国家标准《集成电路用四甲基硅烷》

编制说明（审定稿）

工作简况

项目目的与意义

半导体行业的蓬勃发展推动了相关产业链的快速发展，同时也加快了国产化的进程。《国家中长期科学技术发展规划纲要（2006-2020年）》“（四）重大专项”中确定“极大规模集成电路制造技术及成套工艺”为重大专项之一（02专项），集成电路用基础原材料作为电子信息产业的基础原材料，是支撑电子信息集成电路产业迈入国际先进水平的重要基础；为贯彻中国制造2025的实施，2016年底工信部、发改委等联合发布的《新材料产业发展指南》中，“四、重点任务”（一）突破重点应用领域急需的新材料，明确提及加快高纯特种电子材料研发及产业化，解决极大规模集成电路材料制约。

在超大规模集成电路发展过程中，导线宽度和间距不断减小，互联寄生电阻电容耦合作用带来的信号延迟效应（RC delay）成为制约芯片性能提升的主要瓶颈，采用低k材料代替传统的氧化层是降低寄生电容和互连延迟的有效途径。集成电路用四甲基硅烷（以下简称4MS）作为硅源前驱体和作为氮源的NH3通过等离子体增强化学气相沉积（PECVD）工艺沉积制得SiN层，有效的在铜制程的集成电路工艺中形成阻挡层，阻止铜金属原子或铜离子在热退火或电场条件下的扩散，降低铜互联电介质层的有效介电常数，同时形成了下一金属层通孔刻蚀过程中的刻蚀停止层。4MS为制备低介电常数薄膜的前驱体材料，主要应用于高端集成电路制程（45nm及以下节点）。该材料在2019年前我国尚没有合格的供应商，其供应基本依赖于美国、韩国和日本等国外供应商。目前国内用量40t/a，价格500～1000元/kg，几乎全部依赖进口。

2021年美国对我国半导体行业的制裁愈演愈烈，这种强势的“封杀”行为，极大地刺激了国人的神经，激发了中国集成电路行业自主创新的决心，国内企业陆续加大对4MS的研发投入，包括洛阳中硅在内的多家单位陆续有对标国外产品质量一致的产品产出，然而目前国内缺乏该产品的产品标准，无法形成与国内检测技术、灌装技术、安全法律法规要求相匹配的统一要求。2018年九部委联合下发的《新材料标准领航行动计划（2018-2020年）》中，再次提到要建立光刻胶、超高纯特种电子材料等关键材料系列标准，加速集成电路材料国产化进程，因此特申请《集成电路用四甲基硅烷》标准，为集成电路用基础原材料国产化进程护航。

任务来源

根据2023年4月17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《集成电路用四甲基硅烷》制定项目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，计划编号：2023-0001T-YS，项目周期为24个月，计划于2025年完成，由洛阳中硅高科技有限公司牵头制定。技术归口单位为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。

主要参加单位和工作成员及其所作的工作

主要参加单位情况


标准主编单位洛阳中硅高科技有限公司是世界500强中国五矿、中国中冶下属的国有高新技术企业，成立于2003年3月，注册资本金10.57亿元。中硅高科拥有一个生产基地和一个产业孵化基地，拥有一个硅基材料国家工程研究中心、两个省级研发平台和一个博士后科研工作站，是河南省创新型示范企业、我国电子信息行业优秀创新企业和高新技术企业，获得国家科技进步二等奖、中国发明专利金奖、国家工业大奖提名奖等30多项荣誉奖励中硅高科成立以来始终坚持把科技创新作为引领发展的第一动力，先后承担国家863计划、科技支撑计划、国家工业强基工程等重点项目22项，多项成果填补国内空白，拥有专利218项，牵头制定国际、国家和行业标准50余项，率先利用自主知识产权技术打破多晶硅国际垄断，带动了洛阳市乃至河南省光伏新能源产业发展，促进了我国多晶硅产业从无到有并统领全球市场。目前电子级多晶硅、光纤级四氯化硅、电子级三氯氢硅、电子级二氯二氢硅、电子级六氯乙硅烷和四甲基硅烷等集成电路用硅基电子特气已具生产规模。

主要工作过程

根据《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《集成电路用四甲基硅烷》的编制工作由洛阳中硅高科技有限公司牵头负责，组建了由洛阳中硅高科技有限公司，中国恩菲工程技术有限公司，新特能源股份有限公司，青海芯测科技有限公司，亚洲硅业（青海）股份有限公司，陕西有色天宏瑞科硅材料有限责任公司，江苏中能硅业科技发展有限公司，四川永祥股份有限公司等公司专家成立标准编制组。

1、起草阶段
编制组详细讨论并广泛调研收集整理了国内外与本标准项目相关的标准、论文、专著等文献资料，为标准修订提供技术参考和支撑。同时标准编制组也充分调研了四甲基硅烷生产企业公司和下游客户单位的对四甲基硅烷产品的技术要求，并组织相关人员整理，对拟制定标准所涉及的内容、范围、适用性、和科学性等内容进行了认真研讨、论证和改进，在调研的基础上，初步确立了标准的主要内容。最终形成了《集成电路用四甲基硅烷》的讨论稿，并在编制组成员单位内进行了充分的讨论。

2023年11月15日，由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组织，在浙江丽水召开了《集成电路用四甲基硅烷》第一次标准工作会议（讨论会），共有南京国盛电子有限公司、唐山三孚电子材料有限公司、青海芯测科技有限公司等35家单位的43名专家参加了会议，与会专家对标准的讨论稿认真地进行了逐字逐句的讨论，对本标准的范围、技术要求化学成分进行了充分的讨论，形成有效的更改意见，会议对本标准的引用文件、技术要求、试验方法、检验规则、标志和包装等提出了相应修改建议。会后标准编制组根据会议内容对标准讨论稿进行了修改和补充、完善，于2024年5月完成了征求意见稿及编制说明。

2、征求意见阶段
2024年7月-8月，标准编制组对《集成电路用四甲基硅烷》标准征求意见稿进行广泛征求意见，发出标准文本和编制说明进行意见征询，共发送单位6个。征求意见的单位包括主要的生产、使用、科研、检验等，征求意见单位广泛且具有代表性。

2024年8月，根据征求意见稿的回函情况，针对各家反馈的意见情况，经过编制小组讨论研究，提出具体修改意见及采纳情况，编写了《标准征求意见稿意见汇总处理表》，并对标准文本进行修改，形成了《集成电路用四甲基硅烷》标准预审稿。

2024年8月23日，由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组织，在江苏徐州召开了《集成电路用四甲基硅烷》第二次标准工作会议（预审会），共有南京国盛电子有限公司、唐山三孚电子材料有限公司、青海芯测科技有限公司等41家单位的61名专家参加了会议，会议对本标准的试验方法、标志和包装等提出了相应修改建议。会后标准编制组根据会议内容对标准讨论稿进行了修改和补充、完善，于2024年9月完成了审定稿及编制说明。

标准编制原则

本标准的编制原则如下：

查阅相关标准和国内外客户的相关技术要求，制定集成电路用四甲基硅烷产品的等级分类和技术指标，更好地引导四甲基硅烷的生产，满足用户的使用需求，使之满足和保证行业应用的技术发展需要。

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》、GB/T 20001.10-2014《标准编写规则 第10部分：产品标准》的要求进行编写。

结合国内四甲基硅烷实际生产水平，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。

标准主要内容的确定依据及主要试验验证情况分析

主要技术内容及其依据如下：

 第四章：标准主要技术内容确定依据

标准编制小组首先开始搜集相关的资料，起草小组对国际、国内集成电路用四甲基硅烷产品生产情况进行了深入调研和分析，并走访国内集成电路用四甲基硅烷用户，国内外集成电路用四甲基硅烷企业标准及用户需求见表2，新增2024年上半年客户对接指标（客户I和客户J）。
表2国内外客户技术要求

	项目
	单位
	原料级
	电子级

	
	
	客户A
	客户B
	客户C
	客户D
	客户E
	客户F
	客户G
	客户H
	客户I
	客户J

	纯度
（Assay by GC）
	%
	≥99.9
	≥99.9
	≥99.9
	≥99.9
	≥99.99
	≥99.99
	≥99.99
	≥99.99
	≥99.99
	≥99.99

	纯度
（ICP-MS）
	%
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≥99.9999995
	≥99.9999995
	-

	Ag
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Al
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	As
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Au
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	B
	ng/g
	-
	≤2
	TMI<100
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Ba
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Be
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Bi
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Ca
	ng/g
	-
	≤5
	-
	≤5
	≤0.5
	≤0.5
	＜0.5
	≤0.5
	≤0.5
	≤0.5

	Cd
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Co
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Cr
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Cu
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Fe
	ng/g
	-
	≤5
	-
	≤5
	≤0.5
	≤0.5
	＜0.5
	≤0.5
	≤0.5
	≤0.5

	Ga
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Ge
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Hg
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	In
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	K
	ng/g
	-
	≤5
	-
	≤5
	≤0.5
	≤0.5
	＜0.5
	-
	≤0.5
	≤0.5

	Li
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Mg
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Mn
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	≤0.2
	≤0.2
	≤0.2

	Mo
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Na
	ng/g
	-
	≤5
	-
	≤5
	≤0.5
	≤0.5
	＜0.5
	-
	≤0.5
	≤0.5

	Nb
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Ni
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Pb
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Sb
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.1
	≤0.2
	≤0.2

	Sn
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Sr
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Ta
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Th
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	TI
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Ti
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	-
	≤0.2
	≤0.2

	U
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	V
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	-
	≤0.2
	≤0.2

	W
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Zn
	ng/g
	-
	≤2
	-
	≤2
	≤0.2
	≤0.2
	＜0.2
	-
	≤0.2
	≤0.2

	Zr
	ng/g
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤0.2
	≤0.2

	氯含量
	μg/g
	-
	≤2
	＜1.2
	-
	-
	≤2
	＜1
	-
	≤1
	≤2

	微量水
	μg/g
	-
	-
	-
	-
	-
	<1.0
	＜10
	-
	≤20
	≤20

	颗粒度≥0.1um
	个/mL
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤40
	-

	颗粒度≥0.2um
	个/mL
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤10
	-

	颗粒度≥0.5um
	个/mL
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	≤5
	-


结合国内外客户对产品不同层次的需求制定形成讨论稿技术要求，见表3。
表3  讨论稿技术要求

	项目
	指标

	四甲基硅烷((CH3)4Si)纯度（质量分数）/l0-2
	≥99.9
	≥99.99

	金属元素及其他元素含量/（ng/g）
	Li
	≤2
	≤0.2

	
	B
	≤2
	≤0.2

	
	Na
	≤5
	≤0.5

	
	Mg
	≤2
	≤0.2

	
	Al
	≤2
	≤0.2

	
	K
	≤5
	≤0.5

	
	Ca
	≤5
	≤0.5

	
	Ti
	≤2
	≤0.2

	
	Cr
	≤2
	≤0.2

	
	Mn 
	≤2
	≤0.2

	
	Fe
	≤5
	≤0.5

	
	Co
	≤2
	≤0.2

	
	Ni
	≤2
	≤0.2

	
	Cu
	≤2
	≤0.2

	
	Zn
	≤2
	≤0.2

	
	V
	≤2
	≤0.2

	微量水（质量分数）/l0-6
	-
	≤20

	氯离子（质量分数）/l0-6
	≤10
	≤2


在2023年11月15日标准讨论会上，与会专家建议增加产品分级，2024年接收到了新客户的技术指标，此次征求意见稿中增加5.1产品分级和新的技术指标见表4。
表4  征求意见稿技术要求

	项目
	技术指标

	
	1级
	2级

	四甲基硅烷((CH3)4Si)组分（质量分数）/l0-2
	≥99.99
	≥99.9

	金属元素及其他元素含量/（ng/g）
	Ag
	≤0.2
	-

	
	Al
	≤0.2
	≤2

	
	As
	≤0.2
	-

	
	Au
	≤0.2
	-

	
	B
	≤0.2
	≤2

	
	Ba
	≤0.2
	-

	
	Be
	≤0.2
	-

	
	Bi
	≤0.2
	-

	
	Ca
	≤0.5
	≤5

	
	Cd
	≤0.2
	-

	
	Co
	≤0.2
	≤2

	
	Cr
	≤0.2
	≤2

	
	Cu
	≤0.2
	≤2

	
	Fe
	≤0.5
	≤5

	
	Ga
	≤0.2
	-

	
	Ge
	≤0.2
	-

	
	Hg
	≤0.2
	-

	
	In
	≤0.2
	-

	
	K
	≤0.5
	≤5

	
	Li
	≤0.2
	≤2

	
	Mg
	≤0.2
	≤2

	
	Mn
	≤0.2
	≤2

	
	Mo
	≤0.2
	-

	
	Na
	≤0.5
	≤5

	
	Nb
	≤0.2
	-

	
	Ni
	≤0.2
	≤2

	
	Pb
	≤0.2
	-

	
	Sb
	≤0.2
	-

	
	Sn
	≤0.2
	-

	
	Sr
	≤0.2
	-

	
	Ta
	≤0.2
	-

	
	Th
	≤0.2
	-

	
	TI
	≤0.2
	-

	
	Ti
	≤0.2
	≤2

	
	U
	≤0.2
	-

	
	V
	≤0.2
	≤2

	
	W
	≤0.2
	-

	
	Zn
	≤0.2
	≤2

	
	Zr
	≤0.2
	-

	氯离子含量（质量分数）/10-6
	≤1
	≤10

	微量水（质量分数）/10-6
	≤20
	-

	颗粒度/（个/mL）
	颗粒度≥0.1 μm
	≤40
	-

	
	颗粒度≥0.2 μm
	≤10
	-

	
	颗粒度≥0.5 μm
	≤5
	-


第五章：试验方法的确定

因四甲基硅烷暂无检测方法，将纯度和杂质检测方法写入该部分。

微量水和颗粒度参考已有检测方法。
氯离子含量的检测因需要前处理，征求意见稿中增加了样品前处理步骤，检测仍采用GB/T 34672的规定进行。
7.1　检查和验收

7.1.2条款需方收到产品指标不符时30日内提出，因客户仓储要备有合理的库存，与会专家认为30日时间不一定能满足实际情况，建议改成3个月，

7.4　取样
根据与会专家意见，考虑到当出货量较大时，取样成本和检测成本较高，需耗费大量人力物力，建议增加技术要求的抽样规则，明确最少抽取数量。
标准中涉及专利的情况

本标准不涉及专利问题。

采用国际标准和国外先进标准的情况

无。

与现行相关法律、法规、规章及相关标准的关系

本标准属于有色金属标准体系“半导体材料”类，原材料系列。

本标准修订时，考虑到与国际标准和规范接轨，在规范性引用文件上按我国标准体系做了调整和编辑，在标准的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存等方面与国内相关标准协调一致；新制定的《集成电路用四甲基硅烷》从技术上保证了产品的使用安全和可靠性，条文精炼表达清楚，技术要求全面、准确、科学、合理；标准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的有关要求。

重大分歧意见的处理经过和依据

无。

标准性质的建议说明

本标准作为推荐性行业标准。

贯彻标准的要求和措施建议

首先应在实施前保证标准文本的充足供应，使每个集成电路用四甲基硅烷生产企业和高纯材料分析检测机构都能及时获得本标准，这个是保证新标准贯彻实施的基础。

本次制定的《集成电路用四甲基硅烷》标准，不仅与材料生产企业有关，而且与相关科研院所、检测机构等相关。对于标准使用过程中出现的疑问，起草单位有义务进行解释。

可以针对标准使用的不同对象，有侧重点的进行标准培训和宣贯，以保证标准的贯彻实施。

废止现行标准的建议

无。

其他应予说明的事项

无。

标准编制组

2024年8月


