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高纯铝化学分析方法

痕量杂质元素的测定

辉光放电质谱法

1 范围

本标准规定了采用高质量分辨率辉光放电质谱法测定高纯铝中痕量元素的测试方法。
本标准适用于高纯铝中痕量元素含量的测定。各元素测定范围为5.0×10-7%~1.0×10-3%

(ω%)。

2 方法提要

将一个作为阴极的试样安装到等离子体放电室,利用惰性气体(氩气)在高压条件下电离产生的离

子撞击样品表面使之发生溅射,从试样表面溅射出来的原子被离子化,通过双聚焦扇形磁场质量分析仪

聚焦为离子束,进而被质谱分析器收集检测。在每一元素质量数处以预设的扫描点数和积分时间对相

应谱峰积分,所得面积即为谱峰强度。依据式(1)由仪器软件计算出杂质元素的含量。

3 试剂与材料

3.1 乙醇(ρ=0.789g/mL),优级纯。

3.2 盐酸(ρ=1.19g/mL),优级纯。

3.3 盐酸(1+1)。

3.4 氮气[ω(N2)]≥99.99%。

3.5 氩气[ω(Ar)]≥99.99%。

3.6 去离子水:电阻率要求达到18.2MΩ·cm。

3.7 高纯铝标准物质:条件允许的情况下,利用高纯铝标准物质生成待测元素的相对灵敏度因子RSFx。

4 仪器

4.1 高分辨率辉光放电质谱仪(GDMS):质量分辨率可达到9000。

4.2 机械加工设备,能够使样品和参比样品制成所需的几何形状并得到光滑的表面。

5 试样

5.1 试样具有均匀性和代表性。

5.2 试样不应采取母材的表面,将试样制备成为块状,要求至少有一个用于辉光放电的光滑平面;试样

大小要求能放入辉光放电样品夹空腔内并且其光滑平面能覆盖住样品夹上的放电孔;试样的厚度要求

将样品装入样品夹后不影响离子源室的闭合。
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