
ՀԱՅԿԱԿԱՆ ՔԻՄԻԱԿԱՆ ԱՄՍԱԳԻՐ 
АРМЯНСКИЙ ХИМИЧЕСКИЙ ЖУРНАЛ

XXII, № 7, 1969

НЕОРГАНИЧЕСКАЯ И АНАЛИТИЧЕСКАЯ ХИМИЯ

УД К 543.51+ 546.28 + 546.289

МАСС-СПЕКТРОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД СОВМЕСТНОГО 
ИЗОТОПНОГО АНАЛИЗА МАЛЫХ КОЛИЧЕСТВ 

КРЕМНИЯ И ГЕРМАНИЯ

Р. Г. АРШАКУНИ

Институт физических исследований АН Армянской ССР

Поступило 29 III 1968

Показана возможность совместного масс-спектрометрического изотопного ана
лиза 51 и Се, основанная на использовании различия термических свойств их легко
летучих фторидов, получаемых в печном ионном источнике.

Метод может быть использован для совместного определения микроколичеств 
51 и Се. Он позволяет применение изотопного разведения одновременно для обоих 
анализируемых элементов,

Рис. 1, библ, ссылок 4.

Методы изотопного анализа элементов в случае их высокой чув
ствительности могут быть успешно привлечены для определения 
микроколичеств (микропримесей) элементов [1].

Для обеспечения высокой точности определения обычно применяют метод изо
топного разведения. Однако, современные методы масс-спектрометрического изотоп
ного анализа обычно позволяют анализировать одновременно только один элемент, и 
это исключает возможность использования изотопного разведения при совместном 
определении нескольких элементов. Поэтому разработка методов совместного масс- 
спектроскопнческого изотопного анализа элементов дает возможность совместного 
определения элементов (с применением изотопного разведения [2]).

В настоящем сообщении метод совместного изотопного анализа 
элементов основывается на использовании идентичных физико-хими
ческих свойств некоторых элементов, образующих легколетучие 
фториды. Принципы метода изложены ранее [3,4]. Здесь приводится 
приложение метода к совместному изотопному анализу 51 и Ое двумя 
описанными способами: 1) методом термического разложения смеси 
солей Ва51Рв и ВаОеРв в испарителе печного ионного источника, при
водящего к образованию непосредственно анализируемх летучих фто
ридов 51 и Ое; 2) посредством фторирования фторагентом РЬР։ об
разцов, содержащих 51 и Ое (в элементной форме или в виде дву
окисей элементов).

В' первом случае подготовленные образцы Ва51Рв и ВаОеРв (в 
количестве по ^0,3 л?.) смешивались с порошком вольфрама
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(~1:2) и исследовались масс-спектрометрическим способом. В этих 

Рис. Запись спектра масс изотоповкрем- 
ния (I), полученных на ионах 51Р^՜, и изо
топов германия (11), полученных на ионах 

йеР+.

условиях при термическом разложении комплексных солей образуются 
газообразные 51Р4 и ОеР2 (вместо ОеР4) [3]. Образование 51Р4 проис
ходит при меньшей температуре (~230э), чем 'ОеР2 (~300—350”) 

[3], и это гпозволяет прово
дить последовательный анализ 
51 и О епутем соответствую
щего регулирования темпера
туры нагрева испарителя. Ве
личина ионного тока Се"'*Р+ 
составила 2-3-10՜” а при хо
рошей стабильности в течение 
нескольких часов. Для 51 ве
личина ионного тока 51!8Р^ 
составила 8-10՜”—1О-1оа, что 
на порядок выше по сравне
нию с раздельным анализом 
такого же количества 51. Кон
трольный эксперимент (разло
жение Ва51Р, с однимтолько 
порошком V/) показал, что 
применение порошка № при
водит к увеличению интенсив
ности ионного тока 5188Рз՜. Ве
роятно, разложение Ва51Р, 
протекает более интенсивно в 
присутствии порошка №, что 
приводит к увеличению ион
ного тока 518вРз՜, соответствую
щего 51Р4. Этим, по-видимому, 
можно повысить установлен
ную чувствительность опре
деления кремния [1,3] с 0,02 
до 0,001 мкг.

Использование метода фто
рирования солью РЬР2 [3] для 
совместного анализа смеси 51 
и Оев элементной форме и в 

виде 51О2 и ОеО2 также оказалось успешным. Предварительно в ана
лизируемую смесь веществ вводили добавки порошка № в соотноше
нии 1:2. В этих условиях происходило образование ОеР2 (вместо 
ОеР4) [3].

В процессе фторирования вначале происходит образование 51Р4, 
что устанавливали по обнаружению ионов 51“Рз; при более высоком 
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нагреве испарителя идентифицировались ионы ОеРт, соответствую
щие образованию молекул ОеР։. Количество анализируемых элемен
тов (в расчете на элементную форму) составляло ^0,3 мг. Измерения 
проводили при величине ионных токов 51“Рз՜ и Ое74Р+ порядка 
2—5-10՜՜" а в стабильном режиме, который поддерживался в течение 
нескольких часов.

Полученные данные* совместного анализа образцов 51 и Ое** 
показали хорошее соответствие с результатами раздельного анализа 
этих элементов [3, 4]. На рисунке приведены типичные спектры масс 
изотопов 51 и Ое, по которым вычислялось изотопное соотношение 
этих элементов.

Для анализа методом термического разложения Ва51Р, и ВаОеР։:

51’8 = 92,27% (о = 0,05);
61” = 4,66% (а = 0,04);
5130 = 3,07% (а = 0,03);

Ое10 = 20,01% (а = 0,16);
Ое1’ = 27,30% (а = 0,17);
Ое” = 7,85% (а = 0,06);
Ое14 = 36,91% (а = 0,25);
Ое18 = 7,93% (а = 0,10),

Для анализа методом фторирования 51 и Ое:

61м = 92,23% (а = 0,06);
51”= 4,70% (а = 0,04);
51м = 3,07% (а = 0,04);

Ое10 = 20,06% (а = 0,17);
Ое1’ = 27,35% (а = 0,16);
Ое” = 7,82% (а = 0,06);
Ое74 = 36,81% (а = 0,20);
Ое” = 7,96% (а = 0,10).

В заключение укажем на возможность совместного изотопного 
анализа других элементов, образующих летучие фториды [1].

Автор выражает благодарность А. М. Колчину за ценную по
мощь в работе.

Работу выполняли на приборе МС-4 с однолучевой регистрацией ионного тока. 
Исследовался образец полупроводникового германия.
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Ռ. Գ. ԱՐՇԱԿՈԻՆԻԱմփոփում

8ոլլց է տրված Տ1 և Օտ համատևդ մասս-սպեկտրամևտրիկ իզոտո
պային անալիզի հնարավորութ լոլնը, նրանց հեշտ ցնդող ֆտորիզների թեր
միկ հատկութլունների տարբերութ լունն օգտաղործելոլ հիման վրա.

Ալս մեթոդը կարող է օգտագործվել Տ1 և (յ6 միկրո քան ակների միա
տեղ որոշման համար! Ալն հնարավո րութ լուն է տալիս կիրաոել միաժամա
նակ անալիզի ենթարկվող երկու էլեմենտների իզոտոպալին տարալուծումը1
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