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高纯三氧化二镓化学分析方法

钠、镁、钙、钛、钒、铬、锰、铁、镍、钴、铜、锌、锡、铅、铟含量的测定

电感耦合等离子体质谱法
1　 范围

本方法规定了6N高纯三氧化二镓中杂质元素的测定方法。
本标准适用于高纯三氧化二镓中钠、镁、钙、钛、钒、铬、锰、铁、镍、钴、铜、锌、锡、铅、铟含量的测定。测定范围：各元素质量分数见表1。

表1                          

	元素
	测定范围(w/%)

	Na
	≤0.00001

	Mg
	≤0.00002

	Ca
	≤0.00002

	Cr
	≤0.000005

	Mn
	≤0.000005

	Fe
	≤0.00001

	Co
	≤0.000004

	Ni
	≤0.000004

	Cu
	≤0.000006

	Zn
	≤0.000005

	Sn
	≤0.000004

	In
	≤0.000005

	Pb
	≤0.000004

	Ti
	≤0.000004

	V
	≤0.000004


2　 方法提要
试料经混酸溶解后，制备成待测溶液电感耦合等离子体质谱仪进行检测，获得待测元素质量数信号。以杂质元素的质量数的信号强度为纵坐标，杂质元素的浓度为横坐标绘制标准加入法工作曲线，进而计算测得样品中待测元素的质量分数
3　 试剂 标准溶液
3.1试剂

硝酸：Optima级超纯硝酸。

高纯盐酸：优级纯，亚沸蒸馏后使用；
去离子水：电导率18.2MΩ·cm-1
氩气：纯度＞99.996%
氢气：纯度＞99.996%
氦气：纯度＞99.996%
3.2标准溶液

3.2.1采用国家混合标准液。该混合标准含待测元素含量为100ug·ml-1。

3.2.2标准液的稀释配制。将500ul的混合标准液（3.2.1）稀释至50ml得到标准液，该标准液含待测元素的浓度为1ug·ml-1。
4　 仪器

电感耦合等离子体质谱仪。
5　 分析步骤

5.1　 试料

称取0.1g试样，精确至0.0001g。

5.2　 测定数量

独立地进行三次测定，取其平均值。

5.3　 空白试验

随同试料做空白试验。

5.4　  测定
将试料（5.1）于干燥的坩埚中，加入1.0ml去离子水，1.0ml硝酸，1.0ml盐酸后置于110℃的电热板上加热消解，待反应完全以后用去离子水定容至50g,摇匀待测。
5.5　  工作曲线的绘制：
在ICP-MS上按照标准加入法在制好的样品溶液内等分加入标准液稀释液（3.2.2）使得加标浓度依次为0ng·ml-1、0.5ng·ml-1、1.0 ng·ml-1、2.0 ng·ml-1、4.0 ng·ml-1、8.0 ng·ml-1，并对溶液进行信号采集，以校准溶液对应的信号强度为纵坐标，准确浓度为横坐标，绘制成标准加入法校准曲线。
6　 分析结果的计算
W（％）＝｛〔（C1-C0）×V〕/（M×109）｝×100％
式中：

C0——从校正线查得试料空白的杂质元素浓度 ng·ml-1；

C1——从校正线查得试料杂质元素浓度 ng·ml-1；

V——试液体积 ml；

M——试料量 g。

7　 精密度

7.1　 重复性

在重复性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在以下给出的范围内，这两个测试结果的绝对值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%。重复性限(r)按以下数据采用线性内插法求得：

表3
	元素
	测定元素含量/%
	重复性限/%

	Na
	3.6×10-5~5.0×10-5
	1.4×10-5

	Mg
	1.1×10-5~1.6×10-5
	4.8×10-5

	Ca
	
	

	Cr
	1.0×10-5~2.0×10-5
	8.9×10-6

	Mn
	0.1×10-5.×10-5
	2.2×10-6

	Fe
	5.0×10-5~8.3×10-5
	3.5×10-5

	Co
	
	

	Ni
	0.9×10-5~1.5×10-5
	6.1×10-6

	Cu
	1.3×10-5~1.6×10-5
	2.4×10-6

	Zn
	2.3×10-5~3.8×10-5
	1.20×10-5

	Sn
	1.2×10-5~1.3×10-5
	8.8×10-7

	In
	
	

	Pb
	0.3×10-5~0.6×10-5
	2.8×10-6

	Ti
	1.0×10-5~1.4×10-5
	4.2×10-6

	V
	0.6×10-5~1.0×10-5 
	3.0×10-6


注：重复性限（r）为2.8Sr，为重复性标准偏差。

7.2　 允许差

   实验室之间分析结果的相对误差应不大于表4所列允许差。

                                           表4      
	元素
	测定元素含量/%
	再现性限/%

	Mg
	
	

	Ti
	
	

	Cr
	
	

	Mn
	
	

	Fe
	
	

	Ni
	
	

	Co
	
	

	Cu
	
	

	Zn
	
	

	Sn
	
	

	Pb
	
	


9  质量保证和控制

    应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），每周或每两周校核一次本分析方法标准的有效性，当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
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