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1 工作简况

1.1立项目的和意义
工业硅有三大重要应用领域，分别为有机硅、半导体、铝合金行业，其中有机硅行业市场份额逐年扩大，市场前景十分广阔。工业硅制成硅粉后才能应用于有机硅行业，随着有机硅行业的发展壮大，全球对有机硅生产用硅粉的需求量越来越大，对质量的要求越来越高，为了适应市场变化，规范有机硅生产用硅粉的质量要求和检测方法，必须对有机硅生产用硅粉制定出适宜的行业标准，指导企业开拓市场、规范市场，促进有机硅生产用硅粉生产企业健康发展，促进国家对有机硅生产用硅粉的调整和升级。因此，为了适应国内外市场发展的需求，更好地与国际标准接轨，制定《有机硅生产用硅粉》标准势在必行。

工业硅一般指含硅量为97％～99％的结晶硅，按用途分为冶金级硅和化学级硅两种实践证明，用冶金级硅合成甲基氯硅烷重复性差、生产状况不稳定，因此必须使用化学级硅来合成甲基氯硅烷。因此对硅粉中的杂质必须严格分析，控制各种杂质含量。由于硅粉中金属杂质对直接法合成甲基氯硅烷可产生较大影响，因此最大限度地保证原料质量的稳定很重要，但国内外暂无有机硅生产用硅粉的相关标准，因此制定《有机硅生产用硅粉》标准是行业规范的需求。
在甲基氯硅烷的合成反应中，硅粉作为原料和催化剂的载体，与铜共同构筑触体表面的反应活性中心。硅中杂质元素的含量、硅粉的粒子形态及粒径分布是影响甲基氯硅烷合成反应最佳动态平衡条件的关键要素之一。国外公司生产甲基氯硅烷均采用专用硅，其生产方法、质量标准均无公布。国内的甲基氯硅烷生产厂经过近几年的研发与生产实践，也提出了用于合成甲基氯硅烷的硅粉内控质量标准；并通过与金属硅生产企业的交流，优化了硅的冶炼工艺，为提高甲基氯硅烷合成技术的水平起到了很好的保障作用。但由于国内对甲基氯硅烷合成反应过程的基础研究、工程研究还不深入，理性分析与量化关联不能有机结合，催化体系以不变应万变，对硅粉的规格及其微量元素的影响尚没有科学的要求。因此，所建立的硅粉质量标准尚处在“初级”水平，有待进一步完善。将金属硅加工成硅粉，是甲基氯硅烷生产中的一个重要工序。其技术关键是加工方式和硅粉技术指标。加工硅粉的工艺有雷蒙法，对辊法，盘磨法和冲旋法。最佳工艺应属“颚式破碎—冲旋”法，并采用氮气保护、氮气输送；以确保硅粉加工的安全性和硅粉表面不被氧化。硅粉的加工方法、外观、粒子形态、粒径分布对产品收率及应用效果有明显影响。
硅粉技术指标是根据合成反应活性、二甲选择性和流态化质量的要求决定的。硅粉平均粒径大，有利于控制反应活性；相反，则有利于提高反应活性，但二甲选择性相对较差。二甲收率随CH3Cl气速和硅粉粒径的不同而有变化。二者的影响是一致的。应注意的是：提高触体活性必须与流化床结构相匹配，片面提高和追求触体活性是不足取的。硅粉的适宜粒径既取决于反应器的结构与形式，也与触体及工艺条件密切相关。关键在于：适合反应器需要的硅粉粒径与气速的恰当匹配，以保持和达到床层高度与床内活性触体的平衡稳定。以Cu或CuCl催化剂为例，在流化床反应器中合成甲基氯硅烷，当氯甲烷表观线速度为0.2-0.4m/s时，使用粒径为53～500μm(约30～270目)的硅粉是适宜的，而且应以中间粒径居多为宜．不仅硅粉加工收率较高，而且反应效果也较好。
硅粉中的水份也是影响二甲选择性的一个重要的指标，硅粉水份过高，会引起二甲选择性下降，甲基二氯硅烷含量升高。
目前，国内企业尚未制定出科学、可靠的标准来控制硅粉质量。原因之一是缺乏硅中杂质种类及其含量对触体反应活性及产物组成影响的数据；二是各炼硅厂技术水平和产品质量控制手段有限，即使有了更高的要求，目前也难以做到。因此，目前建立的硅粉质量标准尚处在“初级”水平，有待进一步完善。国内甲基氯硅烷生产企业应加强与金属硅生产企业的交流，优化硅冶炼工艺，为提高甲基氯硅烷合成技术水平起到很好的保障作用。
因而：我们公司能够提供在目前国内通用的8万吨有机硅装置中硅粉中杂质含量、粒径、水份等参数与有机硅合成过程中二甲选择性以及收率的关系。这部分工作将在后续进行数据补充。
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1.2任务来源

    2014年国家工信厅科下达了《有机硅生产用硅粉》的制定计划，项目计划编号为2014-1371T-YS628号，经全国有色金属标准化标准委员会委托，由合盛硅业股份有限公司负责，蓝星硅材料等单位参加，计划完成年限2014至2015年。该标准是首次制定，技术归口单位为全国有色金属标准化委员会。
2 编写原则和确定标准的主要内容
2.1标准的编制原则
    合盛硅业股份有限公司自接受起草任务后，成立了标准工作组，具体负责收集本企业及国内外其它有机硅厂生产用硅粉的质量控制方面的信息，整个编制过程注重以数据说话，以事实为依据的编制原则。适用于以工业硅机械加工成的有机硅生产用硅粉。规定了有机硅生产用硅粉的的牌号、要求、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存。对有机硅生产用硅粉中主要杂质含量、水份、粒度范围的检测要求为依据进行编制。本标准起草过程遵循如下原则：
1.规范性原则：本标准在格式上严格遵守GB/T1.1-2009 《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T20001.4-2001 《标准化工作导则 第4部分：化学分析方法》的要求进行编写。
2.先进性和科学性原则：实验结果具有可靠性，标准规定的检测方法在同一实验室检测结果应具有长期稳定性，不同实验室之间的检测结果具有一致性，标准能积极有效的规范有机硅生产用硅粉中主要杂质含量、水份和粒度范围的分析方法，也能够满足国内外进出口市场及不同行业对有机硅生产用硅粉主要杂质含量、粒度和水份的分析要求。
3.普遍适用性原则：根据国内外有机硅生产企业和检测单位的具体情况，力求做到标准的合理与实用性。标准规定的检测方法中实验仪器、试剂、实验条件易达到，检测范围能普遍满足各行业对有机硅生产用硅粉各项指标的要求。
3 确定标准主要内容的依据
3.1标准适用范围确定

    本标准规定了适用于以工业硅机械加工成的有机硅生产用硅粉。规定了有机硅生产用硅粉的的牌号、要求、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存。

3.2增加规范性引用文件

   根据标准制定的有关要求，增加了规范性引用文件。

3.3分析步骤

3.3.1元素测定

元素的测定，按 GB/T14849 要求。

3.3.2 振筛法测粒度

     选择合适的仪器参数，振动分筛。
3.3.2激光粒度仪测粒度

选择合适的仪器参数，测试时取平均值，检测结果光学浓度控制在3~10%。
3.3.3 水份含量的测定

     用干燥箱烘干后测试。
4 标准水平分析

4.1 采用国际标准和国外先进标准的程度

    经查，有机硅生产用硅粉没有类似的有机硅生产用硅粉的的牌号、要求、试验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存。因此本标准不采用其他国际或国外标准。
4.2 国际、国外同类标准水平的对比分析

国外无相同标准。

4.3 与现有标准及制定标准协调配套的情况

    本标准属于有机硅行业专业标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求。
5 涉及外国专利及处置情况

   本文起草过程中没有检索到专利和知识产权问题。
6 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。本领域没有强制标准。
7 重大分歧意见的处理经过和依据
    无重大分歧意见。

8 标准作为强制性标准或推荐性标准的建议

    建议作为推荐性行业标准

9 贯彻标准的要求和措施意见

    可积极向厂家及国内外用户推荐采用本标准。

10 废止现行有关标准的建议

  无废止现行有关标准的建议。

11 其他应予说明的对象

    无。

12 预期效果

    本标准的发布和实施不仅会规范和引导有机硅生产用硅粉的质量控制，同时能够满足我国有机硅生产用硅粉的生产和国内外贸易的需求，它将为生产商、用户、供应商三方提供最基本的技术依据。将对我国有机硅生产用硅粉产品质量的整体提升起到推进作用，使有机硅生产用硅粉有标准可查，有据可依，促进企业的有序竞争和发展。



