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[bookmark: _Toc85459512][bookmark: _Toc113094861][bookmark: _Toc113094939][bookmark: _Toc86495519][bookmark: _Toc86495692][bookmark: _Toc113094791][bookmark: SectionMark2]前    言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件代替YS/T 983-2014《多晶硅还原炉和氢化炉尾气成分的测定方法》，与YS/T 983-2014相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a) [bookmark: _Hlk39932491]更改了标准名称为《多晶硅还原炉尾气成分的测定  气相色谱法》。
b) 更改了1范围中1.1本文件规定了多晶硅还原炉尾气成分的测定；1.2本文件适用于改良西门子法工艺还原炉尾气成分（氢气、氯化氢、二氯二氢硅、三氯氢硅和四氯化硅）的测定。检测下限为体积分数0.01%。
c) 更改了2规范性引用文件中的引用标准为GB/T 6678 化工产品采样总则和GB/T 6681 气体化工产品采样通则
d) 增加了3术语和定义，本文件没有需要界定的术语和定义。
e) 更改了3方法提要为4原理，多晶硅还原炉尾气样品注入气相色谱仪后，利用气相色谱将各个组分从色谱柱中分离，采用热导检测器（TCD）外标法检测氯化氢、二氯二氢硅、三氯氢硅、四氯化硅的含量，最后通过差减法得到氢气含量。
f) 增加了6试剂和材料6.2和6.3
g) 更改了仪器设备（见第7章，2014版的第6章）
h) 更改了样品采集（见第8章，2014版的第7章）
i) 更改了实验步骤（见第9章，2014版的第8章）
j) 更改了实验数据处理（见第10章，2014版的第9章）
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）、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/TC203/SC2）提出并归口。
本文件起草单位：亚洲硅业（青海）股份有限公司、……
本文件主要起草人：
本文件及其所代替文件的历史版本发布情况为：
——2014年首次发布为YS/T 983-2014；
—— 本次为第一次修订。
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[bookmark: SectionMark4]多晶硅还原炉尾气成分的测定 气相色谱法
警示：取样时尾气压力应保持在合适的范围，太大不易操作且不安全，太小容易导致样品无法采集至取样容器内。
[bookmark: _Toc113094792][bookmark: _Toc86495520][bookmark: _Toc113094940][bookmark: _Toc86495693][bookmark: _Toc85459513][bookmark: _Toc113094862]1  范围
[bookmark: OLE_LINK2]1.1 本文件规定了多晶硅还原炉尾气中各成分的测定。 
1.2 本文件适用于改良西门子法工艺还原炉尾气成分（氢气、氯化氢、二氯二氢硅、三氯氢硅和四氯化硅）的测定。检测下限为体积分数0.01%。
[bookmark: _Toc86495694][bookmark: _Toc113094941][bookmark: _Toc113094863][bookmark: _Toc85459514][bookmark: _Toc113094793][bookmark: _Toc86495521]2  规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 6678 化工产品采样总则
GB/T 6681 气体化工产品采样通则
GB/T 7445 纯氢、高纯氢和超纯氢 
3  术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4  原理
多晶硅还原炉尾气样品注入气相色谱仪后，利用气相色谱将各个组分从色谱柱中分离，采用热导检测器（TCD）外标法检测氯化氢、二氯二氢硅、三氯氢硅、四氯化硅的含量，最后通过差减法得到氢气含量。
5  干扰因素
5.1 取样容器应保持密闭，样品泄漏会影响分析结果的准确性。
5.2 取样容器需充分置换，确保取得的样品具有代表性。
6  试剂和材料        
分析时均使用符合国家标准的试剂或材料。
6.1 高纯氢气，应符合GB/T7445中高纯氢的规定。 
6.2 氯硅烷混合标气，平衡气为氢气。
6.3 氢氧化钠溶液，50 g/L～100 g/L。
7  仪器设备
7.1 气相色谱仪：具备热导检测器。
7.2 色谱柱：20%聚二甲基硅氧烷或能达到同等分离程度的色谱柱。
7.3 六通阀：定量环体积为1ml。
7.4 进样器：1mL气密玻璃注射器或1mL一次性注射器。
7.5 采样袋：容积1L~2L。
7.6 采样钢瓶：容积150ml及以上。
7.7 环境要求
7.7.1 温度：18℃～25℃；
7.7.2 湿度：≤65%RH。
8  样品
8.1 采样器皿
8.1.1采样袋的要求：采样袋用干燥的氮气吹扫，确保袋内干燥，吹扫完毕后采样袋充满氮气，备用。
8.1.2采样钢瓶的要求：采样钢瓶用干燥的氮气吹扫，确保瓶内干燥，吹扫完毕后采样钢瓶充满氮气，备用。
8.2 样品的采集
8.2.1样品采集示意图，见图1
[image: ]
图1 样品采集示意图
8.2.2取样袋/采样钢瓶采样流程
取样管线温度不低于50℃，保持正压，确保测试时样品为气态，且流量保持稳定。将采样袋的一端与还原炉尾气出口连接；采用钢瓶取样时，将采样钢瓶的一端与还原炉尾气出口连接，另一端放入准备好的碱液吸收瓶中，打开还原炉尾气出口针型阀，保持流量稳定，吹赶置换，置换完毕后把采样袋两端密封，采样钢瓶两端针型阀门关闭，迅速带回实验室分析。
9  试验步骤
9.1 工作曲线的绘制
用采样袋采集氯硅烷混合标气，或氯硅烷混合标气气瓶连接气相色谱六通阀，均进样量1mL，重复进样至少6次，直至峰面积响应值偏差小于5% 时取其平均值记为As ，并将其设置为标准曲线，保存。
9.2 样品测定
采用针进样时，先用注射器吸取气体样品进行置换，待置换完成后，取1mL待测样品，注入进样口，快速点击采集；采用阀进样时打开氯硅烷混合标气减压阀，置换管线、六通阀及定量环，置换完成后六通阀切至进样位置，测定样品中氯化氢、二氯二氢硅、三氯氢硅和四氯化硅峰面积记为Ai，
10  试验数据处理
还原炉尾气中各组分含量以加载工作标准曲线后利用外标法计算得出，记作Vi；
还原炉尾气中氢气含量以体积分数Va计，按公式（2）计算：

…………………………………………………(2)
式中：
Va ——样品气中氢气的浓度，单位为单位为摩尔百分比（mol/mol%）；
Vi ——表示样品气中氯化氢、二氯氢硅、三氯氢硅、和四氯化硅的气体浓度和，单位为单位为摩尔百分比（mol/mol%）；
11  精密度
11.1  实验室对氯硅烷混合标准气体进行了测定，结果表明针进样稳定性要高于阀进样，故实验室内相对标准偏差和实验室间相对标准偏差采用针进样方式数据，详见表1。
 表1                                            
	RSD(%)
	氯化氢
	二氯二氢硅
	三氯氢硅
	四氯化硅

	实验室内RSD（%）
	—
	2.42
	1.02
	1.72

	
实验室间RSD（%）

	—
	3.97
	1.57
	2.48

	
	—
	3.54
	1.02
	2.75

	
	—
	2.42
	2.37
	1.72

	实验室间RSD（%）均值
	—
	3.31
	1.65
	2.32



12  报告
试验报告应包含以下内容：
a） 气体样品信息；
b） 本文件编号；
c） 测试环境；
d） 仪器型号；
e） 分析结果及其表示；
f） 测试日期、测试者、审核者；
g） 本标准编号；
h） 其他。
 


附录A
（资料性）
气相色谱仪参考分析条件
a）汽化室温度：120℃；
b）检测器温度：120℃；
c）柱温：50℃；
d）载气流量：20mL/min；
e）桥电流：80mA～120mA。



附录B
（资料性）
进样方式
在本标准规定的色谱条件下，氯硅烷混合标气气瓶、采样钢瓶、取样袋的进样方式见图2。
[image: ]
图2 氯硅烷混合标气、采样钢瓶、取样袋的针/阀进样方式

在本标准规定的色谱条件下，氯硅烷混合标气的标准谱图见图3.。

[image: lQLPJx2urR2PW9rNARbNAf2wnIqCS67cN8wENnCHCYD-AA_509_278]
图3  氯硅烷混合标气谱图

本标准规定的色谱条件下，还原炉尾气谱图见图4。

[image: lQLPJwWplSpy7c7NAZjNAgewb0L0NeDjT_oEKXGBPoAvAA_519_408]

图4 还原炉尾气谱图
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