a r g e t h e p r o p e r v o l ume o f p h o t o r e s i s t i n t o t h e v i s c ome t e r b y e mp l o y i n g t h e
me t h o d o u t l i n e d b e l ow :

a . Po s i t i o n t h e v i s c ome t e r a s i l l u s t r a t e d i n f i g u r e 1 .

I b . Ap p l y s u c t i o n t o t h e v i s c ome t e r t o d r a w t h e s o l u t i o n t o p o s i t i o n “ A ” .

c . R e mo v e t h e s u c t i o n a n d a l l ow t h e s o l u t i o n t o d r a i n t o p o s i t i o n “ B ” .
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d . Qu i c k l y i n v e r t t h e v i s c ome t e r a n d a l l ow t h e s o l u t i o n t o d r a i n i n t o t h e
r e s e r v o i r “ C ” .

3 . 3 P l a c e t h e f i l l e d v i s c ome t e r i n t h e c o n s t a n t - t e mp e r a t u r e wa t e r b a t h a t 2 5 ”
* ( y . l ” c : a l l ow t o r e ma i n f o r 1 0 m i n u t e s ( m i n i mum ) .

3 . 4 Po s i t i o n t h e v i s c ome t e r a s s h own o n f i g u r e 2 , a p p l y s u c t i o n t o p o i n t “ A ” a n d
d r a w t h e s o l u t i o n i n t o t h e b u l b “ B ” s o t h a t i t i s a p p r o x i ma t e l y o n e - f o u r t h f u l l .

3 . 5 R e mo v e t h e s u c t i o n a n d a l l ow t h e s o l u t i o n t o d r a i n . A s t h e l i q u i d me n i s c u s
r e a c h e s p o i n t “ C ” , s t a r t t h e s t o p wa t c h .

3 . 6 Wh e n t h e me n i s c u s r e a c h e s p o i n t “ D ” , s t o p t h e s t o p wa t c h .

3 . 7 R e c o r d t h e t i me r e q u i r e d f o r t h e s o l u t i o n t o d r a i n f r om p o i n t “ C ” t o p o i n t “ B ” .

3 . 8 T h o r o u g h l y c l e a n t h e v i s c ome t e r i mme d i a t e l y a f t e r u s e , u s i n g a p p r o p r i a t e
r e a g e n t s o r c l e a n i n g a g e n t s .

C a l c u l a t e t h e k i n e ma t i c v i s c o s i t y , V :
V= k t

Wh e r e :

V = K i n e ma t i c v i s c o s i t y , i n c e n t i s t o k e s
k = V i s c ome t e r c o n s t a n t , i n c e n t i s t o k e s / s e c o n d
t = T i me , i n s e c o n d s .

3 . 9 Co n v e r s i o n o f c e n t i s t o k e s t o c e n t i p o i s e .

C = ( V ) x ( SG )

Wh e r e :

C = V i s c o s i t y , i n c e n t i p o i s e

4 .

4 . 1

1

1

U = K i n e ma t i c v i s c o s i t y , i n c e n t i s t o k e s
SG = Sp e c i f i c g r a v i t y

SUMMARY .
1

4 . 1 . 1 T h e c a l i b r a t i o n o f t h e v i s c ome t e r s h o u l d b e p e r i o d i c a l l y c h e c k e d e mp l o y i n g a
s t a n d a r d v i s c o s i t y o i l . ( I f i t i s n e c e s s a r y t o e mp l o y a c i d i c c l e a n i n g t r e a t me n t s f o r
t h e a p p a r a t u s o n a r o u t i n e b a s i s , c a l i b r a t i o n s h o u l d b e c o n d u c t e d f r e q u e n t l y . )

4 . 1 . 2 T h e t e mp e r a t u r e o f t h e s t a n d a r d v i s c o s i t y o i l s h o u l d b e t h e s a me a s t h e
c a l i b r a t i n g t e mp e r a t u r e wh e n c h a r g i n g t h e v i s c ome t e r t o a v o i d v o l ume c h a n g e s .

4 . 1 . 3 D e t e r m i n e t h e t i me r e q u i r e d f o r t h e s t a n d a r d v i s c o s i t y o i l e mp l o y i n g t h e
t e c h n i q u e p r e v i o u s l y d e s c r i b e d .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e i s * 1 p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d v i s c o s i t y , p h o t o r e s i s t b a t c h i d e n t i f i c a t i o n , a n d d a t e .
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1

. A

VO I R - C

SUCT I ON
TUBE

PHOTO

F I GURE 1 . V i s c ome t e r i n c h a r a f n a r ) o s i t i o n . F I GURE 2 . V i s c ome t e r i n

me a s u r i n g p o s i t i o n ;
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ME THOD 3 0 2 0

MEASUREMENT O F SPEC I F I C GRAV I TY O F PHOTORES I ST

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM D8 9 1 , M e t h o d C , Sp e c i f i c G r a v i t y o f
I n d u s t r i a l A r oma t i c H y d r o c a r b o n s a n d R e l a t e d M a t e r i a l s

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e s p e c i f i c g r a v i t y o f t h e
p h o t o r e s i s t o f i n t e r e s t s o t h a t t h e v i s c o s i t y ma y b e e x p r e s s e d i n c e n t i p o i s e ( CPS ) .
T h e me t h o d d e s c r i b e d u s e s a p y c n ome t e r b u t o t h e r me t h o d s ( e s p e c i a l l y a W e s t p h a l
s p e c i f i c g r a v i t y b a l a n c e ) ma y b e mo r e c o n v e n i e n t .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 P y c n ome t e r , W e s t p h a l b a l a n c e , o r e q u i v a l e n t .

2 . 2 An a l y t i c a l b a l a n c e , c a p a b l e o f we i g h i n g t h e r e q u i q e d v o l ume t o 0 . 1 m i l l i g r a m
( mg ) o r l e s s .

2 . 3 Co n s t a n t t e mp e r a t u r e wa t e r b a t h c a p a b l e o f ma i n t a i n i n g 2 5 ° + 0 . l ” C .

2 . 4 S a mp l e o f p h o t o r e s i s t .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 ‘ I f a W e s t p h a l b a l a n c e i s u s e d , o p e r a t e a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s .

3 . 2 W e i g h a c l e a n , d r y , p r e v i o u s l y c a l i b r a t e d p y c n ome t e r t o t h e n e a r e s t 0 . 1 mg o r
b e t t e r .

3 . 3 F i l l t h e p y c n ome t e r w i t h p h o t o r e s i s t t h a t h a s b e e n s t o r e d i n a c o n s t a n t
t e mp e r a t u r e wa t e r b a t h a t 2 5 ° ● l ° C f o r a m i n i mum o f 1 0 m i n u t e s .

3 . 4 R e p l a c e t h e p y c n ome t e r c a p , a n d we i g h t o t h e n e a r e s t 0 . 1 mg o r l e s s .

3 . 5 C a l c u l a t e t h e s p e c i f i c g r a v i t y a s f o l l ows :

SG = ( p ) (X - y )

Wh e r e :

p = P y c n ome t e r c o n s t a n t , i n r e c i p r o c a l g r a ms
x = W e i g h t o f p y c n ome t e r a n d p h o t o r e s i s t , i n g r a ms
y = W e i g h t o f p y c n ome t e r , i n g r a ms

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n .

4 . 1 . 1 W e i g h a c l e a n , d r y p y c n ome t e r

4 . 1 . 2 F i l l t h e p y c n ome t e r w i t h d i s t ’
t e mp e r a t u r e wa t e r b a t h a t 2 5 ” * l ° C f o r

t o t h e n e a r e s t 0 . 1 mg .

l l e d wa t e r t h a t h a s b e e n s t o r e d i n a c o n s t a n t
a m i n i mum o f 1 0 m i n u t e s .

4 . 1 . 3 R e p l a c e t h e p y c n ome t e r c a p , a n d we i g h t o t h e n e a r e s t 0 . 1 mg .

4 . 1 . 4 T h e p y c n ome t e r c o n s t a n t i s c a l c u l a t e d a s f o l l ows :

p = b ! a

1
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Wh e r e :

p = P y c n ome t e r c o n s t a n t , i n r e c i p r o c a l g r a ms ( g i n - l )
b = U e i g h t o f p y c n ome t e r a n d wa t e r
a = W e i g h t o f p y c n ome t e r

4 . 2 A c c u r a c y . O v e r a l l a c c u r a c y s h o u l d b e ●5 p e r c e n t .

I 4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d s p e c i f i c g r a v i t y , b a t c h i d e n t i f i c a t i o n n umb e r , a n d d a t e .

9

9
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PHOTORES I ST EXPOSURE CONTROL

1 . PURPOSE . T h i s t e s t ma y b e u s e d t o o b t a i n r e p r o d u c i b l e l i g h t i n t e n s i t y i n t h e
p h o t o r e s i s t p r o c e s s . A s t a b l e p h o t ome t e r ” i s u s e dO t o c a l i b r a t e t h e me r c u r y l i g h t
s o u r c e . T h e wa v e l e n g t h o f i n t e r e s t i s t h e 4 0 5 0 A me r c u r y l i n e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Ph o t ome t e r .

2 . 2 N a r r ow - b a n d p a s s f i l t e r c omb
e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

n a t i o n ( Co r n i n g Co l o r Sp e c i f i c a t i o n 5 - 6 2 o r

3 . 1 T u r n o n t h e e x p o s i n g l i g h t s o u r c e a n d a l l ow i t t o wa r m u p .

3 . 2 P l a c e t h e l i g h t me t e r s e n s i n g h e a d o n t h e wa f e r s t a g e i n a r e p e a t a b l e
r e l a t i o n s h i p t o n o r ma l wa f e r p o s i t i o n .

3 . 3

3 . 4

3 . 5

4 .

4 . 1

No t e t h e i n t e n s i t y a s i n d i c a t e d b y t h e ’ i me t e r .

S c a n t h e e n t i r e wa f e r s t a g e i n X a n d Y n o t i n g u n i f o r m i t y o f i n t e n s i t y .

Ad j u s t e x p o s u r e i n t e n s i t y t o t h e d e s i r e d l e v e l a n d r e q u i r e d u n i f o r m i t y .

SUMMARY .

C a l i b r a t i o n . Ph o t ome t e r s h a l l b e c a l i b r a t e d a n d r e c e r t i f i e d b y a q u a l i f i e d
l a b o r a t o r y a t 1 2 - mo n t h ( m i n i mum ) i n t e r v a l s .

4 . 2 A c c u r a c y . No t a p p l i c a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . Do c ume n t r e s u l t s a n d d a t e i n a p p r o p r i a t e l o g .
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DE T ECT I ON O F P I NHOL E DE F ECTS I N I NSULAT I NG LAYERS
(DIELECTRIC DEFECT DETECTORI ~/

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e c t p i n h o l e s i n t h e o x i d e ,
p h o t o r e s i s t o r g l a s s i v a t i o n l a y e r s e n c o u n t e r e d i n t h e m i c r o e l e c t r o n i c ma n u f a c t u r i n g
p r o c e s s .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 N a v o n i c D i e l e c t r i c D e f e c t D e t e c t o r ( DDD ) , e . g . , S i l t e c mo d e l 2 0 1 o r e q u i v a l e n t .
Two mo d e s o f o p e r a t i o n a r e o f f e r e d . T h e E l e c t r o l y s i s mo d e i s u s e d f o r n o n d e s t r u c t i v e
“ i n s p e c t ” r e q u i r e me n t s , t h e E l e c t r o p h o r e t i c mo d e i s u s e d f o r “ d e c o r a t i o n ”
r e q u i r e me n t s .

I t h a s n o t b e e n e s t a b l i s h e d a b s o l u t e l y t h a t . t h e E l e c t r o l y s i s mo d e i s c omp l e t e l y
n o n d e s t r u c t i v e . C a u t i o n i s t h e r e f o r e a d v i s e d .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 L o a d wa f e r t o b e t e s t e d i n t o t h e t e s t c e l l c o n t a i n i n g ” t h e s o l u t i o n a s
s p e c i f i e d b y t h e ma n u f a c t u r e r .

3 . 2 A c t i v a t e t h e DDD a n d o p e r a t e i n t h e d e s i r e d t e s t mo d e a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s
i n s t r u c t i o n s .

3 . 3 S c a n t h e e n t i r e a r e a o f i n t e r e s t o b s e r v i n g a n d n o t i n g d e f e c t s d e t e c t e d .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . E l e c t r i c a l s y s t e m o f t h e a p p a r a t u s s h a l l b e c a l i b r a t e d a s p e r
ma n u f a c t u r e r ’ s I n s t r u c t i o n s .

e Z i ; a t -
D e f e c t s o n t h e o r d e r o f 2 t o 2 0 u r n c a n b e d e t e c t e d . I t i s

a t s ma l l e r d e f e c t s ma y b e o b s e r v e d b u t c omp l e t e d a t a i s n o t y e t a v a i l a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .

~ / T h i s me t h o d i s n o t f u l l y d e v e l o p e d a t t h e p r e s e n t t i me .

I
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ME THOD 3 0 5 0

GROSS P I NHOL E DE T ERM I NAT I ON I N PHOTORES I ST F I LMS

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 6 6 , ( Ap p e n d i x X l ) , T e s t i n g Ph y s i c a l P r o p e r t i e s o f
Ph o t o r e s i s t s U s e d i n M i c r o e l e c t r o n i c F a b r i c a t i o n

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e d e n s i t y o f g r o s s
p i n h o l e s i n t h e p h o t o r e s i s t f i l m . I t i s a c c omp l i s h e d b y me a s u r i n g t h e n umb e r o f
r e s i s t - c a u s e d p i n h o l e s i n t h e p a s s i v a t i n g l a y e r o f a p o l i s h e d s u b s t r a t e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e w i t h b r i g h t / d a r k f i e l d c a p a b i l i t y .

2 . 2 Ph o t oma s k , 1 mm ( . 0 4 0 ” ) s q u a r e i s l a n d s .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 P r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 Ob t a i n a p o l i s h e d , o x i d i z e d wa f e r .

3 : 1 . 2 P r o c e s s wa f e r t h r o u g h s t a n d a r d p h o t oma s k i n g p r o c e s s u s i n g t h e ma s k c a l l e d
o u t i n 2 . 2 .

3 . 1 . 3 E t c h g r i d p a t t e r n t h r o u g h t h e o x i d e l a y e r u s i n g e t c h a n t u s e d i n n o r ma l
p r o c e s s i n g p r o c e d u r e .

3 . 1 . 4 S t r i p p h o t o r e s i s t f r om wa f e r .

3 . 1 . 5 R i n s e wa f e r i n d e i o n i z e d wa t e r a n d d r y .

3 . 2 M e a s u r e me n t .

3 . 2 . 1 P l a c e s a mp l e wa f e r o n m i c r o s c o p e s t a g e .

3 . 2 . 2 “ Ad j u s t ma g n i f i c a t i o n t o 2 0 0X .

3 . 2 . 3 Co u n t p i n h o l e s i n 1 0 r a n d om s q u a r e s .

NOT E : A p i n h o l e i s d e f i n e d a s a r i n g o f l i g h t i n d a r k f i e l d mo d e o r a h o l e
w i t h a f l a t j s i l v e r - g r a y b a s e i n l i g h t f i e l d .

3 . 2 . 4 Mu l t i p l y t o t a l n umb e r o f p i n h o l e s f o u n d i n 3 . 2 . 3 b y 1 0 0 f o r t h e p i n h o l e
d e n s i t y p e r s q u a r e c e n t i me t e r .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No n a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e s h o u l d b e a t l e a s t ●1O p e r c e n t o f p i n h o l e c o u n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l l o g .
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ME THOD 3 0 6 0

OX I DE AND PHOTORES I ST P I NHOL E DE T ERM I NAT I ON

1 . PURPOSE . T h e t h e r ma l l y g r own o x i d e o n mo n o l i t h i c d e v i c e s i n a d d i t i o n t o
p r o t e c t i n g h e j u n c t i o n s f o r me d t h r o u g h t h e s e v e r a l t h e r ma l p r o c e s s e s a l s o p r o v i d e s
a n i n s u l a t i n g me d i um u p o n wh i c h t h e i n t e r c o n n e c t i n g me t a l i s d e p o s i t e d .

T h e o v e r a l l i n t e g r i t y o f t h e o x i d e i s l a r g e l y d e p e n d e n t o n t h e q u a l i t y o f t h e
p h o t o r e s i s t a n d t h e p r o c e s s i n g c o n d i t i o n s u n d e r wh i c h i t i s a p p l i e d . An y d e p a r t u r e
f r om h omo g e n e i t y o f t h e p h o t o r e s i s t f i l m o r t h e p r e s e n c e o f l o c a l i z e d a r e a s o f
c o n t a m i n a t i o n o n t h e o x i d e s u r f a c e c a n r e s u l t i n p i n h o l e s . P i n h o l e s c a n b e a
r e l i a b i l i t y p r o b l e m d u e t o : ( 1 ) s h o r t s wh i c h c a n o c c u r a f t e r s c r e e n i n g t e s t s a n d / o r
d u r i n g n o r ma l a p p l i c a t i o n s ( s ) , a n d ( 2 ) t i me d e p e n d e n t f a i l u r e s d u e t o p e n e t r a t i o n o f
t h e o x i d e d u r i n g p r o c e s s i n g wh i c h c a n b e c ome i n c omp l e t e d u e t o t h e i n t e r a c t i o n o f t h e
a l um i n um me t a l l i z a t i o n a n d t h e o x i d e u n d e r n o r ma l s t r e s s a n d o p e r a t i n g t e mp e r a t u r e .

T h e t e s t d e s c r i b e d i s p r i ma r i l y d i r e c t e d t owa r d e s t i ma t i n g t h e p i n h o l e p o p u l a t i o n
wh i c h i s n o t g e n e r a l l y m i c r o s c o p i c a l l y d e t e c t a b l e u n d e r n o r ma l p r o c e s s c o n d i t i o n s .
T h e t e s t c a n o n l y b e a p p l i e d e f f e c t i v e l y i n a n e x i s t i n g m i c r o c i r c u i t ma n u f a c t u r i n g
p r o c e s s .

2 . APPARATUS / MAT ERSALS .

2 . 1 S e t o f t wo p h o t oma s k s e a c h c o n t a i n i n g a ma t c h i n g a r r a y o f a p p r o x i ma t e l y 1 mm
s q u a r e f e a t u r e s . T h e f e a t u r e s o f o n e ma s k s h o u l d b e a p p r o x i ma t e l y 0 . 0 1 mm l a r g e r
t h a n t h e o t h e r .

2 . 2 V a r i a b l e d c p owe r s u p p l y ( O - 2 0 0 v o l t s ) .

2 . 3 DC m i c r o a mme t e r ( 0 . 0 1 MA - 1 mA ) .

2 . 4 T r a n s i s t o r c u r v e t r a c e r ( w i l l r e p l a c e i t e ms i n 2 . 2 a n d 2 . 3 a b o v e ) .

2 . 5 An a l y t i c p r o b e s t a t i o n .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Ob t a i n a s a mD l e ” wa f e r ( o r D a r t i a l wa f e r ) wh i c h h a s a o n e t h r o u a h t h e o x i d e s t e D
t o b e e v a l u a t e d . I f p h o t o r e s i s t i s n o t b e i n g e v a l u a t e d , p ~ o c e e d t o 3 . 3 .

3 . 2 I f p h o t o r e s i s t i s t o b e e v a l u a t e d , a p p l y p h o t o r e s i s t , ma s k ( u s i n g l a r g e r
f r om 2 . 1 ) , a n d e t c h o x i d e ( i n c l u d i n g b a c k o f wa f e r ) . R e mo v e p h o t o r e s i s t .

3 . 3 D e p o s i t me t a l o v e r e n t i r e wa f e r s u r f a c e .

3 . 4 U s i n g p h o t oma s k ( 2 . 1 ) w i t h s ma l l e r f e a t u r e s , e t c h me t a l i n t o a r r a y o f i s ”
( c e n t e r e d o n l a r g e r o x i d e i s l a n d s ma d e i n 3 . 2 , i f a p p l i c a b l e ) .

3 . 5 Mo u n t t h e s a mp l e o n t h e p r o b e s t a t i o n a n d c o n n e c t d c s u p p l y a n d a mme t e r

ma s k

a n d s

o r
c u r v e t r a c e r ) t o t h e p r o b e , p r o v i d i n g a c u r r e n t r e t u r n p a t h t h r o u g h b a c k o f wa f e r .

3 . 6 Co n n e c t p r o b e t o a me t a l d o t o n t h e s a mp l e .

3 . 7 Ap p l y i n c r e a s i n g v o l t a g e wh i l e mo n i t o r i n g t h e c u r r e n t . An a c c e p t a b l e e l e me n t

w i l l d r a w n o c u r r e n t ( < 1 0 nA ) a t u p t o 1 0 7V / c m o f o x i d e t h i c k n e s s . 8 0 V f o r 1 0 0 0 ~
t h i c k o x i d e i s a c c e p t a b l e .

3 . 8 R e p e a t 3 . 6 a n d 3 . 7 u n t i l a l l i s l a n d s h a v e b e e n t e s t e d . R e c o r d n umb e r a n d
p o s i t i o n o f u n a c c e p t a b l e i s l a n d s .

4 . SUMMARY .

I
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4 . 1 C a l i b r a t i o n . E l e c t r i c a l e q u i pme n t s h a l l b e c a l i b r a t e d p e r ma n u f a c t u r e r ’ s
s p e c i f i c a t i o n .

d
4 . 2 A c c u r a c y . T h e r e s u l t s o f t h i s t e s t s t a t i s t i c a l l y i n f e r t h e a v e r a g e i n t e g r i t y

o f t h e o x i d e l a y e r e x a m i n e d .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o l d o c ume n t .
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PHOTORES I ST SP I NNER CAL I BRAT I ON

1 . PURPOSE . T h e t o t a l t h i c k n e s s a n d u n i f o r m i t y o f t h e p h o t o r e s i s t c o a t i n g o n a
wa f e r 1 s a f f e c t e d b y t h e f o l l ow i n g : v i s c o s i t y o f r e s i s t ; t e mp e r a t u r e ; a c c e l e r a t i o n
r a t e o f s p i n n e r ; ma x i mum s p e e d o f s p i n n e r ; t o t a l t i me wa f e r i s s p u n . T h e s e a l o n g

w i t h t h e i n d i v i d u a l c o n s t a n t s o f t h e p a r t i c u l a r p h o t o r e s i s t i n u s e mu s t b e c o n t r o l l e d
i f r e p e a t a b l e r e s u l t s a r e t o b e e x p e c t e d .

I n t h i s t e s t ; s p i n n e r a c c e l e r a t i o n , t o p s p e e d , a n d t o t a l t i me a r e me a s u r e d .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 T a c h ome t e r - An e x t e r n a l p h o t o t a c h ome t e r ( r a n g e o f O - 1 2 , 0 0 0 RPM ) i n
c o n j u n c t i o n w i t h a r e f l e c t i v e s u r f a c e ma y b e u s e d wh e r e a b u i l t - i n t a c h ome t e r i s n o t
p a r t o f t h e s p i n n e r . ( S e e f i g u r e 1 . ) T h e a c c u r a c y s h o u l d b e ●1OO RPM .

2 . 2 O s c i l l o s c o p e - W i t h d i f f e r e n t i a l i n p u t c a p a b i l i t y .

2 . 3 S t r i p c h a r t r e c o r d e r - W i t h f l o a t i n g i n p u t s , a n d r e s p o n s e o f 1 0 c m / s e c o r
g r e a t e r .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 L o a d s p i n n e r w i t h wa f e r s . E n s u r e t h a t r e s i s t a n d wa f e r s a s we l l a s t h e
a t mo s p h e r e i n t h e wa f e r a r e a a r e a t t h e e s t a b l i s h e d “ n o r ma l ” t e mp e r a t u r e .

3 . 2 Co n n e c t t h e o u t p u t o f t h e t a c h ome t e r t o t h e v e r t i c a l i n p u t o f t h e o s c i l l o s c o p e
o r r e c o r d e r . ( U s e d i f f e r e n t i a l o r “ f l o a t i n g ” i n p u t s u n l e s s o n e s i d e o f t h e
t a c h ome t e r o u t p u t i s g r o u n d e d . )

3 . 3 S e t h o r i z o n t a l t i me b a s e o n s c o p e o r r e c o r d e r t o a p p r o p r i a t e s c a l e ; e . g . ,
a p p r o x i ma t e l y 0 . 1 s e e / c m f o r a c c e l e r a t i o n t e s t s a n d a p p r o x i ma t e l y 1 . 0 s e c j c m f o r
ma x i mum s p e e d a n d t i me me a s u r e me n t s .

3 . 4 I f u s i n g o s c i l l o s c o p e , s e t t h e t i me b a s e t o s i n g l e s we e p a n d mo u n t a c a me r a t o
r e c o r d t h e t r a c e . S e t c a me r a e x p o s u r e t i me t o T . I f a r e c o r d e r i s b e i n g u s e d , i t

ma y h a v e t o b e s t a r t e d j u s t b e f o r e t h e s p i n n e r i s s t a r t e d .

3 . 5 S e t s p i n n e r a c c e l e r a t i o n a n d t o p s p e e d t o v a l u e s t o b e t e s t e d .

3 . 6 Op e n c a me r a s h u t t e r , i f a p p l i c a b l e , o r s t a r t r e c o r d e r .

3 . 7 S t a r t s p i n n e r a n d a l l ow t o r u n f o r r e q u i r e d t i me .

3 . 8 C l o s e c a me r a s h u t t e r o r s t o p r e c o r d e r wh i c h e v e r a p p l i e s . T u r n o f f s p i n n e r i f
r e q u i r e d .

3 . 9 T h i s s e q u e n c e ma y h a v e t o b e r e p e a t e d a t d i f f e r e n t t i me b a s e s e t t i n g s t o
o b t a i n t h e d e s i r e d r e s o l u t i o n .

3 . 1 0 Comp a r e t h e c u r v e o b t a i n e d a g a i n s t t h e “ s t a n d a r d ” c u r v e f o r t h e s p i n n e r .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . Wh e n d i r e c t e d a t a s t a n d a r d f l u o r e s c e n t l i g h t , t h e p h o t o -
t a c h ome t e r s h o u l d r e g i s t e r 7 2 0 0 RPM .
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4 . 2 A c c u r a c y . R e p e a t a b i l i t y s h o u l d b e w i t h i n * 1O p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n .

4 . 3 . 1 T h e f o l l ow i n g mu s t b e r e c o r d e d :

a . Ph o t o g r a p h o r r e c o r d e r p l o t o f a c c e l e r a t i o n , t o p s p e e d , a n d t i me .

b . T e s t c o n d i t i o n s s u c h a s t y p e o f wa f e r s , t e mp e r a t u r e , e t c .
. .

4 . 3 . 2 T h e f o l l ow i n g mu s t b e s u p p l i e d a t t h e s p i n n e r l o c a t i o n :

a . E s t a b l i s h e d “ s t a n d a r d ” a c c e l e r a t i o n a n d s p e e d c u r v e s .

b . E s t a b l i s h e d r a n g e s f o r t e mp e r a t u r e s a n d v i s c o s i t y .

c . Op e r a t i n g i n s t r u c t i o n s f o r a p p l i c a b l e e q u i pme n t .

d . T e s t r e c o r d f o r ma t .

1’

1:
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MEASUREMENT O F SP I NNER SPE ED AND ACCE L ERAT I ON

F I GURE 1 . Ph o t o r e s i s t s p i n n e r c a l i b r a t i o n s e t - u p .
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J UNCT I ON DEPTH AND BASE W I DTH MEASUREMENT

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 1 1O , T h i c k n e s s o f E p i t a x i a l o r D i f f u s i o n L a y e r s
i n S i l i c o n b y t h e An g l e L a p p i n g a n d S t a i n i n g T e c h n i q u e

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o me a s u r e t h e f i n a l j u n c t i o n d e p t h s
o b t a i n e d w i t h t h e p r o c e s s i n u s e .

T h e me t h o d e mp l o y e d c o n s i s t s o f a n a n g l e l a p p i n g o r g r o o v i n g t e c h n i q u e c o u p l e d w i t h a
c h e m i c a l s t a i n i n g t e c h n i q u e t o ma k e t h e j u n c t i o n s v i s i b l e . An i n t e r f e r ome t e r i s t h e n
u s e d t o ma k e t h e a c t u a l me a s u r e me n t .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 An g l e l a p p i n g , g r o o v i n g o r s e c t i o n i n g e q u i pme n t ; e . g . , Ph i l t e c Mo d e l 2 0 1 5 C
s e c t i o n i n g ma c h i n e , o r e q u i v a l e n t .

2 . 2 Ch e m i c a l s t a i n ; e . g . , Ph i l t e c SA F E - T - STA I N , o r e q u i v a l e n t .

2 . 3 I n t e r f e r ome t e r - An y me t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e w i t h i n t e r f e r ome t e r a t t a c hme n t .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 L o a d s a mp l e i n t o h o l d e r o f s e c t i o n i n g d e v i c e .

3 . 2 Op e r a ”

3 . 3 R i n s e

3 . 4 R i n s e

3 . 5 P l a c e
a r e a o f s a mp ”

e s e c t i o n i n g e q u i pme n t o r d e v i c e a s p e r a p p l i c a b l e i n s t r u c t i o n s .

s a mp l e a n d a p p l y c h e m i c a l s t a i n . A l l ow t o r e ma i n f o r 1 m i n u t e .

o f f e x c e s s s t a i n o r b l ow d r y .

s a mp l e o n s t a g e o f i n t e r f e r ome t e r a n d l o c a t e d i f f u s i o n s i n s e c t i o n e d
e .

3 . 6 Ob t a i n i n t e r f e r e n c e p a t t e r n a s o n f i g u r e 1 .

3 . 7 Ph o t o g r a p h s a mp l e w i t h i n t e r f e r e n c e p a t t e r n .

3 . 8 Co u n t t h e n umb e r o f f r i n g e l i n e s b e t we e n s u r f a c e o f s a mp l e a n d b o t t om o f ~
d i f f u s i o n a n d mu l t i p l y b y 1 / 2 t h e wa v e l e n g t h o f t h e mo n o c h r oma t i c l i g h t u s e d i n t h e
i n t e r f e r ome t e r ; e . g . , n umb e r o f f r i n g e l i n e s x 1 / 2 x wa v e l e n g t h = d e p t h o f d i f f u s i o n .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No n e r e q u i r e d .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e s h o u l d b e w i t h i n 1 , 0 0 0 ~ .
, ,

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d f i n d i n g s o n t h e l o t c o n t r o l d o c ume n t .
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T T ER
F US I ON .

OP SUR F ACE

DGE O F BEVE L

T F R I NGES

Y7===’--=*
BASE
D I F F US I ON

E x a mp l e

. QD2 wh e r e D = d e p t h o f d i f f u s i o n
F = # o f f r i n a e l i n e s
A = wa v e l e n g t f i o f mo n o c h r oma t i c l i g h t u s e d

D e p t h o f b a s e d i f f u s i o n :

D e p t h o f e m i t t e r d i f f u s i o n

DE = ‘ c ‘ s o d i um= 3 . 3 ( 5 8 9 3 ; ) = 9 7 2 3 ;
3 2

B a s e w i d t h

W e = ( # l i n e s b e t we e n e m i t t e r a n d b a s e ) ~

‘ + ‘ 7 9 5 6 ;

F I GURE 1 . J u n c t i o n d e p t h me a s u r e me n t .
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ME THOD 3 5 1 0

F URNACE PRO F I L I NG ( MANUAL )

,

1 . PURPOSE . T h i s t e s t i s a p p l i c a b l e t o t h e ma n u a l p r o f i l i n g o f d i f f u s i o n , o x i d a -
t i o n a n d a l l o y f u r n a c e s . I t i n v o l v e s t h e u s e o f a t h e r mo c o u p l e w i t h a n NBS t r a c e a b l e
c a l i b r a t i o n , a n d a m i l l i v o l t p o t e n t i ome t e r , t o g e t h e r w i t h a m i l l i v o l t t o t e mp e r a t u r e
c o n v e r s i o n t a b l e a p p r o p r i a t e t o t , h e s p e c i f i c t h e r mo c o u p l e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .
, .

2 . 1 T h e r mo c o u p l e w i t h NBS t r a c e a b l e c a l i b r a t i o n ( t y p i c a l l y P t v s P t / 1 0% Rh o r P t
VS pt/13% Rh ) .

2 . 2 M i l l i v o l t p o t e n t i ome t e r ( L e e d s & No r t h r u p Mo d e l No . 8 6 8 6 , o r e q u i v a l e n t ) .

2.3 M i l l i v o l t t o t e mp e r a t u r e c o n v e r s i o n t a b l e f o r t h e . t h e r mo c o u p l e t y p e u s e d . I
2 . 4 Qu a r t z t h e r mo c o u p l e s h e a t h .

3. SUGGEST ED PROCEDURE .

CAUT I ON : I t i s i mp o r t a n t t h a t p r o b e s b e k e p t w i t h t h e i n d i v i d u a l f u r n a c e a n d
~ n f o r wh i c h t h e y a r e u s e d . E a c h p r o b e s h o u l d , t h e r e f o r e , b e i d e n t i f i e d i n
s ome ma n n e r t o s a t i s f y t h i s r e q u i r e me n t .

3 . 1 L o c a t e t h e p o t e n t i ome t e r c o n v e n i e n t l y n e a r t h e f u r n a c e t o b e p r o f i l e d .

3 . 2 Co n n e c t t h e t h e r mo c o u p l e t o t h e a p p r o p r i a t e b i n d i n g p o s t s o n t h e p o t e n t i ome t e r .

3 . 3 P l a c e t h e t h e r mo c o u p l e i n t h e f u r n a c e t u b e . T h e r e s h o u l d b e a ma r k o n t h e
t h e r mo c o u p l e n e a r t h e c o n n e c t o r e n d , t h e d i s t a n c e o f wh i c h t o t h e t h e r mo c o u p l e
j u n c t i o n i s a c c u r a t e l y k n own , s o t h a t t h e e x a c t l o c a t i o n o f t h e j u n c t i o n i n t h e
f u r n a c e c a n b e d e t e r m i n e d . L o c a t e t h e j u n c t i o n a t t h e f a r e n d o f t h e r e g i o n t o b e

p r o f i l e d .

3 . 4 A l l ow t h e t h e r mo c o u p l e 1 0 m i n u t e s t o c ome Up to f u r n a c e t e mp e r a t u r e .

3 . 5 Ch e c k t h a t t h e f u r n a c e g a s e s a r e f l ow i n g t h r o u g h t h e f u r n a c e . Do n o t t u r n o n
t h e s o u r c e g a s e s .

3 . 6 T u r n t h e p o t e n t i ome t e r o n a n d “ s t a n d a r d i z e ” i t a c c o r d i n g t o t h e ma n u f a c t u r e r ’ s
i n s t r u c t i o n s .

3 . 7 D e t e r m i n e t h e a mb i e n t t e mp e r a t u r e i n t h e l o c a l i t y o f t h e p o t e n t i ome t e r a n d
a d j u s t t h e p r o p e r “ r e f e r e n c e ” o r “ c o l d j u n c t i o n ” compensation accordingly.

3 . 8 A f t e r t h e t h e r mo c o u p l e h a s c ome u p t o t e mp e r a t u r e , me a s u r e t h e p o t e n t i a l
a c r o s s i t . Co n v e r t t h i s r e a d i n g t o t e mp e r a t u r e b y c o n s u l t i n g t h e m i l l i v o l t t o
t e mp e r a t u r e t a b l e f o r t h e t h e r mo c o u p l e t y p e u s e d . Ad d o r s u b t r a c t a n y c o r r e c t i o n s
f r om t h e c a l i b r a t i o n f o r t h e s p e c i f i c t h e r mo c o u p l e . R e c o r d t h i s t e mp e r a t u r e , a n d t h e
p o s i t i o n o f t h e t h e r mo c o u p l e i n t h e f u r n a c e .

E x a mp l e :
M i l l i v o l t s r e a d : 1 0 . 4 4 mv
F r om t a b l e f o r P t v s P t / 1 0% Rh : 1 0 . 4 4 mv = 9 9 8 ° C
T h e r mo c o u p l e c a l i b r a t i o n a t 1 0 0 0 ” C : Ad d 2 . 0 ° C
A c t u a l t e mp e r a t u r e : 1000”C
Po s i t i o n : 2 7 i n c h e s f r om t h e l o a d i n g e n d

3 . 9 Mo v e t h e t h e r mo c o u p l e 1 i n c h . A f t e r a l l ow i n g 1 m i n u t e t o s t a b i l i z e , r e p e a t
3 . 8 .

3 . 1 0 R e p e a t 3 . 9 u n t i l t h e e n t i r e f l a t z o n e h a s b e e n me a s u r e d .

1
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3 . 1 1 I f d e s i r e d , c o n s t r u c t a g r a p h o f f u r n a c e t e mp e r a t u r e v e r s u s p o s i t i o n ( t h e
“ p r o f i l e ” o f t h e f u r n a c e ) .

NOT E : Sp o t c h e c k s o f f u r n a c e s c a n b e ma d e q u i c k l y b y t a k i n g t h r e e r e a d i n g s a s
p e r 3 . 8 , o n e i n t h e c e n t e r o f t h e h o t z o n e a n d o n e o n e a c h e n d .

CAUT I ON : V e r y l o n g e x p o s u r e o f t h e t h e r mo c o u p l e t o f u r n a c e g a s e s c a n r e s u l t i n
d o p i n g o f t h e r mo c o u p l e t h e r e b y c a u s i n g i n a c c u r a c i e s .

4 . SUMMARY . Mo d e r n f u r n a c e p r o f i l i n g c ommo n l y i n v o l v e s t h e u s e o f a mu l t i p o i n t
t h e r mo c o u p l e a r r a y ( o f f i v e o r mo r e ) p l a c e d i n t h e f u r n a c e t u b e a n d c o n n e c t e d t o a

c omp u t e r wh i c h c o n s t a n t l y mo n i t o r s t h e f u r n a c e t e mp e r a t u r e a n d p r o f i l e . A c omp u t e r
o u t p u t i s f r e q u e n t l y p r o v i d e d wh i c h w i l l c o n t r o l t h e f u r n a c e t e mp e r a t u r e c o n t r o l l e r s
s o t h a t t r u e c l o s e d - l o o p t e mp e r a t u r e c o n t r o l i s a c h i e v e d . Howe v e r , i n t h e e v e n t t h a t
s ome ma l f u n c t i o n o f t h i s s y s t e m i s s u s p e c t e d ( s u c h a s a d a ma g e d o r d e f e c t i v e
t h e r mo c o u p l e , ma l f u n c t i o n i n g f u r n a c e c o n t r o l l e r o r d e f e c t i v e f u r n a c e e l e me n t ) t h e
t e s t o u t l i n e d h e r e i n c a n b e u s e d t o c o n f i r m t h e a c t u a l f u r n a c e p r o f i l e .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . T h e a c c u r a c y o f t h e t e s t i s d e t e r m i n e d b y t h e c a l i b r a t i o n o f t h e
t h e r mo c o u p l e . h e t h e r mo c o u p l e s h o u l d b e r o u t i n e l y c a l i b r a t e d a g a i n s t a n NBS
t r a c e a b l e s t a n d a r d b y a q u a l i f i e d s t a n d a r d s l a b o r a t o r y . T h e p o t e n t i ome t e r s h o u l d
a l s o b e p e r i o d i c a l l y - c a l i b r a t e d .

4 . 2 A c c u r a c y . T h e a c c u r a c y o b t a i n a b l e i s e s s e n t i a l l y t h e a c c u r a c y o f t h e

I c a l i b r a t i o n o f t h e t h e r mo c o u p l e wh i c h i s b e t t e r t h a n * l ° C .

I 4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e l o g .
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ME THOD 3 5 2 0

DE T ERM I NAT I ON O F I ON I MPLANT ED I NT EGRAT ED DOSE AND UN I F ORM I TY

1. PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e i n t e g r a t e d d o s e a n d t h e
u n i f o r m i t y o f a n i o n i mp l a n t e d s p e c i e s i n s i l i c o n . T h e me t h o d i n v o l v e s i o n
i mp l a n t i n g a s i l i c o n wa f e r t o a p r e d e t e r m i n e d l e v e l w i t h t h e s p e c i e s i n q u e s t i o n ,

a n n e a l i n g t h e wa f e r a n d t h e n me a s u r i n g s h e e t r e s i s t a n c e o f t h e i mp l a n t e d l a y e r .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 I o n i mp l a n t e r .

2 . 2 F o u r - p o i n t p r o b e .

2 . 3 D i f f u s i o n / o x i d a t i o n f u r n a c e .

2 . 4 S i l i c o n wa f e r .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 W a f e r p r e p a r a t i o n .

3 . 1 . 1 D e t e r m i n e t h e i o n i mp l a n t e d s p e c i e s t o b e me a s u r e d , a n d s e l e c t s i l i c o n
wa f e r s a c c o r d i n g l y . I f t h e s p e c i e s i s b o r o n , u s e d N - t y p e wa f e r s ; i f t h e s p e c i e s i s
p h o s p h o r u s o r a r s e n i c , u s e P - t y p e wa f e r s .

3 . 1 . 2 C a r e f u l l y c l e a n t h e wa f e r s b y a n a p p r o v e d p r e - o x i d a t i o n c l e a n i n g me t h o d .

3 . 1 . 3 G r ow a n o x i d e l a y e r a t 1 , 0 0 0 ” C d r y 0 2 , w i t h a . 3 0 m i n u t e d r y N2 a n n e a l ,
t h e t i me a n d t h i c k n e s s d e t e r m i n e d a s f o l l ows :

Sp e c i e s T i me @ 1 , 0 0 0 ” C i n 0 2 T o x F i n a l

l l B+ 1 2 0 m i n . 1 0 0 nm

3 1P+ 5 5 m i n . 5 0 nm

7 5A s + 2 3 m i n . 3 0 nm

3 . 2 I mp l a n t p r o c e d u r e .

3 . 2 . 1 L o a d t h e wa f e r s i n t o t h e i o n i mp l a n t e r t o b e c h e c k e d .

3 . 2 . 2 T u r n . t h e i mp l a n t e r o n , a n d s e t i t u p f o r i mp l a n t i n g t h e s p e c i e s i n q u e s t i o n
a t 1 0 0 K e V .

3 . 2 . 3 . I mp l a n t t h e wa f e r s w i t h t h e s p e c i e s i n q u e s t i o n t o a d o s e o f 1 0 0 m i c r o -
“ c o u l omb s . S e v e r a l . wa f e r s s h o u l d b e i mp l a n t e d i n s e q u e n c e t o c h e c k r e p r o d u c i b i l i t y .

3 . 2 . 4 Un l o a d t h e wa f e r s .

3 . 3 An n e a l p r o c e d u r e .

3 . 3 . 1 An n e a l t h e wa f e r s a t 9 5 0 ” C f o r 2 m i n u t e s i n d r y N2 .

3 . 3 . 2 S t r i p t h e o x i d e f r om t h e wa f e r s i n 1 0 : 1 H2 0 : H F . R i n s e t h e wa f e r s
t h o r o u g h l y a n d b l ow d r y .

3 . 4 M e a s u r e me n t p r o c e d u r e .

3 . 4 . 1 M e a s u r e t h e s h e e t r e s i s t a n c e o f t h e i mp l a n t e d wa f e r s i n a t l e a s t n i n e p l a c e s
o n e a c h wa f e r ( r e f e r e n c e M e t h o d 1 5 1 0 ) .
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n e t h e v a r i a t i o n in P5 w i t h i n a wa f e r a n d f r om wa f e r t o wa f e r .
r i g s ”w i t h s t a n d a r d s o f k n own i mp l a n t l e v e l s f o r a b s o l u t e i mp l a n t

9

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . T h e t e s t s h o u l d b e a c c u r a t e + 2 p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e l o g .
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ME THOO 4 0 0 0

O I ODE AND D I E L ECTR I C I SOLAT I ON

1 . PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s ‘ s t i s t o d e t e r m i n e t h a t t h e i s o l a t i o n t e c h n i q u e
w i l l p r o v i d e a b r e a k d own v o l t a g e g r t e r t h a n t h e ma x i mum wo r k i n g v o l t a g e .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Two - p o i n t p r o b e - W i t h m i c r o - ma n i p u l a t o r ( a n y s o u r c e ) .

2 . 2 T r a n s i s t o r c u r v e t r a c e r ( T e k t r o n i x 5 7 6 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Ob t a i n i n t e g r a t e d c i r c u i t wa f e r a f t e r b a s e p h o t oma s k e t c h i n g .

3 . 2 P l a c e t h e wa f e r o n t h e p r o b e s t a g e .

3 . 3 S e l e c t a c i r c u i t a n d p r o b e t h e b a s e c u t - o u t s i n a n y p a r t o f a d j o i n i n g
i s o l a t i o n “ a r e a s ” ( f i g u r e 1 ) , o r p r e f e r a b l y , u s e o n - c h i p d e v i c e o r o n - wa f e r t e s t
c i r c u i t s .

3 . 4 S e t c u r v e t r a c e r t o 1 0 UA p e r d i v i s i o n a n d 1 0 o r 2 0 v o l t s p e r d i v i s i o n . S e t
i n 1 0 0 k $ 2 s e r i e s r e s i s t a n c e .

3 . 5 R e a d t h e i s o l a t i o n b r e a k d own v o l t a g e f r om t h e t r a c e .

3 . 6 R e v e r s e t h e p o l a r i t y o f t h e s we e p a n d n o t e a n y c h a n g e i n v o l t a g e . ( L e a k a g e s
g r e a t e r t h a n 1 VA ma y a l s o b e r e a d a t t h i s t i me . )

3 . 7 R e p e a t f o r t h e r e ma i n i n g t e s t a r e a s ( t h r e e t o f i v e p e r wa f e r ) .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t e c u r v e t r a c e r p e r ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o f ●4 p e r c e n t s h o u l d b e e a s i l y o b t a i n a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n l o t c o n t r o l d o c ume n t .
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/-COLLECTOR

CURVE TRACER
WAFER OF CIRCUITS

F I GURE 1 . J u n c t i o n p r o b i n g .

SUBSTRATE
BREAKDOWN
VOLTAGE
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2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

2

Downloaded from http://www.everyspec.com



M I L - ST D - 9 7 7
2 5 J a n u a r y 1 9 8 2

B
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ME THOD 4 0 1 0

I SOLAT I ON L EAKAGE

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

1. PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o d e t e r m i n e t h e l e a k a g e c u r r e n t f r om o n e
e l e c t r i c a l l y i s o l a t e d a r e a t o a n o t h e r .

6 0 2 o r

2 . 1 Two - p o i n t p r o b e - W i t h m i c r o - ma n i p u l a t o r ( a n y s o u r c e ) .

2 . 2 P i c o a mme ’ t e r - C a p a b l e o f me a s u r i n g t o l e s s t h a n 1 KA ( K e i t h l y Mo d e ’
e q u i v a l e n t ) .

2 . 3 6 - v o l t b a t t e r y .

2 . 4 l - me g o hm r e s i s t o r .

2 . 5 R e v e r s i n g s w i t c h .

“ 3 . SUGGEST ED PROCEDURE .
! “

3 . 1 Ob t a i n i n t e g r a t e d c i r c u i t wa f e r l a f t e r b a s e p h o t oma s k e t c h i n g .

3 . 2 P l a c e t h e wa f e r u p o n t h e p r o b e s t a g e ( f i g u r e 1 ) .

3 . 3 S e l e c t a c i r c u i t , a n d p r o b e t h e b a s e c u t - o u t s i n a n y p a i r o f a d j o i n i n g
i s o l a t i o n “ a r e a s ” .

3 . 4 R e a d t h e i s o l a t i o n l e a k a g e c u r r e n t o n t h e p i c o a mme t e r .

3 . 5 R e v e r s e t h e p o l a r i t y o f t h e p owe , r s u p p l y a n d n o t e a n y c h a n g e i n c u r r e n t .

NOT E : T h i s i s p a r t i c u l a r l y i mp o r t a n t wh e r e “ b u r i e d c o l l e c t o r s ” a r e P r e s e n t .
M a s k i n g m i s a l i g nme n t d u r i n g i s o l a t i o n ma y c a u s e p r e ma t u r e b r e a k d own s , t h u s
i n c r e a s e i n c u r r e n t .

3 . 6 R e p e a t 3 . 3 t h r o u g h 3 . 5 f o r t h e r e ma i n i n g i s o l a t i o n a r e a s o f t h e c i r c u i t
s e l e c t e d i n 3 . 3 . T e s t i s o l a t i o n i n a d j a c e n t “ p a i r s ” .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t e e q u i pme n t a s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s s p e c i f i c a t i o n s .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y w i l l b e ma n u f a c t u r e r ’ s s p e c i f i c a t i o n o n mo n i t o r i n g
e q u i pme n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n l o t c o n t r o l d o c ume n t .

NOT E : T h i s t e s t s h o u l d b e c o n s i d e r e d o n l y a s a n i n d i c a t i o n o f j u n c t i o n
p e r f o r ma n c e . E x a c t a n d f i n a l v a l u e s o f l e a k a g e c a n n o t b e d e t e r m i n e d u n t i l t h e
wa f e r i s me t a l l i z e d a n d g l a s s i v a t e d .
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ME THOD 4 5 0 0

ME TAL L I ZAT I ON ADHERENCE

1 . PURPOSE . T h e a d h e s i o n o f t h e d e p o s i t e d me t a l t o t h e s u b s t r a t e i s a d i r e c t
f u n c t i o n o f t h e c l e a n l i n e s s o f t h e s u r f a c e a t t h e t i me t h e f i l m i s d e p o s i t e d . T h e
a d h e r e n c e b e t we e n t h e me t a l a n d s u b s t r a t e i s e n c h a n c e d b y h e a t t r e a t me n t d u r i n g
s u b s e q u e n t p r o c e s s e s .

T h e me t h o d f o r e s t a b l i s h i n g t h e a d e q u a c y a n d u n i f o r m i t y o f a d h e r e n c e i s a q u a l i t a t i v e
o n e , i n v o l v i n g t h e g r o s s c omp a r i s o n o f t h e me t a l l i z a t i o n a d h e r e n t f o r c e t o t h e o x i d e
o r s u b s t r a t e w i t h t h e a d h e r e n t f o r c e o f c e l l o p h a n e t a p e t o t h e me t . a l l i z a t i o n f i l m .
T h i s i s c ommo n l y r e f e r r e d t o a s t h e “ S c o t c h t a p e ” t e s t .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 T a p e ( S c o t c h b r a n d c e l l o p h a n e t a p e o r

2 . 2 M i c r o s c o p e - M a g n i f i c a t i o n 1 0X - 6 0X .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

e q u i v a l e n t ’

3 . 1 T h e s a mD l e s h a l l c o n s i s t o f a wa f e r , o r s u b s t r a t e , o r p o r t i o n t h e r e o f
p r o c e s s e d t h r o u g h me t a l d e p o s i t i o n .

3 . 2 T h e s a mp l e s h a l l b e r e s t r a i n e d o n a f l a t s u r f a c e b y mo u n t i n g w i t h a p i e x o n wa x
o r e q u i v a l e n t .

3 . 3 Ap p l y t a p e t o me t a l l i z e d s u r f a c e o b s e r v i n g p r e c a u t i o n t o a v o i d c o n t a m i n a t i o n
o f e i t h e r a d h e s i v e s i d e o f t a p e o r me t a l l i z e d s u r f a c e . U s e n o n - me t a l l i c e d g e t o
s q u e e z e o u t a n y e n t r a p p e d a i r . ( S e e f i g u r e 1 . )

3 . 4 A l l ow t a p e d s a mp l e t o r e ma i n u n d i s t u r b e d f o r 3 m i n u t e s .

3 . 5 F r e e e n d o f t a p e s h a l l b e h e l d a t a n a n g l e o f 6 0 ° t o 9 0 ° f r om p l a n e o f wa f e r .

3 . 6 T a p e s h a l l b e r a p i d l y “ s t r i p p e d ” f r om t h e me t a l l i z e d s u r f a c e .

3 . 7 E x a m i n e t h e me t a l l i z e d s u r f a c e u n d e r ma g n i f i c a t i o n . T h e r e s h a l l b e n o
e v i d e n c e o f f l a k i n g o r p e e l i n g o f t h e me t a l l i z a t i o n . F a i l u r e o f me t a l t o a d h e r e
i n f e r s c o n t a m i n a t i o n o f wa f e r s u r f a c e p r i o r t o o r d u r i n g e v a p o r a t i o n . -

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No n e r e q u i r e d .

4 . 2 A c c u r a c y . Qu a l i t a t i v e o n l y .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n l o g c o n t r o l d o c ume n t .
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F I GURE 1 . F i l m a d h e r e n c e t a p e t e s t .
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ME THOD 4 5 1 0

QUAL I TY O F OHM I C CONTACTS

I 1 . PURPOSE . T h e o hm i c c o n t a c t b e t we e n t h e me t a l l i z a t i o n a n d t h e a c t i v e s u b s t r a t e
I
I a r e a s i s a c c omp l i s h e d b e l ow t h e e u t e c t i c t e mp e r a t u r e ( 5 7 6 ° C f o r t h e A1 - S i s y s t e m ) .
, Ch a r a c t e r i s t i c a l l y , t h e c o n t a c t t h u s f o r me d i s s t a b l e a n d o hm i c o n P t y p e o r h e a v i l y

d o p e d N t y p e s i l i c o n . ( T h e N t y p e ma t e r i a l mu s t b e h e a v i l y d o p e d a t t h e c o n t a c t
I i n t e r f a c e t o p r e v e n t f o r ma t i o n o f a r e c t i f y i n g j u n c t i o n s i n c e a me t a l i s u s u a l l y a
! P - t y p e d o p a n t . )

I T h e f a c t o r s wh i c h a f f e c t o hm i c c o n t a c t q u a l i t y a r e p r o c e s s o r i e n t e d .

1 a. C l e a n l i n e s s o f c o n t a c t c u t s a t t h e t i me o f me t a l l i z a t i o n .

I b . C l e a n l i n e s s o f e v a p o r a t i o n s y s t e m .
I

I c . Un i f o r m i t y o f o x i d e r e mo v a l f r om c o n t a c t c u t s .

d . A l l o y i n g t i me a n d t e mp e r a t u r e .

e . M e t a l l i z a t i o n t h i c k n e s s .

T h e me t h o d d e s c r i b e d f o r t h e d e t e r m i n a t i o n o f t h e q u a l i t y o f t h e o hm i c c o n t a c t
r e q u i r e s t h e i n c l u s i o n o f a s u i t a b l e t e s t p a t t e r n . Sp e c i f i c t e s t p a t t e r n s mu s t b e
b a s e d o n t h e g e ome t r i c a l a n d d i f f u s e d l a y e r c h a r a c t e r i s t i c s o f t h e s p e c i f i c

mo n o l i t h i c d e v i c e . F i g u r e 1 d e mo n s t r a t e s o n e a p p r o a c h t o t h e g e n e r a l p r o b l e m o f
i n - p r o c e s s d e t e r m i n a t i o n o f c o n t a c t r e s i s t a n c e q u a l i t y .

I

I 2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

P 2 . 1 An a l y t i c p r o b e s t a t i o n i n c l u d i n g m i c r oma n i p u l a t o r s f o r f o u r p r o b e s .

2 . 2 M i c r o s c o p e ( p r e f e r a b l y “ S t e r e o ” t y p e ) - M a g n i f i c a t i o n 2 0X - 6 0X o r b e t t e r .

I 2 . 3 H i g h i mp e d a n c e v o l t me t e r c a p a b l e o f me a s u r i n g d c v o l t s i n t h e r a n g e o f 1 0 VV
t o 10 v.

I 2 . 4 DC p owe r s u p p l y ( O - 1 0 V , 0 ’ - 5 0 0 mA ) .

I 2 . 5 Cu r v e t r a c e r .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 Vo l t me t e r me t h o d .

3 . 1 . 1 Co n t a c t t h e me t a l p a d s a t e a c h e n d o f t h e t e s t s t r i p , u s i n g s e p a r a t e
c o n n e c t i o n s ( p r o b e s ) f o r v o l t a g e me a s u r i n g l e a d s a n d c u r r e n t s u p p l y i n g l e a d s . ( S e e
f i g u r e 1 . )

3 . 1 . 2 Ap p l y a d c c u r r e n t o f 1 0 0 I I A o r l e s s t h r o u g h t h e t e s t s t r i p wh i l e l i m i t i n g
t h e v o l t a g e t o 1 V o r l e s s .

3 . 1 . 3 M e a s u r e a n d r e c o r d t h e v o l t a g e d r o p a c r o s s t h e t e s t s t r i p .

3 . 1 . 4 R e p e a t 3 . 1 . 2 a n d 3 . 1 . 3 a t a c u r r e n t o f 1 0 0 mA .

3 . 1 . 5 D e t e r m i n e r e s i s t a n c e f r om t h e v o l t a g e a n d c u r r e n t r e a d i n g s .

3 . 2 A l t e r n a t e me t h o d .

3 . 2 . 1 Co n n e c t t h e e m i t t e r a n d c o l l e c t o r t e r m i n a l s o f a c u r v e t r a c e r t o o p p o s i t e
e n d s o f t h e t e s t s t r i p . Co n n e c t t h e s e n s e t e r m i n a l s a t s a me p o i n t s o r a t s p e c i f i c
c o n t a c t s t o b e me a s u r e d .

i

I
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3 . 2 . 2 Ad j u s t t h e c u r v e t r a c e r t o a p p l y a c u r r d n t o f 1 0 0 PA o r l e s s t h r o u g h t h e
t e s t s t r i p wh i l e l i m i t i n g t h e v o l t a g e t o 1 v o r l e s s . c

3 . 2 . 3 Ad j u s t t h e c u r v e t r a c e r d i s p l a y c o n t r o l s t o p r o v i d e a n a p p r o x i ma t e l y f u l l
s c a l e d i s p l a y w i t h t h e d i s p l a y e d l i n e a t a p p r o x i ma t e l y 4 5 d e g r e e s .

3 . 2 . 4 D e t e r m i n e t h e r e s i s t a n c e f r om t h e I - V r e l a t i o n s h i p s . ( S e e f i g u r e 2 . )

3 . 2 . 5 R e p e a t 3 . 2 . 2 a n d 3 . 2 . 3 i n c r e a s i n g t h e c u r r e n t t o 1 0 0 mA . I
3 . 2 . 6 R e c o r d t h e r e s i s t a n c e f i g u r e s o b t a i n e d .

3 . 3 E v a l u a t i o n . R e s i s t a n c e o f t h e s e r i e s c o n n e c t e d c o n t a c t s s h a l l b e c a l c u l a t e d
f r om t h e v o l t a g e a n d c u r r e n t r e a d i n g s . R e s i s t a n c e v a l u e s o b t a i n e d w i l l b e c omp a r e d

w i t h t h e n o r ms - f o r t h e p a r t i c u l a r g ~ ome t r y a n d p r o c e s s .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t e i n s t r ume n t s p e r ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n e d s h o u l d b e * 1O p e r c e n t .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n l o t c o n t r o l d o c ume n t .
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L D I F F US I ON L ME TAL L I NK L CONTACT
L I NK

F I GURE 1 . T y p i c a l t e s t s t r i p f o r e v a l u a t i n g
c i u a l i t . vo f o hm i c c o n t a c t s .

b

1 0MA / D I V

*
5 oM v / D l v

F I GURE 2 . T . v ~ i c a l o s c i l l o s c o p e t r a c e .

I
P

3
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ME THOD 4 5 2 0

GRA I N BOUNDARY I NSPECT I ON

1 . PURPOSE . T h e f o r ma t i o n o f g r a i n b o u n d a r i e s i s i n h e r e n t t o t h e me t a l l i z a t i o n
s y s t e m ( A1 - S i 0 2 - S i ) . T h e me t h o d a p p l i e d t o c o n t r o l t h i s f o r m o f me t a l l i z a t i o n

i n s t a b i l i t y mu s t d e f i n e t h e e x t e n t , r a t h e r t h a n t h e e x i s t e n c e , o f t h e p h e n ome n o n i n a
g i v e n p r o c e s s . T h e me t h o d d e s c r i b e d i s a s t r a i g h t f o r wa r d m i c r o s c o p i c e x a m i n a t i o n o f
t h e me t a l l i z a t i o n a f t e r a l l t h e r ma l p r o c e s s e s a r e c omp l e t e d . I n a d d i t i o n t o t h i s
i n i t i a l e v a l u a t i o n . t h e I o n q - t e r m s t a b i l i t y o f t h e me t a l l i z a t i o n mu s t b e v e r i f i e d b y

o p e r a t i o n a n d s t o r a g e l i f e { e s t i n g a t ma x i mum r a t e d t e mp e r a t u r e a n d
a t s e l e c t e d l e v e l s b e y o n d t h e s e r a t i n g s .

2 .

2 . 1

3 .

3 . 1

APPARATUS / MAT ER I ALS .

M e t a l l u r g i c a l m i c r o s c o p e ( 1OOX t o 3 0 0X ) .

SUGGEST ED PROCEDURE .

S a mp l e _ . T h e s a mp l e s h a l l b e s e l e c t e d f r om wa f e r s wh i c h h a v e
t h e r ma l p r o c e s s a n d s c r e e n s . P r o c e s s h i s t o r y mu s t b e a v a i l a b l e a n d
f o l l ow i n g :

a . A l um i n um me t a l l i z a t i o n t h i c k n e s s .

b . A l l o y t e mp e r a t u r e a n d t i me .

c . Bo n d i n g t e mp e r a t u r e a n d t i me ( wh e n a p p l i c a b l e ) .

d . S e a l i n g t e mp e r a t u r e a n d t i me .

e . D e t a i l s o f a n y o t h e r t h e r ma l p r o c e s s o r s c r e e n s .

d i s s i p a t i o n a n d -

c omp l e t e d a l l
i n c l u d e t h e

3 . 2 M e a s u r e me n t . T h e s a mp l e d e v i c e s w i l l b e e x a m i n e d a t ma g n i f i c a t i o n l e v e l s
wh i c h a l l ow d e t a i l e d o b s e r v a t i o n o f me t a l l i z a t i o n s u r f a c e t e x t u r e a n d d e t a i l .

3 . 3 E v a l u a t i o n . V i s i b l e e v i d e n c e o f e x c e s s i v e g r a i n b o u n d a p y d e v e l o pme n t i mp l i e s
Qu e s t i o n a b l e b a s i c p r o c e s s o r l o s s o f c o n t r o l o f p r o c e s s . T y p i c a l g r a i n s i z e a s
s h own i n f i g u r e 1 s h o u l d b e 2 m i c r o n s o r l a r g e r .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . No t a p p l i c a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n a p p r o p r i a t e c o n t r o ” d o c ume n t .
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I

—GRA I N S I Z E

F I GURE 1 . A l um i n um g r a i n s i z e d e t e r m i n a t i o n .

2

1
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ME THOO 4 5 3 0

E L ECTROM I GRAT I ON

1 . PURPOSE . T h e p h e n ome n o n o f e l e c t r om i g r a t i o n i s d u e t o t h e ma s s t r a n s p o r t o f
a l um i n um a t oms f r om o n e p o i n t i n t h e c o n d u c t o r t o a n o t h e r . T h e r e s u l t i s t h e
c r e a t i o n o f v o i d s t owa r d t h e c a t h o d e e n d o f t h e c o n d u c t o r a n d a c c umu l a t i o n t owa r d t h e
a n o d e s i d e . Mo s t i n v e s t i g a t o r s a t t r i b u t e t h i s t r a n s p o r t o f a l um i n um a t oms t o a
mome n t um e x c h a n g e b e t we e n t h e e l e c t r o n s a n d a l um i n um a t oms u n d e r c o n d i t i o n o f h i g h
c u r r e n t d e n s i t y a n d a t t e n d a n t h i g h t e mp e r a t u r e . T h e c r i t i c a l c u r r e n t d e n s i t y i s
g e n e r a l l y r e p o r t e d t o b e o f t h e o r d e r 1 0 6 a mp e r e s / c m2 a n d a b o v e . T i me t o f a i l u r e

t h e r e a f t e r i s a f u n c t i o n o f t e mp e r a t u r e . T h e v o i d s i n t h e c o n d u c t o r me t a l wh i c h
o c c u r d u e t o e l e c t r om i g r a t i o n a p p e a r t o p r o p a g a t e a l o n g g r a i n b o u n d a r i e s o n t h e
i n c r e a s i n g t e mp e r a t u r e g r a d i e n t . In t h e l i m i t t h e v o i d s m i g r a t e a l o n g g r a i n
b o u n d a r i e s t o t h e p o i n t o f s e v e r i n g o f t h e c o n d u c t o r . T h e e l e c t r om i g r a t i o n e f f e c t i s
s e l f e n h a n c i n g s i n c e e a c h i n c r e me n t a l r e d u c t i o n o f c o n d u c t o r c r o s s s e c t i o n r e s u l t s i n
i n c r e a s e d c u r r e n t d e n s i t y w i t h a t t e n d a n t t e mp e r a t u r e i n c r e a s e .

D e t e r m i n a t i o n o f t h e t h r e s h o l d o f e l e c t r om i g r a t i o n w i l l d e p e n d l a r g e l y o n t h e
g e ome t r y o f a g i v e n d e v i c e . T h e me t h o d d e s c r i b e d i s a b a s i c p r o c e d u r e wh i c h
g e n e r a l l y o u t l i n e s a n e x p e r i me n t a l a p p r o a c h .

F i g u r e 1 r e l a t e s c o n d u c t o r t h i c k n e s s a n d v a r i o u s c o n d u c t o r w i d t h s t o t h e c u r r e n t
l e v e l s a t wh i c h t h e c r i t i c a l c u r r e n t d e n s i t y o f 1 0 6 a mp e r e s / c m2 i s r e a c h e d .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 Co n s t a n t c u r r e n t p owe r s u p p l y ( O - 0 . 5 A ) .

2 . 2 D i g i t a l v o l t me t e r . .

2 . 3 M i l l i a mme t e r ( O - 5 0 0 mA ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE . T h e f o l l ow i n g p r o c e d u r e ma y b e f o l l owe d t o o b s e r v e t h e
e l e c t r om l g r a t l o n e f f e c t . T h e t e s t p a t t e r n ( f i g u r e 2 ) ma y b e p r e p a r e d i n a ma n n e r
wh i c h a l l ows m i c r o s c o p i c o b s e r v a t i o n d u r i n g t e s t ( s h o r t t e r m ) o r s u i t a b l y
e n c a p s u l a t e d . T h e e n c a p s u l a t e d c o n d i t i o n mo r e n e a r l y a p p r o x i ma t e s t h e d e v i c e
e n v i r o nme n t a n d i s mo r e c o n v e n i e n t l y i mp l e me n t e d f o r l o n g t e r m t e s t i n g . A c t u a l
d e v i c e s ma y b e s u b s t i t u t e d f o r t e s t p a t t e r n s .

3 . 1 A t e s t p a t t e r n wh i c h r e p r e s e n t s t h e wo r s t c a s e me t a l l i z a t i o n c r o s s s e c t i o n f o r
a s p e c i f i c d e v i c e g e ome t r y s h a l l b e f a b r i c a t e d . T h e p a t t e r n s h a l l b e d e p o s i t e d o n a n
o x i d i z e d s u b s t r a t e wh i c h i s i d e n t i c a l i n t h i c k n e s s a n d c h e m i s t r y t o t h a t o f t h e
s p e c i f i c d e v i c e . L e n g t h , w i d t h , a n d t h i c k n e s s o f t e s t me t a l s h a l l b e d e t e r m i n e d t o
b e w i t h i n 1 0 p e r c e n t o f s p e c i f i e d v a l u e s .

3 . 2 E l e c t r i c a l c o n n e c t i o n t o t h e t e s t p a t t e r n s h a l l b e o f t h e f o u r - p r o b e K e l v i n
a r r a n g e me n t , o r w i r e b o n d e d . T e s t p a t t e r n s s h a l l b e g r o u p e d a n d s t r e s s e d a t v a r i o u s
l e v e l s o f c u r r e n t d e n s i t y a n d t e mp e r a t u r e . A m i n i mum e v a l u a t i o n wo u l d t y p i c a l l y
i n v o l v e :

T e s t G r o u p 1 : R a t e d c u r r e n t , ma x r a t e d a mb i e n t t e mp .

T e s t G r o u p 2 : “ 1 0 6 A / c m2 , ma x r a t e d a mb i e n t temp.

T e s t G r o u p 3 : 1 0 6 A / c m2 , t o 5 0% b e y o n d ma x r a t e d a mb i e n t t e mp .

Du r a t i o n o f t e s t : 1 0 0 0 h o u r m i n o r u n t i l 5 0% f a i l .

S i mp l e o b s e r v a t i o n o f e l e c t r om i g r a t i o n e f f e c t ma y b e a c c omp l i s h e d b y s u b j e c t i n g
e x p o s e d t e s t s a mp l e s t o t h e n e c e s s a r y c u r r e n t d e n s i t y o n a m i c r o s c o p e s t a g e .
E l e c t r om i g r a t i o n a t a g i v e n c u r r e n t d e n s i t y ma y b e a c c e l e r a t e d b y i n c r e a s i n g t h e
s a mp l e t e mp e r a t u r e .

ME THOD 4 5 3 0
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3 . 3 F a i l u r e t o o b s e r v e e l e c t r e m i g r a t i o n u n d e r r a t e d c o n d i t i o n i mp l i e s a d e q u a c y o f
me t a l g e ome t r y . Su c h i n f o r ma t i o n s h a l l b e s u p p l e me n t e d b y e x t e n d e d l i f e o n t h e
p r o d u c t f o r p e r i o d s c omme n s u r a t e w i t h a p p l i c a t i o n . 4

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n . No t a p p l i c a b l e .

4 . 2 A c c u r a c y . No t a p p l i c a b l e .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d r e s u l t s i n l o t c o n t r o l d o c ume n t .

ME THOD 4 5 3 0
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f v l E TAL L I ZAT I ON TH I CKNESS ( ~ )

F I GURE 1 . Cu r r e n t / t h i c k n e s s r e l a t i o n s h i p s .

3
METHOD 4530
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ALUMINUM WIRE
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10,000 i

N

F I GURE 2 . S c h e ma t i c o f hiqh t e mp e r a t u r e t e s t s t r u c t u r e
c r o s s s e c t i o n p r i o r t o p a s s l v a t i o n o

/

I
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CROSS - SECT I ONAL UN I F ORM I TY O F ME TAL

T h i s t e s t i s c o v e r e d i n M I L - STD - 8 8 3 , M e t h o d 2 0 1 8 . I t i s t h e r e f o r e n o t i n c l u d e d i n
t h i s s t a n d a r d . T h i s i n s p e c t i o n i s a r e q u i r e d p a r t o f t h e c e r t i f i c a t i o n p r o g r a m .

1
METHOD 4540
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I NT EGR I TY O F GLASS I VAT I ON

I T h i s t e s t i s c o v e r e d i n M I L - STD - 8 8 3 , M e t h o d 2 0 2 1 . I t i s t h e r e f o r e n o t i n c l u d e d i n
t h i s s t a n d a r d . T h i s i n s p e c t i o n i s a r e q u i r e d p a r t o f t h e c e r t i f i c a t i o n p r o g r a m .

I

I

I
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ME THOD 5 5 0 0

MEASUREMENT O F F I LM TH I CKNESS

A l t e r n a t e M e t h o d s : ASTM F 3 8 8 , M e a s u r e me n t o f O x i d e T h i c k n e s s o n S i l i c o n
W a f e r s a n d M e t a l l i z a t i o n T h i c k n e s s b y Mu l t i p l e - B e a m I n t e r f e r e n c e - - - ASTM F 5 7 6 ,

M e a s u r e me n t o f I n s u l a t o r T h i c k n e s s a n d R e f r a c t i v e I n d e x o n S i l i c o n
Su b s t r a t e s E l l i p s ome t r y

1 . PURPOSE . T h e d e f i n i t i o n a n d u n i f o r m i t y o f t h e i ma g e s wh i c h a r e p h o t o l i t h o -
g r a p h i c a l l y r e p r o d u c e d d e p e n d i n p a r t o n t h e c o n t r o l o f t h e t h i c k n e s s a n d u n i f o r m i t y
o f t h e f i l ms u s e d . Wh e t h e r i t b e o x i d e t h i c k n e s s , p h o t o r e s i s t t h i c k n e s s o r me t a l
f i l m t h i c k n e s s , t h e e v e n t u a l d e f i n i t i o n o f e a c h f e a t u r e w i l l v a r y c o n s i d e r a b l y i f
p r o , p e r c o n t r o l i s n o t ma i n t a i n e d Mo s t me t h o s c a p a b l e o f me a s u r i n g f i l m t h i c k n e s s
i n t h e r a n g e o f i n t e r e s t ( 1 , 0 0 0 & t o 20,000 1 ) u s e o n e o f t h e l i g h t
i n t e r f e r e n c e p r i n c i p l e s . E i t h e r mo n o c h r oma t i c ( s i n g l e f r e q u e n c y o r c o l o r ) o r

p o l y c h r oma t i c ( e . g . , wh i t e ) l i g h t ma y b e u s e d a l t h o u g h t h e f i r s t i s p r e f e r r e d .

I f a n o t h e r me a s u r i n g s y s t e m i s u s e d s u c h a s a me c h a n i c a l p r o f i l ome t e r ( e . g . , D e k t a c
o r T a l l y s u r f ) , a r e c o g n i z e d c a l i b r a t i o n s t a n d a r d mu s t b e p r o v i d e d .

T a b l e I g i v e s a n i n d i c a t i o n o f t h e t h i c k n e s s r a n g e f o r e a c h me t h o d .

TABL E I . T y p i c a l i n s t r ume n t s u s e d i n l a y e r t h i c k n e s s me a s u r e me n t s .

I I n s t r ume n t I T h i c k n e s s r a n g e I A c c u r a c y I r
I I I

Comme n t s
I I

l I n t e r f e r ome t e r s I < 1 0 0 0 ~ t o ‘ 2 0 , 0 0 0 ~ I - * ZOO A I V e r s a t i l e a n d e c o n om i c a l
I I I
l E l l i p s ome t e r s

I
-1oo x to -5000 8 I - *1O E / V e r y a c c u r a t e I

I i I I
l R e f l e c t ome t e r s I -2000 x t o -20,000 1 ! - *5f)o i --- I
I I I /
lProfilometers -750 A to >20,000 A I - +200 i I Versatile but e x p e n s i v e ~
I / I I

/

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS . /

2 . 1 I n t e r f e r ome t e r , e l l i p s ome t e r , o r p r o f i l ome t e r .

2 . 2 C a l i b r a t i o n s t a n d a r d i f a p p l i c a b l e .

2 . 3 Mo n o c h r oma t i c l i g h t f i l t e r ( g r e e n 5 4 6 1 ~ o r y e ’

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

l ow 5 8 9 3 ~ ) i f a p p l i c a b l e .

3 . 1 E i t h e r a n “ i n p r o c e s s ” wa f e r o r “ mo n i t o r ” wa f e r ma y b e u s e d .

3 . 2 I f n o f e a t u r e s ( e d g e s ) e x i s t o n t h e s a mp l e , a n e t c h t e c h n i q u e w i l l h a v e t o b e
e mp l o y e d t o p r o v i d e o n e i n c a s e s wh e r e a n i n t e r f e r ome t e r o r p r o f i l ome t e r i s u s e d .

3 . 3 If n e c e s s a r y , c o a t t h e s a mp l e w i t h a t h i n l a y e r o f s i l v e r o r a l um i n um t o .
p r o v i d e a r e f l e c t i n g s u r f a c e .

3 . 4 L o a d s a mp l e i n t o me a s u r i n g i n s t r ume n t .

3 . 5 F o r a u t oma t i c s y s t e ms , o p e r a t e i n s t r ume n t a s p e r e s t a b l i s h e d p r o c e d u r e .

3 . 6 F o r i n t e r f e r ome t e r s , a d j u s t t h e m i c r o s c o p e t o o b t a i n a n i n t e r f e r e n c e p a t t e r n .

3 . 7 M e a s u r e s t e p h e i g h t b y u s i n g f i l a r eyepiece o r b y t a k i n g a p h o t o g r a p h a n d
me a s u r i n g f r om i t . ( S e e f i g u r e 1 . )

ME THOD 5 5 0 0
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I 4 . SUMMARY .

I 4 . 1 C a l i b r a t i o n . C a l i b r a t e i n s t r ume n t s a s p e r ma n u f a c t u r e r s ’ s p e c i f i c a t i o n s .

4 . 2 A c c u r a c y . A c c u r a c y o b t a i n a b l e s h o u l d b e w i t h i n * 1O p e r c e n t ( s e e t a b l e I ) .
~

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d me a s u r e me n t s , s a mp l e i d e n t i f i c a t i o n , l o t

I i d e n t i f i c a t i o n , d a t e , a n d o p e r a t o r ’ s i d e n t i f i c a t i o n .

I
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r TOPEDGE OF STEP

k BOT TOM EDGE O F ST EP

INTERFERE
PATTERN

NCE

M e a s u r e D a n d W b e i n g c a r e f u l t o me a s u r e t h e s a me f r i n g e wh e n me a s u r i n g D .

H e i g h t o f s t e p ( f i l m t h i c k n e s s ) = ~ x 1 / 2 A wh e r e x i s t h e wa v e l e n g t h o f t h e
l i g h t u s e d ( e . g . 5 , 8 9 8 ; f o r s o d i um o f 5 , 4 6 1 ~ f o r me r c u r y ) .

F I GURE 1 . F i l m t h i c k n e s s me a s u r e me n t .

3
ME THOD 5 5 0 0
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ME THOD 5 5 1 0

SIZING AND COUNT I NG O F A I RBORNE PART I CL ES
(0.5 TO 5 . 0 u r n ) I N DUST CONTROL L ED AREAS

A l t e r n a t e M e t h o d : ASTM F 5 0 , S t a n d a r d M e t h o d o f T e s t f o r Co n t i n u o u s S i z i n g
a n d Co u n t i n g o f A i r b o r n e P a r t i c l e s i n Du s t Co n t r o l l e d A r e a s U s i n g I n s t r ume n t s

B a s e d Up o n L i g h t - S c a t t e r i n g P r i n c i p l e s

1. PURPOSE . T h e p u r p o s e o f t h i s t e s t i s t o p r o v i d e d a t a o n a i r b o r n e p a r t i c l e
c o n c e n t r a t i o n a n d s i z e d i s t r i b u t i o n a s i n d i c a t e d b y l i g h t - s c a t t e r i n g t e c h n i q u e s . T h e
a c t u a l r e q u i r e me n t s a r e d e f i n e d i n F e d e r a l S t a n d a r d No . 2 0 9 .

2 . APPARATUS / MAT ER I ALS .

2 . 1 A e r o s o l p a r t i c l e c o u n t e r ( Ro y c o I n s t r ume n t s , I n c . , Mo d e l 2 4 5 o r e q u i v a l e n t ) .

2 . 2 S e n s o r ( w i t h r e mo t e s e n s o r p r o b e ) ( Ro y c o I n s t r ume n t s , I n c . , Mo d e l 2 4 2 o r
e q u i v a l e n t ) . ”

2 . 3 P l u g - i n mo d u l e ( Ro y c o I n s t r ume n t s , Inc., Mo d e l 5 0 7 o r e q u i v a l e n t ) .

2.4 D i g i t a l l i n e p r i n t e r ( Ro y c o I n s t r ume n t s , I n c . , Mo d e l 1 2 7 o r e q u i v a l e n t ) .

3 . SUGGEST ED PROCEDURE .

3 . 1 F o l l ow ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s .

3 . 2 Mo n i t o r a r e a s a s d e t a i l e d i n f i g u r e 1 .

4 . SUMMARY .

4 . 1 C a l i b r a t i o n : P r i ma r y c a l i b r a t i o n s h o u l d b e p e r f o r me d i n a c c o r d a n c e w i t h t h e
ma n u f a c t u r e r ’ s i n s t r u c t i o n s a t r e g u l a r i n t e r v a l s ( 6 - mo n t h i n t e r v a l s f o r i n s t r ume n t
u s e o f 4 0 0 h o u r s t o 1 0 0 0 h o u r s ; b i mo n t h l y f o r 2 4 h o u r s p e r d a y c o n t i n u o u s o p e r a t i o n ) .

4 . 2 A c c u r a c y . ‘

4.2.1 S i z i n g a c c u r a c y . 1 5 p e r c e n t .

4 . 2 . 2 Co u n t i n g a c c u r a c y . A t a c o n c e n t r a t i o n o f 1 0 0 , 0 0 0 p a r t i c l e s p e r c u b i c f o o t ,
t h e e r r o r 1 s a p p r o x i ma t e l y 1 1 / 2 p e r c e n t . A t l owe r c o n c e n t r a t i o n s , t h e e r r o r i s l e s s .

4 . 3 Do c ume n t a t i o n . R e c o r d f i n d i n g s i n c o n t r o l l o g .

ME THOD 5 5 1 0
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S a mp l e a t 1 f o r c a b i n e t s i z e a r e a s .

S a mp l e a t 1 f t ( . 3 0 4 8m ) a n d 2 f t ( . 6 0 9 6m ) f o r a r e a s l e s s 1 5 0 f t 2 ( 1 3 . 9m2 ) .

‘ L a r g e r a r e a s t o 1 0 0 0 f t 2 ( 9 2 . 9m2 ) u s e 1 , 2 , 3 , 4 a n d 5 .

A v e r a g e t h e r e a d i n g s

FIGURE 1. C l e a n r o om s a mp l i n g p l a n .

* Us.
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