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摘要!还原炉是多晶硅生产的核心设备"在还原炉的运行控制中"硅棒直径是反应沉积效果的重要参数# 笔者设计了一种

硅棒直径检测方法"通过试用获得还原炉运行中硅棒直径检测数据"并综合各控制参数进行多晶硅棒生长过程的研究"其结论

能够为还原炉运行优化提供参考依据#
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DD还原炉是多晶硅生产的核心设备"还原炉的运

行控制决定了多晶硅生产的电耗)原辅料消耗等"对

成本起着至关重要作用# 在还原炉的运行控制方

面"目前大多数是根据硅棒沉积生长的不同阶段"给

定相匹配的反应原料三氯氢硅和氢气的流量及配

比"并通过调节硅棒加热功率达到适宜的硅棒表面

温度"使多晶硅逐渐沉积生长0) C'1

# 由于对硅棒直

径检测方面缺少有效的手段"所以在生产阶段判断

上"多采用以沉积时间或人工肉眼观察的方法作参

考"难以达到精确的控制效果#

笔者设计了一种硅棒直径检测方法"并加以

试用"获得了还原炉运行中硅棒直径这一重要参

数"并通过计算得出不同生长阶段的沉积速度)瞬

时电耗和瞬时转化率等"进而综合各运行参数对

生长过程进行全面的研究"为还原炉运行优化提

供参考依据#

#?检测装置及方法

检测装置主要由耐高温定焦数字摄像头)工业

计算机构成"将摄像头固定于还原炉视镜处进行连

续图像采集"由工业计算机对摄像头采集的图像进

行处理"通过采集图像的像素及现实的比例关系即

可计算获得正对面 ' 根硅棒的间距"进而计算出其

他所需数据"检测装置如图 ) 所示#

图 )D多晶硅棒直径检测装置

装置采集的图像如图 ')图 ! 所示"检测的对象

即为中心 ' 根硅棒的间距#

图 'D检测装置采集的图像#硅棒生长早期$
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图 !D检测装置采集的图像#硅棒生长后期$

根据采集硅棒间距图像的像素值与实际距离的

比例"可计算出硅棒间距 ="进而得到硅棒径向生长

速度U及硅棒直径/!
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式中"P为硅棒间距图像像素值与实际像素比例值"

4为硅棒间距图像像素值"=

(

为初始检测硅棒间距

值"/
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检测的时间#

进一步结合加热功率)物料流量等控制参数"可

计算获得瞬时电耗4和瞬时原料转化率B!
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式中"2为硅棒总电压"!为硅棒总电流"

,

为多晶硅

密度'根据一般沉积情况取 ';! j';!! IU20

!

("3 为

硅棒长度"1为物料三氯氢硅流量#

!?检测结果及分析

!@#?还原炉不同运行阶段的棒径和生长速度

利用该棒径检测装置对还原炉完整生长过程中

各阶段的棒径和生长速度进行跟踪监测"并选取运

行效果较好的共 ? 炉次进行了汇总# 根据还原炉硅

棒生长控制的要求"早期由于硅棒直径细"表面积

小"所以炉内辐射热量小"硅棒表面温度需控制较

DDDDDDD

)+棒径$'+生长速度

图 :D还原炉运行过程各阶段棒径及生长速度

高"硅棒沉积生长较快$后期由于硅棒直径大"辐射

热量大"为保证表面的致密"硅棒表面温度需控制较

低"硅棒生长速度慢0!1

# 根据实际检测数据"还原

炉内不同阶段多晶硅生长速度范围!前期为 );! j

);" 00U6"中期为 );( j);' 00U6"后期为 (;@ j

);( 00U6"棒径和生长速度趋势如图 : 所示#

!@!?还原炉硅棒生长过程的分析

还原炉运行的主要优化控制目标为多晶硅产品

的单位还原电耗低)单位物料消耗低"在获得棒径)

生长速度数据的基础上"可根据功率)物料流量等控

制参数计算瞬时电耗)瞬时原料消耗"从而了解到不

同生长阶段的运行效果情况# 笔者选取了较具代表

性的 ' 炉次"结合电压)电流)功率)物料流量等控制

参数及计算的瞬时电耗)瞬时原料消耗等进行分析"

各参数趋势如图 " 所示#

)+瞬时电耗'第一炉($'+瞬时电耗'第二炉($

!+瞬时料耗'第一炉($:+瞬时料耗'第二炉($

"+硅棒直径'第一炉($<+硅棒直径'第二炉($

9+加热功率'第一炉($@+加热功率'第二炉($

?+生长速度'第一炉($)(+生长速度'第二炉(

图 "D还原炉运行过程综合趋势曲线

根据 ' 炉的运行参数趋势得到以下结论!

')(在整个还原炉运行过程中"前期瞬时单位

电耗)瞬时单位物料消耗都较高"这主要是由于前期

硅棒直径细"沉积的多晶硅质量低"随着棒径的逐渐

沉积长粗"沉积的质量不断增加"单位电耗)单位物

料消耗逐渐下降$

''(在沉积的后期"约第 <( /以后"瞬时电耗根

据控制的不同"会出现上升或下降的趋势"这主要取

决于生长速度"由于功率)物料流量均已不再继续提

升"如生长速度较慢"则瞬时电耗和瞬时物料流量都

会出现拐点"所以如果在后期能够保持一定的生长

速度"约 (;? j);( 00U6或以上"则有利于整体电

耗)物料消耗的降低#

'!(对比 ' 炉的产量及电耗)原料转化率的差

异"主要来自于中期的生长速度不同"与硅棒表面温

度及不同炉的设备状况相关#
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料)淋洗剂对分离效果的影响"同时采用紫外法结合

标准紫外图谱)标准曲线实现了煤沥青中苯并0$1

芘的准确测定#

#?实验部分

#@#?仪器与试剂

_̀C)<() 紫外可见光分光光度计"北京瑞利分

析仪器公司生产$旋转蒸发仪cZC"'E"上海亚荣生

化仪器厂生产$''"C)9'! 电子天平"美国 Th.公司

生产$TGC"'((XA超声仪"浙江宁波新芝生物科技

股份有限公司生产$索氏提取器"太原市玻璃仪器厂

生产$玻璃层析柱"太原市玻璃加工厂生产$标准筛"

)(( 目"上海丝网商店#

环己烷)甲苯)正戊烷)二氯甲烷'分析纯($标

准物质 '美国 T1I0$CE3+%12/(!苯并 0$1芘 '纯度

?@>($层析硅胶)中性氧化铝'@( j)(( 目($中温煤

沥青#

#@!?实验方法

);';)D煤沥青中G$F的提取

将煤沥青用研钵研成粉末"过 )(( 目标准筛"取

';((( I粉末用滤纸包好并置于索氏提取器"提取溶

剂为戊烷"体积为 !(( 0\"提取至回流液呈无色#

将提取液低温'小于 :(i(减压蒸发至 ' j" 0\左

右后待层析分离#

);';'D提取液二次柱层析分离

取玻璃层析柱')(( 20=);< 20("将柱用硅胶

填充至规格高度"用脱脂棉将浓缩物充分转移至柱

顶"脱脂棉事先经环己烷浸泡并被烘干# 常压下淋

洗"淋洗剂为环己烷"调节柱底流速至 (;< j) 滴U6"

用接收瓶接收黄绿色组分# 将黄绿色组分低温旋蒸

至 ) j' 0\"用脱脂棉转移至另一玻璃层析柱

'<( 20=);( 20("淋洗剂为正己烷C二氯甲烷'体

积比为 :v)("流速为 (;< j) 滴U6"接取第 )"( j

''( 0\馏分"将馏分浓缩)离心"滤膜过滤后用环己

烷定容至 '" 0\#

);';!D紫外测定条件

紫外测定条件!光度扫描$) 20石英池$波长间

隔 (;) -0$扫描范围为 !"( j:(( -0$参比为环己

烷$扫描次数为 ! 次#

);';:D标准液配制

用电子天平称取 (;(!( ( I苯并0$1芘于 "( 0\

棕色容量瓶中"再用环己烷溶解并定容至刻度线"配

置成 (;< IU\的标准溶液# 取标准溶液"并用环己

烷稀释至 " 种浓度'';:)!):;@)<))' 0IU\(#

!?结果讨论

!@#?标准曲线的建立及检出限

用紫外分光光度计分别测量标准溶液在 !"( j

:(( -0处的吸光度曲线# 考察不同质量浓度标准

液在 !@" -0'最大吸收峰(处的吸光度与浓度的关

系并建立标准曲线0!1

"如图 ) 所示# 该标准曲线在

';: j)' 0IU\之间线性关系良好"重复测定最低浓

度G$F标准溶液 " 次"以标准偏差的 ! 倍计算的检

出限为 (;("< 0IU\"以标准偏差的 )( 倍计算出定

量限为 (;("? 0IU\"如表 ) 所示#

)+)' 0IU\$'+< 0IU\$!+:;@ 0IU\$:+! 0IU\$"+';: 0IU\

图 )D不同质量浓度G$F标准溶液的紫外光谱
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近年来多晶硅市场形势不佳"各多晶硅生产企

业都亟需不断开展技术优化"深入挖掘潜力"降低产

品成本# 笔者结合生产实际"在还原炉运行控制优

化方面进行了积极探索"通过设计硅棒检测的方法

并加以应用"综合物料流量)电压)电流等控制参数"

并对计算的瞬时电耗)瞬时料耗)每小时沉积质量等

趋势进行分析"为还原炉的精确控制及参数优化提

供重要的参考依据#
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