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一、任务来源及计划要求

本标准根据国家标准委《关于下达2012年第一批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2012]50号）为依据，项目计划序号为20120276-T-469，由乐山乐电天威硅业科技有限责任公司负责起草编制，计划于2014年完成。

二、编制原则和依据

编写格式按照GB/T 1.1—2009《标准化工作导则 第1部分 标准的结构和编写》和GB/T20001.4-2001 《标准编写规则 第4部分：化学分析方法》的要求进行编写。

三、编制情况
本标准的制定工作由乐山乐电天威硅业科技有限责任公司负责起草。
四、开展本项目的背景情况

近年来兴起的光伏产业中，硅原料需求的增长引发了更大规模的多晶硅生产，以及各种提纯硅原材料替代方法的研发。生产规模的增长促使业界需要加强对这些材料的质量控制。多晶硅中的体内金属杂质含量，将对下游电池片的性能产生直接的重要影响。因此，硅中的体金属杂质含量作为衡量硅原料质量的一个重要指标，在光伏行业中被广泛认可。但在体金属杂质含量的检测方面，ICP-MS、SIMS、GDMS等检测手段，均不能得到较为理想的实验结果。而仪器中子活化分析具有很低的检测限，是一个可供选择的方法。中子活化分析是一种能够对多种材料中的多种元素进行定量和定性分析的高灵敏度方法。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。当前，一些实验室通过使用不同的辐射源、辐照条件、电子设备和制备方法，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移除以上各实验室分析方法间的差异，并建立一个通用的参考分析方法。
在此情况下，为促进行业的发展，提高全行业多晶硅产品的质量，在多晶硅行业中制定一测定其体内金属杂质含量的通用方法标准，显得十分必要。截止目前，国内有关硅中体内金属杂质含量的测定方法，已有GB/T 4298-1984《半导体硅材料中杂质元素的活化分析方法》。但该标准制定时间较早，其仅能测定硅中十六种体金属杂质。同时，作为标准性文件，在标准文件的必要要素（组成）方面还有缺漏和不足，具体是：缺乏对检测方法的普适性理论推导、遗漏了其它同类方法（如绝对值法等）的适用可能、缺少检测设备硬件、软件的通用指标要求（如检测器效率、模数转换器、多通道分析器等）、缺少安全预防措施和检测报告结果。故在综合以上情况下，我们等同采纳了国际标准SEMI PV 10-1110。

    该测试方法是目前最新的、国际通用的硅中体金属杂质含量检测的标准方法，其通过测定核素特有的γ射线能量来进行表征，涉及了用化学气相沉积法或金属硅提纯法生产的硅材料的仪器中子活化分析，可分析大范围的痕量元素。分析样品可以是单晶、多晶，也可以是由粉末、颗粒或片状硅生产的多晶。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。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采用仪器中子活化分析。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。
五、主要工作开展情况
5.1  2012年11月，根据下达的起草任务，成立《硅的仪器中子活化分析测试方法》国家标准起草小组，确定标准责任人和小组成员；

5.2  根据SEMI PV 10-1110所提供的实验技术参数，调研了国内部分中子活化反应堆的现状，确保有关实验技术参数在国内实验时能得到有效保障；

5.3  根据SEMI PV 10-1110，对标准进行了等同翻译，并对其中的有关计算公式（缺少推导过程），进行了实际推演（推导过程详见附件）；

5.4  根据所确定以上工作，编制了此标准的征求意见稿；

5.5  尽力提供有关实验数据；

5.6  在2013年07月征求意见稿的标准讨论会上，各与会专家对此稿提出了修改意见，其意见汇总列于表1中。

表1：修改意见和建议汇总表

	序号
	标准章条编码
	意见内容
	处理意见
	提出单位
	备注

	1
	前言
	将前言中的英文标准名称改为中文标准名称
	已采纳
	半材标委
	

	2
	全文
	对原标准中未完全等同采纳的部分进行旁批
	已采纳
	半材标委
	

	3
	全文
	将全标准中的“原子数/立方厘米”改为“at/cm3”，“天”改为d，“小时”改为“h”
	已采纳
	半材标委
	

	4
	全文
	以“5.3.13”为例，对全标准的用语进行规范化表述以符合汉语表达习惯
	已采纳
	半材标委
	

	5
	全文
	将“辐照仓”和“辐照盒”统一为辐照盒
	
	
	本次修改

	6
	4 规范性引用文件
	增加引用标准说明
	已采纳
	半材标委
	

	7
	4 规范性引用文件
	在“规范性引用文件”部分增加了国家标准部分
	
	
	本次修改

	8
	5术语
	按照相应格式改写
	已采纳
	半材标委
	

	9
	5术语
	修改了5.2.11“PFA”的中文翻译
	
	
	本次修改

	10
	5术语
	在5.3“定义”中增加英文全称
	
	
	本次修改

	11
	7 干扰
	改为“干扰因素”
	已采纳
	半材标委
	

	12
	9 仪器
	将9.3中的“认证”改为“检定”
	已采纳
	新疆特变
	

	13
	10 试剂和材料
	将10.2中的4个9、3个9用4N、3N表示
	已采纳
	半材标委
	

	14
	11 安全预防措施
	“安全预防措施”部分，查阅国内相应标准并详细列出
	已采纳
	半材标委
	

	15
	15 校准和标准化
	将15.1中的“认证”改为“检定”
	已采纳
	新疆特变
	

	16
	16 步骤
	将16.14中的“18”改为“第18章”
	已采纳
	半材标委
	

	17
	
	对标准的名称有待做进一步的商榷
	暂未采纳
	有研半导体
	存在争议，有待进一步商榷

	18
	
	尽量给出相关实验数据
	未采纳
	半材标委
	等效采纳SEMI标准，目前不具备实验条件


5.7  根据各与会专家提出的意见，对此稿进行修改。

5.8 根据修改后的讨论稿制定了预审稿。

六、与国外同类标准水平的对比分析

本标准等效采纳SEMI PV10-1110国外标准，达到了国际先进水平。

七、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

    本标准与现行法律、法规不存在任何冲突。

     本标准与现行的强制性国家标准也不存在任何相左的规定。

八、重大分歧意见的处理经过和依据

    目前暂无重大分歧意见。

九、标准作为强制性或推荐性标准的建议

    建议本标准为推荐性国家标准。


