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(57)摘要

本发明涉及一种纯化大流量NF3电解气中高

浓度N2F2的方法，属于NF3纯化技术领域。NF3电解

气从塔底进入直径为(500～1500)mm以及高度为

(5000～15000)mm的裂解塔内部，NF3电解气由塔

底流动到塔顶的过程中，N2F2在(150～350)℃下

完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从塔顶排

出，通过选择合理的裂解塔尺寸以及进气流量，

使其在裂解塔内的滞留时间不少于0.5min，能够

实现对进气流量为(100～650)kg/h且N2F2含量

在8vol％以下的NF3电解气的有效处理，应用前

景十分广阔。
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1.一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：所述纯化方法步骤如

下，

NF3电解气从塔底进入直径为(500～1500)mm以及高度为(5000～15000)mm的裂解塔内

部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2在(150～350)℃下完全分解

去除，去除N2F2的NF3电解气从塔顶排出；

其中，所述NF3电解气的进气流量为(100～650)kg/h，NF3电解气中N2F2的体积分数小于

等于8％，且NF3电解气在裂解塔中的滞留时间不低于0.5min。

2.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

NF3电解气中N2F2的浓度为1.5％～8％。

3.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

NF3电解气在裂解塔中的滞留时间为(0.5～5)min。

4.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

所述裂解塔的直径为(800～1200)mm，高度为(8000～13000)mm。

5.根据权利要求4所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

所述NF3电解气的进气流量为(300～500)kg/h。

6.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

所述裂解塔与外部的电解槽直接连接，或者不与外部的电解槽直接连接；

其中，所述裂解塔与外部的电解槽直接连接时，裂解塔内部的工作压力为(‑0 .05～

0.01)MPa；所述裂解塔不与外部的电解槽直接连接时，裂解塔内部的工作压力为(0～0.25)

MPa。

7.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

裂解塔内部填料的比表面积为(100～400)m2/m3。

8.根据权利要求1所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

所述裂解塔采用电磁加热设备进行加热。

9.根据权利要求8所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征在于：

所述电磁加热设备包括交流电源、电磁加热器、发热体以及保温层；

电磁加热器位于发热体与保温层之间，发热体的内型面与裂解塔的外型面共形，且发

热体的内型面与裂解塔的外型面相贴合，交流电源为电磁加热器供电。

10.根据权利要求8或9所述的一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，其特征

在于：电磁加热设备的个数为2～6个，电磁加热设备在裂解塔的轴向上均匀分布。
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一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，属于NF3纯化技术领

域。

背景技术

[0002] NF3气体广泛应用于高能激光、半导体技术及化学气相沉积等领域，具有很好的应

用前景。目前NF3的制备方法主要有以下两种：(1)直接化合法：①气‑气反应：采用氟气(F2)

与氨气(NH3)直接化合反应生成NF3；②气‑液反应：采用F2与液氨(或液态氟化氢铵(NH4HF2))

反应、F2与尿素(NH2CONH2)反应生成NF3；③气‑固反应：F2与固体氟化铝铵反应生成NF3；(2)

电解法：电解熔融NH4HF2/HF、电解NH3与HF。直接化合法合成过程不易控制，杂质含量较多，

化学反应过程复杂；电解NH3与HF方法的弊端为NH3为有毒气体，接触易灼伤皮肤、眼睛及呼

吸道黏膜；电解熔融NH4HF2/HF仅需一步即可制得NF3，且所用设备生产成本低，产品收率高，

所以工业化生产NF3时多采用该方法。

[0003] 采用电解法制备NF3时，从电解槽气室流出的气体中NF3含量为30vol％～70vol％，

其余为杂质气体。而N2F2是NF3电解气中一种危险性气体杂质，该气体易分解成氮气和F2，F2
易与还原性物质和金属发生反应，如不有效去除，会引发爆炸，威胁生产安全，因此在纯化

环节须对N2F2进行去除。

[0004] 专利US4933158中，将含有N2F2杂质的NF3气体在(‑125～50)℃下通过沸石填料层，

通过吸附可有效去除N2F2，但是吸附方法需用反复的吸附、解吸，耗能多，N2用量大，吸附效

率低。专利ZL  200510085395.0中通过加热处理的方式使NF3气体中的N2F2杂质裂解，所用热

解器直径为(100～200)mm以及塔高为(1000～3000)mm，操作压力为(0.2～0.7)MPa，由于热

解器的尺寸比较小，NF3电解气处理量小，而且处理的NF3电解气中N2F2杂质浓度为(0.1～1)

vol％，无法实现对高浓度N2F2杂质的有效去除。

发明内容

[0005] 针对现有技术中存在的问题，本发明提供一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2
的方法，该方法通过优化裂解塔的尺寸以及裂解的工艺条件，能够完全除去NF3电解气中含

量不超过8vol％的N2F2杂质气体，而且对NF3电解气的处理量达到(100～650)kg/h。

[0006] 本发明的目的是通过以下技术方案实现的。

[0007] 一种纯化大流量NF3电解气中高浓度N2F2的方法，所述纯化方法步骤如下：

[0008] NF3电解气从塔底进入直径为(500～1500)mm以及高度为(5000～15000)mm的裂解

塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2在(150～350)℃下完全

分解去除，去除N2F2的NF3电解气从塔顶排出；

[0009] 所述NF3电解气的进气流量为(100～650)kg/h，NF3电解气中N2F2的体积分数小于

等于8％，且NF3电解气在裂解塔中的滞留时间不低于0.5min。

[0010] 进一步地，所述裂解塔可以与外部的电解槽直接连接，也可以与外部的电解槽不
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直接连接；所述裂解塔与外部的电解槽直接连接时，裂解塔内部的工作压力为(‑0 .05～

0.01)MPa，优选大于等于‑0.03MPa且小于0MPa；所述裂解塔不与外部的电解槽直接连接时，

裂解塔内部的工作压力为(0～0.25)MPa。

[0011] 进一步地，NF3电解气在裂解塔中的滞留时间优选(0.5～5)min。

[0012] 进一步地，所述裂解塔的直径优选(800～1200)mm，高度优选(8000～13000)mm，相

应地，NF3电解气的进气流量优选(300～500)kg/h。

[0013] 进一步地，裂解塔内部的填料选用常规的不锈钢、铜、镍以及蒙乃尔等金属填料即

可；填料结构不限，填料的比表面积优选(100～400)m2/m3；填料形式不限，可以为规整填料

也可以为散堆填料，规整填料可以是任意尺寸，散堆填料的规格或公称尺寸优选(16～50)

mm。

[0014] 进一步地，所述裂解塔优选采用电磁加热设备进行加热，电磁加热设备的个数优

选2～6个，电磁加热设备在裂解塔的轴向上均匀分布实现对裂解塔的均匀加热。

[0015] 进一步地，所述电磁加热设备包括交流电源、电磁加热器、发热体以及保温层；

[0016] 电磁加热器位于发热体与保温层之间，发热体的内型面与裂解塔的外型面共形，

且发热体的内型面与裂解塔的外型面相贴合，最外层包裹保温材料能够避免热量损失，交

流电源为电磁加热器供电。

[0017] 有益效果：

[0018] (1)本发明通过优化裂解塔的尺寸，延长了三氟化氮电解气在裂解塔内滞留时间，

选择合理的流量，在(150～350)℃下，能够实现对大流量NF3电解气中高浓度N2F2的有效分

解去除。

[0019] (2)NF3电解气中的N2F2杂质气体易分解成氮气和F2，F2易与还原性物质和金属发生

反应，如不有效去除，会引发爆炸，威胁生产安全。本发明中将裂解塔与制备NF3电解气的电

解槽直接相连或者不直接相连，都可以及时裂解电解气中的N2F2杂质，为下游生产环节减轻

安全风险。另外，与电解槽直接相连时裂解塔内部工作压力呈微负压，可以实现NF3电解气

在电解槽、裂解塔之间正常流动。

[0020] (3)选择电磁加热方式对裂解塔加热，这是因为电磁加热通过电流产生交变磁场，

洛伦兹力作用金属内部电子运动摩擦发热，而传统电阻丝加热则是依靠电流通过使得电阻

丝自身发热，相同的加热效果，电磁加热消耗电能更少。

具体实施方式

[0021] 下面结合具体实施方式对本发明作进一步阐述，其中，所述方法如无特别说明均

为常规方法，所述原材料如无特别说明均能从公开商业途径获得。

[0022] 以下实施例中所涉及的电磁加热设备包括交流电源、电磁加热器(含导磁体)、发

热体以及保温层；

[0023] 导磁体可以选用硅钢片或铁氧体，以下实施例中导磁体选用铁氧体；

[0024] 发热体可以选用碳钢、不锈钢、镍等金属，以下实施例中发热体选用碳钢板；

[0025] 保温层的保温材料选用岩棉；

[0026] 电磁加热器位于发热体与保温层之间，发热体的内型面与裂解塔的外型面共形，

且发热体的内型面与裂解塔的外型面相贴合，交流电源为电磁加热器供电。
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[0027] 实施例1

[0028] 选用直径为800mm、高度为9000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为7000mm，填料比表面积为

300m2/m3；选用4个电磁加热设备对裂解塔进行加热，4个电磁加热设备在裂解塔轴向上均匀

分布。

[0029] 将上述裂解塔与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量为5.5vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0030] NF3电解气分别以200kg/h、300kg/h、350kg/h、400kg/h、550kg/h以及650kg/h的进

气流量从塔底进入裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2
在‑0.02MPa工作压力以及(240±15)℃工作温度下完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从

塔顶排出。

[0031] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表1。根据

表1的分析结果可知，进气流量在(200～650)kg/h时，能够实现NF3电解气中N2F2的完全分

解，且NF3的分解量比较低。

[0032] 表1

[0033]

[0034] 实施例2

[0035] 选用直径为1000mm、高度为10000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍

尔环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为8000mm，填料比表面积

为300m2/m3；选用4个电磁加热设备对裂解塔进行加热，4个电磁加热设备在裂解塔轴向上均

匀分布。

[0036] 将上述裂解塔与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量为5.5vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0037] NF3电解气分别以200kg/h、300kg/h、350kg/h、400kg/h、550kg/h以及650kg/h的进

气流量从塔底进入裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2
在‑0.02MPa工作压力以及(240±15)℃工作温度下完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从

塔顶排出。

[0038] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表2。根据

表2的分析结果可知，进气流量在(200～650)kg/h时，能够实现NF3电解气中N2F2的完全分

解，且NF3的分解量比较低。

[0039] 表2
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[0040]

[0041] 实施例3

[0042] 选用直径为1200mm、高度为13000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍

尔环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为10000mm，填料比表面积

为300m2/m3；选用4个电磁加热设备对裂解塔进行加热，4个电磁加热设备在裂解塔轴向上均

匀分布。

[0043] 将上述裂解塔与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量为5.5vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0044] NF3电解气分别以200kg/h、300kg/h、350kg/h、400kg/h、550kg/h以及650kg/h的进

气流量从塔底进入裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2
在‑0.02MPa工作压力以及(240±15)℃工作温度下完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从

塔顶排出。

[0045] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表3。根据

表3的分析结果可知，进气流量在(200～650)kg/h时，能够实现NF3电解气中N2F2的完全分

解，且NF3的分解量比较低。

[0046] 表3

[0047]

[0048]

[0049] 实施例4

[0050] 选用直径为800mm、高度为9000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为7000mm，填料比表面积为

300m2/m3；选用4个电磁加热设备对裂解塔进行加热，4个电磁加热设备在裂解塔轴向上均匀

分布。
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[0051] 将上述裂解塔与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为48vol％以及N2F2含

量为8.0vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0052] NF3电解气分别以200kg/h、300kg/h、350kg/h、400kg/h、550kg/h以及650kg/h的进

气流量从塔底进入裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2
在‑0.03MPa工作压力以及(170±15)℃工作温度下完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从

塔顶排出。

[0053] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表4。根据

表4的分析结果可知，进气流量在(200～650)kg/h时，能够实现NF3电解气中N2F2的完全分

解，且NF3的分解量比较低。

[0054] 表4

[0055]

[0056] 实施例5

[0057] 选用直径为800mm、高度为9000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为7000mm，填料比表面积为

300m2/m3；选用4个电磁加热设备对裂解塔进行加热，4个电磁加热设备在裂解塔轴向上均匀

分布。

[0058] 将上述裂解塔与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为48vol％以及N2F2含

量为8.0vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0059] NF3电解气分别以200kg/h、300kg/h、350kg/h、400kg/h、550kg/h以及650kg/h的进

气流量从塔底进入裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2
在0MPa工作压力以及(330±15)℃工作温度下完全分解去除，去除N2F2的NF3电解气从塔顶

排出。

[0060] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表5。根据

表5的分析结果可知，进气流量在(200～650)kg/h时，能够实现NF3电解气中N2F2的完全分

解，且NF3的分解量比较低。

[0061] 表5
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[0062]

[0063] 对比例1

[0064] 选用直径为400mm、高度为5200mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为4000mm，填料比表面积为

300m2/m3；采用电阻丝对裂解塔外壁进行加热，并在电阻丝外部包覆一层岩棉。

[0065] 上述裂解塔不与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量为5.4vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0066] NF3电解气分别以50kg/h、100kg/h、150kg/h以及180kg/h的进气流量从塔底进入

裂解塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2在0.15MPa工作压

力以及(240±15)℃工作温度下进行分解除去，除去N2F2的NF3电解气从塔顶排出。

[0067] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表6。根据

表6的分析结果可知，在(50～100)kg/h的进气流量范围，该裂解塔能够有效分解NF3电解气

中的N2F2，当进气流量进一步增加后，裂解塔的处理能力不足。

[0068] 表6

[0069]

[0070] 对比例2

[0071] 选用直径为150mm、高度为2000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为1800mm，填料比表面积为

300m2/m3；采用电阻丝对裂解塔外壁进行加热，并在电阻丝外部包覆一层岩棉。

[0072] 上述裂解塔不与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量为1.1vol％的NF3电解气进行纯化处理时：

[0073] NF3电解气分别以10kg/h、20kg/h、30kg/h以及50kg/h的进气流量从塔底进入裂解

塔内部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2在0.15MPa工作压力以

及(240±15)℃工作温度下进行分解除去，除去N2F2的NF3电解气从塔顶排出。
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[0074] 采用气相色谱仪对NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表7。根据

表7的分析结果可知，在(10～30)kg/h的进气流量范围，该裂解塔能够有效分解NF3电解气

中的N2F2，当进气流量进一步增加后，裂解塔的处理能力不足。

[0075] 表7

[0076]

[0077] 对比例3

[0078] 选用直径为150mm、高度为2000mm的裂解塔；采用规格或公称尺寸为25mm的镍鲍尔

环(镍的纯度为99.5wt％)作为裂解塔内部填料，填料装填高度为1800mm，填料比表面积为

300m2/m3；采用电阻丝对裂解塔外壁进行加热，并在电阻丝外部包覆一层岩棉。

[0079] 上述裂解塔不与电解槽直接连接，对电解槽输出的NF3含量为50vol％以及N2F2含

量分别为0.1vol％、0.4vol％、0.8vol％、1.1vol％的四种NF3电解气进行纯化处理时：

[0080] 四种N2F2含量不同的NF3电解气分别以100kg/h的进气流量从塔底进入裂解塔内

部，NF3电解气由塔底流动到塔顶的过程中，NF3电解气中的N2F2在0.15MPa工作压力以及

(240±15)℃工作温度下进行分解除去，除去N2F2的NF3电解气从塔顶排出。

[0081] 采用气相色谱仪对四种NF3电解气纯化前后的组分分别进行分析，结果详见表8。

根据表8的分析结果可知，在(0.1～0.4)％N2F2杂质浓度范围内，该裂解塔能够有效分解NF3
电解气中的N2F2，当N2F2杂质浓度进一步增加后，裂解塔的处理能力不足。

[0082] 表8

[0083]

[0084] 实施例1～5以及对比例1～3中，对NF3电解气进行纯化的电能消耗情况详见表9。

根据表9的数据可知，本发明所述方法电能消耗少，而且能够实现对大流量NF3电解气中高

浓度N2F2的有效去除，处理的进气流量达到了650kg/h以及处理的N2F2的含量达到了

8vol％。

[0085] 表9
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[0086]

[0087]

[0088] 综上所述，以上仅为本发明的较佳实施例而已，并非用于限定本发明的保护范围。

凡在本发明的精神和原则之内，所作的任何修改、等同替换、改进等，均应包含在本发明的

保护范围之内。
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