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微波消解Ｇ电感耦合等离子体质谱法测定
氧化铟锡靶材中１３种痕量杂质元素

墨淑敏,王长华,李　娜,邱长丹
(国标(北京)检验认证有限公司,北京１０００８８)

摘　要:氧化铟锡中杂质元素的含量是衡量其产品性能的重要参数.采用盐酸以微波消解法

处理样品,以Cs为内标,氩气模式下测定２４Mg、２７Al、５２Cr、５８Ni、６３Cu、６４Zn、９０Zr、２０８Pb、２０５Tl、１１１Cd,
氢气碰撞反应池模式测定２８Si、４０Ca、５６Fe,实现了电感耦合等离子体质谱法(ICPＧMS)对氧化铟

锡靶材(ITO)中镁、铝、硅、钙、铬、铁、铜、镍、锌、锆、镉、铅、铊等１３种痕量杂质元素的测定.
实验表明,当氧化铟锡基体质量浓度为１００mg/mL时,基体效应可忽略;１３种杂质元素在

１０~１００ng/mL范围 内 线 性 良 好,线 性 相 关 系 数 均 大 于０９９９０.方 法 检 出 限 为０００２~
０１５μg/g,测定下限为０００７~０５０μg/g.将方法应用于氧化铟锡靶材样品中１３种痕量杂质

元素的分析,相对标准偏差(RSD,n＝７)均小于５％,加标回收率为８８％~１１４％.采用实验方

法对氧化铟锡靶材样品进行分析,并与电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)进行比

对,二者测定值基本一致.
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　　氧化铟锡靶材(简称ITO)主要喷涂在玻璃、塑
料及电子显示屏上,用作透明导电膜,还可以减少对

人体有害的电子辐射[１].ITO 靶材中氧化铟和氧

化锡的质量比通常为９∶１,除了电阻率和透光率两

大性能指标外,氧化铟锡中杂质元素的含量也是衡

量其产品性能的重要参数.

　　氧化铟锡产品标准 GB/T２０５１０—２０１７对该产

品中铁、铝、硅、铜、铅、铬、镍、镉、铊等元素的含量进

行 了 规 定,多 数 元 素 的 质 量 分 数 要 求 不 大 于

００００５％[２].目前对于氧化铟锡靶材中化学成分

的检测方法报道并不多.黄瑾等[３]采用辉光放电质

谱法测定了氧化铟锡靶材中的主体元素和痕量元素

含量,该方法不需要溶解样品,但方法为半定量分

析,缺少标样,且设备昂贵,运行成本高.张红梅

等[４]采用碱熔样品 EDTA 滴定法测定了氧化铟锡

靶材中铟的含量.吴文启、曾艳等[５Ｇ６]通过盐酸和硝

酸混酸溶解样品,氢溴酸除锡后用EDTA 滴定法测

定了废铟锡氧化物靶材中铟的含量.孙洪涛等[７]于

低温加热条件下用盐酸分解,电感耦合等离子体原

子发射光谱法(ICPＧAES)测定了氧化铟锡靶材超细

复合粉中的痕量杂质.王志萍等[８]采用微波消解法

处理样品,电感耦合等离子体原子发射光谱法测定

了氧化铟锡靶材中的１１种杂质元素;采用该方法测

定时,由于硅、铊等元素的灵敏度差,因此为了提高

检出限,配制样品溶液的基体质量浓度为１０g/L,基
体效应明显,故而需要进行基体匹配,导致操作步骤

繁琐.与ICPＧAES相比,电感耦合等离子体质谱法

(ICPＧMS)能够提供更低的检出限,更适用于微痕量

元素的定量分析[９Ｇ１０].本文采用微波消解法处理氧

化铟锡靶材样品,通过条件试验,选择合适的同位

素、内标元素,建立了ICPＧMS测定氧化铟锡靶材中

镁、铝、硅、钙、铬、铁、铜、镍、锌、锆、镉、铅、铊等１３
种痕量杂质元素的方法.方法灵敏度高,且无需基

体匹配,易于操作.

１　实验部分

１１　仪器及其工作条件

　　７７００电感耦合等离子体质谱仪(美国安捷伦科

技有限公司).仪器最佳工作条件:发射功率为

１５００W;采样深度为８mm;载气流速为０５L/min;
稀释气流速为０７L/min;氢气流速为４L/min;积
分时间为０１s,测量方式为跳峰.
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　　Mars６微波消解仪(美国 CEM 公司),消解程

序见表１.
表１　微波消解程序

Table１　Microwavedigestionprocedure

步骤

Step

功率

Power/
W

升温时间

Heating
time/min

温度

Temperature/
℃

保温时间

Holding
time/min

１ １２００ １０ １２０ １０
２ １２００ １０ １８０ ３０

１２　标准溶液与试剂

　　镁、铝、硅、钙、铬、铁、铜、镍、锌、锆、镉、铅、铊、
钪、铑、铯单元素标准贮存溶液(有研科技集团有限

公司):１０００mg/mL;混合标准溶液:镁、铝、硅、钙、
铬、铁、铜、镍、锌、锆、镉、铅、铊的质量浓度均为

１０００μg/mL,由各单元素标准贮存溶液逐级稀释

得到;混合内标溶液:钪、铑、铯的质量浓度均为

１０００μg/mL,由钪、铑、铯标准贮存溶液逐级稀释

得到.

　　盐酸(北京化学试剂研究所):金属Ｇ氧化物Ｇ半

导体(MOS)级;实验用水为去离子水(电阻率为

１８３MΩcm).

１３　样品的处理

　　准确称取０１０g(精确至００００１g)样品于微波

消解罐中,加入３０mL盐酸.盖好密封盖后,置于

微波消解仪中.按照表１设定的程序消解样品,冷
却后 取 出,转 移 至 １００mL 塑 料 容 量 瓶 中,加 入

１００mL 混合内标溶液,用水稀释至刻度,混匀待

测.试剂空白随同样品一同处理.

２　结果与讨论

２１　消解条件

　　 按 照 实 验 方 法,分 别 比 较 了 ３０mL 硝 酸、

３０mL盐酸、３０mL王水３种酸对样品的消解效

果.结果发现,采用３０mL硝酸进行消解,溶液中

有白色沉淀,而采用３０mL盐酸或３０mL王水均

能够使０１０g氧化铟锡靶材样品完全溶解.实验

采用３０mL盐酸.

　　对微波消解法中设置的消解温度和时间进行了

优化.按照实验方法,选择推荐功率为１２００W,对
消解程序第２步中的消解温度和时间进行选择试

验,结果见表２.表２表明,当消解程序第２步中的

消解温度和时间分别为１８０℃和３０min时,样品可

消解完全.因此实验选择消解程序第 ２ 步为于

１８０℃保温３０min.

表２　微波消解条件试验

Table２　Microwavedigestionconditiontest

消解温度

Temperaure/℃

试验现象 Testphenomenon

１０min ２０min ３０min

１２０ 有不溶物 有不溶物 有不溶物

１５０ 有不溶物 有不溶物 有不溶物

１８０ 有不溶物 有不溶物 溶解完全

２２　测定同位素和测定模式

　　质谱分析中通常依据丰度高且无干扰的原则

来选择被测元素同位素,因此选定２４Mg、２７Al、５２Cr、
５８Ni、６３Cu、６４Zn、９０Zr、２０８Pb、２０５Tl、２８Si、４０Ca、５６Fe为

测定同位素.由于氧化铟锡靶材中存在大量的铟

和锡基体,导致１１２Cd、１１４Cd、１１６Cd受到锡基体干扰,
１１３Cd受 到 铟 基 体 干 扰,因 此 实 验 选 择 丰 度 为

１２８０％的１１１Cd进行定量分析.ICPＧMS测定时通

常采用氩气模式,但２８Si、４０Ca、５６Fe在氩气模式下受

到１４N１４N、４０Ar及４０Ar１６O等双电荷的影响,导致其

每秒计数(CPS)的背景噪声远高于氢气模式,具
体见表３.因此 实 验 选 择 氢 气 碰 撞 反 应 池 下 测

定２８Si、４０Ca、５６Fe.

表３　不同模式下硅、钙、铁的噪声背景

Table３　Noisebackgroundofsilicon,calciumand
ironunderdifferentmodes

同位素

Isotope
氩气模式

Argonmode
氢气模式

Hydrogenmode
２８Si ２×１０４ ２５００
４０Ca ９×１０７ ４１６２
５６Fe ２×１０５ ４１８８

２３　基体效应

　　基体浓度越大,基体效应越明显.ICPＧMS分

析中一般控制基体质量浓度不大于１mg/mL.按

照实验方法,采用高纯铟(纯度大于９９９９９％)和高

纯锡(纯度大于９９９９９％)按氧化铟锡靶材中铟锡

的质量比合成基体溶液(即每１００mL溶液中含有

００７４４g铟与０００７８g锡),再移取２００mL质量

浓度为１０００μg/mL的混合标准溶液于１００mL容

量瓶中,加入１００mL 混合内标溶液,稀释至刻度,
摇匀,该溶液中各杂质元素的质量浓度理论值为

２００ng/mL.按照实验方法进行测定,测定值见

表４.表４表明,各杂质元素的测定值与理论值基

本 一 致,这 说 明 当 氧 化 铟 锡 基 体 质 量 浓 度 为

１００mg/mL时,基体效应可忽略.
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表４　基体对各元素测定结果的影响

Table４　Influenceofmatrixondeterminationresultsofeachelement　　　　　　　ng/mL

元素 Element Mg Al Si Ca Cr Fe Cu Ni Zn Zr Cd Pb Tl

测定值 Found １９．６ ２０．１ １９．８ ２０．５ ２０．３ ２０．０ １９．７ １９．９ ２０．１ ２０．２ １９．９ １９．５ １９．９

２４　内标元素

　　以３％(V/V)盐酸为介质,考察了各元素质量浓

度为２００ng/mL的杂质元素混合标准溶液、空白溶

液及１００mg/mL基体溶液中钪、铑、铯各内标元素

信号响应值的变化情况,结果见表５.表５数据表

明,在这３种溶液中,３种内标元素的信号响应值

均无明显的抑制或增强.实验选择１３３Cs作为内标

元素.

表５　内标元素在标准溶液、空白溶液和基体溶液中的信号响应值

Table５　Signalresponsevaluesofinternalstandardelementsinstandardsolution,

blanksolutionandmatrixsolution　　　　　　　　　　　　　　　CPS

内标元素Internalstandardelement 标准溶液 Standardsolution 空白溶液 Blanksolution 基体溶液 Matrixsolution
４５Sc １１．０×１０４ １０．８×１０４ １０．６×１０４

１０３Rh １８．７×１０４ １８．５×１０４ １８．２×１０４

１３３Cs ２５．６×１０４ ２５．２×１０４ ２４．８×１０４

２５　校准曲线和检出限

　　分别移取０、０１０、０５０、１００、２００、５００、１０００
mL混合标准溶液于一组１００mL容量瓶,然后加入

３０mL盐酸和１００mL 混合内标溶液,稀释至刻

度,摇匀.以１３３Cs为内标元素,在电感耦合等离子

体质谱仪上进行测定.以各杂质元素与内标元素的

信号强度比值(Y)为纵坐标,各杂质元素的质量浓度

(X)为横坐标绘制校准曲线.所得各元素的线性范

围、校准曲线线性方程及线性相关系数见表６.对空

白溶液连续测定１１次,计算空白标准偏差,以３倍

空白标准偏差计算检出限,以１０倍空白标准偏差计

算方法的测定下限,结果见表６.

表６　校准曲线线性方程、检出限和测定下限

Table６　Linearequationofcalibrationcurve,detectionlimitandlowlimitofdetermination

同位素

Isotopes

线性方程

Linear
equation

线性范围

Linearrange/
(ng/mL)

线性相关系数

Correlation
coefficient

检出限

Detectionlimit/
(μg/g)

测定下限

Lowlimitof
determination/(μg/g)

２４Mg Y＝０．００９２X＋０．００４３ １．０~１００ ０．９９９７ ０．００４ ０．０１５
２７Al Y＝０．０１１７X＋０．００６９ １．０~１００ ０．９９９９ ０．００８ ０．０３０
２８Si Y＝０．００１７X＋０．０３８８ １．０~１００ ０．９９９２ ０．１５ ０．５０
４０Ca Y＝０．００７７X＋０．００８８ １．０~１００ ０．９９９５ ０．０５０ ０．１８
５２Cr Y＝０．０１８１X＋０．００６９ １．０~１００ ０．９９９７ ０．０１２ ０．０４２
５６Fe Y＝０．０１４８X＋０．００５５ １．０~１００ ０．９９９９ ０．０４５ ０．１５
６３Cu Y＝０．０１１６X＋０．００３２ １．０~１００ ０．９９９８ ０．００５ ０．０１８
５８Ni Y＝０．０１０８X＋０．００５９ １．０~１００ ０．９９９８ ０．０１０ ０．０３５
６４Zn Y＝０．００６１X＋０．００１７ １．０~１００ ０．９９９４ ０．００６ ０．０２０
９０Zr Y＝０．０２２３X＋０．０７９７ １．０~１００ ０．９９９６ ０．０１５ ０．０５１
１１１Cd Y＝０．００４４X＋０．０００７ １．０~１００ ０．９９９５ ０．００２ ０．００７
２０８Pb Y＝０．０３４４X＋０．００４２ １．０~１００ ０．９９９３ ０．０１４ ０．０４８
２０５Tl Y＝０．０５２５X＋０．０００３ １．０~１００ ０．９９９８ ０．００５ ０．０１８

２６　精密度和加标回收试验

　　按照实验方法,对１＃氧化铟锡靶材样品中的

１３种杂质元素进行测定,每个样品平行测定７次,同

时对各杂质元素进行加标回收试验,结果见表７.由

表７可见,各杂质元素测定结果的相对标准偏差

(RSD)为０８％~３２％,回收率为８８％~１１４％.

—７１—



MOShuＧmin,WANGChangＧhua,LINa,etal．Determinationofthirteentraceimpurityelementsinindiumtin
oxidetargetmaterialbymicrowavedigestionＧinductivelycoupledplasmamassspectrometry．

MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(４):１５Ｇ１９

表７　１＃氧化铟锡靶材样品中杂质元素的精密度和加标回收试验结果

Table７　Resultsofprecisionandrecoverytestfordeterminationoftraceimpuritiesin
indiumtinoxidetargetsample１＃

元素

Element
测定值

Found/(μg/g)
相对标准偏差

RSD(n＝７)/％
加标量

Added/(μg/g)
测得总量

Totalfound/(μg/g)
回收率

Recovery/％
Mg １．２２ １．２ １．００ ２．３６ １１４
Al ３．９３ １．８ ５．００ ８．７８ ９７
Si １８．２７ ３．２ ２０．００ ３８．５５ １０２
Ca ８．０５ １．５ １０．００ １７．４９ ９４
Cr ３．１２ ０．９ ５．００ ８．０６ ９９
Fe ９．９６ １．７ １０．００ ２０．２１ １０３
Cu ２．１４ ２．２ ２．００ ４．１３ １００
Ni ５．８７ ２．３ ５．００ １０．７５ ９８
Zn ０．８８ ２．５ １．００ １．９３ １０５
Zr ３３．２２ ０．８ ３０．００ ６５．７１ １０８
Cd １．０６ １．９ １．００ １．９４ ８８
Pb ６．２０ １．２ ５．００ １１．４８ １０６
Tl １．８５ ２．３ １．００ ２．９３ １０８

３　样品分析

　　选取杂质元素含量较高的２＃氧化铟锡靶材样

品,按照实验方法对其中铝、硅、钙、铬、铁、铜、镍、
锆、镉、铅、铊进行测定,并采用ICPＧAES[８]进行了方

法比对,具体数据见表８.

表８　２＃氧化铟锡靶材样品中杂质元素的比对结果

Table８　Comparisonresultsofimpuritiesin

indiumtinoxidetargetsample２＃

元素

Element

本法测定值

Foundby
proposed

method/(μg/g)

ICPＧAES

测定值

Found/
(μg/g)

测定波长

Test
wavelength/nm

Al ８６．８ ８７．２ ３９６．１
Si ８１．２ ８０．８ ２５１．６
Ca ９１．８ ９３．５ ３９６．８
Cr １０３．７ １０３．３ ２６７．７
Fe ９８．４ ９９．６ ２３８．２
Cu ８４．９ ８６．６ ３２４．７
Ni ９１．１ ８７．３ ２２１．６
Zr ７３．５ ７２．３ ３２７．３
Cd ４４．０ ４４．５ ２１４．４
Pb ９４．０ ９１．２ ２２０．３
Tl ５６．８ ５９．３ ３０６．７
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Determinationofthirteentraceimpurityelementsinindiumtin
oxidetargetmaterialbymicrowavedigestionＧinductively

coupledplasmamassspectrometry

MOShuＧmin,WANGChangＧhua,LINa,QIUChangＧdan
(Guobiao(Beijing)Testing& CertificationCo．,Ltd．,Beijing１０００８８,China)

Abstract:Thecontentofimpurityelementsinindiumtinoxide(ITO)isanimportantparametertomeasＧ
uretheproductperformance．Thesamplewastreatedinhydrochloricacidbymicrowavedigestion．Cswas
selectedastheinternalstandard．２４Mg,２７Al,５２Cr,５８Ni,６３Cu,６４Zn,９０Zr,２０８Pb,２０５Tland１１１CdweredeＧ
terminedunderargonmode．Thecontentof２８Si,４０Caand５６Fewasdeterminedunderhydrogencollision
reactioncellmode．Thedeterminationof１３traceimpurityelements(includingmagnesium,aluminum,

silicon,calcium,chromium,iron,copper,nickel,zinc,zirconium,cadmium,leadandthallium)inITO
targetmaterialbyinductivelycoupledplasmamassspectrometry(ICPＧMS)wasrealized．Theexperiments
showedthatthematrixeffectcouldbeignoredwhenthemassconcentrationofITO matrixwas１００mg/

mL．Thelinearitywasgoodfor１３impurityelementsinrangeof１０Ｇ１００ng/mLandthelinearcorrelation
coefficientswereallhigherthan０９９９０．Thedetectionlimitwas０００２Ｇ０１５μg/g．ThelowlimitofdeterＧ
minationwas０００７Ｇ０５０μg/g．Theproposedmethodwasappliedfortheanalysisof１３traceimpurityeleＧ
mentsinindiumtinoxidetargetmaterialsample．Therelativestandarddeviation(RSD,n＝７)wereall
lessthan５％．Therecoverieswerebetween８８％and１１４％．Theindiumtinoxidetargetmaterialsample
wasanalyzedaccordingtotheexperimentalmethod．Thefoundresultswerebasicallyconsistentwiththose
obtainedbyinductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry(ICPＧAES)．
Keywords:microwavedigestion;inductivelycoupledplasmamassspectrometry(ICPＧMS);indiumtinoxＧ
idetargetmaterial;impurityelement
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