
国家标准《硅单晶中碳、氧含量的测定 低温傅立叶变换
红外光谱法》（预审稿）编制说明
1、 工作简况

1、 项目背景和立项意义

氧和碳是硅单晶中十分重要的杂质元素，无论是对太阳能电池还是电子器件的硅单晶材料性能都存在一定的影响，因此需要对其进行准确测量和有效控制。随着市场竞争日益激烈，对多晶硅产品的质量要求越来越高，目前在多晶硅产品标准GB/T 25074-2010《太阳能级多晶硅》和GB/T 12963-2014《电子级多晶硅》分别规定了氧和碳的指标要求，其中最新修订的GB/T 12963-2014规定了电子一级碳浓度＜4×1015atoms·cm-3(0.08ppma)、氧浓度≤1×1016atoms·cm-3(0.2ppma)。
常温红外光谱由于其快速、无损、易于维护等特点被广泛用于检测硅单晶中的间隙氧和代位碳含量，但在常温条件下，碳和氧的检测灵敏度不高，现行国家标准GB/T 1557-2006《硅晶体中间隙氧含量的红外吸收测量方法》规定的最低检出限为1×1016atoms·cm-3(0.2ppma)；GB/T 1558-2009《硅中代位碳原子含量红外吸收测量方法》规定的最低检出限为5×1015atoms·cm-3(0.1ppma)，低温条件下77K时检测下限为5×1014atoms·cm-3(0.01ppma)，常温红外光谱法已经不能很好地满足检测要求。因此，提高碳氧含量的测量精度、降低检测限已经成为进一步提高多晶硅产品质量的一个亟待解决的问题。
低温技术是研究红外光谱的重要手段之一，低温红外光谱技术在半导体分析中有广泛的应用，与常温红外相比有许多优点，在硅单晶检测过程中，随着温度的降低，半导体中的杂质作为局部缺陷所引起的特征吸收峰半高宽大大减小，吸收峰变锐，峰值波数处的吸收系数大大增加。因而较容易地同低温下减弱的晶格吸收宽带背景区分开来，在低温高分辨下可观察到其红外光谱的精细结构，所以低温红外光谱检测可极大提高检测灵敏度，使检测下限大大降低。在低温条件下，碳和氧的检出限均可以达到5×1014atoms·cm-3(0.01ppma)，可以较好地满足各种电子级多晶硅或更高要求的高纯硅材料检验需求。另外根据GB/T 24581-2009的要求，多晶硅中的施主杂质(P、As、Sb) 和受主杂质(B、Al、Ga) 含量进行检测时必须采用低温( ＜ 15K) 红外光谱进行检测，随着低温红外光谱设备和检测技术的进步，目前已经可以利用低温( ＜ 15K) 红外光谱一次扫描就完成硅单晶中间隙氧、代位碳和III、V族杂质含量的精确测量，极大的提高工作效率，对进一步提高多晶硅产品质量，增强在国际市场的竞争力，促进半导体及光伏产业的发展具有重大的现实意义。
2、任务来源
2012年11月，昆明冶研新材料股份有限公司提出《硅单晶中碳、氧含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法》国家标准的立项申请，由国家标准化管理委员将其列入2014年度国家标准制定项目计划。2014年12月，根据《国家标准委关于下达2014年第二批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2014]89号）的要求，《硅单晶中碳、氧含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法》国家标准的起草任务，由昆明冶研新材料股份有限公司负责，计划号为20141875-T-469，任务完成时间为2014年～2015年。
3、起草单位

昆明冶研新材料股份有限公司是由昆明冶金研究院部分转制后成立的经国家科技部双高认证的高科技公司，2010年被云南省政府命名为“云南省自主创新型企业”。公司目前科技人员占职工总数的80%以上，具有较高的科技水平与创新能力。公司一期3000吨多晶硅项目现已经在曲靖市经济技术开发区南海新区建成投产，在建设及试生产过程中积累了大批相关的技术成果并形成了专业的人才队伍，具有快速消化国外引进技术和开展研发与自主创新的能力。在使用改良西门子法生产多晶硅的过程中，使用工业硅作原料生产多晶硅，公司对工业硅质量控制和分析检测取得了良好经验，公司生产的多晶硅产品质量60%以上达到GB/T 12963-2009《硅多晶》标准要求。

公司分析实验室于2010年建成并投入使用，配有分析检测专职人员近30人，具有高级职称或研究生以上学历研究人员5人，专业技术人员占部门员工人数的90%以上，是一支对多晶硅生产分析控制有一定经验的技术队伍。拥有1000级洁净实验室400平米，从国外引进配备了目前世界上最为高端的诸多精密分析仪器，如有美国热电公司的电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）、电感耦合等离子体原子发射光谱仪（ICP-AES）、美国安捷伦公司的气相色谱仪（GC）、气相质谱联用仪（GC-MS）、德国布鲁克公司的低温傅里叶变换红外光谱仪(LT-FTIR)、常温红外光谱仪、高频红外碳硫分析仪等分析检测仪器，具备标准起草工作的实验条件和能力。
4、主要工作过程

自任务下达后，昆明冶研新材料股份有限公司成立了标准起草小组，明确了工作指导思想，制定了工作原则，确定了编制组成员、任务分工和实验计划。编制组首先对收集的国内外资料进行分析整理和研讨，为标准编制提供技术参考和支撑。与此同时，组织专业技术人员做了大量单晶硅中氧、碳含量低温红外分析方法的实验工作，在此基础上，结合公司生产的实际情况和具体实验结果，对拟制定的标准所涉及的内容、范围、适用性、可操作性、科学性等内容进行了认真研讨、论证和改进。

2014年12月以来，编制组组织分析技术人员做了大量的实验研究工作，对标准文本做了多次修改，形成标准讨论稿。
2015年5月28日，标委会在昆明组织召开了标准的讨论会，16个单位26位专家参加了本次会议，与会各位专家对标准进行了充分的讨论。根据专家意见，结合实验情况及资料查询，又对标准文本的内容作了进一步的完善，形成了标准征求意见稿。

2015年7月，将标准征求意见稿发给了相关行业检测部门、生产企业、用户等12个单位征求意见，发出征求意见函12份，收到回函的单位数10个，并根据相关单位反馈的意见，对标准征求意见稿进行了修订，形成了标准预审稿；同时组织进行了分析方法的实验、复验工作，形成了试验报告。

二、编制原则和确定主要内容的依据

1、编制原则

本标准起草单位自接受起草任务后，成立了本标准编制工作组，具体负责本标准分析方法的试验和起草工作，标准起草所遵循的基本原则：
1）适用性原则：根据国内多晶硅生产和下游使用厂商的具体情况，主要针对应用单位对多晶硅产品中氧、碳含量的检测需求为依据进行编制，力求做到标准的合理性与实用性，检测范围能满足硅材料行业对氧、碳含量的要求。

2）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硅单晶中氧、碳含量的分析方法，也能满足国内外进出口贸易市场以及不同行业对多晶硅中氧、碳含量分析的需求。

3）规范性原则：标准在格式上严格按照GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T20001.4-2001《标准编写规则 第4部分： 化学分析方法》的要求进行编写。

2、 标准主要内容分析

2.1. 标准题目的确定

本标准的题目完全能够高度概括标准主旨和中心，能够反映出作为硅单晶中氧、碳的低温红外分析方法标准的作用。

2.2. 范围
多晶硅料（太阳能级多晶硅或电子级）经过直拉法（CZ）和悬浮区熔法（FZ）拉制成硅单晶棒，经过切片加工以后得到硅单晶片。根据GB/T 29057-2012 《用区熔拉晶法和光谱分析法评价多晶硅棒的标准规程》要求，对多晶硅料采用区熔法（FZ）拉制切片加工成硅单晶片，然后对硅单晶片进行检测，间接评价多晶硅产品质量。多晶硅料的质量决定了硅单晶片的质量，国家标准对多晶硅产品中碳、氧要求见表1：

表1 多晶硅产品对碳、氧浓度要求
	
	太阳能级多晶硅（GB/T 25074-2010）
	电子级多晶硅（GB/T 12963-2014）

	
	太阳能一级
	太阳能二级
	太阳能三级
	电子一级
	电子二级
	电子三级

	C/ atoms·cm-3
	≤2.5×1016
	≤4.0×1016
	≤4.5×1016
	＜4.0×1015
	＜1.0×1016
	＜1.5×1016

	O/ atoms·cm-3
	≤1.0×1017
	≤1.0×1017
	≤1.5×1017
	≤1.0×1016
	
	


本标准规定了适用于室温电阻率大于0.1的N型硅单晶和室温电阻率大于0.5的P型硅单晶中代位碳、间隙氧含量的测定，本方法规定的测定范围为从5×1014atoms·cm-3到硅中代位碳和间隙氧的最大溶解度，涵盖了国家标准表1中对碳、氧的要求，适用于其制备的非掺杂和轻掺杂硅单晶样品中碳、氧含量的测定。在低温条件下，可以一定程度上抑制自由载流子的吸收，但是在重掺杂的样品中，自由载流子浓度很高，由于严重的载流子吸收的影响，很难测量硅的红外吸收光谱。

在具备设备条件的情况下，本方法可以和GB/T 24581-2009 《低温傅立叶变换红外光谱法测量硅单晶中III、V族杂质含量》较好对接，实现利用低温( ＜ 15K) 红外光谱对硅单晶样品进行一次扫描，即可完成硅单晶中间隙氧、代位碳和施主杂质(P、As、Sb) 和受主杂质(B、Al、Ga)全部红外项目的分析检测，极大地提高工作效率。

2.3. 试剂和材料

（1）关于“无水乙醇”

单晶硅样品在拉制、切片以后，由于检测的是内部的间隙氧和代位碳，不会再另外引入相关杂质，所以，样品在上机分析之前，不需要用酸腐蚀清洗，只需用无尘布蘸取无水乙醇，将表面擦拭干净即可。
（2）关于“氮气吹扫气”
吹扫气的主要作用是防止仪器易受潮的光学部件在潮湿环境中损坏，并防止水和二氧化碳影响光谱图，从而保证分析数据的准确性。当吹扫气中含有水时，会影响氧含量的准确测定。吹扫气要求无油、无尘，露点＜-40℃。
（3）关于“氦气”
高纯氦气主要用于将仪器检测器和样品室降至低于15K的温度及吹扫仪器，其纯度要求达到5N以上。
2.4. 仪器

（1）关于“低温傅立叶变换红外光谱仪”

标准规定分析仪器为低温傅立叶变换红外光谱仪，此类型仪器的检测器和样品室可冷至15K以下，在此条件下，氧、碳的吸收峰变锐，半高宽大大减小，峰值波数处的吸收系数大大增加，从而使得测量精度提高、检测下限降低、测量误差减小，可以很好的满足分析要求。仪器的分辨率要求可以达到1cm-1或更佳。
（2）关于“样品架”

样品架用于放置样品，样品架安装固定到样品室内后再进行降温分析。样品架一般由高热传导系数的金属材料制成，上面开有小孔并可阻挡通过样品以外的任何红外光线，样品直径必须大于样品架上的小孔，安装样品时样品完全将孔遮住。
（3）关于“千分尺”

千分尺或其他可以用于样品厚度测量的设备均可，其主要用于检测样品厚度，精度要求0.001mm。
2.5. 试样制备
（1）关于“样品转化”
该标准要求样品为单晶硅，如果样品是多晶硅，则首先需要根据GB/T 29057-2012 《用区熔拉晶法和光谱分析法评价多晶硅棒的标准规程》要求，对多晶硅料采用区熔法（FZ）拉制切片加工成硅单晶片。

（2）关于“样品表面处理”

样品表面必须双面抛光，可以是机械也可以是化学抛光。为了获得最高的灵敏度，样品表面采用粒度不大于10μm的抛光剂进行抛光，以使样品表面粗糙度不大于10μm，这样可以避免表面散射对测量结果的影响。通常情况下，样品切割之后，先研磨再抛光。样品双面抛光后，两个表面不能绝对平行，否则在低温红外检测过程中会形成内部干涉，影响谱图分析，从而导致分析数据不准确。但样品两个面的厚度差应控制在0.05mm范围内。
（3）关于“样品厚度和直径”

样品需要测量厚度再装入样品架。因为检测环境为低温，为了提高测量精度，所以要求样品厚度略厚一些，一般为2mm～4mm，其直径必须大于样品架上的小孔，并将小孔完全遮住。
2.6. 参比样品
对于碳的检测来说，由于硅中双声子晶格在625cm-1处很强，而碳的吸收峰位置恰好在该双声子吸收峰的肩上，所以，必须采用无碳的区熔单晶硅片作为参比样品，用差示法消除该强晶格吸收带，才能测定碳的吸收光谱。对于氧的检测来说，在氧的吸收谱带位置也有一个硅晶格吸收振动谱带，所以，需要采用一个无氧参比样品，通过参比法扣除背景后获得氧的红外吸收或透射谱图。参比样品中的氧、碳含量必须均小于5×1014atoms·cm-3，另外，参比样品的厚度应尽可能与测试样品的厚度一致，与试样的厚度差小于±1%，以便消除由硅晶格振动引起的吸收的影响。参比样品与测试样品的表面处理方法应一致。
2.7. 标准样品

准备一个或多个已知含量的单晶硅样品，其碳和氧杂质的含量要求在被测样品的浓度范围内，在每次样品检测前，首先检测该标准样品。如果分析数据符合，则说明仪器没有问题，可以进行分析工作，如果数据不符合，则需要检查仪器是否存在问题。以此确保仪器测量的准确性。
2.8. 分析步骤
（1）关于“厚度测量”

当进行碳、氧含量的计算时需要用到样品厚度值，样品厚度的测量方法按照GB/T 6618进行。
（2）关于测量顺序

检测过程中，首先利用空的样品架检测背景光谱，该光谱用于消除测量环境的影响；然后检测参比样品，获得参比光谱，该光谱用于扣除硅晶格的振动影响，获得碳的差示谱图和氧的吸收峰谱图；最后依次检测标准样品和待测样品，获得标准样品和待测样品的光谱图。
（3）关于“氧、碳低温红外光谱图”

计算或查看氧、碳的分析数据前，需要先查看其低温红外光谱图，谱图正常，分析数据才准确。如果谱图出现异常情况，则需要查找原因，并重新分析检测。

2.9. 关于“分析结果的计算”

本标准规定的分析结果的计算采用公式表示。其中，碳采用低温下607.5cm-1处的吸收峰数据，并采用低温下的换算系数0.37×1017cm-2。氧采用低温下1136.3cm-1处的吸收峰数据，并采用低温下的换算系数0.2×1017cm-2。
2.10. 关于“精密度”

待确定
2.11. 关于“试验报告”

本标准中规定试验报告内容为一般通用性要求，便于规范试验报告的具体内容。
3、方法的精密度验证
选择6个具有代表性的不同碳、氧含量的单晶硅样品，根据以上试验确定的条件和方法进行测定，分析结果见表7、表8。

表7 精密度试验结果 C/ppma

	       测定结果

硅单晶样品编号
	平行测定结果
	平均值
	RSD/%

	1
	KMYY-1
	0.11，0.11，0.10，0.099，0.095，0.094，0.086，0.095，0.096，0.094，0.093
	0.10
	7.35

	2
	KMYY-2
	0.069，0.073，0.074，0.065，0.061，0.063，0.070，0.068，0.065，0.067，0.059
	0.067
	7.06

	3
	KMYY-3
	0.048，0.050，0.045，0.043，0.045，0.044，0.041，0.051，0.053，0.050，0.047
	0.047
	7.96

	4
	KMYY-4
	0.88，0.89，0.90，0.89，0.90，0.86，0.86，0.87，0.87，0.87，0.87
	0.88
	1.67

	5
	KMYY-5
	0.76，0.76，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.74，0.74
	0.74
	1.62

	6
	KMYY-6
	0.45，0.45，0.44，0.44，0.44，0.44，0.44，0.46，0.46，0.46，0.46
	0.45
	2.10


表8 精密度试验结果 O/ppma
	       测定结果

硅单晶样品编号
	平行测定结果
	平均值
	RSD/%

	1
	KMYY-1
	0.038，0.038，0.038，0.038，0.039，0.037，0.037，0.037，0.037，0.040，0.040
	0.038
	2.98

	2
	KMYY-2
	0.052，0.052，0.052，0.052，0.052，0.049，0.049，0.051，0.051，0.053，0.053
	0.051
	2.66

	3
	KMYY-3
	0.039，0.042，0.040，0.038，0.038，0.038，0.036，0.036，0.035，0.037，0.037
	0.038
	5.26

	4
	KMYY-4
	0.11，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.13
	0.12
	3.73

	5
	KMYY-5
	0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.16，0.16，0.16
	0.15
	3.06

	6
	KMYY-6
	0.36，0.36，0.36，0.36，0.36，0.37，0.37，0.37，0.35，0.35，0.35
	0.36
	2.15


实验结果表明，6个不同硅单晶试样碳含量测定结果的精密度RSD为1.62%～7.96%，氧含量测定结果的精密度RSD为2.15%～5.26%，均能够满足样品分析的要求。
4 、方法的准确度验证

由于目前无法购买到硅单晶片的红外标准样品进行准确度的试验，我们将样品送往国内相关硅材料的权威检测机构国家有色金属及电子材料分析测试中心(北京）、中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心（天津）检测，进行准确度的试验。

4.1  将我公司区熔制好的8个样品送往国家有色金属及电子材料分析测试中心(北京）进行检测进行C、O 含量的检测比对，结果见表9：

表9 国家有色金属及电子材料分析测试中心（北京）试验结果

	序号
	样品编号
	分析单位
	C/ppma
	O/ppma

	1
	KMYY-1-1
	本实验室
	0.20 
	0.15

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.24 
	0.18 

	2
	KMYY-1-3
	本实验室
	0.046
	<0.010

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.052
	<0.010

	3
	KMYY-1-5
	本实验室
	0.16
	0.020

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.17
	0.020

	4
	KMYY-1-7
	本实验室
	0.11
	<0.010

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.089
	<0.010

	5
	KMYY-1-9
	本实验室
	0.18
	0.026

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.13
	0.023

	6
	KMYY-1-11
	本实验室
	0.16
	0.020

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.16
	0.018

	7
	KMYY-1-13
	本实验室
	0.12
	<0.010

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.12
	<0.010

	8
	KMYY-1-15
	本实验室
	0.11
	<0.010

	
	
	国家有色金属及电子材料分析测试中心
	0.11
	0.013


4.2 将我公司区熔制好的8个样品送往中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心（天津）进行检测进行C、O 含量的检测比对，结果见表10：

表10 中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心（天津）

	序号
	样品编号
	分析单位
	C/ppma
	O/ppma

	1
	KMYY-1-2
	本实验室
	0.070 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.068 
	<0.020

	2
	KMYY-1-4
	本实验室
	0.17
	0.16

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.136
	0.184

	3
	KMYY-1-6
	本实验室
	0.18 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.18
	<0.2

	4
	KMYY-1-8
	本实验室
	0.13 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.19
	<0.2

	5
	KMYY-1-10
	本实验室
	0.18 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.19
	<0.2

	6
	KMYY-1-12
	本实验室
	0.16 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.18
	<0.2

	7
	KMYY-1-14
	本实验室
	0.10 
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.12
	<0.2

	8
	KMYY-1-16
	本实验室
	0.14
	<0.010

	
	
	中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心
	0.16
	<0.2


通过送往国家有色金属及电子材料分析测试中心(北京）、中国电子科技集团公司四十六研究所检测中心（天津）检测的8个不同硅单晶样品碳、氧含量的检测比对结果基本一致，表明方法准确度较好，能够满足样品分析的要求。

5 外部比对验证试验

选择6个不同的硅单晶试样，分别送往×个不同的实验室进行分析方法的复验和验证，×个单位分别提供了试验报告，结果见表11、表12。
表11不同实验室碳含量的比对验证
	样品编号
	测定结果，C/ppma

	
	本实验室
	江苏中能硅业科技发展有限公司实验室
	宜昌南玻硅材料有限公司实验室
	××实验室

	KMYY－1
	0.11，0.11，0.10，0.099，0.095，0.094，0.086，0.095，0.096，0.094，0.093
	0.099，0.098，0.106，0.103，0.097，0.097，0.096，0.090，0.089，0.080，0.084
	0.091，0.11，0.15，0.081，0.091，0.091，0.11，0.14，0.11，0.10
	

	KMYY－2
	0.069，0.073，0.074，0.065，0.061，0.063，0.070，0.068，0.065，0.067，0.059
	0.055，0.053，0.062，0.061，0.057，0.057，0.054，0.051，0.046，0.044，0.043
	0.10，0.11，0.091，0.13，0.10，0.11，0.13，0.13，0.12，0.14
	

	KMYY－3
	0.048，0.050，0.045，0.043，0.045，0.044，0.041，0.051，0.053，0.050，0.047
	0.046，0.049，0.024，0.026，0.024，0.028，0.025，0.023，0.020，0.019，0.021
	0.14，0.11，0.091，0.12，0.11，0.12，0.11，0.12，0.10
	

	KMYY－4
	0.88，0.89，0.90，0.89，0.90，0.86，0.86，0.87，0.87，0.87，0.87
	0.83，0.85，0.83，0.84，0.84，0.84，0.85，0.84，0.84，0.84，0.84
	-----
	

	KMYY－5
	0.76，0.76，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.73，0.74，0.74
	0.72，0.73，0.69，0.69，0.69，0.70，0.70，0.70，0.70，0.70，0.70
	0.77，0.87，0.83，0.80，0.81，0.82，0.81，0.82，0.83，0.79
	

	KMYY－6
	0.45，0.45，0.44，0.44，0.44，0.44，0.44，0.46，0.46，0.46，0.46
	0.45，0.46，0.44，0.43，0.43，0.43，0.43，0.43，0.43，0.42，0.42
	0.48，0.45，0.47，0.50，0.48，0.46，0.44，0.49，0.47，0.46
	


表12不同实验室氧含量的比对验证
	样品编号
	测定结果，O/ppma

	
	本实验室
	江苏中能硅业科技发展有限公司实验室
	××实验室
	××实验室

	KMYY－1
	0.038，0.038，0.038，0.038，0.039，0.037，0.037，0.037，0.037，0.040，0.040
	0.040，0.037，0.049，0.052，0.049，0.049，0.047，0.045，0.045，0.048，0.045
	
	

	KMYY－2
	0.052，0.052，0.052，0.052，0.052，0.049，0.049，0.051，0.051，0.053，0.053
	0.065，0.061，0.068，0.068，0.066，0.063，0.064，0.064，0.060，0.061，0.059
	
	

	KMYY－3
	0.039，0.042，0.040，0.038，0.038，0.038，0.036，0.036，0.035，0.037，0.037
	0.052，0.048，0.053，0.053，0.053，0.051，0.051，0.048，0.051，0.049，0.049
	
	

	KMYY－4
	0.11，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.12，0.13
	0.15，0.15，0.16，0.16，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.14
	
	

	KMYY－5
	0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.15，0.16，0.16，0.16
	0.19，0.19，0.20，0.19，0.19，0.19，0.18，0.18，0.18，0.18，0.18
	
	

	KMYY－6
	0.36，0.36，0.36，0.36，0.36，0.37，0.37，0.37，0.35，0.35，0.35
	0.45，0.43，0.46，0.45，0.44，0.44，0.43，0.43，0.43，0.43，0.42
	
	


其中江苏中能硅业科技发展有限公司实验室提供了完整的6个样品的碳、氧分析数据；宜昌南玻硅材料有限公司的分析仪器在低温条件下只能检测碳，在检测过程中，第1片样品出现了碎裂损坏，第4片样品由于直径小于其仪器光孔，所以，其无法出具该片样品数据。另外，KMYY-1、KMYY-2、KMYY-3的碳含量低于其仪器检出限，仪器噪音干扰较大结果失真。
6 重复性和再现性
依据GB/T 6379.2确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法，对表11和表12中的实验数据进行数据处理。依据GB/T 6379.6-2009规定的方法，在95%的置信度下，采用经验法，实验室内测定重复性标准差为Sr，重复性限r=2.8Sr，验证实验室间测定标准差为SR，再现性限R=2.8SR。检测方法的重复性限、再现性限的计算，见表13和表14。

                            表13碳实验数据计算处理                 单位为ppma
	样品编号
	含量m
	重复性标准差Sr
	重复性限r
	再现性标准差SR
	再现性限R

	KMYY－1
	
	
	
	
	

	KMYY－2
	
	
	
	
	

	KMYY－3
	
	
	
	
	

	KMYY－4
	
	
	
	
	

	KMYY－5
	
	
	
	
	

	KMYY－6
	
	
	
	
	


                                表14氧实验数据计算处理                  单位为ppma
	样品编号
	含量m
	重复性标准差Sr
	重复性限r
	再现性标准差SR
	再现性限R

	KMYY－1
	
	
	
	
	

	KMYY－2
	
	
	
	
	

	KMYY－3
	
	
	
	
	

	KMYY－4
	
	
	
	
	

	KMYY－5
	
	
	
	
	

	KMYY－6
	
	
	
	
	


3、 标准水平分析

通过文献检索，网上查询，国内有现行国家标准GB/T 1557-2006《硅晶体中间隙氧含量的红外吸收测量方法》和GB/T 1558-2009《硅中代位碳原子含量 红外吸收测量方法》，该两项标准主要采用常温红外方法检测硅中代位碳和间隙氧含量，而目前没有采用低温红外进行分析检测的国家标准。
本标准是和GB/T 24581-2009《低温傅立叶变换红外光谱法测量硅单晶中III、V族杂质含量》配套的分析标准。国内对硅中的间隙氧和代位碳含量的分析主要采用常温红外方法，根据分析方法的技术水平，确定本标准总体水平为国际先进水平。
四、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性
本标准属于硅单晶的方法标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求，本领域没有强制性标准，本标准与现行法律、法规和相关标准相协调、无冲突。

五、专利及涉及知识产权

本文件起草过程中没有检索到专利和知识产权问题，如果涉及到专利和知识产权时请使用单位与专利和知识产权方协商，本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

六、分歧意见的处理经过

编制组根据起草前确定的编制原则进行了标准起草，标准起草小组前期进行了充分的准备和调研，并做了大量调查论证、信息分析和实验工作，在标准在主要技术内容上，行业内取得了较为一致的意见，标准起草过程中未发生重大分歧意见。
七、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

本标准为硅单晶的化学分析方法标准之一，适用于硅单晶中间隙氧、代位碳含量分析的一般性通用要求，但由于对于要求不高的硅单晶来说，仍可采用常温傅立叶变换红外光谱法进行分析。因此，建议本标准作为推荐性国家标准发布实施。

八、贯彻标准的要求和措施建议
本标准为硅单晶的化学分析方法标准之一，为使标准能更好地发挥作用，提高硅材料生产企业的产品质量水平，规范硅材料的国内外生产、使用以及进出口贸易中过程中间隙氧、代位碳元素的检测方法。建议针对标准《硅单晶中间隙氧、代位碳含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法》制定切实可行的贯彻措施，做好宣传培训工作，使各相关单位的质检部门充分掌握标准中所规定的检测方法，并加强示范推广，让标准在硅材料的生产和应用过程中得以广泛推广。同时，对标准执行情况进行跟踪调查，及时发现标准执行中的问题，不断修改完善，提升标准水平，提高标准的科学性、合理性、协调性和可操作性。

9、 废止现行有关标准的建议
无
十、推广应用的预期效果

  本标准是和GB/T 24581-2009 《低温傅立叶变换红外光谱法测量硅单晶中III、V族杂质》含量配套的分析标准之一。所制定的《硅单晶中间隙氧、代位碳含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法》国家标准为国内首次制定、发布。将对我国硅材料的生产、贸易具有较强的指导作用，对保证行业内硅单晶产品质量具有重要的作用。在理论成果方面，将形成完善规范的硅单晶的间隙氧、代位碳含量化学分析方法国家标准，提高我国在此方面的技术优势，同时为硅单晶产品质量控制提供技术保障。本标准的发布和实施能有效的规范我国硅材料生产和国内外贸易当中对间隙氧、代位碳含量的检测需求，对提高我国硅单晶的产品质量有积极的促进作用。

标准编制组

                                 2015年9月10日
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