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低温加热挥发三氯氢硅Ｇ电感耦合等离子体质谱法
测定三氯氢硅中痕量砷
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摘　要:采用电感耦合等离子体质谱法(ICPＧMS)常规模式测定三氯氢硅中砷时,４０Ar３５Cl＋ 会

对７５As＋ 的信号产生严重干扰,同时若直接进行测定,大量硅基体的存在不仅会有基体效应,
也会造成对采样锥、截取锥和进样系统的堵塞,这些都给ICPＧMS测定三氯氢硅中痕量砷带来

了难题.实验利用石墨氮气挥三氯氢硅装置在５０~９０℃下对液体三氯氢硅样品进行挥发处

理,以体积比为１∶１∶１∶８的氢氟酸Ｇ硝酸Ｇ过氧化氢Ｇ水为混合浸取液体对挥发后的样品残渣

进行浸取,解决了因大量硅基体存在而引起的问题.同时,实验采用氢气Ｇ氦气混合碰撞/反应

池模式,控制混合碰撞/反应气流速为６０mL/min,消除了４０Ar３５Cl＋ 对７５As＋ 的干扰,最终实

现了ICPＧMS对三氯氢硅中痕量砷的测定.在优化的仪器条件下,测定砷标准系列溶液,以砷

信号强度值与质量浓度进行线性回归,相关系数在０９９９０以上,方法的检出限为００１ng/g.
将实验方法应用于三氯氢硅样品中砷的测定,结果的相对标准偏差(RSD,n＝１１)在０７１％~
７１％之间,加标回收率为８７％~１０５％之间.分别用微量移液器准确移取１００、１５００μL砷

标准储备溶液加入到超纯三氯氢硅中,配制成砷质量分数分别为２００、３０００ng/g的２个三

氯氢硅模拟样品,按照实验方法分别对这２个模拟样品中砷进行测定,测定值与理论值基本一

致,相对误差的绝对值不大于１％.
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　　三氯氢硅(TCS),又称三氯硅烷,在常温常压下

为无色透明液体危化品,具有强腐蚀性,在空气中极

易燃烧、挥发和水解出白色固体.在太阳能硅晶材

料产业中,三氯氢硅是用于生产电子级多晶硅产品

的重要中间物料.三氯氢硅中杂质元素的含量对其

本身产品质量影响较大,电子级多晶硅材料的生产

中要求砷元素的质量分数不大于１０ng/g,因此在生

产工艺中严格监控三氯氢硅中砷的含量对制备高纯

度三氯氢硅意义重大.

　　目前,对于三氯氢硅中痕量硼、铝、镓、铁、钙、
铜、铬、镍等元素的检测方法较成熟,通常有电感耦

合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)[１]和电感耦

合等离子体质谱法(ICPＧMS)[２].矿石、金属、土壤、
食品和水中砷的检测方法主要有原子荧光光谱法

(AFS)[３Ｇ５]、原子吸收光谱法(AAS)[６Ｇ８]、电感耦合等

离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 (ICPＧAES)[９] 和 ICPＧ
MS[１０Ｇ１１].在常规模式下采用ICPＧMS检测三氯氢

硅中砷含量时,７５As＋ 会被４０Ar３５Cl＋ 严重干扰,从而

给ICPＧMS测定三氯氢硅中痕量砷带来了难题.本

文利用自主设计的石墨挥发器对三氯氢硅样品进行

挥三氯氢硅预处理,解决了大量硅基体对采样锥、截
取锥和进样系统的堵塞问题并消除了硅的基体效

应,同时采用碰撞反应池技术(CollisionCellTechＧ
nology,CCT)消除了７５As＋ 对４０Ar３５Cl＋ 的干扰,最终

实现了ICPＧMS对三氯氢硅中痕量砷元素的测定.

１　实验部分

１１　实验基本原理

　　利用ICPＧMS碰撞/反应池技术来检测三氯氢

硅中的砷元素.ICPＧMS碰撞/反应池是由一个内
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置的碰撞反应池体构成,池体内充入一定的氢气Ｇ氦

气混合碰撞反应气体.在碰撞反应池中,反应气以

氢气为主,氩分子离子获得一个质子而变成 Ar２H＋

分子离子,反应方程式为 Ar２＋ ＋H２ →Ar２H＋ ＋
H＋ ,反应消耗了系统中 Ar２＋ 的量,Ar２＋ 与Cl－ 结合

生成４０Ar３５Cl＋ 的频率也就降低了.池体内的碰撞

气以氦气为主,由于４０Ar３５Cl＋ 分子 离 子 的 碰 撞 截

面比７５As＋ 的大,氦元素与４０Ar３５Cl＋ 的碰撞频率更

高,碰撞使得４０Ar３５Cl＋ 的动能远远低于７５As＋ 的动

能,因此利用动能歧视技术可抑制４０Ar３５Cl＋ 进入质

谱四级杆分离器.

１２　主要仪器

１２１　电感耦合等离子体质谱仪

　　XseriesII型电感耦合等离子体质谱仪(美国

ThermoFisher公司).仪器由进样系统、离子源单

元、接口部分、离子光学系统、碰撞/反应池系统、四
极质量分离装置及真空系统等部分组成,仪器必需

配备耐氢氟酸腐蚀的惰性进样系统.

１２２　石墨挥发装置

　　石墨氮气挥三氯氢硅装置示意图见图１.在挥

三氯氢硅处理样品过程中,石墨氮气挥三氯氢硅装

置放在洁净度１０００级以上的通风橱里,样品放入

洁净的石墨挥发器样品腔里,盖上洁净的聚四氟乙

烯(PTFE)盖,避免样品受到污染.石墨挥发器下

面是控温电炉,可以根据需要调节合适的加热温度,
同时石墨挥发装置样品腔下部通高纯氮气,氮气是

为了使样品腔内保持微正压防止外界的污染源进入

腔内,也能加快三氯氢硅挥发的速度.

１．高纯氮气;２．PFA坩埚;３．PTFE盖子;４．温度计;

５．SiHCl３＋N２;６．石墨挥发器;７．控温电炉.

图１　石墨挥发装置结构示意图

Fig１　Frameschematicmapofgraphite
installationusedforevaporation

１３　主要试剂

　　超纯三氯氢硅:砷元素质量分数小于００１ng/

g,AlfaAesar(美国阿法埃莎公司)提供;砷标准储

备溶液(GSB０４Ｇ１７１４Ｇ２００４):１０００μg/mL,介质为

１０mol/L硝酸,国家有色金属及电子材料分析测

试中心提供;混合浸取液:由体积比为１∶１∶１∶８
的氢氟酸、硝酸、过氧化氢和水充分混匀制备而成;
砷标准溶液:１００μg/mL,移取１００mL 砷标准储

备溶液于１０００mL的四氟乙烯全氟烷氧基乙烯基

醚共聚物(PFA)容量瓶中,以混合浸取液定容;氩
气:钢瓶气,纯度不低于９９９９５％;氮气:钢瓶气或

车间提供的高纯气体,纯度不低于９９９９５％;氦氢

混合气:９９９９９％的氦氢混合气,混合比(物质的量

之比)为９３％氦气,７％氢气.

　　氢氟酸、硝酸、过氧化氢均为 UPＧS级试剂;实
验用水为二次去离子水.

１４　仪器工作参数

　　ICPＧMS的发射功率、载气流量、炬管采样深度

及雾化气流量等是ICPＧMS分析的主要工作参数.
以灵敏度、氧化物产率、信背比、双电荷为考察指标

进行条件优化,经优化后仪器工作参数见表１.

表１　ICPＧMS主要工作参数

Table１　OperationparametersofICPＧMS

工作参数

Operation
parameter

设定值

Set
value

工作参数

Operation
parameter

设定值

Set
value

ICP功率/W １４５０ 冷却气流量/(L/min) １５．１
扩展室电压/V －７８２．０ 辅助气流量/(L/min) ０．９１

四极杆偏磁电压/V －０．４ 雾化气流量/(L/min) ０．８５
六极杆偏磁电压/V －０．７ 采样深度/steps １８４
离子透镜室电压１/V －１２００ 冲洗时间/s ４０
离子透镜室电压２/V －８３．９ 扫描方式 跳峰

１５　实验方法

１５１　校准曲线绘制

　 　 分 别 移 取 ０００、１００、２５０、５００、１０００、

２０００mL砷标准储备溶液于１０００mL的PFA容量

瓶中,以混合浸取液定容,制备砷标准系列溶液.标

准系列 溶 液 中 砷 元 素 的 质 量 浓 度 分 别 为 ０００、

１００、２５０、５００、１０００、２０００μg/mL.将该标准

系列溶液通过电感耦合等离子体质谱仪进行测定后

得出校准曲线.

１５２　样品测定

　　称取２０g三氯氢硅样品于预先洁净干燥的

５０mL的PFA坩埚中,用电子天平称重,记录样品

质量(精确至００００１g),并将PFA坩埚放入预先通

入氮气的石墨挥发装置中,控制吹扫氮气流量为
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１０L/min,在５０~８０℃下使样品挥发完仅剩下固

体残留物(称为样品残渣),取出后沿坩埚壁加入

５mL混合浸取液,微热溶解残留物,再用混合浸取

液定容至２０００mL的PFA容量瓶中,摇匀,用电感

耦合等离子体质谱仪进行测定.

２　结果与讨论

２１　硅基体对测定的影响及其消除方法

　　在对三氯氢硅中砷进行测定时,大量基体硅会

沉积到ICPＧMS进样管、采样锥和截取锥上,从而迅

速导致进样系统、采样锥和截取锥的堵死,同时大量

硅的存在会导致基体效应较大,因此需要先将硅基

体分离出去,再对砷进行测定.实验利用三氯氢硅易

蒸发的物理特性(１０１３２５kPa下沸点为３１８℃),自
主设计了石墨氮气挥发装置,在氮气保护下对三氯

氢硅样品进行挥发处理以分离硅基体.三氯氢硅的

沸点是３１８℃,三氯氢硅中的砷主要以三氯化砷

(沸点是１３０２℃)形式存在,理论上挥发温度应该

控制在３１８~１３０２℃之间.微量移液器准确移取

５００μL砷标准储备溶液加入到５００g超纯三氯氢

硅中配制成砷质量分数为１００ng/g的三氯氢硅模

拟样品.平行称取１１份质量均为２０g的三氯氢硅

模拟样品,控制挥发时间为２h,分别在温度为３０~
１３０℃范围内进行试验,结果见表２.

　　由表２可见,挥发温度为５０℃以下时,砷的测

定值比理论值偏低,分析其原因可能是挥发温度过

低,三氯氢硅挥发不完全,硅基体对砷的信号响应产

表２　不同挥发温度对三氯氢硅模拟样品中

砷的测定结果

Table２　Determinationresultsofarsenicinsimulated
samplesoftrichlorosilaneatdifferent

evaporationtemperatures

温度

Temperature/
℃

理论值

Theoretical
value/(ng/g)

测定值

Found/
(ng/g)

相对误差

RE/
％

３０ １０．０ ８．７ －１３．０
４０ １０．０ ９．２ －８．０
５０ １０．０ １０．２ ２．０
６０ １０．０ １０．１ １．０
７０ １０．０ ９．９ －１．０
８０ １０．０ ９．６ －４．０
９０ １０．０ ８．７ －１３．０
１００ １０．０ ８．６ －１４．０
１１０ １０．０ ８．３ －１７．０
１２０ １０．０ ８．０ －２０．０
１３０ １０．０ ７．５ －２５．０

生了抑制作用.挥发温度为９０℃时,砷的测定值比

理论值偏低,相对误差为－１３０％,其随着挥发温度

的继续增加,相对误差的绝对值越来越大.分析其

原因可能是挥发温度过高,砷会以三氯化砷的形式

部分挥发而损失,温度越高砷的损失就越大.实验

选择５０~９０℃为三氯氢硅的挥发温度.

２２　浸取液

　　由于４０Ar３５Cl＋ 会干扰砷的测定,因此为避免引

入过多的Cl－ ,实验中应尽量避免使用盐酸溶解样

品残渣.考虑到经挥发三氯化硅后,样品残渣中存

在氯化物、少量二氧化硅和其他盐类物质,因此为使

待测元素砷全部浸出,实验初步选择氢氟酸、硝酸、
过氧化氢、水中的３种或者全部为浸取液组成.

　　称取８份２０g的三氯氢硅模拟样品(见２１),
按实验方法先进行挥三氯氢硅前处理,并把样品残

渣每２份为一组的方式组合为 A、B、C、D４个组进

行浸取液的筛选试验,结果见表３.其中,A 所用浸

取液为体积比分别为１∶１∶４和１∶１∶８的硝酸Ｇ
过氧化氢Ｇ水体系;B组分别为体积比为１∶１∶４和

１∶１∶８的氢氟酸Ｇ过氧化氢Ｇ水体系;C组分别为体

积比为１∶１∶４和１∶１∶８的硝酸Ｇ氢氟酸Ｇ水体系;

D组分别为体积比为１∶１∶１∶４和１∶１∶１∶８的

氢氟酸Ｇ硝酸Ｇ过氧化氢Ｇ水体系.

　　通过表３数据可知:A 组测定值明显比理论值

偏低,这可能是由于三氯氢硅物料是由氯化氢和工

业硅合成反应或四氯化硅氢化反应制得,因此三氯

氢硅中均会含有极少量的二氧化硅或硅单质,而 A
组浸取液中未加入氢氟酸,不能将样品残渣中硅有

效溶解,二氧化硅或硅单质残渣会包裹了部分砷元

素,进而导致待测元素砷不能被完全浸出.B、C测

定值也比理论值偏低,可能是因为样品残渣中的氯

化物和其他盐类物质未被完全溶解,同样会包裹部

分砷元素,导致待测元素砷浸出不完全所致;D组测

定值与理论值基本一致,因此认为此时砷已基本浸

出完全.考虑到混合浸取液酸度过大会对砷的检

测产生一定抑制性负作用,故实验选择体积比为

１∶１∶１∶８的氢氟酸、硝酸、过氧化氢和水的混合

液作为浸取液.

２３　砷在质谱检测中受到的干扰及其消除方法

　　砷分析常见的质谱干扰有多原子离子(氯化物、
氩化物、氢化物、氢氧化物)、氧化物和双电荷等.在

质谱检测中７５As＋ 会受到的干扰见表４,其中表４的

括号里面百分数表示同位素的丰度.由于三氯氢硅

中存在大量的氯离子,因此对砷的检测干扰较大的

—６４—



钱津旺,毛智慧,杨红燕,等．低温加热挥发三氯氢硅Ｇ电感耦合等离子体质谱法测定三氯氢硅中痕量砷．
冶金分析,２０１８,３８(７):４４Ｇ５０

表３　不同浸取液对三氯氢硅模拟样品中砷的测定结果

Table３　Determinationresultsofarsenicinsimulatedsamplesoftrichlorosilanewithdifferentleachingsolution

组别编号

GroupNo．
体积比

Volumeratio
理论值

Theoreticalvalue/(ng/g)
测定值

Found/(ng/g)
相对误差

RE/％

A
V硝酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶４
V硝酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶８

１０．０
１０．０

７．６
７．２

－２４．０
－２８．０

B
V氢氟酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶４
V氢氟酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶８

１０．０
１０．０

８．５
８．８

－１５．０
－１２．０

C
V硝酸 ∶V氢氟酸 ∶V水 ＝１∶１∶４
V硝酸 ∶V氢氟酸 ∶V水 ＝１∶１∶８

１０．０
１０．０

９．４
９．６

－６．０
－４．０

D
V氢氟酸 ∶V硝酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶１∶４
V氢氟酸 ∶V硝酸 ∶V过氧化氢 ∶V水 ＝１∶１∶１∶８

１０．０
１０．０

９．７
１０．２

－３．０
２．０

表４　砷在质谱检测中的干扰分子离子

Table４　TheinterferencemolecularioninthedetectionofarsenicbyICPＧMS

元素 Element 氯化物 Choride 氧化物 Oxide 氢化物 Hydride 氢氧化物 Hydroxide 双电荷 Doublychargedion

７５As＋
４０Ar３５Cl＋

(７５．１％)

１６O＋５９Co
(９９．８％)

１H＋７４Ge(３６．５％)
１H＋７４Se(３６．５％)

１７(OH)＋５８Ni(６７．６％)
１７(OH)＋５８Fe(０．３％)

１５０Sm＋＋(７．４％)
１５０Nd＋＋(５．６％)

是４０Ar３５Cl＋ ,分别在标准模式和碰撞/反应池模式下

对三氯氢硅中砷进行检测,所得到的质谱图分别如图

２和图３所示.由图２可见,在普通模式下,４０Ar３５Cl＋

图２　三氯氢硅中７５As＋ 在普通模式下的质谱图

Fig２　Massspectrafor７５As＋intrichlorosilane
obtainedatnormalmode

图３　三氯氢硅中７５As＋ 在H２ＧHe碰撞反应池

模式下的质谱图

Fig３　Massspectrafor７５As＋intrichlorosilane
obtainedatH２ＧHecollisioncelltechnology

的信号强度远远大于７５As＋ 的信号强度,此时７５As＋

的检测被４０Ar３５Cl＋ 严重干扰.由图３可见,在氢气Ｇ
氦气碰撞反应池模式下,４０Ar３５Cl＋ 的信号强度远远

小于７５As＋ 的信号强度,这说明在该模式下４０Ar３５Cl＋

对７５As＋ 的干扰可被完全消除.因此实验选用氢气Ｇ
氦气混合气体碰撞反应池模式来测定 As.

２４　碰撞/反应气体流量对砷检测的影响

　　选择氢气Ｇ氦气混合碰撞/反应气体,分别开展

在不同流速条件下对７５As＋ 的信号强度、背景信号强

度、信背比的影响试验,结果见图４.由图４可知:随
着碰撞/反应气流速的增加,背景信号强度快速降

低,而７５As＋ 信号强度变化较小,信背比大幅提高;当
碰撞气体在５０~７０mL/min区间时,信背比趋于

稳定,所以实验选取氢气Ｇ氦气混合碰撞/反应气流速

图４　碰撞/反应气流量对７５As＋ 的信号强度、

背景信号强度和信背比的影响

Fig４　Effectofcollision/reactiongasflowrateonthe
signalintensity,backgroundintensityand

signalＧbackgroundratioof７５As＋

—７４—



QIANJinＧwang,MAOZhiＧhui,YANGHongＧyan,etal．Determinationoftracearsenicintrichlorosilaneby
inductivelycoupledplasmamassspectrometryaftertrichlorosilanevolatilizationvialow

temperatureheating．MetallurgicalAnalysis,２０１８,３８(７):４４Ｇ５０

为６０mL/min.

２５　方法的检出限

　　在优化的仪器条件下,测定砷标准系列溶液,以
砷信号强度值与质量浓度进行线性回归,其回归方

程为y＝１４９０２x－２００６５,相关系数在０９９９０以

上.按照实验方法对空白溶液中砷进行１１次连

续 测 定,所 得 空 白 值 分 别 为 ００２１、００１５、

００１７、００２２、００１６、００１９、００１３、００２２、００１８、

００１７、００２４ng/g,得 到 空 白 的 标 准 偏 差 为

０００３ng/g,以３倍空白标准偏差计算方法的检出限

为００１ng/g.

２６　加标回收试验

　　按照实验方法分别对５个三氯氢硅样品中的砷

进行测定,再分别加入不同量的１００μg/mL砷标准

溶液,按实验方法进行处理、测定,测得砷的回收率

在８７％~１０５％之间,如表５所示.

表５　加标回收试验结果

Table５　Resultsofrecoverytests

元素

Element
样品编号

SampleNo．
测定值

Found/(ng/g)
加标量

Added/(ng/g)
测定总量

Totalfound/(ng/g)
回收率

Recovery/％

As

TCSＧ１ １０．１
５．０
１０．０

１３．８０
１８．７０

９１
９３

TCSＧ２ ４６．３
２５．０
５０．０

６８．２
８７．８

９６
９１

TCSＧ３ ２．８３
２．５
５．０

４．６８
７．０２

８９
９０

TCSＧ６ ０．１２
０．２０
０．１０

０．２８
０．１９

８８
８７

TCSＧ７ ０．０９
０．１０
０．２０

０．２０
０．３０

１０５
１０３

２７　精密度试验

　　分别取６个三氯氢硅样品进行１１次平行测定,
结果表明,砷测得结果的相对标准偏差(RSD)在

０７１％~７１％之间,见表６.

表６　三氯氢硅中砷含量的精密度试验结果

Table６　Resultsofprecisiontestsforarsenicintrichlorosilanesamples

样品编号

SampleNo．
测定值

Found/(ng/g)
平均值

Average/(ng/g)
相对标准偏差

RSD/％
TCSＧ４ ９．８９,１０．１２,１０．１０,９．９４,１０．０１,１０．１５,９．９２,９．９５,１０．１４,９．９８,９．９６ １０．０２ ０．９６
TCSＧ５ ２２．４６,２２．５９,２２．１６,２２．２８,２２．５３,２２．４７,２２．６０,２２．２９,２２．３８,２２．５５,２２．７８ ２２．４６ ０．７８
TCSＧ８ ０．８３,０．８０,０．８１,０．８６,０．８２,０．８４,０．８３,０．８５,０．８９,０．８８,０．８２ ０．８４ ３．４
TCSＧ９ ０．１２,０．１１,０．１２,０．１３,０．１２,０．１１,０．１０,０．１２,０．１１,０．１３,０．１１ ０．１２ ７．１
TCSＧ１０ ４５．９８,４６．５６,４６．１６,４７．０９,４６．２１,４６．２９,４６．３０,４６．５７,４６．１１,４６．６５,４６．７７ ４６．４３ ０．７１
TCSＧ１１ ２．８０,２．８８,２．８６,２．８２,２．８２,２．８４,２．８３,２．７８,２．８４,２．８１,２．８９,２．８８ ２．８３ １．２

２８　正确度试验

　　分别用微量移液器准确移取１００、１５００μL砷

标准储备溶液加入到２份５００g超纯三氯氢硅中,配
制成砷质量分数分别为２００、３０００ng/g的２个三

氯氢硅模拟样品.按照实验方法,分别对这２个模

拟样品进行测定,将测定值与理论值进行比较,见
表７.由表７可知实验方法测定值与理论值基本一

致,相对误差的绝对值不大于１％.

表７　三氯氢硅模拟样品中砷的测定结果

Table７　Determinationresultsofarsenicinsimulatedsamplesoftrichlorosilane

样品 Sample 测定值 Found/(ng/g) 理论值 Theoreticalvalue/(ng/g) 相对误差 RE/％

MNＧ１ ２．０２ ２．００ １．００
MNＧ２ ２９．７５ ３０．００ －０．８３

—８４—



钱津旺,毛智慧,杨红燕,等．低温加热挥发三氯氢硅Ｇ电感耦合等离子体质谱法测定三氯氢硅中痕量砷．
冶金分析,２０１８,３８(７):４４Ｇ５０

参考文献:
[１]禇连青,魏利洁．ICPＧAES法测定三氯氢硅中七种杂质

[J]．现代仪器,２００９,１５(５):５４Ｇ５５．
CHULianＧqing,WEILiＧjie．DeterminationofsevenimＧ

purityelementsintrichlorosilanebyICPＧAES[J]．Modern
Instruments,２００９,１５(５):５４Ｇ５５．

[２]王生红,张福海,陈英,等．电感耦合等离子体质谱法测定

三氯氢硅中１２种杂质元素[J]．理化检验:化学分册,

２０１５,５１(１１):１６０４Ｇ１６０６．
WANGShengＧhong,ZHANGFuＧhai,CHENYing,etal．
DeterminationoftwelveimpurityelementsintrichlorosiＧ
lanebyinductivelycoupledplasma massspectrometry
[J]．PhysicalTestingandChemicalAnalysisPartB:Chemical
Analysis,２０１５,５１(１１):１６０４Ｇ１６０６．

[３]姜媛,刘彤,张萍,等．氢化物原子荧光光度法测定水中微

量砷[J]．中国地方病学杂志,２００４,２３(１):８９Ｇ９０．
JIANGYuan,LIUTong,ZHANGPing,etal．DeterminaＧ
tionoftracearsenicinwaterbyhydridegenerationatomic
fluorescencespectrometry[J]．ChineseJournalofEndemiＧ
ology,２００４,２３(１):８９Ｇ９０．

[４]徐燕．微波消解Ｇ氢化物发生原子荧光光度法测定食品中

的砷和汞[J]．预防医学论坛,２００８,１４(１):４７Ｇ４８．
XUYan．Determinationofarsenicandmercuryinfoodby
microwavedigestionＧhydridegenerationatomicfluoresＧ
cencespectrometry[J]．PreventiveMedicineTribune,２００８,

１４(１):４７Ｇ４８．
[５]李为群,李英．原子荧光光谱法测定生物材料中总砷[J]．

中国卫生工程学,２００８,１４(１):４７Ｇ４８．
LIWeiＧqun,LIYing．Determinationoftotalarsenicin
biomaterialsbyatomicfluorescencespectrometry[J]．ChiＧ
neseJournalofPublicHealthEngineering,２００８,１４(１):

４７Ｇ４８．
[６]范衍琼,林小葵,李玉萍．流动注射氢化物发生原子吸收

分光光度法测定水中砷[J]．中国卫生检验杂志,２０１４,１３
(２):１４６Ｇ１４７．
FANYanＧqiong,LINXiaoＧkui,LIYuＧping．Determination

ofarsenicinwaterbyflowinjectionhydridegenerationaＧ
tomicabsorptionspectrophotometry[J]．ChineseJournal
ofHealthLaboratoryTechnology,２０１４,１３(２):１４６Ｇ１４７．

[７]李筱薇,高俊全,赵京玲．植物药材中砷的氢化物原子吸

收光谱法[J]．卫生研究,２００１,３０(５):３０８Ｇ３０９．
LIXiaoＧwei,GAOJunＧquan,ZHAOJingＧling．DeterminaＧ
tionofarsenicinplantmedicinalmaterialsbyhydride

generationatomicabsorptionspectrometry[J]．Journalof
HygieneResearch,２００１,３０(５):３０８Ｇ３０９．

[８]曹小勇,李新生,冯晓东．原子吸收分光光度法测定３种

中成药中铜铅砷汞的含量[J]．中成药,２００４,２６(５):９Ｇ１０．
CAOXiaoＧyong,LIXinＧsheng,FENGXiaoＧdong．DeterminaＧ
tionofcopper,lead,arsenicandmercuryinthreeChinese

patentmedicinesbyatomicabsorptionspectrophotometry
[J]．ChineseTraditionalPatentMedicine,２００４,２６(５):９Ｇ１０．

[９]杨李胜,柯华南,刘志鹏,等．ICPＧAES法测定茶叶中 As、

Cd、Ni、Pb等元素的含量[J]．广东微量元素科学,２０１３,

２０(２):４０Ｇ４３．
YANGLiＧsheng,KE HuaＧnan,LIU ZhiＧpeng,etal．DeＧ
terminationofarsenic,cadmium,nickelandleadinteaby
ICPＧAES[J]．GuangdongTraceElementsScience,２０１３,

２０(２):４０Ｇ４３．
[１０]吴莉,胡明芬．ICPＧMS法测定中成药中微量砷铅镉和汞

[J]．化学研究与应用,２００５,１７(４):５２５Ｇ５２６．
WU Li,HU MingＧfen．Determinationofarsenic,lead,

cadmiumand mercuryin medicinalherbsbyICPＧMS
[J]．ChemicalResearchandApplication,２００５,１７(４):

５２５Ｇ５２６．
[１１]倪张林,汤富彬,喻晴,等．短柱分离Ｇ电感耦合等离子体

质谱联用测定大米和紫菜中的无机砷[J]．分析试验室,

２０１４,１７(４):１３９２Ｇ１３９５．
NIZhangＧlin,TANGFuＧbin,YUQing,etal．DeterminaＧ
tionofinorganicarsenicspeciesinriceandlaverby
liquidchromatographyＧinductivelycoupledplasmamass
spectrometrywithC８reversedＧphasechromatogramcolumn
[J]．ChineseJournalofAnalysisLaboratory,２０１４,１７
(４):１３９２Ｇ１３９５．

Determinationoftracearsenicintrichlorosilanebyinductively
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Abstract:DuringthedeterminationofarsenicintrichlorosilanebyinductivelycoupledplasmamassspecＧ
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QIANJinＧwang,MAOZhiＧhui,YANGHongＧyan,etal．Determinationoftracearsenicintrichlorosilaneby
inductivelycoupledplasmamassspectrometryaftertrichlorosilanevolatilizationvialow

temperatureheating．MetallurgicalAnalysis,２０１８,３８(７):４４Ｇ５０

trometry(ICPＧMS)innormalmode,thesignalof７５As＋ wouldbeseriouslyinterferedby４０Ar３５Cl＋ ．Ifthe
samplewasdetermineddirectly,thepresenceofmuchsiliconmatrixnotonlyhadmatrixeffect,butalso
couldcausetheblockingofsamplingcone,skimmerconeandsamplingsystem．Alltheseproblems
broughtchallengesforthedeterminationoftracearsenicintrichlorosilanebyICPＧMS．TheliquidtrichloＧ
rosilanesamplewastreatedbynitrogenvolatilizationat５０Ｇ９０℃usinggraphitedevice．Thesampleresidue
aftervolatilizationtreatment wasleached with hydrofluoricacidＧnitricacidＧhydrogen peroxideＧwater
mixturewithvolumeratioof１∶１∶１∶８,solvingtheproblemcausedbythepresenceofmuchsiliconmaＧ
trix．Meanwhile,thehydrogenＧhelium mixingcollision/reactioncellmodewasusedinexperiments．The
flowrateofmixingcollision/reactiongaswascontrolledat６０mL/mintoeliminatetheinterferenceof
４０Ar３５Cl＋to７５As＋ ．ThedeterminationoftracearsenicintrichlorosilanebyICPＧMSwasfinallyrealized．
Thestandardseriessolutionofarsenicwasdeterminedundertheoptimizedinstrumentalconditions．The
signalintensityandmassconcentrationofarsenicweretreatedbylinearregression．ThecorrelationcoeffiＧ
cientwashigherthan０９９９０．Thedetectionlimitwas００１ng/g．Theexperimentalmethodwasappliedfor
thedeterminationofarsenicintrichlorosilanesample．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝１１)of
determinationresultswerebetween０７１％and７１％．Therecoverieswerebetween８７％and１０５％．１００
and１５００μLofstandardstocksolutionofarsenicwereaccuratelysampledandaddedintohyperpuretriＧ
chlorosilaneusing micropipettortopreparetwosimulatedsamples．The massfractionofarsenicwas
２００ng/gand３０００ng/g,respectively．ThecontentofarsenicinthesetwosimulatedsampleswasdeterＧ
minedaccordingtotheexperimentalmethod．ThefoundresultswerebasicallyconsistentwiththetheoretiＧ
calvalues．Theabsolutevalueofrelativeerrorwaslessthan１％．
Keywords:arsenic;trichlorosilane;inductivelycoupledplasma massspectrometry;collision/reaction
celltechnology
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