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《超高纯锑》产品标准编制说明
1、 任务来源及计划要求

1. 任务来源
根据中国工信厅科[2014] 114号文件的任务要求，委托峨嵋半导体材料研究所对2014-1427T-YS《超高纯锑》产品标准进行制定，要求在2015年内完成。
2．制定单位概况


   峨嵋半导体材料研究所是1964年10月以原冶金部有色金属研究院338室和沈阳冶炼厂高纯金属车间为主组建的我国第一家集半导体材料科研、试制、生产相结合的大型企业，是有色工业重点骨干企业,是国家242所重点科研院所之一，每年承担多项国家及军工重点科研专题项目。

    峨半所是四川省“高新技术企业”和省级“企业技术中心”，“国防科工委功能晶体材料加工技术应用中心”，“国防科技工业先进技术研究应用中心（晶体材料加工）”主要依托单位。先后为我国电子信息、能源交通、机械电力等许多工业部门和研究领域提供了相关的半导体材料。同时向我国洲际导弹、海上发射运载火箭、人造卫星、北京正负电子对撞机及神舟5号、6号飞船等提供了关键材料，为我国国防事业做出了重要贡献，多次受到党中央、国务院、中央军委及中央相关部委的通报表彰。

峨半所从事高纯金属及化合物的科研、试制、生产已经近50年，目前已完成二十余种元素材料和几十种化合物材料的生产工艺研究，形成多条产品生产线，工艺技术先进，技术基础优势明显，产品质量水平国内领先，为推动我国化合物半导体的应用研究和发展作出了贡献。高纯锑的工艺研究和生产试制始于上世纪60年代初，经过多年的研究发展，高纯锑生产规模也逐年扩大，产品纯度从5N不断提高到7N，现有高纯锑生产线工艺先进，技术成熟，产品质量稳定。 

同时峨嵋半导体材料研究所具备国内领先的检测设备，拥有辉光放电质谱仪、电感耦合等离子体质谱仪、电感耦合等离子体发射光谱仪、原子吸收光谱仪、紫外分光光度仪、极谱仪、气相色谱仪等多种分析设备，产品分析检测体系完善，具备完成多种高纯元素材料分析检测的能力，并多次主持和参与国家及行业有关标准的制定和修订。
二、编制过程
1. 产品标准编制原则

《超高纯锑》产品行业标准包括三方面要求，一方面新标准应力求达到较先进的标准水平，满足和保证行业应用的技术发展需要，另一方面也应结合我国材料工业实际生产水平，同时根据产品使用者的意见反馈，正确兼顾好彼此之间的关系，追求技术的先进性、指标的合理性和严谨性的统一。

本标准在制定中主要遵循以下原则：
· 科学性和技术先进的原则；
· 可行和严谨的原则； 

2. 工作分工

根据标准在制定中遵循的原则，项目小组为保证其科学性、严谨性、先进性做了如下分工：

· 调研超高纯锑行业的生产概况及工艺技术水平

· 调研超高纯锑痕量分析水平

· 调研超高纯锑产品标准

· 走访超高纯锑用户，总结意见反馈

3. 主要工作过程和工作内容
2014年，在中国有色金属标准化技术委员会组织下，成立了以峨嵋半导体材料研究所为主的标准制定小组。在所主管领导的关心支持下，制定小组随即开展了有关资料、信息收集和调研工作。标准制定小组经过认真调查、分析国内外超高纯锑生产技术及分析检测手段，走访了国内超高纯锑的主要用户，在综合研究、分析、整理数据的基础上，对技术要素、性能指标等进行了确立。

2014年10月，调查分析国内外本行业的生产概况及工艺技术水平及国内超高纯锑痕量分析水平，同时走访超高纯锑用户，进行产品质量信息收集。
2014年11月，调查分析国内外超高纯锑产品标准，以严谨的科学态度确定数据，完成本标准的工作组讨论稿。

2015年5月，参加有色金属标准讨论会，对该标准进行讨论，形成修改意见。

2015年6月，就标准内容征求客户和同行意见。

2015年7月，完成标准送审稿。
3、 调研情况

    1、中国有着非常丰富的锑矿资源，在国际上具有垄断地位，锑矿资源储量占世界总储量的40%。不仅锑的储量而且锑的产量在国际上一直具有垄断地位。其他锑资源丰富的国家有：泰国、玻利维亚、俄罗斯、南非、墨西哥、马来西亚等。我国锑矿储量丰富，而且锑产品量大，是出口最多的国家，因此我国的锑品出口多少在很大程度上影响着国际锑品的市场价格。我国锑资源主要分布在广西、湖南、贵州、云南和甘肃等五个省区，其储量约占全国总储量的94.2%。
锑是灰色金属，在常温下是一种耐酸物质，性脆，无延展性，是电和热的不良导体，在常温下不易氧化，有抗腐蚀性能。一般意义上，纯度为99.999%、99.9999%的称为高纯锑，纯度在99.99999%以上的称为超高纯锑。高纯度锑主要用于制备Ⅲ-Ⅴ族化合物半导体、高纯合金，电子制冷元件和硅、锗单晶的掺杂剂等。目前高（超）纯锑主要用于锑化铟、锑化镓、锑化铝等化合物半导体的制备。锑化铟主要用于制造红外探测器，霍尔元件，电阻元件基片、压敏材料等。锑化镓用于制造激光器，探测器，高频器件，太阳能电池。    

随着科技的进步5N产品的应用领域越来越少，多数企业用5N锑提纯更高品质的产品。在锑化铟及锑化镓的制备上，受成本的制约，国内部分小企业仍采用6N锑制备，但绝大部分企业及国外企业均采用7N锑作为原料。锑的纯度越高，锑化铟及锑化镓晶体的品质越好，其制备的探测器成品率、稳定性及使用寿命就越好，应用于太阳能电池，其光电转换效果也更好。随着工艺技术的进步，产品生产成本逐步降低，未来7N锑将成为主流产品。

   中国的锑矿产资源在世界上占领先地位，据估计国内外每年高纯锑的需求在百吨左右（5N、6N），超高纯锑的需求约30吨左右（7N）。随着超高纯锑需求的不断增长，行业内超高纯锑生产企业逐步增多，生产水平参差不齐，检测手段各有差异，而客户对产品的要求又较为苛刻，强烈要求生产商能够提供较为规范、严格、统一的产品控制标准。   
    2、
超高纯锑分析水平


超高纯锑中杂质元素的测定一般采用最先进的辉光放电质谱法。执行标准YS/T35-2012《高纯锑化学分析方法镁、锌、镍、铜、银、铁、硫、砷、金、锰、铅、铋、硅、硒含量的测定 高质量分辨率辉光放电质谱法》，可测定纯度w（Sb）≥99.999%高纯锑中镁、锌、镍、铜、银、铁、硫、砷、金、锰、铅、铋、硅、硒含量。各元素测定范围为1.0×10-7~1.5×10-4%（w%)
   4、用户意见反馈
目前高（超）纯锑主要用于锑化铟、锑化镓、锑化铝等化合物半导体的制备。锑化铟主要用于制造红外检测器，霍尔元件，电阻元件基片、压敏材料等。锑化镓用于制造激光器，探测器，高频器件，太阳能电池。客户无不良反馈。    

5、讨论会会议提出意见

a.在标准文本中，“产品”与“超高纯锑”应统一；

b.锑元素杂质含量应在表一中体现。

四、主要技术内容
1. 超高纯锑外观质量：产品为银白色，块状，结晶致密，无氧化色斑。
2. 技术参数见下表1：

表1

	Sb含量/%,不小于
	99.99999

	杂质总量/(×10-6)不大于
	0.100

	杂质总量/(×10-6)不大于
	Ag
	0.002

	
	Au
	0.002

	
	Cu
	0.005

	
	Fe
	0.010

	
	Mg
	0.005

	
	Ni
	0.005

	
	Pb
	0.005

	
	Zn
	0.010

	注： 用户对其他杂质元素要求提供检测数据时，可由双方协商解决。


检测元素及具体检测值的选择依据：a、参照国外同行标准；b、依据下游客户需求杂质元素含量要求；c、根据行业生产水平提出。 d、根据企业实际生产数据提出。

五、验证的情况与结果
   峨嵋半导体材料研究所近几年来的超高纯锑产品均达到本标准水平，用户反映情况良好，无异议。数据如表2所列。
表2
	样品名称
	检测数据(ppm)

	
	Zn
	Ag
	Cu
	Mg
	 Ni
	Pb
	 Au
	Fe

	标准值
	0.010
	0.002
	0.005
	0.005
	0.005
	0.005
	0.002
	0.010

	1
	<0.005
	0.002
	0..003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	2
	0.010
	<0.002
	0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	3
	<0.005
	<0.002
	0.004
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	0.008

	4
	0.010
	<0.002
	0.007
	<0.005
	<0.005
	0.006
	<0.002
	0.005

	5
	0.008
	<0.002
	0.003
	<0.005
	<0.005
	0.010
	<0.002
	0.006

	6
	0.010
	<0.002
	<0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	7
	0.007
	<0.002
	0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	8
	0.009
	<0.002
	0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	0.006

	9
	0.010
	0.002
	0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	10
	<0.005
	<0.002
	<0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	11
	<0.005
	<0.002
	0.003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	12
	<0.005
	<0.002
	0.004
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	13
	0.007
	<0.002
	0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	14
	<0.005
	<0.002
	0.003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	15
	0.006
	<0.002
	<0.002
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	<0.005

	16
	0.005
	<0.002
	<0.002
	<0.005
	0.005
	<0.005
	<0.002
	0.006

	17
	<0.005
	<0.002
	0.003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.002
	0.005


六、与国外同类标准水平的对比分析
从调研情况看，由于产业规模小，许多国家都没有制定相应的行业标准和国家标准。本标准将是我国目前水平较高的超高纯锑产品标准，能满足我国半导体光电技术发展的客观要求，既代表了我国高纯金属工业技术发展的先进性水平，又兼顾我国现阶段的具体实际。本标准实施后，将有助于进一步提高我国超高纯锑生产水平及产品的检测技术水平，保障行业需求，也有利于将我国的超高纯锑产品推向国外市场，提高企业的经济效益。
七、与现行法规、标准的关系
本标准不违反国家现行的有关法律 、法规的规定。
八、实施标准的要求和措施的建议
由于各企业生产工艺不同，技术指标会有差别。同时由于各企业分析方法的差异仪器、分析设备及使用化的耗材和操作者不同，仪器本身的硬件参数设定不一致，加之为达到的分析灵敏度仪器调试的参数不同，样品的检测结果会有一定差异。因此建议将此标准作为推荐性标准。
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