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超纯三氟化氮 

1 范围 

本标准规定了瓶装超纯三氟化氮的技术要求、试验方法、检验规则及包装、标志、运输、储存

和安全。 

本标准适用于超纯三氟化氮。它主要用作电子工业中等离子体工艺蚀刻剂和化学气相沉积的清洗剂。 

分子式：NF3。 

分子量：71.001 9(按2001年国际相对原子量)。 

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 5099 钢质无缝气瓶 

GB/T 5832.3 气体中微量水分的测定 第3部分 光腔衰荡光谱法 

GB/T 6681 气体化工产品采样通则 

GB/T 7144 气瓶颜色标志 

GB/T 14194 压缩气体充装规定 

TSG R0006 气瓶安全技术监察规程 

3 技术要求 

超纯三氟化氮应符合表1的要求。 

表1 技术指标 

项目 指标 

三氟化氮(NF3) ，10
-2
（体积分数） ≥ 99.999 

四氟化碳(CF4) ，10
-6
（体积分数） ≤ 55 

氮(N2) ，       10
-6
（体积分数） ≤ 1 

氧+氩(O2+Ar) ，10
-6
（体积分数） ≤ 1 

一氧化碳(CO) ，10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

二氧化碳(CO2) ，10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

氧化亚氮(N2O) ，10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

六氟化硫(SF6) ，10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

酸度(以HF计)，10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

水（H2O），10
-6
（体积分数） ≤ 0.5 

4 试验方法 

4.1 抽样、判定和复验 
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4.1.1 从同一来源稳定充装的超纯三氟化氮气体构成一批，并建立批次的定义规则。一般以生产日期+

充装位置定义产品批次，以便于产品追溯。 

4.1.2 每瓶超纯三氟化氮构成单独的样品进行检验，针对不易受到外界环境影响的杂质，如酸度(以

HF 计)和水（H2O），应按照表 2规定从每批产品中进行抽样，取样应当符合 GB/T 6681中的相关规定，

确保所取得样品的代表性。 

表2 瓶装超纯三氟化氮产品抽样表 

每批气瓶数 最少抽样气瓶数 

1 1 

2～8 2 

9～15 3 

16～25 5 

＞25 8 

4.1.3 为保证产品质量的可靠性，对氧+氩(O2+Ar)、氮(N2)等气相杂质应逐瓶检测。 

4.1.4 对于逐瓶检验的产品，当检验结果有一项不符合本标准要求时，应判定不合格；对于抽检的产

品指标，当检验结果有一项不符合本标准要求时，应判定该批不合格或者转为逐瓶检测筛选合格产品。 

4.2 超纯三氟化氮纯度 

三氟化氮纯度按式（1）计算： 

Φ =100-（Φ 1+Φ 2+Φ 3+Φ 4+Φ 5+Φ 6+Φ 7+Φ 8+Φ 9）×10
-4
…………………(1) 

式中: 

Φ——三氟化氮(NF3)纯度的体积分数，10
-2
； 

Φ 1——四氟化碳(CF4)的体积分数，10
-6
；  

Φ 2——氮(N2)的体积分数，10
-6
； 

Φ 3——氧加氩(O2+Ar)的体积分数，10
-6
； 

Φ 4——一氧化碳(CO)的体积分数，10
-6
；  

Φ 5——二氧化碳(CO2)的体积分数，10
-6
； 

Φ 6——氧化亚氮(N2O)的体积分数，10
-6
；  

Φ 7——六氟化硫(SF6)的体积分数，10
-6
； 

Φ 8——酸度(以HF计)的体积分数，10
-6
；  

Φ 9——水（H2O）的体积分数，10
-6
。 

4.3 氧+氩、氮、一氧化碳、二氧化碳、四氟化碳、氧化亚氮、六氟化硫含量的测定 

4.3.1 仪器 

采用配备氦离子化检测器的气相色谱仪（允许使用配备其他等效检测器的气相色谱仪）测定三氟化

氮中氧+氩、氮、一氧化碳、二氧化碳、四氟化碳、氧化亚氮、六氟化硫的含量。 

以上仪器应当配备气路切割系统，用于切除样品气中绝大部分的三氟化氮。典型的气路切割示意图

参见附录A。 

4.3.2 测定条件 
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4.3.2.1仪器检测限 

所采用的气相色谱仪对三氟化氮中氧+氩、氮、一氧化碳、二氧化碳、四氟化碳、氧化亚氮、六氟

化硫的检测限应分别不大于本标准表1所列相应杂质指标的1/5。 

4.3.2.2色谱柱 

预分离柱1：长2.0 m，内径3mm，内装粒度为0.150mm～0.180mm的CST不锈钢色谱柱。色谱柱在180℃

通载气活化2h后备用，预分离柱使用温度为50℃。或采用其它等效色谱柱。 

预分离柱2：长5.0 m，内径3mm，内装粒度为0.18mm～0.25mm的Porapak Q不锈钢柱。色谱柱在180℃

通载气活化2h后备用，预分离柱使用温度为50℃。或采用其它等效色谱柱。 

分析柱1：长3.0 m，内径3 mm，内装粒度为0.150mm～0.180mm mm的MS-13X（或5A）分子筛，分子

筛预先在马弗炉中于450 ℃活化3 h，冷至室温后装柱，然后再在仪器上以载气和流速与分析样品时同

样的条件于150 ℃活化2 h，分析柱柱温约50℃。或采用其它等效色谱柱。 

分析柱2：长7.0 m，内径3 mm，内装粒度为0.180 mm～0.250 mm的Porapak Q 有机多孔聚合物的不

锈钢柱。色谱柱在180℃通载气活化2h后备用，分析柱柱温约50℃。或采用其它等效色谱柱。 

4.3.2.3气体标准样品 

所采用的气体标准样品中杂质的含量应当与被测试样中所对应的含量相近，当不具备相应条件时，

气体标准样品中氮、氧+氩、一氧化碳、二氧化碳、氧化亚氮、四氟化碳、六氟化硫的含量应约为5×10
-6

（体积分数），平衡气为氦气，气体标准样品定值的不确定度应小于10%。 

色谱仪的其它测定条件按照相应的仪器说明书执行。 

4.3.3 测定步骤 

4.3.3.1启动仪器 

在确保所采用色谱仪的每路气体气密性的前提下，按仪器说明书开启仪器，待仪器达到测定条件后

即可进行测定。 

4.3.3.2测定 

用气体标准样品进样，记录气体标准样品中组分的色谱信号。初次测定时，应当确定切割阀开启时

间和关闭的适当时间。在切割阀开启的时间内，气路切除样品中的绝大部分乃至全部三氟化氮组分。重

复进样至少两次，直至两次平行测定的相对偏差不大于5%，取其平均值。 

将超纯三氟化氮样气连接到仪器的进样系统，待仪器稳定后，以测定气体标准样品同样的测定条件

进样，记录超纯三氟化氮样品中组分的色谱信号，重复进样至少两次，直至两次平行测定的相对偏差不

大于5%，取其平均值。 

4.3.3.3结果处理 

以测得样品气中组分的峰面积，按式（2）分别计算三氟化氮中氮、氧+氩、一氧化碳、二氧化碳、

氧化亚氮、四氟化碳、六氟化硫的含量。 

Φ s=Φ c×
𝐴𝑆

𝐴𝐶
 ………………………………………………（2） 

式中： 

Φ s——三氟化氮样品中组分的含量（体积分数）；  

Φ c——气体标准样品中相应组分的含量（体积分数）； 
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As——三氟化氮样品中相应组分的峰面积； 

Ac——气体标准样品中相应组分的峰面积。 

4.3.4 结果判定 

当两种方法的测定结果有异议时，以氦离子化气相色谱法为仲裁方法。 

4.4 酸度(以 HF计)的测定 

酸度(以HF计)测定方法应符合附录B的规定。 

4.5 水分含量的测定 

按GB/T 5832.3的规定执行，允许采用其它等效方法测定。当测定结果有异议，以GB/T 5832.3规定

的方法为仲裁方法。 

5 包装、标志、贮运及安全 

5.1 超纯三氟化氮的化学性质和部分物理参数参见 GB/T 21287-2007中附录 D。 

5.2 生产厂可根据用户需要选用相应容积的超纯三氟化氮气瓶，目前常规使用的气瓶类型有单瓶、瓶

组、Y瓶和管束式集装箱，均应符合 GB/T 5099、TSG R0006等相关规定。 

5.3 超纯三氟化氮气瓶阀门应选用专用阀门，采用 316L不锈钢或其它等效材料制造，阀门的泄漏率应

不大于 1×10
-7
Pa•L/s。气瓶应经过内表面处理，且符合 TSG R0006要求，气瓶内表面粗糙度（Ra）应

不大于 0.4μ m并满足本标准对水分的要求。依据 TSG R0006，超纯三氟化氮气瓶定期检验周期为 8年。 

5.4 超纯三氟化氮气瓶颜色标志及字样应符合 GB/T 7144 的相关规定，运输包装标志应符合 GB 190 

的相关规定。 

5.5 超纯三氟化氮气瓶的充装应符合 GB/T 14194 、TSG R0006的相关规定。气瓶公称压力为 12.5 MPa 

时，充装量应不大于 0.55 kg/L。返厂气瓶的余压不应低于 0.5MPa。 

5.6 气瓶在出厂前应在瓶阀出口加装带螺纹的不锈钢堵头，同时对阀门全部塑封，防止阀门的污染和

泄漏。 

5.7 每批出厂的超纯三氟化氮产品应附有质量合格证，其内容应至少包括以下内容： 

a）产品名称； 

b）生产厂名称； 

c）批号、气瓶编号、净重； 

d）生产日期和执行标准编号； 

e）分析结果。 

5.8 超纯三氟化氮的保质期为两年，以质量检验日期开始计算。 

6 安全警示 

6.1 超纯三氟化氮是一种有微弱气味，具有毒性的气体。人吸入一定量后能引起高铁血红蛋白症，造

成肝、肾、脾肿大。在工作场所允许的最高浓度为 10×10
-6
(体积分数)。因此，使用时应有防止环境污
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染的防护措施。 

6.2 超纯三氟化氮气体常温下较稳定，随着温度的增高其活性亦增加，当温度升至 250℃～350℃时，

成为强氧化剂。因此在使用场地应严禁有明火、热源及易燃易爆物品。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

切割气路流程示意图 

图A.1给出了测定三氟化氮中氮、氧+氩、四氟化碳、氧化亚氮、一氧化碳、二氧化碳、六氟化硫时

所采用的一种气路切割装置的参考气路流程示意图。 

 
说明： 

1——样品气进口；          

2——预柱1（CST柱）；     

3——分子筛分析色谱柱； 

4——预柱2（Porapak Q色谱柱）；         

5——Porapak Q色谱柱； 

6——样品气出口； 

7、8、9、10——色谱载气入口； 

11、12、13——色谱载气入口； 

14——气体进检测器入口； 

15、16——样品定量环； 

17、18、19、20、21——针型阀。 

图A.1 气路切割装置流程示意图 
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B  B  

附 录 B 

（规范性附录） 

酸度（以 HF 计）的测定 

B.1 原理 

将试样气体通入吸收瓶中，其酸和酸性物质被水吸收，以溴甲酚紫为指示剂，用氢氧化钠标准溶液

滴定被吸收的酸至终点，从而测定出试样的总酸度(以HF计)。 

B.2 试剂和溶液 

酸度（以HF计）的测定的试剂和溶液包括以下内容： 

——005 mol/L 的氢氧化钠标准溶液，由 0.1 mol/L 标准溶液稀释制取； 

——溴甲酚紫 0.1% 乙醇(20%)溶液； 

——无水乙醇,分析纯。 

B.3 仪器与设备 

酸度（以HF计）的测定的仪器与设备包括以下内容： 

——微量滴定管 1 mL，分度值为 0.01 mL 或 0.005 mL； 

——质量流量计。 

B.4 测定步骤 

超纯三氟化氮中酸分的吸收装置示意图参见图B.1。吸收瓶均为100 mL磨口封盖的锥形瓶，吸收瓶

内分别装入60 mL高纯水，通气量20 L 左右，由质量流量计计量。通气完毕，分别在样品吸收瓶的溶液

中与空白背景瓶的溶液中，加入3～4滴指示剂(溴甲酚紫0.1% 乙醇(20%)溶液)，用0.005 mol/L氢氧化

钠标准溶液滴定，溶液由黄色变为紫色为终点。 

B.5 结果处理 

按式（B.1）计算出样品中的总酸度： 

𝛷 =
22.4 × 𝐹 ×（𝑉 − 𝑉0） × 760 × 𝑇 × 103

气体吸收量 × 273 × 𝑃
………………………………（B. 1） 

式中： 

Φ——样品中的总酸度(体积分数)，10
-6
； 

V——样品吸收瓶溶液消耗氢氧化钠标准溶液的体积，mL； 

V0——空白背景瓶溶液消耗氢氧化钠标准溶液的体积，mL； 

F——NAOH标准溶液的浓度，mol/L； 

760——标准大气压，mmHg； 
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气体吸收量——气体样品的取样量，L； 

P——校正压力，mmHg； 

T——校正温度，K。 

 

说明： 

1 ——氮气钢瓶；   

2——三氟化氮瓶；   

3——质量流量计；   

4——缓冲瓶；      

5——样品吸收瓶；    

6——空白背景瓶；   

7——去尾气吸收装置；    

8、9——NaOH 吸收溶液。 

图B.1 酸分吸收装置示意图 
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