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多晶硅生产用氯硅烷杂质含量分析                  电感耦合等离子体质谱法

1  范围

    本标准规定了多晶硅生产用氯硅烷杂质（B、P、Fe、Ca、Al）含量的分析方法。

    本标准测定氯硅烷的杂质（B、P、Fe、Ca、Al）含量范围为1ppbw-1000ppbw。

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，仅所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。  
ISO 14644-1 洁净室和相应的受控环境  第一部分：空气中的悬浮粒子的分类
DB511100/T21-2010 三氯氢硅相关技术要求
3  方法提要

    向干净的聚四氟或PFA烧杯加入一定量高纯氯硅烷，放在通风橱内自然挥发干，用甘露醇络合硼，加入适量氢氟酸溶解SiO2，在电热板上蒸干，硝酸溶液溶解残渣，超纯水定容后，用电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）测定溶液中待分析元素的含量。

4  试剂和材料
4.1  氢氟酸（40%）：密度为1.13g/mL，高纯AA-10，总杂质不超过10ppb；
4.2  超纯水：电阻率18.2 MΩ·cm；

4.3  硝酸（55%）：超高纯（AA-10）,总杂质不超过10ppb；

4.4  甘露醇(2%)：优级纯，称取1g甘露醇用水稀释至50g；

4.5   多元素混合标准溶液：包含B、P、Fe、Ca、Al元素，浓度值为1000mg/L。

5  仪器和设备 
5.1  电感耦合等离子体质谱仪；

5.2  聚四氟乙烯烧杯：100mL；
5.3  FEP窄口瓶：60mL；
5.4  移液枪：1000uL；

5.5  分析天平：精度0.0001g；

5.6  控温电热板：控温范围0－210℃，控温精度0.1℃；

6  分析步骤

6.1  试验条件

6.1.1  环境温度：15～35℃，最佳温度23±2℃；

6.1.2  相对湿度：应不大于65%；

6.1.3  洁净度：应满足ISO 14644-1中定义的6级要求；

6.2  标准曲线的绘制

6.2.1 校准标准溶液的配制：用天平称取适量的硝酸（4.3）至FEP窄口瓶中，用加液器将所需的水的质量加入（处于称量状态）FEP窄口瓶中，准确配制之后，将所配的标准溶液摇匀待用；

6.2.2 100ug/L储备液：用1000mg/L多元素混合标准溶液(4.5)依次用体积比（2+98）的硝酸溶液稀释至100ug/L，将所配的标准溶液摇匀待用；

6.2.3 分别称量0g、1g、2.5g、5g、7.5g、10g 100ug/L储备液于FEP窄口瓶中，再准确称量50g、49g、47.5g、45g、42.5g、40g的体积比（2+98）的硝酸溶液，配制成浓度为0ppbw，2ppbw，5ppbw，10ppbw，15ppbw，20ppbw的标准溶液，根据仪器的参数设定方法进行标准曲线的绘制。
6.3  样品制备

6.3.1  在洁净的聚四氟乙烯或PFA烧杯内加入100uL 2%的甘露醇溶液（用于络合硼元素）；

6.3.2  取适量样品5mL加入聚四氟乙烯烧杯中，在风橱中自然挥发至干；

6.3.3  加入2mL氢氟酸（4.1），直至SiO2完全溶解，在电热板上145℃加热蒸干，冷却，加入适量硝酸（4.3），提取大约10min，使残渣完全溶解，定容待测，随同作试剂空白；

6.4  分析测定

6.4.1  按照电感耦合等离子体质谱仪的规定开机，待仪器稳定后，根据不同的仪器的参数设置合适的检测方法。

6.4.2  元素的参考质量数和模式按下表：
	元素符号
	质量数
	分析模式

	B
	11
	normal

	P
	47
	normal

	Al
	27
	cool

	Ca
	43
	cool

	Fe
	56
	cool


7  分析结果的计算

仪器自动计算出各样品元素含量，其中计算公式：
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                             （1）
式中：

    C — 分析物（元素）浓度，单位ng/g ；

    Cs— 分析物（元素）仪器曲线读数，单位ng/ml ；

    Cb— 空白样品仪器曲线读数，单位ng/ml ；

F — 稀释因子。
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    V — 定容体积，单位ml ；

   W — 氯硅烷样品重量（体积×密度），单位g 。

8  精密度

  8.1 重复性
  在重复性条件下获得的两次独立测试的测定值,在以下给出的平均值范内,这两个测试结果绝对

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)按表数据采用线性内插

法求得.
  8.2 再现性

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)按表数据采用线性内插法求得。
9  实验报告

    实验报告应包括下列内容：

a）样品的全部信息，包括样品名称、样品编号、采样时间、采样点、分析时间；

b）分析人员的姓名、审核人员姓名；

c）分析结果及其表示；

d）与基本分析步骤的差异；

e）引用的本标准号；
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