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国家标准《氮化硅粉体中铁、钙、铝含量的测定电感耦合等离子体发射光谱法》编制说明（讨论稿）

[bookmark: _Toc497309492][bookmark: _Toc511234377]一、工作简况
[bookmark: _Toc497309493][bookmark: _Toc511234378][bookmark: _Toc508985095]1.1 立项目的
在《中国制造2025》中第三章战略任务和重点的第六条大力推动重点领域突破发展第九款：新材料中明确国家对新材料的发展需要及支持。以特种金属功能材料、高性能结构材料、功能性高分子材料、特种无机非金属材料和先进复合材料为发展重点，加快研发先进熔炼、凝固成型、气相沉积、型材加工、高效合成等新材料制备关键技术和装备，加强基础研究和体系建设，突破产业化制备瓶颈。积极发展军民共用特种新材料，加快技术双向转移转化，促进新材料产业军民融合发展。高度关注颠覆性新材料对传统材料的影响，做好超导材料、纳米材料、石墨烯、生物基材料等战略前沿材料提前布局和研制。加快基础材料升级换代。
氮化硅陶瓷不但具有一般工程陶瓷材料的耐高温、高强度、高硬度、耐磨损等优良性能，而且还具有远高于一般陶瓷材料的高韧性，以及良好的抗热冲击性能。氮化硅陶瓷的优异性能使其在航空航天、电子信息、清洁能源等领域具有广阔的应用前景，特别地，氮化硅陶瓷还具有独特的自润滑性能，无需添加其他润滑剂，这使其广泛用在陶瓷轴承领域，是传统工业改造、新兴产业和高新技术领域中不可缺少的高端材料。
《战略性新兴产业分类（2018）》中代码：3.4.2.1；名称：结构陶瓷制造；国民经济行业代码：3073*；国民经济行业名称：特种陶瓷制品制造、氮化硅陶瓷刀具。《重点新材料首批次应用示范指导目录（2019年版）序号173条，高性能氮化硅陶瓷材料。在国家新材料产业指导目录中有明确的指出氮化硅材料是战略新材料，是非金属新材发展的方向。
在多晶硅还原炉的生产中电极需要使用具有绝缘性能的瓷环进行保护处理，通常称为电极保护套，以前的绝缘瓷环使用的是氧化铝材质绝缘瓷环，由于氧化铝材料热震性较差，不能耐受骤冷骤热的工艺条件，还原炉使用的损耗比较大，每炉次的瓷环损耗在60%以上，改用氮化硅绝缘环之后，因氮化硅优异的性能致使其损耗大幅降低，因为氮化硅瓷环绝缘性能更好，耐热性更好，强度高，使用周期更长，每一个绝缘瓷环的使用寿命在1-2年，大大降低了生产成本。目前几乎大多数的多晶硅厂家都已经改用氮化硅绝缘瓷环。在多晶硅生产中除了绝缘瓷环（电极保护套）之外，还使用耐高温、耐腐蚀、耐磨损的尾气回收管的气流罩。罩在尾气管上保护硅渣不落入尾气管，不会因为倒炉使得保护管损坏，如果是氧化铝陶瓷较脆，倒炉就会砸碎，如果是不锈钢因为和底盘之间有磨损，会引入金属杂质，所以使用氮化硅制品，发挥其强度高、耐磨损的优势。在多晶硅还原炉中部分底盘的进料喷嘴也使用氮化硅的材料，使用寿命长，对多晶硅的污染少。
[bookmark: _Toc508985096][bookmark: _Toc497309494][bookmark: _Toc511234379]氮化硅粉体材料是制作氮化硅产品的基础原料，特别是目前，多晶硅行业还原工序，多采用性能优秀的氮化硅期间代替原有的陶瓷器件，不但降低了成本，更是提高了产品品质。在多晶硅行业，对生产过程器件的杂质析出尤为关注，因此，对于氮化硅产品的杂质含量的测定就显得非常重要 。
对于此标准的制定，对于氮化硅陶瓷材料在行业的规范应用和推广有很大的作用。目前在国内没有相关的标准，规范行业制造和应用。目前国内没有氮化硅杂质ICP-OES方法的标准，因此制定此标准有利于行业规范和市场交易。
1.2 任务来源
[bookmark: _Toc511234380][bookmark: _Toc497309497][bookmark: _Toc508985097]根据《关于召开半导体材料标准项目论证会暨标准制修订工作会议的通知》（半材标委[2024]1号）的要求，《氮化硅粉体中铁、钙、铝含量的测定电感耦合等离子体发射光谱法》新特能源股份有限公司牵头起草，由全国有色金属标准化技术委员会、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归口，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负责组织。
1.3 项目编制组单位简况
1.3.1新疆新特新能材料检测中心有限公司
新疆新特新能材料检测中心有限公司实验室成立于2008年，2013年独立注册运营。是西北地区唯一的硅基材料国家认可的检验检测机构。新特新能检测公司依托特变电工国家级企业技术中心和博士后科研工作站，以光伏产品研发、半导体材料科学研究为发展方向，检测能力行业领先的检测机构。公司已经建立“高纯硅材料工程技术研究中心”、“硅材料工程研究中心”等核心技术研发机构，荣获“自治区中小企业公共服务示范平台”，实验室通过了CMA计量认证和CNAS资质认可，属于国家高新技术企业，国家新材料测试评价服务平台，乌鲁木齐创新型试点企业、乌鲁木齐科技信用等级B+企业。
    公司具有丰富的实验资源，实验室有效建筑面积为6340m2，其汇总十万级恒温空调间占4784m2，高洁净千级间占地756m2，无菌室12m2，百级超高净试验台4个。本实验室仪器配置ICP-MS电感耦合等离子质谱仪、原子吸收光谱仪、低温红外、气相色谱、气质联用、离子色谱、液烟气测汞仪、原子荧光等检测仪器设备，共计630台（套），设备及配套设施投资已达1.4亿元，超洁净的环境、高尖端的设备为无机痕量分析、光伏材料分析奠定了基础。
1.3.2新特能源股份有限公司
在氮化硅领域，公司投资8000万元建设年产100吨氮化硅粉和100000件氮化硅陶瓷环的生产线。氮化硅产品主要应用于轴承、冶金、化工、能源、环保、航空航天和国防军事及新能源汽车逆变器等新能源及新材料领域。
通过自主研发，形成技术专利30项，其中发明专利18项，实用新型专利12项。在国内，通过与中科院理化所、天津大学、南昌大学、上硅所、华东理工等科研院所进行产学研合作，在国外，聘任美国、日本的外籍专家，进行新产品的研发；多项产品填补了国内空白，在氮化硅陶瓷材料研究、开发及应用方面居国内领先水平。
[bookmark: _Toc511234384]1.4 工作过程
1.4.1起草阶段
标准起草单位和参与单位在接到中国有色金属工业协会下达的项目任务后，成立了专门的《氮化硅粉体中铁、钙、铝含量的测定电感耦合等离子体发射光谱法》编制组，其中包括领导组、技术组和专家组，并制定了相关工作计划。根据工作计划进度安排，标准编制组收集查阅了国内外相关政策、标准、文献，认真学习编制原则和需要注意的内容。编制组对我国氮化硅企业生产现状进行调研，调研方式主要有：资料调研、网上调研等。在调研工作的基础上，经逐步修改完善，形成《氮化硅粉体中铁、钙、铝含量的测定电感耦合等离子体发射光谱法》讨论稿。
[bookmark: _Toc511234385][bookmark: _Toc497309525]二、标准编制原则和确定标准主要内容
[bookmark: _Toc508985102][bookmark: _Toc511234386][bookmark: _Toc497309526][bookmark: _Toc497309549][bookmark: _Toc511234398]2.1编制原则
本标准按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写的要求进行编写。标准中简述了方法原理，确定了适用范围、等级划分及其杂质含量要求、检验规则、包装、运输、贮存等技术内容。
2.2标准主要内容说明
根据目前市场销售及相关厂家的合同指标进行确认，得出下列指标要求。
2.2.1技术要求
方法原理
氮化硅粉体样品用氢氟酸、硝酸消解后，在电热板上加热除去硅、氟等，残渣用硝酸溶解。试样溶液引入等离子体光谱仪，在选定的最佳测定条件下，测量试液中各元素的含量。
样品
[bookmark: _GoBack]2.1  样品制备： 试样经研磨，通过100目尼龙筛，待测。
2.2  称取0.25g试样，精确至0.0001g。
试验步骤
3.1  工作曲线的配制
在一组100 mLPFA容量瓶中加入混合标准溶液（5.5），其介质和酸度与分析试液一致，以水稀释至刻度，摇匀。以不加标准溶液的试样作为空白溶液，待测元素含量应在所作工作曲线范围之内，系列标准溶液的数量由精度要求决定，至少取6个点。样品溶液中待测元素的浓度值应在所配制的标准工作溶液浓度值范围内。
3.2  样品制备
称取0.25g试样，精确至0.0001g，于微波消解罐中，用少量超纯水润湿，分次加入9mL氢氟酸（5.2），加硝酸1mL（5.3），于微波消解仪中消解后，倒入100mL聚四氟乙烯烧杯中于电热板上蒸发至干，取下冷却，加入1mL硝酸（6.3），定容到50mL，待测。 随同做试剂空白，且应同时进行至少2个平行样制备。
3.3  测定
3.3.1 各待测元素的推荐分析线见表1。

表1  待测元素的推荐分析线 
	元素
	分析线/nm

	Fe
	259.940

	Al
	396.153

	Ca
	317.933



三、标准水平分析
本标准属首次制定，标准指标同比国内及国际上知名的厂家的需求指标。
[bookmark: _Toc511234399][bookmark: _Toc497309557]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
本标准是新制定的团体标准。本标准的制定是我国氮化硅行业标准体系的完善和补充。本标准的制定与现行的相关法律、法规、规章及相关标准的关系不矛盾、不冲突，其相互关系非常协调。
[bookmark: _Toc511234400][bookmark: _Toc497309558]五、标准中涉及的专利或知识产权说明
本标准不涉及任何专利或知识产权。
[bookmark: _Toc497309559][bookmark: _Toc511234401]六、重大分歧意见的处理经过和依据
（无）
[bookmark: _Toc511234402][bookmark: _Toc497309560]七、标准作为强制性或推荐性行业标准的建议
本标准建议不作为强制性标准，而建议作为推荐性标准。
[bookmark: _Toc497309561][bookmark: _Toc511234403]八、贯彻标准的要求和措施建议
本标准发布后，中国有色金属工业协会、全国半导体标准化技术委员会应加强对本标准的宣传力度，介绍本标准的核心技术内容及实施的关键技术要素，促进更多地企业和科研单位了解、掌握科学的氮化硅粉的测定，促进标准的顺利实施。
[bookmark: _Toc511234406][bookmark: _Toc497309562]九、废止现行有关标准的建议
（无）。
[bookmark: _Toc497309563][bookmark: _Toc511234407]十、产业化情况、推广应用论证和预期达到的经济效果
该标准的制定，有利于生产单位对质量的管控，对保证行业内氮化硅制品产品质量具有重要的作用。本标准的发布和实施能有效的规范氮化硅产品质量的把控，这对于提高我国氮化硅产品质量有深远的意义。
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