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微波消解￣ＩＣＰ￣ＯＥＳ 法测定电子级硼铝掺杂源中多种金属元素
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摘要:建立一种微波消解￣电感耦合等离子体发射光谱法(ＩＣＰ￣ＯＥＳ)测定电子级硼铝掺杂源中多种金属元素的测试方法ꎮ
称样量为 ２􀆰 ０ ｇ(精确至±０􀆰 ００１ ｇ)ꎬ样品中加入 ６ ｍＬ 硝酸ꎬ升温速率 １０ ℃ / ｍｉｎꎬ消解温度为 １８０ ℃ꎬ消解时间 ３０ ｍｉｎꎮ 用

ＩＣＰ￣ＯＥＳ 标准加入法进行测定ꎮ 硼铝掺杂源中钠元素在 ０~１０ ｍｇ / Ｌ 范围、其余 １１ 种金属元素在 ０~ ５ ｍｇ / Ｌ 范围内与光

谱强度线性关系良好ꎬ相关系数均大于 ０􀆰 ９９９ ０ꎮ 采用该方法ꎬ测定样品的精密度为 １􀆰 ７３％ ~ ７􀆰 ７１％(ｎ ＝ ７)ꎬ加标回收率

为 ９３􀆰 ０％~１０６％ꎬ分析结果准确度高ꎬ稳定性好ꎬ适用于电子级硼铝掺杂源中多种金属元素的测定ꎮ
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电子级硼铝掺杂源中多种金属元素[ Ｊ] .化学试剂ꎬ２０２３ꎬ
４５(３):１２０￣１２５ꎮ

　 　 随着晶硅太阳能电池技术的进步ꎬ新型 Ｐ 型

扩散技术成为研究的热点ꎬＢｒｕｓｃｈｉ 等[１] 以 ＰＢＦ２０
为源研究了不同扩散条件下硼的扩散性能ꎬ但仍

然存在不足ꎮ 因此ꎬ为了满足国内市场需求ꎬ研发

新型扩散源成为我公司近年来重要的科研项目ꎮ
传统的硼掺杂源产品利用单一硼原子扩散形成 Ｐ－－
Ｎ 结ꎬ而硼铝两种原子扩散系数存在差异ꎬ容易形

成 Ｐ＋－Ｐ 结ꎬ能够改善 Ｐ－－Ｎ 结的性能ꎬ提高器件

的内在质量ꎬ因此新型硼铝扩散源将得到越来越

广泛的应用ꎮ
目前ꎬ我公司新型硼铝掺杂源已进入了批量

生产阶段ꎬ迅速准确的检测方法是控制产品质量

的有效手段ꎬ尤其对于电子产品中金属元素的检

测ꎮ 目前ꎬ测试金属元素的方法很多ꎬ如分光光度

法[２ꎬ３]、原子吸收光谱法[４￣６]、电感耦合等离子体

发射光谱 法 ( Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ￣ｏｐｔｉｃａｌ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙꎬＩＣＰ￣ＯＥＳ) [７￣９]、电感耦合等

离子体质谱法 ( Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ￣ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙꎬＩＣＰ￣ＭＳ) [１０] 等ꎮ 分光光度法和原子

吸收法仪器造价低ꎬ但通常一次只能分析一种元

素ꎮ ＩＣＰ￣ＭＳ 性能优越且一次能测试多种金属元

素ꎬ但缺点是仪器价格昂贵ꎮ 对于新型硼铝掺杂

源样品ꎬＩＣＰ￣ＯＥＳ 在灵敏度及多元素测定上具有

明显优势ꎬ是一种节能省时的检测方法ꎮ 该方法

要求样品为低有机、低盐水溶液ꎬ而硼铝源特殊ꎬ
是由有机硼聚合物、铝盐、有机溶剂组成ꎬ由于有
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机物含量太高ꎬ并且还有高分子聚合物ꎬ所以不能

直接稀释样品进入仪器进行检测ꎬ需要对样品进

行前处理[１１]ꎮ 传统的前处理方法￣硫酸高温灰化

法虽操作简单、适用范围广ꎬ但也存在明显的缺

点ꎬ即灰化时间长ꎬ引起易挥发待测元素的挥发损

失甚至完全损失ꎬ待测元素沾壁及滞留在酸不溶

性颗粒上的损失ꎬ易引入污染等ꎮ 为了满足硼铝

源检测的需求ꎬ摸索、应用一种高效率的样品前处

理方法是非常重要的[１２]ꎮ 韦如凤等[１３] 详细地论

述了微波消解技术的优点和功能特点以及在分析

化学中的应用ꎬ该技术特别适用于有机样品和含

有易挥发元素样品的前处理ꎮ 微波消解作为“绿
色化学反应技术” [１４]ꎬ具备污染小、回收率高、消
解速度快以及消解完全等特点ꎬ将其与 ＩＣＰ￣ＯＥＳ
联用[１５￣１８]来测定硼铝源中的金属元素ꎬ得到的结

果准确度高ꎬ稳定性好ꎬ解决了砷、汞等易挥发元

素的损失问题ꎬ能够满足新型硼铝扩散源中金属

元素的分析检测要求ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １ 　 主要仪器与试剂

Ｍｕｌｔｉｗａｖｅ ５０００ 型微波消解仪(奥地利安东

帕(中国)有限公司)ꎻＢＨＷ￣０９Ａ２０ 型恒温消解仪

(上海博通化学科技有限公司)ꎻＡｖｉｏ ２００ 型电感

耦合等离子体发射光谱仪(美国珀金埃尔默公

司)ꎻＸＳ２０５ 型电子天平(瑞士梅特勒￣托利多公

司)ꎻＭｉｌｌｉ￣Ｑ ７０００ 型超纯水系统(德国默克密理

博公司)ꎻＨＷＬ￣１２ＸＣ 型箱式电阻炉(山东华威炉

业有限公司)ꎻ３０ ｍＬ 石英坩埚、１０ ｍＬ 容量瓶、
１００ ｍＬ 容量瓶(博美玻璃仪器有限公司)ꎮ

硼铝源 ＢＡｌ￣０８、硝酸、硫酸(ＢＶ￣Ⅲ级高纯试

剂ꎬ北京化学试剂研究所有限责任公司)ꎻ钠

(Ｎａ)、钾 ( Ｋ)、镁 (Ｍｇ)、锰 (Ｍｎ)、铁 ( Ｆｅ)、镍

(Ｎｉ)、铜 ( Ｃｕ)、锌 ( Ｚｎ)、铅 ( Ｐｂ)、金 ( Ａｕ)、汞

(Ｈｇ)、砷(Ａｓ)单元素标准溶液(国家有色金属及

电子材料分析测试中心)ꎻ超纯水(电阻率 １８􀆰 ２
ＭΩ􀅰ｃｍꎬ超纯水机制)ꎮ
１􀆰 ２ 　 样品前处理

准确称取 ２􀆰 ０ ｇ(精确至±０􀆰 ００１ ｇ)硼铝源样

品置于聚四氟乙烯消解罐中ꎬ加入 ６ ｍＬ 硝酸ꎬ将
消解罐密封放入转子中ꎬ在微波消解仪中进行消

解ꎮ 升温速率:１０ ℃ / ｍｉｎꎬ目标温度:１８０ ℃ꎬ保持

３０ ｍｉｎꎮ 待消解完成后ꎬ冷却至 ７０ ℃ꎬ取出进行

排气ꎬ排气操作需要在通风橱中完成ꎮ 排气后打

开消解罐瓶盖ꎬ将消解罐放入恒温消解仪中ꎬ进行

赶酸操作ꎮ 消解罐中溶液近干时ꎬ转移至 １０ ｍＬ
容量瓶中ꎬ待用ꎮ
１􀆰 ３ 　 溶液的配制

１􀆰 ３􀆰 １ 　 体积分数 ２％硝酸溶液的配制

取 ２ 体积浓硝酸置于 ９８ 体积超纯水中ꎬ摇
匀ꎬ备用ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２ 　 标准工作液配制

将钠标准溶液(１ ０００ μｇ / ｍＬ)稀释 １０ 倍ꎬ配
制成 １００ μｇ / ｍＬ 的溶液 ａꎬ其余 １１ 种元素标准溶

液配制成各元素浓度均为 １０ μｇ / ｍＬ 的混合溶液

ｂꎬ以硼铝源 ＢＡｌ￣０８ 为基体样品配制标准加入法

系列ꎬ取 ４ 份消解后的 ＢＡｌ￣０８ 样品ꎬ分别向其中

加入溶液 ａ 和溶液 ｂꎬ配制成钠元素浓度为 ０、
０􀆰 ５、１􀆰 ０、２􀆰 ０ μｇ / ｍＬꎬ其余 １１ 种元素浓度为 ０、
０􀆰 １、０􀆰 ５、１􀆰 ０ μｇ / ｍＬ 的标准工作液ꎬ用 ２％硝酸溶

液定容至 １０ ｍＬꎮ
１􀆰 ４ 　 仪器工作条件

Ａｖｉｏ ２００ 型电感耦合等离子体发射光谱仪工

作条件为:射频功率(ＲＦ):１ ３００ Ｗꎻ雾化气:流量

为 ０􀆰 ５５ Ｌ / ｍｉｎꎻ等离子气:流量为 １２ Ｌ / ｍｉｎꎻ辅助

气:流量为 ０􀆰 ２ Ｌ / ｍｉｎꎻ稳定延时:１５ ｓꎻ测量次数:
３ 次ꎻ观测方式:轴向观测ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １ 　 称样量的确定

硼铝源为高分子有机样品ꎬ含有大量有机溶

剂ꎬ由于其具有挥发性ꎬ且部分金属元素含量较

低ꎬ称样量不能太少ꎮ 称样量太大ꎬ容易造成消解

罐内压力过高ꎬ同时给消解带来困难ꎮ 在保证既

能消解完全ꎬ又不影响金属元素测定的前提下ꎬ最
终取样量确定为 ２􀆰 ０ ｇꎮ
２􀆰 ２ 　 消解试剂的选择

金属测定的前处理常用的消解试剂包括硝

酸、盐酸、硫酸、氢氟酸及其混合试剂等ꎮ 硝酸是

一种强氧化剂ꎬ能氧化侵蚀金属和有机物质ꎬ使之

成为可溶性的硝酸盐ꎬ是氧化有机物的典型酸ꎮ
主要用于脂肪、饮料、蛋白质、聚合物的消解ꎻ硫酸

是许多物质的有效溶剂ꎬ可破坏几乎所有的有机

化合物ꎬ进行快速脱水碳化ꎬ但必须严格监控其温

度ꎬ因为其沸点超过许多微波消解仪内罐的限制

温度ꎬ多数情况下作为一种辅助酸ꎻ氢氟酸适用于

消解含硅样品ꎬ它会对矩管和中心喷射管等配件

产生强烈的腐蚀作用ꎬ且使用过程中存在很大的

１２１
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安全隐患ꎻ盐酸中的氯离子会使部分金属生成难

溶金属氯化物ꎬ结合样品本身特性ꎬ最终选择硝酸

作为消解剂ꎮ
２􀆰 ３ 　 微波消解程序的选择

取同一批硼铝源(ＢＡｌ￣０８)样品ꎬ在不同微波

消解程序下进行消解ꎬ通过观察消解后样品状态ꎬ
可以初步判断是否消解完全ꎮ 在消解程序 Ａ、Ｂ
下ꎬ样品明显浑浊ꎬ没有形成均匀的溶液ꎬ说明消

解不完全ꎮ 在消解程序 Ｃ 下ꎬ样品略显浑浊ꎮ 在

消解程序 Ｄ、Ｅ 下ꎬ形成了透明的溶液ꎬ初步断定

消解完全ꎮ 在 １􀆰 ４ 的仪器工作条件下对 Ｃ、Ｄ、Ｅ
程序下处理的样品进行部分金属钠、铁、铜含量的

检测ꎬ通过相对标准偏差来确定最佳的消解程序ꎮ
微波消解程序见表 １ꎬ测定结果见表 ２ꎮ

表 １ 　 微波消解程序

Ｔａｂ.１　 Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍ

程序
升温速率 /
(℃􀅰ｍｉｎ－１)

目标

温度 /
℃

终点保

持时间 /
ｍｉｎ

样品消解结果

Ａ １０ １２０ ２０ 赶酸后溶液浑浊ꎬ消解不彻底

Ｂ １０ １５０ ２０ 赶酸后溶液浑浊ꎬ消解不彻底

Ｃ １０ １５０ ３０
赶酸后溶液略显浑浊ꎬ消解不

彻底

Ｄ １０ １８０ ３０ 赶酸后溶液澄清透明

Ｅ １０ １８０ ４０ 赶酸后溶液澄清透明

表 ２ 　 不同消解程序下测得钠、铁、铜含量

Ｔａｂ.２　 Ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍꎬｉｒｏｎ ａｎｄ ｃｏｐｐｅｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
ｕｎｄｅｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍ (ｍｇ / Ｌ)

程序 元素 １＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ６＃ ７＃ ＲＳＤ /
％

Ｃ
Ｎａ
Ｆｅ
Ｃｕ

４􀆰 ８４５
１􀆰 １３５
０􀆰 ３２５

４􀆰 ３２０
０􀆰 ９９５
０􀆰 ３７５

４􀆰 ３５５
０􀆰 ９４０
０􀆰 ３１５

４􀆰 ６３５
１􀆰 １１５
０􀆰 ３９０

４􀆰 １８０
１􀆰 ２２５
０􀆰 ３３０

４􀆰 ５６５
１􀆰 ２７０
０􀆰 ３８５

４􀆰 ２８５
０􀆰 ９４５
０􀆰 ４０５

５􀆰 ２６
１１􀆰 ６
１０􀆰 １

Ｄ
Ｎａ
Ｆｅ
Ｃｕ

６􀆰 ５５５
１􀆰 ６５０
０􀆰 ６５０

６􀆰 ９１０
１􀆰 ５１５
０􀆰 ６４５

６􀆰 ８３５
１􀆰 ６０５
０􀆰 ６３０

６􀆰 ６１５
１􀆰 ７００
０􀆰 ６８０

６􀆰 ７８０
１􀆰 ５９０
０􀆰 ６９０

６􀆰 ７５０
１􀆰 ５３５
０􀆰 ６９５

６􀆰 ４３５
１􀆰 ７２５
０􀆰 ６８５

２􀆰 ５２
４􀆰 ９０
３􀆰 ８４

Ｅ
Ｎａ
Ｆｅ
Ｃｕ

６􀆰 ７６５
１􀆰 ５２５
０􀆰 ６５０

６􀆰 ５１０
１􀆰 ６４５
０􀆰 ６７５

６􀆰 ６８０
１􀆰 ６２０
０􀆰 ６４０

６􀆰 ９２５
１􀆰 ６９０
０􀆰 ６４５

６􀆰 ６３０
１􀆰 ７０５
０􀆰 ６８５

６􀆰 ８５５
１􀆰 ５６０
０􀆰 ６９５

６􀆰 ６４０
１􀆰 ７１５
０􀆰 ６６５

２􀆰 １３
４􀆰 ４８
３􀆰 １６

　 　 由表 １、表 ２ 可知ꎬ消解过后ꎬ如果样品没有

形成无色透明的溶液ꎬ证明消解不完全ꎬ得到的结

果数值偏低ꎬ稳定性差ꎮ 在消解程序 Ｄ 和 Ｅ 的条

件下测得的数据平行性都较好ꎬ相对标准偏差并

无显著差异ꎮ 从经济省时角度出发ꎬ最终选择消

解程序 Ｄ 即升温速率 １０ ℃ / ｍｉｎꎬ升至 １８０ ℃ꎬ保
持 ３０ ｍｉｎ 作为硼铝源样品的微波消解条件ꎮ

２􀆰 ４ 　 干扰及消除

２􀆰 ４􀆰 １ 　 光谱干扰及消除

在 ＩＣＰ￣ＯＥＳ 分析测定中ꎬ光谱干扰是其最严

重的干扰ꎮ 光谱干扰主要分为两类ꎬ一类是谱线

重叠干扰ꎬ它是由于光谱仪色散率和分辨率的不

足ꎬ使某些共存元素的谱线重叠在分析线上的干

扰ꎮ 因此ꎬ分析线的选择尤为重要ꎮ 在本方法中ꎬ
对每个元素选取仪器推荐的灵敏度高、干扰少的

谱线作为分析线(表 ３)ꎬ获得了较好的灵敏度ꎮ
另一类是背景干扰ꎬ这类干扰与基体成分及 ＩＣＰ
光源本身所发射的强烈的杂散光的影响有关ꎮ
背景干扰主要通过仪器本身的背景校正技术予

以扣除ꎮ
表 ３ 　 ＩＣＰ￣ＯＥＳ 测定分析线的选择

Ｔａｂ.３　 Ｓｅｌｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ＩＣＰ￣ＯＥＳ ａｎａｌｙｓｉｓ ｌｉｎｅ

元素 Ｎａ Ｋ Ｍｇ Ｍｎ Ｆｅ Ｎｉ

波长 / ｎｍ ５８９􀆰 ５９２ ７６６􀆰 ４９０ ２８５􀆰 ２１３ ２５７􀆰 ６１０ ２３８􀆰 ２０４ ２３１􀆰 ６０４

元素 Ｃｕ Ｚｎ Ａｕ Ｐｂ Ｈｇ Ａｓ

波长 / ｎｍ ３２７􀆰 ３９３ ２０６􀆰 ２００ ２６７􀆰 ５９５ ２２０􀆰 ３５３ ２５３􀆰 ６５２ １９３􀆰 ６９６

２􀆰 ４􀆰 ２ 　 基体干扰及消除

新型硼铝源样品基体干扰较复杂ꎬ但其成分

稳定ꎮ 本实验采用标准加入法来消除基体干扰ꎮ
选择一个样品作为基体加标配制标准曲线ꎬ其他

样品可以直接作为样品分析ꎬ不需要每个试样都

进行加标ꎬ这样既保证了实验结果的准确度ꎬ又减

轻了工作量ꎬ使标准加入法在批量样品分析中具

有可操作性ꎮ
２􀆰 ５ 　 方法的线性方程和检出限

用上述同样的方法ꎬ对样品空白重复检测 １１
次ꎬ计算方法检出限ꎬ结果见表 ４ꎮ 从表 ４ 可知ꎬ
　 　 　 　 　 　表 ４ 　 １２ 种金属元素的线性范围、相关系数及检出限

Ｔａｂ.４　 Ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅꎬｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ａｎｄ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔ ｏｆ １２ ｍｅｔａｌ ｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素 线性方程 相关系数 检出限 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１)
Ｎａ ｙ＝ ７ １０７ １４３ｘ＋８ ３４０ ７６８ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ０１２
Ｋ ｙ＝ ２ ０２５ ６８３ｘ＋４８２ ４６７ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ００７
Ｍｇ ｙ＝ ２ ２１２ １１４ｘ＋６０１ ８０８ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００１
Ｍｎ ｙ＝ ８ ２２３ ６４３ｘ＋１ ０２５ １４３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００３
Ｆｅ ｙ＝ １ １１８ ５９７ｘ＋３６６ １５５ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００５
Ｎｉ ｙ＝ ４０１ ３３６ｘ＋８１ ９４７ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０１０
Ｃｕ ｙ＝ ８５８ ９０５ｘ＋１２１ ８３７ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００４
Ｚｎ ｙ＝ ３０２ ２８１ｘ＋８７ ５７１ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００６
Ａｕ ｙ＝ ２５９ ００６ｘ＋２ ７１３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００７
Ｐｂ ｙ＝ ６３ ０７６ｘ＋９５０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００６
Ｈｇ ｙ＝ ５６ ８４９ｘ＋７３９ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ００８
Ａｓ ｙ＝ ９ ０９８ｘ＋１１０ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ０１０

２２１
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１２ 种元素的相关系数均大于 ０􀆰 ９９９ ０ꎬ各元素的

检出限小于标准要求值ꎬ说明该方法的线性和检

出限均满足新型硼铝源的检测要求ꎮ
２􀆰 ６ 　 准确度试验

选取批号为 ２０２２０５１６ 硼铝源 ＢＡｌ￣０８ 样品做

标准加入法加标回收试验ꎬ所加标为一定体积的

标准溶液ꎬ 与样品一起消解ꎬ 消解后定容至

１０ ｍＬꎬ仪器测定结果见表 ５ꎮ
表 ５ 　 加标回收试验结果

Ｔａｂ.５　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

元素
本底值 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

加入量 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

测定值 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

回收率 /
％

Ｎａ １􀆰 ２４３
０􀆰 ５０
１􀆰 ００
２􀆰 ００

１􀆰 ７２８
２􀆰 ２２８
３􀆰 ２６１

９７􀆰 ０
９８􀆰 ５

１０１􀆰 ０

Ｋ ０􀆰 ３４２
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ４４６
０􀆰 ６３８
０􀆰 ８３６

１０４􀆰 ０
９８􀆰 ７
９８􀆰 ８

Ｍｇ ０􀆰 ２８７
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ３８１
０􀆰 ５９９
０􀆰 ７８４

９４􀆰 ０
１０４􀆰 ０
９９􀆰 ４

Ｍｎ ０􀆰 １２５
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ２３０
０􀆰 ４１８
０􀆰 ６２２

１０５􀆰 ０
９７􀆰 ７
９９􀆰 ４

Ｆｅ ０􀆰 ３３７
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ４３３
０􀆰 ６４０
０􀆰 ８３５

９６􀆰 ０
１０１􀆰 ０
９９􀆰 ６

Ｎｉ ０􀆰 ２１９
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ３２４
０􀆰 ５２１
０􀆰 ７１３

１０５􀆰 ０
１０１􀆰 ０
９８􀆰 ８

Ｃｕ ０􀆰 １４６
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ２３９
０􀆰 ４４８
０􀆰 ６３７

９３􀆰 ０
１０１􀆰 ０
９８􀆰 ２

Ｚｎ ０􀆰 ３０２
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ４０８
０􀆰 ６０９
０􀆰 ７９８

１０６􀆰 ０
１０２􀆰 ０
９９􀆰 ２

Ａｕ <０􀆰 ０１０
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

０􀆰 ０２１
０􀆰 ０３１
０􀆰 ０４９

１０５􀆰 ０
１０３􀆰 ０
９８􀆰 ０

Ｐｂ ０􀆰 ０１５
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

０􀆰 ０３４
０􀆰 ０４４
０􀆰 ０６７

９５􀆰 ０
９６􀆰 ７

１０４􀆰 ０

Ｈｇ <０􀆰 ０１０
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

０􀆰 ０２０
０􀆰 ０２９
０􀆰 ０５１

１００􀆰 ０
９６􀆰 ７

１０２􀆰 ０

Ａｓ ０􀆰 ０１２
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

０􀆰 ０３３
０􀆰 ０４０
０􀆰 ０６２

１０５􀆰 ０
９３􀆰 ３

１００􀆰 ０

　 　 由表 ５ 可知ꎬ各元素的回收率在 ９３􀆰 ０％ ~
１０６％之间ꎬ砷、汞两种易挥发元素的回收率在

９３􀆰 ３％~１０５％之间ꎬ该方法解决了砷、汞 ２ 种元素

的加热易挥发损失问题ꎬ进一步表明该方法的准

确度高ꎮ
２􀆰 ７ 　 精密度试验

选取批号为 ２０２２０６１６ 硼铝源 ＢＡｌ￣０８ 样品ꎬ
按照上述方法ꎬ处理 ７ 份ꎬ在相同的仪器条件下分

别进行测定ꎬ计算硼铝源样品中金属杂质测定结

果的相对标准偏差ꎬ结果见表 ６ꎮ
表 ６ 　 精密度试验结果

Ｔａｂ.６　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

元素 样品 ７次测定值 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ＲＳＤ/ ％

Ｎａ ６􀆰 ５２５ ６􀆰 ４８０ ６􀆰 ７２５ ６􀆰 ７７０ ６􀆰 ５９０ ６􀆰 ８０５ ６􀆰 ８８５ ２􀆰 ２８

Ｋ １􀆰 ７２５ １􀆰 ７０５ １􀆰 ６７０ １􀆰 ６８５ １􀆰 ６５０ １􀆰 ６４５ １􀆰 ６９５ １􀆰 ７３

Ｍｇ １􀆰 ５１０ １􀆰 ４８５ １􀆰 ６２５ １􀆰 ４４５ １􀆰 ５６５ １􀆰 ５３５ １􀆰 ４９５ ３􀆰 ８７

Ｍｎ ０􀆰 ６５０ ０􀆰 ６２５ ０􀆰 ６０５ ０􀆰 ５８５ ０􀆰 ６２５ ０􀆰 ５８０ ０􀆰 ５７０ ４􀆰 ８０

Ｆｅ １􀆰 ５９０ １􀆰 ５７５ １􀆰 ６８５ １􀆰 ６１０ １􀆰 ６４５ １􀆰 ５１５ １􀆰 ５６０ ３􀆰 ５１

Ｎｉ １􀆰 ０７５ １􀆰 ０５５ １􀆰 ０５０ １􀆰 ０９５ １􀆰 １０５ １􀆰 ０７０ １􀆰 ０６５ １􀆰 ８８

Ｃｕ ０􀆰 ５９５ ０􀆰 ６００ ０􀆰 ６０５ ０􀆰 ６５０ ０􀆰 ５８０ ０􀆰 ６２５ ０􀆰 ６４５ ４􀆰 ２９

Ｚｎ １􀆰 ９４０ １􀆰 ７８５ １􀆰 ８７５ １􀆰 ８２０ １􀆰 ９１０ １􀆰 ９８５ １􀆰 ７５５ ４􀆰 ５２

Ａｕ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

Ｐｂ ０􀆰 ０７５ ０􀆰 ０７０ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ０７５ ０􀆰 ０７０ ０􀆰 ０７０ ０􀆰 ０６０ ７􀆰 ７１

Ｈｇ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

Ａｓ ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ０６５ ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ０６０ ０􀆰 ０６０ ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ０５５ ６􀆰 ８０

　 　 由表 ６ 可知ꎬ除了 Ａｕ、Ｈｇ 这两种元素含量低

于 ０􀆰 ０１ ｍｇ / Ｌ 外ꎬ其余金属元素测定结果的相对

标准偏差(ＲＳＤ)在 １􀆰 ７３％ ~ ７􀆰 ７１％之间ꎬ表明本

方法具有较好的精密度ꎮ
２􀆰 ８ 　 对比试验

采用亚沸蒸馏￣硫酸高温灰化法进行样品前

处理ꎬ即称取 ２􀆰 ０ ｇ(±０􀆰 ００１ ｇ)样品于 ３０ ｍＬ 石英

坩埚中ꎬ向其中加入 ５ 滴硫酸ꎬ在亚沸蒸馏装置中

进行低温碳化 ３ ｈꎬ待充分碳化后转移至高温炉

中ꎬ５５０ ℃继续灰化 ３ ｈꎮ 灰化结束后向石英坩埚

中加入 ０􀆰 ５ ｍＬ 硝酸ꎬ０􀆰 ５ ｍＬ 超纯水溶解坩埚内

存留金属盐ꎬ溶液转移至 １０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ再用超

纯水多次少量洗涤坩埚ꎬ洗涤液一并转入容量瓶

中ꎬ定容待用ꎮ
２􀆰 ８􀆰 １ 　 准确度试验

选取批号为 ２０２２０５１６ 硼铝源 ＢＡｌ￣０８ 样品ꎬ
采用亚沸蒸馏￣高温硫酸灰化法进行样品前处理ꎬ
做标准加入法加标回收试验ꎬ所加标为一定体积

的标准溶液ꎬ与样品一起处理ꎬ定容至 １０ ｍＬꎬＩＣＰ
测定结果见表 ７ꎮ

３２１



化学试剂　 ＣＨＥＭＩＣＡＬ ＲＥＡＧＥＮＴＳ 第 ４５ 卷第 ３ 期

表 ７ 　 加标回收试验结果

Ｔａｂ.７　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

元素
本底值 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

加入量 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

测定值 /
(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

回收率 /
％

Ｎａ １􀆰 ２３２
０􀆰 ５０
１􀆰 ００
２􀆰 ００

１􀆰 ６９２
２􀆰 ２０２
３􀆰 １０２

９２􀆰 ０
９７􀆰 ０
９３􀆰 ５

Ｋ ０􀆰 ３０１
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ３８９
０􀆰 ５７８
０􀆰 ７５５

８８􀆰 ０
９２􀆰 ３
９０􀆰 ８

Ｍｇ ０􀆰 ２４１
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ３３３
０􀆰 ５２９
０􀆰 ７３３

９２􀆰 ０
９６􀆰 ０
９８􀆰 ４

Ｍｎ ０􀆰 １１０
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ２０１
０􀆰 ３９５
０􀆰 ５８２

９１􀆰 ０
９５􀆰 ０
９４􀆰 ４

Ｆｅ ０􀆰 ３１１
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ４０８
０􀆰 ５９２
０􀆰 ８０２

９７􀆰 ０
９３􀆰 ７
９８􀆰 ２

Ｎｉ ０􀆰 ２０３
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ２８９
０􀆰 ４９０
０􀆰 ６６２

８６􀆰 ０
９５􀆰 ７
９１􀆰 ８

Ｃｕ ０􀆰 １１７
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ２０５
０􀆰 ４００
０􀆰 ５８３

８８􀆰 ０
９４􀆰 ３
９３􀆰 ２

Ｚｎ ０􀆰 ２８３
０􀆰 １０
０􀆰 ３０
０􀆰 ５０

０􀆰 ３７４
０􀆰 ５７２
０􀆰 ７６２

９１􀆰 ０
９６􀆰 ３
９５􀆰 ８

Ａｕ <０􀆰 ０１
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

０􀆰 ０１５
０􀆰 ０２２
０􀆰 ０３９

７５􀆰 ０
７３􀆰 ３
７８􀆰 ０

Ｐｂ <０􀆰 ０１
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

<０􀆰 ０１
０􀆰 ０１２
０􀆰 ０２１

—
４０􀆰 ０
４２􀆰 ０

Ｈｇ <０􀆰 ０１
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

<０􀆰 ０１
<０􀆰 ０１
<０􀆰 ０１

—
—
—

Ａｓ <０􀆰 ０１
０􀆰 ０２
０􀆰 ０３
０􀆰 ０５

<０􀆰 ０１
<０􀆰 ０１
<０􀆰 ０１

—
—
—

　 　 由表 ７ 可知ꎬ金属铅由于形成了难溶的硫酸

盐导致回收率低于 ５０􀆰 ０％ꎻ其他金属受硫酸铅沉

淀包裹及挂壁的影响ꎬ造成回收率均有所下降ꎮ
砷在酸性条件下ꎬ加热挥发损失严重ꎬ汞在灰化过

程中由于高温加热升华ꎬ其检测结果均低于检出

限ꎮ 与微波消解相比ꎬ采用亚沸蒸馏￣硫酸高温灰

化法对样品进行前处理ꎬ检测结果的准确度降低ꎬ
特别对于铅、汞、砷 ３ 种元素ꎬ在处理过程中损失

较为严重ꎮ
２􀆰 ８􀆰 ２ 　 精密度试验

选取批号为 ２０２２０６１６ 硼铝源 ＢＡｌ￣０８ 样品ꎬ

采用亚沸蒸馏￣高温硫酸灰化法处理 ７ 份ꎬ在相同

的仪器条件下分别进行测定ꎬ计算硼铝源样品中

金属杂质测定结果的相对标准偏差ꎬ结果见表 ８ꎮ
表 ８ 　 精密度试验结果

Ｔａｂ.８　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

元素 样品 ７次测定值 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ＲＳＤ/ ％

Ｎａ ６􀆰 １０５ ５􀆰 ８２５ ６􀆰 １１０ ６􀆰 ２６０ ５􀆰 ６１５ ６􀆰 ３３５ ６􀆰 ２１５ ４􀆰 ２４

Ｋ １􀆰 ５２５ １􀆰 ５０５ １􀆰 ５１０ １􀆰 ４１５ １􀆰 ５５０ １􀆰 ４３５ １􀆰 ５３０ ３􀆰 ４０

Ｍｇ １􀆰 ２１０ １􀆰 １３５ １􀆰 ２２５ １􀆰 １８０ １􀆰 １２５ １􀆰 １１５ １􀆰 １１０ ４􀆰 ０９

Ｍｎ ０􀆰 ５２５ ０􀆰 ４４５ ０􀆰 ４５５ ０􀆰 ５１５ ０􀆰 ４８０ ０􀆰 ４６０ ０􀆰 ４７０ ６􀆰 ３８

Ｆｅ １􀆰 ５３５ １􀆰 ５８０ １􀆰 ６６５ １􀆰 ６８５ １􀆰 ６９０ １􀆰 ５０５ １􀆰 ５４０ ４􀆰 ８９

Ｎｉ １􀆰 ０３５ ０􀆰 ９８０ １􀆰 ０２５ ０􀆰 ９５５ １􀆰 １０５ １􀆰 ０１０ １􀆰 ０４５ ４􀆰 ７２

Ｃｕ ０􀆰 ５７５ ０􀆰 ６３０ ０􀆰 ６１５ ０􀆰 ５５０ ０􀆰 ５８０ ０􀆰 ６０５ ０􀆰 ５６５ ４􀆰 ９０

Ｚｎ １􀆰 ４４５ １􀆰 ３３５ １􀆰 ４８０ １􀆰 ３６５ １􀆰 ４１０ １􀆰 ３２０ １􀆰 ３０５ ４􀆰 ８２

Ａｕ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

Ｐｂ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

Ｈｇ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

Ａｓ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ <０􀆰 ０１ —

　 　 由表 ８ 可知ꎬ与微波消解相比ꎬ传统的亚沸蒸

馏￣硫酸高温灰化法处理样品至少需要 ６ ｈꎬ由于

形成难溶物质、挂壁损失等原因造成一些元素的

准确度较低ꎬ铅、砷、汞 ３ 种元素损失严重ꎬ无法准

确检出ꎬ金属元素的相对标椎偏差也有所增大ꎬ精
度降低ꎮ 对于电子级硼铝掺杂源ꎬ该传统方法已

无法满足其金属元素的测定ꎮ 微波消解技术可以

很好的解决这些问题ꎬ更加适用于电子级硼铝掺

杂源的分析检测ꎮ

３　 结论

本文建立了微波消解￣ＩＣＰ￣ＯＥＳ 法测定电子

级硼铝掺杂源中多种金属元素的测定方法ꎮ 该方

法微波消解仅需 ３０ ｍｉｎꎬ不仅分析快速、而且准

确度高、稳定性好ꎬ适用于多种金属元素的同时

测定ꎮ 该方法填补了国内检测硼铝掺杂源中多

种金属元素的空白ꎬ具有良好的经济效益和社

会效益ꎮ
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