国家标准《高纯锑》

编制说明（送审稿）
一、工作简况

（一）任务来源

根据2019年12月31日，《国家标准化管理委员会关于下达2019年第四批推荐性国家标准计划的通知》（国标委发[2019]40号）的要求，国家标准《高纯锑》修订项目由全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会归口，计划编号：20194171-T-469，项目周期为18个月，完成年限为2021年6月，国家标准项目《高纯锑》由峨眉山市峨半高纯材料有限公司、峨嵋半导体材料研究所负责起草。
（2） 主要参加单位和工作成员及其所作的工作

1主要参加单位情况


峨眉山市峨半高纯材料有限公司是峨嵋半导体材料研究所全资子公司，是高纯材料的生产、研发的承担者，从事高纯金属及化合物的科研、试制、生产已经50余年，目前已完成二十余种元素材料和几十种化合物材料的生产工艺研究，形成多条产品生产线，工艺技术先进，产品质量水平国内领先，为推动我国化合物半导体的应用研究和发展作出了贡献。同时，峨眉山市峨半高纯材料有限公司具备国内领先的检测设备，拥有辉光放电质谱仪、电感耦合等离子体质谱仪、电感耦合等离子体发射光谱仪、原子吸收光谱仪、紫外分光光度仪、极谱仪、气相色谱仪等多种分析设备，产品分析检测体系完善，具备完成多种高纯元素材料分析检测的能力，并多次主持和参与国家及行业有关标准的制定和修订。峨眉山市峨半高纯材料有限公司高纯锑的工艺研究和生产试制始于上世纪60年代初，经过多年的研究发展，高纯锑生产规模也逐年扩大，现有5N-7N高纯锑生产线工艺先进，技术成熟，产品质量稳定。高纯锑采用氯化、精馏、还原、蒸馏的提纯工艺，提纯效率高、能耗低，产品质量国内领先。4N锑原料经氯化、一次精馏、还原、蒸馏后可达到5N；4N锑原料经氯化、二次精馏、还原、蒸馏后可达到6N。高纯锑主要用于制备Ⅲ-Ⅴ族半导体材料、高纯合金、热电致冷元件以及用作硅、锗单晶的掺杂剂等。峨眉山市峨半高纯材料有限公司开展大量的现场调研、取样、各项试验工作，为标准编写提供了真实有效的实测数据，并组织标准编写，最终带领编制组完成标准编制工作。
峨嵋半导体材料研究所是1964年10月以原冶金部有色金属研究院338室和沈阳冶炼厂高纯金属车间为主组建的我国第一家集半导体材料科研、试制、生产相结合的大型企业，是有色工业重点骨干企业，是国家242所重点科研院所之一，每年承担多项国家及军工重点科研专题项目。峨半所是四川省“高新技术企业”和省级“企业技术中心”，“国防科工委功能晶体材料加工技术应用中心”，“国防科技工业先进技术研究应用中心（晶体材料加工）”主要依托单位。先后为我国电子信息、能源交通、机械电力等许多工业部门和研究领域提供了相关的半导体材料。同时向我国洲际导弹、海上发射运载火箭、人造卫星、北京正负电子对撞机及神舟5号、6号飞船等提供了关键材料，为我国国防事业做出了重要贡献，多次受到党中央、国务院、中央军委及中央相关部委的通报表彰。峨嵋半导体材料研究所积极参加标准调研工作，针对标准的讨论稿提出修改意见，主要负责标准相关内容编写及把关。
2主要工作成员所负责的工作情况

本标准主要起草人及工作职责见表1

表1 主要起草人及工作职责
	起草人
	工作职责

	张程
	负责项目的组织，实验安排，试验方案确定，编制说明的编写

	朱君
	开展现场试验验证及数据积累，标准编写

	黎亚文
	负责样品的检测工作，指导现场检验的规范化并编写标准的试验检测分析报告

	雷聪
	提供现场调研及开展现场试验验证，协助标准编写

	曾洪
	提供理论支撑，并负责标准的组织协调

	张胜、李强
	协助现场试验验证，标准编写材料的收集


（三）主要工作过程

1预研阶段

1.1高纯锑生产工艺、质量调研

2018年，在全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会组织下，成立了以峨眉山市峨半高纯材料有限公司为主的标准编制小组。标准编制小组2018年开展标准调研工作。

2018年5月，调研5N-6N高纯锑的生产工艺、设备等过程，高纯锑产品尺寸、杂质含量等相关情况，并对高纯锑的具体化学成分进行取样分析。

锑是银白色有光泽、硬而脆的金属，有鳞片状晶体结构，相对密度6.68，熔点630℃，沸点1635℃,有独特的热缩冷胀性，延展性较差。锑常制成棒、块、粉等多种形状，广泛用于生产各种阻燃剂、合金、陶瓷、玻璃、颜料、半导体元件、医药及化工等领域。经查阅资料、调研分析，目前国内外锑提纯工艺主要采用物理法与化学法相结合的工艺，物理法主要有真空蒸馏、区域熔炼法、拉制单晶法；化学法主要有氯化-精馏-还原法、电解精炼法等。

1.1.1真空蒸馏法

锑真空蒸馏是利用主体金属锑和某些杂质元素不同的饱和蒸汽压来达到主体与杂质的分离。粗锑在700℃-800℃和真空度为40Pa-53.3Pa的条件下进行蒸馏，蒸馏速率高达100kg/m2·h，并可有效分离铁、铜、镍、铅、铋和某些其他杂质，但铅和铋的分离效果相对较差，需经多次真空蒸馏来达到理想的分离效果。有研究发现在800℃-900℃时，真空度为1.33×10-2Pa时，锑通过真空蒸馏，可使铅含量从0.22%降至0.013%，经过两次蒸馏可降至0.006%。

1.1.2区域熔炼法
杂质元素在主体金属锑中具有不同的分离系数（K），对于K＜1的杂质，当在一定熔区宽度和熔区移动速度下，杂质随着熔区向前移动。但对于K＞1的杂质则不同，它向熔区移动的反方向递进，但这种杂质是在固体中扩散，其扩散速度极慢，没有液相扩散快。因此，熔区的宽度和熔区移动速度在区域熔炼中极为重要，只有两者达到极佳位置时，杂质的分离效果才明显。锑中杂质银、镍、镓、铟、铁、镁、铝、钠、钾分离系数远小于1，可通过区域熔炼有效分离。

1.1.3直拉提纯法

锑直拉提纯法与区域熔炼法原理相同，都是利用杂质元素在主体金属锑中的不同分离系数来进行分离杂质。对于K＜1的杂质，在拉晶过程中会富集在坩埚底部，但对于K＞1的杂质，它向晶体头部的固体中扩散，其扩散速度极慢。为了降低锑的挥发，锑拉晶炉通常采用充氩气的正压炉，充入压力约为0.3MPa。
1.1.4氯化-精馏-还原法

将锑原料装入氯化炉内通入干氯气进行氯化反应，生产三氯化锑体液，锑中杂质元素大多也反应生产了相应的氯化物，再将三氯化锑液体通入精馏系统，根据不同氯化物的沸点，通过去头、全回流，分馏时控制一定的回流比，可将三氯化锑有效的提纯，提纯后的三氯化锑在还原炉内通入氢气进行还原成锑单质，三氯化锑还原反应产生的盐酸可用于精馏，实现盐酸重复利用。4N锑原料通过此方法提纯，一次精馏可达到5N，二次精馏可达到6N。
1.1.5电解精炼法

锑电解精炼工艺分为酸性电解精炼和碱性电解精炼，制备5N高纯锑通常采用酸性电解。酸性电解精炼是将氧化锑溶于工业纯盐酸中，先加热到381K除去盐酸和水的恒沸物，砷同时也被除去。在473K时蒸馏出三氯化锑，然后加入适量盐酸、硫酸，配成三氯化锑电解液，电解温度为298K -305K，电流密度10A/m2-15A/m2，阳极为5N纯石墨，阴极为铂片。通过此电解精炼法可以制备5N以上高纯锑。
1.2用户意见反馈

2019年4月，调研国内高纯锑主要应用范围及使用情况，走访峨半高纯公司高纯锑的用户，进行产品质量信息收集。

目前5N-6N高纯锑主要用于制备Ⅲ-Ⅴ族半导体材料、高纯合金、热电致冷元件以及用作硅、锗单晶的掺杂剂等。随着锑生产工艺的成熟和应用市场的扩大，客户对锑产品提出了更高、更新的需求和技术要求。近年来，掺锑的n型硅单晶生长过程中，硼、镓等杂质元素含量过高易造成单晶硅反型。其次，锑中的重金属杂质元素会影响锑化物晶体的电学参数和器件性能，故锑中锡、金、铅、砷等杂质也需要设定或修订控制上限值。其次，随着检测设备的更新和检测技术的成熟，高纯锑的检测方法已由YS/T 35-2012《高纯锑化学分析方法 镁、锌、镍、铜、银、镉、铁、硫、砷、金、锰、铅、铋、硅、硒含量的测定 高质量分辨率辉光放电质谱法》替代了YS/T35.1~35.4-1992《高纯锑化学分析方法》。
2立项阶段

2018年5月10日，峨眉山市峨半高纯材料有限公司向全体委员会议提交了《高纯锑》推荐性国家标准项目建议书、标准草案等材料，全体委员会议论证结论为同意申报修订国家标准。由秘书处组织委员网上投票，投票通过后上报国标委，并挂网向社会公开征求意见。
2019年12月31日，国家标准化管理委员会下达了修订《高纯锑》国家标准的任务，计划编号：20194171-T-469，完成年限为2021年，技术归口为全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会。
3起草阶段

2020年5月-8月由标准编制小组牵头，峨嵋半导体材料研究所前往峨眉山市峨半高纯材料有限公司开展现场试验工作，按照标准规定的试验方法，对标准主要技术要求高纯锑化学成分进行验证性试验，摸索实测数据，并根据现场高纯锑的外观质量的测试情况，及时召开现场工作会议，形成会议纪要，布置下一步工作计划。根据前期的调研、工作会议及现场试验，编制组及时修改标准文本，形成《高纯锑》标准讨论稿和编制说明。
4意见征求阶段

4.1 标准征求意见会议

2020年9月24日，在云南昆明召开了《高纯锑》有色金属国家标准讨论会，根据与会专家及企业代表认真研究和讨论，提出了修改建议共9条，采纳建议9条，形成有效的更改意见，会后由标准编制小组根据会议内容进行修改，根据此次会议纪要，形成标准征求意见稿。

4.2 标准发函征求意见

2020年12月18日，对《高纯锑》标准进行广泛征求意见，陆续发出标准文本和编制说明进行意见征询，征求意见稿共发送单位10个。截止2021年2月底，回函的单位数8个，回函并有建议或意见的单位数4个，根据征求意见稿的回函情况，经过编制小组讨论研究，提出具体修改意见及采纳情况，编写了《标准征求意见的征求意见汇总表》，形成了《高纯锑》标准送审稿。

二、标准编制原则

（1）细化高纯锑产品质量要求，使之满足和保证行业应用的技术发展需要。根据行业水平和用户需求，一方面对现有《高纯锑》国家标准杂质含量的值进行修订，一方面新增杂质元素并确定其含量。
（2）融入最新的较为成熟的高纯锑分析检测方法，提供准确的分析数据，更好的指导高纯锑的生产。

（3）规定高纯锑质量验收内容，避免低劣产品挤占优秀产品生产空间，促进行业健康发展。

（4）结合我国材料工业实际生产水平，同时根据产品用户的意见反馈，正确兼顾好彼此之间的关系，追求技术的先进性、指标的合理性和严谨性的统一。

3、 标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
3.1 引用标准的说明

YS/T 35-2012《高纯锑化学分析方法 镁、锌、镍、铜、银、镉、铁、硫、砷、金、锰、铅、铋、硅、硒含量的测定 高质量分辨率辉光放电质谱法》，除非金属元素外，绝大部分元素的检出限在1μg/kg及以下，可满足该产品检测要求。由于此检测方法不包含硼、钠、铝、钙、镓、锡、钾、钛、铬、钴、铟、碲、钽、铊、磷含量的测定，但可根据辉光放电质谱法原理，辉光放电质谱法可以检测全元素痕量杂质，因此在检测方法中可加入硼、钠、铝、钙、镓、锡、钾、钛、铬、钴、铟、碲、钽、铊、磷含量的测定，对YS/T 35-2012《高纯锑化学分析方法 镁、锌、镍、铜、银、镉、铁、硫、砷、金、锰、铅、铋、硅、硒含量的测定 高质量分辨率辉光放电质谱法》进行补充，具体分析方法见标准正文附录A。
GB/T 8170  《数值修约规则与极限数值的表示和判定》，检测数据的修约、表示及判定依据本标准进行。
3.2标准主要技术内容确定依据
通过走访国内高纯锑用户，从调研的情况看，5N-6N高纯锑大多主要用于化合物半导体材料以及硅、锗单晶的掺杂剂。国内高纯锑用户要求技术指标见表2。
表2 国内高纯锑用户要求技术指标
	杂质元素
	5N高纯锑国内用户要求指标（ppm）
	6N高纯锑国内用户

要求指标（ppm）

	Ag
	≤0.05
	≤0.01
	≤0.01

	Al
	-
	≤0.05
	≤0.005

	As
	≤0.5
	≤0.3
	≤0.3

	Au
	≤0.1
	≤0.03
	≤0.03

	B
	-
	≤0.01
	≤0.005

	Bi
	≤0.2
	≤0.02
	≤0.1

	Ca
	-
	≤0.1
	≤0.1

	Cd
	≤0.5
	≤0.01
	≤0.1

	Cr
	-
	-
	≤0.005

	Cu
	≤0.05
	≤0.01
	≤0.005

	Fe
	≤0.5
	≤0.05
	≤0.005

	Ga
	-
	≤0.01
	≤0.01

	Mg
	≤0.2
	≤0.05
	≤0.005

	Mn
	≤0.05
	≤0.01
	≤0.005

	Na
	-
	≤0.05
	≤0.1

	Ni
	≤0.2
	≤0.03
	≤0.005

	Pb
	≤0.3
	≤0.03
	≤0.1

	S
	≤0.5
	≤0.1
	≤0.015

	Si
	≤1.0
	≤0.1
	≤0.1

	Sn
	-
	≤0.05
	≤0.05

	Ti
	-
	≤0.005
	-

	Tl
	-
	≤0.005
	≤0.005

	Zn
	≤0.5
	≤0.05
	≤0.005


从用户反馈的信息，掺锑的n型硅单晶生长过程中，硼、镓等杂质元素含量过高易造成单晶硅反型。其次，锑中的重金属杂质元素锡、金、铅、砷会影响锑化物晶体的电学参数和器件性能。此外，铝、钙、钠为常见元素，高纯锑在生产、包装、运输过程中，由于环境和人为因素，易引起高纯锑中铝、钙、钠杂质含量过高，最终造成高纯锑产品质量难以控制，此三种杂质含量偏高也会造成高纯锑化合物半导体和掺锑硅单晶电学参数不达标，器件性能下降，且用户也对高纯锑中铝、钙、钠杂质含量提出了要求。结合以上信息，故对锑中金、铅、砷杂质进行修订控制上限值；增加锑中铝、硼、镓、钙、钠、锡杂质元素值。
标准小组开展试验验证，试验结果详见3.3.1。从试验验证的结果看，高纯锑中杂质钴、铬、铟、钾、磷、钽、碲、钛、铊等杂质元素含量非常低，接近检出限。并且目前只有部分用户对高纯锑中铬、钛、铊杂质元素含量提出要求，没有用户对高纯锑中钴、铟、钾、磷、钽、碲杂质元素含量提出要求。因此高纯锑中钴、铬、铟、钾、磷、钽、碲、钛、铊杂质元素不作为重点监控对象。兼顾用户对高纯锑技术指标要求和国内目前的平均生产水平，在原有高纯锑标准的基础上，对高纯锑标准进行修订，修订了锑中砷、金、铅杂质含量控制上限值，增加了锑中铝、硼、钙、镓、钠、锡杂质元素含量控制上限值。最终确定了高纯锑的化学成分，高纯锑标准修订前后化学成分对比情况见表3。
表3 高纯锑标准修订前后化学成分对比表
	牌号
	Sb-05
	Sb-06

	
	修订前
	修订后
	修订前
	修订后

	化学成分

（质量分数/10-4%，不大于）


	Ag
	0.05
	0.05
	0.01
	0.01

	
	Al
	-
	0.5
	-
	0.05

	
	As
	1.5
	1
	0.3
	0.1

	
	Au
	0.1
	0.05
	0.03
	0.01

	
	B
	-
	0.1
	-
	0.01

	
	Bi
	0.2
	0.2
	0.02
	0.02

	
	Ca
	-
	0.5
	-
	0.1

	
	Cd
	0.5
	0.5
	0.01
	0.01

	
	Cu
	0.05
	0.05
	0.01
	0.01

	
	Fe
	0.5
	0.5
	0.05
	0.05

	
	Ga
	-
	0.1
	-
	0.01

	
	Mg
	0.2
	0.2
	0.05
	0.05

	
	Mn
	0.05
	0.05
	0.01
	0.01

	
	Na
	-
	0.5
	-
	0.1

	
	Ni
	0.2
	0.2
	0.05
	0.05

	
	Pb
	0.3
	0.2
	0.03
	0.02

	
	S
	0.5
	0.5
	0.1
	0.1

	
	Si
	1
	1
	0.1
	0.1

	
	Sn
	-
	0.5
	-
	0.05

	
	Zn
	0.5
	0.5
	0.05
	0.05


3.3主要技术内容的确定及验证情况分析
3.3.1峨眉山市峨半高纯材料有限公司5N、6N高纯锑检测结果分别见表4、表5。

表4  5N高纯锑检测报告（峨半高纯，单位：μg/g）

	杂质元素
	Sb020501
	Sb020502
	Sb020503
	Sb020504
	Sb020505
	Sb020506
	Sb020507
	Sb020508
	Sb020509
	Sb020510
	平均值
	标准值

	Ag
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	Al
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	0.5

	As
	0.3
	0.1
	0.05
	0.2
	0.4
	0.1
	0.1
	0.2
	0.3
	0.2
	0.2
	1

	Au
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	B
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.1

	Bi
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.2

	Ca
	0.08
	0.1
	0.05
	0.1
	0.15
	0.05
	0.2
	<0.05
	0.1
	0.1
	0.1
	0.5

	Cd
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	0.5

	Co
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Cr
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	

	Cu
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	Fe
	0.005
	0.01
	0.006
	0.02
	0.01
	0.01
	0.006
	0.006
	0.006
	0.01
	0.01
	0.5

	Ga
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.1

	In
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	K
	0.005
	0.005
	0.03
	0.005
	<0.005
	0.005
	<0.005
	0.005
	0.005
	0.005
	0.008
	-

	Mg
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	0.2

	Mn
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	Na
	0.1
	0.08
	0.06
	0.08
	<0.05
	0.1
	0.05
	<0.1
	0.06
	<0.1
	0.08
	0.5

	Ni
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.2

	P
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Pb
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.2

	S
	0.6
	0.6
	0.4
	0.3
	0.6
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	Si
	0.03
	0.02
	0.03
	0.02
	0.01
	0.03
	0.04
	0.02
	0.03
	0.03
	0.03
	1

	Sn
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	0.5

	Ta
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Te
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Ti
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Tl
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Zn
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.5


表5  6N高纯锑检测报告（峨半高纯，单位：μg/g）

	杂质元素
	Sb020601
	Sb020602
	Sb020603
	Sb020604
	Sb020605
	Sb020606
	Sb020607
	Sb020608
	Sb020609
	Sb020610
	平均值
	标准值

	Ag
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	Al
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	As
	0.02
	0.1
	0.02
	0.02
	0.03
	0.02
	0.06
	0.01
	0.02
	0.01
	0.03
	0.1

	Au
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	B
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	Bi
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.02

	Ca
	0.08
	0.01
	0.05
	0.01
	0.05
	0.05
	0.02
	<0.05
	0.06
	0.08
	0.04
	0.1

	Cd
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	Co
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Cr
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Cu
	<0.005
	0.003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.005
	0.01

	Fe
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	Ga
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	In
	<0.005
	0.004
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.005
	-

	K
	0.005
	0.008
	0.006
	0.006
	<0.005
	0.004
	<0.005
	0.005
	<0.005
	<0.005
	0.005
	-

	Mg
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	Mn
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.01

	Na
	0.02
	0.08
	0.06
	0.08
	<0.05
	0.05
	0.05
	<0.1
	0.06
	<0.1
	0.04
	0.1

	Ni
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.05

	P
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Pb
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.02

	S
	0.1
	0.05
	0.08
	0.05
	0.05
	0.06
	0.04
	0.03
	0.1
	0.04
	0.06
	0.1

	Si
	0.03
	0.04
	0.01
	0.01
	0.01
	0.01
	0.01
	0.007
	0.01
	0.007
	0.06
	0.1

	Sn
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	<0.05
	0.05

	Ta
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Te
	<0.005
	<0.005
	0.003
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.005
	-

	Ti
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Tl
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	-

	Zn
	<0.005
	0.03
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	<0.005
	0.008
	0.05


3.3.2 将5N、6N高纯锑样品送第三方检测机构PAT进行检测，对峨眉山市峨半高纯材料有限公司检测结果进行验证，PAT检测结果如图1和图2所示。   
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图1  5N高纯锑检测报告
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图2  6N高纯锑检测报告
从试验验证的结果看，标准要求的高纯锑各杂质元素含量平均值均在标准范围内，本标准将是我国目前水平较高的高纯锑产品标准，能满足我国与高纯锑相关的半导体光电技术发展的客观要求，既体现了我国高纯锑制备技术的先进水平，又兼顾我国现阶段的具体实际。本标准实施后，将进一步保障行业需求，也有利于将我国的高纯锑产品推向国外市场，提高企业的经济效益。
4、 标准中涉及专利的情况
本标准不涉及专利问题。
5、 预期达到的社会效益等情况

（一）标准项目的必要性简述

锑是一种介于金属和半导体之间的半金属元素，为热、电不良导体，化学性质比较稳定。高纯锑主要用在半导体工业上，它是制备化合物半导体晶体和外延片的关键基础材料，可以形成锑化铟、锑化镓、锑化铝等半导体化合物，可以作为半导体硅、锗等的掺杂剂，使其形成n型半导体；也可用在溅射靶面材料上，如大规模集成电路溅射材料。随着我国高性能功能材料的研究发展，以及国防军工、航空航天实力的快速发展，对高纯材料的需求量也在不断增加，同时对高纯材料的标准要求也越来越高。

（二）标准项目的可行性简述

作为产锑大国，我国锑的储量居世界首位，但是我国除锑锭外，其它锑品的种类极少。许多国家进口我国的粗锑，经过深加工后又返销到我国，不仅从中获得巨额利润，而且使我国在技术上长久处于不利地位。因此，对粗锑进行深加工、尤其是高纯锑生产技术的研发与实施对我国国防军工、电子行业、高新科学技术及经济发展都起着重要作用。

近年来我国电子信息产业取得了迅猛的发展，高纯锑（5N、6N）是其中具有高科技含量的产品，是具有广阔前途的半导体材料，并可作为其他半导体材料的掺杂剂。随着科技的进步，高纯锑主要应用开始从军工行业向军民工业转变，如电子、能源、制冷、冶金、宇航等行业，有广阔的发展、应用前景。目前，高纯锑主要用于硅单晶掺杂剂、锑化合物半导体材料和含高纯锑合金方面。至2019年底，我国高纯锑的年需求量在10吨以上，随着半导体材料行业的发展，市场对高纯锑的需求量也将会逐年增长，而这些都需要国家标准及时跟进，保障行业健康发展。

然而，高纯锑材料在上述电子信息产业应用时，对其杂质含量提出了更加严格的要求，且不同的应用领域、化合物半导体不同的性能要求各异。这也使高纯锑材料中杂质含量要求发生改变。而现行的高纯锑材料质量标准无法适应高速发展的高纯锑材料应用需求，导致与高纯锑相关半导体材料性能参数难以保证，严重制约了高纯锑材料在新型领域中的进一步扩大应用。

修订GB/T 10117-2009国家标准涉及的杂质参数含量、试验方法等关键技术内容，有利于促进企业生产工艺装备、技术水平、试验检测的升级发展，同时也利于下游使用高纯锑的生产企业及科研院所的生产研发方面的发展，减少企业和科研院所在新产品开发上的技术投入和避免企业在新产品开发上的重复来动，规范高纯锑材料在新领域中应用的质量标准，倒逼高纯锑材料生产企业质量和效益的提高，增强企业的市场竞争力，确保高纯锑材料的良性发展。

（三）标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益

本标准是我国高纯锑产品国家标准，包含5N高纯锑和6N高纯锑两个技术指标。其中的内容主要确定了高纯锑材料中的杂质含量要求、取样要求、分析检测方法、包装要求等。在标准的制定过程中，调研了我国的半导体光伏掺杂、半导体化合物等领域用高纯锑材料，并以国内锑化物制备研发企业的要求为基础，参照国内其他行业的标准，进一步规范国内高纯锑材料杂质元素含量技术指标及试验方法，使制定的标准具有充分的先进性、科学性、广泛性和适用性，综合水平达到国际先进水平，完全满足国内外用户、市场及我国产品进出口的需求。利于提高我国高纯锑材料及含锑半导体材料的国际竞争力。

目前，我国光电子、信息行业生产需要的高纯锑基本依赖进口，而且产品量少。由于下游产品主要应用于军工领域，欧美对该产品和技术进行全面封锁，材料价格昂贵，并且随时面临禁运风险。高纯锑标准的修订，有利于推动我国的高纯锑材料生产和研发企业不断进步，不断追求更高质量的要求，研发出高质量、高标准的材料，才能避免在关键材料上受制于人，满足高性能红外探测器等装备的需求，并推动相关产业技术进步。

6、 采用国际标准和国外先进标准的情况

    无。
7、 与现行相关法律、法规、规章及相关标准
本标准修订时，在标准的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存等方面与国内相关标准协调一致；新修订的《高纯锑》在安全性方面直接引用和贯彻执行了国家标准，从技术上保证了产品的使用安全和可靠性，条文精炼表达清楚，技术要求全面、准确、科学、合理；标准的格式和表达方式等方面完全执行了现行的国家标准和有关法规，符合GB/T 1.1的有关要求。

8、 重大分歧意见的处理经过和依据

无。

9、 标准性质的建议说明

本标准作为推荐性国家标准。

10、 贯彻标准的要求和措施建议

1、 首先应在实施前保证标准文本的充足供应，使每个高纯锑材料生产企业和高纯材料分析检测机构都能及时获得本标准，这个是保证新标准贯彻实施的基础。

2、 本次修订的《高纯锑》标准，不仅与材料生产企业有关，而且与相关科研院所、检测机构等相关。对于标准使用过程中出现的疑问，起草单位有义务进行解释。
3、 可以针对标准使用的不同对象，有侧重点的进行标准培训和宣贯，以保证标准的贯彻实施。
11、 废止现行标准的建议

在本标准发布实施之日起，代替GB/T 10117-2009《高纯锑》。

12、 其他应予说明的事项
无。



