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高纯铼化学分析方法
痕量杂质元素的测定
辉光放电质谱法

1 范围

本标准规定了高纯铼中痕量元素含量的测定方法,测定元素见表1。
本标准适用于高纯铼中痕量元素含量的测定。各元素测定范围如下:硫、硒和汞元素的测定范围为

50μg/kg~5000μg/kg,其余元素的测定范围为5μg/kg~5000μg/kg。

2 方法原理

试料作为阴极进行辉光放电,其表面原子被溅射而脱离试样进入辉光放电等离子体中,在等离子体

中离子化后被导入质谱仪。在每一元素同位素质量数处以预设的扫描点数和积分时间对相应谱峰积

分,所得面积即为谱峰强度,元素含量用式(1)求出。无标准样品时,计算机根据仪器软件中的“典型相

对灵敏度因子”自动计算出各元素的质量分数;有标准样品时,需通过在与被测样品相同的分析条件、离
子源结构以及测试条件下对标准样品进行独立测定获得相对灵敏度因子,应用该相对灵敏度因子计算

出各元素的质量分数。

w(X)=RSF(X/Re)·
IX·ARe

IRe·AX
·w(Re) …………………… (1)

  式中:

w(X)   ———待测元素质量分数,单位为微克每千克(μg/kg);

RSF(X/Re)———在特定辉光放电条件下测定Re中X 元素的校正系数;
IX ——— 待测元素X 的同位素谱峰强度,cps;
IRe ———Re元素的同位素谱峰强度,cps;
AX ———待测元素X 的同位素丰度;
ARe ———Re元素的同位素丰度;
w(Re) ———Re的质量分数定义为1.00×109μg/kg。

3 试剂与材料

除非另有说明,本标准所用的试剂均为优级纯,所用的水为一级水。
3.1 硝酸(1+1)。

3.2 铼标准样品,被测元素质量分数在50μg/kg~500μg/kg之间。

3.3 仪器背景监控样品,被测元素质量分数低于被测试样的10倍以上。

3.4 氩气 (φ≥99.999%)。
3.5 氮气 (φ≥99.99%)。

4 仪器

4.1 高质量分辨率辉光放电质谱仪,中分辨率模式下分辨率可达3000~4000,高分辨率模式下分辨
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