
硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法（送审稿）编制说明
一  工作简况
1 项目背景和立项意义
近年来随着光伏产业的高速发展，硅粉的需求量日益增大，对其中杂质含量提出严格要求的同时也对其分析检测提出了新的要求。硅粉作为改良西门子法生产多晶硅的合成三氯氢硅工序的主要原料，其中的硼、磷、铁、铝、钙、钛杂质是影响三氯氢硅质量乃至多晶硅成品质量的重要因素。因此如何快速准确测定硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛的含量，是至关重要的。
现行国家标准GB/T 14849《工业硅化学分析方法》前5个部分中分别规定了铁、铝、钙、钛、硼、磷等元素的分析方法。行业标准《硅粉化学分析方法 硼、磷含量的测定》中规定了硅粉中硼、磷含量的分析方法。
GB/T 14849.1-2007《工业硅化学分析方法 第1部分：铁含量的测定 1，10-二氮杂菲分光光度法》、GB/T 14849.2-2007《工业硅化学分析方法 第2部分：铝含量的测定 铬天青-S分光光度法》、GB/T 14849.3-2007《工业硅化学分析方法 第3部分：钙含量的测定》和行业标准YS/T 984-2014 《硅粉化学分析法 硼、磷含量的测定》，每个方法只能检测硅粉中某一项杂质含量；GB/T 14849.4-2014《工业硅化学分析方法 第4部分：电感耦合等离子体原子发射光谱法测定元素含量》测定铁、铝、钙、钛、硼、磷含量需要进行3次样品处理，分别进行检测，检验周期长；GB/T 14849.5-2010《工业硅化学分析方法 第5部分 杂质元素含量的测定 X射线荧光光谱法》不能测定硼、磷含量。
目前没有一个快速、简单的分析方法能够做到一次样品处理，同时检测硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛的含量。因此，制定科学完善的分析方法标准，对硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛杂质含量进行规范的检测和有效的质量控制，对多晶硅产业的发展有积极的促进作用和长远的现实意义。
2  任务来源

根据《工业和信息化部办公厅关于印发2017年第一批行业标准制修订计划的通知》（中色协科字[2017] 8号）的要求，《硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》由内蒙古神舟硅业有限责任公司牵头负责起草，计划编号：2016-013-T-CNIA，要求于2018年完成。
3  标准项目编制单位简况

内蒙古神舟硅业有限责任公司是中国航天科技集团公司第八研究院（上海航天工业（集团）有限公司）、上海航天汽车机电股份有限公司为主投资的专业从事硅材料研发、多晶硅及下游产品生产及销售为一体的高新技术企业。公司于2007年5月在内蒙古自治区呼和浩特市金桥开发区注册成立，注册资金达22亿元人民币。公司以打造万吨级多晶硅生产能力，并拥有核心技术和自主知识产权的一流新能源企业为目标，分两期建设多晶硅项目。经过几年试生产和技改，公司在稳定生产工艺、品质改善、节能降耗等方面都取得了突破，已形成年5000吨多晶硅产能，整个装置实现了连续、稳定、经济生产。公司于2011年顺利通过了国家工信部等三部委组织的多晶硅行业准入审核，2014年进入国家工信部公告的符合《光伏制造行业规范条件》企业名单之列。

公司实验室固定资产投资近亿元，配备了目前世界上最为高端的诸多精密分析仪器，拥有电感耦合等离子体质谱仪、电感耦合等离子体光谱仪、原子吸收、离子色谱仪、气相色谱仪、气相色谱质谱联用仪、傅立叶变换红外光谱仪、傅立叶变换低温红外光谱仪、高频光电导少子寿命测试仪、微波寿命仪等多套设备。承担公司进厂原辅料、过程样品及成品的检测和质量保证工作，并在2015年8月获得中国合格评定国家认可委员会实验室认可证书。公司具备了本标准制定及相关实验条件和分析能力。
4  主要工作过程

接到行业标准制定计划任务后，在全国有色金属标准化技术委员会的组织下，内蒙古神舟硅业有限责任公司成立了《硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》协会标准编制组，确定了编制组成员的任务分工和实验计划。编制组开展了相关国内外资料、标准的整理和研讨工作。同时组织相关技术人员进行了大量硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量分析方法的实验工作，结合实际情况和具体的实验结果，对拟制定标准所涉及的内容、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。通过试验，初步确立了方法标准的技术要素、仪器参数和性能指标等。

自2017年4月编制组组织分析技术人员开展了大量硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量测定实验研究工作，对标准文本做了多次修改，2017年5月编制完成《硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》讨论稿。

2017年07月在内蒙古巴彦淖尔市召开的标准工作讨论会上，来自25个单位的34位专家参加了本次会议，与会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。

2017年08月，将标准征求意见稿发给了相关行业检测部门、生产企业等16个单位广泛征求意见，发出征求意见函16份，收到回函的单位数9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；同时组织进行分析方法的实验、复验工作，形成了试验报告。
2017年10月在广东省东莞市召开了标准第二次工作会议（预审会），来自10个单位18位专家参加了本次会议，与会专家对标准资料从标准技术内容和文本质量等方面进行了充分的讨论，据与会专家意见，《硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准编制组修改完成了送审稿、编制说明、意见汇总表、试验分析报告及复验报告等。
二  标准编制原则和确定标准主要内容

1 编制原则

本标准按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 20001.4-2001《标准编写规则 第4部分： 化学分析方法》的要求进行编写。标准中简述了方法提要，确定了测定范围、所用试剂、采样要求、分析操作步骤、数据处理、以及分析方法评价（RSD）等技术内容。

2 标准主要内容说明

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，能够反映出硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定分析方法标准的作用。

2.2  范围

本标准适用于多晶硅生产用硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定，可满足硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量含量的检测要求。

本标准规定了采用用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定硅粉中杂质元素含量的分析检测方法。适用于多晶硅生产用硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的测定。测定范围见表1： 

表1 方法测定范围
	元素
	B
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	测定范围

质量分数
	0.0005～0.20
	0.0010～0.10
	0.0010～1.00
	0.0010～1.00
	0.0010～1.00
	0.0010～0.50


2.3  方法提要
试样用硝酸、氢氟酸溶解。试样溶液引入等离子体光谱仪，在选定的最佳测定条件下，测量试液中硼、磷、钛、铁、铝、钙、钛的含量。
2.3  试验部分
2.3.1  试样
称取0.2 g～0.6g试样，精确至0.1mg。
2.3.2测定次数

至少称取两份试样进行同时测定，结果的波动应在重复性范围内，取其平均值。

2.3.3分析试液的制备

将试料置于100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加少许水润湿，分次加入3 mL～10 mL氢氟酸，待反应停止后， 滴加硝酸至试样完全溶解,冷却至室温，移入100 mL PFA容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。必要时根据工作曲线范围，稀释待测溶液。
2.3.4系列标准溶液的配制

在一组100 mLPFA容量瓶中加入适量标准溶液A和标准溶液B，其介质和酸度与试样溶液一致，以水稀释到刻度，摇匀。以不加标准溶液的试样作为空白溶液，待测元素含量应在所做工作曲线范围之内，系列标准溶液的数量由精度要求决定，至少取6个点。
2.3.5测定
2.3.5.1 各待测元素的推荐分析线见表2。
表2 待测元素的推荐分析线

	元素
	B
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	分析线/nm
	182.5  
	177.4   
	259.9
	396.1   308.2
	317.9
	334.9  336.1  337.2


2.3.5.2测定条件。
根据仪器情况选择适宜的氩气流量。

将系列标准溶液引入电感耦合等离子体原子发射光谱仪中，输入根据试验所选择的仪器最佳测定条件，在各元素选定的波长处，测定系列标准溶液中各元素的强度，当工作曲线的线性相关系数≥0.999时，即可进行分析试液的测定，根据光强度和浓度的关系计算机自动给出样品中各元素的质量浓度。

2.3.6分析结果的计算

按式（1）计算各待测元素的质量分数，数值以%表示，数值按GB/T 8170数值修约规则与极限数值来表示和判定。
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式中：
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─—待测元素的质量分数，单位为百分比（%）；
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─—自工作曲线上查得被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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─—自工作曲线上查得空白试验溶液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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─—测定试液体积，单位为毫升（mL）；


[image: image6.wmf]R

─—稀释系数。
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─—试料的质量，单位为克（g）；

2.4  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。

2.5  方法的准确性和精密度验证

为了验证测定方法的精密度，分别对6个样品进行测定，计算其相对标准偏差，结果见表3～表8。
表3 工业硅1#检验结果  单位：%
	序号
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1
	0.0017
	0.010
	0.437
	0.203
	0.041
	0.015

	2
	0.0018
	0.010
	0.436
	0.205
	0.041
	0.016

	3
	0.0018
	0.010
	0.435
	0.205
	0.041
	0.016

	4
	0.0018
	0.011
	0.439
	0.206
	0.041
	0.016

	5
	0.0018
	0.010
	0.435
	0.205
	0.041
	0.017

	6
	0.0017
	0.010
	0.437
	0.207
	0.041
	0.016

	7
	0.0018
	0.010
	0.438
	0.205
	0.040
	0.016

	8
	0.0017
	0.010
	0.435
	0.207
	0.040
	0.016

	9
	0.0018
	0.011
	0.442
	0.207
	0.041
	0.016

	10
	0.0018
	0.011
	0.436
	0.206
	0.040
	0.016

	11
	0.0018
	0.011
	0.435
	0.207
	0.041
	0.016

	平均值
	0.0018
	0.010
	0.437
	0.206
	0.041
	0.016

	标准值
	——
	0.011
	0.438
	0.205
	0.042
	0.017

	标准偏差
	0.000055
	0.00051
	0.0022
	0.0013
	0.00047
	0.00045

	重复性
	0.00015
	0.0014
	0.0062
	0.0036
	0.0013
	0.0013

	RSD(%)
	3.06
	4.86
	0.50
	0.62
	1.15
	2.79


表4 工业硅2#检验结果  单位：%
	序号
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1
	0.0016
	0.0073
	0.464
	0.511
	0.312
	0.037

	2
	0.0016
	0.0075
	0.463
	0.507
	0.313
	0.035

	3
	0.0016
	0.0075
	0.463
	0.506
	0.312
	0.035

	4
	0.0016
	0.0077
	0.469
	0.510
	0.310
	0.036

	5
	0.0016
	0.0075
	0.464
	0.509
	0.308
	0.035

	6
	0.0016
	0.0077
	0.464
	0.511
	0.313
	0.036

	7
	0.0016
	0.0075
	0.463
	0.508
	0.309
	0.036

	8
	0.0016
	0.0074
	0.461
	0.511
	0.310
	0.035

	9
	0.0015
	0.0079
	0.464
	0.511
	0.313
	0.036

	10
	0.0016
	0.0076
	0.467
	0.507
	0.313
	0.036

	11
	0.0016
	0.0077
	0.463
	0.511
	0.311
	0.035

	平均值
	0.0016
	0.0076
	0.464
	0.509
	0.311
	0.036

	标准值
	——
	0.0076
	0.465
	0.507
	0.310
	0.037

	标准偏差
	0.000032
	0.00017
	0.0022
	0.0020
	0.0018
	0.00068

	重复性
	0.000090
	0.00048
	0.0062
	0.0056
	0.0050
	0.0019

	RSD(%)
	2
	2.24
	0.47
	0.38
	0.58
	1.90


表5 工业硅3#检验结果  单位：%
	序号
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1
	0.0011
	0.0084
	0.659
	0.378
	0.109
	0.027

	2
	0.0011
	0.0082
	0.661
	0.378
	0.109
	0.027

	3
	0.0011
	0.0082
	0.662
	0.376
	0.110
	0.027

	4
	0.0010
	0.0084
	0.659
	0.378
	0.110
	0.027

	5
	0.0011
	0.0082
	0.665
	0.378
	0.110
	0.027

	6
	0.0011
	0.0085
	0.665
	0.374
	0.111
	0.029

	7
	0.0011
	0.0083
	0.663
	0.372
	0.111
	0.028

	8
	0.0011
	0.0082
	0.664
	0.374
	0.109
	0.027

	9
	0.0010
	0.0081
	0.660
	0.377
	0.110
	0.028

	10
	0.0011
	0.0086
	0.663
	0.378
	0.111
	0.029

	11
	0.0011
	0.0084
	0.661
	0.375
	0.109
	0.027

	平均值
	0.0011
	0.0083
	0.662
	0.376
	0.110
	0.028

	标准值
	——
	0.0086
	0.662
	0.375
	0.111
	0.029

	标准偏差
	0.000045
	0.00016
	0.0022
	0.0021
	0.00083
	0.00082

	重复性
	0.00013
	0.00045
	0.0062
	0.0059
	0.0023
	0.0023

	RSD(%)
	4.09
	1.87
	0.33
	0.57
	0.76
	2.99


表6 工业硅4#检验结果  单位：%
	金属
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1
	0.0011
	0.0073
	0.701
	0.310
	0.138
	0.024

	2
	0.0011
	0.0076
	0.702
	0.311
	0.139
	0.024

	3
	0.0011
	0.0074
	0.702
	0.312
	0.141
	0.025

	4
	0.0011
	0.0073
	0.679
	0.309
	0.140
	0.024

	5
	0.0011
	0.0077
	0.710
	0.313
	0.141
	0.025

	6
	0.0011
	0.0076
	0.699
	0.312
	0.139
	0.024

	7
	0.0010
	0.0076
	0.705
	0.312
	0.142
	0.024

	8
	0.0011
	0.0077
	0.701
	0.311
	0.142
	0.024

	9
	0.0010
	0.0076
	0.669
	0.310
	0.140
	0.024

	10
	0.0010
	0.0075
	0.700
	0.312
	0.138
	0.024

	11
	0.0011
	0.0076
	0.701
	0.312
	0.142
	0.024

	平均值
	0.0011
	0.0075
	0.697
	0.311
	0.140
	0.024

	标准值
	——
	0.0078
	0.705
	0.310
	0.140
	0.025

	标准偏差
	0.000055
	0.00015
	0.012
	0.0012
	0.0015
	0.00040

	重复性
	0.00015
	0.00042
	0.034
	0.0034
	0.0042
	0.0011

	RSD(%)
	5
	1.97
	1.98
	0.38
	1.10
	1.67


表7 工业硅5#检验结果  单位：%
	金属
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	
	
	
	
	
	
	

	1
	0.0012
	0.011
	0.975
	0.075
	0.021
	0.023

	2
	0.0013
	0.011
	0.956
	0.076
	0.021
	0.023

	3
	0.0012
	0.011
	0.949
	0.075
	0.021
	0.023

	4
	0.0013
	0.011
	0.950
	0.073
	0.021
	0.023

	5
	0.0013
	0.011
	0.953
	0.076
	0.021
	0.023

	6
	0.0012
	0.011
	0.949
	0.074
	0.021
	0.023

	7
	0.0013
	0.011
	0.957
	0.075
	0.022
	0.023

	8
	0.0013
	0.011
	0.951
	0.076
	0.021
	0.023

	9
	0.0013
	0.011
	0.952
	0.077
	0.021
	0.023

	10
	0.0013
	0.011
	0.954
	0.077
	0.022
	0.024

	11
	0.0013
	0.012
	0.950
	0.076
	0.022
	0.023

	平均值
	0.0013
	0.011
	0.954
	0.076
	0.021
	0.023

	标准值
	——
	0.011
	0.955
	0.072
	0.023
	0.025

	标准偏差
	0.000055
	0.00030
	0.0074
	0.0012
	0.00047
	0.00030

	重复性
	0.00015
	0.00084
	0.021
	0.0034
	0.0013
	0.00084

	RSD(%)
	4.23
	2.72
	0.78
	1.61
	2.20
	1.31


表8工业硅7#检验结果  单位：%
	序号
	B 
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1
	0.0016
	0.0057
	1.20
	0.785
	0.786
	0.041

	2
	0.0016
	0.0061
	1.19
	0.790
	0.790
	0.041

	3
	0.0017
	0.0061
	1.21
	0.784
	0.788
	0.040

	4
	0.0016
	0.0060
	1.19
	0.788
	0.789
	0.040

	5
	0.0018
	0.0060
	1.21
	0.794
	0.793
	0.044

	6
	0.0016
	0.0061
	1.20
	0.787
	0.788
	0.042

	7
	0.0017
	0.0061
	1.20
	0.786
	0.794
	0.043

	8
	0.0016
	0.0061
	1.21
	0.788
	0.789
	0.042

	9
	0.0017
	0.0061
	1.21
	0.790
	0.792
	0.043

	10
	0.0016
	0.0061
	1.20
	0.790
	0.789
	0.042

	11
	0.0017
	0.0061
	1.21
	0.786
	0.796
	0.043

	平均值
	0.0017
	0.006
	1.20
	0.788
	0.790
	0.042

	标准值
	——
	0.0057
	1.20
	0.790
	0.790
	0.042

	标准偏差
	0.00084
	0.00013
	0.0079
	0.0029
	0.0031
	0.0013

	重复性
	0.0024
	0.00036
	0.022
	0.0081
	0.0087
	0.0036

	RSD(%)
	4.94
	2.17
	0.65
	0.36
	0.40
	3.10


采用本方法与分别对硅粉标准样品进行检测，磷、铁、铝、钙、钛检测结果与标准值相吻合；B采用加标回收率进行验证，回收率在90%～110%之间，见表9。说明本方法切实可行。 
表9  B加标回收率

	样品编号
	加标值，μg/L
	实测值，μg/L 
	加标回收率，%

	1
	50
	48.73
	97.46

	2
	
	47.84
	95.68

	3
	
	48.06
	96.12

	4
	100
	94.18
	94.18

	5
	
	95.33
	95.33

	6
	
	95.21
	95.21

	7
	300
	288.60
	96.20

	8
	
	288.00
	96.00

	9
	
	295.0
	98.33


为了拓宽样品检测范围，对B、P、Ca进行补充实验，计算其相对标准偏差，结果见表10。
2.6  外部比对验证试验

选择3个杂质含量不同的硅粉样品，分别由神舟硅业、盾安光伏、洛阳中硅、陕西天虹、宜昌南玻、新特能源进行分析方法的复验和验证，根据试验确定的条件和方法进行测定，称样量分别为0.2g、0.4g、0.6g，六家单位分别提供了试验报告，详细的比对数据间见表11～表13。
表10 补充实验结果
	序号
	B样1
	B样2
	B样3
	P样1
	P样2
	Ca样1

	1
	0.0033
	0.0053
	0.00059
	0.00058
	0.0152
	0.0045

	2
	0.0032
	0.0053
	0.00061
	0.00062
	0.0146
	0.0045

	3
	0.0033
	0.0053
	0.00056
	0.00060
	0.0146
	0.0046

	4
	0.0032
	0.0055
	0.00057
	0.00057
	0.0146
	0.0045

	5
	0.0032
	0.0053
	0.00060
	0.00059
	0.0146
	0.0047

	6
	0.0032
	0.0053
	0.00060
	0.00062
	0.0150
	0.0047

	7
	0.0033
	0.0053
	0.00059
	0.00061
	0.0150
	0.0047

	8
	0.0032
	0.0053
	0.00059
	0.00058
	0.0153
	0.0047

	9
	0.0032
	0.0054
	0.00060
	0.00059
	0.0153
	0.0045

	10
	0.0032
	0.0053
	0.00060
	0.00062
	0.0155
	0.0046

	11
	0.0032
	0.0054
	0.00059
	0.00062
	0.0157
	0.0047

	平均值
	0.0032
	0.0053
	0.00060
	0.00060
	0.0150
	0.0046

	标准偏差
	0.000055
	0.000077
	0.000017
	0.000019
	0.00040
	0.000095

	重复性
	0.00015
	0.00022
	0.000048
	0.000053
	0.0011
	0.00027

	RSD(%)
	1.72
	1.45
	2.83
	3.17
	2.67
	2.06


表11  0.2g样品检验结果汇总
	样品编号
	测试单位
	B
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1#
	神舟
	0.00375 
	0.00716 
	0.483 
	0.139 
	0.00330 
	0.0301 

	
	天宏
	0.00283 
	0.00698 
	0.475 
	0.138 
	0.00487 
	——　

	
	中硅
	0.00382 
	0.00690 
	0.481 
	0.139 
	0.00328 
	0.0298 

	
	盾安
	0.00372 
	0.00719 
	0.500 
	0.154 
	0.00327 
	0.0280 

	
	新特
	0.00324
	0.00676 
	0.481 
	0.135 
	0.00315 
	0.0302 

	
	南玻
	0.00475 
	0.00798 
	0.478 
	0.139 
	0.00500 
	0.0300 

	2#
	神舟
	0.00287 
	0.0129 
	0.548 
	0.323 
	0.110 
	0.0548 

	
	天宏
	0.00232 
	0.0114 
	0.557 
	0.341 
	0.109 
	——　

	
	中硅
	0.00378 
	0.0140 
	0.511 
	0.335 
	0.116 
	0.0583 

	
	盾安
	0.00292
	0.0125 
	0.551 
	0.326 
	0.102 
	0.0517 

	
	新特
	0.00318 
	0.0121 
	0.536 
	0.322 
	0.095 
	0.0534 

	
	南玻
	0.00315
	0.0132 
	0.545 
	0.308 
	0.112 
	0.0551 

	3#
	神舟
	0.00149 
	0.0113 
	0.955 
	0.0781 
	0.0223 
	0.0250 

	
	天宏
	0.00143 
	0.0107 
	1.005 
	0.0867 
	0.0225 
	——　

	
	中硅
	0.00143 
	0.0123 
	0.926 
	0.0752 
	0.0236 
	0.0253 

	
	盾安
	0.00147
	0.0128 
	0.990 
	0.0803 
	0.0213 
	0.0227

	
	新特
	0.00238
	0.0117 
	0.971 
	0.0725 
	0.0207 
	0.0234

	
	南玻
	0.00535
	0.0121 
	0.986 
	0.0774 
	0.0269 
	0.0232


表12  0.4g样品检验结果汇总
	样品编号
	测试单位
	B
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1#
	神舟
	0.00347 
	0.00657 
	0.482 
	0.140 
	0.00381 
	0.0313 

	
	天宏
	0.00293 
	0.00713 
	0.491 
	0.154 
	0.00512 
	——　　

	
	中硅
	0.00380 
	0.00677 
	0.468 
	0.135 
	0.00358 
	0.0290 

	
	盾安
	0.00365
	0.00665 
	0.507 
	0.143 
	0.00365 
	0.0285 

	
	新特
	0.00343 
	0.00648 
	0.494 
	0.134 
	0.00338 
	0.0306 

	2#
	神舟
	0.00268 
	0.0114 
	0.554 
	0.321 
	0.109 
	0.0508 

	
	天宏
	0.00239 
	0.0114 
	0.564 
	0.344 
	0.114 
	——　　

	
	中硅
	0.00369 
	0.0104 
	0.503 
	0.311 
	0.0969 
	0.0505 

	
	盾安
	0.00259
	0.0121
	0.549 
	0.333 
	0.103 
	0.0477 

	
	新特
	0.00238
	0.0113 
	0.527
	0.298
	0.102
	0.0519 

	3#
	神舟
	0.00136 
	0.00970 
	0.942 
	0.0761 
	0.0236 
	0.0251 

	
	天宏
	0.00139 
	0.0102 
	0.970 
	0.0840 
	0.0219 
	——　　

	
	中硅
	0.00146 
	0.0102 
	0.948 
	0.0773 
	0.0218 
	0.0230 

	
	盾安
	0.00140 
	0.0117 
	0.994
	0.0768 
	0.0208 
	0.0225

	
	新特
	0.0129
	0.0114
	0.962
	0.0711
	0.0202
	0.0235


表13  0.6g样品检验结果汇总
	样品编号
	测试单位
	B
	P
	Fe
	Al
	Ca
	Ti

	1#
	神舟
	0.00379 
	0.00674 
	0.482 
	0.143 
	0.00339 
	0.0305 

	
	天宏
	0.00387 
	0.00693 
	0.459 
	0.148 
	0.00443 
	——　

	
	中硅
	0.00409 
	0.00652 
	0.444 
	0.139 
	0.00330 
	0.0286 

	
	盾安
	0.00375
	0.00686 
	0.497 
	0.146 
	0.00355 
	0.0295 

	
	新特
	0.00341 
	0.00741 
	0.475 
	0.127 
	0.00225 
	0.0295 

	2#
	神舟
	0.00252 
	0.0105 
	0.537 
	0.343 
	0.107 
	0.0540 

	
	天宏
	0.00240 
	0.0112 
	0.546 
	0.352 
	0.111 
	——　　

	
	中硅
	0.00411 
	0.0108 
	0.516 
	0.349 
	0.106 
	0.0550 

	
	盾安
	0.00265
	0.0117 
	0.547 
	0.330 
	0.105 
	0.0502 

	
	新特
	0.00241 
	0.0116 
	0.546 
	0.301 
	0.104 
	0.0548 

	3#
	神舟
	0.00145 
	0.0105 
	0.934 
	0.0774 
	0.0212 
	0.0230 

	
	天宏
	0.00139 
	0.0102 
	0.970 
	0.0840 
	0.0219 
	——　　

	
	中硅
	0.00148 
	0.0106 
	0.930 
	0.0764 
	0.0209 
	0.0220 

	
	盾安
	0.00142
	0.0117 
	0.994 
	0.0790 
	0.0208 
	0.0220 

	
	新特
	0.0127 
	0.0119 
	0.932 
	0.0690 
	0.0198 
	0.0229 


其中盾安光伏、洛阳中硅、新特能源提供了完整的检验数据，陕西天虹因无钛标液，未提供钛检验数据，宜昌南玻提供了称样量为0.2g的数据。验证结果表明本标准方法重复测定结果好，满足该标准方法中再现性限的要求，可以将称样范围扩至0.2g～0.6g。具体内容见复验报告。
2.7  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1和表2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、再现性限见表14和表15。

表14 重复性限
	质量分数/%
	0.0010
	0.0050
	0.010
	0.050
	0.10
	0.50
	1.00

	重复性限（r）/%
	0.0002
	0.0005
	0.0020
	0.0040
	0.011
	0.03
	0.05


表15 再现性限
	质量分数/%
	0.0010
	0.0050
	0.010
	0.050
	0.10
	0.50
	1.00

	再现性限（R）/%
	0.0003
	0.0007
	0.0025
	0.0050
	0.012
	0.04
	0.07


三  标准水平分析

目前的工业硅国标分析方法共分为5个部分，给出了工业硅中杂质元素的推荐性检测标准，但这些方法操作复杂，不能做到一次样品处理，同时检测硼、磷、铁、铝、钙、钛含量。本标准属于首次制定，规定了硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量的检测方法，可以一次样品处理，同时检测硼、磷、铁、铝、钙、钛含量，达到国内先进水平。

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

本标准属于硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量检测的化学分析方法标准，与现行法律、法规和相关标准相协调、无冲突。本标准属于首次制定标准。

五  重大分歧意见的处理经过和依据

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。

六  标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

本标准为硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、 钛含量检测的化学分析方法标准之一，适用于硅粉中硼、磷、铁、铝、钙、钛含量分析的一般性通用要求，建议本标准作为推荐性协会标准发布实施。

                                                标准编制组
                                                     2018年04月30日
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