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    本标准对应于SEMI C3. 24:1995((钢瓶装六氟化硫》标准中的体积分数为99.97 0 o (SEMI为半导

体设备和材料国际组织)，与SEMI C3.24的一致性程度为非等效。

    本标准与SEMI C3.24:1995的主要技术差异如下:

    — 根据我国半导体工业、集成电路对气体纯度的要求及我国高纯六氟化硫气体生产工艺水平，本

        标准中的技术指标除水外均优于SEMI C3.24。六氟化硫纯度定为大于或等于99-99%，优于

        SEMI C3.24中的99-97%.

    — 分析方法中修改采用SEMI C3.24中空气、四氟化碳及水分的测定;同时由于目前国内主要采

        用电解氟气与硫反应生成六氟化硫的工艺路线，该工艺可能产生微量可水解氟化物、其他氟碳

        化物、其他氟硫化物，这些杂质对使用有害，因此增加了二氧化碳、六氟乙烷、八氟丙烷、硫酞

        氟、亚硫酞氟、十氟一氧化二硫的测定。

    — 对其他氟硫化物的检测采用带有火焰光度检测器((FPD)的气相色谱仪，综合考虑使用方便、设

        备费用等因素，本标准采用热导检测器与火焰光度检测器串联的气相色谱仪进行检测空气、四

        氟化碳、硫酞氟、亚硫酞氟、十氟一氧化二硫并作为资料性附录AD

    — 采用带有火焰离子化检测器的气相色谱仪检测六氟乙烷、八氟丙烷并作为资料性附录Be

    本标准的附录A和附录B为资料性附录。

    本标准由原国家石油和化学工业局提出。

    本标准由全国气体标准化技术委员会(CSBTS/TC 206)归口。
    本标准起草单位:中核红华特种气体股份有限公司、西南化工研究设计院起草，光明化工研究设计

院参与起草 。

    本标准主要起草人:杜伟华、张奎、贺国武、张军、何道善。

    本标准为首次发布。
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电子工业用气体 六氟化硫

分子式:SF,
分子量:146.05(按1999年国际相对原子质量)

1 范围

    本标准规定了电子工业用气体六氟化硫产品的技术要求、分析方法、检验规则以及包装、标志、运

输、贮存和安全要求。

    本标准适用于硫与氟反应生成并经精制和纯化制备的高纯度六氟化硫。该产品主要用作等离子蚀

刻剂、掺杂剂、电子元器件的外延气或稀释载气等。

2 规范性 引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的

修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是

否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB 19。危险货物包装标志
    GB 5099 钢质无缝气瓶(neq ISO 4705)

    GB/T 5832.1 气体中微量水分的测定 电解法

    GB/T 5832. 2 气体中微量水分的测定 露点法

    GB 7144 气瓶颜色标记
    GB/T 8984.1 碳氢化合物的测定 第一部分:气体中一氧化碳、二氧化碳和甲烷的测定 气相色

谱法

    GB/T 11640 铝合金无缝气瓶

    GB 12022-1989 工业六氟化硫(neq IEC 376A:1973)

    《气瓶安全监察 规程》

3 技术要求

    电子工业用气体六氟化硫应符合表1要求

                                          表 飞 技 术指标

项 目 名 称 指 标

六氟化硫(SF,)的体积分数/10-1 ) 99. 99

空气的体积分数/10‘ ( 50. 0

四氟化碳(CF)的体积分数八0-s 蕊 15. 0

湿度(H,O)的体积分数/10-̀ 毛 8.0

酸度(以HF计)的体积分数/10-̀ 镇 1.0

可水解氟化物(以HF计)的体积分数/10-s 成 1.0

其他杂质(CO,,C,F,.CsF-SO,F,.S,OF,,S,OF,)的体积分数/10 -̀ 毛 15.0

杂质总和的体积分数/10-6 100

颗粒 由供需双方商定
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4 分析 方法

4门 六奴化硫纯度的计算

    六氟化硫纯度按((1)式计算:

                              0= loo一 .1+ Y'2+ 03+ o<+ 0s+ o6 ) ·······················⋯⋯(1)

    式中 :

    笋— 六氟化硫纯度的体积分数，10-1;

    0— 空气的体积分数，10-6;

    姚— 一四氟化碳的体积分数，1o s;

    0— 水分的体积分数，10-E;

    笋;— 酸度的体积分数，10-s;

    o.,— 可水解氟化物的体积分数，10-1;

    声。— 其他杂质的体积分数，10-sa

4.2 空气、四氟化碳、硫酞氮、亚硫酞氟、+氟一妞化二硫含f的测定

4.2. 1 原理

    采用热导检测器(TCD)和火焰光度检测器((FPD)串联流程(参见附录A)的气相色谱仪测定六氟化

硫中空气、四氟化碳、硫酞氟(SO2F2)、亚硫酞氟(S,OF, )、十氟一氧化二硫(S,OF,a)含量。试样通过色谱

柱，使待测组分分离。用热导检测器检测空气、四氟化碳;用火焰光度检测器检测SO2F2,S2OF2,S20F。。
4.2.2 仪器要求

    带有热导检测器和火焰光度检测器的气相色谱仪，要求该仪器检测限:TCD:5. OX 10- s(体积分数)

(对空气、CF,) ;FPD:0. 5 X 10-(体积分数)(对SO,F,,S,OFz,S,OF,o) o

4.2. 3 标样

    空气:(35-60) X10-6(体积分数);CF,: (10-20) X10-s(体积分数);SO,F2,SzOF,,S,OF。各组分

分别为((1 5)X10-s(体积分数)和(15̂-3的X 10-s(体积分数)两种含量;不确定度为20%。平衡气与载

气相 同。

4.2.4 测定方法

    参考测试方法参见附录A中A.4,

4.2.5 结果的计算

4.2.5门 空气、四报化碳含f的计算

    空气、四氟化碳含量的计算采用外标法，按(2)式计算:

      A;

95;=A. x 95,
...................·.⋯ ⋯ (2 )

    式 中:

    或-0,分别为样品和标样的体积分数;

    A,,A分别为样品和标样的峰面积。

    其含量以二次平行测定结果之差不大于20%，取其算术平均值为测试结果。

4.2-5.2 硫酞氟、亚硫酞氟、十氟一氛化二硫含A的计算

    SO正z , S2OF2 , S2OF.的含量按(3)式计算:
                                    logR=logo+logK            .............................. ( 3)

    式 中:

    K-一响应值;

    oP- SO,F,, S:OF, , S,OF。的浓度;

    K一一与仪器操作条件有关的常数。
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4.3 二权化碳含f的测定

    应符合GB/T 8984.1的规定。

4.4 六报乙烷(CZF6),Jl报丙烷(C3F8)含f的测定

4-4.1 原理

    采用配有火焰离子化检测器的气相色谱仪测定六氟化硫中的六氟乙烷、八氟丙烷。

4.4.2 仪器要求

    带有火焰离子化检测器的气相色谱仪，要求该仪器检测限:对每种杂质均为。5 x 10-s(体积分

W o4.4.

:.;

3 标样

C,F6,C,F:均为((1 5)x10 (体积分数)，不确定度为20%。平衡气与载气相同。

4 测定方法

测试操作步骤参见附录Bo

5 结果的计算

按本标准4.2-5.1的规定执行。

  水分的测定

1 电解法

应符合GB/T 5832.1的规定。

2 露点 法

应符合GB/T 5832.2的规定。

  酸度 的测定

应符合GB 12022-1989中4.4的规定。

  可水解姐化物的测定

应符合GB 12022-1989中4. 5的规定。

5 检验规则

5.1 组批:从同一生产线稳定生产的六氟化硫构成一批，每批产品不超过40瓶。

5. 2 抽样:每批产品均应随机抽取1个样品检测表1全部项目，按表2规定检测CF� SO,F2, S必F�

S20F,o,CO�C,F,,C,F, e

                                    表 2 气瓶抽样检测规定

每批产品气瓶数 最少测试气瓶数

1

2- 10 2

11̂ 15 3

16- 20 4

21̂ 25 5

26- 30 6

31̂ 35 7

36̂ 40 8

空气、水分实施全检，剔除不合格瓶

电子工业用气体六氟化硫应由生产厂质量检验部门检验，确保产品符合本标准要求。

抽样检验结果除空气、水分外若有一项不符合本标准要求时，应加倍抽样检验，其复验结果只要有

刘
5.4
5.5
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一项不 符合本标准要求 ，则判整批 产品不能验收

6 包装、标志、运输、贮存

6.1 包装、标志

6.1.1 电子工业用气体六氟化硫应充装在经特殊处理的洁净、干燥的气瓶中，气瓶技术条件须符合

GB 5099或GB 11640的规定。

6.1.2 气瓶设计公称工作压力为15. 0 MPa时，充装系数不大于1. 33 kg/I,;气瓶设计公称工作压力为

8 MPa时，充装系数不大于1. 17 kg/I,;气瓶应带有安全帽和防震胶圈。

6.1.3 产品标志须注明下列内容:

    a) 企业名称和产品名称及商标;

    b) 产品批次、生产日期、主要成分及含量;

    c) 本标准编号。

6.1.4 气瓶应有危险货物标志及等级并符合GB 190的规定。

6.1.5 气瓶喷涂应符合GB 7144的规定。

6.2 运输

    产品装运须符合《气瓶安全监察规程》中的有关规定。

6.3 贮存

    产品应放置于阴凉、千燥、通风的库房内，严禁曝晒，远离热源、油污环境，定期用卤素检漏仪检查、

消漏



GB/T 18867-2002

                                  附 录 A

                            (资料性附录)

六报化硫中空气、四橄化碳、硫酞氟、亚硫酞氟、十氟一氧化二硫含t的测定

A.1 总述

    本附录给出了用气相色谱仪来测定六氟化硫中空气、四氟化碳、硫酞氟、亚硫酞氟、十氟一氧化二硫

含量的气相色谱流程图、操作条件和操作步骤。

A.2 色谱仪

    本标准推荐采用热导检测器(TCD)和火焰光度检测器(FPD)串联流程(见图A.1)的气相色谱仪来

测定六氟化硫中有关组分的含量。

双道积分仪

图A.1  TCD与FPD串联流程图

A. 3 操作条件

A. 3.1 载气:氢气，纯度的体积分数)99. 999y.

A. 3.2 仪器参数

A. 3.2门 色谱柱:长4 m、内径3 mm- 4 mm的不锈钢管，内装颗粒度为。. 3 mm-0. 6 mm的硅胶或

等效吸附剂;硅胶柱使用前，在120'C左右老化4小时以上，以满足要求。

A. 3.2- 2淇他条件见表A.1.

                                                  表 A.1

热导检测器(TCD) 火焰光度检测器(FPD)

柱箱温度:室温至45( 火焰光度检测器温度:220 C士loc

检测器温度:70 C左右 FPD高压 一700 V

进样量 1mL 补氢流速:40 mL/min左右

载气流速:氢气40 ml./min或适合分离的载气流速 补空气流速:50 ml./mm左右

A.3 .3 标样:应符合4. 2. 3的规定。

A.4 操作步骤

A.4门 按仪器使用说明书操作条件开启仪器直至稳定

A.4.2 测定
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A.4.2.1 用死体积小的针形取样阀通过金属管道将仪器进样口与钢瓶紧密相联，用待测气充分置换

系统，用定量六通阀进样，记录保留时间和峰面积。重复测定，前后二次平行测定结果之差不大于20%e

A.4.2.2 按分析标样相同的条件和方法进待测样品，记录保留时间和峰面积。根据标样相对保留值定

性，用热导检测器检测时，出峰顺序为:空气、CF;, SF fi;待六氟化硫峰结束后用四通阀切换其余组分至

火焰光度检测器检测，出峰顺序为:SO正,, SOFA, S,OF,,。其典型色谱图见图A. 2.

存一一一16弓、          71s          }一-一二-- 5 犷— 亨一 z一 寸— a-    mo
1-一空气;

2— CF;

3- SF,;

4- 80,F,;

5- SOF,;

6— 5OF

图 A. 2 典型色谱 图

A. 5 结果的计算

应符合4.2.5的规定。
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                附 录 B

              (资料性附录)

六妞化 硫中六姐乙烷 、八奴丙烷含.的测定

B.1 总述

    本附录给出了用气相色谱仪测定六氟化硫中六氟乙烷(CF6)、八氟丙烷(CFe)含量的仪器、操作条

件和操作步骤。

B.2 色谱仪

带有火焰离子化检测器，要求该仪器检测限:对每种杂质均为0.5x10-(体积分数)。

B-3 仪器参数

B.11 色谱柱:在CarbopaKB 0. 15 mm -0. 25 mm涂上1%的SP-1000，柱长7.3 m、内径3 mm-

4 m。的不锈钢柱，或等效色谱柱。

B.3.2 载气流量:氦气，40 mL/min左右。

B. 3.3 辅助气:按仪器说明书规定调整流量。

B. 3.4 其他条件:温度:检测器150℃左右，色谱柱45'C左右。进样量:1 mL,

B. 3.5 标样:应符合4.4. 3的规定。

B-4 操作步骤

B. 4.1 按仪器使用说明书操作条件开启仪器直至稳定。

B. 4.2 测定

B. 4. 2. 1 用死体积小的针形取样阀通过金属管道将仪器进样口与钢瓶紧密相联，用待测气充分置换

系统，用定量六通阀进样，记录保留时间和峰面积。重复测定，前后二次平行测定结果之差不大于20%.

B. 4. 2.2 按分析标样相同的条件和方法进待测样品，记录保留时间和峰面积。根据标样相对保留值定

性，用火焰离子检测器检测时，出峰顺序为:C,F6,C刃，，其典型色谱图见图B. 1,

                                  q F 6

                            I                                  C,F.

0.0   0.2        0.6       1.0       1.4       1.8       2.2 2.6       3.0

图B.1 典型色谱图

B.5 结果的计算

应符合4.2.5的规定。




