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ＩＣＰ－ＭＳ 法测定电子级高纯盐酸中的痕量元素
周　 豪ꎬ魏永明∗ꎬ杨　 虎

(华东理工大学化学工程联合国家重点实验室ꎬ功能膜科学与工程研究中心ꎬ上海 ２００２３７)
摘要:为了有效检测电子级高纯盐酸中的痕量元素ꎬ利用电感耦合等离子体质谱法( ＩＣＰ－ＭＳ)进行测定ꎬ用全基体进样系

统(ＡＭＳ)进样ꎬ用标准加入法进行上机检测ꎬ无需前处理ꎬ避免了在样品前处理时的污染问题ꎮ 电感耦合等离子体质谱法可以
消除多分子离子干扰ꎬ降低检出限ꎬ提高定量准确性ꎮ 该方法的检出限为 ０􀆰 ０５ ~ ５􀆰 ４ ｎｇ / Ｌꎬ加标回收率为 ９６％ ~ １０８％ꎬ稳定性
ＲＳＤ 均不超过 ５％ꎻ操作简单ꎬ结果可靠ꎬ适用于高纯盐酸中痕量元素的快速测定ꎮ
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　 　 高纯盐酸用途广泛ꎬ不仅用于金属冶炼、光导通

讯和科学研究等领域ꎬ还是集成电路生产中硅片刻

蚀、钝化、外延、气相抛光、吸杂和洁净处理等工艺的

重要材料[１]ꎮ 高纯盐酸的纯净度对集成电路的成

品率、电性能及可靠性都具有十分重要的影响[２]ꎮ
芯片的生产涉及许多不同的化学品和超过 １ ０００ 个

工艺步骤ꎬ所有使用的化学品都必须具有特殊的纯

度以防止故障ꎬ电子行业对其化学品供应商有着严

格的质量标准[３]ꎮ 为了降低成本和提高产率ꎬ芯片

制造商正在用更小的芯片元件制造更大直径的晶

圆ꎬ这一趋势是由国际半导体技术路线图[４] 等措施

推动的ꎬ正在为下一代半导体器件设定方向ꎬ并要求

所有半导体相关材料中的微量元素污染水平越来越

低ꎮ 目前世界及我国的高纯盐酸产品通常执行

ＳＥＭＩ 国际标准ꎬ关键技术指标包括单项金属离子、
单项阴离子、颗粒数等ꎬ另外根据不同产品特点会相

应增加一些其他技术指标[５]ꎮ
２０ 年前ꎬ国际半导体设备制造商( ＳＥＭＩ)组织

认为杂质元素浓度低于 １０ μｇ / Ｌ(１０－９)的纯度水平

足以满足许多工艺化学品的需求[６]ꎮ 而随着半导

体工艺的不断进步ꎬ国际 ＳＥＭＩ 标准化组织对工艺

化学品中杂质元素的浓度提出了新的指导性标准ꎮ
对应不同技术水平的集成电路ꎬ随着高纯盐酸标准

的不断提高ꎬ对纯度和洁净度的要求也就越高ꎮ 由

此可见ꎬ制备高纯盐酸的关键是控制杂质的含量和

粒度[７]ꎮ 为了使高纯盐酸的质量达到要求ꎬ需要从

试剂纯化、包装、供应系统、分析方法等多个方面同

时进行保证[８]ꎮ
进入 ２１ 世纪以来ꎬ随着芯片技术的飞速发展ꎬ

配套高纯盐酸的技术要求也越来越严格ꎮ 为了使高

纯盐酸满足芯片技术发展的需要ꎬ高纯盐酸的研究、
开发和生产水平应与芯片技术的发展同步或更为先
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进ꎮ 同时ꎬ也有必要研究 １０－９(ｎｇ / Ｌ)级元素杂质的

分析测试方法ꎬ为建立完善的质量保证体系奠定坚

实的基础[９]ꎮ 对于杂质含量极低的高纯盐酸来说ꎬ
分析检测的准确性、稳定性和可靠性都是至关重要

的ꎮ 可以说ꎬ如果缺乏准确有效的分析方法ꎬ高纯盐

酸的实质性试验研究是无法实现的ꎮ 因此ꎬ迫切需

要一种新的检测手段来检验高纯盐酸中的痕量元

素ꎬ从而推动我国大型集成电路工业的发展ꎮ
电感耦合等离子体质谱法( ＩＣＰ －ＭＳ)具有快

速、同时测定各类工艺中化学品的超痕量组分的能

力ꎬ被普遍用于各种高纯化学品痕量元素的分

析[１０－１５]ꎮ 有方法[１６]提出可以使用膜去溶剂化进样

器直接进样检测盐酸中的元素含量ꎬ可以提高灵敏

度ꎬ降低检出限ꎬ但是该方法需要增加一个专门的膜

去溶剂化进样器对样品进行预处理ꎬ处理过程中有

样品中各元素下降和污染的可能ꎮ 而使用全基体进

样系统(ＡＭＳ)ꎬ可以在不需要人工稀释的情况下运

行含高溶解总固体的样品ꎮ 通过对整个样品进行智

能稀释ꎬ全基体进样系统不仅可以灵活地处理高溶

解固体ꎬ还可以同时测量高含量和低含量的元素ꎬ减
少了 ５０％的重复操作和对样品中各元素的污染ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器

ＮｅｘＩＯＮ２０００ ＩＣＰ－ＭＳ 分析仪:美国 Ｐｅｒｋｉｎ Ｅｌｍｅｒ
公司产品ꎻ容量瓶ꎬ容积为 １００ ｍＬꎬ材质为四氟乙烯－
全氟烷氧基乙烯基醚共聚物 ( ＰＦＡ):美国 Ｐｅｒｋｉｎ
Ｅｌｍｅｒ 公司产品ꎻ超纯水机(>１８􀆰 ２ ＭΩ):美国 Ｍｉｌｉ－
Ｑ 公司产品ꎮ
１􀆰 ２　 试剂与气体

高纯盐酸(各杂质元素浓度小于 １ μｇ / Ｌ):上海

泰坦科技有限公司产品ꎻ高纯氩气(体积分数不低

于 ９９􀆰 ９９９％):上海加杰特种气体有限公司产品ꎮ
Ｓｔａｎｄａｒｄ ３ 溶液(１０ μｇ / ｍＬꎬ５％ ＨＮＯ３ꎬ含有的

离子有 Ａｌ、Ａｓ、Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｆｅ、
Ｇａ、Ｉｎ、Ｋ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｎｉ、Ｐｂ、Ｒｂ、Ｓｅ、Ｎａ、Ａｇ、Ｓｒ、ＴＩ、
Ｖ、Ｕ、Ｚｎ)、Ｓｔａｎｄａｒｄ ４ 溶液(１０ μｇ / ｍＬꎬ１０％ ＨＣｌ / １％
ＨＮＯ３ꎬ含有的离子有 Ａｕ、Ｈｆ、Ｉｒ、Ｐｄ、Ｐｔ、Ｒｈ、Ｒｕ、Ｓｂ、
Ｓｎ、Ｔｅ)、Ｓｔａｎｄａｒｄ ５ 溶液(１０ μｇ / ｍＬꎬ０􀆰 ２％ ＨＦ / ５％
ＨＮＯ３ꎬ含有的金属离子有 Ｂ、Ｇｅ、Ｍｏ、Ｎｂ、Ｐ、Ｒｅ、Ｓ、
Ｓｉ、Ｔａ、Ｔｉ、Ｗ、Ｚｒ)ꎬ美国 Ｐｅｒｋｉｎ Ｅｌｍｅｒ 公司产品ꎮ
１􀆰 ３　 工作曲线标液的制备

在 ５ 个洗净的 １００ ｍＬ ＰＦＡ 材质的容量瓶中各

加入 ５ ｍＬ 的高纯盐酸ꎬ再分别加入 ０、２、４、８、１０ ｍＬ

的混合标液 ( １０ μｇ / Ｌ)ꎬ用超纯水定容至刻度ꎬ
摇匀ꎮ
１􀆰 ４　 实验部分

１􀆰 ４􀆰 １　 试验条件

按电感耦合等离子体质谱仪(ＩＣＰ－ＭＳ)操作规

程打开仪器ꎬ待仪器稳定后ꎬ将工作曲线标准溶液和

待测试样溶液依次进样测定ꎬ以杂质元素浓度为横

坐标ꎬ对应的响应值为纵坐标绘制工作曲线ꎮ 根据

所测试样溶液响应值ꎬ从工作曲线上查得各杂质元

素的浓度ꎮ ＩＣＰ －ＭＳ 仪器各项参数优化调试ꎬ参数

的工作条件见表 １ꎮ
表 １　 电感耦合等离子体质谱仪操作条件

参数名称 标准模式参数 冷焰模式参数

射频功率 / Ｗ １６００ ６００

等离子气流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) １５ １５

载气流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) ０􀆰 ５ ０􀆰 ５

采样深度 / ｍｍ ７􀆰 ５ １２􀆰 ５

１􀆰 ４􀆰 ２　 分析步骤

内标元素的选择:内标法广泛应用于 ＩＣＰ －ＭＳ
定量分析中ꎬ虽然能消除基体型干扰ꎬ但本身也增加

了污染的可能性ꎬ对于半导体检测过程中则应该尽

量避免元素污染ꎬ确保更低的背景值和检出限ꎮ 而

且盐酸样品除了酸度外ꎬ其他情况与超纯水十分类

似ꎮ 综合以上因素ꎬ故在使用 ＩＣＰ －ＭＳ 检测盐酸痕

量元素时选择标准加入法[１７]ꎬ不使用内标法ꎮ
分析模式的选择:根据高纯盐酸的 ＳＥＭＩ 国际

标准等级的要求ꎬ需对其中的 Ｌｉ、Ｂｅ、Ｂ、Ｎａ、Ｍｇ、Ａｌ、
Ｋ、Ｃａ、Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｇａ、Ｇｅ、Ａｓ、
Ｓｅ、Ｓｒ、Ｚｒ、Ｎｂ、Ｍｏ、Ｒｕ、Ｒｈ、Ｐｄ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｂａ、
Ｔａ、Ｗ、Ｐｔ、Ａｕ、Ｔｌ、Ｐｂ、Ｂｉ、Ｕ ４２ 个元素进行定量分

析[１８]ꎬ在采用 ＩＣＰ－ＭＳ 标准模式分析时会存在的干

扰见表 ２ꎮ
表 ２　 ＩＣＰ－ＭＳ 分析盐酸时存在的干扰

分析物质 质量 / 电荷(ｍ / ｚ) 干扰物质

Ｋ ３９ ３８ＡｒＨ＋

Ｃａ ４０ ４０Ａｒ＋

Ｖ ５１ ３５Ｃｌ１６Ｏ＋

Ｃｒ ５２ꎬ５３ ３５Ｃｌ１６ＯＨ＋、３７Ｃｌ１６Ｏ＋

Ｆｅ ５６ ４０Ａｒ１６Ｏ＋

Ｇａ ６９ꎬ７１ ３５Ｃｌ１６Ｏ２Ｈ２
＋ꎬ３７Ｃｌ１６Ｏ２Ｈ２

＋

Ｇｅ ７０ꎬ７２ꎬ７４ ３５Ｃｌ２ ＋ꎬ３５Ｃｌ３７Ｃｌ＋ꎬ３７Ｃｌ２ ＋

Ａｓ ７５ ４０Ａｒ３５Ｃｌ＋

Ｓｅ ７７ꎬ８０ ４０Ａｒ３７Ｃｌ＋ꎬ４０Ａｒ４０Ａｒ＋
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　 　 通过反应模式(ＮＨ３ 和 Ｏ２)和标准模式(无反

应气体)的组合ꎬ使用标准等离子体(１ ６００ Ｗ)或冷

等离子体(６００ Ｗ)条件对 ４２ 种元素进行分析ꎮ 为

了使反应模式的效果最大化ꎬ采用了 ２ 种不同的方

法:氨气有效地去除了分析质量处的干扰ꎬ氧气用于

将分析物转移到新的分析质量处ꎮ 表 ３ 显示了 ４２
个被分析物的方法参数ꎮ
表 ３　 ＩＣＰ－ＭＳ 中使用的反应气体及等离子体参数模式

分析

物质
质量数 分析模式

分析

物质
质量数 分析模式

Ｌｉ ７ 冷焰模式 Ｓｒ ８８ 氨反应　 标准模式

Ｂｅ ９ 标准模式 Ｚｒ ９０ 标准模式

Ｂ １１ 标准模式 Ｎｂ ９３ 标准模式

Ｎａ ２３ 冷焰模式 Ｍｏ ９８ 氨反应　 标准模式

Ｍｇ ２４ 冷焰模式 Ｒｕ １０２ 标准模式

Ａｌ ２７ 冷焰模式 Ｒｈ １０３ 冷焰模式

Ｋ ３９ 氨反应　 冷焰模式 Ｐｄ １０６ 标准模式

Ｃａ ４０ 氨反应　 冷焰模式 Ａｇ １０７ 标准模式

Ｔｉ ４８ 氨反应　 标准模式 Ｃｄ １１４ 标准模式

Ｖ ５１ 氨反应　 标准模式 Ｉｎ １１５ 氨反应　 标准模式

Ｃｒ ５２ 氨反应　 冷焰模式 Ｓｎ １２０ 标准模式

Ｍｎ ５５ 氨反应　 冷焰模式 Ｓｂ １２１ 标准模式

Ｆｅ ５６ 氨反应　 冷焰模式 Ｂａ １３８ 标准模式

Ｃｏ ５９ 氨反应　 冷焰模式 Ｔａ １８１ 标准模式

Ｎｉ ６０ 冷焰模式 Ｗ １８４ 标准模式

Ｃｕ ６３ 氨反应　 冷焰模式 Ｐｔ １９５ 标准模式

Ｚｎ ６４ 氨反应　 标准模式 Ａｕ １９７ 标准模式

Ｇａ ６９ 氨反应　 冷焰模式 Ｔｌ ２０５ 氨反应　 标准模式

Ｇｅ ７４ 氨反应　 标准模式 Ｐｂ ２０８ 氨反应　 标准模式

ＡｓＯ ９０ 氧反应　 标准模式 Ｂｉ ２０９ 氨反应　 标准模式

ＳｅＯ ９６ 氧反应　 标准模式 Ｕ ２３８ 标准模式

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 测试结果

在优化的仪器条件下ꎬ采用标准加入法对高纯

盐酸溶液进行检测ꎬ并计算出检测限(ＬＯＤ)ꎬ计算

公式为[１９]:
ＬＯＤ ＝ ３􀅰ＳＴＤ􀅰Ｃｓｔｄ / ( Ｉｓｔｄ － Ｉｂ) (１)

式中ꎬＳＴＤ 为空白强度的标准偏差ꎻＣｓｔｄ为标准溶液

的浓度ꎻＩｓｔｄ为标准溶液的强度ꎻＩｂ 为空白的强度ꎮ
通过以上计算公式可以看出ꎬ检测限主要与空

白的稳定性有关ꎮ 方法检测限与线性回归系数见

表 ４ꎮ
盐酸样品中各元素含量测试结果均符合限定值

(<１ μｇ / Ｌ)ꎬ具体测试数值见表 ５ꎮ

表 ４　 方法检测限

分析

物质

检测限 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)
线性回归

系数

分析

物质

检测限 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)
线性回归

系数

Ｌｉ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ９９９９９ Ｓｒ ２􀆰 ７０ ０􀆰 ９９９８４
Ｂｅ ０􀆰 ４５ ０􀆰 ９９９７１ Ｚｒ ０􀆰 １３ ０􀆰 ９９９４７
Ｂ ５􀆰 ０１ ０􀆰 ９９９９０ Ｎｂ １􀆰 ９０ ０􀆰 ９９９９２
Ｎａ ０􀆰 ２４ ０􀆰 ９９９３７ Ｍｏ ２􀆰 ３０ ０􀆰 ９９９９９
Ｍｇ １􀆰 ８３ ０􀆰 ９９９８２ Ｒｕ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ９９９６５
Ａｌ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ９９９８３ Ｒｈ ０􀆰 ２４ ０􀆰 ９９９９３
Ｋ ０􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９７８ Ｐｄ ２􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９２２
Ｃａ １􀆰 ５０ ０􀆰 ９９９２５ Ａｇ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ９９９９７
Ｔｉ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ９９９３８ Ｃｄ ０􀆰 ３８ ０􀆰 ９９９８７
Ｖ ２􀆰 ２０ ０􀆰 ９９９９８ Ｉｎ ０􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９９２
Ｃｒ １􀆰 ０２ ０􀆰 ９９９８４ Ｓｎ ２􀆰 １０ ０􀆰 ９９９９０
Ｍｎ ２􀆰 １０ ０􀆰 ９９９９２ Ｓｂ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ９９９５２
Ｆｅ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ９９９５８ Ｂａ ０􀆰 １９ ０􀆰 ９９９７１
Ｃｏ ０􀆰 ０９ ０􀆰 ９９９８７ Ｔａ ０􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９４１
Ｎｉ １􀆰 ３１ ０􀆰 ９９９８９ Ｗ １􀆰 ５０ ０􀆰 ９９９９５
Ｃｕ ０􀆰 ３６ ０􀆰 ９９９９１ Ｐｔ ３􀆰 ９０ ０􀆰 ９９９９９
Ｚｎ ５􀆰 １０ ０􀆰 ９９９９２ Ａｕ ５􀆰 ４０ ０􀆰 ９９９０９
Ｇａ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ９９９３８ Ｔｌ ２􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９８５
Ｇｅ ３􀆰 ０４ ０􀆰 ９９９５３ Ｐｂ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ９９９１５
ＡｓＯ １􀆰 ９２ ０􀆰 ９９９５１ Ｂｉ ０􀆰 ６０ ０􀆰 ９９９６４
ＳｅＯ １􀆰 ２５ ０􀆰 ９９９００ Ｕ ０􀆰 ８０ ０􀆰 ９９９９９

表 ５　 盐酸中各元素含量 μｇ / Ｌ

分析物质 样品中含量 限定值 分析物质 样品中含量 限定值

Ｌｉ ０􀆰 １０６ <１ Ｓｒ ０􀆰 １９２ <１
Ｂｅ ０􀆰 ００４ <１ Ｚｒ ０􀆰 ２３６ <１
Ｂ ０􀆰 ３６６ <１ Ｎｂ ０􀆰 ２３０ <１
Ｎａ ０􀆰 ３２３ <１ Ｍｏ ０􀆰 ０３６ <１
Ｍｇ ０􀆰 １７２ <１ Ｒｕ ０􀆰 ０６４ <１
Ａｌ ０􀆰 ６２４ <１ Ｒｈ ０􀆰 ００５ <１
Ｋ ０􀆰 ６７８ <１ Ｐｄ ０􀆰 ６４２ <１
Ｃａ ０􀆰 ３８３ <１ Ａｇ ０􀆰 ０６０ <１
Ｔｉ ０􀆰 ３６０ <１ Ｃｄ ０􀆰 ０２９ <１
Ｖ ０􀆰 ９８８ <１ Ｉｎ ０􀆰 ２４０ <１
Ｃｒ ０􀆰 ２１０ <１ Ｓｎ ０􀆰 ３１０ <１
Ｍｎ ０􀆰 ２３４ <１ Ｓｂ ０􀆰 １４２ <１
Ｆｅ ０􀆰 ３８４ <１ Ｂａ ０􀆰 ０４３ <１
Ｃｏ ０􀆰 ０７４ <１ Ｔａ ０􀆰 ２００ <１
Ｎｉ ０􀆰 ０４２ <１ Ｗ ０􀆰 ０７０ <１
Ｃｕ ０􀆰 １２７ <１ Ｐｔ ０􀆰 ０９８ <１
Ｚｎ ０􀆰 ５４４ <１ Ａｕ ０􀆰 ５５０ <１
Ｇａ ０􀆰 ２０６ <１ Ｔｌ ０􀆰 ０２０ <１
Ｇｅ ０􀆰 １１０ <１ Ｐｂ ０􀆰 ０９７ <１
ＡｓＯ ０􀆰 ２９６ <１ Ｂｉ ０􀆰 ８７０ <１
ＳｅＯ ０􀆰 ３８５ <１ Ｕ ０􀆰 １５０ <１

２􀆰 ２　 加标回收率

加标方式可根椐项目、分析方法及实验的不同要

求ꎬ相应回收率的计算方式也有所不同ꎮ 对于其计算

方法ꎬ有文献给出了一个简单易懂的理论公式[２０]:
Ｐ ＝ [(ｍ２ － ｍ１) / ｍ０] × １００％ (２)

式中ꎬＰ 为加标回收率ꎻｍ０ 为所加标准物质的质量ꎻ
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ｍ１ 为试样中的被测物质质量ꎻｍ２ 为加标试样中的

被测物质的量ꎮ
在实际检测实验中ꎬ大多采用溶液的浓度值来表

达某一被测成分的含量ꎬ因此ꎬ公式(２)还可以表述为:
Ｐ ＝ [(Ｃ２Ｖ２ － Ｃ１Ｖ１) / (Ｃ０Ｖ０)] × １００％ (３)

式中ꎬＣ０ 为标准溶液的浓度ꎻＣ１ 为原样品中被测成

分的浓度ꎻＣ２ 为加标样品中被测成分的浓度ꎻＶ０ 为

加入标准溶液的体积ꎻＶ１ 为原样品的体积ꎻＶ２ 为加

标后样品的体积ꎮ
在高纯盐酸中加入混合标准溶液ꎬ 配制成

０􀆰 ５ μｇ / Ｌ 元素浓度的溶液ꎬ在当前仪器条件下进行

检测ꎬ回收率为 ９６％~１０８％ꎬ符合 ＳＥＭＩ 公认的方法

必须满足添加物的回收率在 ８０％ ~ １２０％之间的条

件ꎬ结果如表 ６ 所示ꎮ
表 ６　 元素加标回收率

分析

物质

测定结果 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)
回收率 /

％
分析

物质

测定结果 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)
回收率 /

％
Ｌｉ ０􀆰 ５４ １０８ Ｓｒ ０􀆰 ５２ １０４
Ｂｅ ０􀆰 ５２ １０４ Ｚｒ ０􀆰 ５３ １０６
Ｂ ０􀆰 ５３ １０６ Ｎｂ ０􀆰 ５２ １０４
Ｎａ ０􀆰 ４８ ９６ Ｍｏ ０􀆰 ５１ １０２
Ｍｇ ０􀆰 ５４ １０８ Ｒｕ ０􀆰 ４８ ９６
Ａｌ ０􀆰 ５４ １０８ Ｒｈ ０􀆰 ５１ １０２
Ｋ ０􀆰 ５３ １０６ Ｐｄ ０􀆰 ５４ １０８
Ｃａ ０􀆰 ４９ ９８ Ａｇ ０􀆰 ５２ １０４
Ｔｉ ０􀆰 ５４ １０８ Ｃｄ ０􀆰 ５３ １０６
Ｖ ０􀆰 ５２ １０４ Ｉｎ ０􀆰 ５３ １０６
Ｃｒ ０􀆰 ５３ １０６ Ｓｎ ０􀆰 ５４ １０８
Ｍｎ ０􀆰 ５２ １０４ Ｓｂ ０􀆰 ５３ １０６
Ｆｅ ０􀆰 ５４ １０８ Ｂａ ０􀆰 ５４ １０８
Ｃｏ ０􀆰 ５４ １０８ Ｔａ ０􀆰 ５３ １０６
Ｎｉ ０􀆰 ５３ １０６ Ｗ ０􀆰 ５２ １０４
Ｃｕ ０􀆰 ５１ １０２ Ｐｔ ０􀆰 ４８ ９６
Ｚｎ ０􀆰 ５２ １０４ Ａｕ ０􀆰 ５３ １０６
Ｇａ ０􀆰 ５１ １０２ Ｔｌ ０􀆰 ５１ １０２
Ｇｅ ０􀆰 ５３ １０６ Ｐｂ ０􀆰 ５２ １０４
ＡｓＯ ０􀆰 ５４ １０８ Ｂｉ ０􀆰 ５２ １０４
ＳｅＯ ０􀆰 ５１ １０２ Ｕ ０􀆰 ５４ １０８

对所配制的标准溶液在实验仪器条件下进行连

续测定 １０ 次ꎬ稳定性 ＲＳＤ 均不超过 ５％ꎮ

３　 结论

该方法测定的高纯盐酸中的金属离子浓度均符

合 ＳＥＭＩ Ｃ８ 中对盐酸金属离子浓度的要求ꎮ
对于存在干扰物的 Ｋ、Ｃａ、Ｆｅ、Ａｓ、Ｓｅ 等离子ꎬ运

用标准等离子体和冷等离子体与氨和氧气的反应池

技术相结合ꎬ消除了许多干扰ꎬ极大地提高了仪器的

灵敏度ꎮ
ＩＣＰ－ＭＳ 直接分析电子级高纯盐酸方法简便ꎬ

测试重复性好ꎬ一次进样可同时检测多个元素ꎬ节省

时间ꎬ也节省检测成本ꎮ 对盐酸溶液中各痕量元素

的检出限可达到 ０􀆰 ５ ~ ５􀆰 ４ ｎｇ / Ｌꎬ回收率为 ９６％ ~
１０８％ꎬ稳定性 ＲＳＤ 均不超过 ５％ꎬ测定结果可靠ꎬ该
方法在对高纯盐酸中微量元素的检测方面有较高的

市场应用价值ꎮ
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