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

Bestimmung von Methanverunreinigungen in Wasserstoff, Sauerstoff, Stickstoff,
Argon und Helium mit einem Flammenionisationsdetektor (FID)
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Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V, Berlin, gestattet.

Testing of materials for semiconductor technology; determination of impurities in carrier gases and doping gases;
determination of methane impurity in H,, O,, N,, Ar and He by using a flame ionization detector (FID)

Essai de matériaux pour la technologie des semiconducteurs; détermination de la contamination des gaz porteurs et
des gaz dopés, détermination de la contamination du méthane dans Hp, O, N, Ar et He avec

un détecteur d'ionisation de flammes

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren dient dazu, die Massenkonzentration an
Methan in den Gasen dieser Norm zu bestimmen. Es
erfaBt eine Anteilsbestimmung zwischen 0,5 und 5mg/m3
und kann fiir die Analyse des Methangehaltes in den
Gasen Wasserstoff, Sauerstoff, Stickstoff, Argon und
Helium nach dieser Norm eingesetzt werden. Die
Anwendbarkeit auf andere Kohlenwasserstoffe, weitere
Tragergase und kleinere Nachweisgrenzen ist grundsétz-
lich méglich, muB aber von Fall zu Fall geprift werden.
Die Empfindlichkeit eines FID bleibt bei verschiedenen
Kohlenwasserstoffen nicht konstant und kann — je nach
Fabrikat — abweichende Charakteristiken aufweisen.

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

3 Grundlage des Verfahrens

Durch Anlegen eines elekirischen Feldes an eine
Wasserstoffflamme, die unter ZufluB von kohlenwasser-
stoffarmer Luft brennt, entsteht ein sehr kleiner, jedoch
noch meBbarer lonenstrom. Werden dieser Flamme
Kohlenwasserstoffe im zu untersuchenden Gas zugefihrt,
so steigt der lonenstrom an, und zwar proportional der
Zahl der Kohlenwasserstoffmolekiile, die je Zeiteinheit
zugefuhrt werden. Die Proportionalitat ist abhéangig von
der Kohlenwasserstoffart.

4 Gerate

Zur MeBanordnung gehdren:

— Druckminderer oder Nadelventil mit Uberdrucksiche-
rung, bestehend aus inertem Material, z.B. Edelstahl.

— MeBgasleitung aus inertem Material, z.B. PTFE oder
Edelstahl

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

5 Kalibrier- und Betriebsgase

— Brenngase fur Flammenionisationsdetektor (FID).
Wasserstoff mit  Kohlenwasserstoff-Volumenanteil
kleiner als 0,1 w/l, z.B. aus Druckgasbehélter oder
Wasserstoffgenerator. ,Synthetische Luft’, Stickstoff-
Sauerstoffmischung entsprechend der Gerateaus-
legung, Kohienwasserstoff-Volumenanteil kleiner als
0,1 w/L

— Nullgas. Gleiches Gas wie das zu untersuchende Gas,
kohlenwasserstoffarm (< 0,1 ul/t).

— Kalibriergas. Gleiches Grundgas wie das zu unter-
suchende Gas mit bekanntem Methananteil von maxi-
mal 10 pl/\, bezogen auf CH,.

— Hilfsgas. Der MeBaufgabe oder Geréateauslegung
angepaBt, kohlenwasserstoffarm (< 0,1 ul/l).

6 Vorbereitung
6.1 Probenvorbereitung

Vor der Analyse ist sicherzustelien, daB die Gasflaschen
die Temperatur des MeBraumes (23 + 5) °C angenommen
haben.

6.2 MeBvorbereitung

6.2.1 Aufbau des MeBplatzes

Die MeBeinrichtung soll entsprechend der Anordnung
nach Bild 1 bis Bild 3 (siehe Seite 2) aufgebaut sein.

Stillegen und Uberbriicken der eingebauten MefBgas-
pumpe sind vom Geratehersteller oder nach seinen
Angaben durchzufiihren. Das zu untersuchende Gas wird
mit Hilfe eines vorgeschalteten Druckreglers in den nach
Herstellerangaben zulassigen Druckbereich gebracht.

Die Verbindungsleitungen missen so ausgelegt sein, daB
die Probe unverfalscht zum Analysator gelangt. Deshalb
muB durch geeignete Wahl des Materials und der geo-
metrischen Abmessungen der Probenleitung die Wech-
selwirkung der Probe mit der Leitung klein gehaiten
werden.

6.2.2 Kalibrierung und Priifung der MeBwertanzeige

Zur Aufstellung der Kalibrierkurve und zum Prifen der
MeBwertanzeige missen Kalibriergase verwendet
werden.

Bei erstmaliger Inbetriebnahme, nach Reparaturen oder
bei groBeren Abweichungen (£10%) des MeBwertes von
dem entsprechenden Wert auf der Kalibrierkurve, muB
unter Heranziehung mehrerer Kalibriergaskonzentratio-
nen die Kalibrierfunktion der gesamten Anordnungen
nach VDI 3483, Blatt 1, neu ermittelt werden.

Beim Prufen der MeBwertanzeige hat die Einleitung der
Kalibriergase Uber die MeBgasleitung des Gerates zu
erfolgen.

Unter Verwendung von Nullgas wird der Nullpunkt einge-
stellt. Mit Hilfe eines Kalibriergases (maximaler Methan-
anteil 10 ul/l) wird dann die Steigung der Kalibrier-
geraden in einem Punkt gepriift. Im Anwendungsbereich
dieser Norm kann von einer linearen Abhangigkeit der
MeBgerédteanzeige von der Kohlenwasserstoffkonzen-
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Far Bild 1 bis Bild 3 gilt:

1 Probenahmeanschiuf3
2 Kalibriergas/zu untersuchendes Gas
3 Detektor
4 Brenngasversorgung
5 Brenniuftversorgung
6 Signalanzeige
7 Hilfsgasversorgung (N,)
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Bild 3. FID furH,

tration ausgegangen werden. Flir die Prifung ist ein Kali-
briergas mit definiertem Volumenanteil an Methan einzu-
setzen. Bevorzugt solite dieser Wert in der Nahe des
Methangehaltes im zu untersuchenden Gas liegen. Die

Zitierte Unterlagen
VDI 3483 Blatt 1

VDI 3490 Blatt 3

Erlduterungen

Abweichung des MeBwertes von der Angabe des Kali-
briergaslieferanten darf nicht gréBer als £10% sein,
andernfalls ist der MeBaufbau zu priifen und der MeBvor-
gang erneut durchzufiihren. Bei wiederholt auftretender
Abweichung von mehr als £10% ist die Messung mit
einem neuen Kalibriergas zu wiederholen und/oder das
MeBgerét zu prifen.

7 Durchfithrung

7.1 Vorspiilen der Anlagenteile nach VDI 3490 Blatt 3,
mit Nullgas

7.2 Einschalten der Geréatefunktionen
7.3 Priifen der Betriebsbedingungen nach Vorschrift
des Gerateherstellers

7.4 Ermittlung der MeBwerte nach Vorschrift des Gerate-
herstellers

8 Auswertung

Im Regelfall (keine von der Skale des Anzeigeinstrumen-
tes abweichende Kalibrierfunktion) wird als Massenkon-
zentration der am MeBgerat abgelesene Wert angegeben.
Ansonsten erfolgt Kalibrierung und Auswertung nach
VDI 3483, Blatt 1.

9 Priifbericht

Im Priifbericht sind anzugeben:

a) Geratetyp und Hersteller

b) Nummer der Druckgasflasche/GréBe und Werkstoff
der Flasche

¢) Anfangs- und Enddruck in der Druckgasflasche

d) Angabe des Gehalts des zu untersuchenden Gases
bezogen auf Methan in pl/1

e) Gas mit dem die Nullpunkt-Prifung vorgenommen
wurde

f) Angabe des Kalibriergases und dessen Kohlen-
wasserstoffanteils

1. Herstellerangabe
2. Eigener MeBwert

g) Umgebungstemperatur
h) Prifdatum, Prifort, Prufer

10 Préazision des Verfahrens

Die Vergleichgrenze wurde durch Ringversuche zu 10%
ermittelt.

Messen gasférmiger Immissionen; Messen der Summe organischer Stoffe mit einem Flammen-loni-
sations-Detektor (FID); Grundiagen *)

Messen von Gasen; Priifgase; Anforderungen und MaBnahmen fiir den Transfer *)

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