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前言
半导体用溅射镍铂靶材对质量要求非常高,尤其是对化学纯度的控制,原因是杂质的存在将严重影响靶材及相应薄膜的质量,引起溅射时异常放电等现象。目前国内外镍铂合金靶材在纯度方面的差距显著，国内所生产的镍铂合金靶材能达到4N级，而日本相关靶材厂家制备的镍铂靶可以达到5N级以上。因此杂质元素分析结果的准确测定，是判定产品等级的重要指标。

本文采用Sc、Y、Re为内标与反应池（DRC、碰撞反应（KED）技术，建立了镍铂靶材合金中镁、铝、钛、钒、铬、锰、铁、钴、 铜、锌、锆、银、钯、锡、钐、铅、硅等杂质的ICP-MS测定方法。对分析方法准确度和精密度进行了考察和评价，方法加标回收率为89.6%～116.5%，相对标准偏差为0.86%～13.07%。
1  实验部分

1.1  仪器及工作条件
电感耦合等离子体质谱仪（Perkin Elmer NexloNTM 300D）：旋流雾化器；石英炬管；铂采样锥；铂截取锥。

1.2  工作参数

    ICP RF功率1300W；等离子体气流量18 L/min；辅助气流量1.2 L/min；雾化气流量0.78 L/min
1.3同位数质量数

    表1列出各元素推荐的同位数质量数

表1. 推荐的同位数质量数

	元素
	质量数
	元素
	质量数
	元素
	质量数
	元素
	质量数

	Mg
	24
	Mn
	55
	Zr
	91
	Pb
	208

	Al
	27
	Co
	59
	Pd
	106
	Si
	28

	Ti
	48
	Fe
	56
	Ag
	107
	
	

	V
	51
	Cu
	63
	Sn
	118
	
	

	Cr
	52
	Zn
	66
	Sm
	154
	
	


1.4  试剂

 除非另有说明，仅使用确认为优级纯的试剂和电阻率≥18MΩ．Cm的一级水；标准溶液、试剂溶液贮存于塑料瓶中。
1.4.1 氢氧化钾，优级纯。

1.4.2 硝酸（ρ1.42g/mL），MOS级。

1.4.3 盐酸（ρ1.19g/mL），经平衡法提纯。

1.4.4 硫酸（ρ1.84g/mL），优级纯。

1.4.5 盐酸(1+4)。
1.4.6 钛标准贮存溶液：称取0.100 0g金属钛（质量分数≥99.99%）置于100mL石英烧杯中，加入5mL水，5mL硝酸（1.4.2），10mL硫酸（1.4.4），加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钛。

1.4.7 银标准贮存溶液：称取0.100 0g金属银（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入2mL硝酸（1.4..2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入70mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 银。
1.4.8 锡标准贮存溶液：称取0.100 0g金属锡（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），0.3mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，用盐酸（1.4.5）移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锡。

1.4.9 钐标准贮存溶液：称取0.116 0g三氧化二钐（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg钐。

1.4.10 铝标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铝（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铝。

1.4.11 锌标准贮存溶液：称取0.100 0g金属锌（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锌。

1.4.12 铬标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铬（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），1mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铬。

1.4.13 锰标准贮存溶液：称取0.100 0g金属锰（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入2mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锰。

1.4.14钒标准贮存溶液：称取0.100 0g金属钒（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钒。
1.4.15 钯标准贮存溶液：称取0.100 0g金属钯（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），1mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钯。

1.4.16铅标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铅（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，用盐酸（1.4.5）移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铅。

1.4.17 镁标准贮存溶液：称取0.100 0g金属镁（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 镁。

1.4.18 铜标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铜（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入2mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铜。
1.4.19 铁标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铁粉（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铁。

1.4.20钴标准贮存溶液：称取金属钴（w(Co)≥99.99%）0.1000克至100mL烧杯中，加入5mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钴；
1.4.21 锆标准贮存溶液：称取0.100 0g金属锆（质量分数≥99.99%）置于100mL石英烧杯中，加入5mL水，5mL硝酸（1.4.2），10mL硫酸（1.4.4），加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锆。

1.4.22 硅标准贮存溶液：称取0.100 0g单质硅（质量分数≥99.99%），置于30mL聚四氟乙烯消化罐中，加入2g氢氧化钾（1.4.1），放入烘箱中，于150℃下溶解16h，取出，冷却，移入100mL塑料容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 硅。

1.4.23 钪标准贮存溶液：称取0.153 4 g三氧化二钪（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），1mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钪。
1.4.24 钇标准贮存溶液：称取0.127 0g三氧化二钇（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（1.4.3），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钇。

1.4.25 铼标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铼（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3mL盐酸（1.4.3），1mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铼。

1.4.26混合标准溶液A:分别移取1.00 mL标准贮存溶液（1.4.6～1.4.9），置于1 000mL容量瓶中，加入50mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0µg钛、银、锡、钐。

1.4.27混合标准溶液B:移取1.00 mL混合标准溶液A（1.4.26），置于100mL容量瓶中，加入5mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含10 ng钛、银、锡、钐。

1.4.28 混合标准溶液C:分别移取1.00 mL标准贮存溶液（1.4.10～1.4.16），置于1 000mL容量瓶中，加入50mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0µg铝、锌、铬、锰、钒、钯、铅。

1.4.29 混合标准溶液D:移取10.00 mL混合标准溶液C（1.4.28），置于100mL容量瓶中，加入5mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含100 ng铝、锌、铬、锰、钒、钯、铅。

1.4.30 混合标准溶液E:分别移取1.00 mL标准贮存溶液（1.4.17～1.4.21），置于1 000mL容量瓶中，加入50mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0µg镁、铜、铁、钴、锆。

1.4.31 混合标准溶液F:移取10.00 mL混合标准溶液C（1.4.30），置于100mL容量瓶中，加入5mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含100 ng镁、铜、铁、钴、锆。
1.4.32 硅标准溶液G：移取1.00 mL硅标准贮存溶液（1.4.22），置于1 000mL容量瓶中，加入50mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0µg硅。

1.4.33 混合内标溶液:分别移取1.00 mL标准贮存溶液（1.4.23～1.4.25）于1 000mL容量瓶中，加入50mL盐酸（1.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0µg钪、钇、铼。

1.5  实验方法

1.5.1 仪器优化

     先用PE配备液做常规检查，再用含有1mg/mLNiPt15溶液和被测元素浓度为1µg/mL的混合标准溶液，在选定的工作条件下，通过仪器自有软件功能对仪器进行优化。
1.5.2 试液的制备

称取0.10 g （精确至0.0001g）NiPt15样品至100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入6mL盐酸（1.4.3）和2mL硝酸（1.4.2），低温加热溶解完全，冷却，转入100mL塑料容量瓶中，用水洗涤聚四氟乙烯杯盖及杯壁，合并洗涤液至100 mL容量瓶中，加入2mL混合内标溶液（1.4.33），用水稀释至刻度。混匀。待测。样品处理过程中，同时做三份空白溶液。

1.5.3 工作曲线溶液的制备 

在四组100 mL 塑料容量瓶中，加入2 mL混合内标溶液（1.4.33），5 mL盐酸（1.4.3），按表2加入被测元素的标准溶液，用水稀释至刻度，混匀。

                  表2  工作曲线溶液配制

	工作曲线溶液
	混合标准溶液及硅标准溶液加入体积/ mL

	
	混合标准溶液B（1.4.27）
	混合标准溶液A（1.4.26）
	混合标准溶液D（1.4.29）
	混合标准溶液C（1.4.28）
	混合标准溶液F（1.4.31）
	混合标准溶液E（1.4.30）
	硅标准溶液G（1.4.32）

	0
	0.00
	—
	0.00
	—
	0.00
	—
	0.00

	1
	1.00
	—
	0.50
	—
	1.00
	—
	0.50

	2
	10.00
	—
	5.00
	—
	5.00
	—
	1.00

	3
	—
	1.00
	—
	2.00
	—
	2.00
	2.00

	4
	—
	5.00
	—
	5.00
	—
	5.00
	5.00

	5
	—
	10.00
	—
	10.00
	—
	10.00
	10.00


2 实验结果与讨论

2.1 干扰和动态反应池（DRC）参数优化
ICP-MS的谱干扰较多也较复杂，对于不同的分析对象仔细地判别谱干扰以选择合适的测定同位素，才能保证分析结果准确可靠。在高纯物质的纯度分析中，应考察同质异位素形成的干扰、背景离子形成的干扰（包括等离子体气产生的原子和分子谱，如Ar+,Ar2+； 载气中的空气或杂质O+，O2+， CO2+， CO+，N+，N2+ 等；样品制备中使用的溶剂等，如SH+，SO+，Cl+，NOH+,， H2O+ 等；以上离子间的复合离子，如，ArO+，ArH+，ArN+，ArOH+，ArCl+，ArC+，NO+，ClO+等）；还有就是基体和上述离子间的衍生物以及基体的离子形成的干扰。同质异位素干扰通常可选择目的同位素的办法避开。背景离子的干扰大多发生在质量数小于84的待测杂质同位素，此类干扰较复杂，需通过实验进行判别。通过大量实验，确定待测元素铬有上述中ArC+干扰，Fe有ArO+干扰，硅有N2+及仪器本身的影响，基体镍、铂对所测元素没有影响，采用动态反应池（DRC）技术消除ArC+ 、ArO+ 、N2+对铁、硅测定的影响；采用碰撞反应模式（KED）技术消除对钒的影响。通过1ng/mL的铁、钒和10ng/mL的硅标准溶液测定来找到最佳DRC、KED参数。最终确定的DRC的氨气流量（L/min）28Si为0.2，RPq为0.6；56Fe为0.25，RPq为0.45；KED的氦气流量（L/min）51V为5，RPq为0.45。

2.2 测定同位素质量数的选择
由于ICP-MS测定痕量元素存在2.1提到的很多干扰，我们在厂家推荐的仪器工作条件下，每个待测元素选择2～3个同位素，建立ICP-MS测定方法。对混合杂质元素级差标准溶液进行测定，制作工作曲线，再测定镍、铂基体溶液。根据每一条谱线测得的强度值、无干扰或干扰较小的谱线作为测定谱线；同时查看每一条谱线的线性系数和测定结果，选择线性系数大于0.999 ，且测定结果接近零的谱线。经选择确定下来的各杂质元素测定同位素质量数见表1。

2.3 镍、铂基体对待测元素的影响 

   由于基体镍、铂的存在会影响待测杂质的测定值，许多文献报道表明各种基体均普遍存在这种抑制效应。分离基体是克服基体影响的有效办法之一，但前处理复杂，流程长，许多元素容易沾污等弱点，因而直接测定方法更显得简单、快速。采用内标法可较好地克服镍、铂基体的抑制效应。考察了镍含量从0.1mg/mL到1mg/mL对待测元素的影响，结果列于表3，从表3可以看出镍含量从0.1mg/mL到1mg/mL所测元素影响不大，考察铂含量从0.1mg/mL到0.7mg/mL对待测Ti、V、Co、Zr、Sm元素的影响，结果列于表4，,从表4可以看出铂含量从0.1mg/mL到0.7mg/mL对Ti、V、Co、Zr、Sm元素影响不大（其余元素参照GB/T 33909-2017 纯铂化学分析方法，铂对其余所测元素基本没有影响）。
            表3  镍基体对杂质元素测定值ng/mL的影响

	元素
	镍质量浓度 mg/mL

	
	 0.10
	0.30
	 0.50
	0.70
	 1.0

	Mg
	2.786
	3.831
	2.755
	3.423
	3.236

	Al
	1.360
	1.186
	1.291
	1.083
	1.384

	Ti
	-0.009
	0.036
	0.131
	0.290
	0.151

	V
	-0.017
	0.055
	-0.355
	-0.294
	-0.004

	Cr
	0.328
	0.268
	0.307
	0317
	0.336

	Mn
	-0.061
	-0.004
	-0.098
	0.078
	0.215

	Co
	0.125
	0.136
	0.141
	0.129
	0.147

	Fe
	1.113
	1.217
	1.087
	1.256
	1.145

	Cu
	1.101
	0.913
	1.152
	1.067
	1.371

	Zn
	0.681
	0.667
	0.821
	0.597
	0.743

	Zr
	0.178
	0.329
	0.113
	0.183
	0.262

	Pd
	0.145
	-0.006
	0.100
	0.183
	-0.022

	Ag
	0.098
	0.387
	0.275
	0.442
	0.107

	Sn
	0.917
	0.633
	1.527
	1.011
	0.772

	Sm
	0.001
	-0.001
	0.002
	0.002
	0.009

	Pb
	1.085
	1.559
	1.028
	1.123
	1.184

	Si
	3.125
	3.261
	2.899
	3.267
	3.185


表4  铂基体对Ti、V、Co、Zr、Sm测定值ng/mL的影响

	元素
	   铂质量浓度 mg/mL

	
	 0.1
	0.30
	 0.50
	 0.70

	Ti
	1.888
	1.622
	1.982
	1.831

	V
	-0.376
	-0.571
	-0.672
	-0.541

	Co
	-0.317
	-0.348
	-0.353
	-0.384

	Zr
	0.192
	0.179
	0.152
	0.097

	Sm
	-0.001
	-0.002
	-0.001
	-0.002


2.4 杂质元素的检出限试验
依据2.3实验中基体镍、铂对所测杂质元素基本没有影响，在上述仪器条件下，通过标准溶液制作工作曲线，用1mg/mL NiPt15样品溶液测定其在各杂质元素所选同位素质量数处测得的质量浓度值，平行测定11次，计算标准偏差，以标准偏差的3倍来作为方法的检出限。NiPt15样品中各杂质元素的检出限分别列于表5。从表5得出杂质元素的检出限都在技术指标之下。

表5     NiPt15样品中各杂质元素的检出限       ng/mL

	元素
	11次测定值 ng/mL
	 平均值
	标准偏差
	检出限

	Mg
	0.899 0.931 0.903 0.921 0.880 0.799 0.825 0.872

0.862 0.816 0.912
	0.875
	0.045
	0.13

	Al
	-0.257 -0.399 -0.334 -0.365 -0.442 -0.440 -0.499

-0.494 -0.509 -0.542 -0.462 
	-0.431
	0.086
	0.26

	Ti
	0.134 0.126 0.153 0.118 0.135 0.114 0.096 0.100

0.103 0.101 0.083
	0.115
	0.021
	0.062

	V
	-0.363 -0.381 -0.376 -0.367 -0.380 -0.368 -0.350

-0.348 -0.371 -0.354 -0.364
	-0.366
	0.011
	0.033

	Cr
	-0.201 -0.258 -0.243 -0.124 -0.169 -0.125 -0.238

-0.168 -0.167 -0.313-0.347
	-0.213
	0.073
	0.22

	Mn
	0.211 0.213 0.223 0.213 0.212 0.230 0.216 0.213

0.213 0.230 0.217
	0.217
	0.0071
	0.021

	Co
	2.196 2.359 2.320 2.329 2.228 2.301 2.331 2.254

2.317 2.297 2.278
	2.292
	0. 049
	0.15

	Fe
	21.606 21.934 21.974 21.645 21.770 21.504 21.756

21.822 21.526 21.772 21.549
	21.714
	0.16
	0.48

	Cu
	5.616 5.786 5.702 5.761 5.686 5.637 5.596 5.769

5.747 5.713 5.795
	5.710
	0.068
	0.21

	Zn
	1.210 1.158 1.034 1.243 1.229 1.041 1.183 1.076

1.025 1.213 1.126
	1.140 
	0.082
	0.25

	Zr
	0.152 0.145 0.140 0.153 0.156 0.133 0.144 0.146

0.145 0.149 0.148
	0.144
	0.0071
	0.021

	Pd
	1.846 1.785 1.814 1.788 1.773 1.793 1.806 1.827

1.745 1.809 1.767
	1.796
	0.038
	0.11

	Ag
	2.424 2.391 2.427 2.421 2.439 2.394 2.465 2.498

2.463 2.434 2.435
	2.435
	0.031
	0.093

	Sn
	5.832 5.903 5.902 5.890 5.864 5.876 5.923 5.929

5.854 5.867  5.893
	5.885
	0.029
	0.088

	Sm
	0.001 0.002 0.001 0.001 0.002 0.001 0.003 0.002

0.001 0.007 0.002
	0.0021
	0.00083
	0.0025

	Pb
	0.074 0.068 0.125 0.062 0.070 0.100 0.060 0.097

0.110 0.103
	0.079
	0.023
	0.069

	Si
	3.394 3.040 3.787 3.685 3.103 3.444 3.587 3.606 3.402 3.179 3.764
	3.454
	0.260
	0.78


2.5 内标选择及加标回收率

采用内标法可较好地克服镍、铂基体的影响。考察了内标元素钪、钇、铼等对基体效应的补偿作用，根据2.3实验中基体镍、铂对所测杂质元素基本没有影响，所以实验采用NiPt15样品来做实验加标回收实验。称取NiPt15样品11份，每份0.10g，三份做本底，另外8份（平行两份）加入4个等级不同含量的杂质标准溶液，按实验方法处理后进行测定，根据回收情况确定内标的选择，选择钪为Mg、Al、Ti、Cr、V、Cr、Mn、Co、Zn、Si的测定控制内标；钇为Cu、Zr、Pd、Ag、Sn的测定控制内标；铼为Sm、Pb的测定控制内标。结果见表6，从表6可以看出，NiPt15样品的加标回收率在89.6%～116.5%之间，对内标加入的质量浓度进行了选择，实验结果表明内标加入的质量浓度在10 ng/mL～50 ng/mL范围内，均可有效地补偿基体抑制效应，但考虑到大的质量浓度可能会引入新的潜在干扰，本文选择20 ng/mL为内标元素钪、钇、铼加入的质量浓度。
表6  加标回收率

	测定同位素
	本底值

ng/mL
	加标值ng/mL
	测定值ng/mL
	回收率

%
	测定同位素
	本底值

ng/mL
	加标值ng/mL
	测定值ng/mL
	回收率

%

	24Mg
	1.201

	1.00
5.00
50.00

100.00
	2.229

6.050

58.25

117.71
	102.8
97.0

114.1

116.5
	66Zn
	1.350


	0.50
5.00

50.00

100.00
	1.867

6.723

56.82

116.06
	103.4

107.5

110.9

114.7

	27Al
	2.660
	0.50
5.00

50.00

100.00
	3.174
7.773

55.61

109.92
	102.8

102.3

105.9

107.3
	91Zr
	0.105
	1.00
5.00
50.00

100.00
	1.143

4.928

48.71

98.19
	103.8

96.5

97.2

98.1

	48Ti
	3.137
	0.50
5.00

50.00

100.00
	3.585

7.729

56.98

106.73
	89.6

91.8

107.7

103.6
	106Pd
	2.21
	0.50
5.00

50.00

100.00
	2.724

7.310

49.94

95.65
	102.8

102.0

95.5

93.4

	51V


	-0.168


	0.50
5.00

50.00

100.00
	0.408

5.072

50.12

97.37
	115.2

104.8

100.6

97.5
	107Ag
	2.351


	0.50
5.00

50.00

100.00
	0.854

7.488

53.75

101.65
	100.6

102.7

102.8

99.3

	52Cr
	1.734


	0.50
5.00

50.00

100.00
	2.195

7.084

53.89

106.40
	92.2

107.0

104.3

104.7
	118Sn
	5.325


	0.50
5.00

50.00

100.00
	5.850

10.80

56.13

103.62
	105.0

109.4

101.6

98.3

	55Mn

	0.234


	0.50
5.00

50.00

100.00
	0.756

5.678

51.65

104.71
	104.4

108.9

102.8

104.5
	154Sm
	0.047


	0.50
5.00

50.00

100.00
	0.564

5.073

54.43

99.46
	103.4

100.5

108.8

99.4

	59Co

	2.321


	1.00
5.00
50.00

100.00
	3.234

7.499

55.92

110.24
	91.3

103.6

107.2

107.9
	208Pb

	-0.479


	0.50
5.00

50.00

100.00
	-0.003

4.900

52.18

106.22
	96.4

107.6

105.3

105.7

	56Fe

	21.91
	1.00
5.00
50.00

100.00
	23.04

27.40
69.37

117.85
	113.0

109.8
94.9

95.9
	28Si


	3.393
	5.00
50.00

100.00
	8.694

57.69
116.96
	106.0

108.6
111.4

	63Cu

	6.399


	1.00
5.00
50.00

100.00
	7.550

11.46

52.10

104.52
	115.1

101.2

91.4

98.1
	
	
	
	
	


2.6 方法精密度

采用NiPt15样品中加入杂质元素的方法(同时做三份本底取平均值，计算精密度时减去本底值)。配制低、中、高各11份样品，加入杂质的量列入表7，分别进行11份样品实验测定，计算平均值和RSD，结果列入表8。从表8可以看出，低、中、高11个样测定的相对标准偏差（RSD）分别为 2.40%～13.07%、 1.01%～6.33％、0.86%～5.49％。
表7加入杂质元素的量ng/mL
	测定同位素
	低量
	中量
	高量

	24Mg
	1
	10
	100

	27Al
	1
	10
	100

	48Ti
	1
	10
	100

	51V
	1
	10
	100

	52Cr
	1
	10
	100

	55Mn
	1
	10
	100

	59Co
	1
	10
	100

	56Fe
	1
	10
	100

	63Cu
	1
	10
	100

	66Zn
	1
	10
	100

	91Zr
	1
	10
	100

	106Pd
	1
	10
	100

	107Ag
	1
	10
	100

	118Sn
	1
	10
	100

	154Sm
	1
	10
	100

	208Pb
	1
	10
	100

	28Si
	5
	50
	100


表8   方法精密度(%)=

	测定同位素
	低量测定值   %
	平均值%
	精密度%

	24Mg
	0.000109  0.000107  0.000110  0.000101 0.000121  0.000101 

0.0000981  0.000116  0.000106  0.000119  0.0000968
	0.000108


	13.07



	
	0.00109 0.000967 0.00107 0.00106 0.00108 0.00100 0.00110 0.00100  0.00102  0.000993  0.00102
	0.00104


	4.33



	
	0.0102  0.00917 0.00951 0.00912 0.00902 0.00938 0.00927 0.00926  0.00930  0.00931  0.00929
	0.00935
	3.32

	27Al
	0.000108  0.000105 0.000111 0.000105 0.000109 0.000118 0.000107  0.000111 0.000110  0.000104  0.000102
	0.000108
	4.08

	
	0.00116 0.00110 0.00109 0.00103 0.00117 0.00110 0.00102 0.000981  0.00105  0.00104  0.00108
	0.00107
	5.39

	
	0.0107  0.0106 0.00989 0.0104 0.0108 0.0107 0.0102 0.0102 0.0108  0.0108  0.0114
	0.0106
	3.83

	48Ti
	0.000113  0.000113 0.000105 0.000105 0.000110 0.000104 0.000108  0.000119  0.000108  0.000104  0.000100
	0.000108
	5.11

	
	0.00103 0.00104 0.00103 0.00102 0.000986 0.00102 0.000994 0.00102  0.00100  0.00108  0.00109
	0.00103
	3.17

	
	0.0107  0.0111  0.0107  0.0113 0.0108 0.0111 0.0111 0.0111 0.0113  0.0111  0.0110
	0.0110
	1.93

	51V
	0.0000993 0.000108 0.000100 0.000110 0.0000995 0.000107 0.0000991  0.000112  0.000106  0.000109  0.000951
	0.000104
	5.40

	
	0.00113  0.00119 0.00118 0.00108 0.00110 0.00113 0.00118 0.00113  0.00114  0.00114  0.00112
	0.00114
	2.99

	
	0.00992 0.00986 0.0101 0.0102 0.0101 0.0102 0.00996 0.0102 0.0102  0.0101  0.0101
	0.0101
	1.21

	52Cr
	0.0000925 0.000114 0.000101 0.000111 0.000101 0.000117 0.0000901  0.0000958  0.000112  0.0000912  0.000110
	0.000103
	9.64

	
	0.00107  0.00111 0.00115 0.00110 0.00113 0.00111 0.00115 0.00109  0.00109  0.00113  0.00109
	0.00111
	 2.37

	
	0.0102  0.0103 0.00997 0.0104 0.00985 0.0101 0.0102 0.0104 0.0105  0.0103  0.0102
	0.0102
	1.90

	55Mn
	0.000117 0.000102 0.000103 0.000108 0.0000938 0.000102 0.000103  0.0000944  0.000104  0.000112  0.000103
	0.000104
	6.41

	
	0.00114  0.00111 0.00115 0.00116 0.00115 0.00119 0.00117 0.00111  0.00116  0.00114  0.00114
	0.00115
	2.08

	
	0.0103  0.0104  0.0101 0.0105 0.0100 0.0103 0.0105 0.0105 0.0105  0.0104  0.0104
	0.0104
	1.99

	59Co
	0.000108 0.000105 0.000105 0.0000967 0.000103 0.0000946 0.000108  0.0000930  0.0000948  0.0000982  0.000105
	0.000101
	5.60

	
	0.00101  0.00102 0.00105 0.00106 0.00105 0.00106 0.00106 0.00100  0.00105  0.00105  0.00103
	0.00104
	2.06

	
	0.0100  0.0103 0.00995 0.0104 0.00999 0.0102 0.0102 0.0104 0.0104  0.0103  0.0103
	0.0102
	1.69

	56Fe
	0.000108  0.000112 0.000115 0.000103 0.000102 0.000106 0.000101  0.000113  0.000100  0.000116  0.000119
	0.000109
	5.54

	
	0.00105  0.00108 0.00101 0.00115 0.00102 0.00104 0.00104 0.00112  0.00102  0.000988  0.00120
	0.00107
	6.16

	
	0.0096 0.00953 0.00968 0.010 0.00990 0.00989 0.0104 0.00952 0.00966  0.00964 0.0101
	0.00981
	2.81

	63Cu
	0.000113 0.0000945 0.000112 0.0000956 0.000121 0.000108 0.000115  0.000114  0.000113  0.000101  0.000102
	0.000108
	8.20

	
	0.00116  0.00111 0.00110 0.00115 0.00115 0.00113 0.00116 0.00112  0.00110  0.00108  0.00109
	0.00112
	2.60

	
	0.00954  0.00935 0.00955 0.00940 0.00936 0.00945 0.00947 0.00948  0.00931  0.00932  0.00928
	0.00941
	1.00

	66Zn
	0.0000999 0.000100 0.000115 0.0000975 0.000112 0.000107  0.0000965  0.000112  0.000103  0.0000938  0.0000960
	0.000103
	7.18

	
	0.00106 0.00100 0.00103 0.00111 0.000994 0.00104 0.00112 0.000988  0.000997  0.00101  0.000993
	0.00103
	4.58

	
	0.00914  0.00930 0.00943 0.00903 0.00942 0.00951 0.00966 0.00983  0.00953  0.00956  0.00946
	0.00944
	2.38

	91Zr
	0.0000960 0.0000965 0.000100 0.0000986 0.0000994 0.000104 0.000100  0.000100  0.000102  0.0000983  0.0000965
	0.0000992
	2.40

	
	0.000991 0.00100 0.00100 0.000984 0.000992 0.00100 0.00101 0.000969  0.000990  0.00100  0.00101
	0.000995
	1.01

	
	0.0102 0.0106 0.00997 0.00979 0.0103 0.0106 0.0102 0.00989 0.0101  0.0100  0.0101
	0.0102
	2.55

	106Pd
	0.0000943  0.000103 0.000102 0.000109 0.0000961 0.0000938 0.0000934  0.000103  0.0000973  0.000107  0.000118
	0.000101
	7.68

	
	0.000932  0.000934 0.000979 0.000977 0.000918 0.000959 0.000941  0.000955  0.000950  0.000954  0.000935
	0.000949
	1.99

	
	0.00909  0.00902 0.00897 0.00920 0.00927 0.00913 0.00913 0.00906  0.00905  0.00906  0.00911
	0.00910
	0.92

	107Ag
	0.0000892 0.000111 0.000107 0.000119 0.000104 0.000102 0.000109  0.000100  0.000106  0.000111  0.0000975
	0.000105
	7.56

	
	0.00101 0.000996 0.00101 0.000985 0.00101 0.00102 0.000997 0.00100  0.000993  0.00101  0.00103
	0.00101
	1.36

	
	0.00875  0.00864 0.00880 0.00884 0.00870 0.00876 0.00869 0.00864  0.00878  0.00879  0.00857
	0.00872
	0.992

	118Sn
	0.0000893 0.0000949 0.0000974 0.000102 0.0000968 0.000109 0.000101  0.000103  0.000101  0.000107  0.000114
	0.000102
	6.8

	
	0.000987 0.00101 0.00108 0.00103 0.000995 0.000988 0.00101 0.00101  0.00103  0.000991  0.00100
	0.00101
	2.69

	
	0.0102  0.0104  0.0105  0.0108  0.0101  0.0104  0.0105 0.0103  0.0105  0.0102  0.0102
	0.0104
	2.02

	154Sm
	0.000106  0.000108  0.000107 0.000105 0.000110 0.000104 0.000104  0.000101  0.000111  0.000105  0.000108
	0.000106
	2.81

	
	0.00103  0.00102  0.00103  0.00104  0.00104  0.00105 0.00102  0.000996  0.00101  0.00105  0.00104
	0.00103
	1.64

	
	0.0104  0.0104  0.0103  0.0105  0.0103 0.0104 0.0103  0.0105  0.0105  0.0103  0.0103
	0.0104
	0.86

	208Pb
	0.000101 0.0000940  0.000101  0.0000959 0.0000929 0.0000986  0.0000955  0.000119  0.000100  0.0000948  0.000100
	0.0000993
	7.20

	
	0.00100 0.00110 0.00100 0.00114 0.00114 0.00113 0.00115 0.000991  0.00104  0.00102  0.00100
	0.00106
	6.33

	
	0.0103  0.0103  0.0106 0.0108 0.0105 0.0104 0.0105 0.0107 0.0108  0.0104  0.0102
	0.0105
	1.95

	28Si
	0.000491 0.000563 0.000512 0.000578 0.000524 0.000497 0.000579  0.000589  0.000534  0.000493  0.000569
	0.000539
	 7.01

	
	0.00521  0.00502  0.00489  0.00523  0.00489 0.00524 0.00509  0.00493   0.00525  0.00503  0.00517
	0.00509
	 2.74

	
	0.00993  0.0101  0.0116 0.0108 0.0101 0.0114 0.0101 0.0107 0.00998  0.0104  0.0108
	0.0105
	5.49


3 研究结论
本文提出的分析方法能够同时快速测定镍铂靶材合金中17个杂质元素，包括Mg、Al、Ti、V、Cr、Mn、Co、Fe、Cu、Zn、Zr、Pd、Ag、Sn、Sm、Pb和Si。NiPt15样品加标回收率为89.6%～116.5%，能够实现样品分析的准确测定。低、中、高各11个样测定的相对标准偏差（RSD）分别为 2.40%～13.07%、 1.01%～6.33％、0.86%～5.49％。本分析方法操作简单，结果准确，分析快速。
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