Jede Art der Vervielféltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V, Berlin, gestattet.

DK 661.9 :621.315.61 : 620.1 : 543.272.1

DEUTSCHE NORM

Maéarz 1991

Priifung von Materialien fiir die Halbleitertechnologie
Bestimmung von Verunreinigungen
in Trager- und Dotiergasen

Bestimmung der Sauerstoffverunreinigung in Stickstoff, Argon, Helium,
Neon und Wasserstoff mittels einer galvanischen MeBzelle

DIN
50 450

Teil 2

Testing of materials for semiconductor technology; determination of impurities in carrier gases and doping gases;
determination of oxygen impurity in N, Ar, He, Ne and H,, by using a galvanic cell

Essai de matériaux pour la technologie des semiconducteurs; détermination de la contamination des gaz porteurs et
des gaz dopés; détermination de la contamination de 'oxygéne dans Ny, Ar, He, Ne et H, avec

une cellule galvanique

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren dient dazu, den Volumenanteil an Sauer-
stoff in den Gasen dieser Norm zu bestimmen. Es erfaBt
eine Anteilsbestimmung zwischen 1 und 10 ul/l und kann
fur die Analyse des Sauerstoffrestgehaltes in den Gasen
Stickstoff, Argon, Helium, Neon und Wasserstoff einge-
setzt werden. Die Anwendbarkeit auf weitere Gase und
niedrigere Nachweisgrenzen ist jeweils zu prifen.

2 Einheiten
Die Angabe des Volumenanteils erfolgt in pl/L.

3 Grundlage des Verfahrens

Das zu untersuchende Gas wird mit einer genau einzu-
haltenden Strémungsmenge durch eine galvanische
MeBzelle geleitet.

Das MeBprinzip besteht in der Messung des in der galva-
nischen MeBzelle entstehenden Stromes, der dem
Sauerstoffgehalt des durchstrdmenden Gases propor-
tional ist.

4 Gerite

Zur MeBanordnung gehéren:

— Druckminderer, geeignet fur Reinstgase

— Hochdruckseitig angeordnete Einheit zur Spilung mit
Nullgas. Die medienfiihrenden Teile muissen aus
Metall, vorzugsweise Edelstahl, bestehen.

— MeBeinheit auf der Basis galvanischer MeBzelle mit
Elektrolyt.

— Edelstahlleitung zur Verbindung von Gas-Reduzier-
und MeBeinheit mit méglichst kleinem Volumen. Bei
Verschraubungen sind Metalldichtungen  vorzu-
sehen.

— DurchfluBmeBgerate auf der Basis von Seifenblasen-
strémungsmesser oder ein kalibrierter Strémungs-
messer.

— Thermometer mit einer Fehlergrenze von AT = 0,5°C.

— Sauerstoffadsorber zur Erzeugung des Nuligases
(Sauerstoffrestverunreinigungen kleiner als 0,1 pl/t).
Der Aufbau der MefBanordnung ist so auszulegen, daB
der fir die MeBzelle zulassige Hochstdruck zu keiner Zeit

lberschritten wird.

5 Chemikalien

— Elektrolyt zum erstmaligen Befiillen der MeBzelle —
Qualitat und Konzentration nach Angabe des Geréte-
herstellers.

— Reinstgas (Volumenanteil Sauerstoff maximal 3 w/l)
zur Herstellung von Nullgas.

— Gegebenenfalls weitere Chemikalien nach Angaben
des Gerateherstellers.

— Kalibriergas mit definiertem Volumenanteil Sauerstoff,
maximal 10 pl/|, relative Analysenunsicherheit nach
Angaben des Herstellers, jedoch nicht gréBer als
+2%. Minimaler Entnahmedruck aus dem Vorrats-
behalter 5 bar.

6 Vorbereitung
6.1 Probenvorbereitung

Vor der Analyse ist sicherzustellen, da8 die Gasflaschen
die Temperatur des Mefraumes (23 £ 5)°C angenommen
haben.

6.2 MeBvorbereitung

6.2.1 Priifung des Nullpunktes

Die Priifung des Nullpunktes geschieht mit dem Nullgas.
Zur Sauerstoffentfernung wird das Reinstgas lber den
Sauerstoffadsorber geleitet. Die Gasdurchsatzmengen
richten sich nach den Angaben des Gerateherstellers.

Die Dichtheitspriifung der Anordnung geschieht analog
zu den Abschnitten 7.1 bis 7.3. Der angezeigte MeBwert
darf einen Grenzwert von 0,2 w/l nicht (berschreiten.
Liegt der MeBwert (iber dem Grenzwert, ist der MeBauf-
bau hinsichtlich Undichtigkeiten zu priifen und der MeB-
vorgang zu wiederholen. Der Nullpunkt ist mittels des
Nullgases einzustellen.

6.2.2 Gerétekalibrierung

Fiir die Gerétekalibrierung ist ein Kalibriergas mit defi-
niertem Volumenanteil an Sauerstoff von maximal 10 pl/l
einzusetzen; bevorzugt sollte dieser Wert in der Nahe
des Sauerstoffgehaltes des zu untersuchenden Gases
liegen. Die Messung des Kalibriergases geschieht nach
den Abschnitten 7.1 bis 7.3.

Die Abweichung des MeBwertes von der Angabe des
Kalibriergas-Lieferanten darf nicht groBer sein als £10 %,
andernfalls ist der MeBaufbau zu prifen und der MeBvor-
gang nach Korrektur des MeBaufbaues erneut durchzu-
flihren. Bei wiederholt auftretender Abweichung von mehr
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als =10 % ist die Messung mit einem neuen Kalibriergas
zu wiederholen und/oder das MeBgerat zu prufen. Der
MeBwert ist im Prifbericht festzuhalten. Das MeBgerét ist
auf den zertifizierten Gehalt des Kalibriergases einzu-
stellen.

7 Durchfiihrung

7.1 Vorspiilen der Geréateteile nach VDI 3490 Blatt 3,
mit Nullgas.

7.2 Einstellung der DurchfluBmengen auf gerétespezi-
fisch vorgegebene Werte vor der MeBzelle mit Hilfe eines
kalibrierten DurchfluBmessers.

Nach Konstanz des Anzeigewertes Uber 5 min wird auf
das zu untersuchende Gas umgeschaltet.

7.3 Das zu untersuchende Gas bzw. das Kalibriergas
wird bei dem vom Geratehersteller vorgeschriebenen
konstanten GasdurchfluB durch die MeBanordnung
geschickt. Bei MeBwertkonstanz {ber 15 min wird der
MeBwert notiert.

7.4 Die gesamte Analyse ist ab Abschnitt 6.2 zu wie-
derholen.

8 Auswertung

Die MeBresultate beider Messungen sind miteinander zu
vergleichen. Ist die Differenz beider Werte gréBer als 2%,
so ist zumindest eine weitere Messung nach Ab-

Zitierte andere Unterlagen

schnitt 6.2 durchzufiihren. Es wird der Mittelwert der bei-
den MeBresultate gebildet. Der Kalibrierwert wird als
Ergebnis der Funktionspriifung mit angegeben.

9 Prufbericht

Im Prifbericht sind anzugeben:

a) Geratetyp und Hersteller

b) Nummer der Druckgasflasche / GréBe und Werkstoff
der Flasche

¢) Anfangs- und Enddruck in der Druckgasflasche

d) GasdurchfluB Gber: Bypass
MeBzelle

e) MeBresultate: Einzelwerte, Mittelwert, gegebenenfalls
Standardabweichung

f) Gas mit dem die Nullpunkt-Prifung vorgenommen

wurde; Typ des Sauerstoffadsorbers

NullpunktmefBwert

Angabe des Kalibriergases und dessen Sauerstoffan-

teils

1. Herstelierangabe
2. Eigener MeBwert

i) Umgebungstemperatur
k) Prafdatum, Prifort, Prifer

2Ze

10 Prazision des Verfahrens

Die Vergleichgrenze wurde durch Ringversuche zu 12%,
mindestens 0,4 pl/l ermittelt.

VDI 3490 Blatt 3 Messen von Gasen; Priifgase; Anforderungen und MaBnahmen fiir den Transfer *)

Erlduterungen

Diese Norm ist im Arbeitskreis ,ProzeBgase“ des Unterausschusses NMP 221.3 ,Priifung von ProzeBchemikalien flir die
Halbleitertechnologie* im NormenausschuB Materialprifung (NMP) erarbeitet worden.
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