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前 言

    本标准是根据我国三抓化硼的生产水平和实际使用情况而制定的，主要技术内容包括适用范围、技

术要求、检验方法、检验规则、安全要求以及产品包装、标志、储存、运输等。

    本标准的附录A是提示的附录。

    本标准于1999年9月16日首次发布。

    本标准由国家石油和化学工业局提出。

    本标准由西南化工研究设计院归口。

    本标准起草单位:光明化工研究设计院。

    本标准参加起草单位:西南化工研究设计院、北京有色金属研究总院。

    本标准主要起草人:张 琳、赵 敏、蔡体杰。

    本标准参加起草人:朱心才、蒋文全、佘中玉。



中华人民共和国国家标准

电 子 工 业 用 气 体

    三 氮 化 硼

GB/T 17874一1999

Gases for electronic industry-Boron trichloride

分子式:BC13
相对分子质量:117. 169(按1997年国际相对原子质量)

101. 3 kPa下的沸点:12.4C

范围

    本标准规定了电子工业用三抓化硼气体的要求、检验方法、检验规则以及包装、标志、运输、贮存和

安全要求。

    本标准适用于以粗制三抓化硼为原料，采用吸附、蒸馏的方法提纯制得的三抓化硼，主要用于电子

工业硅半导体器件和集成电路生产所用的扩散、离子注人、干法蚀刻等工艺。

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

    GB 190-1990 危险货物包装标志

    GB 5099-1994 钢质无缝气瓶

    GB/T 5274-1985 气体分析 校准用混合气体的制备 称量法

    GB 7144-1986 气瓶颜色标记

    GB/T 7445-1995 纯氢、高纯氢和超纯氢

    GB/T 8980-1998 高纯氮

    GB 11640-1989 铝合金无缝气瓶

3 要求

三抓化硼的技术指标应符合表1的要求，其中金属和顺粒的要求及其检验方法由供方和用户商定

                                    表 1 技术指标

项 目 指 标

三抓化翻纯度.10-= (v/v) ) i 99.999

氧和缸(以氧计)含2110-0  (V/V) ( 2

氮含量,10-6 (v/v) 《 4

一氧化碳含量.10一‘ (V/V) ( 0.2

二氧化碳含t,10一   (v/v) ( 0.5

甲烷含量,10-0  (v/v) ( 0.5
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4 检验方法

4.1 三抓化硼的纯度

    三抓化硼的纯度按式((1)计算

                              4

式中:价— 三抓化硼纯度，10

100一仔1十01+03+0,+4s) X 10-0 ·····················⋯⋯(1)

'(V/V);

0, 氧(氮)含量,lo-,(V/V);

丸— 氮含量,10-s(V/V);

    03— 一氧化碳含量，10-(V/V);

    人— 二氧化碳含量,10-s(V/V);

      YS— 甲烷含量,10-̀(V/V),

4.2 氧(缸)和氮含量的测定

4.2.1 方法与仪器

    采用配有热导(或氮离子化)检测器的气相色谱仪，辅助配有低温捕集分离装置及切割反吹气路。气

相色谱流程示意图见附录A(提示的附录)的图Al,

4.2.2 测定参考条件

    a)检测限:氧小于或等于0. 5x lo-(V/V);氮小于或等于1x10-0(V/V);

    b)色谱柱:柱1为长0. 5 m、内径3 mm的不锈钢柱，内装0. 17-0.25 mm的6201担体;柱2为长

2m、内径 3 mm的不锈钢柱，内装0. 17̂-0.25 mm的 13x分子筛;

    c)载气:高纯氢，符合GB/T 7445的规定，并经过纯化后，其中氧、氮杂质含量应比待测样品低约一

个数量级;

    d)载气流量:约35 mL/min;

    e)反吹气:与载气要求相同;

    f)反吹气流盈:约70 mL/min;

    9)进样体积;3̂-5 mL;
    h)色谱柱温度:柱1，约一40'C;柱2，室温。

4.2.3 测定步骤

4.2.3.1 测定

    按色谱仪使用说明书开启仪器，调整各项操作条件至选定值。仪器工作稳定后，在常温下，将样品气

瓶经针型减压阀及金属连接管与分析系统相联。采用升、降压方法充分置换取样系统并取得代表样后，

向色谱仪进样。此时图Al中四通阀10处于分析状态。测f并记录氧、氮峰的保留时间和峰面积A(或

峰高h;)。为防止柱1饱和，一般进样20次后，用切割反吹法吹除其中的BC1,，此时四通阀10处于切割

状态。

4.2-3.2 标定

    采用称重法配制的标准混合气定标。配制按GB/T 5274规定进行，氮为底气。其中氧和氮的含量为

(5̂ 10)X10-̀(V/V),按4.2.3.1步骤测定氧和氮的保留时间及峰面积A,(或峰高h,),

4.2.4 结果计算

4.2.4.1 以两次平行测定的算术平均值为侧定结果，平行侧定的相对偏差不大于1000,

4.2-4.2 三抓化翻中氧(N).氮含盘按式((2)计算:

                                        O.=弃,·式/式.: ···”·”·······”···“·⋯(2)

式中:o;— 样品气中被测组分i的含量,10-s(V/V);

0，J 标准气中被侧组分i的含量,10-6(V/V);

样品气中被测组分i的色谱峰面积，mm,(或峰高，mm);
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    A: .— 标准气中被测组分;的色谱峰面积，mm'(或峰高，mm).

4.3 一氧化碳、二氧化碳、甲烷含量的测定

4.3.1 方法及仪器

    采用配有甲烷化转化器和氢火焰离子化检测器的气相色谱仪，辅助配有切割反吹气路。气相色谱流

程示意图见附录A(提示的附录)图A2,

4.3.2 测定参考条件

    a)检测限:一氧化碳小于或等于0.1xio-,(V/V)，二氧化碳和甲烷小于或等于。.2xlo-s(V/V);

    b)载气:高纯氢，符合GB/T 8980的规定，并经纯化后，其中一氧化碳、二氧化碳、甲烷含量均应不

大于0. 1 X 10-s (V /V );流量30̂-40 mL/min;‘

    c)稀释气:高纯氮，符合GB/T 898。的规定，其中甲烷含量应不大于。.1X10-s(V/V)，流量30̂-

40 ml-/min;

    d)助燃气:空气，流量350̂ 400 mL/min;

    e)反吹气:纯度不低于99.999X lo-,(V/V)氢，流量40.60 mL/min;

    f)色谱柱:长2m、内径3 mm的不锈钢柱，内装0. 25̂-0.40 mm的GDX-401，柱温为常温;

    B)转化柱:长300 mm、内径3 mm的不锈钢柱，内装0. 25-0.40 mm的甲烷化镶催化剂。在使用温
度下，转化率应不低于95%。柱温为370℃士l o'C ;

    h)进样体积:1-3 mL.

4.3.3 测定步骤

4.3.3. 1 测定

    按色谱仪使用说明书启动仪器，调整各项操作条件至选定值。待仪器工作稳定后进样。此时图A2

中四通阀6,7处于分析状态。测量并记录各被侧组分的保留时间和色谱峰面积(或峰高)。待二氧化碳

出峰完毕，使四通阀6,7处于切割状态，反吹掉BC13 o

4.3.3.2 标定

    采用称重法配制的标准混合气定标。配制按GB/T 5274的规定进行，氢为底气，其中一氧化碳、二

氧化碳和甲烷的含量约为5 X 10-̀(V/V )。按4.3.3.1相同的方法进样并测童其保留时间和色谱峰面积

(或高峰)。

4. 3.4 结果计算

    测定结果按4. 2. 4.2条式((2)计算。

5 检验规则

三抓化硼的质最由生产厂的质量监督部门进行检验，保证出厂产品质t符合本标准要求。

瓶装三抓化翻的质量要逐瓶检验，当检验结果有一项指标不符合本标准要求时，则该瓶产品不合

用户有权按本标准规定进行验收。

当供播双方对产品质量发生异议时，可由双方共同验收或提交仲裁。
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6 包装、标志、运翰及贮存

气瓶的使用、运输及贮存应符合《气瓶安全监察规程》和《危险货物运翰规则》等有关规定。

包装标志应符合GB 190的规定。

充装三抓化硼的气瓶应符合GB 1164。或GB 5099的规定。气瓶漆色标记应符合GB 7144的规

充装三抓化硼的气瓶瓶阀及瓶颈螺纹连接处不得泄漏。必须戴好安全帽。

气瓶(含返回气瓶)在充装前应进行加热、抽空处理。

，
..

门声
L

门月
曰

。

月
勺

哎
︺

乐

尽

已

定

6.

巳



Gs/'r 17874一1999

6.6 气瓶中三抓化硼的充装量按实际称量计，充装系数不大于1. 1 kg/L
6.7 装有三抓化硼的气瓶应贮存在带棚的库房内，并远离热源。环境温度始终保持低于60'C。在用气

瓶应放在强制通风的室内。贮存期为一年。

68 出厂产品必须附有质量分析结果报告单和产品合格证。合格证内容应包括:

    a)生产厂厂名;

    b)产品名称;

    c)气瓶瓶号;

    d)生产日期;

    e)充装#tkg),f力(MPa);

    f)本标准代号等。

7 安全要求

7.1 三抓化硼是一种无色气体，在潮气中冒白烟，遇水分解并有刺激性气味，不燃烧，有毒，湿气体有强

烈的腐蚀性。使用时应戴皮手套、防护眼镜及脸部防护装里，防止身体与三氮化硼接触。

工作地点附近，应备有正压呼吸器或带空气管线的面部呼吸器。

不允许将三抓化翻气体从一个气瓶随意转移到另一气瓶中，不能任意将气瓶增压。

设备、仪器在通人三抓化翻之前，要用干操的惰性气体吹洗，管线要经过检漏。

测定装里的减压器、阀门及管线应选用耐腐蚀的不锈钢制作。

排放的三抓化翻，必须用苛性钾等碱性水溶液进行吸收、中和处理，并确保吸收剂、中和剂有效、可
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    附 录 A

    (提示的附录)

色谱分析流程示愈圈

A1 权(盆)、氮色谱分析流程示意圈

1-氮气瓶;2一减压阀;3一把管纯氢仪,4-稳流阀;5-流量计。6一压力表;7一截

止阀;8一平衡阀r9一六通进样阀;l。一四通阀(实线为分析状态，虚线为切倒状

态);11-往1门2-柱2, 13-40℃冷阱+ 14-热导检侧器, 15-BC1。产品气瓶;

                                  16-减压徽调阀

        图 A1 三氮化翻分析系统低温捕集及反吹装晋流释图

A2 一权化碳、二权化碳、甲烷色谱分析流程示意圈

H，段气人

H, V换气人
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12日一 放空

H，反吹气人

I-截止阀;2-减压徽调阀,3-压力表;4一六通进样阅,5一定f管,6,7一四通阀(实线为分析

状态,4线为切割状态)+8一平衡阀,9一分离柱，10-*触媒转化装1;11,12-lttf计

          图A2 三抓化硼分析系统保护进样及反吹装2流程图


