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《高纯铅》产品标准编制说明
1、 任务来源及计划要求

1. 任务来源

根据中国有色金属标准化技术委员会有色标委【2010】21号文件的任务要求，委托东汽峨半（现为“东方电气集团峨嵋半导体材料有限公司”）对  YS/T 265-1994 《高纯铅》产品标准  进行修订，要求在2011年内完成。
2．修订单位概况

东方电气集团峨嵋半导体材料有限公司（以下简称“东方峨半”）主要从事多晶硅、单晶硅、高纯金属和硅片加工等半导体材料的生产和技术研究，目前已发展成为在中国半导体材料行业集生产、科研、试制于一体的国有大型科技型企业，是国内重要的硅材料和高纯金属供应商之一，年产硅材料2200吨、高纯金属15吨。研究所是国家242所重点科研院所之一，科研创新成果丰硕，历年来共承担完成国家级和省部级重点科研课题近300项，其中有75项成果获得省级以上科技进步奖，在中国半导体材料行业具有重要影响。

峨嵋半导体材料有限公司从事化合物半导体用高纯材料的研制已有四十多年的历史，生产科研试制体系完善，目前已完成近二十种元素材料和几十种化合物材料的生产工艺研究，形成多条产品生产线，工艺技术先进，技术基础优势明显，产品质量水平国内领先，为推动我国化合物半导体的应用研究和发展作出了贡献。高纯铅的工艺研究和生产试制始于上世纪60年代初，经过多年的研究发展，高纯铅生产规模也逐年扩大，产品纯度从5N不断提高7N，现有高纯铅生产线工艺先进，技术成熟，产品质量稳定，可以满足碲化铅、碲锡铅合金等红外材料，以及银铅锡合金、银铅锑合金、铟铅锡合金等可控硅材料、超导材料（临界温度7.2°K）等用，多年来为国内的有关科研院所提供过大量的优质高纯度材料。
同时峨嵋半导体材料有限公司检测设备齐全，拥有原子发射光谱仪、等离子发射光谱仪、原子吸收光谱仪、紫外分光光度仪、极谱仪、气相色谱仪、等离子质谱仪、辉光放电质谱仪等多种微量、痕量分析仪器，产品分析检测体系完善，具备完成多种高纯元素材料分析检测的能力，并多次主持和参与国家及行业有关标准的制定和修订。

二、编制过程
1. 产品标准编制原则

《高纯铅》产品行业标准包括三方面要求，一方面新标准应力求达到较先进的标准水平，满足和保证行业应用的技术发展需要，另一方面也应结合我国材料工业实际生产水平，同时根据产品使用者的意见反馈，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。
本标准在修订中主要遵循以下原则：

· 科学性和技术先进的原则；

· 可行和严谨的原则； 

2. 工作分工

根据标准在修订中遵循的原则，项目小组为保证其科学性、严谨性、先进性做了如下分工：

· 调研高纯铅行业的工艺技术水平及生产水平。

· 调研高纯铅痕量分析水平。

· 调研高纯铅产品标准。

· 走访高纯铅用户，总结意见反馈。

3. 征求意见单位


   中科院上海技术物理研究所光学材料研究室
4. 主要工作过程和工作内容

2010年，在中国有色金属标准化技术委员会组织下，成立了以峨嵋半导体材料有限公司为主的标准修订小组。在公司主管领导的关心支持下，修订小组随即开展了有关资料、信息收集和调研工作。标准修订小组经过认真调查、分析国内外高纯铅生产技术及分析检测手段，走访了国内高纯铅的主要用户，在综合研究、分析、整理数据的基础上，对技术要素、性能指标等进行了确立。于2011年3月完成《高纯铅》产品行业标准的征求意见稿。

2011年1月，调查分析国内外本行业的工艺技术水平及生产水平及国内高纯铅痕量分析水平，同时走访高纯铅用户，进行产品质量信息收集。
2011年2月，调查分析国内外高纯铅产品标准，以严谨的科学态度修订数据，完成本标准的征求意见稿。
三、调研情况
高纯铅市场需求较小，国内外生产高纯铅的企业也仅集中在中国、德国、美国、日本等少数几个国家。国外企业生产工艺及技术水平均处于保密状态。

1. 高纯铅工艺技术水平及生产水平。

上海冶炼厂于1960年开始试制5N铅，试制时因设备简陋，工艺不完善，当年产量仅14.2公斤。随着半导体工业的发展对5N铅需求量的增加，1971年该厂改进电溶造液与电解生产的设备工艺，新工艺试验获得成功。5N铅的生产日臻完善，技术指标完成良好，金属回收率达92.5%，合格率达90%，产品中10个杂质含量均符合产品标准。1972～1990年共生产5N铅35969.15公斤。上海冶炼厂6N铅的试制始于1975年，翌年正式投产。在试制过程中成功地以真空区域熔炼，解决铅易被氧化而生成氧化膜影响杂质分离的问题。还应用玻璃镀碳舟作盛料器代替石墨舟和石英舟，提高使用寿命，又便于控制熔区宽度和降低用料成本，有利于提高经济效益。由于工艺合理，操作严格，生产所得的6N铅质量稳定可靠，经对16个杂质元素的分析检测，含量均小于0.00001%。产品表面光亮如镜，无氧化膜。生产能力为每天每台区熔炉约1公斤。1975～1986年共生产6N铅18869公斤。
峨嵋半导体材料有限公司从事高纯铅的研制已有四十多年的历史，生产科研试制体系完善。5N铅及6N铅的生产均采用电解工艺，2007年经过技改扩产，工艺的优化及设备的更新使得高纯铅年最大生产量达15000公斤。5N铅金属回收率达95%，合格率达93%；6N铅金属回收率达90%，合格率达88%，产品符合行业标准。2010年底年峨嵋半导体材料有限公司又开始高纯6N铅新工艺科研试制，到目前为止技术指标完成良好，金属回收率达92%，合格率达90%，生产成本下降五个百分点。

2. 高纯铅分析水平

铅中杂质元素的含量直接影响着铅的质量，高纯铅中各杂质元素的测定在铅工业中也显得越来越重要。高纯铅中杂质元素的测定一般采用原子发射光谱、原子吸收光谱法。对于个别含量较低的元素，灵敏度也较低，结果不能令人满意。而ICP－AES法测定灵敏度较高，可以同时测定绝大部分的杂质元素，测定速度快，经过实验证明，结果令人满意。但随着辉光放电质谱仪（GD-MS）近几年的应用和发展，采用GD-MS直接分析高纯铅中杂质元素的含量将会成为一种最快捷，最准确的分析方法。
3. 高纯铅产品标准
根据中国YS/T 265-1994《高纯铅》产品标准规定，以一号铅锭为原料经高氯酸铅溶液（或硅氟酸铅溶液）电解精炼制得高纯铅，其测定杂质为砷、铁、铜、铋、锡、锑、银、镁、铝、镉、锌、镍。分析方法采用三标准试样法原子发射光谱（AES）定量测定。
德国PPM公司企业标准测定杂质为钠、硅、硫、钙、铟、汞、铊、碲、硒、砷、铁、铜、铋、锡、锑、银、铝、镉、锌、镍。分析方法采用辉光放电质谱法（VG 9000）。

4. 用户意见反馈

5N铅主要通过代理商出口，对方未对质量提出过意见；6N铅主要是中科院上海技术物理研究所光学材料研究室用，作红外镀膜材料用于国家航空航天器件上。几年来对我厂质量较满意，未提出过质量异议。
四、主要技术内容

1. 技术参数

	
	牌号
	化     学    成     分

	
	
	Pb含量，%    不小于
	杂质含量，不大于，ppm

	
	
	
	As
	Fe
	Cu
	Bi
	Sn
	Sb
	Ag
	Mg
	Al
	Cd
	Zn
	Ni

	原行标
	Pb－05
	99.999
	0.5
	0.5
	0.8
	1.0 
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	1.0 
	0.5

	
	Pb－06
	99.9999
	0.2
	0.05
	0.05
	0.1
	0.05
	—
	0.05
	0.1
	0.1
	—
	—
	—

	修订标准
	Pb－05
	99.999
	0.3
	0.5
	0.8
	1.0 
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	1.0 
	0.5

	
	Pb－06
	99.9999
	0.1
	0.05
	0.05
	0.1
	0.05
	—
	0.05
	0.1
	0.1
	—
	—
	—


2. 修订点及修订依据

对Pb－05中杂质砷的含量由原来的0.5ppm修订至0.3ppm，Pb－06的砷的含量由原来的0.2ppm修订至0.1ppm。修订依据为：

· 从痕量分析的实际水平来看，铅（Pb－05，Pb－06）中砷含量测定范围：10-5％～10-4％，满足修订要求。

· 工艺水平的提高及生产细节的改进保证产品标准的提升。

· 力求标准具备国际竞争力。
五、验证的情况与结果


峨嵋半导体材料有限公司高纯事业部铅专题近半年的Pb－05产品检测反应杂质砷均小于或等于0.3ppm，Pb－06产品检测反应杂质砷均小于或等于0.1ppm
六、与国外同类标准水平的对比分析
从调研情况看，由于产业规模小，许多国家都没有制定相应的行业标准和国家标准，几乎都是企业标准。各产品标准中分析杂质的种类、数量也有较大的差异，检测方法也有区别，通常是多种分析手段组合运用。本标准将是我国目前水平较高的高纯铅产品标准，能满足我国半导体光电技术发展的客观要求，既代表了我国高纯金属工业技术发展的先进性水平，又兼顾我国现阶段的具体实际。本标准实施后，将有助于进一步提高我国高纯铅生产水平及产品的检测技术水平，保障行业需求，也有利于将我国的高纯铅产品推向国外市场，提高企业的经济效益。

与德国PPM公司高纯铅产品标准比较，本标准测定12个杂质元素，PPM公司测定20个元素并采用辉光放电质谱法进行检测，大多数杂质含量优于本标准，但个别杂质元素，特别是重点杂质元素含量如铜、银、铋等远高于本标准。因此，从元素种类和杂质含量方面来看，本标准达到了国际一般水平。
七、与现行法规、标准的关系
本标准不违反国家现行的有关法律 、法规的规定，主要对YS/T 265-1994 《高纯铅》产品标准的杂质砷含量做一修订。
八、实施标准的要求和措施的建议
本标准适用于以一号铅锭为原料，经高氯酸铅溶液（或硅氟酸铅溶液）电解精炼而制得的99.999%高纯铅；以99.999%的高纯铅为原料经电解精炼而制得的99.9999%的高纯铅。由于生产工艺不同，会造成产品标准技术指标的差别；

Pb—05产品化学成分的分析方法按国标GB 2593.1～2593.3—81《高纯铅分析方法》进行，分析方法的差异、分析设备及使用的耗材和操作者不同，仪器本身的硬件参数设定不一致，加之为达到仪器的分析灵敏度仪器调试的参数不同，因此样品的检测结果会有一定差异。
九、参考资料清单
[1] GB 2593.1～2593.3—81《高纯铅分析方法》
[2] YS/T 265-1994 《高纯铅》产品标准
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