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[摘  要] 硅基材料作为现代半导体工业的核心,其纯度直接关系到电子器件的性能与可靠性。因此,精确

测定硅基化学样品中的微量杂质元素对于材料质量控制至关重要。电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)技术

以其高灵敏度、宽动态范围和多元素同时检测能力,成为硅基材料中杂质元素分析的首选方法。本文综述

了ICP-MS在硅基化学样品杂质元素分析中的应用现状,重点讨论了样品前处理技术、仪器操作条件优化、

干扰效应识别及消除策略,旨在为提升硅基材料杂质分析的准确性和效率提供理论指导和实践参考。 
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[Abstract] Silicon-based materials, as the core of the modern semiconductor industry, have their purity directly 

related to the performance and reliability of electronic devices. Therefore, accurate determination of trace 

impurity elements in silicon-based chemical samples is crucial for material quality control. Inductively Coupled 

Plasma-Mass Spectrometry (ICP-MS) technology, with its high sensitivity, wide dynamic range, and 

multi-element simultaneous detection capabilities, has become the preferred method for impurity element 

analysis in silicon-based materials. This paper reviews the current application status of ICP-MS in the analysis 

of impurity elements in silicon-based chemical samples, focusing on sample pretreatment techniques, 

optimization of instrument operating conditions, identification of interference effects, and elimination strategies. 

The aim is to provide theoretical guidance and practical references for improving the accuracy and efficiency of 

impurity analysis in silicon-based materials. 
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引言 

硅基化学样品中的杂质元素种类繁多,含量极低,且往往存

在复杂的基质效应,给准确测定带来挑战。ICP-MS技术通过高频

感应产生的等离子体将样品原子化并离子化,随后利用质谱仪对

离子进行质量分离和检测,实现了对痕量元素的灵敏检测。然

而,ICP-MS分析中常见的干扰因素,如同量异位素干扰、多原子离

子干扰、物理干扰和化学干扰等,严重影响了分析结果的准确性。

因此,开发有效的干扰消除策略是提高ICP-MS分析性能的关键。 

1 硅基化学样品中的杂质元素特点 

1.1杂质元素的多样性与复杂性。硅基化学样品中的杂质元

素种类繁多,涵盖了金属元素(如铁、铜、铝、钛等)、非金属元

素(如氧、碳、氮、磷、硫等)以及稀土元素等。这些杂质元素来

源于原料、生产过程、环境污染等多个环节,其存在形态也各异,

以游离态、化合态或晶格缺陷等形式存在。这种多样性和复杂性

增加了杂质元素分析的难度。 

1.2痕量至超痕量级别的含量。硅基化学样品中的杂质元素

含量通常极低,属于痕量或超痕量级别。这意味着在进行分析时,

需要采用高灵敏度的检测方法,如电感耦合等离子体质谱

(ICP-MS)、原子吸收光谱(AAS)或原子荧光光谱(AFS)等,以确保

准确测定杂质元素的含量。同时,由于含量极低,杂质元素对硅

基材料性能的影响呈现出非线性或阈值效应,使得其影响更加

难以预测和控制。 

1.3对硅基材料性能的显著影响。尽管杂质元素在硅基化学

样品中的含量很低,但它们对硅基材料的性能却产生显著影响。
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金属杂质会导致硅基材料的电学性能下降,如增加电阻率、降低

载流子迁移率等；非金属杂质如氧、碳等会影响材料的机械强

度和热稳定性；稀土元素等则对硅基材料的光学性能产生影响。

因此,在硅基材料的制备和应用过程中,需要严格控制杂质元素

的含量,以确保材料的性能满足要求。 

1.4分布不均匀性与局部富集现象。硅基化学样品中的杂质

元素分布往往不均匀,呈现局部富集或贫化的现象。这种不均匀

分布导致材料的性能在不同区域存在差异,从而影响其整体性

能和应用效果。例如,在半导体器件中,杂质元素的局部富集可

能导致器件性能的不稳定和失效。因此,在硅基材料的制备和应

用过程中,需要关注杂质元素的分布特性,并采取适当的措施来

减少其不均匀性。 

1.5难以完全去除与控制的挑战。由于杂质元素在硅基化学

样品中的存在形式多样且含量极低,因此很难通过简单的物理

或化学方法将其完全去除。通常需要通过复杂的工艺过程,如多

次提纯、化学蚀刻、区域熔融等,才能有效降低杂质元素的含量。

然而,这些方法往往成本高昂且效率低下,且难以完全消除所有

杂质元素。因此,在硅基材料的制备和应用过程中,需要权衡成

本、效率和性能之间的关系,以找到最佳的杂质元素控制策略。 

2 ICP-MS技术应用优势 

ICP-MS技术以其高灵敏度、低检测限、多元素同时检测能

力以及卓越的干扰消除和准确性提升能力,在硅基化学样品杂

质元素检测中发挥着不可替代的作用。 

该技术凭借其电感耦合等离子体的高温电离能力,能够高

效地将样品中的元素原子化并激发至离子态,进而通过质谱的

高分辨率和高灵敏度特性实现元素的高精度检测。这种结合使

得ICP-MS在硅基化学样品中,即使是痕量或超痕量级别的杂质

元素,也能被准确、可靠地检出,其检测限通常可达ng/L甚至

pg/L级别,这为硅基材料的质量控制、性能评估以及新材料研发

提供了坚实的基础。 

更为突出的是,ICP-MS技术具备多元素同时检测的能力。在

一次分析中,该技术能够同时测定硅基化学样品中的多种杂质

元素,无需多次进样或变换分析方法,从而大大提高了分析效

率。这对于需要同时关注多种杂质元素影响的硅基材料研究而

言,无疑是一项巨大的便利。 

此外,ICP-MS技术在干扰消除方面也表现出色。通过采用碰

撞池技术、优化仪器参数以及选择适宜的内标元素,该技术能够

有效消除同量异位素干扰和多原子离子干扰,确保分析结果的

准确性。同时,通过采用基体匹配标准溶液和内标校正等方

法,ICP-MS还能够进一步校正基体效应,使得分析结果更加可

靠。这种干扰消除和准确性提升的能力,使得ICP-MS在硅基化学

样品杂质元素检测中具有极高的应用价值。 

3 硅基化学样品中杂质元素IPC-MS检测步骤 

3.1样品前处理技术。样品前处理是ICP-MS分析过程中的关

键步骤,它不仅耗时最长,而且对分析方法的精密度和准确度影

响最大。有统计显示,在整个检测分析过程中,大约有60%的分析

误差来源于样品前处理,而非仪器本身。因此,做好ICP-MS的样

品前处理对于确保分析结果的准确性至关重要。 

3.1.1溶解。溶解是硅基化学样品前处理的首要步骤,旨在

将样品中的杂质元素完全释放到溶液中,以便后续的ICP-MS分

析。对于硅基样品,由于其化学性质的特殊性,选择合适的酸体

系至关重要。 

(1)酸体系选择。常用的酸体系包括氢氟酸(HF)、硝酸(HNO₃)

和盐酸(HCl)等。HF能够有效地溶解二氧化硅(SiO₂),而HNO₃和

HCl则用于溶解剩余的硅和杂质元素。(2)两步溶解法。对于高

纯硅样品,由于表面可能存在一层致密的SiO₂层,因此常采用两

步溶解法。首先用HF溶解SiO₂层,使内部的硅和杂质元素暴露出

来；然后再用HNO₃和HCl溶解剩余的硅和杂质元素,确保杂质元

素完全释放到溶液中。 

3.1.2稀释。稀释是样品前处理中的另一个重要步骤,旨在

调整样品溶液的浓度,以适应ICP-MS仪器的检测范围,并避免信

号饱和或基质效应。稀释时应使用高纯度的去离子水,以避免引

入新的杂质元素；根据样品中杂质元素的预期浓度,适当稀释样

品溶液。稀释倍数应根据ICP-MS仪器的检测限和灵敏度来确定,

以确保分析结果的准确性；在稀释过程中,还可以考虑使用基体

匹配的标准溶液进行校正,以消除基质效应对分析结果的影响。 

3.1.3富集。对于极低浓度的杂质元素,富集是提高检测灵

敏度的有效方法。富集过程中,杂质元素被浓缩到较小的体积中,

从而提高了其在ICP-MS分析中的信号强度。常用的富集方法包

括固相萃取、液液萃取和离子交换等。这些方法能够选择性地

提取样品中的杂质元素,同时去除大部分干扰物质；在富集过程

中,应特别注意避免引入新的污染。所有使用的器皿和试剂都应

保持清洁,并避免与待测元素发生反应。 

3.1.4分离。分离是样品前处理中的最后一步,旨在去除样

品中的干扰物质,以提高ICP-MS分析的准确性和可靠性。 

(1)化学分离。利用化学反应将样品中的干扰物质与杂质元

素分离。例如,可以使用化学沉淀法、氧化还原反应等方法去除

干扰离子。(2)物理分离：利用物理性质(如溶解度、密度、电

荷等)的差异将干扰物质与杂质元素分离。常用的物理分离方法

包括色谱柱分离、电泳分离等。(3)特定干扰离子的去除：对于

某些特定的干扰离子(如ArCl⁺、ArO⁺等),可以采用离子交换树

脂或活性炭进行吸附分离。这些材料能够选择性地吸附干扰离

子,从而将其从样品溶液中去除。 

3.2 ICP-MS仪器操作条件优化。在ICP-MS仪器操作条件优

化方面,针对硅基化学样品中杂质元素的分析,需要细致考虑射

频功率、载气流速、采样锥和截取锥的选择以及分辨率的调整。 

3.2.1射频功率的优化。射频功率是ICP-MS仪器中的关键参

数,它直接影响等离子体温度和离子化效率。对于硅基化学样品

的分析,射频功率的调整尤为重要。 

(1)功率选择。射频功率应设定在一个既能维持等离子体稳

定又能确保高效离子化的范围内。功率过高可能导致等离子体

不稳定,增加仪器噪声和背景干扰；功率过低则会影响离子化效
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率,降低检测灵敏度。(2)优化策略。通常可以通过实验来确定

最佳的射频功率。在固定其他条件的情况下,逐步调整射频功率,

并观察等离子体稳定性和信号强度的变化。选择信号稳定且强

度较高的功率作为工作条件。 

3.2.2载气流速的调整。载气流速对ICP-MS仪器的性能和分

析结果具有显著影响。它控制着等离子体的稳定性和信号强度

之间的平衡。 

(1)流速控制：载气流速过高会导致等离子体冷却,降低离

子化效率；流速过低则可能导致等离子体不稳定,增加多原子离

子干扰。因此,需要找到一个合适的流速范围。(2)优化方法：

在实验中,可以通过调整载气流速并观察分析结果的变化来确

定最佳流速。通常选择既能维持等离子体稳定又能获得较高信

号强度的流速作为工作条件。 

3.2.3采样锥和截取锥的选择。采样锥和截取锥是ICP-MS

仪器中的关键部件,它们的选择对分析结果具有重要影响。 

(1)锥材质。采样锥和截取锥的材质应具有良好的耐腐蚀性

和热稳定性。对于硅基化学样品的分析,常采用铂或镍等材质制

成的锥体。(2)锥孔直径。锥孔直径的选择应考虑到样品的特性

和分析需求。较小的锥孔直径可以提高分析的灵敏度和分辨率,

但也会增加锥口堵塞的风险。因此需要根据实际情况选择合适

的锥孔直径。(3)优化建议。在选择锥体时,应优先考虑其耐腐

蚀性和热稳定性。同时,根据样品的特性和分析需求选择合适的

锥孔直径。在使用过程中应定期检查锥体的状态,及时清洗和更

换堵塞或损坏的锥体。 

3.2.4分辨率的调整。分辨率是ICP-MS仪器的重要性能指标

之一,它影响着仪器对同量异位素干扰的区分能力。 

(1)分辨率选择。对于易受同量异位素干扰的元素(如Pb、

Bi等),应采用高分辨率模式进行分析。高分辨率模式可以提供

更好的同位素分辨率和更低的干扰水平。(2)优化策略。在实验

中,可以根据分析元素和干扰情况选择合适的分辨率。对于易受

干扰的元素,应优先考虑使用高分辨率模式进行分析。同时,也

可以通过调整仪器的其他参数(如射频功率 、载气流速等)来进

一步降低干扰水平。 

4 干扰消除策略 

4.1同量异位素干扰的识别与消除。同量异位素干扰是指具

有相同质量数但不同元素组成的离子之间的干扰。在硅基化学

样品中,某些杂质元素会受到同量异位素离子的严重干扰。 

(1)识别方法。通过查阅同位素丰度表和元素周期表,可以预

测并识别潜在的同量异位素干扰。(2)消除策略。利用碰撞池技

术(如反应池ICP-MS)是消除同量异位素干扰的有效方法。通过引

入碰撞气体(如氩气、氦气等),使干扰离子在碰撞过程中发生质

量位移或碎裂,从而与待测离子有效分离。此外,高分辨率ICP-MS

也能提供更高的同位素分辨率,有助于区分同量异位素干扰。 

4.2多原子离子干扰的识别与消除。多原子离子干扰是指由

两种或多种元素组成的离子对单一元素的待测离子产生的干

扰。在硅基化学样品中,多原子离子干扰尤为常见。 

(1)识别方。通过观察质谱图中的峰形和信号强度,结合样

品中可能存在的元素组合,可以识别多原子离子干扰。(2)消除

策略。调整仪器参数(如改变载气流速、使用氦气作为碰撞气体)

可以减少多原子离子的形成。此外,采用化学分离方法(如离子

交换、色谱分离等)也能有效去除多原子离子干扰。对于某些特

定的多原子离子干扰,还可以通过选择适当的同位素进行测定

来避免。 

4.3物理干扰的识别与消除。物理干扰是指样品溶液的物理

性质(如粘度、表面张力等)与标准溶液不一致时产生的干扰。这

种干扰可能影响样品的雾化、传输和离子化效率。 

(1)识别方法。通过观察样品的雾化效果和离子化效率,结

合样品溶液的物理性质分析,可以识别物理干扰。(2)消除策略。

确保样品溶液的物理性质与标准溶液一致是消除物理干扰的关

键。这可以通过调整样品溶液的粘度、表面张力等物理性质来

实现。此外,采用内标法进行校正也能在一定程度上减少物理干

扰的影响。 

4.4化学干扰的识别与消除。化学干扰是指样品中的基体成

分与待测元素之间发生的化学反应导致的干扰。这种干扰会影

响待测元素的离子化效率和信号强度。 

(1)识别方法。通过观察不同基体浓度下待测元素的信号变

化,结合基体成分分析,可以识别化学干扰。(2)消除策略。添加

内标元素是消除化学干扰的一种常用方法。内标元素与待测元

素具有相似的化学性质,其信号强度的变化可以反映待测元素

受到的化学干扰程度。此外,调整酸度或使用基体匹配标准溶液

也能有效校正基体效应。对于某些严重的化学干扰,还可以采用

化学分离方法将待测元素与基体成分分离。 

5 结束语 

硅基化学样品中杂质元素的ICP-MS测定及干扰消除策略是

一个复杂而精细的过程。它要求分析人员具备扎实的专业知识、

丰富的实践经验和敏锐的问题解决能力。通过不断优化分析方

法、提高测定准确性和可靠性,我们可以为硅基材料的研究和应

用提供有力的技术支持。随着科技的不断发展,相信未来会有更

多先进的技术和方法应用于硅基化学样品中杂质元素的测定及

干扰消除领域,为科技进步和社会发展做出更大的贡献。 
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