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前    言
本标准是按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草的。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

本标准负责起草单位：中锗科技有限公司。
本标准参加起草单位：
本标准主要起草人： 
硅外延用三氯氢硅化学分析方法                             二氯二氢硅、四氯化硅的测定                                  气相色谱法

警告——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。 

范围 
本标准规定了硅外延用三氯氢硅中二氯二氢硅、四氯化硅含量的气相色谱测定方法。

本标准适用于硅外延用三氯氢硅中二氯二氢硅、四氯化硅含量的测定。测定范围为0.002%～0.1%。
规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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 5099 钢质无缝气瓶
GB/T 3723 工业用化学产品采样安全通则

GB/ 6680 液体化工产品采样通则     
GB/T 9722-2006  化学试剂 气相色谱法通则
方法提要

样品在惰性气体保护下进入气相色谱仪，经色谱柱分离后，用热导池检测器检测，用峰面积百分比法定量。
仪器与试剂
4.1  气相色谱仪：配有热导池检测器（TCD）和相应的色谱工作站，检测限：0.001%； 

4.2  色谱柱：不锈钢填充柱，固定液为25%DC-550，载体为W–AW(DCMS)，规格为3mm×2.5m；

4.3  注射器：10 uL微量注射器；

4.4  载气：高纯H2（纯度不低于99.999%）；

分析步骤

5.1  准备：按照仪器操作规程开启气相色谱仪，并设定仪器工作参数，待基线平稳正常后开始进样分析。

5.2  测定：在惰性气体（氮气）操作箱中，首先将10 uL微量注射器在干燥的氮气中抽吸几次以置换其中的潮湿空气，然后吸取2uL样品迅速注射到气相色谱仪中，进行数据采集。利用峰面积百分比法计算样品中二氯二氢硅、四氯化硅的含量。采样中的安全事项应符合GB/T 3723中的规定。

分析结果与计算

样品中二氯二氢硅、四氯化硅的质量分数按式（1）计算：
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 …………………………………………（1）
式中：

Ai——样品中待测组分的峰面积。
Wi——样品中待测组分i的质量分数。

精密度

7.1  重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5％，重复性限（r）按以下表1数据采用线性内插法求得：

表1 重复性限

	二氯二氢硅含量/%
	0.00225
	0.02517
	0.0975

	重复性限/%
	
	
	

	四氯化硅含量/%
	0.00302
	0.04219
	0.1176

	重复性限/%
	
	
	


7.2  允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。
                表2 允许差                             单位：%

	组分
	质量分数
	允许差

	二氯二氢硅
	0.002-0.02
	

	
	0.02-0.1
	

	四氯化硅
	0.002-0.02
	

	
	0.02-0.1
	


质量保证和控制

应用国家级标准样品或行业级标准样品（当两者都没有时也可用控制标样代替），每周或每两周校正一次本分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校正。

试验报告

试验报告应包括以下内容：
a）试样；
b）使用的标准（包括发布或出版年号）；
c）分析结果及其表示；
d）与基本分析步骤的差异；
e）测定中观察到的异常现象；
f）试验日期。
附录

1  仪器工作参数

1.1 柱温：起始温度50℃，保持3min；以10℃/min升至90℃，保持2min；
1.2 汽化室温度:100℃；
1.3 检测器温度:150℃；

1.4 进样口载气流速：20mL/min；
1.5 参比气流速：30mL/min。

2  色谱图及保留时间
典型样品的色谱图如图1所示，各样品组分的保留时间如表1所示。
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    图1  样品的典型色谱图

说明：

1— 空气；

2— HCl；

3— 二氯二氢硅；

4— 三氯氢硅；

5— 四氯化硅。

表1  样品中各组分保留时间
	组分名称
	保留时间，min

	二氯二氢硅
	1.72

	三氯氢硅
	2.39

	四氯化硅
	3.80
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