
《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》

（送审稿）编制说明
一、工作简况

1  项目背景和立项意义
随着国内多晶硅产品质量的不断提升，生产系统对于各种物料的质量波动变得尤为敏感。其中的主要生产原料氢气的质量更是直接制约多晶硅内在质量的主要因素之一。

多晶硅中的金属杂质主要来源于三氯氢硅和氢气，其含量的高低直接影响到多晶硅品质，氢气是多晶硅生产中主要的和用量最大的原料之一，氢气中的金属杂质含量会带入到多晶硅中，目前氢气质量的检测主要依据GB/T 3634.2-2011《氢气 第2部分：纯氢、高纯氢和超纯氢》进行质量控制，没有对金属杂质进行控制，也无具体相关检测方法，随着半导体和光伏行业对多晶硅的要求越来越高，为提升多晶硅品质，急需建立一种氢气中金属杂质含量的检测方法。

目前国内外多晶硅生产企业都是采用改良西门子法生产多晶硅，产品中的金属杂质的主要来源主要有氯硅烷和氢气，准确检测氢气中的金属杂质含量，为生产控制提供数据支持，对提升多晶硅产品质量有重要的意义。
2  任务来源

根据《中国有色金属工业协会关于下达2020年第一批协会标准制修订计划的通知》（中色协科字（2020）8号）的要求，《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》由内蒙古通威高纯晶硅有限公司牵头负责起草，计划编号：2020-023-T/CNIA，要求于2021年完成。

3  标准项目编制单位简况

内蒙古通威高纯晶硅有限公司成立于2017年8月,注册资本12亿，是中国500强企业——通威集团(通威股份:股票编码600438)旗下永祥股份在包头投资设立的子公司。主要从事高纯晶硅生产工艺技术的研发、生产和销售及相关配套新能源业务。

   公司总投资32亿元,项目选址在包头金属深加工园区内，公司注重科技创新,在生产技术方面拥有多项自主知识产权。采用永祥自主研发的“第五代永祥法”高纯晶硅生产工艺，在工艺设计先进性、系统运行可靠性等方面进行了数十项优化和提升，实现了“低耗”、“高质”的技术目标，通过自动化的充分采用，智能化的系统集成，大数据精密分析等现代科技手段，从节能型设备、热能梯级利用、氯氢元素闭路循环、超低排放等多方面进行了系列深度研发和应用，产品满足P型和N型单晶质量需求，部分达到半导体电子级晶硅水平，引领行业发展。
内蒙古通威品管部技术检测中心于 2017年 12 月成立，技术检测中心下设物理检测、化学检测及项目攻关实验室，专业从事多晶硅生产相关产品的检测服务。采用国内外先进的检测设备ICP-MSMS、ICP-MS、ICP-OES、FTIR等保证前沿检测技术的贯彻。
4  主要工作过程

2020年3月，接到团体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，内蒙古通威高纯晶硅有限公司成立了《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》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，和国内其他厂家检测氢气中金属杂质的方法展开讨论，为标准修订提供技术支持。并组织相关技术人员进行了大量多晶硅用氢气中金属杂质的测定方法的实验工作，根据实验情况，编制组初步制定了该标准所涉及的适用范围、方法检出限及主要检测方法，于2020年5月完成标准的初步制定工作。2020年5月，编制组组织技术人员进行了方法的检出限、数据的重现性以及浓缩线性等实验，实验结果基本满意。
2020年5月编制完成《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》讨论稿，并发行业内相关单位征求意见。

2021年4月在南京半标委会议上，行业内专家对《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》预审稿进行讨论，包括洛阳中硅、江苏中能、亚洲硅业等23家公司对标准文本进行讨论，共提出11项修改意见，已根据修改意见于2021年6月份完成《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》审定稿，并编写实验验证报告，发送青海芯测、洛阳中硅、江苏中能、聚光硅业、亚洲硅业五家单位进行重复性试验验证，截止11月底，共收到聚光硅业、江苏中能、亚洲硅业三家公司验证报告，具体数据如下：
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IRUEEA. W (Fi) BRBAERALR

WELHMRAES: wHIBICP-MS (7500)

LBAM:  202148A150 BE/ C /% 45
- WETEE (ug/L)
WERH Na Mg Al Ca Cr Fe Ni Cu In As Ti
1 2.704 | 3.617 7.714 | 23.091 |39.992 14.812 | 0.294 4.222 8.534 0.097 0.116
2 2.761 | 3.581 7.873 | 22.431 | 40.142 17.101 | 0.303 4.176 8. 646 0.181 0.190
3 2.755 | 3.659 8.486 | 23.522 | 40.843 13.524 | 0.378 4.402 8.534 0.232 0.162
4 2.845 | 3.681 8.330 | 23.559 | 40.994 11.545 | 0.366 4. 486 8.607 0.200 0.174
5 2.734 | 3.592 8.046 | 23.165 | 40.441 11.308 | 0.294 4.307 8.508 0.135 0.142
6 2.645 | 3.470 7.610 | 23.016 | 39.632 11.342 | 0.361 4.215 8.474 0.219 0.159
P [2.741 | 3.600 8.010 23.131 | 40.341 13.272 0.333 4.301 8.550 0.177 0.157
PrifEfR= | 0.066 | 0.075 0.345 0.410 0. 520 2.352 0. 040 0.122 0. 064 0.052 0. 026
RSD 2.42 2.07 4.31 1.77 1.29 17.7 11.9 2.83 0.75 29.3 16.5
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WHRAHRRIG: RBHESE TS

LR A 2021. 10. 20 BEE/° C: 21C IBE/%: 24%
o = METHE Cueg/L)
FRFFALE | R Na Mg Al Ca Cr Mn Fe Ni Cu In As Ti
1 2.94] 3.84 5.24 0.64 0.91 <0.1 4.48 0.95 0.64 0.9 <0.1 1.54
2 3.01 3.8 6.41 0.88 0.98 <0.1 5.89 0.72 0.61 0.79 <0.1 1.82
3 2.91 3.91 6.92 0.49 0.96 <0.1 6.13 0.91 0.59 0.94 <0.1 1.65
Eies 4 2.99 | 3.81 5.88 0.76 0.81 <0.1 4.78 1.13 0.77 0.88 <0.1 1.62
5 2.91 3.54 6.11 0.66 0.84 <0.1 5.44 1.08 0.81 0.77 <0.1 1.34
6 3.1 4.19 5.35 0.59 1.03 <0.1 6.19 0.93 0.63 1.11 <0.1 1.42
FIME |2.97667] 3.848333| 5.985 0.67 | 0.921667 0 5.485 [0.953333| 0.675 |0.898333 0 1.565
RSD | 2.46% | 5.44% | 10.67% | 20.25% | 9.19% | 0.00% | 13.11% | 15.14% | 13.57% | 13.64% | 0.00% | 10.98%
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WELHRRAS: ZHEIRICP-MS (7700)

L5 A 2021. 07. 17 BE/ C: 22 BE/%: 50
= METE (ug/L)
WERH Na Mg Al Ca Cr Mn Fe Ni Cu In As Ti

1 1.704 3.617 | 7.714 |43.091 |39.992 | 4.512 |11.339 | 0.294 | 4.222 | 8.534 | 0.097 | 0.116
2 1.761 3.581 | 7.873 |42.431 |40.142 | 4.547 |11.261 | 0.303 | 4.176 | 8.646 | 0.181 | 0.190
3 1.755 3.659 | 8.486 |43.522 |40.843 | 4.711 |11.316 | 0.378 | 4.402 | 8.534 | 0.232 | 0.162
4 1.845 3.681 | 8.330 |43.559 |40.994 | 4.799 |11.545 | 0.366 | 4.486 | 8.607 | 0.200 | 0.174
5 1.734 3.592 | 8.046 |43.165 |40.441 | 4.649 |11.308 | 0.294 | 4.307 | 8.508 | 0.135 | 0.142
6 1.645 3.470 | 7.610 |43.016 |39.632 | 4.703 |11.342 | 0.361 | 4.215 | 8.474 | 0.219 | 0.159

FIE 1.741 3.600 | 8.010 | 43.131 | 40.341 | 4.653 | 11.352 | 0.333 | 4.301 8.550 | 0.177 | 0.157

RSD/% 3.478 1.891 3.937 | 0.869 1.177 | 2.116 | 0.795 | 10.884 | 2.580 | 0.685 | 26.787 | 15.019





从聚光硅业、江苏中能、亚洲硅业三家公司重复性数据来看，测试结果较稳定，说明此方法稳定性较好。
4.1 标准的任务落实
2019年11月，在东莞市召开的标准工作会上就《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》标准进行了任务落实。
4.2 标准的方法验证

内蒙古通威高纯晶硅有限公司自2020年5月开始开展多晶硅用氢气中金属杂质的测定方法验证工作。通过第一阶段的试验，确定了ICPMS最佳仪器条件。

2020年11月起开展第二阶段的试验，开展该方法的酸度吸收液的吸收率试验。（具体实验数据预审会进行讨论分析）
二  标准编制原则和确定标准主要内容

1 编制原则

1.1本标准的编写格式按国家标准GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》的统一规定和要求进行编写的；

1.2本标准在制定过程中，以快速测定、建立较高的数据准确性为原则。综合考虑方法建立的难易程度，操作人员的知识水平，在一定程度上使方法满足操作简便，检测速度快，数据准确率高等要求，以求尽可能使多的检测人员快速掌握本方法。
2 标准主要内容说明

2.1 仪器及原理部分；
2.2 仪器条件；

2.3 测试方法；

2.4 结果计算；

2.5 试验情况及结果。

三、标准水平分析

通过文献检索，网上查询，国内还没有统一的《多晶硅生产用氢气金属杂质的测定 电感耦合等离子体质谱法》标准。经过检索，国际也无相关标准，本标准属于首次制定，规定了多晶硅用氢气中金属杂质含量的检测方法，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

本标准属于多晶硅用氢气中金属杂质含量的分析方法标准，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

暂无
六、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

本标准为多晶硅用氢气中金属含量的分析方法标准之一，适用于多晶硅生产中金属杂质含量分析的一般性通用要求，建议本标准作为推荐性标准发布实施。
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