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硅多晶表面粉尘含量的测定 重量法
1　 范围
本文件规定了硅多晶表面粉尘含量的测定方法。
本文件适用于以三氯氢硅法或硅烷法生长的硅多晶表面粉尘含量的测定。
2　 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
GB/T 8170 数据修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 14264 半导体材料术语
3　 术语和定义
GB/T 14264界定的术语和定义适用于本文件。
4　 [bookmark: _Toc175734029]方法原理
称取一定质量的硅多晶，将其放在盛有水的烧杯中持续加热或者超声条件下达到粉尘脱附，待冷却后，将冷却的水和硅多晶混合溶液经筛网过滤掉大尺寸硅多晶，并将水与硅多晶表面粉尘的混合溶液经滤膜过滤，最后恒重法测量滤膜上残留的粉尘含量，可得到表面粉尘含量。
5　 干扰因素
5.1　 在检测样品前应对滤膜进行恒重法处理，并保存在干燥装置中，避免因滤膜的质量发生变化可能引起的测试误差。
5.2　 在滤膜的选取上，应采取水系纤维素滤膜。
5.3　 不同材质的样品容器可能影响样品表面粉尘的测试，宜选用玻璃材质、聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET）材质或聚丙烯（PP）材质，对粉尘吸附性或者附着性较差以及耐高温的材料。
5.4　 抽滤过程中将混合水溶液小心倒置，避免溅到外面，从而可能造成测试误差。
5.5　 测试样品前需要对天平进行零位调整，否则可能造成测试误差。
5.6  二级水的体积必须完全覆盖测试样品，确保粉尘能完全分散在水里。
6　 试剂和材料
6.1　 水：应符合GB/T 6682规定的二级水及以上等级。
6.2　 容器：1000 mL玻璃材质或PET、PP材质。
6.3　 筛网：325目的筛网。 
6.4　 滤膜：用水系纤维滤膜，孔径为0.2 μm,其直径大小与过滤装置尺寸相匹配。
7　 仪器设备
7.1　 电子天平：感量为0.1 mg。
7.2　 加热板：量程最大可至200 ℃
7.3　 过滤装置：砂芯漏斗或布氏漏斗
7.4　 抽滤瓶：2.0 L的耐负压的抽滤瓶
7.5　 干燥箱：具有除湿功能的装置
7.6　 真空泵：真空度不低于0.07 Mpa
7.7　 超声清洗机：40KHZ
7.8　 烘箱：可加热至120 ℃
8　 试验步骤
8.1　 试料
    称取30.0 g试料，记录M,精确至0.1 mg。
8.2　 平行试验
独立地进行三次测定，取其平均值。
8.3　 仪器设备检验
8.3.1 电子天平使用前需要调水平和零点，并且利用标准砝码进行核验。
8.3.2 电子天平、烘箱应在检定或者校准期内。
8.3.3 将抽滤系统连接好，检验气密性。
8.4　 样品测试
8.4.1 将样品置于盛有约150 mL二级水容器（6.2）中，将加热板温度设置150 ℃，用6寸玻璃板或者玻璃皿盖在容器上，然后煮沸5分钟后，关掉加热板，冷却至室温，或者将含有样品的容器至于超声清洗机中超声5分钟。
8.4.2 组装好抽滤系统，并将恒重处理的滤膜放置在漏斗上，用去离子水润湿，形成负压。
8.4.3 将硅多晶混合水溶液经筛网过滤后的硅粉混合水溶液倒在漏斗中，进行抽滤。
8.4.4 并用二级水淋洗容器和硅多晶表面，淋洗三次。
8.4.5 经抽滤后，粉尘沉积在滤膜表面，待漏斗中不下滴水为止，将漏斗移除，并用镊子将滤膜取下，并关闭抽滤装置。
8.4.6 烘箱打开，并设置温度为105 ℃，待温度达到设定温度后，将滤膜放置在烘箱干燥20分钟，冷却后称量至恒重,独立平行样三次，分别记录m1、 m2、 m3。 
8.5　 空白试验
在样品容器（6.2）中加入500 mL水（6.1），按照（8.4）中的操作进行试验，将滤膜称量至恒重，记录m0。
9　 [bookmark: _GoBack]试验数据处理
[bookmark: _Hlk42503460]粉尘含量w：

…………………………………(1)

…………………………………(2)
式中：
w——粉尘含量，单位为（%）；
m——三次独立测试平均值，单位为克（g）；
m1、m2 、m3 ——三次独立测试的质量，单位为克（g）；
m0——空白试验称重质量，单位为克（g）；
M——硅多晶质量，单位为克（g）。
10　 精密度
10.1　 重复性
在重复性条件下获得的三次独立测定结果的测定值，在表1给出的平均值范围内，这两个测定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（r）
	表面粉尘含量（%）
	重复性限（%）

	0.015
	14.8

	0.035
	18.4

	0.062
	33.0


10.2　 再现性
在再现性条件下获得的三次独立测试结果的测定值，在表2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。
表2 再现性限（R）
	表面粉尘含量（%）
	再现性限（N%）

	0.015
	15.9

	0.035
	19.7

	0.062
	34.2


11　 试验报告
试验报告应至少包括以下内容：
a) 样品名称；
b) 测试环境；
c) 仪器型号；
d) 测试结果；
e) 本文件编号；
f) 操作者、测试日期、测试单位；
g) 其他。
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