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Prifung von Materialien fiir die Halbleitertechnologie
Bestimmung von Verunreinigungen DIN
in Trager- und Dotiergasen VT
Bestimmung von C,-C;-Kohlenwasserstoffen 50 450
in Stickstoff mit Gaschromatographie Teil 4

Testing of materials for semiconductor technology; Determination of impurities in carrier gases and dopant gases;
Determination of C,-Cs-hydrocarbons in nitrogen by gas-chromatography

Essai de matériaux pour la technologie des semi-conducteurs; Détermination des impuretés dans les gaz véhiculeurs
et les gaz dopants; Détermination par chromatographie en phase gazeuse d’hydrocarbures Cy a Cy

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren dient dazu, den Volumenanteil an C4-C,-
Kohlenwasserstoffen in Stickstoff zu bestimmen. Es erfaB3t
eine Anteilsbestimmung zwischen 0,2 pl/l und 10 ul/L.
Die Anwendbarkeit auf weitere Gase und niedrigere
Nachweisgrenzen ist jeweils zu priifen.

2 Einheiten
Die Angabe des Volumenanteiles erfolgt in ul/L.

3 Grundlage des Verfahrens

Das Prinzip dieser Messung besteht in der gaschromato-
graphischen Trennung der C,-Cs-Kohlenwasserstoffe auf
einer geeigneten Trennsdule und der anschlieBenden
Bestimmung mit einem Flammenionisationsdetektor
(FID). Das Zeitintegral des FID-Signals jeder Komponente
wird als Peakflache bezeichnet und ist proportional ihrem
Volumenanteil.

4 Gerate

Zur Mef3anordnung gehéren:
— Gaschromatograph mit geeigneter Trennséule

— Druckminderer oder Nadelventii mit Uberdruck-
sicherung, bestehend aus inertem Werkstoff, z. B. Edel-
stahl, und geeignet fiir Reinstgas

— MeBgasleitung aus inertem Werkstoff, z.B. Edel-
stahl

— Thermometer mit Fehlergrenzen von 0,5 K

— Probenaufgabeventil

— Trennséule, geeignet zur gaschromatographischen
Trennung von C,-Cs-Kohlenwasserstoffen

— Integrator zur Auswertung der Chromatogramme
oder sonstiges geeignetes Auswertesystem

5 Kalibrier- und Betriebsgase

— Tragergas: Stickstoff, Wasserstoff oder Helium,
Anteil an organischen Komponenten < 01 pl/l
(Methaneinheiten)

— Brenngase fiur Flammenionisationsdetektor (FID):
Wasserstoff mit Anteil an organischen Komponenten
< 0,1 pl/l, z.B. aus Druckgasbehélter oder Wasser-
stoffgenerator; ,Synthetische Luft, Anteil an organi-
schen Komponenten < 0,1 pl/l

— Kalibriergas: Gleiches Grundgas wie das zu unter-
suchende Gas mit bekanntem Kohlenwasserstoffan-
teil <10 wl/1; bevorzugt sollten die Werte in der Néhe
der im MeBgas erwarteten liegen

6 Vorbereitung
6.1 Probenvorbereitung

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

6.2 Priifung der MeBanordnung

Durch Aufgabe von Tragergas ist die Sauberkeit der MeB-
anordnung zu prufen. Die Basislinie darf sich dadurch
nicht verandern.

7 Durchfihrung
71 Kalibrierung

— Spllung des Probenaufgabeventiles mit dem Kali-
briergas

— Zweimalige Aufgabe des Kalibriergases: Die
ermittelten Peakflaichen dlrfen sich um nicht mehr als
5% voneinander unterscheiden. Wird dies nicht
erreicht, ist eine weitere Probe zu entnehmen. Wenn
die MeBergebnisse von zwei aufeinanderfolgenden
Aufgaben der Wiederholprazision gentigen, gilt der
Mittelwert als Kalibrierwert. Anderenfalls ist die
gesamte MefBanordnung zu priifen.

7.2 Spiilung
Spllen der MeBanordnung mit dem zu analysierenden Gas.

7.3 Messung

Zweimalige Aufgabe der Probe und Ermittlung der jeweili-
gen Peakflichen unter Beachtung der geforderten Wie-
derholprazision nach Abschnitt 7.1.
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74 Wiederholung der Kalibrierung

Die Differenz zwischen den Mittelwerten der ersten und
zweiten Kalibrierung muB8 <5% betragen. Ansonsten ist
der Gesamtvorgang nach den Abschnitten 7.1 bis 7.3 zu
wiederholen.

8 Auswertung

Der Volumenanteil jeder Komponente des zu unter-
suchenden Gases wird nach folgender Gieichung
bestimmt:

C = K, —- (1)
1 lAKi
Hierin bedeuten:

C; Volumenanteil der Substanz i im zu unter-
suchenden Gas in pl/t

K; Volumenanteil der Substanz i im Kalibriergas
in ul/l nach Herstellerangabe

A; Peakfliche der Substanz i im Chromato-
gramm des zu untersuchenden Gases

Ag; Peakflache der Substanz i im Kalibriergas

Erlauterungen

9 Prifbericht

Im Prifbericht sind anzugeben:
a) Typ des Gaschromatographen und des FID;
b) charakteristische Merkmale der Trennséule;
¢) Arbeitsparameter (Ofentemperatur, Detektortem-
peratur, Trdgergasstrdmungsmenge, Probenvolumen);
d) Charakterisierung der Probenahmestellen mit Rand-
bedingungen, z.B. Nummer der Druckgasflasche;
GréBe und Werkstoff der Flasche, Anfangs- und End-
druck in der Druckgasflasche mit dem zu untersuchen-
den Gas;
e) Mittelwerte der Volumenanteile der bestimmten
Komponenten im untersuchten Gas;
fy Angabe des Kalibriergases und dessen Kohlen-
wasserstoffanteiles nach Herstellerangabe (Zertifikat);

g) Umgebungstemperatur;
h) Prafdatum, Prifort, Priifer.

10 Prazision des Verfahrens

Die Vergleichgrenze R, ermittelt durch Ringversuche
bei Volumenanteilen an Kohlenwasserstofien zwischen
0,2 u/lund 1 pl/L, betragt R = 25%.

Diese Norm ist im Arbeitskreis ,ProzeBgase” des Unterausschusses NMP 221.3 ,Priifung von ProzeBchemikalien fiir die Halb-
leitertechnologie” im NormenausschuB3 Materialpriifung (NMP) erarbeitet worden.
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