中华人民共和国国家标准

《太阳能级硅片和硅料中氧、碳、硼和磷量的测定 二次离子质谱法》
（送审稿）编制说明
一、工作简况
1.1 任务来源
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），由江苏协鑫硅材料科技发展有限公司等单位负责起草《太阳能级硅片和硅料中氧、碳、硼和磷量的测定 二次离子质谱法》，由全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会负责归口。项目计划编号为20120288-T-469， 
1.2 标准项目申报单位简况
江苏协鑫硅材料科技发展有限公司（以下简称公司）位于国家级经济开发区——江苏省徐州经济技术开发区，是保利协鑫能源控股有限公司（股份代号：3800.HK）旗下专业从事硅材料加工的企业，主要从事太阳能光伏产业链中间环节——铸锭、硅片的生产制造。作为全球最大的多晶硅生产商，保利协鑫占据全球超过20%的市场份额；同时保利协鑫是全球最大硅片生产商，占据全球30%的市场份额，产能高出第二名两倍多。目前，保利协鑫以402亿港元（52亿美元）的市值，超越 First Solar 51亿美元的市值，成为全球第一大市值的太阳能企业。
公司成立于2008年10月，注册资本254965万元，占地1000亩。2009年9月动工建设，2010年1月24日正式投产。至2011年底，公司铸锭产能已达8GW，切片产能达1.4GW；同时，实现产值、销售额双双突破百亿元，并获得“高新技术企业”称号。2012年，公司入选“江苏省创新型领军企业培育库”，并取得“江苏省太阳能级晶体硅工程技术研究中心”、“江苏省晶体硅线切及检测技术工程中心”等高水平科技平台认证。截止目前，公司有铸锭炉975台，切片机173台，铸锭产能9GW，总资产110亿元，已成为中国第一、世界领先的硅材料研发和生产加工企业。
1.3 主要工作过程
1.3.1 SEMI PV25-1011翻译，草案形成

本标准由半材标委秘书处在2011年成都年会上提出立项需求，我公司积极承接，并于2012年初提出立项申请，8月份正式立项，9月份开始组建标准起草工作组，由江苏协鑫硅材料科技发展有限公司、北京合能阳光新能源技术有限公司、中铝宁夏能源集团有限公司、宁夏银星多晶硅有限责任公司、洛阳鸿泰半导体有限公司的技术研发及检测人员担任。2012年10-12月，标准工作组详细讨论并制定了本标准的相应工作计划，初步定为等同采用（IDT）SEMI标准。2013年1-3月，收集SEMI PV25-1011标准，并将其翻译成中文，形成标准草案。

1.3.2 征求意见稿形成时间及过程
2013年5月，标准起草工作组参加全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会在浙江绍兴组织的标准工作会议，会议对标准讨论稿进行了评审并提出多项意见，尤其是“邀请具备二次离子质谱检测能力的机构参与此标准的讨论与验证”“完成试验和复验报告”等建议，是对标准起草工作本身提出的更高、更严格的要求，2013年5-7月份，标准起草工作组与拥有SIMS设备的国内各大高校、研究院、测试机构展开联系，经沟通咨询得知，国内SIMS设备购买数量偏少，且基本上氧、碳、硼、磷4个元素需要经过2-3次的测试来完成，效率低且费用高，而采标标准SEMI PV25中4个元素由配备铯离子源的仪器一次测试完成，测试效率高且成本低，将此方法转化为国标很有意义。最终选定由符合本标准测试方法要求的专业第三方测试机构来进行精密度试验，将测试结果整理后形成标准征求意见稿，同时标准采标方式由等同采用（IDT）改为修改采用（MOD），并发送15家单位征求意见，共收到12条修改建议。
1.3.3 标准送审稿形成时间及过程
2013年10月，标准起草工作组参加全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会在四川成都组织的标准工作会议，会上秘书处对本工作组提交的各项材料的完整性给予了肯定，经专家讨论，又提出了“进行更多的SIMS测试，以扩大硼、磷含量的测试适用范围”“增加太阳能级硅料的SIMS测试报告”等7条建议，2013年10-12月经相互合作，本起草小组共同努力圆满完成了所有的测试任务，并依据测试数据，对本标准的测试范围进行了调整，通过对比SEMI PV25标准，对不一致的地方进行了标注，形成2个资料性附录，2013年1月份完成标准修订工作，形成送审稿。
1.4 标准主要起草人

本标准主要起草人为薛抗美、夏根平、肖宗杰、盛之林、范占军、蒋建国、林清香、徐自亮、王泽林。起草人在光伏行业材料测试、标准编制起草方面有深厚的积累和经验。起草人的工作包括收集和整理相关文献资料，准备不同纯度太阳能级硅料和硅片样品，选择SIMS测试机构进行实验验证、结果分析和整理，标准和相关文件的撰写等。本标准主要起草人的简介见表1。
表1  本标准主要起草人简介表
	姓名
	单位
	职务/职称

	薛抗美
	江苏协鑫硅材料科技发展有限公司
	总工

	夏根平
	江苏协鑫硅材料科技发展有限公司
	总监

	肖宗杰
	北京合能阳光新能源技术有限公司
	董事长

	盛之林
	中铝宁夏能源集团有限公司
	副总工程师
新能源装备事业部 总经理

	范占军
	宁夏银星多晶硅有限责任公司
	总工程师

	蒋建国
	洛阳鸿泰半导体有限公司
	总工程师

	林清香
	江苏协鑫硅材料科技发展有限公司
	工程师

	徐自亮
	北京合能阳光新能源技术有限公司
	技术顾问

	王泽林
	中铝宁夏能源集团有限公司
	新能源装备事业部
技术研发高级主管


二、标准编制原则和确定标准主要内容的论据
2.1 标准编制原则

2.1.1 标准的编写格式按国家标准GB/T1.1-2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》的统一规定和要求进行编写。

2.1.2 本标准使用重新起草法根据SEMI PV 25-1011编制。与SEMI PV 25-1011一致性程度为修改。为方便比较，在表2和表3中列出了本标准条款和国际标准的对照一览表。这些差异在标准文稿中用垂直单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。
2.2 标准的主要内容及依据
    本标准的主要内容及依据如下：
2.2.1 本标准的主要内容
    本标准的主要内容包括：二次离子质谱法测试太阳能级硅片和硅料中氧、碳、硼、磷元素的范围、测试原理、干扰因素、测量步骤和实验报告等。

由于本标准是采标标准，在整体内容上与SEMI PV25-1011保持一致，为适应我国标准体系和语言习惯，对标准章条编号进行了修改，对照一览见表2。
表2  本标准章条编号与SEMI PV25-1011章条编号对照
	本标准章条编号
	对应的国际标准章条编号

	1.1
	1.1 的第一句

	1.2
	2.3～2.5

	1.3
	1.2、2.1～2.2、2.6

	—
	1.1的第二句和第三句、1.3

	2
	4

	3
	5

	4
	6.1～6.3、6.4的第一句、6.5～6.6

	5
	3.1～3.7、3.9～3.10、6.9

	—
	6.4的第二～四句

	—
	3.8

	6
	7

	—
	9

	7
	7

	8
	10、2.7

	9
	12

	10
	6.7～6.8、11、13

	11
	15

	12
	14

	—
	16


2.2.2 本标准的依据
本标准修改采用SEMI PV25-1011，主要内容保持一致，经试验验证及会议讨论，为适应我国标准体系和语言习惯，对标准内容进行了一些技术性修改，本标准与SEMI PV25-1011的技术性差异及其原因的一览表见表3。

表3  本标准与SEMI PV25-1011技术性差异及其原因
	本标准的章条编号
	技术性差异
	原因

	1
	    删除SEMI PV25-1011的1.1中的第二句、第三句、1.3
	这两句内容属描述性内容而非要求，我国标准体制和语言习惯，不适用于这种叙述。

	2
	    SEMI PV25-1011的2.6中“O、C、B、P”的检测限由“氧含量≥5×1016atoms/cm3、碳含量≥1×1016atoms/cm3、硼含量≥1×1014atoms /cm3和磷含量≥2×1014atoms/cm3”调整为氧含量≥5×1016atoms/cm3、碳含量≥2×1016atoms /cm3、硼含量≥5×1013atoms/cm3和磷含量≥1×1014atoms/cm3”。
	依据实际测试数据，对SIMS测试方法适用范围进行适当调整

	3
	关于规范性引用文件，本标准做了具有技术性差异的调整，调整的情况集中反映在在第2章“规范性引用文件”中，具体调整如下：
——用GB/T 2828.1代替了ASTM E122

——增加引用了GB/T 14264
	引用GB/T 2828.1和GB/T14264，便于标准适应我国技术条件，增加可操作性。

	4
	增加GB/T 14264中术语和定于适用于本文件
	确保术语和定义的描述与我国标准要求中协调统一

	5
	删除SEMI PV25-1011的6.4中关于“使用这种离子束转换技术的原因”内容的描述
	这段内容是对标准技术内容的说明，不宜写在标准正文中

	6
	删除SEMI PV25-1011中3.8
	这段内容与SEMI PV25-1011的3.6第二句话基本相同，不再重复说明。

	7
	SEMI PV25-1011中7.5“金刚石锯”改为“切割工具”
	增加可操作性

	8
	删除SEMI PV25-1011中9“安全措施”
	适应我国标准体系和语言习惯

	9
	SEMI PV25-1011中15“精密度”内容调整
	按照实际测试数据，同时适应我国标准体系要求，重新编写此章节内容。

	10
	删除SEMI PV25-1011中16“关键词”
	适应我国标准体系和语言习惯


2.2.3 本标准征求意见情况

    本标准征求意见稿定稿后，先后向15家单位或公司单位发函征求意见，单位名称如下：东方电气集团、赛维LDK太阳能高科技有限公司、北京合能阳光新能源技术有限公司、洛阳鸿泰半导体有限公司、瑟米莱伯贸易（上海）有限公司、江苏中能硅业科技发展有限公司、46所、有研半导体材料股份有限公司、埃文思材料科技(上海)有限公司、新特能源股份有限公司、西安华晶电子技术股份有限公司、英利绿色能源控股有限公司、浙江精功科技股份有限公司、常州天合光能有限公司、上海合晶硅材料有限公司。其中有5家单位回函，4家给予建议或意见。上述回复意见以及历次标准会议上的意见汇总列在表4中。

表4  意见汇总处理表
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见

	1
	前言
	增加“本标准与SEMI PV25-1011相比，主要技术差异如下：。。。”的内容。
	标委会
	采纳

	2
	1.1
	将 “四种元素含量的测试可以使用配备铯离子源的SIMS仪器一次完成”改为“四种元素含量的测试可以使用配备铯作为主离子源的SIMS仪器一次完成”。
	标委会
	采纳

	3
	1.2
	1、“本标准适用于…且可忽略补偿的…”改为“不考虑补偿的…….”；

2、“…磷含量≥2×1014atoms/cm3。”建议收集一定量实际样品进行测试试验后，按积累数据进行扩展，使之更符合国内太阳能级硅片和硅料产品的实际。
	洛阳鸿泰半导体有限公司
	采纳

	4
	   2
	“规范性引用文件”部分增加两份国标：GB/T 2828.1《计数抽样检验程序 第1部分：按接收质量限(AQL)检索的逐批检验抽样计划》、GB/T 14264《半导体材料术语》。
	标委会
	采纳

	5
	4.3
	这是为准确测试碳氧含量的一个前期准备工作，从操作指引角度讲应该描述更清楚。
	赛维LDK太阳能高科技有限公司
	采纳

	6
	5
	SEMI标准中的6.9有关O的SPIKE的影响，应列入干扰因素中
	北京合能阳光新能源技术有限公司
	采纳

	7
	5.1
	“内外”改为“中”
	赛维LDK太阳能高科技有限公司
	采纳

	8
	5.9
	“……会使得测试方法有待商榷。……”建议修改为“……会使得测试结果具有不确定性。”
	洛阳鸿泰半导体有限公司
	采纳

	9
	6.4
	很多厂家是用带锯对晶棒进行切断取样，只写线锯是否全面？建议将“金刚石锯”改为“切割工具”
	东方电气集团
	采纳

	10
	7.2.1
	“……得到的硅中的体含量低于 ……”建议修改为“……得到的硅中的注入杂质体含量低于 ……”
	洛阳鸿泰半导体有限公司
	采纳

	11
	8.2
	抛光片还是抛光垫需明确
	东方电气集团
	采纳

	12
	9
	建议公式重新编辑
	北京合能阳光新能源技术有限公司
	采纳

	13
	9.1
	[Nb]和[Ng]注解建议翻译为：
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—高溅射速率条件下测试元素背景含量
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—低溅射速率条件下测试元素背景含量
	赛维LDK太阳能高科技有限公司
	采纳

	14
	11
	1、邀请具备二次离子质谱检测能力的机构参与此标准的讨论与验证

2、进行更多的SIMS测试，以扩大硼、磷含量的测试适用范围。
	标委会
	采纳


三、主要试验或验证的分析、综述报告、技术经济论证，预期的经济效果。

    本标准选取太阳能级多晶硅料和多晶硅片等不同类别的样品，在三家实验室进行重复性和再现性测试，根据测试结果计算该方法的精密度，同时还给出了同一样品的GDMS测试数据。本测试所用硅料和硅片样品由江苏协鑫硅材料科技发展有限公司和中铝宁夏能源集团有限公司共同提供。具体测试数据和结果全部列在实验报告中。分析测试数据可得到如下结论：
1）SIMS对太阳能级硅片和硅料样品中O、C、B三种元素的检测限分别为5×1016atoms/cm3、2×1016atoms/cm3、5×1013atoms/cm3，而P元素检测最低值为1.04×1014atoms/cm3，此时样品重复性测试相对标准偏差为9.17%，重复性较好，可建议本方法P元素检测限为1.0×1014atoms/cm3。
2）SIMS对太阳能级硅片和硅料样品中O、C、B、P四元素在同一实验室进行重复性测试，相对标准偏差分别为≤13.69%、≤3.61%、≤4.14%、≤38.08%。

3）SIMS对太阳能级硅片和硅料样品中O、C、B、P四元素在不同实验室间进行再现性测试，相对标准偏差分别为≤8.81%、≤4.05%、≤1.35%、≤1.34%。
4）对同一样品分别进行SIMS和GDMS测试，结果显示，两种方法测试B元素最高相差28.28%，P元素最大差异40.41%。
通过上述数据，可以看出在严格执行设备的检定、校准及选择同样测试条件后，在一定范围内，本方法具有较好的准确性，可以达到满足要求的重复性。不同设备间的比对也是可以接受的。
四、采用国际标准或国外先进标准的目的、意义和一致性程度；我国标准与被采用标准的主要差异及其原因；以及与国际、国外同类标准水平的对比情况。

    本标准修改采用SEMI PV25-1011，形式上依据国标的习惯，有所改变，主要差异及其原因见“2.2.2本标准的依据”部分表3内容。
五、与我国有关的现行法律、法规和相关强制性标准的关系。

本标准与现行法律、法规不存在任何冲突。由于是首次制定，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。

6、 重大分歧意见的处理经过和依据。

无。
七、标准作为强制性标准或推荐性标准、指导性技术文件的建议及其理由；密级确定的建议及其理由。

建议本标准为推荐性国家标准。

八、贯彻标准的要求和措施建议。
氧、碳、硼、磷含量是衡量太阳能级硅片和硅料品质非常重要的技术指标，目前的测试仪器由于分辨率低，很难达到一定的检测限，从而一次性将四个元素同时测量出来。建议仪器制造厂商和测试机构能够互相磋商，通过努力优化测试方法，从而更好的促进光伏行业的技术进步。
九、代替或废止现行有关标准的建议。

标准为首次制定，实施本标准与现有的其他标准没有冲突之处。
十、其他主要内容的解释和其他需要说明的事项。
无。

最后编制小组向所有为本标准稿做出贡献的所有领导、专家和单位表示诚挚的谢意！

《太阳能级硅片和硅料中氧、碳、硼和磷量的测定 二次离子质谱法》起草小组
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