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渗透法应用于辉光放电质谱法样品制备
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!!辉光放电质谱法!NZ+,-"已广泛应用于固
体高纯金属及半导体材料的痕量及超痕量杂质

元素分析$由于目前的辉光放电质谱仪均采用
直流离子源#要求样品具有一定的导电性$对于
非导电性粉体材料的分析#一般采用导电材料与
样品混合的方法’’($需要考虑的问题有’"导体
材料应有足够纯度&%"混合的均匀性好&!"混合
过程是否容易引入玷污&&"制样成本和复杂性$
目前常用的混合方法包括%’"直接把粉体样品滚
粘在金属棒上#这种方法较为简单#但制样重复
性差#只能定性或半定量分析#且不适用于所有
样品$%"用金属粉末如与样品直接混合再压制
成型$后种方法较多采用#但方法相对较为复
杂#在制样过程中易引入污染#且不易选择导体

材料#混合比例不易确定$
压力渗透法利用高纯低熔点金属溶化后的

流动性#渗透到粉体的空隙中#制得的样品一次
成型#可以大大降低污染的可能性’%($渗透制样
法目前尚未在NZ+,-制样中获得广泛应用#本
工作拟采用此方法分析高纯N?K% 粉体样品$

C!试验部分
CDC!主要仪器与装置

CN"$$$辉光放电质谱仪%英国U>?;/8.2+
?/?<A02产品’!($渗透法装置结构简图示于图
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C6K!主要材料与试剂
高纯金属(<!5M"#英国E88J=?228R 公司#
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C6L!制样方法
样品放入%Y//dj!//的圆柱状聚四氟

乙烯容器底部#一根尺寸为%$//d,!//的
金属(<棒置于样品上方%容器置于密闭的铜制
加热炉腔中#炉腔中可通入高压氩气%金属(<
被加热融化后在氩气的压力下填满样品粉末的

空隙#冷却凝固后制得混合样品#分析部位位于
金属(<棒头部!!&//处#用于NZ+,-测定%

图C!制样装置结构简图
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K!结果与讨论
KDC!制样条件的选择
样品本身的特性如粒度#是影响渗透过程的

重要因素%此外在制样过程中选择的样品量&氩
气压力&温度以及保温时间等参数可能对最终成
型的样品有一定影响%采用:PD+9’$$电子探
针仪对制得的N?K% 在金属(<中的分布情况进
行分析!见图%"%由图%可以看出#金属(<!图
中白色物"已均匀渗透到N?K% 粉末!图中黑色
物"的空隙中#表明样品获得了较好的均匀%

K6K!分析结果
实验选取日常分析中最易出现污染的元素

M0&,E&D2&-1&_?进行 NZ+,-半定量分析测
定#考察采用渗透制样法可能对样品的污染情

况%通过对同一批高纯 N?K% 样品制成的!个
样品进行测定#结果为 M0!’"<E$E#;@Dek
&’"&,E!’9<E$E#;@Dek&&"&D2!%%$<E$E#

;@Dek!’"&-1!%5$<E$E#;@Dek!’"&_?
!’$$<E$E#;@Dek%$"%结果显示样品未被污
染%考虑到被测元素处于极低的含量范围#半定
量分析精密度令人满意%

图K!O$QK粉末在金属中的分布
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L!结!论
采用渗透制样方法制备样品#适用于N?K%

等高纯氧化物粉末等非导电材料的 NZ+,-分
析%样品混合均匀性好#不易发生污染#分析精
度满意%样品的粒度等特性对制样的具体影响
仍有待进一步研究%
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