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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。
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。
本文件由全国半导体设备和材料标准化技术委员会（SAC/TC203）与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）共同提出并归口。
本文件起草单位：
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引    言


工业硅粉广泛用于配制合金、制取高纯半导体材料和有机硅以及其他用途，是现代工业尤其是高科技产业必不可少的材料，应用于硅多晶行业及相关产业。受全球新能源政策的推进，工业硅产业链得到了迅猛发展。
随着产业的进步对于原材料的管控也逐步细化及行业的不断发展，现有的验收标准已经不能满足生产对于原材料控制的要求，不少硅多晶企业提出了更严格的指标参数，以控制硅粉原料的品质，以杜绝铸造杂质、反应过废硅粉掺入硅粉造成工艺大幅度的变化，影响硅多晶生产的稳定性。因此硅多晶用硅粉的指标参数的增加有利于硅多晶生产工艺更好的控制。对于硅多晶用硅粉的指标，硅多晶企业提出增加硅粉活性、硅粉浊度、硅粉有效硅含量等参数的测定，以实现硅粉质量的全方位控制。
《YS/T XXXX-XXXX 硅多晶用硅粉理化性能的测定》是硅多晶分析方法的系列标准，对提高硅多晶技术能力和工艺控制水平，满足国内外市场需求有重要意义。
《YS/T XXXX-XXXX 硅多晶用硅粉理化性能的测定》由一下几个部分构成：
第1部分：有效硅含量的测定 重量法
第2部分：浊度的测定 散射光法
随着近年来碳达峰和碳中和的国家政策，硅多晶行业发展迅速需求，本文件的制定对于研究硅多晶用工业硅粉的理化性质、把控产品质量有十分重要的意义，为质量升级提供技术支撑，具有较大的社会效益。
YS/T XXXXX—XXXX
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硅多晶用硅粉有效硅含量的测定 重量法
范围
[bookmark: _GoBack]本文件规定了硅多晶用硅粉有效硅含量的分析方法。
本文件适用于硅多晶用硅粉有效硅含量的测定，测定范围为1.00%-100.00%
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 6682 分析实验室用水规格和试验方法
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1 
有效硅  Effective silicon
是指金属硅粉中能够被酸消解，参与氯化氢或四氯化硅与氢气反应生产三氯氢硅的酸溶解性硅含量。
方法原理
试样用水和硫酸润湿，加入硝酸和氢氟酸溶解,在电热板将酸蒸发至干。将蒸干的坩埚放入高温炉中灼烧至恒重，根据溶解前后的质量差,扣除铁氧化成三氧化二铁的增量，计算硅的质量百分数。
干扰因素
5.1  电热板温度的均匀度和时间对检测结果均有影响，在测定过程中保持时间的一致性。
5.2  高温炉的灰化温度和时间对检测结果有影响，在测定过程中温度和时间严格按本文件要求。
试验条件
温度范围为23℃±5℃，相对湿度不大于65%。
试剂和材料
7.1 实验用水：GB/T 6682 规定的一级水或相当纯度的水。
7.2  氢氟酸：优级纯，密度为1.13 g/mL；
7.3  硫酸：优级纯，密度为1.84 g/mL；
7.4  硫酸（1+1）：由7.3配制；
7.5  硝酸：优级纯，密度为1.42 g/mL；
7.6  铂坩埚：容量为100mL。
仪器设备
8.1  分析天平:精确度0.01mg；
8.2  电热板:温度可调控，控温精度1℃；
8.3  高温炉：可升温至1000℃，控温精度不大于20℃；
8.4  干燥器：内盛变色硅胶；
8.5  移液枪：量程为100-1000μL。
样品
取混合后缩分样品不少于200g，保证样品代表性。
试验步骤
10.1试料
称取0.200 g样品，精确至0.00002 g。
10.2 平行试验
平行做两份试验。
10.3 空白试验
随同试样做空白试验。
10.4 测定
称取0.200g试样（m），置于已恒重（m1）的铂坩埚（7.6）中,加少许水（7.1）润湿后加6滴硫酸(1+1)（7.4），沿坩埚壁加8mL氢氟酸（7.2），滴加5mL硝酸（7.5）加盖，常温下进行反应，待无黄烟冒出，即反应停止。将铂坩埚放置210℃电热板上，加热蒸发至无白烟冒出，将铂坩埚置于900℃高温炉（8.3）内灼烧30min取出,称至恒重（m2）。
同时，按照以上步骤进行空白样品的测定，试剂空白和铂坩埚灰化后质量记为m3，测定试剂空白用铂坩埚质量记为m4。
11  试验数据处理
11.1  结果计算
样品中有效硅含量百分数，按照公式（1）进行计算：
  ························（1）
式中:
—有效硅含量，单位为质量百分数（%）；
m—样品质量，单位为克（g）；
m1—已恒重的铂坩埚，单位为克（g）；
m2—反复灼烧直至恒重的坩埚加样品质量，单位为克（g）；
m3—试剂空白和铂坩埚质量，单位为克（g）；
m4—测定试剂空白用铂坩埚质量，单位为克（g）；
0.6994——三氧化二铁换算成铁的系数。     
11.2  结果表示
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，结果保留小数点后两位。
 
12  精密度
12.1 重复性
经实验室内比对，硅多晶用硅粉有效硅含量的重复性为2.55%，在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值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%。
12.2 再现性
经实验室间比对，硅多晶用硅粉有效硅含量的再现性为5.52%，在再现性条件下获得的两次独立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%。
13  实验报告
   实验报告应包括下列内容：
a）样品的全部信息，包括样品名称、样品编号、采样时间、采样点、分析时间；
b）分析人员的姓名、审核人员姓名；
c）分析结果及其表示；
d）与基本分析步骤的差异；
e）引用的本标准号；
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