
协会标准《电子工业用高纯氢氟酸》（讨论稿）编制说明
一、工作简况
1、项目背景和立项意义
近年来随着极大规模集成电路产业的发展，高纯氢氟酸的使用范围越来越广，使用量也越来越大，集成电路产业对氢氟酸的纯度要求也越来越高。国内生产氢氟酸的厂家很多，且产能也在不断的在扩大，但每个厂家对氢氟酸的技术指标规定不统一，执行标准也不一至，产品质量水平与国外先进水平相比较差，已不能满足极大规模集成电路产业发展的需求，因此，需要建立一个适用于集成电路产业用高纯氢氟酸的技术标准，促使国内企业提高高纯氢氟酸的产品质量，统一高纯氢氟酸的技术规格，为高纯氢氟酸的生产、销售、采购及使用提供参考依据，对促进我国极大规模集成电路产业发展具有重要的意义。
目前国外先进标准有《SEMI C28-0611 Specifications For Hydrofluoric Acid》，国内标准有《GB/T 620-2011化学试剂 氢氟酸》、《GB/T 7744-2008工业氢氟酸》、《GB/T 31369-2015太阳电池用电子级氢氟酸》、《HG/T 4509-2013工业高纯氢氟酸》，这些标准中规定的技术规格较低，已不能满足国内极大规模集成电路产业发展的需求。
2  任务来源

根据《关于下达2018年第一批协会标准制修订计划的通知》（中色协科字[2018] 23号）的要求，《电子工业用高纯氢氟酸》由青海黄河上游水电开发有限责任公司新能源分公司牵头负责起草，计划编号：2018-029-T/CNIA，要求于2019年完成。
3  标准项目编制单位简况

青海黄河上游水电开发有限责任公司新能源分公司为青海黄河上游水电开发有限责任公司的内部核算单位，负责电子级多晶硅项目的生产运营、市场销售及技术研发管理，目前公司已建成年产2500吨电子级多晶硅的改良西门子法工艺生产线。
我公司实验室为CNAS认可实验室，实验室总建筑面积1543平方米，实验室由公共服务区和10个功能实验室组成，实验室严格按照SEMI标准设计，按照ISO 4、ISO 5、ISO 8级标准建设了10个洁净检测室。具有多种先进的测试手段和检测能力，积累了丰富的生产和研究经验。设备力量雄厚，测试经验丰富。多年来我们承担了工信部关于《多晶硅行业准入测评》过程中几十家企业的硅材料产品样本的检测工作，工信部“十一五”电子信息产业发展基金《多晶硅生产副产物循环利用技术研发及产业化》项目的研发工作，国家科技重大专项《极大规模集成电路制造装备及成套工艺》（02专项）电子级多晶硅材料研发项目，是目前国内唯一一家实现电子级多晶硅国产化销售且产品应用于集成电路行业的多晶硅企业。
分公司先后参加了多项国家标准、行业标准和协会标准的编制工作，具备了本标准编制及相关实验条件和分析能力。
4  主要工作过程

接到行业标准制定计划任务后，在全国有色金属标准化技术委员会的组织下，青海黄河上游水电开发有限责任公司新能源分公司成立了协会标准《电子工业用高纯氢氟酸》编制组，确定了编制组成员的任务分工和实验计划。编制组开展了相关国内外资料、标准的整理和研讨工作，编制完成《电子工业用高纯氢氟酸》预审稿。

二  标准编制原则和确定标准主要内容

1 编制原则

本标准按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 20001.10-2014《标准编写规则 第10部分： 产品标准》的要求进行编写。标准中简述了产品分级、要求、检验方法、检验规则、标志、标签、包装、运输和储存及安全等技术内容。

2 标准主要内容说明
1　 范围
本标准规定了电子行业用高纯氢氟酸的分级、要求、检验方法、检验规则、标志、标签、包装、运输和储存及安全。
本标准适用于电子工业用高纯氢氟酸。该产品主要应用于电子级多晶硅、液晶显示器件、集成电路和超大规模集成电路用硅片、芯片的清洗、蚀刻等。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB 190 危险货物包装标志。

GB/T 191 包装储运图示标志。

GB/T 620 化学试剂 氢氟酸
GB/T 6678 化工产品采样总则。

GB/T 6680 液体化工产品采样通则。

GB/T 8170 数值俢约规则与极限数值的表示和判定。

SJ/T 11638-2016 电子化学品中颗粒的测试方法。
3　 分子式和相对分子质量
分子式：HF
相对分子质量：20.01（按2011年国际相对原子质量）
4　 电子工业用高纯氢氟酸按用途分为四个等级
电子工业用高纯氢氟酸按用途分为四个等级。
I级：主要用于N型高效太阳能电池及分立器件制造，线宽0.8µm～1.2µm集成电路的清洗与蚀刻及原料的清洗。
II级：主要用于线宽0.2µm～0.6µm集成电路的清洗与蚀刻及原料的清洗。
II级：主要用于线宽0.09µm～0.2µm集成电路的清洗与蚀刻及原料的清洗。
IV级：主要用作高纯材料检测分析的高纯化学试剂。
5　 要求
5.1　 外观：无色透明液体。
5.2　 电子工业用高纯氢氟酸按本标准规定试验方法检测应符合表1技术要求。
表1 技术要求
	         规格
元素
	I级
	II级
	II级
	IV级

	主含量(HF) w/ %
	48.8%-50.2%
	48.8%-50.2%
	48.8%-50.2%
	48.8%-50.2%

	外观
	透明无色
	透明无色
	透明无色
	透明无色

	氯化物（Cl-）w/(ug/kg)       ≤
	5000
	200
	100
	0.1

	硝酸根（NO3-）w/(ug/kg)      ≤
	3000 
	100 
	100 
	0.1

	磷酸根（PO43-）w/(ug/kg)      ≤
	1000
	100
	100
	0.1

	硫酸根（SO42-）w/(ug/kg)      ≤
	500
	200
	100
	0.1

	铝（Al）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	锑（Sb）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	砷（As）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钡（Ba）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	硼（B）w/(ug/kg)            ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	镉（Cd）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钙（Ca）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	铬（Cr）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	铜（Cu）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	铁（Fe）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	铅（Pb）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	锂（Li）w/(ug/kg)           ≤
	5
	1
	0.1
	0.01

	镁（Mg）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	锰（Mn）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	镍（Ni）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钾（K）w/(ug/kg)            ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钠（Na）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	锡（Sn）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钛（Ti）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	钒（V）w/(ug/kg)            ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	锌（Zn）w/(ug/kg)           ≤
	10
	1
	0.1
	0.01

	颗粒（个/mL）
	由供需双方协定


6　 试验方法
6.1　 警告
本试验方法中所使用的部分试剂和样品具有腐蚀性，操作者应小心谨慎，避免与皮肤接触，如接触到皮肤上应立即用水冲洗，严重者应立即治疗。
6.2　 外观检验
在自然光下，将试样置于聚乙烯瓶中，用目视法判定外观。
6.3　 主含量测定
按GB/T 620的规定进行。
6.4　 痕量阴离子含量测定
按CNIA/T XXXX-201X的规定进行。
6.5　 痕量杂质元素含量测定
按CNIA/T XXXX-201X的规定进行。
6.6　 颗粒含量测试定
按SJ/T 11638的规定进行。
7　 检验规则
7.1　 本标准要求中规定的所有指标项目为出厂检验项目，应逐批检验。
7.2　 用相同材料，基本相同的生产条件，连续生产或同一班组生产的同一级别的电子工业用氢氟酸为一批。槽罐灌装时，每槽罐为一批。每批产品不超过60t。
7.3　 按照GB/T6678和GB/T6680的规定进行采样。在洁净环境中使用专用的塑料采样器进行采样，将采样器插至包装容器的中部和底部提取样品，所取样品不应小于200mL,混合均匀，装入两个洁净、干燥的塑料瓶中，密封保存。瓶上粘贴标签，注明：生产厂名，产品名称、批号、等级、采样日期和采样者姓名。一瓶用于检验，另一瓶保存备查，保留时间有生产厂家根据实际需要确定。
7.4　 使用单位按照本标准的规定对收到的电子工业用氢氟酸进行验收。验货应在货到之日算起的一周内进行。
7.5　 检验结果中如有指标不符合本标准要求时，应重新自包装物中采取两倍量样品进行复检，复检结果即使只有一项指标不符合本标准要求时，则整批产品为不合格。
7.6　 采用GB/T8170规定的俢约值比较法判定检验结果是否符合标准。
8　 标志、标签
8.1　 电子级工业用高纯氢氟酸包装物上应有牢固清晰的标志，内容包括：生产厂名、厂址、产品名称、等级、净含量、批号或生产日期，本标准编号以及GB190规定的“毒性物质”标志、“腐蚀性物质”标志和GB/T191-2008规定的“向上”标志、“怕晒”标志。

8.2　 每批出厂的电子工业用高纯氢氟酸都应有附有质量证明书，容包括：生产厂名、厂址、产品名称、等级、净含量、批号或生产日期，产品质量符合本标准的证明和本标准编号。
9　 包装、运输和贮存
9.1　 I级、II级和III级电子工业用高纯氢氟酸采用塑料容器包装，塑料桶的壁厚应大于3mm，薄厚均匀，并应具有符合规定的防老化和抗冻性能及抗压、抗刺、抗磨功能。塑料容器不应以回收塑料作为制造原料。容器口应为小开口，螺纹口、盖、垫圈等封口件配套完好，容器盖应牢固旋紧、密封不漏。每件净含量为200Kg。IV级电子工业用高纯氢氟酸应用高纯洁净PFA材质的塑料瓶包装，包装容器的体积为500mL或1000mL，塑料瓶壁厚均匀。容器口应为小开口，螺纹口、盖、垫圈等封口件配套完好，容器盖应牢固旋紧、密封不漏。

9.2　 电子工业用高纯氢氟酸的运输过程中应有遮盖物、防止日晒、雨淋。运输过程中要确保容器不泄露，不倒塌、不坠落、不损坏。严禁与碱类、活性金属粉末、玻璃制品等混装混运。运输时运输车辆应配备泄露应急处理设备。搬运时轻装轻卸，防止包装及容器损坏。
9.3　 电子工业用高纯氢氟酸应贮存于通风良好的库房里，防止日晒，雨淋。应与碱类、活性金属粉末、玻璃制品分开存放，切记混贮。贮存区应备有泄露应急处理设备和合适的收容材料。
10　 安全
10.1　 氢氟酸是腐蚀性溶液，其蒸气有刺激性并有毒，对皮肤和眼睛有强烈腐蚀作用，能产生严重的灼伤。工作场所应配备安全淋浴和洗眼设备。
10.2　 取用时必须在通风良好的场所或通风橱内进行。操作人员应穿戴好大小合适的防护用具。
三  标准水平分析

本标准属于首次制定，本标准与国内同类标准相比，达到了国内先进水平。
四  与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

本标准不违反国家现行的有关法律、法规的规定，本标准制定并经中华人民共和国工业和信息化部批准发布后，可作为《电子工业用高纯氢氟酸》推荐性行业标准实施。五  重大分歧意见的处理经过和依据

编制组根据起草前确定的编制原则进行了标准起草，标准起草小组前期进行了充分的准备和调研，在主要技术内容上，行业内取得了较为一致的意见，标准起草过程中未发生重大分歧意见。

六  标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

本标准颁布后，可作为《电子工业用高纯氢氟酸》的行业推荐性标准实施。
                                               标准编制组
                                                     2019年03月13日
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