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引    言


硅多晶是光伏发电和半导体产业的核心原材料，全球需求持续增长。中国作为全球最大生产国，产业规模和技术水平均处于领先地位。在硅多晶冷氢化反应过程中，工业硅粉与氢气、四氯化硅在催化剂作用下进行反应，生成主产物三氯氢硅，部分未完全反应的硅粉排出系统，即硅多晶副产硅粉。副产硅粉中含有大量未反应的有效硅，可以为硅多晶下游厂家作为原料使用，同时还有氯硅烷、金属杂质、等等。副产硅粉在下游厂家使用过程中，其中的金属杂质对工艺及产品有较大影响，因此有必要对副产硅粉中金属杂质含量进行准确测定。
YS/T XXXXX—XXXX
当前硅多晶副产硅粉中金属杂质的检测缺乏统一标准，本文件的制定将填补硅多晶副产硅粉检测领域的空白，对推动副产硅粉资源化利用，减少固废排放，具有重要意义。
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硅多晶副产硅粉中金属杂质的测定 
电感耦合等离子体发射光谱法
范围
本文件规定了使用电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES）测定硅多晶副产硅粉中金属杂质的方法。
本文件适用于硅多晶副产硅粉中金属杂质的测定，测定范围（质量浓度）为0.01%-20%。
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 14849.4-2014 工业硅化学分析方法 第4部分 杂质元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
硅多晶副产硅粉
硅多晶生产过程中产生的硅粉副产物，主要为冷氢化工序产生的外排硅粉，少量回收工序在尾气回收过程中收集的回收硅粉等。
电感耦合等离子体发射光谱
不同金属元素激发出的特征光谱强度，与金属元素含量正相关。
测试原理
待测样品经过酸消解后，试液经过雾化，被送入高温（约6000-10000 K）的等离子体炬中；样品中的金属元素在等离子体中被充分蒸发、原子化、激发，使得待测元素原子或离子外层电子跃迁到高能级；当这些电子从高能级回到低能级时，会释放出特定波长的光；通过检测这些特征谱线的波长和强度，就可以对元素进行定性鉴定和定量分析。
测试环境
环境温度：15℃-25℃。
相对湿度：≤65%RH，防止样品吸潮。
洁净室等级：满足GB/T 25915.1中定义的ISO 8级及以上的要求。
试剂和材料
本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和 GB/T 6682 规定的三级水。
氢氟酸（49%），硝酸（65%），优级纯。
各金属元素标准溶液
氩气，纯度大于99.999%。
仪器设备
电感耦合等离子体发射光谱仪。光源：等离子体光源，使用功率750 W-l750 W。
电子天平，精确到0.0001g。
样品制备
样品预处理
样品于140℃加热烘干2h，研磨至全部通过75μm分析筛。
制样
称取0.2500g（±0.0100g）试样,使用氢氟酸、硝酸（体积比3:1）消解，样品消解完全后定容至100ml。
测定
系列标准溶液的配制
在4组100mL容量瓶中加入准确计算好用量的标准溶液（6.3），其介质、酸度与试样保持一致，加水稀释致刻度、摇均，以水为空白，待测元素含量应在标准曲线范围之内。
检测
试样溶液引入等离子体光谱仪，在选定的最佳测定条件（氩气流量、各金属元素选定分析线波长）下，测量溶液中各元素的含量。各元素标准曲线相关系数≧0.999,依据各元素特征光谱强度与元素含量的正相关关系计算出各元素质量浓度。
计算

式中：
ω（x）：待测元素的质量分数，单位为百分比(%) ;
c：工作曲线得到的被测元素的质量浓度，单位微克每毫升μg/mL
c0：空白溶液中各元素质量浓度
V：待测元素分析试液体积，单位毫升（mL）
R：稀释系数
m0：试样质量，单位克（g）
精密度
精密度试验由5个实验室对3个不同样品的金属杂质进行共同试验进行测定,每个实验室对每个水平硅含量按照 GB/T 6379.1规定的重复性条件下独立测定3次，对各实验室报出的原始数据按照GB/T 6379.2进行统计分析。本文件精密度试验结果见表1。

表1 精密度
测定范围（质量分数）%	重复性限 r	再现性限 R
0.05～1.00	0.03	0.02
>1.00～10.00	0.05	0.04
>20	0.08	0.07


试验报告
试验报告应包括以下内容：
a) 测定日期、环境温度；
b) 采样地点、样品位号；
c) 样品名称；
d) 检测依据；
e) 测定结果；
f) 检测人员、审核人员姓名。
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