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前    言

本标准等同采纳SEMI PV10-1110 硅的仪器中子活化分析测试方法。

本标准由全国半导体设备和材料标准化委员会材料分技术委员会（SAC/TC203/SC2）归口。

本标准起草单位：乐山乐电天威硅业科技有限责任公司。

本标准主要起草人：

硅的仪器中子活化分析测试方法

1　 目的

1.1中子活化分析（NAA）是一种能够对多种材料、多种元素进行高精度定量、定性分析的方法1。此外，在半导体工业中 ，它被指定用于分析和评价高纯多晶硅（用以生长半导体级硅单晶以及硅片的原材料）中的痕量元素污染。光伏产业中，硅原料需求的增长引发了更大规模的多晶硅生产，和各种提纯硅原材料替代方法的研发。用这些方法生产的材料在目前的文献资料中一般被称为太阳能级硅。这些材料具有多种形状，如块状、粉末状和颗粒状。
1.2多晶硅和太阳能级硅生产规模的增长使得对这些材料的质量控制也需要加强，而仪器中子活化分析是一个可供选择的方法。传统的辐射化学中子活化分析方法需要将辐照样品进行化学分离,来移除干扰物质或者浓缩添加物的辐射性同位素1。与之相比，仪器中子活化分析是一种直接对辐照样品实施分析的方法。当前，一些实验室通过使用不同的辐射源、辐照条件、电子设备和制样方法，实现了仪器中子活化分析，并将其应用于各种形态、种类的硅样品。硅的仪器中子活化分析方法的标准化将消除除各实验室分析方法间的差异，从而建立一个通用的参考分析方法。

2　 范围
2.1 本测试方法包括用化学气相沉积法或冶金提纯方法生产的硅材料的仪器中子活化分析。

2.2 分析样品可以是单晶硅、多晶硅，也可以是粉末、颗粒、块状或硅片形态的多晶硅。

2.2.1 本测试方法适用于材料的体相分析。如按照本测试方法进行额外的样品制备，并在样品抽取、递送和制备过程中小心避免表面污染，就可能实现样品的表面或近表面区域分析。

2.2.2本测试方法不适用于非晶硅薄膜、多晶硅薄膜或微晶硅薄膜的分析。

2.2.3 对于受到人为高浓度特殊元素污染的硅样品，在检查过这些样品对安全、检测限和最小等待时间tw0的影响之后，该测试方法还是可能适用。

2.3 本测试方法仅涉及通过热中子或超热中子活化的、适当的痕量元素核素。

2.4 本测试方法是为分析大范围的痕量元素而开发的（见附录A）。通常，样品的辐照时间需要比活化的31Si的衰减寿命要长，而且需要等活化的31Si已经充分地衰减之后才能实施分析。

3　 局限性
3.1 对于含有高浓度其它元素的硅样品，需要特别注意可耐受的辐射能水平。

3.2 只有同位素经过中子辐照能转变为放射性核素的元素才能用于仪器中子活化分析（见附录A）。大多数比硅轻的核素经中子或超热中子辐照后，具有很短的衰减寿命，这些元素的分析不在本测试方法范围内，而需要其它的测试程序。

3.3 高浓度的砷（As）、锑（Sb）和磷（P）可能会影响检测限，这取决于总的中子辐照通量。由于β辐射的影响，磷（P）在整个γ光谱范围内使背景增强。砷（As）和锑（Sb）也会使光谱背景增强，但主要位于其γ谱线低能端范围。另外砷（As）和锑（Sb）由于其高活性可能会妨碍辐射计数器。要使其它元素得到可靠的检测结果，砷（As）、锑（Sb）和磷（P）不能超过下述的浓度限制：As，Sb < 1E13 at/cm3，P < 1E16 at/cm3时具有最好的检测限，这相当于As，Sb < 200 ppta，P < 2E5 ppta 或 As < 534 pptw, Sb < 844 pptw and P < 2.2E5 pptw。

注1：分析具有更高杂质浓度的样品是可行的，但影响到检测限（LOD），并需要考虑安全。砷（As）、磷（P），某种程度上还有锑（Sb），在半导体工业被作为掺杂剂，在晶体生长时被有意加入。因此，它们在硅锭中的浓度可以被足够精确的评估。对于完全未知的样品，建议预先进行一次短辐照时间的仪器中子活化分析来估计潜在干扰元素的浓度。

3.4 可对薄的光伏硅片进行分析，但是在去除这些晶圆的表面损伤后只剩下少量的主体材料。对于一些硅片的制样，需要达到分析的质量要求，这取决于所要求的检测限和辐照时间。

4　 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注明年代的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，凡是不注明年代的引用文件，其最新版本适用于本标准。

4.1 国家标准

GB18871-2002——电离辐射防护与辐射源安全基本标准。

GJB 2253A-2008——氮气和液氮安全应用准则。

4.2 SEMI标准

SEMI C28——氢氟酸的详细说明和指导

SEMI C35——硝酸的详细说明和指导

SEMI PV10-1110——硅的仪器中子活化分析测试方法

4.3 ASTM标准2
ASTM D1193——试剂水规范

4.4 ISO标准3
ISO 11929-7 电离辐射测试的检测限和结果阈值测定——第7部分：基本原理和特殊应用

5　 术语
5.1 最新的术语及其定义参见SEMI国际标准术语汇编（COT）。

5.2 缩略语和缩写

5.2.1   Analog to Digital Converter (ADC)——模数转换器

5.2.2   Certified Reference Material (CRM)——标准物质 

5.2.3   DI water——去离子水

5.2.4   Instrumental Neutron Activation Analysis (INAA)——仪器中子活化分析

5.2.5   Low Density Polyethylene (LDPE)——低密度聚乙烯

5.2.6   Liquid Nitrogen (LN2)-—液氮

5.2.7   Lower Limit of Detection (LOD)——检测限

5.2.8   Maltichannel Analyzers (MCA)——多通道分析器

5.2.9   Neutron Activation Analysis (NAA)——中子活化分析

5.2.10  Polyethylene (PE)——聚乙烯

5.2.11  Perfluoro Alkoxy  (PFA)——聚全氟代烷氧基
5.2.12  Polypropylene (PP)——聚丙烯

5.3 定义

5.3.1 环境背景（ambient background）——探测器记录的除样品以外的辐射源产生的辐射。

5.3.2 能量分辨率(energy resolution)——γ能谱中最大峰值1/e处的峰宽。

5.3.3 全能峰检测效率εp(full-energy peak detection efficiency εp) ——探测到由γ放射源发射出的一个γ光子的概率，其取决于γ光子的能量、放射源和探测器间的距离、放射源的形状。
5.3.4 辐照盒(irradiation capsule)——在辐照中，用于放置样品的容器。

5.3.5 辐照时间tirr(irradiation time tirr) ——辐照持续时间。

5.3.6 寿命t1/2(lifetime t1/2)——原子核放射强度衰减到其初始值50%的时间。

5.3.7 长时间辐照(long time irradiation)——辐照时间比短时间辐照要长的辐照。

5.3.8 测试时间tc(measuring time tc)——记录γ能谱的持续时间，多次测试时，增加下标i，如tci，i=1，2……进行标识。

5.3.9 最小等待时间tw0(minimal waiting time tw0)——从结束辐照开始到硅基体放射强度衰减至≤1MBq的时间，通常tw≥36h。
5.3.10 短时间辐照(short time irradiation)——辐照时间≤ 聚乙烯箔允许的最大辐照时间。

5.3.11 相对检测器效率(relative detector efficiency)——在死时间校准tm内,标准60Coγ源1.33Mev谱线峰面积除以总的源衰变得到的值与距离3x3NaI(Tl)闪烁计数器25厘米处的效率值的比率。

5.3.12 γ射线峰相对强度(relative intensity, of γ-ray peak)——同位素衰变时, γ射线峰产生的概率。

注2:不稳定的同位素可以放射许多容易分辨的、不同能量的γ射线,相对强度指的是具有不同能量的γ射线的频数。

5.3.13 等待时间或衰减时间tw(waiting time or decay time tw)——辐照结束到开始测试的时间, 对于多次测试,可加下标i,如twi , i=1,2……进行标识。

6　 方法概述

6.1 检查样品的历史记录,看是否有潜在的干扰痕量元素,并决定是否有必要进行一次初步分析。

6.2 样品在进行辐照之前,根据它的形状(块状,颗粒,片状或粉末)进行制备,然后放入一个适合的容器内。

6.3 通过一个适当的中子源,用热中子对样品进行辐照,辐照时间由需要的检测限决定。

6.4 辐照后,根据样品结构进行制备。

6.5 采集（样品）所发射的γ射线光谱。

6.6采用合适的软件对光谱进行评估，对中子通量变化率、自吸收、环境背景辐射以及设备死时间进行修正后，通过k0法或者是活化方程（见附录B）计算杂质浓度。

7　 干扰因素
7.1 钠——由于存在和快中子发生的反应28Si(n,p+a)24Na，测试得到的钠的表观浓度可能比样品中钠的初始浓度要高。这个干扰的影响取决于辐照源的中子光谱。

7.2 同位素丰度——为了能够计算某种元素在硅中的总浓度，必须知道其同位素丰度。因为同一元素的各种同位素会和中子发生不同的反应，或是完全不反应。通常计算时采用天然的同位素丰度。

7.3 峰干扰——某些元素核素γ光谱中非常邻近的峰可能会重叠，妨碍核素的识别，不利于定量分析。这种情况下，如果有其它可选的峰存在，应该用这些峰进行定量分析。通过采集不同等待时间的光谱，并将光谱峰面积和已知寿命的核素（的光谱）相关联，这样就可能实现核素的定性。

8　 环境
8.1 实验室——由样品化学处理和测试仪器两部分组成。必须得到当地放射性材料使用监管机构的认证。

8.2 操作人员——需根据当地法律得到使用放射性材料的认证。
9　 仪器
9.1 辐照系统

9.1.1 中子源——具有恒定热中子通量的核研究反应堆。不同的源其中子通量和中子光谱是不一样的。使用慢中子和热中子（其中包含一小部分快中子）的中子源是较为合适的。通常，合适的反应堆的中子通量在5E12到2E14 n/（s·cm2）之间。必须知道中子束的空间通量变化率，在测试时要将其考虑在内，因为空间通量变化率会影响分析结果的准确性。
注3：辐射位置处的空间通量变化率通常是反应堆的操作人员已知的。对于空间通量变化率未知或是处于临界情况下的空间通量变化率，可以通过多个监测物来探测。

9.1.2 辐照平台——特指辐照源使用的辐照平台。

9.2 检测器和电子线路

9.2.1 γ检测器——液氮冷却的本征锗检测器或锂漂移锗检测器（锗锂），γ射线前置放大器。检测γ射线的检测器本征效率应该大于20%。

9.2.2 杜瓦容器——用于存放冷却检测器的液氮。

9.2.3 电子线路——由检测器电源、放大器、模数转换器、多通道分析器、计算机组成。

9.2.3.1 γ检测器电源——根据所用检测器的电压配置。

9.2.3.2 主放大器

9.2.3.3 模数转换器——大于等于12比特。

9.2.3.4 多通道分析器——大于等于4000通道（独立或与电脑连接）。

9.2.3.5 计算机——硬件和软件接口同多通道分析器兼容。

9.3 天平——需经过校准和检定，称取样品重量、中子通量监测物和控制腐蚀移除的样品比例时，重量精度要小于等于1%。

                           图一中子辐照，
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-射线探测和计数的原理图
10　 试剂和材料

10.1 辐照盒——一般由反应堆提供，铝、铝镁合金或高纯石墨合金材质可用于长时间辐照，聚合物材质用于短时间辐照。

10.2 中子通量监测物——4N以上的锆材质可用于长时间辐照，4N的锆或3N的金材质用于短时间辐照，规格为箔片或线。

10.3 氢氟酸（HF）——纯度1级及以上（SEMI C28）。

10.4 硝酸（HNO3）——纯度1级及以上（SEMI C35）。

10.5 水——符合ASTM D1193的第4类去离子水。
注4：去离子水和1级品质的酸是足够适用的。因为杂质在酸溶液中是非辐射活性的，或是仅仅沉积在样品表面，而样品表面在进行辐照测试前会被移除。
10.6 刻蚀和清洗用容器——需要耐酸惰性材质，不能是玻璃或是二氧化硅材质的，且和样品尺寸匹配。

10.7 样品载体——需要耐酸惰性材质，不能是玻璃或是二氧化硅材质的。

10.8 镊子——适合用聚四氟材质的，严禁用金属镊子。

10.9 二氧化硅容器——用于放置粉末状和颗粒状的硅，其尺寸要适合于辐照盒。

10.10 手套——对于操作具辐射活性的样品，通常用乳胶手套，而对样品进行氢氟酸处理则用防酸手套。

10.11 洗瓶或软塑料挤瓶——低密度聚乙烯材质。

10.12 薄皮管——聚乙烯材质。

10.13 样品瓶——聚四氟材质或低密度聚乙烯材质。

10.14 标准物质——用于检测器以及样品和检测器间距校准。

10.15 液氮——无特殊要求，可商业购买。

11　 安全预防措施

11.1 腐蚀性化学品操作应符合《危险化学品强制性国家标准实施手册》。
11.2 辐射活性物质操作应符合GB18871-2002电离辐射防护与辐射源安全基本标准。

11.3 液氮操作应符合GJB 2253A-2008氮气和液氮安全应用准则。

12　 测试样品

12.1 样品尺寸——需调节尺寸以适合于辐照盒。

12.2 样品最小质量——取决于所需的检测限和中子通量，见附录A。

12.3 每个辐照盒的样品数量——根据样品和辐照盒的尺寸，每个辐照盒能放置数个样品，对测试结果没有影响。

12.4 硅粉末——需要在辐照盒内进行额外的包裹。

12.5 颗粒状硅——需要在辐照盒内进行额外的包裹。
13　 样品制备

13.1 对长时间辐照的样品进行辐照前处理。

13.1.1 辐照前的硅块处理。

13.1.1.1 记录样品参数：质量、尺寸。

注5：样品尺寸决定了全能峰的检测效率。对不规则外形的样品必须估算其有效尺寸。
13.1.1.2 如有需要，用酸（氢氟酸/硝酸/水溶液）刻蚀除去表面损伤层和污染。

13.1.1.3 在去离子水中冲洗，然后干燥。

13.1.1.4 记录样品参数：质量。

13.1.1.5可选项：将反应堆内装载样品的聚乙烯箔密封。

13.1.1.6 将辐照盒放置于反应堆辐照。

13.1.2 粉末状和颗粒状样品的辐照前处理。

13.1.2.1 将硅粉末或颗粒放置于二氧化硅容器。

13.1.2.2 记录样品参数：质量、近似的颗粒尺寸。

13.1.2.3 可选项：将二氧化硅容器密封在反应堆内装载样品的聚乙烯箔内。

13.1.2.4 密封反应堆内的辐照盒。

注6：用语“放置”表示容器不需要防水，而用语“密封”则表示容器或辐照盒需要防水。但是，建议不要在石英安瓿内将样品融化。
13.1.3 硅片的辐照前处理。

13.1.3.1 记录样品参数：质量。

13.1.3.2 如有需要，用酸刻蚀除去表面损伤层。

13.1.3.3 将硅片剖成数块。

13.1.3.4 记录样品参数：质量、尺寸。

13.1.3.5 将所需数量的小硅片包入铝薄片，如有需要做下标记。

13.1.3.6 可选项：将反应堆内装载样品的聚乙烯箔密封。

13.1.3.7 将辐照盒放入反应堆。

13.2 短时辐照样品的辐照前处理。

13.2.1 如样品尺寸允许，聚合物辐照盒可替代铝或石墨辐照盒。

13.2.2 粉末和颗粒状硅样品不需要用二氧化硅容器，将其密封在聚乙烯箔或容器内即可。

13.2.3 辐照盒可能不是必需的。

13.3 样品辐照后，测试前的处理。

13.3.1 在去离子水中冲洗。

13.3.2 用酸（氢氟酸/硝酸/水溶液）刻蚀除去表面污染。

13.3.3 在去离子水中冲洗，然后干燥。

13.3.4 记录样品参数：质量、尺寸。

13.3.5 将硅块和硅片密封在聚乙烯箔内，防止检测器残留的辐射活性物质污染样品。将颗粒或粉末样品放入聚合物材质的容器中。

14　 仪器准备

14.1 标准步骤：仪器配置24h动力，并做好进行7d测试的准备。

14.2 检测器冷却用液氮必须定期补充。

14.3 关机或更换设备的电子线路后重新启动仪器，要遵循检测器供应商所提供的程序，如有需要，检查、调节示波器放大器输出端的信号基线复位。当发现能量分辨率变差时可进行此操作。

15　 校准和标准化

15.1 称样天平和中子通量监测物必须由专业鉴定机构进行定期校准和检定。

15.2 必须使用放射性标准物质对锗检测器和相关的电子线路的全能峰效率、能量和能量分辨率定期进行校准4，校准结果必须存档。必须对样品和检测器间每一个（测试）所用到的间距进行校准，如果电子线路的设置被更改或是关闭过，也必须进行校准。

15.3 必须测试死时间的情况（满足以下任意一条）：

15.3.1 在改变电子线路的设置后

15.3.2 或者当死时间大于等于10%时，对带有死时间自动修正功能的模数转换器（进行死时间测试）。

注7：比如，可以通过脉冲发生器或改变样品探测器间距来实现死时间的测量。

15.4 背景辐射必须定期测量，或者当出现有疑问的结果时测量，如探测器污染。

16　 步骤
16.1 对于潜在的痕量干扰元素浓度，需要检查样品的历史，并决定是否需要对其进行预分析。

16.2 如有需要，按以下步骤进行预分析。如不需要，跳过这一步。

16.3 按照13.1和13.2中的描述制样。

16.4 用热中子辐照样品，时间通常为几个小时，取决于所需的检测限、样品纯度和经济方面的考虑。

16.5 记录辐照的持续时间和结束时间。

16.6 按照13.3中的描述制样。

16.7 将样品置于检测器前，样品和检测器的间距要和检测器校准、死时间测试时一致。

16.8 当等待时间tw ≥ tw0 时，记录样品发射的γ射线光谱（计数率-γ光子能量），进行第一次测试。第一次测试需要在接近tw0处进行，尤其是对短寿命元素，第一次测试也要在辐照结束后7d内进行。

16.9 按要求多次重复测试，至少重复一次，等待时间tw可能会超过7d。重复测试能提高检测限，还能根据元素的特征寿命，更好的分辨临界的核素。

16.10 进行第一次测试的同时，记录中子通量监测物所发射的γ射线光谱，完成对中子通量监测物的测试。

16.11 如有必要，对中子和自吸收空间通量变化率进行修正。

16.12 从元素鉴别、元素浓度、检测限（需考虑检测效率）、样品重量和辐照后的时间演化方面评价所记录的样品和中子通量监测物的谱图。

16.13 评价浓度（测试）的精度。

16.14 按照第18章所述来报告结果。

17　 结果的计算或解释

17.1 检测限的计算——按照ISO 11929-7。

17.2 确定元素浓度：

17.2.1 用Blaauw等5所评估软件或其它等价软件确定峰面积，特别注意多重峰的分离。

17.2.2 鉴别和同位素相关联的单峰。

17.2.3 综合考虑tw、tm、检测效率ε以及γ射线相对强度等方面的因素，计算辐照结束的同位素活性。修正环境背景和死时间。

17.2.4 考虑辐照时间的影响，通过k0法6，或者是活化方程计算元素浓度（见附录B）。

18　 报告结果

18.1 强制性出具报告的信息：

18.1.1 样品来源和鉴别。

18.1.2 样品参数：质量、剥离层厚度的估计值（通过样品刻蚀前后的质量差来估计表面积）。

18.1.3 所有偏差；如：极小质量。

18.1.4 测试结果：

18.1.4.1 每个样品所检测杂质元素的浓度及其误差。

18.1.4.2 独立样品：样品中每个杂质元素的检测限。同批次样品：杂质元素浓度最高的样品中每个元素的检测限。

18.2 选择性出具报告的信息：

18.2.1 辐照参数：反应堆、辐照过程中样品在反应堆中的位置、热中子和超热中子通量、以及辐照时间。

18.2.2 测试参数：tw’s, tm’s。

18.2.3 样品参数：尺寸。

19　 精密度和准确度

19.1 准确度——基于16.2的结果，无法获得硅的参考物质。

19.2 精确度——对于检测器和电子线路精确度，取决于经常地、高频率地校准。辐照精确度可通过中子通量监测物控制。

注8：作为对中子活化分析的概述，关于该方法的干扰、系统误差和统计误差等内容参见DeSoete等7的文章。

附录 A
仪器中子活化分析的放射性核素
A1-1 能够被仪器中子活化分析检测的硅中元素

A1-1.1 准则

A1-1.1.1 几乎所有的元素经热中子辐照后都有放射性同位素/核素。那些不稳定的同位素通过发射粒子（电子、正电子、质子和α粒子）和/或光子（γ射线）实现衰变。放射性衰变可以通过核素特有的寿命来表征。超过这个寿命时间点，放射性就会衰减为初始值的一半。对于发射γ射线的情况，则通过核素特有的γ射线能量进行表征。

A1-1.1.2 适用于仪器中子活化分析的核素必须有足够长的寿命，以便在经过一个等待时间后还有足够浓度存在。需要一个等待时间是为了让硅基体的放射性减弱到一个较低水平,这样才能(a)安全的处理样品;(b)避免对要检测的痕量元素γ射线的干扰。这就排除了大多数原子质量小于23的轻元素，因为它们的放射性核素寿命短。

A1-1.1.3 表A1-1列出了能够用仪器活化中子分析，且具有良好检测限的元素及其核素。

A1-1.2 其它元素——其它元素如钛（核素为钪-47/48，半衰期t1/2=3.35d/43.6h）和镍（核素为钴-58，半衰期t1/2=70.86d）可以通过快中子反应通道测定，但检测限强烈依赖于中子源辐照位置处特定的中子光谱。

表 A1-1 用于仪器中子活化分析的放射性核素

	元素 
	核素
	半衰期
	标准化检测限/at/cm3 

	Na 
	24Na 
	15.02 h 
	(见§7.1) 

	K 
	42K 
	12.36 h 
	3E14 

	Ca 
	47Ca 
	4.54 d 
	1E15 

	Sc 
	46Sc 
	83.83 d 
	5E09 

	Cr 
	51Cr 
	27.7 d 
	1E12 

	Fe 
	59Fe 
	44.50 d 
	5E13 

	Co 
	60Co 
	5.27 a 
	1E11 

	Cu 
	64Cu 
	12.70 h 
	2E14 

	Zn 
	65Zn 
	244.10 d 
	5E12 

	Ga 
	72Ga 
	14.40 h 
	2E12 

	As 
	76As 
	26.32 h 
	1E11 

	Se 
	75Se 
	119.80 d 
	1E12 

	Br 
	82Br 
	35.30 h 
	1E11 

	Rb 
	86Rb 
	18.66 d 
	3E12 

	Sr 
	85Sr 
	64.84 d 
	3E13 

	Y 
	90Y 
	2.67 d 
	5E14 

	Zr 
	95Zr 
	64.03 d 
	3E13 

	Mo 
	99Mo 
	2.75 d 
	2E12 

	Ru 
	103Ru 
	39.25 d 
	3E12 

	Pd 
	109Pd 
	13.46 h 
	1E14 

	Ag 
	110mAg 
	249.90 d 
	2E11 

	Cd 
	115Cd 
	2.23 d 
	2E12 

	In 
	114mIn 
	49.50 d 
	3E12 

	Sn 
	113Sn 
	112.10 d 
	3E13 

	Sb 
	122Sb 
	2.70 d 
	2E10 

	Te 
	131Te/131I 
	8.02 d 
	5E11 

	Cs 
	134Cs 
	2.06 a 
	1E11 

	Ba 
	131Ba 
	11.80 d 
	2E13 

	La 
	140La 
	40.28 h 
	1E10 

	Ce 
	141Ce 
	32.50 d 
	1E12 

	Pr 
	142Pr 
	19.13 h 
	1E12 

	Nd 
	147Nd 
	10.98 d 
	2E12 

	Sm 
	153Sm 
	46.70 h 
	1E10 

	Eu 
	152Eu 
	13.33 a 
	2E10 

	Gd 
	159Gd 
	18.56 h 
	1E13 

	Tb 
	160Tb 
	72.30 d 
	3E10 

	Ho 
	166Ho 
	26.8 h 
	3E12 

	Yb 
	169Yb/175Yb 
	32.02 d/4.2 d 
	3E10 

	Lu 
	177Lu 
	6.71 d 
	1E10 

	Hf 
	181Hf 
	42.40 d 
	1E11 

	Ta 
	182Ta 
	115.00 d 
	5E10 

	W 
	187W 
	23.90 h 
	1E11 

	Re 
	186Re 
	3.78 d 
	1E10 

	Os 
	185Os 
	93.60 d 
	5E11 

	Ir 
	192Ir 
	73.83 d 
	5E08 

	Pt 
	195mPt 
	4.02 d 
	2E13 

	Au 
	198Au 
	2.70 d 
	5E08 

	Hg 
	203Hg 
	46.59 d 
	1E11 

	Th 
	233Th/233Pa 
	27.00 d 
	3E10 

	U 
	239U/239Np 
	2.36 d 
	2E11 


#1 辐照条件：质量和中子通量的乘积=1E14g cm-2 s-1，辐照时间tirr =1d；测试条件：等待时间1-tw1 =5d，测试时间1-tc1 =8h，等待时间2-tw2 =10d，测试时间2-tc2 =24h，样品直接放置在检测器顶部的相对检测效率ε=0.4。

A1-2 硅中痕量元素的检测限

A1-2.1 所研究的各种元素的检测限是根据17.1进行测试之后计算得到的。

A1-2.2 但是，出于经济方面的原因，建议根据所期望的检测限调整辐照的时间。

A1-2.3 各种元素的检测限取决于以下参数：样品质量、中子通量密度、辐照时间、元素的同位素俘获一个中子的截面、以及核素的寿命。

A1-2.4 在表A1-1中的第四列列出了各种元素及其适当核素在常规辐照和测试条件下的标准检测限。其它条件下的检测限可以通过和给定核素检测限成比例的系数C来估算：
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这个给定核素的样品质量为ms、热中子通量密度为Φth、辐照时间为tirr、检测效率为ε、测试时间为tc、以及衰减常数λ=(ln2)/t1/2。

A1-2.5 要达到某一特定元素所需的检测限，其辐照时间可以通过比较预期（调查）的常数C和参考辐照条件下的常数C来计算得到。

A1-2.6 这个估算没有考虑γ射线光谱中由样品放射性引起的平滑背景（的影响）。

附录B

元素浓度的计算

A2-1 活化方程

A2-1.1 原子量为Mx的痕量元素在硅中的质量mx可以由活化方程计算：
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A2-1.1.1 该方程描述了经辐照时间tirr辐照后，元素的活性为A0。其中，NA为阿伏伽德罗常数，ax为所测元素的同位素丰度，热中子和超热中子通量为Φth和Φepi，相应的反应有效截面为σth和σepi(也称为共振积分),同位素x的衰减常数为λ。辐照后，给定时间t时的活性                                                                                                      
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而经等待时间tw后所测得的活性为：
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Np,x为同位素x的峰面积，εp,x为全能峰效率，C为计数因子（见方程（A2-8））,tc为测量时间。这使（我们）可以通过方程A2-1，以及监测物测得的σ和Φ的表值8来计算所检测痕量元素的浓度。痕量元素x的浓度ρx可以通过下式得到：       

[image: image6.wmf])

1

)(

(

,

,

irr

w

t

t

epi

epi

th

th

x

A

c

x

p

s

x

x

p

s

x

x

e

a

N

Ct

m

M

e

N

m

m

l

s

f

s

f

e

r

l

-

-

+

=

=

         (A2-4)

A2-2 k0法

A2-2.1 痕量元素x的浓度ρx也可以通过以下方程用标准k0法9来计算：
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其中，Ax和Am分别为样品和通量监测物的特征活性，k0,m(x)是实验测定的修正因子,f是热中子和超热中子的比Φth/Φepi, Q0,m(α)和Q0,x(α)为表征中子通量和反应速率的因子，εp,m和εp,x分别为监测物和痕量元素x的全能峰探测效率，α为修正因子（见方程A-2-13）。

A2-2.2 特征活性Ax和Am按照以下方程得出：
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Np,x和Np,m分别为痕量元素和监测物经脉冲损失和真符合校正的净峰面积,测量时间为tc，S为饱和因子， D为衰减因子，C为计数因子，样品质量W和监测物质量w单位为克。

A2-2.3 A2-2.2中的因子S,D,C由以下方程定义：
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A2-2.4 相对于监测物m，实验测定的分析物x的k0因子定义为：
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M为原子量，a为丰度，σ0为（中子能量达到2200m/s时）中子俘获和γ（射线）发射的有效截面，y为绝对γ（射线）强度。k0,m(x)也可以借助参考文献3中的表值，通过以下方程计算：
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A2-2.5 分析物x和监测物m的Q因子被定义为：
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Er为有效共振能量，单位为eV，a为中子通量比例按1/E1+a近似分布的修正因子，Q0为共振积分I0和有效截面σ0的比值：
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A2-2.6 能量相关的全能峰效率εp,x和εp,m在对（分析的）核素和监测物元素进行校准的过程中确定。
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硅的仪器中子活化分析测试方法


Test method for instrumental neutron activation analysis (INAA) of silicon


(SEMI PV10-1110，Test method for instrumental neutron activation analysis (INAA) of silicon, IDT)


（预审稿）
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