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前  言 

 

本标准针对钛白粉企业利用集成电路制造企业产生的废硫酸，提供规范化与标准化的科

学依据。 

本标准由上海华虹宏力半导体有限公司、上海彭博钛白粉有限公司共同提出。 

本标准由上海市集成电路行业协会归口管理。 

本标准起草单位：上海市集成电路行业协会、上海华虹宏力半导体制造有限公司、中芯

国际集成电路制造（上海）有限公司、上海华力集成电路制造有限公司、台积电（中国）有

限公司、上海积塔半导体制造有限公司、上海澎博钛白粉有限公司。 

本标准首期承诺执行单位：中芯国际集成电路制造（上海）有限公司、中芯南方集成电

路制造有限公司、上海华力微电子有限公司、上海华力集成电路制造有限公司、华虹宏力半

导体制造有限公司、上海积塔半导体制造有限公司、台积电（中国）有限公司、上海新进半

导体有限公司、上海新进芯微电子有限公司、上海澎博钛白粉有限公司。 

本标准主要起草人：徐伟、陶金龙、石建宾、何姚军、张大炜、付笃、姚弘珏、孙茜、

蔡静莉、孟现隆。 

本标准由上海市集成电路行业协会团体标准制定委员会负责解释。 

本标准于 2020年 5月首次发布。 
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钛白粉用集成电路制造行业废硫酸 
1 范围 

本标准规定了在用硫酸法工艺生产钛白粉时，采用集成电路制造行业废硫酸的要求、试

验方法、检验规则以及标志、包装、运输、贮存、安全要求。 

本标准适用于钛白粉生产用的集成电路制造清洗工艺所产生的废硫酸（以下简称“硫

酸”）。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注明日期的引用文件，仅注明日期的版

本适用于本文件。凡是不注明日期的引用文件，其最新版本适用于本文件。 

GB 190-2009       危险货物包装标志 

GB/T 534-2014   工业硫酸 

GB/T 601       化学试剂  标准滴定溶液的制备 

GB/T 602       化学试剂  杂质测定用标准溶液的制备 

GB/T 603       化学试剂  试验方法中所用制剂及药品的制备 

GB/T 610          化学试剂  砷测定通用方法 

GB/T 6680       液体化工厂品采样通则 

GB/T 6682-2008    分析实验室用水规格和实验方法 

GB/T 8170       数值修改规则与极限数值的表示和判定 

GB 5009.226-2016  食品安全国际标准 

3 要求 

3.1  外观 

硫酸为无色或淡黄色透明液体，无明显可见沉淀和悬浮物。 

3.2  技术要求 

硫酸质量应符合表 1 的规定。 

表 1 

性能 指标 

硫酸（H2SO4）W/ %            ≥ 60 

过氧化氢（H2O2）W/ %         ≤ 0.5 

铁（Fe）W/ %                 ≤ 0.002 
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透明度/mm                      ≥ 100 

色度 不深于标准色度 

灰分   W/ %                    ≤ 0.01 

砷（As）W/ %                   ≤ 0.001 

铅（Pb） W/ %                  ≤ 0.02 

4 试验方法 

本标准中所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合GB/T 

6682-2008中规定的三级水。 

试验中所需标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按 GB/T 601、GB/T 602、

GB/T 603的规定制备。 

4.1  外观 

量取50mL试样，注入50mL比色管中，以水作为参比溶液，沿比色管直径对光目视测定。 

4.2  硫酸质量百分数的测定 

按GB/T 534--2014 第5.2条规定的方法测定。 

4.3  过氧化氢的测定——钛盐比色法、高锰酸钾滴定法、硫酸铈滴定法 

4.3.1 钛盐比色法 

4.3.1.1 原理 

过氧化氢在酸性溶液中，与钛离子生成稳定的橙色络合物，在430nm下，吸光度与水样

中过氧化氢浓度成正比，用比色法测定样品中的过氧化氢的浓度。 

4.3.1.2 试剂和材料 

 30%过氧化氢溶液 

 硫酸 

 草酸钾钛 

 高锰酸钾 

4.3.1.3 仪器和设备 

 电子天平：感量为0.01 g 

 分光光度计：配10 mL比色皿 

4.3.1.4 试剂配制 

4.3.1.4.1  钛溶液制备 

取272 mL 硫酸缓慢加入约300 mL水，冷却至室温，加入35.4g 草酸钾钛使其溶解并定

容至1L。 
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4.3.1.4.2 标准溶液配制  

按GB 5009.226-2016 第10.3 条规定的方法配制。 

4.3.1.5 分析步骤 

4.3.1.5.1 标准曲线的制作 

取过氧化氢标准溶液至具塞比色管中，加水定容，分别稀释至 0 mg/L、0.5 mg/L、1mg/L、

5mg/L、10 mg /L、20 mg/L。分别取上述浓度的过氧化氢溶液 8 mL置于10 mL比色皿中，各

加入钛溶液 2 mL，放置10分钟，以空白管调节零点，于400nm处测量吸光度。以标准系列

的过氧化氢浓度（mg/L）对吸光度绘制标准曲线。 

4.3.1.5.2  水样浓度的测定 

取8 mL水样置于10 mL比色皿中，加入钛溶液 2 mL，放置10分钟，以空白管调节零点，

于400nm处测量吸光度。 

分析结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示。 

4.3.1.6  精密度 

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%。 

4.3.1.7  其它 

本方法的检出限为0.1 mg/L，高浓度水样可稀释后测量。 

水样中的氟离子会有负干扰，水样呈黄色时会干扰，可以用混凝预处理和过滤方式去除，

也可用未添加试剂之样品空白扣除。 

4.3.2  高锰酸钾滴定法 

4.3.2.1原理 

在强酸性条件下，高锰酸钾标准溶液与过氧化氢发生氧化还原反应，根据高锰酸钾标准

滴定溶液的消耗量，计算过氧化氢的含量。高锰酸钾标准溶液与过氧化氢反应方程式如下： 

2KMnO4 +5H2O2 + 3H2SO4= 2MnSO4+ K2SO4 + 5O2↑+ 8H2O 

4.3.2.2 试剂和材料 

 高锰酸钾 

4.3.2.3 仪器和设备 

 自动滴定仪 

 分析天平，精确至0.0001g 

 PP烧杯,100mL 

4.3.2.4 分析步骤 

称量干燥后的100mL PP烧杯，重量归零。加入约1.5~2g待测样品，称重并将重量输入自

动滴定仪，精确至0.0001g。用水稀释至约60mL，轻轻摇匀后放入磁子。样品放在自动电位

滴定仪上，开始滴定，观察显示屏电位变化。待电位发生突跃后，滴定自动停止，这时观察
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样品已变微红色。直接在自动电位滴定仪上读取测试结果。处理废液，清洗烧杯并整理现场。 

4.3.2.5计算公式（仪器自动给出结果无须手动计算） 

%10001701.0%22 ×
⋅⋅

=
M

VCOH  

C——KMnO4浓度,mol/L ; V——滴定所用的KMnO4体积, mL;  M——双氧水称取的重量，g 

4.3.3  硫酸铈滴定法 

4.3.3.1原理 

在强酸性条件下，硫酸铈标准液与过氧化氢发生氧化还原反应，根据硫酸铈标准滴定溶

液的消耗量，计算过氧化氢的含量。硫酸铈标准液与过氧化氢反应方程式如下： 

2Ce(SO4)2 +H2O2 = Ce2(SO4)3+ H2SO4 + O2↑ 

4.3.3.2 试剂和材料 

 硫酸铈 

4.3.3.3 仪器和设备 

 自动滴定仪 

 分析天平，精确至0.0001g 

 PP烧杯,100mL 

4.3.3.4 分析步骤 

称量干燥后的100mL PP烧杯，重量归零。加入约2.5-5g待测样品，称重并将重量输入自

动滴定仪，精确至0.0001g。用水稀释至约60mL，轻轻摇匀后放入磁子。样品放在自动电位

滴定仪上，开始滴定，观察显示屏电位变化。待电位发生突跃后，滴定自动停止，这时观察

样品已变浅黄色。直接在自动电位滴定仪上读取测试结果。处理废液，清洗烧杯并整理现场。 

4.3.3.5计算公式（仪器自动给出结果无须手动计算） 

100%
2000m

MVC
%OH 22 ×

⋅⋅
=  

C——Ce(SO4)2浓度，mol/L；V——滴定所用的Ce(SO4)2体积，mL；M——H2O2摩尔质量，

g/mol；m——样品质量，g。 

4.4  铁（Fe）质量分数的测定 

按GB/T 534-2014 第 5.5 条规定的方法测定。 

4.5  透明度的测定 

按GB/T 534-2014 第 5.9 条规定的方法测定。 

4.6  色度的测定 

按GB/T 534-2014 第 5.10 条规定的方法测定。 
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4.7 灰分质量分数的测定 

按GB/T 534-2014 第 5.4 条规定的方法测定。 

4.8 砷（As）质量分数的测定 

按GB/T 534-2014 第 5.6 条规定的方法测定。 

4.9 铅（Pb）质量分数的测定 

    按GB/T 534-2014 第 5.7 条规定的方法测定。 

5 检验规则 

5.1  组批 

检验以批为单位。每批数量以每周生产量计。 

5.2  取样 

产品按 GB/T 6680 规定进行采用，每批采取总样品量不得少于500mL，混匀后将样品

装于清洁、干燥、具磨口塞的玻璃瓶中，瓶上贴上标签，并注明产品名称、批号、类别、取

样日期和取样人姓名等。 

5.3  出厂检验 

出厂检验按要求中规定的外观和硫酸质量百分数进行逐批检验。 

5.4  型式检验 

型式检验按本标准要求中规定的全部项目进行检验。型式检验每季度进行一次。 

5.5  判定规则与复验 

产品按照GB/8170规定来进行，当检验结果全部符合项目标准要求时，则判定该批为合

格品。若检验结果有任一项不符合标准要求时，应重新自该批产品中取双倍试样，对该不合

格项目进行复验。若复验结果符合本标准要求时，则判定该批为合格品；反之，则为不合格

品。 

5.6  仲裁检验 

当供需双方对产品质量发生异议时，由供需双方协商解决，或由供需双方商定的法定质

量检验机构进行仲裁检验。 

6 标志、包装、运输、贮存 

6.1  标志 

每批废硫酸随车应有清晰的符合GB 190-2009中规定的“腐蚀品”标志，除此之外，还

应包括下列内容： 

 企业名称 

 企业地址 

 外运日期 

 浓度 

 重量 
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6.2  包装 

硫酸装于专用的衬塑槽车内，不得渗漏。槽车应定期检查清理。 

6.3  运输 

硫酸在运输过程中，严禁在槽车附近抽烟或动用明火。应防止烈日暴晒和猛烈撞击，并

经常检查，确保不漏。 

6.4  贮存 

硫酸宜贮存在避光阴凉处，单独存放于低温干燥通风的地方。贮存过程中远离过热容器

（如蒸汽管线、散热器）、火源和易反应物，不得与各种酸、碱、氧化剂、可燃物、有毒物

品混贮。 

7 安全要求 

7.1 硫酸是一种强酸，具有腐蚀性、灼伤性，操作时必须穿戴防护眼镜、手套和防护服，工

作现场应备有应急水源。 

7.2 严格遵守国家有关消防、危险品的安全条例。 

7.3 硫酸应避免与有机物、碱、金属粉末接触。 

 

 

_______________________________________________ 
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