Масс-спектральный с индуктивно связанной плазмой метод определения целевых элементов в оксиде церия
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Уникальные физические и химические свойства редкоземельных металлов (РЗМ) способствуют их широкому применению в производстве современных материалов. Одним из важнейших материалов на основе РЗМ является оксид церия, который широко применяется при производстве катализаторов и сцинтилляционных материалов, а также магнитных и люминесцентных материалов [1]. Применение оксида церия во многом зависит от степени его чистоты, так как присутствие примесей негативно влияет на структуру и свойства конечного продукта. Так, например, для получения люминесцентных материалов высокого качества содержание основного вещества в СеO2 должно составлять не менее 99,99 %, при этом уровень примесей не должен превышать: нередкоземельных примесей Fe, Ni, Cr, Co, Cu, V, Mn) не более 5∙10-5 % масс.; редкоземельных примесей (∑РЗМ) не более 1∙10-2 % масс., в том числе Pr, Nd, Sm, Er, Tb не более 1∙10-3 % масс. В связи с этим необходим чувствительный, многоэлементный и селективный метод анализа. Таким перспективным методом для определения примесей в материалах на основе РЗМ является масс-спектральный метод анализа.
Масс-спектрометрия с индуктивно связанной плазмой (МС-ИСП) позволяет одновременно определять до 70 элементов, обладает высокой чувствительностью (до  10-7 % масс.) и широким линейным диапазоном определяемых концентраций (до 8-9 порядка). Основными ограничениями метода являются полиатомные интерференции и матричный эффект [2].
Целью данной работы является исследование аналитических возможностей прямого (без применения методов отделения и концентрирования) определения целевых аналитов в чистом оксиде церия.
В рамках данной работы представлены результаты эксперимента по выбору условий анализа, в ходе которых варьировались такие параметры, как скорость распылительного потока, глубина плазмоотбора, потенциал на линзе-экстракторе, скорость подачи образца и массы изотопов. Исследовано влияние на интенсивность сигналов аналитов матричного элемента, спектральных и полиатомных интерференций. Рассчитаны пределы определения для аналитов по 3S-критерию. Выполнен ИСП-МС анализ образцов чистого оксида церия. Для контроля правильности проведено сопоставление полученных результатов с результатами метода искровой масс-спектрометрии и аттестованными значениями стандартных образцов. 
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