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前  言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）归口、全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分技术委员会（SAC/TC203/SC2）提出并归口。
本文件起草单位：安徽光智科技有限公司、成都中建材光电材料有限公司、广东先导稀材股份有限公司。
本文件主要起草人：

红外及激光材料用硒化氢

范围

本文件规定了红外及激光材料用硒化氢的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、随行文件及订货单内容。
本文件适用于硒和氢气反应生成的硒化氢的生产、检测及质量评价。其产品主要用于红外及激光材料用的硒化锌。
规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 3723  工业用化学产品采样安全通则

GB/T 5099.4  钢质无缝气瓶  第4部分：不锈钢无缝气瓶
GB 7144  气瓶颜色标志
GB/T 8984  气体中一氧化碳、二氧化碳和碳氢化合物的测定 气相色谱法
GB 12463  危险货物运输包装通用技术条件
GB/T 14193  液化气体气瓶充装规定

GB 15258  化学品安全标签编写规定

GB/T 16483  化学品安全技术说明书 内容和项目顺序

GB/T 26571  特种气体储存期规范
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
要求

红外及激光材料用硒化氢的化学成分应符合表1的规定。
表1 化学成分（体积分数）

	项 目
	要 求

	硒化氢含量，%，不小于
	99.995

	杂质含量，%， 不大于
	氧
	0.0005

	
	氮
	0.0005

	
	一氧化碳
	0.0005

	
	二氧化碳
	0.0005

	表1 化学成分（体积分数）（续）

	项 目
	要 求

	杂质含量，%，不大于
	总烃（以甲烷计）
	0.0001

	
	硫化氢
	0.001

	
	水
	0.001

	注1：表中硒化氢含量为100 %减去表中杂质（不含氢气）总和的差值

	注2：杂质总和为包括且不限于表中所列杂质实测值之和

	注3：表中未列的其他杂质，由供需双方协商确定


试验方法
5.1  硒化氢气体成分测定按附录A进行
5.2  水分含量测定:

采用防爆型露点仪，仪器检测限为0.1x10-6（体积分数），利用陶瓷基底的氧化铝湿度传感器测出当时的电容或者电阻，得出相应的水分含量。

5.3  允许其他等效方法进行测量，如需仲裁按本文件规定的方法进行。
检验规则
6.1检查和验收

6.1.1  产品由供方或第三方进行检验，保证产品质量符合本文件及订货单（或合同）的规定，并填写质量证明书。
6.1.2  需方可对收到的产品按照本文件的规定进行检验。如果检验结果与本文件或订货单（或合同）的规定不符，应在收到产品之日起3个月内提出。如需仲裁，由供需双方共同协商进行。

组批
硒化氢应成批提交验收，每批应由相同原料、同一生产方法、同一生产周期的产品组成，每批产品总量不超过300 kg。

检验项目
每批产品应对气体成分和水分进行检验。

取样
6.4.1取样数量：随机抽取不低于连续生产批次瓶数的20 %作为送检样品数量。

6.4.2通过气管直接将气瓶出口与仪器进样口连接，打开阀门按规定的进气流量进样检测。

检验结果的判定

产品应逐批检验并验收。当检验结果有任何一项指标不符合本标准技术要求时，判该批产品不合格。
标志、包装、运输、贮存、随行文件及订货单内容

7.1  标志

7.1.1  产品包装瓶外应逐个张贴标签，其上注明：
a)  供方名称；

b)  产品名称；
c)  批号；
d） 瓶号；

e） 净重；
f)  生产日期。
7.1.2  产品外包装外应注明：
a)  供方名称；

b)  产品名称；
c)  批号；
d） 数量或重量；

e） “禁止翻滚”、“防撞”、“防潮”、“防晒”标志或字样；

f） 有毒物质标签、水生毒性标签、易燃标签；

7.2  包装
硒化氢需用专用的无缝钢瓶充装，每瓶装不超过55 kg的产品，外包装采用带托盘的不锈钢架捆绑固定包装。如有其他包装要求，由供需双方协商。

7.3  运输
硒化氢在运输前先检查包装容器是否完整、密封，运输过程中要确保容器不泄漏、不倒塌、不坠落、不损坏，运输途中应防止曝晒、雨淋及高温。
7.4  贮存   

硒化氢气瓶应保持密封，应储存放在阴凉、干燥、通风的库房内，严禁暴晒，远离热源。应与强氧化剂、食用化学品分开存放，切忌混储。
7.5 随行文件
每批产品应附有随行文件,其中除应包括供方信息、产品信息、本文件编号、生产日期或包装日期，还宜包括：
a)  产品质量报告书，内容如下：
供方名称；
产品名称；
产品批号；
钢瓶编号；
净重；

各项分析检验结果；
检验部门印记及检验员签章。
b)  硒化氢化学品安全技术说明书、安全标签及运输标签，硒化氢化学安全技术说明书应符合    GB/T 16483的规定要求。

c)  产品使用说明：正确搬运、使用、贮存方法等。
d)  其他。
8 订货单内容
需方在订购本文件所列产品的订货单内应包括下列内容: 
a)  产品名称；
b)  类别；
c)  数量或重量；

d)  本文件编号；
e)  其他。
附  录  A

（资料性）

硒化氢中氧气、氮气、一氧化碳、二氧化碳、总烃（以甲烷计） 、硫化氢的测定方法

A.1 仪器 
   采用配备氦离子化检测器的气相色谱仪

表A.1 杂质检测范围
	杂质组分
	检测范围（1x10-6  %，体积分数)

	氧
	10~100

	氮
	10~100

	一氧化碳
	20~100

	二氧化碳
	10~100

	总烃（以甲烷计）
	1~100

	硫化氢
	20~100


A.2 方法提要

采用配备氦离子化检测器的气相色谱仪，以高纯氦经净化后作载气。色谱柱利用各杂质气体在流动相和固定相的两相间分配系数的不同，先后洗脱进入氦离子化检测器，氦离子化检测器通过高能光激发氦分子，使其变为具有较高能级的氦离子。然后由氦离子与来自色谱柱的载气以及已经分离的杂质分子发生碰撞，产生了与浓度成正比的电流，对应电流信号被极化电极收集，经过色谱工作站处理后得到相应的谱峰。
A.3 测试条件
A.3.1  载气：氦气

A.3.2  辅助气：氮气

A.3.3  色谱柱：

预分离柱：1 M x 1/8不锈钢管材质SILICA GEL的色谱柱，色谱柱在180 ℃通载气活化约2 h。该柱用于预分离硒化氢和杂质。
分析柱：3 M x 1/8不锈钢管材质的MOL-SIEVE 5A色谱柱和1 M x 1/8不锈钢管材质HAYESEP D色谱柱用于分离各杂质。   

A.3.4  气体标准样品：

 气体标准样品中的组分含量（体积分数）为1.5x10-6 -10.0x10-6，平衡气为氦气。

A.4 试验步骤
A.4.1  测定硒化氢中的杂质含量时，首先对放空的硒化氢试样进行处理，采用稀碱溶液或活性炭进行吸
收中和，并检查仪器运行的状态。
A.4.2  分别测量气体标准样品(O2,N2,CO,CO2,CH4,H2S)至少两次，并且相邻两次结果的数据偏差小于10％，取其色谱响应平均值。
A.4.3  分别做O2、N2、CO、CO2、CH4、H2S的高低浓度标准曲线。
A.4.4  测定硒化氢样品的各杂质至少两次，并且相邻两次结果的数据偏差应小于10％，取其色谱响应平均值。
A.4.5  整理数据。
A.5  分析结果的计算

硒化氢中氧气、氮气、一氧化碳、二氧化碳、总烃（以甲烷计） 、硫化氢（按式（1）计算：

                         Φi=
[image: image1.wmf]s

A

Ai

Φs               …………………………(1)

式中：
Φi——样品气中被测第i个组分的含量（体积分数），10-6；

Ai——样品气中被测第i个组分的响应平均值；
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A

——气体标准样品相应已知组分的响应平均值；

Φs——气体标准样品相应已知组分的含量（体积分数），10-6；

附  录 B

（资料性）

硒化氢的物理性质

B.1 硒化氢的物理性质见表B.1
表B.1 硒化氢的物理性质
	1
	名 称
	硒化氢

	2
	化学式
	H2Se

	3
	分子量
	80.97588

	4
	CAS注册号
	7783-07-5

	5
	熔点
	209.15 K, —64 ℃

	6
	沸点，101.325kPa时
	232.05 K, —41.1 ℃

	7
	临界温度
	411.1 K, 137.95 ℃

	8
	临界压力
	83.44×105 Pa

	9
	临界体积
	112.24 cm3/mol

	10
	临界密度
	0.7215 g/cm3

	11
	临界压缩系数
	0.274

	12
	偏心因子
	0.064

	13
	液体密度，25℃时
	1.766 g/cm3

	14
	液体热膨胀系数，25℃时
	0.002261/℃

	15
	表面张力，25℃时
	0.01694 N/m

	16
	气体密度，101.325kPa和21.1℃时
	3.354 kg/m3

	17
	气体相对密度，101.325kPa和21.1℃时（空气=1）
	2.796

	18
	汽化热，沸点下
	242.79 kJ/kg

	19
	气体定压比热容Cp，25℃时
	0.435 kJ/(kg·K)

	20
	气体定容比热容Cv，25℃时
	0.333 kJ/(kg·K)

	21
	气体比热容之比，Cp/Cv
	1.309

	22
	液体比热容，25℃时
	0.961 kJ/(kg·K)

	23
	固体比热容，—103℃时
	0.569 kJ/(kg·K)

	24
	气体生成熵，25℃时
	46.29 J/(mol·K)

	25
	气体生成焓，25℃时
	29.7 kJ/mol

	26
	气体吉布斯生成能，25℃时
	15.9 kJ/mol

	27
	液体体积
	40.433 cm3/mol

	28
	在水中的溶解度，25℃时
	6412.6×10-6 g/g

	29
	在水中的亨利定律常数，25℃时
	64551.1 kPa/mol

	30
	气体黏度，25℃时
	1.6353×10-5 Pa·s

	31
	液体黏度，25℃时
	1.31×10-4 Pa·s

	32
	气体热导率，25℃时
	0.01012 W/(m·K)

	33
	液体热导率，25℃时
	0.1314 W/(m·K)
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