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前    言
本标准是按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草的。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

本标准负责起草单位：中锗科技有限公司。
本标准参加起草单位：
本标准主要起草人： 
硅外延用三氯氢硅分析方法  总碳含量的测定                 气相色谱法
警告——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。 

范围 
本标准规定了硅外延用三氯氢硅中总碳含量的气相色谱测定方法。
本标准适用于硅外延用三氯氢硅中总碳含量的测定。测定范围为0.00005%～0.005%。
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，仅所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 5099  钢质无缝气瓶
GB/T 3723  工业用化学产品采样安全通则
GB/ 6680  液体化工产品采样通则
GB/T 9722-2006  化学试剂 气相色谱法通则

方法提要

硅外延用三氯氢硅中的含碳组分，在氢气还原炉内全部转化为甲烷，然后用配有氢火焰离子化检测器的气相色谱仪检测甲烷的含量，计算出硅外延用三氯氢硅中的总碳量（以甲烷计）。转化反应如下：

[image: image3.jpg]REAREXMETILMESAS %246




仪器及材料
4.1  配有氢火焰离子化检测器（FID）和甲烷转化炉的气相色谱仪，同时配有相应的色谱工作站，其灵敏度及稳定性应符合GB/T 9722-2006中第6章的规定；
4.2  色谱柱：TDX-01碳分子筛色谱柱或其他等效色谱柱，尺寸为50cm×3mm；
4.3  工作气
4.3.1  高纯H2（99.999%）；
4.3.2  高纯Ar（99.999%）；
4.3.3  压缩空气，经活性炭干燥；
4.3.4  丙酮，分析纯。
4.4  甲烷转化柱：采用长40cm，内径3mm左右的内装Ni催化剂的石英材质甲烷转化柱；
4.5  甲烷标准气体：补充气为氢气，CH4浓度为51.1×10-6mol/mol左右；
4.6  10uL微量注射器。
4.7  仪器工作参数

4.7.1  转化炉温度：850℃；
4.7.2  柱温：100℃；
4.7.3  检测器温度：120℃。
分析步骤

5.1  准备

按照仪器操作规程开启气相色谱仪，并设定仪器各项工作参数至基线稳定正常。

5.2  标定：将甲烷标准气体瓶通过采样管与仪器连接，打开瓶阀事先将系统用标气置换几分钟，而后转动采样阀开始进样。
5.3  测定：在与标气完全相同的条件下，用事先经丙酮处理并干燥过的微量注射器吸取1uL三氯氢硅样品迅速注入气相色谱仪器中，点击开始，进行样品测定。液体的采样应采取GB/6680中的规定。
分析结果与计算
三氯氢硅中总碳含量（以碳计）按下式计算：
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式中：
mc—为样品中的碳含量，单位为g/g；
Ai—为样品中含碳物质转化成甲烷的峰面积，单位为uv·s；
As—为标准气体中甲烷的峰面积，单位为uv·s；
V—为定量管的体积，单位为L；
C—为标准气体中甲烷的浓度，单位为mol/mol；
ρ—为三氯氢硅样品的密度，单位为g/mL。
精密度
7.1  重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5％，重复性限（r）按以下表1数据采用线性内插法求得：
表1  重复性限

	总碳含量/%
	0.000056
	0.00052
	0.00510

	重复性限/%
	
	
	


7.2  允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。
表2  允许差
	组分
	质量分数
	允许差

	总碳量（以甲烷计）
	0.00005-0.0005
	

	
	0.0005-0.005
	


质量保证和控制
应用国家级标准样品或行业级标准样品（当两者都没有时也可用控制标样代替），每周或每两周校正一次本分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校正。
试验报告
试验报告应包括以下内容：
a）试样；
b）使用的标准（包括发布或出版年号）；
c）分析结果及其表示；
d）与基本分析步骤的差异；
e）测定中观察到的异常现象；
f）试验日期。
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