行业标准《区熔用多晶硅材料》

编制说明（讨论稿）

工作简况
立项目的和意义

区熔用多晶硅材料（以下简称“区熔硅”）属于超高纯硅材料，在《重点新材料首批次应用示范指导目录（2021年版）》“三、先进半导体材料和新型显示材料”中明确提及区熔硅，区熔硅是区熔硅单晶和8英寸及12英寸集成电路硅片的原材料，是国家战略新兴产业中的新能源和新一代信息产业的基础原材料，属于《国家重点支持的高新技术领域》中新材料技术领域的半导体新材料。符合国家发布的《国家集成电路产业发展推进纲要》、《新时期促进集成电路产业和软件产业高质量发展若干政策》、《中国制造2025》等政策的精神。
近年来，我国电子信息产业快速发展，特别是高科技领域对区熔硅的需求量有所增加，目前陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司产能约200吨，洛阳中硅高科技有限公司产能约1000吨，青海黄河上游水电开发有限责任公司新能源分公司电产能约500吨，但是我国区熔硅主要依赖进口，去年从国外进口约400吨，并且逐年以30%的需求量在增长，而从美国进口量约过70%，归咎原因是国产化速度慢，目前陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司正在批量供应国内客户。随着中美大国博弈，美国对中国贸易战逐步升级，中美贸易摩擦不断，我国尖端电子科技产业发展将受到极大制约，半导体整个产业链的自主可控是唯一出路。区熔硅如有断供风险，必将严重影响我国集成电路、高压输电、高铁、新能源汽车以及国防安全等。
在当前国际环境下， 本标准的起草具有重要的战略意义，标志着我国区熔硅取得重大突破，可以促进国内区熔硅的推广使用和半导体产业的蓬勃发展，推进先进半导体材料的国产替代，突破“卡脖子”关键技术发展，实现制造业由大变强的历史跨越。

任务来源

2.1 计划来源及要求

根据2023年5月15日《工业和信息化部办公厅关于印发2023年第一批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科〔2023〕18号）的要求，行业标准《区熔用多晶硅材料》项目由陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司牵头起草，计划编号为 2023-0083T-YS，项目周期为24个月。
主要参加单位和工作成员及其所做的工作
3.1 主要参加单位情况
牵头单位陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司，是一家集超纯硅材料制造、销售、服务和研发于一体的中外合资高新技术企业。公司由陕西有色金属控股集团有限责任公司的全资子公司陕西有色天宏新能源有限责任公司和全球领先的硅材料制造公司美国REC Silicon共同出资组建，于2014 年 7 月正式成立，注册资本4.98亿美元，陕西有色天宏新能源有限公司和美国 REC Silicon 分别持有公司84.94%和15.06%的股份。

公司位于陕西省榆林市榆佳工业园区，充分利用榆林当地优势资源，以贯彻落实中央关于科学发展和省委省政府加快陕北能源化工基地建设精神为指导，以“煤-电-硅”产业链为依托，引进美国REC Silicon全球领先的电子级多晶硅、电子级硅烷气和粒状多晶硅生产技术，建设年产500吨高纯硅烷气、1000 吨电子级多晶硅、18000 吨粒状多晶硅的硅材料生产线。
公司秉承绿色低碳，合作共赢、回馈社会的生产经营理念，生产粒状硅所采用的硅烷流化床(FBR)技术，在大幅降低多晶硅生产成本，为下游企业提供优质、低价原材料的同时，还可实现下游企业单晶连续拉制并有效增加铸锭单炉产量，提高生产率，增强市场竞争优势，实现互惠共赢，公司生产的电子级多晶硅、电子级硅烷气和粒状多晶硅质量达到国际领先水平，品质完全满足主流市场单多晶硅料需求，并已通过下游客户的实际验证。
面对激烈的市场竞争环境和经济发展新常态，公司将依托中外合资新平台，打造科学管理新模式，做到高起点、高标准、高质量、高效益，突出创新驱动，优化生产经营，实现企业健康可持续发展，建立、提升和巩固公司在中国硅材料行业的领先地位，打造具有国际竞争力的大型硅材料公司。

陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司作为牵头单位开展大量的现场调研、资料查阅、取样、各项试验和数据的收集工作，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。xxx限公司，xxx股份有限公司，xxx积极参加标准调研工作和意见反馈工作，针对标准的讨论稿的技术指标提出反馈意见。
主要工作过程

4.1 起草阶段
2023年5月15日，工业和信息化部办公厅下达了制订《区熔用多晶硅材料》行业标准的任务。在下达计划之日起，标准编制组内部召开了关于标准起草的工作会议，布置了标准起草的相关工作。根据本标准的起草原则，编制组对我国目前生产和使用区熔硅的相关企业进行调研和统计，参考国内外相关标准，同时结合相关企业的一些技术指标和检验数据起草了本标准讨论稿初稿。
标准编制原则
本标准起草单位自接受起草任务后，成立了标准编制组负责收集生产统计、检验数据、市场需求及客户要求等信息，确定了《区熔用多晶硅材料》标准起草所遵循的基本原则和编制依据：

确定区熔硅产品牌号、类别、等级划分及技术要求、尺寸、结构、外观质量的产品要求。
结合相关企业的生产和使用需求，明确区熔硅产品试验方法、检验规则、标志、包装、运输、储存、随行文件和订货单（或合同）内容。更好的指导区熔硅的生产、销售和使用。
（3）为促进区熔硅的发展，结合我国实际生产水平，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，规范产品的质量标准，便于生产和用户的应用。
（4）标准制订的程序和格式严格按GB/T 1.1、GB/T 1.2、GB/T 20001.4和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的要求进行。
标准主要内容的确定依据
本标准结合我国区熔硅的实际生产和使用情况，考虑区熔硅的发展和行业现状制定而成。主要内容的确定依据详述如下：

1、范围

为有利于激活区熔硅厂家对标生产，促进产品在下游企业进行推广使用，加速先进半导体材料的国产替代。本标准结合相关企业的生产和使用需求对区熔硅产品要求、检验方法、检验规则以及标志、包装、运输、储存、随行文件和订货单（或合同）内容做出了规定。
为明确本标准的适用范围，规定了本标准适用于以氯硅烷、硅烷为原料生长的区熔硅。
2、规范性引用文件
区熔硅与电子级多晶硅对于多晶硅材料的质量要求有所区别，但是对于部分技术指标对应的检测方法都可引用单晶硅和多晶硅相关检测标准的条款和内容。本标准中的术语与定义都符合GB/T 14264半导体材料术语。本标准引用相关文件如下：
GB/T 1550 非本征半导体材料导电类型测试方法

GB/T 1551 硅单晶电阻率的测定 直排四探针法和直流两探针法

GB/T 1553 硅和锗体内少数载流子寿命测定光电导衰减法

GB/T 1557 硅晶体中间隙氧含量的红外吸收测量方法

GB/T 1558 硅中代位碳原子含量红外吸收测量方法

GB/T 4059 硅多晶气氛区熔基磷检验方法

GB/T 4060 硅多晶真空区熔基硼检验方法

GB/T 4061 硅多晶断面夹层化学腐蚀检验方法

GB/T 13389 掺硼掺磷砷硅单晶电阻率与掺杂剂含量换算规程

GB/T 14264 半导体材料术语

GB/T 14844 半导体材料牌号表示方法

GB/T 17737.301 同轴通信电缆第1-301部分：机械试验方法 椭圆度试验

GB/T 24574 硅单晶中 Ⅲ-Ⅴ 族杂质的光致发光测试方法

GB/T 24581 硅单晶中Ⅲ、Ⅴ 族杂质含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法

GB/T 29057 用区熔拉晶法和光谱分析法评价区熔硅棒的规程

GB/T 35306 硅单晶中碳、氧含量的测定 低温傅立叶变换红外光谱法

GB/T 37049 电子级区熔硅中基体金属杂质含量的测定

XXXX     区熔多晶硅生长缺陷的测定  数码显微镜法
3、术语和定义
GB/T 14264界定的术语和定义适用于本文件。

4、要求

4.1产品牌号及类别
区熔硅的产品牌号根据《GB/T 14844半导体材料牌号表示方法》中的要求分为五部分，第一部分PSi是为了表明产品为多晶硅；第二部分表明区熔硅的生产方法，T表示为三氯氢硅法生产，S表示为硅烷法生产；第三部分表明区熔硅的形态，AI表示区熔硅为原生未精磨的原生棒，MI表示区熔硅为原生棒精磨后的精磨棒；第四部分根据区熔硅技术指标要求分为3级，1表示区熔硅满足1级的全部技术指标要求，2表示区熔硅满足2级的全部技术指标要求，3表示区熔硅满足3级的全部技术指标要求；第五部分用FZ表示用途为用于区熔。例：产品牌号为“PSi-S-MI-1-FZ”的区熔硅表示为“使用硅烷法生产用于区熔的区熔1级精磨多晶硅棒”。
明确了区熔硅的两种分类方式，一种是根据导电类型可以分为N型和P型，另一种是根据区熔硅技术指标要求可分为3级，分别为“区熔1级”、“区熔2级”、“区熔3级”。

4.2等级
随着区熔硅生产企业大量资金、技术、设备以及人才的投入，目前国内区熔硅质量有了稳步提升。根据区熔硅生产企业实际产品质量、厂家需求及参照多晶硅相关标准，对区熔硅的等级及技术指标做出了如下规定：
表2 区熔硅材料等级及技术要求
	项目
	技术指标要求

	
	1级
	2级
	3级

	受主杂质含量 ppba
	≤0.03
	≤0.03
	≤0.03

	施主杂质含量 ppba
	≤0.10
	≤0.10
	≤0.10

	总碳含量 atoms/cm3
	＜5.0×1015
	＜5.0×1015
	＜5.0×1015

	总氧含量 atoms/cm3
	＜5.0×1015
	＜5.0×1015
	＜5.0×1015

	硅芯样芯碳含量 atoms/cm3
	≤2.0×1016
	≤2.0×1016
	≤2.0×1016

	硅芯样芯氧含量 atoms/cm3
	≤3.0×1016
	≤3.0×1016
	≤3.0×1016

	电阻率（ohm-cm）
	≥4000 ohm-cm
	≥ 4000 ohm-cm
	≥ 1000 ohm-cm

	少数载流子寿命μs
	≥1000
	≥1000
	≥1000

	基体金属杂质含量 ppbw（Fe、Cr、Ni、Cu、Zn、Na）
	≤1.0
	≤1.0
	≤1.0

	直径 mm
	[150,190)
	 [120,150)
	[90,120)


    明确规定了区熔硅3个等级用于区熔法生长不同尺寸的硅单晶产品质量影响较大的施受主杂质含量、总碳含量、总氧含量、硅芯样芯碳氧含量、电阻率、少数载流子寿命、基体金属杂质含量（Fe、Cr、Ni、Cu、Zn、Na）、直径，其中除区熔硅直径参数外其余参数要求均保持一致，确保区熔生长的硅单晶产品质量稳定可靠。
4.3尺寸及允许偏差
区熔硅在使用时，因各使用方区熔设备情况和拉制硅单晶成品的尺寸需求各有不同，因此结合目前我国区熔硅的实际生产和使用情况对区熔硅的长度和偏差也提出了相应的要求，区熔硅的长度应在1000 mm至2100 mm之间，精磨硅棒的直径偏差应≤2 mm，源生区熔硅的直径及长度也可由供需双方根据各自实际生产和使用情况协商确定。
4.4结构
若区熔硅存在氧化夹层和温度夹层，夹层沉积硅体内部难以去除，用区熔硅拉制单晶硅时可能会产生“硅跳”，因此确保区熔硅应无氧化夹层和温度夹层。
4.5外观质量
原生区熔硅可用精磨等方法除去表面污渍与污染，因此对区熔硅的原生表面允许出现机加过程中产生的污渍，但是精磨后应表面洁净无碎渣。对于区熔硅的端面必须垂直于硅棒轴线切割，应在底端刻有批次号和硅棒编号便于追溯。
区熔硅的弯曲度和椭圆度会影响拉制过程中熔区的稳定，对于区熔硅的弯曲度和椭圆度做出了规定，原生硅棒属性允许向外弯曲≤7 mm，椭圆度≤5 mm。精磨硅棒属性较原生棒更为严格，允许向外弯曲≤2 mm，椭圆度≤2 mm。
检验方法
为满足本文件中“4、要求”中规定的技术指标、尺寸、结构、外观质量项目的测试，对测试项目进行了多方试验与探讨，最终确定了如下国家检测标准可适用于区熔硅的测试，也可由供需双方协商确定更为合适的检测方法。

5.1
区熔硅进行施主杂质含量、受主杂质含量、碳含量、氧含量、导电类型、电阻率、少数载流子寿命、检验前按照GB/T4059、GB/T4060或GB/T 29057的方法制成单晶试样。

5.2
区熔硅导电类型检验按GB/T 1550的规定进行。

5.3
区熔硅中的施主杂质含量、受主杂质含量的测试按GB/T 24574或GB/T 24581规定进行。仲裁检验按照GB/T24581的规定进行。

5.4
区熔硅中的硅芯样芯碳和硅芯样芯氧含量按照碳、氧含量规定的方法进行检测。

5.5
区熔硅少数载流子寿命测试按GB/T1553的规定进行。

5.6
区熔硅中碳含量测试按GB/T1558、GB/T35306的规定进行。仲裁检验按照GB/T35306的规定进行。

5.7
区熔硅中氧含量测试按GB/T1557、GB/T35306的的规定进行。仲裁检验按照GB/T35306的规定进行。

5.8
区熔硅基体金属杂质含量测试的测试方法由供需双方协商确定。

5.9
区熔硅基磷电阻率检验按GB/T4059的规定进行。

5.10区熔硅基硼电阻率检验按GB/T4060的规定进行。

5.11区熔硅的尺寸用相应精度的量具测量，其中源生硅棒测量去除两端后的有效长度，精磨硅棒测量整根长度；硅棒的直径按照长度平均分三段，分别每段的两个点进行测量，并选取最大值和最小值作为最大直径和最小直径，直径偏差则为最大直径与最小直径之差；或尺寸由供需双方商定的方法检验。

5.12区熔硅结构（氧化夹层、温度夹层）的检验按GB/T4061的规定进行。

5.13区熔硅的外观质量用相应精度的量具测量，其中区熔硅的椭圆度可参照GB/T 17737.301的规定执行，按照长度平均分三段，分别取两端的两个点进行测量，并选取最大值作为结果；弯曲度的测量将直的平尺平行放置在硅棒表面，使用塞尺测量平尺与硅棒之间的距离；或由供需双方商定的方法检验。

5.14电阻率可按照GB/T 13389的规定进行，或由供需双方商定的方法检验。
6、检验规则
为更好的指导区熔硅的生产和使用，对供方和需方做出如下明确要求：
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文件及合同的规定，并填写产品随行文件。
需方可对收到的产品进行检验。若检验结果与本文件或合同的规定不符时，应在收到产品之日起3个月内向供方提出，由供需双方协商解决。

产品应成批提交验收，每批应有同一牌号、具有相同纯度等级和特性，以类似工艺生产并可追溯生产条件的同一反应炉次的多晶硅组成。
每批产品应进行施主杂质含量、受主杂质含量、总碳含量、总氧含量、硅芯样芯碳含量、硅芯样芯氧含量、尺寸及允许偏差、结构、外观质量。导电类型、少数载流子寿命、电阻率、基体金属杂质含量的检验由供需双方协商。
供方取样、制样时，基磷电阻率、基硼电阻率的取样、制样按照GB/T4059、GB/T4060或者GB/T29057进行，断面氧化夹层取样、制样按GB/T4061进行。仲裁抽样方案由供需双方协商。
导电类型、施主杂质含量、受主杂质含量、少数载流子寿命、总碳含量、总氧含量、硅芯样芯碳含量、硅芯样芯氧含量、尺寸及允许偏差、外观质量、基体金属杂质含量的取样由供需双方协商确定。
区熔硅的等级由施主杂质含量、受主杂质含量、碳含量、氧含量、硅芯样芯碳含量、硅芯样芯氧含量判定。在判定项目中若检验结果有一项不合格，则加倍取样对该不合适的项目进行重复试验。对重复试验结果仍不合格的产品，则判该产品不合格。
导电类型、少数载流子寿命、基体金属杂质含量、电阻率、尺寸及允许偏差、结构、外观质量的检验结果的判定由供需双方协商确定。

标志、包装、运输、储存及随行文件
产品的标志、包装、运输、储存及随行文件对于产品至关重要，结合国内区熔硅的生产和使用情况，为更好的指导国内区熔硅行业的发展，对供方和需方做出如下明确要求：
区熔硅在发货时应在包装箱上说明产品名称、牌号、发货数量、净重、供方名称，便于需方验收以及产品的溯源。
区熔硅为超高纯材料，应用高纯洁净的聚乙烯膜包装。每根硅棒都应有标签注明批次号、产品编号、净重、硅棒编号、最小直径、最大直径和长度，标签有条形码可追溯至反应器运行批次。每箱产品都应有产品报表，包括生产商名称和地址、硅棒的编号、质量及数量。多晶硅棒的包装也可由供需双方协商确定。
区熔硅易受外力破损，产品在运输过程中应轻装轻卸，勿压勿挤，并采取防震措施。
在贮存时应选择清洁、干燥的环境。
每批产品的随行文件应注明供方名称、产品名称及牌号、批号、净重、产品获得质量认证或供方技术监督部门检验的各项分析结果、本标准编号及检验日期等必要信息，便于需方进行查阅、检验比对以及验收。
8、订货单内容
在需方向供方订货时，应在订货单中明确产品名称、牌号、产品技术要求、本标准编号、产品数量、本标准中需由供需双方协商的内容以及其他需方要求的信息，供方应严格按照订货单要求的内容为需方备货和供货。

标准中涉及专利的情况

本标准不涉及专利问题。

标准水平分析

本标准主要规定了区熔硅产品要求、检验方法、检验规则、标志、包装、运输、储存、随行文件和订货单（或合同）内容等，满足我国区熔硅行业发展的客观要求，既体现了我国区熔硅技术的先进水平，又兼顾现阶段的具体实际。在标准的制订过程中，调研了区熔硅生产目前的质量水平，并结合区熔硅客户的要求，参照国内其他行业的标准，进一步规范国内区熔硅的适用范围、技术指标及试验方法，使本标准具有充分的先进性、科学性、广泛性和适用性，综合水平达到国内先进水平。
与我国有关的现行法律、法规和相关强制性标准的关系。

本标准制订时，在标准的产品要求、检验方法、检验规则、标志、包装、运输和储存等方面与国内相关标准协调一致。新制订的《区熔用多晶硅材料》从技术上保证了产品的可靠性，表达清楚，技术要求全面、准确、科学、合理；本文件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、GB/T 1.2、GB/T 20001.4和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的有关要求，与国家现行法律、法规和相关强制性标准不存在相违背和抵触的地方。

重大分歧意见的处理经过和依据。

无。

标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议本标准作为推荐性行业标准发布实施。

代替或废止现行有关标准的建议

无。
其他需要说明的事项
无。

预期效果
区熔硅生产技术质量水平的快速提升，产品指标变化较大，客户需求在不断提升，区熔硅产品标准的缺失已严重制约了区熔硅的国产化进程。因而，制订本标准中涉及的技术指标、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区熔硅的相关企业的发展，规范区熔硅的质量标准，增强企业的市场竞争力，确保区熔硅产业的良性发展。本标准的制订，可以满足市场需求，有利于生产单位对区熔硅质量的控制，更有利于客户对生产单位质量的监控。

                                                   标准编制组
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