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运动电极直接发射光谱法—
� � �光学介质膜中�

� 、

�原子比的测定
’

马 玲

摘要
�

本文在讨论了� � �膜层中�的激发机理和难点之后
,

提出了采用运动电极发射

光谱法直接测定� � �膜层中 � 二
、

�原子比
,

考察了测定最佳条件
、

标准溶液浓度
、

标淮

溶液吸附量
、

电极架走动次数等
,

选用了原子吸收法进行对照实验
,

测试结果基本吻合
。

引 言

原子发射光谱技术分析光学介质膜
,

以前已有过一些报导
,

但以火花光源配套的一般 发

射光谱仪直接分析�
� �光学介质膜的方法未见报导

。

随着光学薄膜技术的发展
,

� � � 作为一

种新兴的发光材料
,

被广泛应用于电子学和光电子学元件
。

由于�
� �是 � 一巩族化合物中禁

带宽度最大的半导体
,

因而通常用作可见和近紫外光谱区的辐射光源和接收器
。

、

为 了准确测

定锌硫比
,

我们采用了原子发射光谱法对�
� � 膜层进行了直接分析

,

与原子吸收法对比
,

测

试结果基本吻合
,

满足了光学工作者摸索最佳薄膜组分比和最佳工艺条件的要求
。

二
、

原 理

� � � 中�的光谱分析
,

由于它的激发电位比一般金属元素 � 一 � � � 高出 � 到 � 倍
,

即�� 一

� �� � 而不易激发
。

同时
,

由于这种难激发元素和易激发元素共存时
,

高位能激发为低位能

激发元素所控制
,

高激发区的谱线出现很少甚至不出现
。

可激 发出的谱线常常位于远紫外或

真空紫外 光谱区
,

由于光路中石英棱镜和空气吸收
,

因此不能应用一般光学系统的光谱仪进

行分析
。

采用运动电极法
,

对 � � �薄膜进行直接发射光谱分析
,

可使 �
� �薄膜中的 � 激发产

生 � 谱线
,

在同样条件下
,

用 � � � 粉末装在碳电极孔内激发不产生 � 谱线
。

原因是薄膜层激

发无分馏效应
,

单位面积受到较高能量的激发
,

� 原子有更多的激发机会所致
,

这样就解决

了�难激发的问题
。

在高频火花光源的作用下
,

试样的成分元素蒸发离解成中性原子和离子
,

其谱线强度关

系式如下
�

原子线
�

�� � �
�
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宁

离子线
�
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式中�
”、

�
�

—原子线
、

离子线的不同常数

�
—等离子体中原子浓度

�

—电离电位

� 八 万
, �

—原子线
、

离子线的激发电位

经过大量试验
,

试样中被测元素含量和被激发蒸气云中该元素发出的一定波长的辐射强

度之间关系
,

经验式如下
�

� 二 � �
奋

�� � 一 �� � 。二 � �� �二 � �
�

其中
� 、

�为常数�
�
为被分析元素

,

�为内标元素

由于离子的复合过程产生的辐射在千板上留下较大的背景
,

为准确定量分析必须扣除背

景
。

其基本关系式为
�

�
� 二 �

� , 。 一 �
,

� �
一二 �

� � �

兰婆丝一

�
�

�� � � �� �
� � 。 一 �必�

。

�� �
� � �� �

, , 。 一 �

其中� 为光谱背景校正值

三
、

实 验

�
�

膜样的镀制及标样的制作

用电子来轰击多晶�
� �

,

蒸发镀制在玻璃板上
。

不同配比的�
� � 】

�

和� 气 � �
�

溶于水
,

配成标准溶液
,

取几� �该液于宽�� �
、

长� �
� � 的玻

璃基板上
,

用同样大小滤纸片吸附
,

红外灯烤干后
,

制成标堆样品
。

�
�

条件选择

我们采用火花发生器
,

配制了�
�
� �摩尔比为 �

�

�溶液
,

制作滤纸标样
,

通过 �水平 � 因素

选择表
,

考察了电容
、

电感
、

电流和辅助间隙四因素
, 同样

,

通过�水平 � 因素选择表
,

考察

了狭缝
、

分析间隙
、

电机电压三因素
。

然后
,

我们考察了标准溶液浓度
、

标准溶液吸附量
、

电极架走动次数和相对强度的关系
。

从中得出最佳条件
�

� 电容�
� � �卜� ,

电感 �
� � �� � ,

电

流�
� �� ,

辅助间隙�
�

�� � ,

狭缝 ��� 。
,

分析间隙�
�

� � � ,

电机电压为 � � � �
。

� 采取 浓度

稀释 ��  的样品浓度配制标准溶液
。 ·

� 标准溶液的吸附量为 � � � � �
。

�电极架走动次数为
�

‘ 。

� �

样品分析

在一块光谱干板上依次摄得 �
“
谱九阶梯

、

标样和样晶等光谱
,

用� “
谱九阶梯作乳剂特

性曲线
,

标样做工作曲线
,

利用工作曲线可求得 �
� 、

�原子比
。

分析条件
�

� � � 分析线对
� � � � � � � � �

� �人 � � �� � 
� � �入

� � � 摄谱
�

� ��一��型中型石英摄谱仪 ,

三透镜照明系统
�
狭缝宽 �。协� , 全圆

。



一 � � 一

� � � 光源
�

� ��一 � 型火花发生器 , 电源电压� � � �
,
电容 �

�

� �协� ,
电感 �

�

� �, � ,

电流�
�

�� ,
辅助间隙�

�

�� � , 分析间隙 �
�

�二“
。

� � � 测光
�

� � �� � ��� 型测微光度计
�
灯丝电流 � � ,

狭缝宽�� 卜� , 狭缝高�� � �
。

� � � 洗板
�

天津 ��� 型光谱干板
, � 一� 显影液

,
� 分钟, �一 � 定影液

,

�� 分钟 � 显
、

定影温度 �� ℃ , 水洗时间�� 分钟
。

四
、

实验结果和误差统计

本法采用运动电极直接发射光谱法分析了�� 个膜样
,

使用九阶梯感光板
,

调制哈特曼光

栅 � ,

实验结果见表 �
。

由于这种方法是一种新的分析方法
,

有必要考察它的分析误差
,

计标出它的准确度和精

密度
,

才能衡量该分析方法可信度和使用范围
。

为此
,

我们以原子吸收法测得的结 果 为 标

准
,

对 �� 次膜样的分析结果进行误差统计
,

结果见表 �
、

表 �
。

根据数理统计理论
,

在给定的置信度
�
下

,

几 次 分 析值的平均值与真实值之差应小于

二 一 男
。

�� �
。 , 。 ·

。

其中 ,
。 , 。

为� � � � � � � 系数 。 �

丫 �劣
‘一劣�

,

�� 一 � �

丫 � �
�

��  

对 �� 个样品
,

男
。 � �

。

� � �

� � � ��
,

系统误差分析结果
�

丁 二生生

阴

� �
�

� � � � � �
� 。, 。

�

。。 � �
�

� �

这说明实验过程不存在系统误差
。
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