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氮化铝材料中痕量元素（镁、镓）含量及分布的测定
二次离子质谱法
1　 范围
本标准规定了氮化铝中痕量镁元素和镓元素浓度及分布的二次离子质谱测定方法。
本标准适用于氮化铝中痕量镁元素和镓元素浓度及分布的测定，其中镁、镓的浓度均大于1×1015atoms/cm3。
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。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 25186  由离子注入参考物质确定相对灵敏度因子
GB/T 22461  表面化学分析词汇
3　 术语和定义
3.1  GB/T 22461 界定的术语和定义适用于本文件。
3.2  RSF（relative sensitivity factor）相对灵敏度因子。
样品中某一杂质元素的二次离子强度与该元素在基体中的浓度存在一定的比例关系，比例系数为灵敏度因子。在定量分析过程中，选择与待测样品具有相同基体组分的标准样品。选择样品中基体的某个组分元素与杂质元素进行比对测试，此时的灵敏度因子即为相对灵敏度因子。
4　 方法原理
在高真空条件下，通过一次离子源发生器产生一次离子，经过加速、纯化、聚焦后，轰击样品表面，溅射出多种粒子，将其中的二次离子引出，通过质量分析器，对二次离子进行选择性地分离，进而获得需要分析的痕量杂质离子，也就是目标元素。记录并计算样品中的镁、镓分别与铝离子的二次离子强度比，结合铝离子浓度，计算相对灵敏度因子，通过台阶仪等设备辅助将时间-离子强度曲线转化为深度-浓度曲线，从而实现上述痕量杂质的定量分析。
5　 干扰因素
实验样品易受污染，因此在整个操作过程中应尽量避免样品与外界过多的接触。
二次离子质谱测试易受试验环境影响，因此样品室中的镁、镓元素也会干扰测试。
对于待测样品、空白样品和参考样品需要比较实验数据，对相对灵敏度因子（RSF）影响较大，因此必须用同样的条件参数进行测试分析，以避免由于前后参数变化给实验结果带来的影响。
为了克服或减少“基体效应”对实验结果的影响，采用参考样品校准法，利用成分已知的标样，测出成分含量与二次离子电流关系的标准曲线（或得到相对灵敏度因子）。参考物质的精度直接影响分析结果的精度。
6　 仪器和设备
二次离子质谱仪（SIMS）：配备一次离子束,具有将二次离子从分子干扰中分离出来的能力。
7　 试样制备
准备空白样品，以去除分子离子干扰、仪器背景等造成的影响，其痕量杂质元素浓度要低于本方法的期望检测限，其它基体成分要与待测样品相同，以避免其它变量对实验结果的影响。
准备标准样品，用于标定测试样品中镁、镓元素浓度，为了便于测量，标准样品中镁、镓元素浓度应高于检测限，通常规定高1-2个数量级，标准样品与待测样品应具有相同的基体成分，以避免其它变量对实验结果的影响，标准样品的精度直接影响分析结果的精度。
将样品（待测样品、空白样品、标准样品）切割成适于分析的尺寸，大小因不同仪器设备样品架的不同而不同，但样品不宜过大，因待测样品、空白样品、参考样品要放在同一样品架中。
整个样品制备工作中应并做好清洁工作，避免空气、外物接触造成对结果的影响。
8　 试验步骤
8.1　 进样
将切割成小块的样品（待测样品、空白样品、参考样品）装入样品架，操作过程中应避免样品污染。
将样品架送入SIMS仪器的样品室。
恢复样品室的真空度至厂商或当地成文的步骤推荐的正常值。
8.2　 优化二次离子质谱仪的设定
开启仪器并依照厂商的说明书或当地成文的步骤，设定所需的仪器参数。
依照厂商的说明书或当地成文的步骤，确保一次离子束流和质谱仪的稳定性。
质谱仪的传输效率是可以调整改变的，在分析参考物质、空白样品和待测样品时，应使用相同的传输效率。
8.3　 检测
按厂商的说明书或当地成文的步骤调整仪器至最佳状态，通入氧气，使氧气分子集中喷射在分析区域内，以减小样品表面的荷电效应，流到样品表面的氧气流量必须足够稳定，以保证分析过程中的二次离子产额不会改变，如果离子产额有变化，调节进氧量。
选择合适的一次离子束流和一次束扫描面积，分析面积因仪器的不同而不同，范围小于500μm×500μm。
对中一次离子束，运行SIMS仪器，开始剖析，开始时样品表面会有部分污染使得镁、镓元素离子信号突增，然后减小。减小扫描面积，继续分析，用以增加检测灵敏度。
得出相应的质谱分析、深度剖析、成像分析模式的图谱，为避免样品表面受到污染对实验结果造成的影响，应舍弃深度剖析的前几个纳米得到的信号突增的图像结果。
测试分析条件下的溅射速率。使用台阶仪或者类似设备来测量SIMS分析溅射坑的深度，结合仪器记录的测试时长进而得到溅射速率。
用与测试待测样品同样的条件测试空白样品与参考样品。
9　 试验结果的计算
结果计算基体中某个目标痕量杂质元素的RSF，可以通过SIMS剖析一个已知该杂质浓度的参考样品得到。采用式（1）、（2）计算： 
RSF=（ΦCIrt）/（d∑Ii-dIbC）……………（1）
式中：
Φ——离子注入剂量；

C——整个定量分析过程中检测离子信号的采样时间；

t——每一个测试周期检测离子信号的采样时间（s）；
d——测试分析结束后，溅射坑的深度，单位为厘米（cm）；

Ir——主要元素的二次离子强度，单位为计数率每秒（counts/s）；
Ib——仪器的本底信号强度值，单位为计数率每秒（counts/s）；

∑Ii——整个测试过程中所有每个测试周期测得的待测元素离子流强度的总和。
Ci=RSF·（Ii/Ir）……………………（2）
式中：
Ci——待测元素的原子浓度，单位为原子数每立方厘米（atoms/cm3）；

RSF——相对灵敏度因子，单位为原子数每立方厘米（atoms/cm3）；

Ii——待测元素的二次离子强度，单位为计数率每秒（counts/s）；
Ir——主要元素的二次离子强度，单位为计数率每秒（counts/s）。

通过式（1）计算RSF，式（2）算得对应深度的待测元素浓度。
10　 精密度
该方法单一实验室Mg、Ga的测量精度小于10%（RSD）。
(该精密度是由同一实验人员在同一实验中对从同一材料上取不同的10个区域依次测试得到。)
11　 试验报告
试验报告应包括以下内容：
a) 使用仪器型号、实验人员、测试日期；
b) 测试样品、空白样品、参考样品的编号；
c) 一次束的类型、能量和扫描面积；
d) 结果及其相应图表。
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