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前  言

本标准按照GB/T1.1-2009给出的规则起草。
本标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（SAC/TC203）与全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会（SAC/TC203/SC2）共同提出并归口。
本标准起草单位：江苏中能硅业科技发展有限公司 
本标准主要起草人： 
硅中氯离子含量的测定  离子色谱法
1　 范围

本标准规定了硅中氯离子含量的测定方法。
本标准适用于测定不同的棒状、块状、颗粒状和片状的硅中氯离子的含量。样品颗粒几何尺寸在200μm ～3000 μm。常规分析方法的检测限为1μg/g～最大固浓度。
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。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分:确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 6679 固体化工产品采样通则
SEMI PV74 Test method for the measurement of chlorine in silicon by ion chromatography
3　 方法提要
将样品放置高温管式炉中进行熔化，样品融化后其中的氯元素以氯化物的形式释放出来，使用两个装有高纯水的鼓泡吸收瓶进行吸收后，再用离子色谱仪，测定吸收液中的氯离子含量。
4　 试剂和材料
4.1　 高纯水：除非另有说明，否则本测试方法中“水”即为符合规范GB/T 6682的试剂水。
4.2　 高纯氩气：体积分数≥99.999 %。
4.3　 氯离子标准溶液(CRM)：浓度为1000 mg/L。 
5　 仪器和设备
5.1　 离子色谱仪: 配备阴离子色谱柱。
5.2　 电子天平：精度不低于 0.1 mg。
5.3　 移液管：2mL、10mL、20 mL。
5.4　 超声波设备。
5.5　 高温管式炉：最高工作温度不低于1500℃。
5.6　 鼓泡吸收瓶：10mL。

5.7　 样品容器、样品管：材质为刚玉（Al2O3）。
6　 分析步骤
6.1　 样品采集
按照GB/T 6679 《固体化工产品采样通则》进行采样，并缩分出待测试样，以取得具有代表性的样品。在取样过程中，应该关注和避免污染的产生。
6.2　 方法空白
使用相同的方法制备过程，但不加入样本或测试样品，而制得的水溶液，用于去除背景光谱中来自实验室环境、试剂或实验室器皿的痕量氯离子污染。
6.3　 分析试液的制备
称取约2.0g试样，精确至0.1mg，放入样品容器（需提前煅烧）中，将样品容器放入高温管式炉中。准备两个吸收瓶并各自装有10mL的超纯水,串联,并连接到高温管式炉的排气口。调整氩气的流量达到200～300mL/min,氩气通过高温管式炉进入两个串联的吸收瓶。高温管式炉的温度从室温加热到1500℃, 在1500℃保持20分钟,然后冷却到室温。使用离子色谱仪对吸收瓶中的溶液进行氯离子含量的测定。
6.4　 校准曲线的配置

使用氯离子标准溶液（4.3），在洁净的100mL容量瓶中，分别配制0mg/L、0.10mg/L 、0.20mg/L、0.40mg/L、0.80mg/L、1.00mg/L 6个浓度的标准溶液，使用离子色谱仪分别进样，根据工作站程序制作成校准曲线，相关系数R≥0.999，所配制的标准系列工作溶液浓度值应尽量与样品溶液中待测元素的浓度值接近。
注1:样品的重量可以根据其中的氯离子含量进行调整。
注2:离子色谱仪工作参考条件可参照附录A。
7　 结果计算与表述
样品中氯离子含量
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计算公式: 
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式中：

C1——第一个吸收瓶中氯离子的含量，单位为微克每毫升(μg/mL)；

C2——第二个吸收瓶中氯离子的含量，单位为微克每毫升(μg/mL)；

C0——两个吸收瓶中空白的氯离子含量总和，单位为微克每毫升(μg/mL)；

V——吸收瓶中的高纯水体积，单位为毫升（mL）；

m——测试样品的质量，单位为克（g）。

计算结果表示到小数点后两位。

8　 精密度
8.1　 重复性限
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5％，重复性限（r）按表1数据采用线性内插法求得：
表1　 重复性限
	氯离子含量/μg/g
	1.0
	1.5
	2.0
	5.0
	10.0

	重复性限ｒ/%
	
	
	
	
	


8.2　 再现性限
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限(R)的情况不超过5％，再现性限（R）按表2数据采用线性内插法求得：
表2　 再现性限 
	氯离子含量/μg/g
	1.0
	1.5
	2.0
	5.0
	10.0

	再现性限ｒ/%
	
	
	
	
	


9　 质量保证与控制
根据日常样品检测工作量定期校核本分析方法标准的有效性(例如每天、每周或每月一次)，在检测过程中进行回收率检测。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
10　 报告
试验报告应包括以下内容：

a) 试验对象；

b) 所使用的标准（包括发布或出版年号）；

c) 所使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

d) 结果；

e) 观察到的异常现象；

f) 试验日期；

g) 其他。

附录 A

（资料性附录）
离子色谱仪工作参考条件

表A.1  离子色谱仪工作参考条件

	泵流速
	0.7mL/min

	定量环
	20uL

	色谱柱
	Metrosep A supp5-150/4.0

	自动进样器
	Intelligent Dosino 800

	万通抑制模块切换时间
	每10分钟切换一次

	工作压力
	9Mpa左右

	蠕动泵速率
	18r/min 0.3mL/min

	工作站
	MagIC NET 2.2

	淋洗液
	3.2mmol/L Na2CO3 和1mmol/L NaHCO3

	MSM再生溶液
	100mmol/L H2SO4

	MSM冲洗液
	高纯水


去除背景光谱中来自实验室环境、试剂或实验室器皿的痕量氯离子污染。
排气操作：排气时，将针阀拧松，在工作站手动设置中将泵的流速设置为2.0ml/min的流速，从针阀处用注射器抽气，直至针阀处淋洗液连续流出，无气泡。在将阀拧紧前，一定将流速改小为柱子的标准流速（0.7mL/min），避免损坏分离柱。
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