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硅材料中氢含量的测定 惰性气体熔融热导法
范围
本文件规定了惰性气体熔融热导法测定硅材料中氢含量的方法。
本文件适用于颗粒状和粉状硅材料中氢含量的测定，测定范围以质量分数表示为0.00001%～2.5%。
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 8170	数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 11446.1 电子级水
测试原理
[bookmark: 本测试方法原理与GB/T_223.82标准中的红外法相同。试料放置于经脱气的石墨]试样进入经脱气的高纯石墨坩埚，在惰性气氛下加热熔融，试样中氢以分子的形式随载气流进入热导池中检测，根据桥电流的改变，计算出样品中氢含量。
干扰因素
试样表面清洁度影响检测结果，如果在取样和制样过程中试样受到污染，则试样在分析前需用合适的溶剂，例如优级纯或光谱纯的无水丙酮、无水乙醇清洗表面，再用高纯水清洗并干燥。
载气的热导率会影响检测器的灵敏度,建议使用与氢气热导率差别较大的氮气或氩气，以提高测试结果的准确度。
试样中氢的释放除了设定合适的功率或加热温度外，加入锡片助熔，不仅可以保证氢充分释放，还可以获得良好的测试重复性。
石墨坩埚和助熔剂材料的杂质元素可能会吸收一部分释放出的氢，石墨坩埚和助熔剂材料的氢含量也会影响分析数据的准确度，建议使用高纯石墨坩埚和高纯度助熔剂材料。
试剂和材料
电子级水：符合GB/T 11446.1 中EW-Ⅲ级。
载气：氮气（纯度 不小于99.999%）、氩气（纯度不小于99.999%）。
动力气：氮气、氩气或压缩空气，必须无油无水。
碱石棉：用于在仪器中吸收惰性气流中残留的二氧化碳。
无水高氯酸镁：颗粒试剂，用于在仪器中进行吸湿。
高纯镍囊（低氢）：用于包裹颗粒样品进样，尺寸为10mm×6mm圆柱体,氢释放量低于0.2μg。
石墨坩埚：使用由内坩埚（一次性）和外坩埚组合而成的石墨套坩埚,氢释放量低于0.2μg。
标准物质/标准样品：可以溯源的有证标准物质标准样品。
锡片：片状，作为助溶剂使用，单片重量为0.5g,氢释放量低于0.15μg。
清洗剂：优级纯或光谱纯，适用于清洗或清洁受污染的试样，例如，无水丙酮，无水乙醇等。
仪器设备
热导检测氢分析仪：由电极炉或感应炉、分析气流杂质去除系统、粉尘净化系统和热导池氢测量系统组成。
电子天平：分度值为0.1mg。
测试环境
温度：20±5℃
湿度：≤60%RH
试样准备
试样应能通过进样口落入石墨坩埚，如果尺寸过大可用钨锤或其他工具敲击成合适尺寸。
如果在取样和制样过程中试样受到污染，则试样在分析前需用合适的清洗剂（5.10）清洗表面，干燥处理后立即检测。
试验步骤
仪器准备
按照仪器操作说明开机，确认仪器上流量计和压力表显示满足要求。检查仪器的分析气流杂质去除试剂、粉尘净化过滤器是否有效，若 失效及时更换。
空白试验
试样测试前行空白实验，按照9.4.2和9.4.3操作将高纯镍囊通过进样口落入高纯石墨坩埚中进行测定，重复以上步骤不少于3次，取平均值记为高纯镍囊空白测定的氢含量值。
工作曲线的绘制
在试样测试前，根据试样中氢含量的预估值，选取一个氢含量与待测试样相当的标准物质/标准样品（5.7），按照9.4.1、9.4.2和9.4.3进行3次测试，计算3次标准物质/标准样品（5.8）测定结果的算术平均值，根据准物质/标准样品（5.8）测定结果的算术平均值和标准值进行仪器校正。
注：一些仪器具备计算机扩展功能，可以进行多点校准。
测定
[bookmark: 9.2.1_按照9.1章条的说明准备仪器，调整基线，测定空白值，校准并检查性能。]称取试样0.1～1.0g，精确至0.1mg，
将称取的试样放入高纯镍囊（5.6）中，压扁镍囊赶走空气，折叠数次加以封口。
将一副石墨套坩埚放在电极炉的下电极处或者感应炉的基座上，放入一片锡片（5.9），点击开始测量后，仪器从石墨套坩埚脱气到仪器读出试样中氢含量，完成测试操作。
注：如果仪器具备自动计算氢质量分数的功能，且数据结果输出设置为氢的质量分数，由控制仪器操作的计算机根据仪器的校准曲线或校正系数f 自动计算出氢的质量分数。
至少取三份试样进行独立测定，取其平均值。
试验数据处理
按式（1）计算氢元素质量分数%，按GB/T 8710修约，保留小数点后两位有效数字：
………………………………………(1)
式中：
W-试样中氢的质量分数，%；
m1-试样中的总氢量，μg；
m0-空白中的总氢量，μg；
m-试样的质量，g；
精密度
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，在以下给出的平均值范围内，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）按照表1数据采用线性内插法或外延法求得。
表1 重复性限

	氢的质量分数/%
	重复性限 r/%

	0.00129
	0.000198

	0.00233
	0.000220

	0.00333
	0.000366

	0.00442
	0.000389


再现性限
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个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%，再现性限（R）按照表2数据采用线性内插法或外延法求得。
[bookmark: _GoBack]表2 再现性限

	氢的质量分数/%
	再现性限 R/%

	0.00129
	0.000227

	0.00233
	0.000327

	0.00333
	0.000386

	0.00442
	0.000520


试验报告
试验报告应包含以下内容：
1. 样品名称；
1. 使用标准；
1. 测试环境；
1. 仪器型号；
1. 测试结果：以质量分数（%）计；
1. 操作者、测试日期、测试单位；
1. 其他；
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