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前    言

本标准按照GB/T 1.1－2009给出的规则起草。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。

本标准起草单位：有研亿金新材料有限公司。
本标准参加起草单位：北京有色金属研究总院。
本标准主要起草人：张涛、吕超、万小勇、张巧霞、张殿凯、陈明、曾浩、刘书芹、王越、贾存锋
钒蒸发料
1　 范围

本标准规定了钒蒸发料的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存及质量证明书与合同（或订货单）内容。

本标准适用于半导体行业用的各类钒蒸发料。 
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是标注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是未标注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 2828.1       计数抽样检验程序 第1部分： 按接收质量限（AQL）检索的逐批检验抽样计划

GB/T 15077        贵金属及其合金材料几何尺寸测量方法

3　 要求

3.1　 产品分类

3.1.1 钒蒸发料产品按照纯度分为 IC-V 99.9、IC –V 99.95 两种。 
3.1.2 钒蒸发料产品主要分为片状和柱状，如图1所示。


图1 钒蒸发料示意图

3.2　 牌号表示方法和标记示例

3.2.1 片状蒸发料标记

IC-V 99.95，□×□×□mm



示例：厚为2mm、长为10mm、宽为10mm、纯度为99.95%的片状钒蒸发料产品，标记为：IC-V 99.95，2×10×10mm。
3.2.2 柱状蒸发料标记

IC-V 99.95，ϕ □×□mm


示例：直径为6mm、长为6mm、纯度为99.95%的柱状钒蒸发料产品，标记为：IC-V 99.95，ϕ 6×6mm。

3.3　 化学成分

钒蒸发料的化学成分要求见表1。 
表1 
	牌号
	V（质量分数）/%
	杂质含量 /%，≤

	
	
	Al
	B
	Cr
	Fe
	Mo
	Nb
	Ni

	IC-V 99.9
	99.9
	0.02
	0.001
	0.002
	0.01
	0.01
	0.01
	0.002

	IC-V 99.95
	99.95
	0.008
	0.001
	0.002
	0.01
	0.005
	0.005
	0.001

	

	牌号
	V（质量分数）/%
	杂质含量 /%，≤

	
	
	Si
	Sn
	Ta
	Ti
	W
	Zr
	

	IC-V 99.9
	99.9
	0.04
	0.005
	0.005
	0.001
	0.002
	0.001
	

	IC-V 99.95
	99.95
	0.025
	0.005
	0.005
	0.001
	0.002
	0.001
	

	注1：钒蒸发料的纯度，按照减量法计算，即为100%减去表中规定的杂质实测总和而得。

注2：需方对某种特定杂质元素含量有要求的，由供需双方协商执行。


3.4　 几何尺寸及允许偏差

钒蒸发料的规格及允许偏差如表2所示。
表2 
	项目
	片状
	柱状

	
	A
	B
	C
	D
	L

	尺寸/mm
	10
	10
	2
	3
	6

	
	15
	15
	2
	6
	6

	允许偏差/mm
	±0.5
	±0.5
	±0.2
	±0.2
	±0.5

	注：经双方协商，可提供其他规格及允许偏差的钒蒸发料。


3.5　 外观质量

3.5.1　 钒蒸发料产品表面应光亮平整、洁净，边角完整，无飞边、毛刺、夹杂和裂纹等缺陷。

3.5.2　 钒蒸发料产品表面应清洁、无油污和锈蚀；应无颗粒附加物和其他沾污。

3.5.3　 钒蒸发料产品端面或表面允许有轻微的冲、剪、裁等痕迹。

4　 试验方法

4.1　 钒蒸发料产品化学成分的分析按附录A和附录B的规定执行。

4.2　 钒蒸发料产品几何尺寸及公差的测量按GB/T 15077标准的方法1直接测量法执行。 

4.3　 外观质量用目视检查，如发现异常现象，用10倍放大镜鉴别。

5　 检验规则

5.1　 检验和验收

5.1.1　 钒蒸发料由供方检验部门进行检验，保证产品质量符合本标准（或订货合同）的规定，并填写质量证明书。

5.1.2　 需方应对收到的产品按本标准的规定进行复验。如复验结果与本标准（或订货合同）的规定不符时，应在收到产品之日起一个月内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样应由供需双方在需方场所共同进行。

5.2　 组批

钒蒸发料应成批提交检验。每批应由同一投料批、同一规格的产品组成。

5.3　 检验项目及取样

检验项目、取样位置及数量应符合表3的规定。

表3
	检验项目
	取样位置
	取样数量
	要求的章条号
	检验的章条号

	化学成分
	熔炼留样
	每批在每个铸锭的任意部位或半成品时任取一个试样
	3.3
	4.1

	几何尺寸
	成品随机取样
	按GB/T2828.1标准取S-1，AQL=1.5抽取样品
	3.4
	4.2

	外观质量
	－
	按GB/T2828.1标准取S-1，AQL=1.5抽取样品
	3.5
	4.3


5.4　 检验结果的判定

5.4.1　 化学成分不合格时，则判该批产品为不合格。

5.4.2　 几何尺寸不合格时，重新取双倍样进行重复试验，若仍有不合格，则判该批产品不合格。但允许对余下的产品进行逐件检验，合格者重新组批交货。
5.4.3　 外观质量不合格时，判该件产品不合格。
6　 标志、包装、运输、贮存

6.1　 标志

在已检验合格的每瓶或每袋产品应附标签，注明：

a) 产品名称；

b) 牌号；
c) 规格；

d) 净重；
e) 批号；
f) 生产日期；

g) 供方名称；

h) 生产厂家地址电话。

6.2　 包装、运输和贮存 
6.2.1　 钒蒸发料内包装可采用塑料瓶包装和真空封装两种，塑料瓶包装的瓶口铝封膜要封口完整，无开裂、无贯通。真空袋封口要平整无贯通，真空袋体无漏洞和泄漏。

6.2.2　 产品外包装采用纸箱或木箱包装。经供需双方协商还可采用其他方式包装。

6.2.3　 产品运输过程中应防止碰伤、擦伤，不得损坏和沾污产品，并保证运输过程中产品及包装完整。

6.2.4　 产品应保存于清洁、干燥的环境中。

6.3　 质量证明书

每批产品应附有质量证明书，注明：

a) 客户名称；

b) 供方名称；
c) 产品名称；
d) 牌号；
e) 规格；
f) 数量；
g) 净重；
h) 批号；
i) 质量部门印记；
j) 生产日期；

k) 本标准号。
7　 订货单（或合同）内容
订购本标准所列产品的订货单（或合同）内应包括下列内容：

a） 产品名称；

b） 牌号；

c） 规格；

d） 供货状态；

e） 数量；

f） 本标准号；

g)  其他。
附 录A

(规范性附录)

电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钒中微量杂质的含量

A.1 范围

本部分规定了钒中Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr含量的测定方法。

本部分适用于钒中Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr含量的测定，测定范围见表A.1。

表A.1  测定范围

	元素
	测定范围（w）/%

	Al
	0.0050~0.20

	B
	0.0050~0.20

	Cr
	0.0050~0.20

	Fe
	0.0050~0.20

	Mo
	0.0050~0.20

	Nb
	0.0050~0.20

	Ni
	0.0050~0.20

	Si
	0.0050~0.20

	Sn
	0.0050~0.20

	Ta
	0.0050~0.20

	Ti
	0.0050~0.20

	W
	0.0050~0.20

	Zr
	0.0050~0.20


A.2 方法提要

试料以氢氟酸和硝酸溶解，用电感耦合等离子体原子发射光谱仪进行测定，按工作曲线法计算各元素的浓度，以质量分数表示测定结果。
A.3 试剂

    除另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂和一级水或与其纯度相当的水。
A.3.1硝酸 (ρ 1.42g/mL，优级纯)。

A.3.2氢氟酸(ρ1.16g/mL，优级纯)

A.3.3铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛（以上为硝酸介质），钼、铌、钽、钨、锆（以上为硝酸-氢氟酸介质），硅（氢氧化钠介质）单元素标准储存溶液（国家标准样品/国家标准物质），质量浓度为1000μg/mL。

A.3.4混合标准溶液A：分别移取10.00mL铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛单元素标准储存溶液于100mL容量瓶中，补加5mL硝酸（A.3.1），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛各100μg。

A.3.5混合标准溶液B：分别移取10.00mL钼、铌、钽、钨、锆单元素标准储存溶液于100mL塑料容量瓶中，补加1mL氢氟酸（A.3.2），5mL硝酸（A.3.1），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钼、铌、钽、钨、锆各100μg。

A.3.6硅标准溶液：移取10.00mL硅单元素标准储存溶液于100mL塑料容量瓶中，加入5mL硝酸（A.3.1）用水稀释至刻度，混匀。此溶液100mL含硅10μg。 
A.4 仪器

A.4.1电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

A.4.2推荐采用表A.2所列测量元素的分析谱线

表A.2  待测元素分析谱线

	元素
	分析谱线（nm）

	Al
	396.153

	B
	249.677

	Cr
	284.325

	Fe
	238.204

	Mo
	204.597

	Nb
	316.340

	Ni
	231.604

	Si
	251.611

	Sn
	235.485

	Ta
	240.063

	Ti
	334.940

	W
	239.708

	Zr
	343.823


A.5 分析步骤

A.5.1试料

称取试样0.20g，精确至0.0001g。

A.5.2测定次数

独立地进行两次测定，取其平均值。

A.5.3 空白试验

随同试料做空白试验。

A.5.4溶液的制备

A.5.4.1试料溶液的制备

    将试料（A.5.1）置于聚四氟乙烯烧杯中，以水润湿，加入10mL 硝酸（A.3.1）、2mL氢氟酸（A.3.2），加热至试料溶解完全，取下冷却，移入100mL塑料容量瓶中，稀释至刻度，混匀。

A.5.4.2 标准系列溶液的配制
准确移取0mL、0.20mL、0.50mL、1.00mL、5.00mL、10.00mL混合标准溶液A(A.3.4)于6个100mL容量瓶中，分别加入5mL硝酸（A.3.1），以水稀释至刻度，混匀。此标准溶液中1mL含0μg、0.2μg、0.5μg、1.0μg、5.0μg、10.0μg的铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛。

准确移取0mL、0.20mL、0.50mL、1.00mL、5.00mL、10.00mL混合标准溶液A(A.3.5)于6个100mL塑料容量瓶中，分别加入5mL硝酸（A.3.1）、1mL氢氟酸（A.3.2），以水稀释至刻度，混匀。此标准溶液中1mL含0μg、0.2μg、0.5μg、1.0μg、5.0μg、10.0μg的钼、铌、钽、钨、锆。

准确移取0mL、0.20mL、0.50mL、1.00mL、5.00mL、10.00mL硅标准溶液 (A.3.6)于6个100mL容量瓶中，分别加入5mL硝酸（A.3.1），以水稀释至刻度，混匀。此标准溶液中1mL含0μg、0.2μg、0.5μg、1.0μg、5.0μg、10.0μg的硅。

A.5.5 测量

A.5.5.1于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，待仪器运行稳定后，在选定的仪器工作条件下，用配制好的系列标准溶液（A.5.4.2）进行标准化或绘制标准工作曲线，各元素工作曲线相关系数应在0.999以上，否则需重新进行标准化或重新配制系列标准溶液进行标准化。
A.5.5.2 测量分析试液（A.5.4.1、A5.4.2）及空白试液的光谱强度。根据工作曲线，仪器自动进行数据处理，计算并输出各待测元素的质量浓度。
A.6 分析结果的计算

被测元素(Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr)以质量分数wMe计，以%表示，按式（A.1）计算：
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式中：

ρMe—试液中被测各元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

ρ0—空白溶液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V—试液总体积，单位为毫升（mL）；

m—试料质量，单位为克（g）。

A.7 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表A.3所列允许差。

表A.3  允许差
	wMe/%
	允许差/%

	>0.0050~0.010
	0.002

	>0.010~0.050
	0.005

	>0.050~0.20
	0.008


A.8试验报告：

   本试验报告应包括下列内容：

 a.      试样；
   b.      使用的标准（包括发布或出版年号）；
   c.      分析结果及其表示；
   d.    与基本分析步骤的差异；
   e.      测定中观察的异常现象；

   f.    试验日期。

附 录B
(规范性附录)

电感耦合等离子体质谱法测定钒中微量杂质的含量

B.1 范围

本部分规定了钒中Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr含量的测定方法。

本部分适用于钒中Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr含量的测定，测定范围见表B.1。

表B.1  测定范围

	元素
	测定范围w/%

	Al
	0.0005~0.010

	B
	0.0005~0.010

	Cr
	0.0005~0.010

	Fe
	0.0005~0.010

	Mo
	0.0005~0.010

	Nb
	0.0005~0.010

	Ni
	0.0005~0.010

	Si
	0.0005~0.010

	Sn
	0.0005~0.010

	Ta
	0.0005~0.010

	Ti
	0.0005~0.010

	W
	0.0005~0.010

	Zr
	0.0005~0.010


B.2 方法提要

试料以硝酸溶解，用电感耦合等离子体质谱仪进行测定，按工作曲线法计算各元素的浓度，以质量分数表示测定结果。
B.3 试剂

    除另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂和一级水或与其纯度相当的水。
B.3.1硝酸 (ρ 1.42g/mL，MOS)。

B.3.3铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛（以上为硝酸介质），钼、铌、钽、钨、锆（以上为硝酸-氢氟酸介质），硅（氢氧化钠介质）单元素标准储存溶液（国家标准样品/国家标准物质），质量浓度为1000μg/ml 。

B.3.4混合标准溶液A：分别移取10.00mL铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛单元素标准储存溶液于100mL容量瓶中，补加5mL硝酸（B.3.1），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛各100μg。

B.3.5混合标准溶液B：分别移取10.00mL钼、铌、钽、钨、锆单元素标准储存溶液于100mL塑料容量瓶中，补加1mL氢氟酸（B.3.2），5mL硝酸（B.3.1），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钼、铌、钽、钨、锆各100μg。

B.3.6硅标准溶液：移取10.00mL硅单元素标准储存溶液于100mL塑料容量瓶中，加入5mL硝酸（A.3.1）用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含硅100μg。 
B3.7混合标准溶液C：分别移取1.00mL混合标准溶液A（B3.4），混合标准溶液B(B3.5)，硅标准溶液(B3.6) 于100mL塑料容量瓶中，加入5mL硝酸（B.3.1）用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛、钼、铌、钽、钨、锆、硅各1μg。
B3.8 钪、铯（硝酸介质）单元素标准储存溶液（国家标准样品/国家标准物质），质量浓度为1000μg/ml。
B3.9混合标准溶液D：移取1.00mL钪、铯单元素标准储存溶液（B3.8）于100mL容量瓶中，补加10mL硝酸（B.3.1），稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含钪、铯各10µg。
B.4 仪器

B.4.1电感耦合等离子体质谱仪，质量分辨率由于0.02amu。
B.4.2推荐采用表B.2所列测量元素的质量数和反应模式。
表B.2  待测元素质量数
	元素
	质量数
	内标元素
	反应模式

	Al
	27
	Sc
	Ar

	B
	11
	Sc
	Ar

	Cr
	52
	Sc
	Ar

	Fe
	56
	Sc
	H2

	Mo
	95
	Sc
	Ar

	Nb
	93
	Sc
	Ar

	Ni
	60
	Sc
	Ar

	Si
	29
	Sc
	Ar

	Sn
	120
	Cs
	Ar

	Ta
	181
	Cs
	Ar

	Ti
	47
	Sc
	Ar

	W
	182
	Cs
	Ar

	Zr
	90
	Sc
	Ar


B.5 分析步骤

B.5.1试料

称取试样0.10g，精确至0.0001g。

B.5.2测定次数

独立地进行两次测定，取其平均值。

B.5.3 空白试验

随同试料做空白试验。

B.5.4溶液的制备

B.5.4.1试料溶液的制备

    将试料（B.5.1）置于烧杯中，以水润湿，加入10mL 硝酸（B.3.1），加热至试料溶解完全，取下冷却，移入100mL容量瓶中，稀释至刻度，混匀。

B.5.4.2 标准系列溶液的配制
准确移取0mL、0.50mL、1.00mL、2.00mL、5.00mL、8.00mL、10.00mL混合标准溶液C(B3.7)于7个100mL容量瓶中，分别加入0.10mL混合内标溶液D（B3.9），加入5mL硝酸（B.3.1），以水稀释至刻度，混匀。此标准溶液中1mL含0ng、5.0ng、10.0ng、20.0ng、50.0μg、80.0ng、100.0ng的铝、硼、铬、铁、镍、锡、钛、钼、铌、钽、钨、锆、硅。此标准溶液用时现配。
B.5.5 测量

B.5.5.1于电感耦合等离子体质谱仪上，仪器运行稳定后，在选定的仪器工作条件下，用配制好的系列标准溶液（B.5.4.2）进行标准化或绘制标准工作曲线，各元素工作曲线相关系数应在0.999以上，否则需重新进行标准化或重新配制系列标准溶液进行标准化。
B.5.5.2 测量分析试液（B.5.4.1）及空白试液的光谱强度。根据工作曲线，仪器自动进行数据处理，计算并输出各待测元素的质量浓度。
B.6 分析结果的计算

被测元素(Al、B、Cr、Fe、Mo、Nb、Ni、Si、Sn、Ta、Ti、W、Zr)以质量分数wMe计，以%表示，按式（B.1）计算：
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式中：

ρMe—试液中被测各元素的质量浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；

ρ0—空白溶液中被测元素的质量浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；

V—试液总体积，单位为毫升（mL）；

m—试料质量，单位为克（g）。

B.7 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表B.3所列允许差。

表B.3  允许差
	wMe/%
	允许差/%

	0.0005~0.002
	0.0005

	>0.002~0.010
	0.001


B.8试验报告：

   本试验报告应包括下列内容：

 a.      试样；
   b.      使用的标准（包括发布或出版年号）；
   c.      分析结果及其表示；
   d.    与基本分析步骤的差异；
   e.      测定中观察的异常现象；

   f.    试验日期。
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