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[bookmark: _Toc1946][bookmark: _Toc18151][bookmark: _Toc183442805][bookmark: BookMark2]前言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国欧洲经济技术合作协会提出并归口。
本文件起草单位：
本文件主要起草人：
本文件首次发布。
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电子级高纯化学品不锈钢焊接容器清洁度检测与验收规范
[bookmark: _Toc181973870][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc14475][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc9839][bookmark: _Toc183442806][bookmark: _Toc180143226][bookmark: _Toc141196166][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26986530]范围
[bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc26648466]本文件规定了电子级高纯化学品不锈钢焊接容器清洁度检测的检测条件、检测方法、验收规则等内容。
本文件适用于电子级高纯化学品不锈钢焊接容器的清洁度检测与验收工作。
[bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc9551][bookmark: _Toc183442807][bookmark: _Toc23734][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc181973871][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc180143227][bookmark: _Toc141196167]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 1031  产品几何技术规范（GPS）  表面结构  轮廓法  表面粗糙度参数及其数值
GB/T 6062  产品几何技术规范（GPS）  表面结构  轮廓法  接触（触针）式仪器的标称特性
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8979  纯氮、高纯氮和超纯氮
GB/T 11446.1  电子级水
GB/T 25915.1  洁净室及相关受控环境  第1部分：按粒子浓度划分空气洁净度等级
GB/T 39486  化学试剂  电感耦合等离子体质谱分析方法通则
HJ 501  水质  总有机碳的测定  燃烧氧化—非分散红外吸收法
HJ 776  水质  32种元素的测定  电感耦合等离子体发射光谱法
[bookmark: _Toc7349][bookmark: _Toc24558]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

电子级高纯化学品 electronic-grade high-purity chemicals
用于半导体、平板显示、光伏等电子工业制造工艺中，对金属杂质、颗粒物、阴离子等污染物含量有极高要求的化学品。

清洁度 cleanliness
容器内表面单位面积上残留的颗粒物、非挥发性残留物、无机离子、有机物及微生物等污染物的总量水平。

电感耦合等离子体质谱法 inductively coupled plasma mass spectrometry
物质中待测元素经电感耦合等离子体电离后,离子通过质量分离器,按质量电荷比（质荷比）进行定性及根据离子数目进行定量的一种质谱分析方法。
[bookmark: _Toc2320][bookmark: _Toc4137]检测条件
[bookmark: _Toc12159]检测环境
检测过程应在符合GB/T 25915.1规定的ISO 8级洁净环境中进行。试验人员应穿戴符合洁净室要求的无尘服、无尘帽、手套、口罩及鞋套。
[bookmark: _Toc26655]检测设备和试剂
检测设备与试剂如下：
超纯水机：出水电阻率≥18.0 MΩ·cm，25℃；
颗粒计数器：测量范围0.1μm～10μm，精度±5%；
采样瓶：洁净级，无颗粒污染；
高压冲洗设备；
a) 电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）或电感耦合等离子体光谱仪（ICP-OES）：配备耐酸进样系统；
1. 离子色谱仪：配备阴离子交换柱、抑制器、电导检测器；
1. 超声波清洗器；
d) 接触式表面粗糙度测量仪：应符合GB/T 6062的要求。测针针尖半径应不大于2μm，测量力应在0.75mN～1.0mN范围内。仪器的垂直分辨力应不低于0.01μm，水平分辨力应不低于0.1μm。
e) 校准用标准样板：有证多刻线粗糙度标准样板，用于仪器校准，其标称Ra值应接近待测表面的预期值；
f) 电子天平：精度0.1mg；
g) 取样器具（取样管、烧杯、滤膜等）：宜为PTFE或石英材质，在使用前，必须用与被测介质相同等级的高纯水或高纯溶剂进行至少三次冲洗；
h) 容量瓶：50mL、100mL，洁净级；
i) 移液管：1mL、5mL、10mL，洁净级；
j) 0.22μm聚四氟乙烯滤膜及滤器；
k) 实验用水：符合GB/T 6682中一级水的规定；
l) 硝酸：优级纯；
m) 高纯氮气：纯度≥99.999%，符合GB/T 8979的规定；
n) 金属离子标准储备液：100ppm，Fe、Cr、Ni、Cu、Zn、Pb、Cd、Ag等；
1. 氯化钠；
1. 淋洗液。
每个批次的取样器具，在使用前应进行空白值验证，即用冲洗取样器具的方法收集一份空白样品进行分析，其结果必须低于对应检测项目验收限值的10%，否则该批次器具不得使用。
[bookmark: _Toc17955]检测方法
[bookmark: _Toc12638]外观检测
采用目视法，在良好的光照条件下，用肉眼对容器内表面进行检查，应无可见的污渍、水渍、油渍、锈斑、焊渣、纤维、颗粒物及其他附着物。对焊缝、法兰面、死角等关键区域，应采用高强度LED光源配合放大镜或视频内窥镜进行放大检查，记录任何异常。
[bookmark: _Toc18693]颗粒物检测
液体颗粒物检测
采样
用水冲洗法采样。首先用水冲洗采样瓶3次以上，晾干备用。将容器进出口封闭，从容器顶部注水，注入量为容器容积的1/3～1/2，密封容器后，轻轻摇晃容器5～10min，使内表面颗粒污染物充分溶解或悬浮于水中。然后将冲洗水缓慢放出至洁净的采样瓶中，采样量不少于100mL。
检测方法
使用激光颗粒计数器对冲洗液进行颗粒物计数，检测前应对颗粒计数器进行校准，取样流速25mL/min，检测粒径档位为0.1μm、0.5μm、1.0μm、5.0μm，每个粒径档位重复测定3次，每次测定间隔1min。
取3次测定的平均值，若单次测定值与平均值的相对偏差＞15%，需重新取样测定。
气体颗粒物检测
采样
将容器进出口与采样管路连接，确保密封无泄漏。用高纯氮气吹扫管路5min，排除管路污染。采样流量宜选用28.3L/min，若所用颗粒计数器的标准采样流量为其他值，应在检测记录中明确注明。采样时间1min，在容器上、中、下三个不同位置分别采样，每个位置采样3次。
[bookmark: _GoBack]检测方法
检测前校准粒子计数器，按仪器操作规程启动检测，检测粒径档位为0.1μm、0.5μm、1.0μm、5.0μm，记录各粒径档位的颗粒物数量。取每个位置3次测定的平均值，若单次测定值与平均值相对偏差＞15%，需重新采样检测，最终结果取三个位置平均值。
[bookmark: _Toc31356]可溶性污染物检测
采样
按照本文件中5.2.1.1的规定进行采样，采样后立即密封采样瓶，避免污染。
金属离子含量检测
取100mL金属离子检测样品，置于洁净烧杯中，加入1mL优级纯硝酸，搅拌均匀后静置10min；若样品中有沉淀，需通过0.22μm聚四氟乙烯滤膜过滤，收集滤液备用。
采用电感耦合等离子体质谱法或电感耦合等离子体发射光谱法，按照GB/T 39486或HJ 776的规定进行检测。
氯离子含量检测
配制浓度为100 μg/mL的氯离子标准储备液，将标准储备液用超纯水逐级稀释，配制浓度为0.01μg/L、0.1μg/L、1μg/L、10μg/L的系列标准工作溶液。
取100mL水样，通过0.22μm聚四氟乙烯滤膜过滤，去除悬浮颗粒，收集滤液；若滤液中有机物含量较高，需通过C18固相萃取小柱净化，再收集净化后的滤液备用
开启离子色谱仪，预热30min，淋洗液流速1.0mL/min，柱温30℃，检测池温度35℃，抑制器电流50mA。用淋洗液冲洗色谱柱，直至电导基线稳定。依次将系列标准工作液注入仪器，进样体积25μL，记录氯离子的保留时间和峰面积；以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。
将预处理后的样品注入仪器，进样体积25μL，每个样品检测3次，每次检测间隔用淋洗液冲洗进样系统2min，取平均值为最终结果。
加标回收试验：取25mL样品，加入适量储备液，使加标浓度为1μg/L，按相同步骤检测，计算加标回收率。
有机污染物检测
采用燃烧氧化—非分散红外吸收法，应符合HJ 501的规定。
[bookmark: _Toc12162]表面粗糙度检测
测量前，应目视检查测针尖部，确保其清洁、无磨损，使用与待测表面粗糙度值相近的粗糙度标准样板对仪器进行校准，确认仪器示值误差在允许范围内。
测量位置应具有代表性，应至少包括以下关键区域：
1. 筒体母材（至少3个不同位置）；
1. 封头直边外（至少1处）；
1. 内焊缝热影响区内（至少3个不同位置）。
对于无法进行内表面原位测量的小型管件或特殊结构，可切割具有代表性的试样进行测量，但需供需双方确认。
评定参数的设置应符合GB/T 1031的规定。
将仪器测针通过延长装置轻柔接触被测表面，确保测针运动轨迹与被测面平行。启动测量，使测针匀速划过设定的评定长度。每个测量位置应至少测量3次，取平均值作为该位置的Ra值。
水分检测
采样
容器经氮气置换3次后，用预处理后的取样器具快速采集容器内残留气体或冷凝液，采样量≥5mL，密封，避免大气中水分侵入。
检测方法
按照GB/T 6283中的规定进行。
氧分检测
常规检测
将容器进出口与微量氧分析仪取样口连接，检查管路密封性，确保无泄漏；用高纯氮气以50mL/min流速吹扫管路10min，排除管路中空气干扰。
按GB/T 28124调试微量氧分析仪，待仪器稳定后开启容器阀门，调节气流速度至50mL/min；连续监测3次，每次间隔1min，记录仪器读数。
取3次测定平均值作为容器内氧分含量，若单次测定值与平均值相对偏差＞5%，需重新检查管路密封性后再次检测。
局部加热法
按5.6.1的要求完成管路连接与密封性检查，用高纯氮气吹扫管路10min。
将加热装置固定于容器疑似氧吸附区域或关键焊缝位置，根据容器材质耐受度设置加热温度，不得超过材质安全温度，加热时间30min，用测温仪实时监测加热区域温度，确保温度稳定。
加热结束后，保持高纯氮气吹扫管路5min，按5.6.1的仪器调试要求启动微量氧分析仪，调节气流速度至50mL/min；
连续监测5次，每次间隔1min，记录仪器读数；若单次测定值与平均值相对偏差＞5%，需重新检查加热装置稳定性及管路密封性，再次加热检测。
取5次测定的平均值作为该方法下的氧分含量结果。
[bookmark: _Toc23588]验收规则
[bookmark: _Toc15184]验收依据
本文件、设计文件、合同要求及相关规范性引用文件的规定。
[bookmark: _Toc22020]合格判定
产品应由制造方的质量检验部门按本文件进行检验，检验合格方可出厂。每个出厂的包装件上应附有产品质量检验合格证。若任何一项不合格，则该容器清洁度不予接受，需重新清洁并再次检测。
[bookmark: _Toc26355]不合格处理
对验收不合格的容器，应查明不合格原因，制定整改方案，由具备相应资质的人员进行重新清洁处理。
重新清洁处理后的容器，应重新进行所有检测项目的检测，直至验收合格。
经两次重新清洁处理仍不合格的容器，应不予接受。
[bookmark: _Toc13299]验收记录
验收过程中应详细记录，并形成验收记录。验收记录应完整、准确、清晰，由相关人员签字确认后归档保存，保存期限不少于3年。
验收记录应至少应包括以下内容：
1. 容器信息：名称、编号、材质、容积、内表面积、制造/维修单位；
1. 检测信息：检测标准、检测日期、检测环境、检测单位；
1. 检测方法摘要；
1. 详细的检测结果数据，包括空白值；
1. 判定结论（合格/不合格）；
1. 检测人员、审核人员、批准人员签字及检测单位盖章。
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