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Уровень содержаний многих примесей в высокочистом кремнии ниже пределов обнаружения прямых методов его анализа (кроме активационного [1]): масс-спектрометрии, атомно-эмиссионной спектрометрии. При использовании концентрирования примесей и атомно-абсорбционного анализа с электротермической атомизацией (ААС-ЭТА) были достигнуты низкие пределы обнаружения [2]. Методика связана с большим расходом пробы и времени, поскольку каждое измерение является фактически одноэлементным.
Настоящая работа посвящена исследованию возможностей многоэлементного метода анализа - атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно связанной плазмой (АЭС-ИСП) в качестве аналитического окончания при низкофоновом автоклавном концентрировании примесей из высокочистого кремния. Ряд примесей для сличения результатов определяли по методике [2] (ААС-ЭТА с концентрированием примесей при фторировании пробы парами дифторида ксенона).
Использование свежеприготовленных особочистых реактивов, специальных приспособлений для травления и финишной обработки проб и устройств позволило снизить уровень поверхностных загрязнений до величин не превышающих 10-11-10-12 г/см2 для примесей распространенных элементов и меньших 10-12-10-13 г/см2 для других примесей.

Для предварительного концентрирования широкого круга примесей из кремния использовали отгонку матрицы после химического превращения в летучий SiF4↑. Фторирование граммовых аналитических навесок проводили в парах смеси фтористоводородной и азотной кислот или дифторида ксенона при повышенных температуре и давлении в автоклаве. Аналитические навески размещали в виалах из ПФА (сополимер тетрафторэтилена с перфтор(алкилвиниловыми) эфирами) («Savilex», США) объёмом 1,5 мл. В случае определения бора для предотвращения его потерь в виалы добавляли раствор маннита. После завершения процесса отгонки концентраты примесей разбавляли особо чистой водой до объёма 0,1 мл. и анализировали методом АЭС-ИСП на спектрометре iCAP6300 Duo («Thermo Electron Corporation», США). Для распыления растворов концентратов использовали распылители SeaSpray («Glass Expansion», Австралия) на 0,2 мл/мин. Градуировочные растворы готовили с использованием стандартных растворов солей определяемых элементов («High-Purity Standards», США).

Правильность результатов анализа подтверждена методом добавок, варьированием аналитической навеской, сопоставлением с результатами ААС-ЭТА и анализом стандартного образца состава высокочистого кремния ГСО N 5920-91. Предел обнаружения примесей (3s-критерий) Al, Fe, Mg, Mn, Pb, Bi, Ni, Co, Ag, Cu, Ca, Cd, Ti, Pt, Au и др. из аналитической навески массой 1 г составил 10-7-10-10 % мас. при анализе раствора концентрата примесей объёмом 0,1 мл. Относительное стандартное отклонение результатов анализа (0,2.
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