Определение хрома и олова в полупроводниковых материалах на основе диоксида олова методом масс-спектрометрии с индуктивно связанной плазмой.
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Диоксид олова наиболее распространен в качестве сенсорного материала полупроводниковых газовых сенсоров ввиду совокупности его физико-химических и физических свойств: большой ширины запрещенной зоны 3,6 эВ (300К), электронного типа проводимости, высокой адсорбционной способности, химической и термической устойчивости на воздухе. Химические и сенсорные свойства данного материала определяются содержанием добавок, а также их распределением. В качестве модификаторов исследованы различные элементы, при этом системы с хромом недостаточно охарактеризованы, описанные сенсорные свойства противоречат друг другу. В зависимости от условий синтеза, Cr может находиться как в виде оксидов на поверхности материала, так и встраиваться в кристаллическую структуру. При этом содержание и распределение модификатора в конечном продукте отличается от вводимого при синтезе количества, поэтому определение состава материала является важной задачей.
Для выбора реагента для растворения хрома (предположительно находится в виде смешанных оксидов) на поверхности диоксида олова изучены HNO3, царская водка, NH3, ЭДТА и раствор KSCN в NH3. Показано, что применение KSCN позволяет полностью смыть хром с поверхности без растворения олова. Для полного растворения образцов использовали разложение в микроволновой печи в смеси HCl, HNO3 и HF, спекание с NaOH и Na2CO3. Установлено, что полное растворение данных проб возможно только после спекания с Na2CO3 при температуре 8550С. Определение проводили в щелочных и кислых растворах. Установлено, что чувствительность определения выше при анализе кислых растворов.
Согласно полученным данным, 20% хрома находится на поверхности материала, 80% - распределены в объеме. При этом распределение хрома не зависит от вводимого количества при синтезе. Установлено, что при использовании золь-гель метода содержание хрома в образцах превышает ожидаемое, что может быть связано как с методикой синтеза, так и с содержанием хрома в прекурсоре. Полученные результаты определения хрома и олова в растворах методом ИСП-МС использованы для проверки правильности анализа образцов без разложения методом рентгеновской флуоресценции, а также для выбора методик синтеза и установления связи «состав – функциональные свойства».
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