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辉光放电质谱法中干扰峰的分析研究
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C!引!言
辉光放电质谱法!NZ+,-"是目前被公认的

对固体金属和半导体材料直接进行痕量及超痕

量分析的最有效的手段’’($由于它基体效应低&
低温冷却离子源使分子及多重带电粒子明显减

少&具有高分辨率)低检出限的特点!如U>?;/8
.2?/?<A02推出的 CN"$$$ 型辉光放电质谱
仪’%(#其常规分辨率为&$$$#最高可达’$$$$"&
此外#辉光放电离子源对不同元素的响应差异较
小!一般在’$倍以内"#并具有很宽的线性动态
范围!约’$个数量级"#因而十分有利于超纯样
品的半定量分析#被广泛应用于高纯金属)高纯
半导体原材料及合金半导体材料的分析’!+&($
和其它质谱分析方法一样#辉光放电质谱法

由于放电气体!如%D;"的存在#以及基体效应不
可能完全消除等原因#质谱图中依然不可避免地
存在质谱干扰峰$因此#准确寻找和正确鉴别被
测元素附近的干扰峰#是样品定性分析和定量测
量的根本保证#对于未知样品的分析尤为重要$

K!质谱干扰
辉光放电质谱仪主要由辉光放电离子源)质

量分析器和离子检测器组成$依其工作原理#所
有的带电粒子都有可能进入质量分析器#最终与
样品被测元素一起形成所谓质谱图#因而不可避
免地对被测元素的测定带来干扰$比较常见和
典型的干扰就有如%&$D;’5K]对Y5_?]#&$D;’%)]

对Y%);]#!%K])’&M’9K] 对!%-] 和&$D;’5K’H%]



对Y9M1]的干扰等!&"#由于系统采用 D;作为放
电气体$它所电离出的各种带电粒子%从&$D;Y]

到&$D;!]&均将影响到相关元素的测定$此外$D;
的纯度和液氮泄漏也将对高纯材料分析带来影

响#因此$如何将这些质谱干扰峰从质谱图中甄
别出来$将是准确测定样品元素的重点和关键#

L!未知元素的确定
我们利用CN"$$$对一个未知含量的银铜

合金样品进行全元素质量扫描时$发现除 DE
%"%65%$e&’)3%56$"#e&外$还有常量级的F1
%’6%#!e&元素存在$其它元素含量均为@@/量
级#那么$它果真是样品中的F1吗？一时还难
以确定#针对这个扫描结果$我们进行了以下实
验分析#

L6C!同位素检测分析

F1元素除#F1外$还有同位素5F1$其相对丰
度为#6Ye$对主元素量级来说$此丰度值在质
谱图中足以有所反应$质量扫描实验证明(5F1]

具有#F1]相同量级的离子峰信号$这说明F1元
素存在的可能性极大#

L6K!相对质量分析
为#F1在需要确认的#F1]%#6$’5$$!3&离

子峰质谱图左边$有一个离子峰存在$经过相对
质量!?的计算$系统软件提供了!? 的两根标
定线$将其红色标线移至需要确认的质谱离子
峰#F1]%#6$’5$$!3&处时$而另一绿色标线则
刚好落在其左则的’&M]%%#6$$’Y!#3&附近$其

!?k#6$’5$$!i#6$$’Y!#k$6$’&&55$符合
上述!?判断法则#由于M在系统中始终存在
%主要取决于D;气的纯度和液氮的泄漏程度&$
我们可以将’&M]%质谱离子峰为参考$通过!?
的计算分析来判断#F1]的存在$还能基本确定是
否为#F1#

L6L!更换类似样品进行对比分析
通过 以 上 实 验 分 析$已 基 本 确 认#F1]

%#6$’5$$!3&在上述质量扫描的质谱图中是存
在的$但它是样品中确实存在$还是系统背景固
有$或是测试环节引入？还很难下定论$还需实
验证明#为此我们准备了银铜各Y$e的混合样
品$并对此进行了如上所述的质量扫描$结果发
现(#F1]%#6$’5$$!3&离子峰不见了$但’&M%]

%#6$$’Y!#3&依然存在$其幅度与上述样品相
当#说明系统背景不存在’测试环节也未引

入#F1] %#6$’5$$!3&离 子 峰)若 为5! )3"]

%56""!%9"3&离子峰的干扰$则应为 !?k
#6$’5$$!i56""!%9"k$6$%%#’&$离#F1]

%#6$’5$$!3&离子峰更远#但其结果表明(%’&
质量差标线所指位置与实际质谱图不符)%%&
5!)3]"若存在$则应比前述样品更为明显$因为
后者含铜量远远高出前者$因此$完全可以排除
掉#综上实验分析可得出以下结论(原样品的确
存在F1元素$且含量为’6!e#

!!结!论
与其它元素分析一样$NZ+,-质谱分析技

术也存在各种不同程度的离子峰干扰$干扰峰的
存在对于元素分析来说$可谓是异常棘手麻烦$
但事物总有它两面性$我们完全可以利用已知的
干扰峰来分析判断被测元素的存在$以上实验就
是这方面应用研究的实例#利用系统业已存在
的 D;电离出的各种带电粒子%从&$D;]Y到
&$D;!]&$只需使用)3]D3样品$就可以完成从
’$X到%$9*S$甚至到%!%U>的质量校准$因为&$D;
’"#D3]都有较强的离子质谱峰$而不必用函盖整
个质量范围%如(X$D2$_?$)3$,8$DE$-<$

MJ$D3$*S$X1等&’事实上又难以获得的混合
样品来进行质量校准#此外$还可以利用相关干
扰峰来甄别和确定其它元素离子质谱峰#例如$
用!5D;]!确定’%)]$!5D;’5K] 和&$D;’%)] 确定
Y%);]$&$D;’5K]和’&M&]确定Y5_?]等#
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