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目刂   吕

本标准代替 GB/T14604— 1993《 电子工业用气体 氧 》。

本标准与 GB/T14604— 1993相 比主要变化如下:
——修改电子工业用氧的适用范围(GB/T14604— 1993的 第 1章 ,本版的第 1章 );
——修改规范性引用文件(GB/T1准 604— 1993的 第 2章 ,本版的第 2章 );
——修改技术指标内容(GB/T14604— 1993的 第 3章 ,本版的第 3章 ),
——修改瓶装电子工业用氧采样要求(GB/T14604— 1993的 钅1,本 版的 413);
— —

修 改 瓶 装 电 子 工 业 用 氧 抽 样 方 法 (GB/T⒕ sO4-19gs的 第 5章 ,本 版 的 4.11、 41,2、 414),

——修改氢、氩、氮、氪 、一氧化碳、二氧化碳、氧化亚氮、总烃和水含量的分析方法和标准样品的规

定 ,当 出 现 多 种 分 析 方 法 时 ,规 定 仲 裁 方 法 (GB/T1460遮

一
1993的 4,3、 44、 茌 5、 众 6、 47、

48,本 版 的 43、 4.4、 4.6、 47、 4.8);

——增加一氧化氮含量的分析方法(本版的 45);
——修改标志、包装、贮运及安全(GB/T14604-1993的 第 6章 、第 7章 ,本版的第 5章 );
— —

删 去 GB/T14604— 1993的 附 录 A和 附 录 B;

——增加规范性附录 A,并 把采用氦离子化气相色谱法测定电子工业用氧中的氢、氩、氮和氪组分

的方法写人该附录(见附录 A);
——增加规范性附录 B,并 把采用氦离子化气相色谱法测定电子工业用氧中的一氧化碳、二氧化碳

和氧化亚氮组分的方法写人该附录(见附录 B)。

本标准的附录 A、附录 B为 规范性附录。

本标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会提出。

本标淮由全国半导体设备和材料标准化技术委员会气体分技术委员会归口。

本标准起草单位:中国计量科学研究院、西南化工研究设计院。

本标准主要起草人:周泽义、周鹏云。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为:
— — —

GB/T14604-1993。
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电子工业用气体 氧

1 范 围

本标准规定了电子工业用氧的技术要求,试验方法以及包装、标志、贮运及安全。

本标准适用于以深冷法、电解法提取的气态或液态氧,以及经纯化方法得到的氧。它们主要用于二

氧化硅化学气相淀积,用作氧化源和生产高纯水的反应剂,用于等离子体蚀刻和剥离、光导纤维。

分子式:02。

相对分子质量:31.9988(按 2005年 国际相对原子质量计算)。

2 规 范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注 日期的引用文仵,其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准,然而,鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文仵,其最新版本适用于本标准。

GB190 危 险货物包装标志

GB/T3723 工 业用化学产品采样安全通则

GB/T3863 工 业 氧

GB5099 钢 质 无 缝 气 瓶 (GB5099-1994,ncq Iso4705:1993)

GB71狃  气 瓶颜色标志

GB/T89泓  气 体中-氧 化碳、二氧化碳和碳氢化合物的测定 气 相色谱法

GB1狃 94 永 久气体气瓶充装规定

GB/T14600 电 子工业用气体 氧 化亚氮

GB16912 深 度冷冻法生产氧气及相关气体安全技术规范

JB/T5905 真 空多层绝热低温液体容器

JB/T6897 低 温液体运输车

JB/T6898 低 温液体贮运设备 使 用安全规则

气瓶安全监察规程

压力容器安全技术监察规程

压力管道安全管理与监察规定

3 技 术要求

电子工业用气体氧的质量应符合表 1的 要求。

表 1 技 术指标

项   目 指   标

氧(0)纯 度/含量(体积分数)/1。 z          ≥ 99 999 8 99 98 99 5

氢(H2)含 量(体积分数)/10ε            ( 0 1 l 1

氩(AD含 量(体积分数)/1。“            ( l0

氮(N2)含 量(体积分数〉/lO ε            ( 05

一氧化碳(Co)含 量(体积分数)/10;         ( 01 1

1
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Φ7———氧化氮含量(体积分数)/106,

Φ:——氧化亚氮含量(体积分数)/106,

Φ9——氪含量(体积分数)/1° 6;

Φ】0——水含量(体积分数)/10s。

42~2 氧 含量的体积分数不低于 995× 102的 测定

按 GB/T3863中 规定的方法进行测定.

43 氢 、氩、氮和氪的测定

43.1 氢 、氩 、氮和氪的测定见附录 A。

43.2 允 许采用其他等效的方法测定氧中氢、氩、氮和氪含量。当坝J定结果有异议时,以 431规 定的

2

表 1(续 )

项   目 指   标

二氧化碳 〈Co2)含 量〈体积分数)/10:        < o1 1

一氧化碳和二氧化碳含量(体 积分数)/1° 6      < 5

总烃含量(以 甲烷计×体积分数)/l06        < 0 l 1

一氧化氮(No)含 量(体积分数)/10‘         ( 1

氧化亚氮(N20)含 量(体积分数)/l°$         ^ 2

氪(KD含 量(体积分数)/10s   / ( `
水(H20)含 量(体积分数)/10忐 /   - -01 ′

′、
`

1 1

总杂质(包括稀有气体)含量 .〃襞 勺湃y㈤
阝      ≤ 汛 \uz 5 000

颗粒        丿 廴心讠〃 供需双方商建、 供窘汉方商定 供需双方商定

注:质 量保证丿

4 试 验方法 Ψ

圩i
装氧产

格 。

确倮

秤

眙

踟

 
旷

钔

 
僻

检验并验收。当

的氧产品符合本

⋯ ⋯ ⋯ (

△ I  扌田t干、'V^△

411 瓶 装、集

检验结果有任何

扌乍争囔l
414 液 态氧自

42 氧 纯度/含

42.1 氧 纯度自

格 `大 容

标不帝

等道输

守合 G

首标应

肛数不

凵

Φθ——氮含量(体积分

Φ厶———氧化碳含量(

Φ5——二氧化碳含量(

Φ6——总烃含量(体积
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方法为仲裁方法。

44 一 氧化碳、二氧化碳和氧化亚氮的测定

4.41 一 氧化碳、二氧化碳和氧化亚氮的测定见附录 B。

442 允 许采用其他等效的方法测定氧 中一氧化碳、二氧化碳和氧化亚氮含量。当测定结果有异议

时,以 44.1规 定的方法为仲裁方法。

4.5 一 氧化氮的测定

按 GB/T14600规 定的方法或其他等效的方法测定氧中的一氧化氮含量。当以上测定结果有异议

时,以 GB/T14600规 定的方法为仲裁

仪器检测限的体积分数:o

46 总 烃(以甲烷计)的测

按 GB/T89泓 规 定 量。当以上测定结果有异议

时 ,以 GB/T8984

仪器检测限的

4.7 气 体标准样

组分含量的 组分的体积分数大于

5× 10s时 ,

4.8 水 分合

4.81 方 法

采用

光腔 法水分仪的主要

部件是激光

会进人光

就构成了

的损失决定的

不足道的),见

透射损失相比是微

-小 部分脉冲激光

开光腔。这部分光

由于光在共振腔中

'— —两个镜

c——光速 ;

R— —镜面反射率(

实际上,‰ p9并不是在真正 光腔内气体分子没有吸收的波长下测

量的.当 激光频率是在腔内分子的一条 顶时,光腔衰荡时问 r(v)还 耍取决于分子的吸

收。而分子的吸收服从 比尔定律 ,见式(3)。

ro)=

式中:

《v)— —在激光频率 v下 的衰荡时间;

σ(”——分子在激光频率 v吸 收截面;

N— —分子密度 ,与绝对浓度成正 比。

在光腔衰荡光谱法测量中,首先要测量没有吸收时的衰荡时间 嘛pty’激光的频率此时被调到分子

没有吸收的位置。然后再测量分子吸收高峰频率 v位 置的衰荡时间T(0。 这两个测量位置的激光频率

3

⋯⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯⋯(2)

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ (3)

测量的,而是将

效的方法测定氧

是 空 设散射
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都处于镜面高反射区,反射率基本恒定。分子密度 N可 以很容易地转换成浓度,可 以从式(4)计 算

出来:

Ⅳ
=湍

矿 (斋

一

素
) ⋯

¨ ⋯ ⋯ ¨

⑷

482 检 测限

仪器检测限的体积分数:005× 10δ 。

483 允 许采用其他等效的方法测定氧中水分含量。当测定结果有异议时,以光腔衰荡光谱法为仲裁

方法。

5 标 志、包装、贮运及安全

5.1 标 志、包装及贮运

51.1 氧 气瓶应符合 GB5099的 规定,气瓶颜色标记应符合 GB71妞 的规定。运输时,氧气瓶上应附

有 GB190中 指定的标志。

5~12 推 荐使用经过内表面处理的气瓶,气瓶内表面应满足本标准对于水分和颗粒的要求。瓶阀推荐

使 用 CGA54o、 DIsS714。

513 应 妥善处理气瓶瓶 口。

514 包 装容器上应标明
“
电子氧

”
宇样 。

5~1.5 瓶 装气态氧应符合 GB14194以 及《气瓶安全监察规程》(2000年 )的 相关规定 。

51.6 液 态氧应符合 JB/T5905、 JB/T6897、 JB/T6898和 《压力容器安全技术监察规程》(1999年 )的

相关规定 。

5.17 管 道输送的氧应符合《压力管道安全管理与监察规定》(1996年 )。

51.8 瓶 装氧的成品压力应不低于气瓶公称工作压力的 90%。 用于测量的压力表精度不低于2.5级 。

氧 气 在 20℃ 、1013kPa状 态 下 的 体 积 按 GB/T3863的 规 定 。

519 返 厂氧气钢瓶的余压不应低于 02MPa。 余压不符合要求的气瓶,水压试验后的气瓶以及新气

瓶等在充装前应按规定要求进行加热、抽空和置换。

5110 氧 气出厂时应附有质量合格证,其内容至少应包括:
——产品名称,生产厂名称,危险化学品生产许可证编号;
——生产 日期或批号,成品压力或质量,产晶技术指标;
——本标准标准号及产品等级,检验员号。

52 安 全要求

521 氧 的生产、使用以及贮运应符合 GB16912、 《气瓶安全监察规程》(2000年 )、《压力容器安全技     :

术监察规程》(1999年 )等相关规定.

52.2 氧 是-种 强氧化剂。与可燃物质和还原性物质发生反应,有着火和爆炸危险。

52~3 液 氧迅速蒸发可能引起冻伤,在极高浓度时刺激呼吸道,可能对中枢神经系统有影响。冻伤时,

用大量水冲洗,不要脱去衣服,给予医疗护理。

5~24 浸 饱液氧的工作服可能有严重的火灾危险。不要在火焰或高温表面附近或焊接时便用。

525 与 氧接触时,禁止明火、禁止火花和禁止吸烟。禁止与易燃物质接触。禁止与还原剂接触。周

围环境着火时,允许使用各种灭火剂。

5.26 液 氧泄漏时应保持通风并移除全部引燃源,不要用锯末或其他可燃吸收剂吸收。切勿直接向液

体上喷水。

527 贮 存氧的地点应是阴凉场所,具备耐火条件。氧应与可燃物质和还原物质分开存放。

528 氧 的生产企业应为顾客提供安全技术说明书。

4
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附 录  A

(规范性附录)

氧中氢、氩、氮和氪的测定

A1 仪 器

采用配备氦放电离子化检测器的气相色谱仪测定氧中氢、氩、氮和氪 。图 A.1给 出了气相色谱仪

的参考气路流程示意图。

检测限的体积分数 :001× 10δ 。

A.2 原 理

基于潘宁效应(Pcnnlng effect),即 电子与稀有气体碰撞形成亚稳态原子 ,该亚稳态原子的激发能

传递到样品分子或原子;女口果样品分子或原子的电离电位(1D小 于亚稳态原子的激发电位 ,样品将通过

碰撞被电离 ,使离子流增大。

A3 测 定条件

A31 载 气 :高纯氦,经过纯化处理 ,其流速参照相应的仪器说明书。

A32 辅 助气 :需要采用辅助气的仪器按仪器说明书使用辅助气。

A3~3 色 谱 柱 :长 约 2m,内 径 2mm的 不 锈 钢 管 ,内 装 粒 径 为 018mm~025mm的 13X分 子 筛 ,或

其 他 等 效 色 谱 柱 。

A.3~4 脱 氧 柱 :长 约 3m,内 径 3mm的 不 锈 钢 管 ,内 装 粒 径 为 025mm~040mm的 脱 氧 剂 。

A.3.5 定 体 积 量 管 :约 05mL。

A.36 气 体标准样晶

组分含量的体积分数为(1~5)× lO6,平 衡气为氦。

A37 其 他条件:载气净化器温度、色谱柱温度、检测器温度、样气流量等其他条件参考仪器说明书。

1— —载气瓶 ;

2— —钢瓶压力调节器 ·

3— —调节阀;

衽——流量计 ;

5——检测器 ·

6—

—

载 气 出
口

;

7——色谱柱 ;

8——气路阻力平衡管或平衡调节阀;

9——切换六通阀;

l0—

—

脱 氧 柱 ;

11—

—

样 品 气 出
口

;

12— —迸样六通阀;

13— —定体积量管·

14—

—

样 品 气 人 口 。

图 A1 色 谱流程图
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A.4 分 析步骤

开启仪器至稳定后按仪器说明书的操作步骤完成样晶分析。

平行测定气体标准样品和样品气至少两次,记录色谱响应值 ,直至相邻两次测定的相对偏差不大于

10× 102,取 其 平 均 值 。

A5 结 果处理

采用蜂面积(或峰高)定量,用外标法计算结果ρ

氢、氩、氮和氪含量的计算采用外标法,按式(AD计 算:

α
=拚

× 虫  ∴

⋯ ⋯

“ A。

式中:

α——样品气中被测组分的含量(体积分数);

Ai(凡:)——样品气中被测组分的峰面积或峰高,单位为平方毫米或毫米(mm2或 mm);

A各(无每)——气体标准样品中相应已知组分的峰面积或峰高,单位为平方毫米或毫米(mm2或 mmλ

Φ每——气体标准样品中相应已知组分的含量(体积分数)。
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附 录  B

(规范性附录)

氧中氧化亚氮、一氧化碳和二氧化碳的测定

B1 仪 器

采用配各氦放电离子化检测器的气相色谱仪测定氧中氧化亚氮、-氧 化碳和二氧化碳。图 B1给

出了气相色谱仪的参考气路流程示意图。

检 测 限 的 体 积 分 数 :0.01× 106。

B2 原 理

基于潘宁效应(Penning effect),即 电子与稀有气体碰撞形成亚稳态原子 ,该亚稳态原子的激发能

传递到样品分子或原子 ;如果样品分子或原子的电离电位(ID小 于亚稳态原子的激发电位 ,样品将通过

碰撞被电离 ,使离子流增大。

B3 测 定条件

B31 载 气 :高纯氦,经过纯化处理 ,其流速参照相应的仪器说明书。

B32 辅 助气 :需耍采用辅助气的仪器按仪器说明书使用辅助气。

B.3.3 色 谱 柱 :

色 谱 柱 I:长 约 2m,内 径 2mm的 不 锈 钢 管 ,内 装 粒 度 为 018mm~025mm的 TDX-01型 碳 分

子筛 ,或其他等效色谱柱。色谱柱 I用 于分析氧中一氧化碳、二氧化碳组分。

色谱柱Ⅱ:长约 6m,内 径 2mm的 不锈钢管,内装粒度为 。18mm~025mm的 Porapak Q,或 其

他等效色谱柱。色谱柱 Ⅱ用于分析氧中氧化亚氮组分。

B34 切 割柱:

切割柱 I:长 约 2m,内 径 2mm的 不锈钢管,内装粒度为 018mm~025mm的 TDX-01型 碳分

子筛,或其他等效切割柱。切割柱 I用 于分析氧中一氧化碳、二氧化碳组分时的切割。

切割柱Ⅱ:长约 6m,内 径 2mm的 不锈钢管,内装粒度为 018mm~0~25mm的 Porap钛 Q,或 其

他等效切割柱。切割柱 Ⅱ用于分析氧中氧化亚氮组分时的切割。

B35 气 体标准样品

组分含量的体积分数为(1~5)× 10s,平 衡气为氦。

B.36 其 他条件:载气净化器温度、色谱柱温度、检测器温度、切割时间、样气流量等其他条件参考仪

器说明书。
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1——平衡路载气 ;

2——平衡路载气稳压阀;

3——平衡路载气针形调节阀;

⒋——自动四通切割阀;

5——切割柱 ;

6—— 自动六通进样阀;

7——进样路载气稳压阀·

8——迸样路载气;

B4 分 析步骤

9——载气放空 ;

10— —载气平衡调节阀;

11— —定体积量管,

12—

—

样 气 出 口

·

13—

—

样 气 人
口

,

14—

—

色 谱 柱 ;

15— —去氦离子化检测器的载气。

图 B1 色 谱流程图
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开启仪器至稳定后按仪器说明书的操作步骤完成样品分析。

平行测定气体标准样品和样品气至少两次,记录色谱响应值,直至相邻两次测定的相对偏差不大于

10× 10z,取 其 平 均 值 。

B,5 结 果处理

采用峰面积(或峰高)定 量 ,用外标法计算结果 .

氧化亚氮、一氧化碳和二氧化碳含量的计算采用外标法 ,按式(A.D计 算 :

Φi=A‘
(万,)×

虫
¨ ¨ ⋯ · · · · · · ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ · · ·

(B1)

式中:

α——样品气中被测组分的含量(体积分数);

Ai(凡i)——样品气中被测组分的峰面积或峰高,单位为平方毫米或毫米(mmz或 mm);

A‘(汔s)——气体标准样品中相应已知组分的峰面积或峰高,单位为平方毫米或毫米(mmz或 mm);

Φs——
气体标准样品中相应已知组分的含量(体积分数)。
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