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本标准按照GB/1.1-2000《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》，GB/T1.2-2002《标准化工作导则 第2部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》的规定编写。
本标准代替YS/T34.1~34.2－1992《高纯三氧化二镓化学分析方法》，与原标准相比，主要技术变化如下：
——采用原子发射光谱法测定高纯三氧化二镓中钴、铜、钙、铝、锡、铅、锰、、铁、镉共9个杂质元素含量。
本标准由全国半导体设备和材料标准化技术委员会材料分会归口。
本标准起草单位：东方电气集团峨嵋半导体材料有限公司。       
高纯三氧化二镓化学分析方法                                原子发射光谱法测定杂质含量

1  范围

本标准规定了高纯三氧化二镓中杂质量的测定方法。

本标准适用于高纯三氢化二镓(Ga2O3—06)中铜、钙、铁、钴、铝、镉、铅、锡、锰的测定。测定范围 。

铜、钙、铁              ：5·10-6%～1.5·10-4%；

钴、铝、镉、铪、锡、锰  ：2·10-6%～6·10-5%。

2  方法原理 

试料经盐酸溶解后，220℃加热与氯化氢气体作用，挥发除去三氯化镓，杂质用酸溶解，用铍作内标，钾作载体，AES测定。
3  试剂 标准溶液
3.1.1  硫酸(ρ1.84g/mL)，特纯。

3.1.2  盐酸(ρ1.19g/mL)，特纯。
3.2  标准溶液

3.2.1  铍内标溶液：准确移取铍、钾贮存标准溶液，置于1000mL容量瓶中，用盐酸(1+4)定容，混匀。0.1mL溶液含O.1µg铍、80µg钾。

3.2.2  混合级差标准溶液：准确移取元素贮存标准溶液，分别置于容量瓶中，用盐酸(1+4)定容，混匀。制成一套(7个)级差标准溶液，每0.lmL级差标准溶液含有0.05µg，0.10µg，O.20µg，0.40µg，0.80µg，1.60µg，3.2µg铜、钙、铁、钴、铝、镉、铅、锡、锰；0.1µg铍；80µg钾。

4  仪器、装置

4.1  摄谱仪：中等色散率；摄谱范围：200～400nm。

4.2  光源：断续交流电孤。

4.3  测微光度计：手动式或自动记录式。
4.4  石墨电极：光谱纯；Φ6mm；平头型；聚苯乙烯苯溶液(20g／L)封闭后使用。
4.5  感光板：紫外Ⅱ型。
4.6  挥发装置：

[image: image1.wmf]
1装盐酸的分液漏斗：2装硫酸的平底烧瓶：3装双氧水的分液漏斗；4.盐酸洗气瓶；
5.硫酸洗气瓶；6.硫酸浴；7.石英烧杯(1个)；8.温度计；9.电热石墨板；10.射水泵；

5  分析步骤
5.1  试料
 称取3．00g试料，精确到O．01g。
5.2  空白试验
随同试料测量杂质元素空白量。
5.3  挥发分离
将试料置于10mI。石英坩埚中，加入3mL盐酸，将料埚置于挥发室内，接好装置。开动射水泵通电加热。约120℃时转动滴液漏斗活塞，向平底烧瓶硫酸中滴加盐酸，以气泡连续可数的速度，发生氯化氢气体。氯化氢气流经硫酸洗涤干燥后与试料作用。保持220℃，挥发除尽三氯化镓(约需4h)。
5.4  光谱测定
5.4.1  关闭滴液漏斗活塞。取出石英坩埚。 
5.4.2  趁温热向坩埚中加入O．3mL铍内标溶液，溶解杂质盐类。
5.4.3  将溶液均匀地滴于3对石墨电极上，同时依次移取0．3mL混合级差标准溶液，分别均匀地滴于3对石墨电极上，红外灯下烤干。
5.4.4  干同一块干板，使用相同条件依次摄谱。
5.4.5  摄谱条件
5.4.5.1  摄谱仪：三透镜照明系统，狭缝10µm狭缝光栏“红1”，照相机光栏1:15，遮光板5mm。
5.4.5.2  光源：断续频率240次／min，燃弧时间1／10S，电流7A，无预燃曝光51s。对Ga2O3—06，断续频率300次／min，燃弧时间1／20s，电流9A，无预燃曝光41s。
5.4.5.3  感光板处理：按使用说明书20℃显影．4min，定影至通透，水冲、晾干。
5.4.5.4  光度测量：用P标尺测量分析线对的黑度。分析线对波长见表1。
5.5  工作曲线的绘制
计算分析线与内标线平均值的黑度差△P，绘制△P一18C工作曲线。
6  分析结果的计算

按下式计算杂质(I)的百分含量：
I（%）=
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式中：m1——从工作曲线上查得的杂质量，μg；

m2——从工作曲线上查得的杂质空白量，μg；

m0——1/3试料质量，g。

                             表1                                         nm

	分析线
	内标线
	分析线
	内标线

	Co   345.35
	Be   332.13
	Sn   283.99
	Be   265.04

	Cµ   237.39
	Be   332.13
	Pb   283.30
	Be   265.04

	Cd   326.10
	Be   332.13
	Fe   259.93
	Be   265.04

	Ca   317.93
	Be   332.13
	Mn   257.61
	Be   265.04

	Al   308.21
	Be   332.13
	
	Be   265.04


7  精密度

7.1  重复性

    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给定的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r）,超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表1数据采用线性内插法获得：

表2   
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注：重复性限（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。 
7.2  再现性

    在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给定的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R）,超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表2数据采用线性内插法获得：

表3  
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注：再现性限（R）为2.8SR，SR为再现性标准差。

8. 质量保证和控制

应使用国家级标准样品或行业级标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样替代），每周或每两周校核本分析方法的有效性。当过程失控时，应查找原因，纠正错误后，重新进行校核。
9. 试验报告

—试样；

—使用的标准；

—分析结果及其表示；

—与基本分析步骤的差异；

—测定中观察到的异常现象；

—试验日期。
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