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单晶硅制绒液主要成分的浓度分析方法
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摘 要

关键词

碱制绒在大规模单晶硅太阳电池生产中得到了广泛应用
,

而氢氧化钠
一

硅酸钠
一

异丙醉制绒液的浓度是影响绒面

质
、

溶液寿命的关键因素之一
,

其主要成分的浓度分析是制绒工艺的重点和难点
。

本文探索了一套完整的

浓度分析方法
,

首先采用酸碱滴定的方法测量出 和 处 的浓度
,

再通过简单的相分离试验得到 含
。

这套分析方法原理简单
,

结果准确
,

若应用于先进的分析仪器 全自动滴定仪和气相色谱仪 有望实现

碱制绒在线检测和工艺控制
。

单晶硅 太阳电池 绒面 浓度分析

前 言

在晶体硅太阳电池表面制作绒面是一种有效而重要的减反射技术‘’
一 。

目前在大规模单晶硅太阳电池生产

中
,

化学湿法腐蚀因它的经济廉价仍占据主导地位
。

一般采用碱溶液
、

等 在单晶硅表面的各向

异性腐蚀制备
“

金字塔
”

绒面
,

使得人射光在硅片表面多次反射
,

增加人射光吸收
,

减少反射
, “

金字塔
”

绒

面可以把单晶硅片的反射率从平均 降到 以下
,

从而大大提高单晶硅太阳电池的转换效率 ,
。

其中
一 一

耳叭 异丙醇 的水溶液作为一种传统的制绒液受到了人们广泛研究
。

文献主要集中于溶液

配方和反应腐蚀机理的研究
,

对于制绒液主要成分的浓度系统分析测定却鲜有报道
。

而体系的浓度是影响绒面

质
、

制绒液寿命的关键因素之一
,

其主要成分的浓度分析是大规模生产中制绒工艺控制的重点也是难点
。

一

制绒液属于无机有机混合体系
,

和 是无机化合物
,

而 队属于有机小分子类
,

,

因此对这三种主要成分的浓度分析要采用不同的方法
。

本文对于 和 的浓度分析采用酸碱滴定的方

法
,

含里测定则采用相分离的方法
,

从而为碱制绒液主要成分的浓度分析提供了一套实用的解决方案
。

分析方法与实验方案

和 浓度分析—酸碱滴定方法
是一种典型的无机碱

,

根据酸碱中和的原理
,

可以与 等摩尔发生反应
,

因此可以用盐酸标

准滴定溶液滴定
。

伪属于无机硅酸盐类
,

工业用硅酸钠种类比较多
,

结构比较复杂
,

通常用二氧化硅和金属氧化物的

形式来表示其组成
。

硅酸钠分子式为
,

其中 为硅酸钠的模数 二氧化硅与氧化钠摩尔比
,

模数既

显示硅酸钠的组成
,

又影响硅酸钠的物理
、

化学性质
。

而 氏是模数 为 的硅酸钠
,

又称偏硅酸钠
。

偏硅

酸钠可以与许多水结合
,

形成结晶偏硅酸钠 也可称作水合硅酸钠
。

工业偏硅酸钠主要有两种
,

类 五水偏硅

酸钠
·

刃
,

璞 九水偏硅酸钠
· 。

我们制绒及滴定分析所采用的是九水偏

’
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口 目 亩亩亩亩口 亩 亩口目亩

硅酸钠
,

为方便简洁起见
,

本文用 表示
。

对于 和 混合液的滴定分析按照如下路线进行 首先采用盐酸标准滴定溶液滴定出
一

的总碱量
,

在已测定总碱量后的溶液中
,

加人过量氟化钠
,

溶液中会生成定量的氢氧化钠
,

用

盐酸标准滴定溶液滴定
。

加人过量盐酸溶液
,

再用氢氧化钠标准滴定溶液反滴定
。

根据相关公式先计算出

的浓度
,

再根据总碱量推算出 的浓度
。

实验方案及过程中反应方程式如下

采用移液管精确量取适量制绒液 如 置于 而的锥形瓶内
,

加 一 滴甲基红指示液
。

用盐酸

标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变为微红色即为终点
,

保留此溶液为试验溶液供测定二氧化硅含量用
。

这个过

程中主要发生了两个反应

残 氏

为清晰起见
,

将 拆分为两部分 和 分别计算
。

那么与盐酸发生反应的是 部分
,

因

此

整个步骤 消耗的盐酸标准滴定溶液的摩尔量为
一 ⋯⋯

式中 —步骤 消耗的盐酸标准滴定溶液的摩尔量
,

—盐酸标准滴定溶液的浓度
,

比

—步骤 消耗的盐酸标准滴定溶液的体积
,

平行滴定三次
,

取平行测定结果的算术平均值为测定结果
,

平行测定结果的绝对差值不大于
。

在测定总碱量后的试验溶液中
,

加人过量氟化钠 如
,

摇动使其溶解
,

此时溶液又变为黄色
,

立

即用盐酸标准滴定溶液滴定至微红色不变
,

再过量 一
,

准确记录盐酸标准滴定溶液的总体积
,

然后用氢氧

化钠标准滴定溶液滴定至黄色为终点
。

同时做空白试验
,

在 工锥形瓶中
,

加人与制绒液等体积 的水
、 一 滴甲基红指示液

,

加人与

上面等量 如 的氟化钠
,

摇动使其溶解
,

立即用盐酸标准滴定溶液滴定至微红色
,

再过量 一
,

准确

记录盐酸标准滴定溶液的总体积
。

然后用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至黄色为终点
。

这个过程中主要发生了反应 以及重复的反应
豆

囱此
,

二氧化硅 摩尔量 按下式计算

峡 ,
叽
一

巧
一

毛

式中
,

—制绒液中二氧化硅摩尔量
,

—盐酸标准滴定溶液的浓度
,

比

—氢氧化钠标准滴定溶液的浓度
, 。比

一滴定消耗盐酸标准滴定溶液的体积
,

而

—滴定消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积
,

而
空白试验消耗盐酸标准滴定溶液的体积

,

一空白试验消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积
,

而

而二氧化硅摩尔量与 及 的摩尔量相同
,

因此制绒液中 和 匆 的摩尔浓度分别为

阮
一 ⋯⋯

如

巧

竺石月⋯⋯
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式中
,

—制绒液中 的浓度
,

粗

—制绒液中 的浓度
,

比

一 取的制绒液体积
,

浓度分析—相分离方法
图 为氢氧化钠

一

异丙醉
一

水三元相图
。

由图可知
,

氢氧化钠在水中的溶解度为
,

在异丙醇中的溶解

度为
。

当物系点落在 区域内时
,

体系为一相
,

区域内
,

体系分为两层
,

区域内
,

氢氧化钠
、

上
、

下

层三相共存
,

此时
,

由相率得知
,

外界条件一定时
,

即温度
、

压力一定时
,

体系的组成将保持不变
。

经测得上

层液的
。

牙异丙醉
,

水
,

以利用相分离这一特点
,

遂渐加人氮氧化钠
,

并不断搅拌
,

氮氧化钠
,

下层液的组成约为异丙醇
,

水
,

氢氧化钠

将制绒液中的异丙醉分离出来
。

实验过程比较简单 取一定量的制绒

直到溶液发生分相
,

分别测量上层液和下层液的体积
,

利用公式 计

液

算异丙醉的体积浓度

⋯⋯

式中
,

一
制绒液中异丙醇体积浓度

取的制绒液体积
,

而

一
制绒液分层后上层液的体积

,

而

—制绒液分层后下层液的体积
,

而

这种测 异丙醉的方法精确度相对来说比较差
,

制绒液中含有一定量的 会带来一定的误差
,

如果

采用气相色谱仪测
,

结果会非常准确
,

也可实现在线检测
,

但分析仪器比较昂贵
。

相分离的测量方法虽然有

一点误差
,

但对于生产分析是可以接受的
。

这种方法可操作性强
,

对于大规模生产具有指导意义
。

﹃入
曰、、,曰门二,,。, ,,口

件毯、 , 、比肠 一一 一 一 、佗

丢切 并丙

圈 氮饭化钠一异丙醉一水三元相图「

结 论

采用酸碱滴定和相分离的方法测定了单晶硅碱制绒液主要成分
一

的浓度
。

这套分析

方法原理简单
,

操作方便
,

若应用于先进的实验分析仪器
,

如全自动滴定仪和气相色谱仪
,

该浓度分析方法将
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有望在大规模生产中实现碱制绒液的在线检测和工艺控制
。
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