T/CNIA XXXX-XXXX


ICS 59.100.20

Q51

团体标准

T/CNIA XXXX—XXXX
	     


硅片切割废料回收硅

Recycled silicon of wafer sawing waste

	（送审稿）

	


XXXX - XX - XX发布
XXXX - XX - XX实施

中国有色金属工业协会

中国有色金属学会     



前  言

本标准按照GB/T 1.1—2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）、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（SAC/TC 203/SC2）提出并归口。

本标准起草单位：中国科学院过程工程研究所、山田新材料集团有限公司、宁夏高创特能源科技有限公司、云南天创科技公司、北方民族大学、昆明理工大学。

本标准主要起草人：王志、钱国余、王东、龚志刚、盛之林、魏奎先。

硅片切割废料回收硅

1 范围

本文件规定了硅片切割废料回收硅的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、质量证明书和订货单（或合同）内容。

本标准适用于以太阳能级多晶硅、太阳能级单晶硅、电子级多晶硅和电子级单晶硅的硅片切割废料为原料所生产的回收硅产品，主要用于配置合金、生产有机硅、制备碳化硅陶瓷和制取多晶硅等。

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 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 14849 (所有部分) 工业硅化学分析方法
GB/T 24574 硅单晶中Ⅲ-Ⅴ族杂质的光致发光测试方法

GB/T 24581 低温傅里叶变换红外光谱法测量硅单晶中Ⅲ、Ⅴ族杂质含量的测试方法

GB/T 24582 酸浸取-电感耦合等离子质谱仪测定多晶硅表面金属杂质
GB 5085.7—2019 危险废弃物鉴别标准 通则
GB 18599 一般工业固体废物储存、处置污染控制标准

GB/Z 2.1-2019《工作场所有害因素职业接触限值 第1部分:化学有害因素》

3 术语与定义

硅片切割废料 Scrap produced by wafer cutting
在太阳能级多晶硅、太阳能级单晶硅和电子级硅的硅棒切割、研磨或抛光过程中产生的废硅粉和不合格的硅片。

硅片切割废料回收硅 Recycled silicon produced from the waste produced by wafer cutting
以硅片切割废料为原料所生产的回收硅产品。
4 要求
4.1 化学成分与分类
硅片切割废料回收硅按元素含量进行分级，共分为5级，每一级产品应该同时满足本级产品成分要求，各级产品元素含量应符合表1的规定。

4.4.1 常规检测元素含量

需常规检测的元素含量应符合表1的规定。需方需要其他微量元素含量时，可参见表2或由供需双方协商确定后在订货单（或合同）中具体注明。

表1 硅片切割废料回收硅常规检测元素含量（质量分数）/%
	等级
	名义硅含量a，
不小于
	主要杂质元素含量，不大于

	
	
	Fe
	Al
	Ca
	B
	P

	一级
	99.93
	0.05
	0.01
	0.01
	1×10-4
	2×10-4

	二级
	99.85
	0.10
	0.03
	0.02
	5×10-4
	10×10-4

	三级
	99.72
	0.20
	0.05
	0.03
	10×10-4
	20×10-4

	四级
	99.55
	0.30
	0.10
	0.05
	15×10-4
	30×10-4

	五级
	99.30
	0.40
	0.20
	0.10
	20×10-4
	40×10-4

	注：分析结果的判定采用修约比较法，数值修约规则按GB/T 8170-2019的规定进行，修约数与表中所列极限数值位一致。

	a 名义硅含量应不低于100%减去铁、铝、钙、硼和磷元素含量总和的值。


4.4.2 微量杂质元素含量

需方对硅片切割废料回收硅中的微量杂质元素含量有要求时，应在订货单（或合同）中注明“要求微量杂质元素含量”，具体要求应符合表2的规定。供需双方对微量杂质元素含量有其他要求时，由供需双方协商确定后再订货单（或合同）中具体注明。

表2 硅片切割废料回收硅微量杂质元素含量（质量分数）/%
	用途
	类别
	微量杂质元素含量，不大于

	
	
	Ni
	Ti
	C
	Mn
	Pb
	K
	Mg
	Cr

	多晶用硅
	高精级
	40×10-4
	60×10-4
	400×10-4
	40×10-4
	40×10-4
	60×10-4
	50×10-4
	80×10-4

	
	普精级
	60×10-4
	80×10-4
	600×10-4
	60×10-4
	60×10-4
	80×10-4
	70×10-4
	100×10-4

	有机
用硅
	高精级
	60×10-4
	70×10-4
	—
	60×10-4
	50×10-4
	—
	
	

	
	普精级
	90×10-4
	100×10-4
	—
	80×10-4
	70×10-4
	—
	
	

	碳化
用硅
	高精级
	80×10-4
	80×10-4
	—
	80×10-4
	80×10-4
	—
	
	

	
	普精级
	100×10-4
	110×10-4
	—
	100×10-4
	100×10-4
	—
	
	

	合金
用硅
	高精级
	80×10-4
	80×10-4
	—
	—
	—
	—
	
	

	
	普精级
	100×10-4
	110×10-4
	—
	—
	—
	—
	
	

	冶金
用硅
	—
	—
	—
	—
	—
	—
	—
	
	


4.2 规格
硅片切割废料回收硅的尺寸应符合供需双方签订的图样的规定。

4.3 粒度

硅片切割废料回收硅粒度范围及允许偏差应符合表3的规定，需方对粒度有特殊要求时，由供需双方协商确定后在订货单（或合同）中具体注明。

表3 硅片切割废料回收硅粒度范围
	用途
	粒度范围
/mm
	上层筛筛上物
（质量分数）/%
	下层筛筛下物
（质量分数）/%

	多晶用硅
	1~325
	≤ 5
	≤ 5

	有机用硅
	1~200
	≤ 5
	≤ 5

	合金用硅
	1~200
	≤ 5
	≤ 5

	碳化用硅
	1~3
	≤ 5
	≤15

	
	3~5
	≤ 5
	≤35

	冶金用硅
	—
	—
	—


4.4 外观

硅片切割废料回收硅以块状或粒状供货，其表面和断面应洁净，不允许有夹渣、粉状硅粘结以及其他异物。

5  试验方法

5.1 化学成分分析

硅片切割废料回收硅的化学成分分析按GB/T 14849（所有部分）、GB/T 24574 硅单晶中Ⅲ-Ⅴ族杂质的光致发光测试方法、GB/T 24581 低温傅里叶变换红外光谱法测量硅单晶中Ⅲ、Ⅴ族杂质含量的测试方法、GB/T 24582 酸浸取-电感耦合等离子质谱仪测定多晶硅表面金属杂质等标准的规定进行。

5.2 粒度检测

采用孔径为1mm、3mm、4mm、5mm、10 mm和100 mm的筛具进行粒度检验。对于筛上物，可采用手工分检法，将试样的方向或位置改变，让所有合适粒度的试样能通过筛孔。
5.3 外观检验

在自然散射光下，目视检查外观质量。

6 检验规则

6.1 检查和验收

6.1.1 化学成分不合格时，判该批产品不合格。

6.1.2 粒度不合格时，判该批产品不合格。

6.1.3 外观质量不合格时，可由供需双方协商处理。

6.1.4 产品应由供方质量监督部门进行检验，保证产品质量符合本标准及订货单（或合同）的规定，并填写产品质量证明书。

6.1.5 需方可对收到的产品按本标准的规定进行检验，若检验结果与本标准或订货单（或合同）的规定不符时，应以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。需方对供方产品有异议，应在收到产品之日起三个月内向供方提出，如需仲裁，应由双方协商确定。
6.1.6检查和验收过程符合GB/T2828.1-2012标准的抽检规定。
6.2 组批

硅片切割废料回收硅应成批提交验收。每批应由同一原料、同一工艺条件生产的同一尺寸的硅片切割废料回收硅组成。
6.3 计重
硅片切割废料回收硅应按千克计重。
6.4 检验项目

每批硅片切割废料回收硅均应进行铁、铝、钙、硼和磷元素含量及粒度、外观质量检验。当订货单（或合同）有要求是，还应对微量元素含量等特殊要求的项目进行检验。 

6.5 化学成分取样和制样
6.5.1 仲裁取样和制样
硅片切割废料回收硅的仲裁取样和制样按GB/T 2881-2014（仲裁取样和制样部分）的规定进行。

6.5.2 其他取样和制样
其他取样和制样方法可参照附录A的方法进行。

6.5.3 粒度取样

每次抽取不少于5%的包装件全检，但不少于1袋。

6.5.4 外观取样

由供需双方协商确定后在订货单（或合同）中具体注明。

7 标志包装、运输、贮存和质量证明书

7.1 标志

硅片切割废料回收硅制品的包装外侧应贴有“小心轻放”“防潮”等标志，并贴有产品标签，其上注明：

产品名称；

产品数量；

产品尺寸；

产品批号；

生产日期。
7.2 包装

硅片切割废料回收硅制品应在干净整洁的环境中逐件用洁净的聚乙烯袋（膜）真空封装，外部用吨包包装，捆牢并加固。
7.3 运输和贮存

7.3.1 硅片切割废料回收硅制品在运输过程中应轻装轻卸，勿压勿挤，防止机械碰撞和日晒雨淋。

7.3.2 硅片切割废料回收硅制品应贮存在常温、干燥、清洁的环境内，堆放整齐，外包装不应受压变形或破损。
7.4 质量证明书

每批产品应附有质量证明书，其上注明：

a) 供方名称；

b) 产品名称；

c) 产品批号；

d) 产品数量；

e) 各项分析检验结果和检验部门的印记；

f) 本标准编号；

g) 生产日期；

h) 其他。

8 订货单（或合同）内容

订货单（或合同）至少应包含以下内容：
a）产品名称；

b）产品尺寸；

c）产品数量；

d）本标准的名称和编号；

e）其他。

附 录 A

（资料性附录）

生产过程取样和制样方法

A.1 取样

A.1.1熔体取样：

当精炼除杂（铁、铝、钙、硼和磷等）完成后，将温度调低，直至熔体液面平静无明显扰动，将取样器取样口朝上，用取样器底部拨开熔渣，随后插入硅液深度350mm~400mm中，4s~6s后取出，稍冷后轻轻敲击，使硅样脱出。

A.1.2铸锭取样：
在铸锭中心和两条对角线1/6、5/6处的5个点上，分别取不少于200g的块状样品，样品应贯穿该点整个产品厚度。

A.1.3精整后取样：

在破碎后的硅片切割废料回收硅上，于不少于5个对称点分别取不少于1000g样品。

A.2 制样
将取出的样品破碎到粒度不大于5mm后采用二分器缩分，缩分后的试样不少于200g，按以下两种方法之一进行制样，作为分析样品。

将分析样品用磁铁吸去铁粉后用碳化钨磨合制样，制样后的试样全部通过0.149mm标准筛。

用普通制样机制成粒度为0.600mm的试样后，用磁铁吸去铁粉，用玛瑙球磨机或用玛瑙研钵研磨，研磨后的试样应全部通过0.149mm标准筛。
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