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多晶硅行业用无尘擦拭布中杂质含量的测定  电感耦合等离子光谱法
1　 范围

本标准规定了电感耦合等离子体发射光谱法测定无尘擦拭布中硼、钙、铬、铁、钾、镁、钠、镍、磷、锌等多种杂质含量的方法。

本标准适用于多晶硅行业用无尘擦拭布中硼、钙、铬、铜、铁、钾、镁、钠、镍、磷、锌含量的测定，测定范围见表1。
表1 测定范围
	元素
	质量分数，μg/g
	元素
	质量分数，μg/g

	硼
	0.1～10.00
	镁
	0.01～10.00

	钙
	0.1～10.00
	钠
	0.01～10.00

	铬
	0.01～10.00
	镍
	0.01～10.00

	铁
	0.01～10.00
	磷
	0.01～10.00

	钾
	0.01～10.00
	锌
	0.1～10.00


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 6682-2008   分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定
3　 原理
称取一定量的试样，放入烧杯中，用5%硝酸溶液浸泡30min，试样溶液引入电感耦合等离子体原子发射光谱仪，在选定的测定条件下，测定试液中各元素的含量。
4　 试剂
实验用水应符合GB/T 6682-2008中规定的一级水的要求。
硝酸，质量分数为65%～70%，各待测元素杂质含量均低于100ng/L。
硝酸溶液，5%。
单元素标准贮存溶液：采用国内外可以量值溯源的有证标准样品，其质量浓度均为1000µg/mL。
标准溶液：分别移取1.00mL硼、钙、铬、铁、钾、镁、钠、镍、磷、锌单元素标准贮存溶液（4.4）置于100mL全氟烷氧基树脂容量瓶中，加5%硝酸溶液（4.3）稀释至刻度，摇匀，此溶液中各元素含量均为10µg/mL。
5　 仪器与设备
电感耦合等离子体原子发射光谱仪，使用功率750W～1350W,仪器工作条件见附录A。
分析天平：精度0.1mg。
聚四氟乙烯（PTFE）烧杯：100 mL。
陶瓷剪刀
6　 干扰因素

用洁净的陶瓷剪刀剪取试样，避免使金属剪刀，以防止对试样造成污染。

在洁净环境下打开试样包装，防止环境对试样污染。
7　 试样
随机抽取包装完整的无尘擦拭布2包。每包抽取两片无尘布，每片剪下4个角和中心部位共5片（剪成约2cm小片）。

8　 分析步骤
8.1　 试料
每包抽取两片无尘布，每片剪下4个角和中心部位共5片（剪成约2cm小片），称重，精确至0.1mg。
8.2　 测定次数
独立地进行两次测定，取其算术平均值。
8.3　 空白试验
随同试料做空白试验。
8.4　 测定
8.4.1  将试料（8.1）置于干净的聚四氟乙烯（PTFE）烧杯中，用5%硝酸溶液100mL（4.3）浸泡30min，转移至另一烧杯中（若溶液有悬浮物或杂质），过滤待测。
8.4.2  将试料溶液引入电感耦合等离子体原子发射光谱仪，在推荐的分析波长下，测量试料中各待测元素的光谱强度，依据校准曲线得出各元素相应的浓度，推荐分析波长参见表2。
表2  待测元素的分析波长
	元素
	分析线，nm
	元素
	分析线，nm

	硼
	208.893
	镁
	279.553

	钙
	317.933
	钠
	589.592

	铬
	267.716
	镍
	231.604

	铁
	259.940
	磷
	177.495

	钾
	766.490
	锌
	213.856


8.5　 校准曲线的绘制
分别移取0mL、0.50mL、5.00mL混合标准溶液（见4.5），置于一系列50mL全氟烷氧基树脂容量瓶中，加5%硝酸溶液（见4.3）稀释至刻度，摇匀。此标准系列溶液中硼、钙、铬、铁、钾、镁、钠、镍、磷、锌的浓度分别为0µg/mL、0.10µg/mL、1.00µg/mL、10.00µg/mL。

将标准系列溶液分别在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上进行分析，以标准系列校准溶液中各元素发射强度为纵坐标，以标准系列校准溶液中各元素的浓度为横坐标做校准曲线。
9　 结果计算
杂质元素的含量以其质量浓度
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 ——待测元素的质量浓度，单位为微克每克（µg/g）；
Cx ——样品溶液中待测元素的浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
C0 ——空白溶液中待测元素的浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
V ——样品溶液的体积，单位为毫升（mL）；
m ——试料的质量，单位为克（g）。
根据GB/T 8170进行数值修约，计算结果保留小数点后两位。
10　 精密度
10.1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3数据采用线性内插法求得。

表3  重复性限

	质量分数/%
	0.01～0.10
	0.10～0.50
	0.50～1.00
	1.00～10.00

	重复性限r/%
	0.008
	0.04
	0.07
	0.10


10.2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超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，重复性限（R）按表4数据采用线性内插法求得。

表4  再现性限

	质量分数/%
	
	
	
	
	
	
	

	再现性限R/%
	
	
	
	
	
	
	


两平行测定结果之间的绝对误差允许值应符合表3的规定，以不超差的两平行测定结果的算术平均值做为最终结果，否则，应重新测定。
表3  绝对误差允许值

                                                                   单位：μg/g
	元素
	质量分数
	同实验室允许差
	不同实验室允许差
	元素
	质量分数
	同实验室允许差
	不同实验室允许差

	硼
	
	
	
	镁
	
	
	

	钙
	
	
	
	钠
	
	
	

	铬
	
	
	
	镍
	
	
	

	铁
	
	
	
	磷
	
	
	

	钾
	
	
	
	锌
	
	
	


11　 试验报告
试验报告应包含以下内容：
a) 样品名称、规格和编号；
b) 仪器型号；
c) 测试环境；
d) 测试结果； 

e) 本标准编号；
f) 操作者、测试日期、测试单位。
_________________________________
附录A
（资料性附录）

仪器工作条件

	功率/W
	辅助气/（L/min）
	雾化器压力/MPa
	泵速/（r/min）
	长波/S
	短波/S

	1150
	0.5
	0.20～0.24
	50
	5～10
	8～15
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