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1. WSTĘP

1.1. Przedm iot norm y. Przedm iotem  norm y jest 
g rafit o wysokiej czystości otrzym yw any przez 
zgrafitow anie węgla prasowanego w  postaci 
kształtek  prostopadłościennych i wałków.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. G ra­
fit do półprzewodników stosow any jest do budo­
w y urządzeń pomocniczych w procesie produkcji 
m ateriałów  półprzewodnikowych, a także w 
innych gałęziach przem ysłu elektronicznego.

1.3. Normy związane
PN-59/C-82050 Węgle uszlachetnione. Oznaczanie 

gęstości rzeczyw istej, gęstości pozornej i poro­
watości bezwzględnej

PN-59/C-82051 W ęgle uszlachetnione. Oznaczanie 
oporności właściwej

PN-69/H-04179 M ateriały  ogniotrwałe. Próba 
ściskania

PN-64/H-04185 M ateriały  ogniotrw ałe. Oznaczanie 
gęstości pozornej, porowatości i nasiąkliwości 

PN-67/0-79252 P rodukty  w  opakowaniach tran s ­
portowych. Znaki i znakowanie. W ym agania 
podstawowe

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zależności od własności fizyko- 
-m echanicznych rozróżnia się sześć rodzajów gra ­
fitu:

9  S y m b o l w g  SW W : 1248-149.

G rafit K  — grafit przeznaczony głównie na ka ­
sety  służące do stapiania izolatorów przepusto­
wych przy produkcji półprzewodników (drobno­
ziarnisty),

G rafit T -— grafit przeznaczony głównie na 
tygle, nagrzewniki, ekrany  do operacji m eta lu r­
gicznych z m ateriałam i półprzewodnikowym i 
(drobnoziarnisty),

G rafit L — grafit stanow iący tworzywo do 
w ykonania szeregu innych elem entów grafitow ych 
dla techniki półprzewodnikowej (gruboziarnisty),

G rafit S i D — grafity  przeznaczone na detale 
o bardzo dokładnej obróbce m echanicznej (bardzo 
drobnoziarniste),

G rafit EGHN — grafit stosowany zastępczo do 
w yrobu szeregu elem entów grafitow ych dla tech­
niki półprzewodnikowej, w  tych przypadkach, w 
których poprzednie gatunki nie mogą być stoso­
w ane ze względu na ograniczone w ym iary pro ­
dukowanych kształtek  (gruboziarnisty).

Klasy czystości. W szystkie rodzaje tw orzyw  
produkowane są w  zależności od zawartości po­
piołu w  trzech klasach czystości oznaczonych 
symbolami cyfrowym i rzym skim i I, II, III.

2.2. Przykład oznaczenia g rafitu  T o czystości 
I, średnicy 120 mm i długości 200 mm:

G R A F IT  TI —  120X 200 B N -72/6089-05
SW W  1248-149
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3. WYMAGANIA

3.1. Wygląd zewnętrzny. Pow ierzchnia kształ­
tek  grafitów  K, T, S i D powinna być gładka, 
a dopuszczalne nierówności w  postaci wgłębień 
i wypukłości nie powinny przekraczać wielkości 
1 mm. Obicia naroży i kraw ędzi dopuszcza się 
o głębokości do 3 mm. Sum aryczna długość obi­
cia na jednej kraw ędzi nie może przekraczać 
30 mm.

Dla tw orzyw  L i EGHN dopuszczalne są nastę­
pujące w ady wykonania:

a) wgłębienia o średnicy i głębokości do 5 mm,

b) pęknięcia na pow ierzchni kraw ędzi o długości 
do 30 mm,

c) obicia naroży o głębokości Vs grubości 
kształtki,

d) obicia kraw ędzi o głębokości do 5 m m  i su ­
m arycznej długości nie przekraczającej 50 mm,

e) w ykrzyw ienia do 4 m m  na 1 m  długości 
kształtki.

3.2. W ym iary. Typowe w ym iary kształtek  g ra ­
f itu  w  m m  — wg tabl. 1.

T a b lica  1

T w o rzy w a Ś red n ica
(szerokość)

D łu g o ść G rubość

G ra fit K 70 100 204-50
80 80 204-50

125 125

O•I-o

G ra fit T 100 100
1204-120 100 —

1204-130 2004-220 —

1504-200 100 —

1504-200 1504-210 —

G rafit L 150 2504-500 50

G ra fit E G H N 120 2004-750 _,

150 2004-500 —

G ra fit S  i D 125 125

OCO•I-O<N

130 270 80

Dopuszcza się produkcję kształtek  o innych 
w ym iarach po uzgodnieniu m iędzy dostawcą i od­
biorcą.

3.3. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 2.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. K ształtk i g rafitu  o wysokiej 
czystości należy pakować w worki polietylenowe 
lub inne, chroniące produkt przed zawilgoceniem 
i zanieczyszczeniem.

Każde opakowanie należy zaopatrzyć w nalepki 
zaw ierające co najm niej:

a) nazwę lub znak wytwórni,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) znak K J.

W orki z kształtkam i grafitow ym i należy 
pakować w skrzynie lub pojem niki, zabezpiecza­
jące produkt przed uszkodzeniem. Na każdej skrzy­
ni lub pojem niku należy umieścić trw ały  napis 
zaw ierający co najm niej:

a) nazwę lub znak w ytw órni,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) liczbę sztuk,

d) nalepki ostrzegawcze przed zawilgoceniem, 
wstrząsam i i uderzeniam i zgodnie z PN-67/ 

0-79252.

4.2. Przechowywanie. K ształtki grafitow e do 
półprzewodników należy przechowywać w po­
mieszczeniach suchych i niezapylonych w  spec­
jalnych opakowaniach, gw arantujących zupełną 
izolację od wpływów zewnętrznych.

4.3. Transport. Transport kształtek grafitow ych 
do półprzewodników może odbywać się dowolny­
mi środkam i transportu  w  sposób zabezpieczający 
wyrób przed uszkodzeniami m echanicznym i i za­
wilgoceniem.

T a b lica  2

K odzaje

W y m a g a n ia
S K D T Li E G H N

a) G ęsto ść  p ozorn a , g/crn3, n ie  m n iej n iż 1,80 1,75 1,75 1,70 h,65 1J60

b) N a s ią k liw o ść  w odą , °/o, n ie  w ię c e j  n iż 8 9 9 12 14 14

c) W y trzy m a ło ść  na zg in a n ie , k G /cm 2, n ie  m n iej n iż 300 250 250 150 120 100

d) W y trzy m a ło ść  n a  śc isk a n ie , k G /cm 2, n ie  m n ie j n iż 600 500 500 350 250 200

e) T w a rd o ść  m etod ą  S h o r e ’a, °S h , n ie  m n iej niż 50 40 40 35
n ie  n o rm a lizu je  

s ię

f)  O porność w ła śc iw a , Q • m m 2/m  (uQ • m)

g) Z a w a rto ść  p o p io łu , %>, n ie  w ię c e j  n iż

124-25 H-
*

O ■I- to o

O•I-Or
H

O•I-OT—
4 64-12 64-12

g r a fit  o c z y sto śc i I 0,003
g r a fit  o  czy sto śc i II 0,02
g r a fit  o c z y sto śc i III 0,1
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5. BADANIA

5.1. Program badań — wg tabl. 3.

T a b l i c a  3

R o d za je  badań
G rupy badań W y m a -

p e łn e n iep e łn e ga n ia

a) W y g lą d  zew n ętrzn y + + 3.1

b) W ym iary -h + 3.2

c) O zn a cza n ie  g ę sto śc i 
p ozorn ej + + 3.3a)

d) O zn a cza n ie  n a s ią k li-  

w o śc i w odą + 3.3b)

e) O zn aczan ie  w y tr z y m a ­
ło ś c i na zg in a n ie + 3.3c)

f) O zn a cza n ie  w y tr z y m a ­
ło śc i n a  śc isk a n ie + 3.3d)

g) O zn aczan ie  tw a rd o śc i 
"metodą S h o re ’a + + 3.3e)

h) O znaczan ie  o p orn ośc i 
w ła śc iw e j + 3.3f)

i) O zn aczan ie  z a w a rto śc i  
p o p io łu + + 3.3g)

Z n ak  +  o zn acza  o b o w ią zek  p rzep ro w a d zen ia  badań .

Badania niepełne należy przeprowadzić na każ­
dej partii.

Badania pełne w ykonuje się przy okresowej 
kontroli i po każdej zmianie recep tury  lub tech ­
nologii.

5.2. Wielkość i skład partii. P artię  produktu  
stanow i 5000 sztuk kształtek  jednego rodzaju 
i tych  sam ych wym iarów.

5.3. Pobieranie próbek. Do badań niepełnych 
należy pobrać z p a rtii w  sposób losowy liczbę 
kształtek  wg tabl. 4.

T a b l i c a  4

L iczb a  k sz ta łte k  

w  p a rtii

L iczb a  k sz ta łtek , 
k tó rą  n a leż y  p o ­

brać do badań  

w g

D o pu szcza ln a  
liczb a  sztu k  

w a d liw y c h  p o ­
branych  d o  badań  

w g

5.1 a) i b) 5.1 c),g),i) 5.1 a) i b) 5.1 c),g),i)

d o  630 15 3 1 0

631-ł-2500 40 5 2 0

2501-t-5000 60 8 3 0

U w ytw órcy dopuszcza się pobieranie próbek 
do badań niszczących przed obróbką m echaniczną.

Do badań pełnych należy pobrać 5 kształtek 
grafitu , k tóre przeszły badania niepełne z w yni­
kiem  dodatnim .

Z każdej kształtk i pobranej do badań należy 
przygotować następujące próbki:

a) jedną lub dwie próbki o łącznej masie około 
100 g w  przypadku grafitów  o czystości I i II lub

50 g w  przypadku grafitów  o czystości III do ozna­
czania zawartości popiołu; próbek nie należy roz­
drabniać; próbki należy przechowywać w opako­
waniach zabezpieczających je przed zawilgoce­
niem i zanieczyszczeniem,

b) w przypadku grafitu  T jedną próbkę o gru ­
bości 20 ±2  m m  i średnicy równej średnicy 
kształtki — do oznaczania twardości; twardość 
g rafitu  K, S i D oznacza się na całych kształt­
kach — płytkach,

c) dwie próbki o w ym iarach 10 ± 1 X 1 0  ±1 X 
X 10 ±5 m m  do oznaczania oporności właściwej 
i w ytrzym ałości na zginanie; próbki powinny być 
w ycięte prostopadle do k ierunku prasow ania, zaś 
rodzaju L i EGHN równolegle do kierunku pra ­
sowania; w przypadku grafitu  T próbki należy 
wykonać z m ateria łu  pozostałego po oznaczaniu 
twardości,

d) dwie próbki o w ym iarach 10 ± 1 X 10 ± 1 X 
X 2 0 ± l  mm do oznaczania nasiąkłiwości; próbki 
należy wykonać z m ateria łu  pozostałego po ozna­
czaniu wytrzym ałości na zginanie,

e) dwie próbki o w ym iarach 10 ± 1 X 1 0  ±1 X 
X 10 ± 1 m m  do oznaczania w ytrzym ałości na ścis­
kanie; próbki należy wykonać z m ateria łu  pozo­
stałego po w ykonaniu próbek do oznaczania na- 
siąkliwości.

Na próbkach wym ienionych w poz. c) -r- e) 
należy zaznaczyć k ierunek prasowania.

Do badania niepełnego należy przygotować 
jedynie próbki wym ienione w poz. a) i b).

5.4. Opis badań

5.4.1. Oględziny zewnętrzne. Sprawdzenie stanu 
powierzchni kształtek  należy przeprowadzić nie­
uzbrojonym  okiem. Sprawdzenie wielkości spękań, 
obić kraw ędzi i naroży należy wykonać z dokład­
nością do 1 mm.

5.4.2. Sprawdzenie wymiarów należy wykonać 
przym iarem  m ilim etrow ym  lub suw m iarką z do­
kładnością do 1 mm.

5.4.3. Oznaczanie gęstości pozornej — wg
PN-59/C-82050 na całych kształtkach pobranych 
do badań wg 5.3.

5.4.4. Oznaczanie nasiąkłiwości wodą — wg
PN-64/H-04185 p. 2.3 stosując do oznaczania prób­
ki przygotowane wg 5.3.

Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etyczną 
dwóch równoległych oznaczań.

5.4.5. Oznaczanie wytrzymałości na zginanie na­
leży wykonać na próbkach przygotowanych wg
5.3. P rzed oznaczaniem należy sprawdzić w ym iary 
próbki z dokładnością do 0,1 mm, po czym 
próbkę umieścić na podporach apara tu  pom iaro­
wego tak, aby odległość między osiami podłużny­
mi podpór wynosiła 50 m m  dla grafitu  K, S i D 
i 30 mm dla grafitu  T, L i EGHN. Miejsce p rzy ­
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łożenia siły powinno być położone sym etrycznie 
pomiędzy podporami. Siła powinna być skierow a­
na równolegle do k ierunku prasow ania w  p rzy ­
padku grafitów  K, T, S i D a prostopadle w p rzy ­
padku grafitów  L i EGHN. W zrost przyłożenia 
siły powinien być rów nom ierny i wynosić około 
1 -f- 2 kG /s aż do zgięcia.

W ytrzym ałość na zginanie (Rg), w  kilogram ach 
na cen tym etr kw adratow y, obliczyć wg wzoru

R ~ - 3 P L  
9 2 b h 2

w którym :

P  — siła powodująca zgięcie próbki, kG,

L — rozstaw  podpór, cm,

b — szerokość próbki, cm,

h — wysokość próbki, cm.

Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etyczną 
w yników  dwóch równoległych oznaczam

5.4.6. Oznaczanie wytrzymałości na ściskanie —
wg PN-69/H-04179. Do oznaczania należy użyć 
próbki przygotow ane wg 5.3. K ierunek działania 
siły zgniatającej pow inien być zgodny z k ierun ­
kiem  prasow ania.

Za w ynik  należy przyjąć średnią arytm etyczną 
w yników dwóch równoległych oznaczam

5.4.7. Oznaczanie twardości metodą Shore’a

5.4.7.1. Próbka do oznaczania powinna być 
zgodna z 5.3 b). Pow ierzchnia pom iarowa nie 
może w ykazać w yczuw alnych palcam i nierów ­
ności, pow inna być płaska i dokładnie prostopadła 
do k ierunku  działania m łota pomiarowego.

5.4.7.2. Przyrząd pomiarowy powinien być zale­
galizowany przez Okręgowy Urząd Jakości i M iar 
lub spraw dzony na płytkach wzorcowych.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Po spraw dzeniu,
czy przyrząd jest ustaw iony pionowo należy 
umieścić pod kolum ną badaną próbkę i pom iar 
wykonać w edług in strukcji obsługi aparatu . Młot 
należy wyzwolić z górnego położenia, w ykonując 
równocześnie odczyt wysokości jego odbicia. Po­
m iar należy wykonać wzdłuż jednej przekątnej 
(lub średnicy w przypadku próbek okrągłych) w 
jednakow ych m niej więcej odstępach. Odstępy 
dw u sąsiednich punktów  pom iarowych nie powin­
ny być m niejsze niż 8 m m, a odstęp m iejsca po­
m iaru od sk ra ju  próbki pow inien wynosić co n a j­
m niej 3 mm. Liczba pojedynczych pom iarów na 
powierzchni próbki powinna wynosić około 5 7.
W przypadku w ystąpienia w jakim ś m iejscu poje­
dynczego w yniku pom iaru niższego o więcej niż 
30% w yniku niższego od pozostałych wyników,

należy go odrzucić i pom iar obok tego miejsca 
powtórzyć.

5.4.8. Oznaczanie oporności właściwej — wg
PN-59/C-82051 na próbkach przygotowanych wg 
5.3 m ierząc spadek potencjału na każdej ściance 
próbki.

Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etyczną 
w yników dwóch równoległych oznaczam

5.4.9. Oznaczanie zawartości popiołu

5.4.9.1. Aparatura i przyrządy, materiały i od­
czynniki

a) Waga półm ikroanalityczna (np. W P 11) 
ustaw iona wg wym agań i zaleceń Okręgowego 
Urzędu Jakości i Miar.

b) E lektryczny piec m uflow y zaopatrzony w 
term oregulator um ożliwiający utrzym yw anie 
tem pera tu ry  800 ± 10°C oraz w  dwa w yloty do 
odprowadzania spalin.

c) Butla z tlenem  — doprowadzenie tlenu 
przez płuczkę z wodą dw ukrotnie destylowaną, 
wąż gum owy i ru rkę  ceram iczną wstawioną do 
otworu w  drzwiczkach m ufli.

d) Parow nice kwarcowe pojemności 120 cm3.
e) Eksykator z pięciotlenkiem  fosforu.
f) Szczypce.
g) W oda dw ukrotnie destylowana.

5.4.9.2. Przygotowanie parownic kwarcowych.
Parow nice kwarcowe należy dokładnie oczyścić i 
wym yć wodą dw ukrotnie destylowaną, wysuszyć 
i wyprażyć w piecu m uflowym  o tem peraturze 
800 ± 10°C do stałej m asy, a następnie przecho­
wywać w eksykatorze. Parow nice należy zważyć 
z dokładnością do 0,0001 g.

5.4.9.3. Wykonanie oznaczania. Z próbek pobra­
nych zgodnie z 5.3a) należy zdjąć zew nętrzną 
w arstw ę grafitu  długości około 5 m m  przy pomo­
cy narzędzia zabezpieczającego próbkę przed za­
nieczyszczeniem. Następnie należy przygotować po 
dwie próbki o m asie 40 g z grafitów  o czystości 
I i II i około 10 g z grafitów  o czystości III. Przy 
w ykonyw aniu tych  czynności należy przestrzegać 
w yjątkow ej czystości m iejsca pracy. Próbki nale­
ży zawsze chronić przed atm osferą laboratoryjną 
opakowując je w  folię polietylenową. Tak przy ­
gotowane próbki należy wysuszyć do stałej masy, 
po czym zważyć w parow nicach kwarcowych z 
dokładnością do 0,1 g.

Parow nice z odważonym  grafitem  należy u sta ­
wić na brzegu pieca muflowego uprzednio nagrza­
nego do tem pera tu ry  800°C i stopniowo przesu­
wać do strefy  właściwego żarzenia. Z kolei do 
m ufli należy doprowadzić tlen  przez odkręcenie 
zaworów butli. Szybkość przepływ u tlenu  powin­
na wynosić 10 dm 3/godz. Podczas spalania próbek 
należy kontrolować szybkość przepływ u tlenu  tak,
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aby wzrost szybkości nie spowodował s tra t popio­
łu  przez w ydm uchanie. Po spaleniu próbek grafi­
tow ych (brak niespopielonych ziaren grafitu) na ­
leży parow nicę w yjąć z pieca muflowego i ochło­
dzić na pow ietrzu przez 5 min, po czym włożyć do 
eksykatora. Po osiągnięciu tem pera tu ry  pokojo­
wej parow nice należy zważyć na wadze półm ikro- 
analitycznej z dokładnością do 0,01 mg. Następnie 
przeprow adzić kontrolne w yprażanie w  ciągu 
30 m in do uzyskania stałej m asy poszczególnych 
próbek. Chłodzenie i prażenie należy prowadzić 
jak  podano. W czasie w ażenia popiołu, ze względu 
na m ałą odważkę w skazane jest kilkakrotne areto- 
w anie wagi i ponowne spraw dzenie pow tarzal­
ności w ychyleń wagi.

5.4.9.4. Obliczanie wyników. Zaw artość popiołu 
(X) w procentach należy obliczyć wg wzoru

m

w którym :

mi — m asa popiołu, g, 

m  — odważka grafitu , g.

5.4.9.5. Liczba oznaczań i obliczanie wyniku 
średniego. Dla jednej kształtk i g rafitu  należy

przeprowadzić dw a równoległe oznaczania i obli­
czyć średnią arytm etyczną. P rzy  różnicach w y­
ników przekraczających 30% w yniku niższego 
należy wykonać następne dwa równoległe ozna­
czania i obliczyć średnią z trzech najbardziej 
zbliżonych wyników.

5.5. Ocena wyników badań. W ynik badania 
niepełnego należy uznać za dodatni, jeżeli licz­
ba sztuk wadliw ych z pobranych do badań wg 5.3 
nie przekroczyła liczby podanej w  tabl. 4. W ynik 
badania pełnego należy uznać za dodatni, jeżeli 
badania wym ienione w 5.1 dały wynik zgodny 
z w ym aganiam i wg rodź. 3.

P artię  należy uznać za zgodną z wym aganiam i 
norm y, jeżeli w yniki badań niepełnych i badań 
pełnych wym ienionych w 5.1 są dodatnie. W p rzy ­
padku gdy liczba kształtek wadliw ych wg 5.la) 
i b) przekroczyła liczbę podaną w tabl. 4, w ytw ór­
cy przysługuje praw o przesortow ania partii i 
przedstaw ienia jej do ponownego odbioru.

5.6. Zaświadczenie wytwórcy o wynikach ba­
dań. Do każdej partii g rafitu  do półprzewodników 
producent powinien wystawić zaświadczenie 
stw ierdzające zgodność partii z w ym aganiam i 
normy. W zaświadczeniu powinny być podane 
wyniki przeprowadzonych badań przew idzianych 
normą.
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