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Рассмотрены химия и технология кислотного растворения кремния и некоторых его 

соединений для анализа методом масс-спектрометрии с индуктивно связанной плазмой, а также 
способ устранения матричных спектральных помех путем удаления кремния из растворов. 
 Показано устройство наиболее известных современных и предшествующих (разработанных 
для других аналитических методов) нагреваемых аппаратов для кислотного парофазного разложения 
образцов под давлением или с выпуском летучих продуктов наружу, выявлены их достоинства и 
недостатки. 
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Предисловие 
 
Определение чистоты кремния и некоторых его 

соединений (кварц, карбид кремния, нитрид кремния, 
силикагель и др.) методом масс-спектрометрии с 
индуктивно связанной аргоновой плазмой (ИСП-МС) с 
пневматическим аэрозольно-жидкостным питанием 
источника ионов [1] начинается с нахождения условий 
растворения проб, обеспечивающих минимальный 
уровень осложнения аналитической процедуры 
«холостым» загрязнением, а также матричными 
спектральными и прочими помехами. В ИСП-МС это 
связано с высокой чувствительностью метода, 
ограничением пропускаемости плазмо-экстрагирующего 
интерфейса и солевой концентрации растворов, 
образованием и составом мешающих ионов. Исходя из 
этого, предпочтение было отдано кислотному 
растворению образцов (вместо традиционного 
щелочного). Для его практического применения 
необходимо и полезно предварительное рассмотрение 
и использование соответствующих литературных 
данных, краткая сводка которых приведена ниже. 

 
Спектральные помехи 
 

Применение указанного метода анализа для 
установления чистоты обсуждаемых объектов 
сопряжено с возможными спектральными помехами, 
производными от изотопов кремния, молекул 
окружающей среды и используемых растворителей. 
Эти помехи, совпадающие с аналитами по массе, 
установленные для обычного (природного) трех-
изотопного кремния, свободного от изобаров, 
рассмотрены в [2-7]. 

Кроме того, возможно наложение уширенного 
матричного пика 28Si+ на 27Al+. Опасность 

перечисленных наложений наиболее вероятна при 
использовании квадрупольных (наиболее 
распространенных) масс-спектрометров.  

В случае анализа соединений кремния с 
другими элементами (сиалон, борид, различные стекла, 
силициды, соли мета- и ортосиликатной, а также 
кремнефтористоводородной кислот), как и при 
использовании щелочных плавней для вскрытия 
образцов, необходимо дополнительное рассмотрение 
возможности появления новых мешающих 
полиатомных и других ионов, имеющих одинаковые 
массы с аналитами. 

Еще одним источником спектральных помех на 
основе кремния могут быть распылитель, аэрозольная 
камера и плазменная горелка, изготовленные из 
кремний-содержащих материалов и используемые при 
анализе растворов, содержащих фтористоводородную 
кислоту. Контактирование этой кислоты с данными 
изделиями постепенно разрушает их внутреннюю 
поверхность (особенно у деталей раскаленной горелки) 
и обогащает анализируемый аэрозоль кремнием. Для 
минимизации этой проблемы указанные изделия 
должны быть выполнены из материалов, стойких к 
агрессивному действию HF.  

 
Кислотное растворение образцов 

 
Условия кислотного (жидкостного или 

парофазного) вскрытия и растворения обсуждаемых 
образцов, представляющие интерес и отвечающие 
требованиям ИСП-МС и родственных методов, 
исследованы и описаны для кремния [8-19], его оксида 
(кварца) [4, 9, 10-14, 20-31], нитрида [4, 32-34] и карбида 
[5-7, 33, 35-37]. Там же приведены типичные значения 
концентраций примесей в проанализированных 
объектах различного происхождения и чистоты. 
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Вскрытие (разложение) образцов, 
выполняемое в минимальном количестве кислотного 
(простого или смешанного) растворителя, при 
определенных условиях обеспечивает перевод 
образцов в состояние, пригодное для их последующего 
легкого растворения и разбавления до требуемого 
объема в слабокислой очищенной воде. Главным 
компонентом разлагающих смесей здесь является 
фтороводородная (плавиковая) кислота. Химическую 
инертность элементарного кремния к этой кислоте 
преодолевают его одновременным поверхностным 
окислением азотной кислотой. При этом, согласно [8], 
происходит следующая реакция: 

 
        Si + 4HNO3 + 6HF → H2SiF6 + 4NO2 + 4H2O.          (1) 
 

Это обычная реакция, выполняемая между 
твердофазным образцом и избытком жидкой смеси HF 
+ HNO3 в открытом, химически стойком сосуде 
(изготовленном из стеклоуглерода, тефлона или 
платины), сохраняет значительное количество кремния 
в получаемом растворе в форме H2SiF6 [8, 38]. 
Вероятно этому способствует и свойство воды жадно 
поглощать SiF4 (265 объемов этого газа в 1 объеме 
воды) [39], а также способность тетрафторида кремния 
присоединять дополнительные ионы фтора с 
образованием комплексных фторосиликатных ионов, 
устойчивых в водном растворе, например [40]:  

 
                    SiF4 + 2F- → SiF6

2-.                         (2) 
 
 Утверждают также об отсутствии потерь 

кремния при растворении Si-содержащих образцов 
данной смесью в закрытом нагреваемом однокамерном 
автоклаве при повышенном внутреннем давлении [41].  

Жидкостное открытое разложение кварца в HF 
происходит медленно (до 6 ч на 100 мг при комнатной 
температуре) и не обеспечивает полного освобождения 
получаемых растворов от кремния, поэтому 
применяется редко [24, 27, 31]. Скорость процесса при 
этом зависит от температуры, степени измельчения и 
происхождения образцов. Ультразвуковое воздействие 
на реакционную среду [24] существенно ускоряет 
разрушающее действие этой кислоты, даже при ее 
разбавлении.  

Описано жидкостное «полузакрытое» 
растворение кварца (2 г) в разбавленной смеси HF + 
H2SO4 + HNO3 + H2O (20 + 0,05 + 1 + 10 мл, 
соответственно) в тефлоновых колбах с 
одновременным принудительным откачиванием 
(мембранным насосом) и поглощением летучих 
выделений содовым раствором. Образцы 
перемешивали в этой смеси 20 ч при комнатной 
температуре и 1 ч при 75 ºС. Донные остатки из колб 
высушивали при 200 ºС с использованием слабого 
вакуумирования и растворяли в 4 мл смеси (1:1) 
азотной и хлороводородной кислот. Эти растворы 
снова высушивали с последующим окончательным 
растворением остатков для анализа. Данная процедура 
обеспечивала практически полное удаление кремния из 
анализируемых растворов [20].  

Эффективное открытое вскрытие оксида 
кремния в конденсированной ортофосфорной кислоте с 
образованием водорастворимой, способной к 
полимеризации кремнефосфорной кислоты H2SiP2O8 по 
реакции 

 
             SiO2 + 2H3PO4 → H2SiP2O8 + 2H2O      (3) 

описано в [15, 25]. Однако применение ортофосфорной, 
а также серной кислоты в ИСП-МС характеризуется их 
неполной деструкцией в электроразрядной плазме      
источника ионов, что чревато постепенным химическим 
разрушением поверхности конусов плазмо-вакуумного 
интефейса и линз ионной оптики [9]. 

Невозможным является открытое кислотное 
растворение (даже с применением смеси HF + HNO3 + 
H2SO4) карбида кремния и сиалона (оксинитрида 
кремния-алюминия) из-за их очень высокой химической 
прочности [33].  

Сведений о жидкостном кислотном 
растворении открытым способом других, менее стойких 
соединений кремния мало. В любом случае масс-
спектральный анализ их растворов без 
предварительного удаления кремния не свободен от 
наличия и влияния матричных неспектральных 
(например, осаждения SiO2 в отверстиях плазмо-
экстрагирующего интерфейса [26]) и спектральных 
помех, а также требует высокой чистоты 
растворителей. Особенности других способов 
кислотного разложения кремния и некоторых его 
соединений рассмотрены ниже.  
 
Закрытое парофазное разложение 
образцов 

 
Более прогрессивным является способ 

разложения кремния с избавлением анализируемых 
растворов от его присутствия и, следовательно, от 
соответствующих помех при выполнении измерений. 
Для этого используют реакцию 

 
    3 Si + 4 HNO3 + 12 HF → 3 SiF4 + 4 NO + 8 H2O,       (4)  
 
осуществляемую в закрытых двухкамерных автоклавах 
(рис. 1 и 2) под давлением при микроволновым 
нагревании с раздельным размещением образцов и 
главных растворяющих компонентов. При этом 
анализируемые порции кремния предварительно 
смачивают азотной кислотой в большей [8] или 
меньшей степени [9, 32], а затем нагревают и 
обрабатывают паром фтористоводородной кислоты.  

Второй автоклав отличается от предыдущего 
использованием в качестве главного реагента пара 
смеси азотной и фтористоводородной кислот 
(размещаемой на дне наружного стакана), формой 
внутреннего стакана и наличием подставки для него. 
Уменьшение количества азотной кислоты для 
предварительного смачивания образцов во втором 
способе [9] соответственно снижает их «холостое» 
загрязнение. 

Последовательность промежуточных реакций, 
происходящих в каждом их этих устройств, такова [9]: 

 
                   Si + HNO3 → SiO2 ,                          (5) 
 

                          SiO2 + 4 HF → SiF4 + 2 H2O,                  (6) 
 
                                SiF4 + 2 HF → H2SiF6.                      (7) 
 

Реакция (5) идет на дне внутреннего стакана 
автоклава. Там же происходит взаимодействие пара 
фтористоводородной кислоты (поступающего из 
наружного стакана) с окисленным кремнием (реакция 
6). Образование газообразного тетрафторида кремния, 
согласно реакциям (4) и (6), происходит благодаря 
дефициту HF в реакционной среде внутреннего стакана 
по сравнению с открытым (реакция (1)) способом. 
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Рис. 1. Схема двухкамерного автоклава для разложения 
образцов паром HF при температуре до 240 ºС [8]:        
1 - наружный тефлоновый стакан; 2 - внутренний 
тефлоновый стакан (контейнер); 3 - защитный корпус;      
4 - крышка; 5 - аварийный клапан избыточного давления; 
6 - концентрированная фтороводородная кислота (10 
мл); 7 - концентрированная азотная кислота высокой 
чистоты (5 мл); 8 - измельченный образец. Стрелками 
показаны направления движения пара HF и газа SiF

   
Рис. 2. Схема двухкамерного автоклава для разложения 
образцов паром смеси HF и HNO

4 в 
нагретом автоклаве. Расход времени для образца 
массой 0,5 г составлял немного более 60 мин. 

3 (2:1 для Si и 5:1 для 
SiО2) [9]: 1 – крышка; 2 – наружный тефлоновый стакан;  
3 – внутренний тефлоновый стакан; 4 – измельченный 
образец, смоченный азотной кислотой (2 мл);           
5 – тефлоновая подставка (тренога); 6 – смесь азотной и 
фтороводородной кислот. Использовали микроволновую 
систему СЕМ (США) с мощностью нагревателя 600 Вт, 
обеспечивающей внутреннее давление 413 кПа. Расход 
времени составлял 2 часа на образец массой 0,2-0,5 г.  

 
Вылетающий из внутреннего стакана автоклава 
газообразный тетрафторид кремния поглощается 
водным [8] или азотнокислым [9] раствором 
фтористоводородной кислоты на дне наружного стакана 
с образованием нелетучей кремнефтористоводородной 
кислоты, согласно реакции (7).  

Для анализа используют содержимое 
внутреннего стакана (упаренное, при необходимости, для 
понижения кислотности до приемлемого уровня), 
разбавленное очищенной водой до заданного объема. 
Двухкамерный автоклав оказался пригодным также для 
успешного парофазного разложения кварца [9] и нитрида 
кремния [32]. Случай кварца отличался повышенной 
долей HF в испаряемой смеси кислот и отсутствием 
необходимости предварительного смачивания 
измельченного образца азотной кислотой [9]. Однако 
нитрид кремния в этих условиях не поддавался полному 
разложению даже при его смачивании (до 5 мл) азотной 
кислотой.  

Проблема была решена предварительным 
смачиванием измельченного образца менее летучей 
серной кислотой (0,5 мл). При этом испаряемая смесь 

кислот имела состав HF + HNO3 (2:1) [32]. Окисление 
образца происходило по реакции 

 
   Si3N4 + H2SO4 + HNO3 → SiO2 + NO2 + SO2 + H2O.       (8) 
 
Завершение процесса соответствовало реакции (6). 

Историческим предшественником автоклавов [8, 
9] можно считать аппарат, разработанный в 1975 г. (рис. 
3) [42]. 

Закрытое разложение кварцевых образцов 
массой 1 г (предварительно измельченных и смоченных 
0,2 мл H2SO4) паром HF с их нагреванием на водяной 
бане (90 ºС), т.е. в «мягком» режиме, описано в [21, 22]. 
Для повышения производительности этого длительного 
(7-8 час) процесса предложен простой аппарат (рис. 4) с 
увеличенным до 21 количеством внутренних контейнеров 
(пробирок емкостью 22 мл). 

После разложения образцов открытые пробирки 
нагревали до 100 ºС для испарения остатков SiF4  из 
содержимого с последующим его растворением для 
анализа. 
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Рис. 3. Схема автоклава для парофазного разложения 
образцов при температуре до 250 ºС [42]: 1- защитный 
стальной корпус; 2 – съемная стальная крышка корпуса; 
3 - тефлоновая камера; 4 – тефлоновая крышка камеры, 
5 – кольцевая полость для размещения испаряемого 
реагента (HF или HF + HNO3); 6 – тефлоновая пробирка 
для образца. 
 

Рис. 4. Схема аппарата для разложения кварца паром HF 
с использованием нагрева водяной баней [21, 22]: 1 – 
полипропиленовый сосуд емкостью 5 л; 2 – 
полипропиленовый держатель пробирок; 3 – крышка; 4 – 
фторопластовые пробирки (виалы) с образцами на дне; 5 
– отверстия в держателе 2 для прохода кислотного пара; 
6 – фтороводородная кислота. 

 
Рис. 5. Схема двухсекционного аппарата для парофазного потокового разложения образцов с выходом наружу летучих 
продуктов [16, 38]: 1 - нагреватели; 2 – камера, заполненная внизу смесью фтороводородной и азотной кислот; 3 – 
подвижная внутренняя пробка; 4 - паропровод; 5 – камера для образцов; 6 – съемные решетки с образцами; 7 – канал 
для выхода летучих продуктов. Все внутренние компоненты аппарата изготовлены из тефлона и являются разборными. 
Индивидуальными подложками для образцов могут служить отрезки тонкой тефлоновой пленки.  
 
Разложение образцов потоком 
кислотного пара в аппаратах с 
выпуском летучих продуктов наружу 

 
Другая технология парофазного разложения 

кремниевых образцов в полузакрытой камере, 
снабженной каналом для естественного выпуска летучих 
продуктов наружу, получила известность задолго до 
появления метода ИСП-МС. Соответствующая 
аппаратура, представляющая сегодня исторический 
интерес, была разработана в 1961-63 [16, 17, 28] и 1973 
[29] гг. (рис. 5, 6 и 7).  

Процесс в двухсекционном аппарате (рис. 5) 
проводят при температурах 105-110 ºС в кислотной 
камере и 160-200 ºС в камере образцов. Пропускаемость 
системы для кислотного пара к образцам, а также для 
летучих продуктов к выходному каналу 7, обеспечивают 
паропровод 4 и отверстия в решетках 6. Скорость выхода 

SiF4 и испаряющихся кислот из аппарата регулируют 
изменением внутреннего диаметра канала 7. После 
прекращения выделения оттуда визуально 
наблюдаемого белого газа SiF4 прекращают нагрев 
кислотной камеры и отключают ее от паропровода 
пробкой 3. Нагрев камеры образцов и паропровода 
продолжают для удаления остатков кислотных паров и 
белых внутренних налетов. Затем охлаждают аппарат, 
извлекают остатки образцов и растворяют их для 
анализа. Показана возможность удаления тефлоновых 
пленочных подложек термическим разрушением при 550 
ºС [18]. Расход времени для образца кремния массой 0,5 
г составляет 5-7 час. Принципиальным отличием этого 
способа от предыдущих является отсутствие высокого 
давления в реакционной зоне и потоковое воздействие 
разлагающего пара на образец. 

Следующая модель подобного аппарата с тремя 
секциями описана в [28] (рис. 6).  
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Рис. 6. Схема трехсекционного разборного аппарата для 
парофазного потокового разложения образцов с выходом 
наружу летучих продуктов и раздельными камерами для 
испаряемых кислот [28]: I – секция разложения образцов; 
II – секция испарения азотной кислоты; III – секция 
испарения фтористоводородной кислоты; Г – корпусные 
графитовые детали; Н - нагреватели; 1 – тефлоновая 
цилиндрическая камера со съемными дисковыми 
полиярусными решетками 2 для размещения образцов, 
центральным каналом 3 для пропускания кислотного 
пара и нижними каналами (показаны стрелками) для 
выхода летучих продуктов; 4 – тефлоновая 
цилиндрическая емкость для азотной кислоты с 
центральным каналом 5 для пропускания пара из 
нижележащей секции; 6 – тефлоновая емкость для 
фтороводородной кислоты. Образцы размещают на 
решетках с использованием подложек из тонкой 
тефлоновой пленки. Каждая секция снабжена 
термопарой (на рисунке не показано). 
 

Рабочие температуры этого аппарата 
составляют: 105-110 ºС в кислотных емкостях и 160-180 
ºС в камере образцов. Секцию II используют только при 
разложении кремния. При разложении кварца ее убирают 

Закрытое травление потоком пара HF с 
одновременным удалением образующихся летучих 
продуктов в более простом аппарате применяли для 
смывания пленок SiO2 (150 ºС) и Si3N4 (180 ºС) с 
поверхности кремниевых пластин для последующего 
анализа [4]. В скобках указаны температуры нагрева 
соответствующих образцов. 

Важными достоинствами парофазного способа 
вскрытия (как закрытого, так и с выпуском наружу летучих 
продуктов) является эффективное освобождение 
анализируемых объектов от кремния перед анализом, 
существенное обогащение определяемых примесей за 
счет увеличения разлагаемой массы образцов, а также 
снижение требований к степени чистоты испаряемых 
кислот, благодаря отсутствию их прямого контакта с 
образцами. Напротив, чистота кислот, смачивающих 
образцы перед вскрытием, должна быть высокой. 
Недостатком данного способа вскрытия является 
длительность его осуществления.  

 
 

Рис. 7. Схема тефлонового аппарата для парофазного 
потокового разложения образцов с выпуском наружу 
летучих продуктов [29]: 1 – резервуар для испаряемого 
реагента (HF); 2 – цилиндрическая реакционная камера; 
3 – герметизирующая крышка; 4 – центральный канал 
для пропускания кислотных паров в камеру 2; 5 – 50-мл 
контейнеры с образцами на дне, расположенные по 
окружности; 6 – съемная дисковая решетка с 
отверстиями, предназначенная для размещения 
контейнеров и прохода летучих продуктов. Стрелками 
показаны каналы для выхода летучих продуктов. 

 
Кислотное автоклавное вскрытие 
образцов с повышенной химической 
стойкостью  
 

Жидкостное разложение кварца и нитрида 
кремния успешно осуществляют в однокамерном 
автоклаве в смеси кислот HF + HNO3 + H2SO4. Иногда для 
этого используют смеси кислот HF + HCl [33, 38] или HF + 
HClO4 [38].  

Ситуация осложняется при анализе самых 
прочных соединений кремния. Согласно [33], карбид 
кремния и сиалон не поддаются разложению, даже при 
использовании автоклава с микроволновым нагреванием. 
Однако в других источниках показано, что жидкостное 
автоклавное растворение SiC возможно при повышенных 
давлении и температуре в смесях HF + HNO3 [36], HCl + 
H2O2 + HF [35], HCl + HNO3 + HF [35] и HNO3 + H2SO4 + 
HF [5, 6, 35]. Первая смесь требовала нагревания до 230 
ºС и 20 часов выдержки для образца массой 1 г. Третья 
смесь оказалась наиболее эффективной, однако и ее 
применение требовало нагревания до температуры не 
менее 240-250 ºС и расхода времени до 8-20 час для 
образца массой 0,25 г [5, 6, 35]. Для ускорения процесса 
повышали температуру образца до 400 ºС и 
использовали платиновый контейнер [7].  

Как видно, состояние возможностей разложения 
высокопрочных соединений кремния пока оставляют 
желать лучшего из-за длительности процесса, 
необходимости применения повышенной температуры и 
дорогостоящих материалов. 
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В любом случае автоклавное жидкостное 
разложение образцов соединений кремния требует 
высокой чистоты используемых кислот. 

 
Удаление кремния из продуктов 
разложения образцов 
 

Продукты жидкостного кислотного (с участием 
HF) вскрытия образцов, полученные открытым или 
закрытым (автоклавным) способами, обычно содержат 
существенные количества кремния в форме H2SiF6  (см. 
реакции (1) и (6)). Для избавления этих продуктов от 
кремния их смешивают с минимальном количеством 
серной кислоты, добавляемой к образцу до или после его 
вскрытия, и подвергают термическому испарению при 
температурах до 400 ºС [6, 7]. При этом происходит 
разложение нестойкой кремнефтористой кислоты 
согласно реакции 

 
                H2SiF6 → 2HF + SiF4                            (9) 
 

с получением газообразного тетрафторида кремния, 
улетающего из разлагаемых остатков в окружающую 
среду. Успешному выполнению этого процесса 
способствует также одновременное дегидратирующее 
действие серной кислоты [15]. Исследование 
зависимости ослабления интенсивности спектральных 
помех, создаваемых кремнием и серной кислотой, от 
температуры и времени нагревания остатков разложения 
образцов SiC показало, что полное исчезновение этих 
помех происходит при 350 ºС за 45 мин [7]. 
 Применение для вышеозначенной цели вместо 
серной других кислот (хлорной, азотной [43]) является 
менее эффективным [38].  

Радикальным путем избавления от кремниевых 
спектральных помех является применение масс-
спектрометров высокого разрешения (магнито-
секторных) [7, 37], но они слишком дороги для массового 
применения. Представляет интерес также ожидаемая 
разработка химических и физических (столкновительных) 
процессов в анализируемой ионной среде для изменения 
массы мешающих кремний-содержащих ионов с целью 
перемещения их в другую область спектра, свободную от 
аналитов. Речь идет о технологиях DRC и CCT, 
реализуемых на современных квадрупольных приборах.  
 
Собственный опыт 

 
Анализ выполняли с помощью квадрупольного 

масс-спектрометра Spectromass 2000 (Spectro Anal. Instr. 
GmbH, Германия, 1998) [13, 14, 44]. Объектами анализа 
были кремний, кварц, силикагель и хлорид кремния. 
Измельченные образцы (кроме кварца) разлагали в 
открытом стеклоуглеродном тигле в минимальном 
количестве смеси фтороводородной и азотной кислот. 
Кварц разлагали в конденсированной фосфорной 
кислоте [25] в открытом стеклоуглеродном тигле или в 
плавиковой кислоте в тефлоновом стакане с помощью 
однокамерного автоклава Autoclave-3 (Perkin-Elmer, 
США) при температуре последнего 150-160 ºС. Все 
кислоты имели квалификацию ОСЧ. 

Жидкий четыреххлористый кремний (плотность ~ 
1,5 г/мл) отбирали для анализа пипеточным 
минидозатором с полимерным наконечником. Продукты 
разложения растворяли и разбавляли 
бидистиллированной водой до получения концентрации 
образцов 0,1 г/л. При анализе таких растворов было 
обнаружено, что уровень большинства спектральных 
помех оказался относительно низким. Главные проблемы 
имели место при определении кальция и алюминия. 
Наличие у кальция шести естественных изотопов 
позволило выбрать один из них, наиболее свободный от 
спектральных наложений – 43Са. У моноизотопного 
алюминия подобной возможности нет. 

Проблему решили добавлением 0,1 мл серной 
кислоты к образцу до или после его разложения в смеси 
HF + HNO3 или в HF c последующим выпариванием 
содержимого тигля почти досуха на электроплитке. Это 
обеспечивало испарение образующегося при этом SiF4, а 
также плавиковой и азотной кислот. Остаток растворяли 
в 1 % азотной кислоте и анализировали. Аналогичным 
образом получали и использовали «холостой» раствор. 
При этом установлено значительное ослабление сигнала 
кремния, его помехи для кальция и алюминия 
практически исчезли. Такая простая и быстрая процедура 
получения растворов обеспечивает возможность 
концентрирования определяемых примесей путем 
увеличения навесок образцов, а также разрешает 
применение кварцевой горелки, стеклянных распылителя 
и аэрозольной камеры. Однако из-за применения серной 
кислоты замечен постепенный износ внутренней 
поверхности стеклоуглеродных тиглей. Данная методика 
обеспечивает получение информации о содержании 60-
70 примесных элементов в образцах. Использование 
«полуколичественного» способа RapiQuant, 
предусмотренного в программном обеспечении 
спектрометра для калибрования и измерения 
концентраций, существенно упрощает работу. 

 
Заключение 

 
Рассмотрены химия и технология кислотного 

растворения кремния и некоторых его соединений для 
анализа методом масс-спектрометрии с индуктивно 
связанной плазмой, а также способ устранения 
матричных спектральных помех путем удаления кремния 
из растворов.  

Показано устройство наиболее известных 
современных и предшествующих (разработанных для 
других аналитических методов) нагреваемых аппаратов 
для кислотного парофазного разложения образцов под 
давлением или с выпуском летучих продуктов наружу, 
выявлены их достоинства и недостатки. Обращено 
внимание на повышение эффективности действия 
растворителей в ультразвуковом поле и трудности 
разложения карбида кремния и сиалона.  

В заключение следует обратить внимание на 
важность противоположной задачи – определения 
содержания кремния в различных объектах (горные 
породы, минералы, шлаки, отложения, сплавы, стекла и 
т.д.) данным методом – требующей количественного 
сохранения кремния в растворах при кислотном 
разложении образцов. В настоящее время эта проблема 
освещена в литературе недостаточно. 

 
Работа выполнена при поддержке грантов НШ-752.2008.3 и ГК-02.513.11.0015. 
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ACID DISSOLUTION OF SILICON AND ITS COMPOUNDS FOR ANALYSIS  
BY INDUCTIVELY COUPLED PLASMA - MASS-SPECTROMETRY 

V.T. Surikov 
 

The chemistry and technology of acid dissolution of silicon and some its compounds for analysis by inductively coupled 
plasma mass-spectrometry are discussed. Besides the way of elimination of matrix spectral interferences by removal of silicon 
from solutions are considered. 
  The design of the most known modern and previous (developed for other analytical methods) devices for acid vapour-
phase decomposition of samples under pressure or with release of flying products outside, and also their merits and demerits 
are reviewed.  
  Keywords: ICP-MS, interferences, silicon and its compounds, acid decomposition, an autoclave.  
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