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硅多晶生产中回收氢气中颗粒物的测定 重量法
[bookmark: _Toc325641012][bookmark: _Toc325636225]范围
本文件规定了硅多晶生产过程中回收氢气中颗粒物的测定方法。
本文件适用于硅多晶生产过程中回收氢气（吸附前气、变压吸附前气）中颗粒物的测定，本标准检出限为0.1mg/m3。
[bookmark: _Toc325636226][bookmark: _Toc325641013]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 6678  化工产品采样总则
GB/T 6679  固体化工产品采样通则
GB/T 3634.2 高纯氢
GB/T 25915.1  洁净室及相关受控环境　第1部分：按粒子浓度划分空气洁净度等级
GB/T 16157-1996 固定污染源排气中颗粒物测定与气态污染物采样方法
[bookmark: _Toc325636227]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
方法原理
用聚四氟乙烯滤膜和抗腐蚀材料制成的采样头作为采集回收氢气中颗粒物的载体，将颗粒物采样枪安装在回收氢气采用口，采集一定体积含颗粒物的气体，根据载体增加的质量及采样标况体积计算得到所测排气中颗粒物的浓度。
采样头
5.1  标准所列两种采样头均由滤膜、滤膜托网、密封圈、前采样管组成，滤膜直径为47 mm。
5.2  滤膜的材质应不与样气中的物质发生反应，在回收氢气采样宜选择对直径0.3 μm标准粒子的捕集效率99.5%以上的聚四氟乙烯滤膜。
5.4  在采集含有氯化氢氢气时，滤膜托网、密封圈、前采样管等材质均应具备抗腐蚀性。
[image: IMG_256]
采样管
采样管应有足够的强度和长度，所用材料应耐腐蚀、有刻度标志，以便在合适的点位上采样。
试验设备
7.1  烘箱：指定温度下温度波动应控制在±5 ℃内，最大温度不低于300 ℃。
7.2  管式炉：指定温度下温度波动应控制在±5 ℃内，最大温度不低于300 ℃。
7.2  分析天平：分度值为0.1 mg，量程应与被称重的部件质量相符。技术性能应符合JJG 1036-2008的规定。
采样
8.1  颗粒物的采集：采样头各部件应使用纯水进行超声波清洗，然后淋洗干净，烘干，以去除可能吸附其上的颗粒物。
将滤膜、滤膜托网和前采样管用密封铝箔封装在一起，在 105 ℃～110 ℃之间烘箱中烘干 1 h。冷却后，放入恒温恒湿室平衡至少 24 h，平衡条件为：温度取 15 ℃～30 ℃中任何一点，相对湿度控制在（50±5）%范围内。在恒温恒湿室内，用分度值为 0.01 mg 的天平称重，每个样品应非连续称量 3 次，三次称量结果间最大偏差应在 0.10 mg 以内，取 3 个读数的平均值作为称量结果。用密封帽将采样嘴封好，放入防静电的盒或密封袋中备用。
8.2  将采用头与采样管组装在一起，检查采用系统的气密性。
8.3  到达回收氢气采样点，将采用管与回收氢气采样点进行连接，保证采样孔处于密封，开始采样。采样体积应控制在0.5m3—2m3之间。
8.4  采样完毕后，关闭回收氢气流量，缓慢拆卸采样头，将采样部件外表面的颗粒物擦拭干净，用密封帽将采样嘴封好，将低浓度采样头放入防静电的盒或密封袋中。
样品分析
滤膜置入200℃管式炉内，通入高纯氮气或高纯氩气进行吹扫，除去滤膜表面可能存在的氯硅烷; 采样后的采样头外表面应用滤纸沾取无水酒精擦拭干净后再烘干，堵套不参与烘干和称量，烘干、 恒重、称量过程和条件同采样前。采样前后滤膜增加的质量除以采气标况体积，得到回收氢气中颗粒物浓度。
9.2  回收氢气颗粒物含量计算
9.2.1  回收氢气颗粒物浓度以质量体积比浓度（mg/m3）表示。
9.2.2  回收氢气颗粒物浓度按（1）进行计算：
[image: ] …………………………………………（1）

式中：
ρ —— 颗粒物质量浓度，mg/m3；
Vn —— 标准状况下采集干排气的体积，m3；
m1 ——采集颗粒物前滤膜的质量，mg；
m2 ——采集颗粒物后滤膜的质量，mg。
试验报告
试验报告应包含以下内容：
a)样品名称和编号；
b)样品状态；
c)测定结果及表示；
d)分析操作人员；
e)本文件编号；
f)试验日期；
g)其他。
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