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前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化工作导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。
本文件等同采用ISO/TS15338:2020《表面化学分析 辉光放电质谱 操作程序》,文件类型由

ISO的技术规范调整为我国的标准化指导性技术文件。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国表面化学分析标准化技术委员会(SAC/TC608)提出并归口。
本文件起草单位:中国科学院上海硅酸盐研究所、西北核技术研究院、北方工业大学、宁波新材料测

试评价中心有限公司。
本文件主要起草人:卓尚军、钱荣、盛成、李志明、陈吉文、曾旺、李飞腾、赵迎、刘安琦、高捷、申如香、

周紫馨、李建亭、杨秋、时晓露、孔维涛。
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表面化学分析 辉光放电质谱 操作程序

1 范围

本文件给出了辉光放电质谱(GD-MS)的操作和使用程序。目前在用的几种GD-MS系统来自不同

的制造商,本文件描述了所适用操作程序的差异。
注:本文件旨在配合仪器制造商的操作手册和推荐内容使用。

2 规范性引用文件

本文件没有规范性引用文件。

3 术语和定义

本文件没有术语和定义。

4 原理

在辉光放电源中,在阴极(待测样品)和阳极之间施加一个电位差,通过导入一种惰性气体(通常为

氩气)就可以形成等离子体。这种电位差可以是直流的(DC)或射频的(RF),RF的优点是可以直接分

析电绝缘材料。等离子体中形成的惰性气体离子和快速中性粒子被引入到样品表面,它们的碰撞引起

样品表面的溅射而产生中性粒子。这些中性粒子扩散到等离子体中,随后在等离子体的等电位区域内

被电离,然后可以导入质谱仪进行分析。磁质谱和飞行时间质谱都可用于分析。

5 仪器

5.1 离子源

GD-MS使用的离子源有两种基本类型,一种是低流速或“静态”离子源;另一种是快流速离子源。
这两种类型的离子源都可以接受针状或片状试样。典型的针状试样长度为20mm、直径为3mm,而典

型的片状试样直径为20mm~40mm。有关试样大小的更多详细信息稍后提供。
在低流速离子源中,等离子体样品池实际上是一个密封单元,固定在高真空室内,并有一个狭缝或

小孔为出口,以允许离子离开样品池而进入质谱仪。样品池的本体保持阳极电位,即质谱仪的加速电

位,而样品则保持在阴极电位,通常比阳极电位低1kV。在这种类型的离子源中,氩气流速通常为

1sccm(标准状况下体积流速,cm3/min)或更小,所使用的气体(通常是氩气)宜具有非常高的纯度,

99.99995%或更高。等离子的功率相对比较低,一般为2W或3W;电位差通常为1kV,电流为2mA
或3mA。

图1是针状样品池低流速离子源的几何形状示意图。气体通过一个金属管引入样品池,金属管与

样品池体形成金属对金属的密封。在某些系统中,使用了聚醚醚酮(PEEK)管替代金属管,该管带有密

封圈连接到样品池体上。针状样品被固定在一个处于阴极电位的夹头中,而样品池体处于阳极电位,因
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