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运动电极法光学介质膜层的
直接发射光谱分析
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本文用滤纸吸附标准溶液制作标样
,

用发射光谱法对 # ∃ % & 膜层中# 二
、

∋ &原

子比进行了测定
。

考察了测定条件
,

方法相对标准偏差为 ∀
)

∗+
。

前 言

#∃%
&
薄膜作为一种新型的光学双稳器件

,

在光计算
、

光存储等方面有很大潜力
。

为了

配合 # ∃ %&
光学双稳薄膜的研制工作

,

模索最佳的镀膜工艺条件
,

应当对薄膜组份进行定量

分析
。

我们在本实验室以前工作基础上
〔‘’〔’� 〔, 〕,

模索出以滤纸吸附标淮溶液制作标样
,

用发

射光谱对膜层进行直接分析
。

−一 . 实验方法

镀制在玻璃基体上的 # ∃ % &
膜很薄

,

如用固定法取样
,

取样量少
,

达不到分析灵敏度
。

我们采用一放置样品的运动 电极架作下电极
,

带动膜样匀速通过放电间隙
,

解决了 取 样 问

题
。

− � . 标准样品制作

将不同配比的# ∃ / �
!

和 ∋ & 0
#

溶于水
,

配成标准溶液
,

吸取几1 2 该液于玻璃基板上
,

用

滤纸 片吸附
,

红外灯烤干
,

制成标准样品
。

− ! . 所用仪器及条件

3 4 5一, 中型石英摄谱仪
6
三透镜照明系统

6
3 5 7一, 型火花发生器

,
电容。
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电感�
)

82 1 9 6 电流:
)

�; , 辅助间隙!
)

%1 1 6 分析间隙!
)

%1 1 , 测微光度计为 # & 呈%“ ��� 型
。

− , . 条件选择

�
)

标准溶液浓度与黑度关系

配制一高浓度的# ∃ / �
!

及 ∋ & 0
#

标准溶液
,

稀释成一组不同浓度的标液
,

制作滤纸标样
,

测定黑度
,

以选择最佳标准浓度
。

!
)

标液吸附量与黑度关系

从选定标液中吸取不同体积的溶液制作滤纸标准样品
,

实验选定最佳吸附量为 !
)

%1 2)
,

)

滤纸标样及膜样走动次数与黑度关系
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一 ∗ ∗ 一

用制作的滤纸标样及镀制的膜样由运动电极架带动在放电间隙走动不同次数
,

研究走动

次数黑度关系
,

结果对滤纸标样及膜样的最佳走动次数均为 :次
。

− : . 工作曲线制作

用滤纸标样
,

∋ &线为内标线
,

在最佳条件下
,

用 # ∃! ∗  !
)

:: 入及 ∋ & ! ∗< �
)

:� 入分析线对

制作工作曲线
。

在 # =�
> ∋

&
)

摩尔比为 �
)

�∀ 一�
)

,∀ 间线性关系较好
。

− ∗ . 方法精密度

以容量法测定的 # 22> ∋ &
值作基准

,

对 �� 个样品进行分析测定
,

方法相对标 准 偏 差 为

∀
)

∗ +
。

− ? 李方法系统误差

对 �� 个样品分析测定
,

在置信度为<∗ +时
,

均无系统误差
。

用滤纸吸附制作标样
,

简便易行
,

均匀性好
。

以其作标准对膜样分析结果与将膜样溶下

后用容量法及原子吸收法测定结果相近
,

重现性好
,

省时
、

省力
,

解决了通常用大型探针式仪

器才能解决的问题
,

为光学工作者提供了可靠的依据
。
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