Новый подход к прямому определению фтора и кислорода в диэлектрических материалах методом масс-спектрометрии импульсного тлеющего разряда (PDC GDMS) на примере кристаллов КТiOPO4, чистых и легированных KF.
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Прямое количественное определение содержания трудноионизуемых элементов, таких как фтор и кислород, наряду с другими элементами в диэлектрических материалах до настоящего момента является нетривиальной задачей. Вопрос контроля качества нелинейных монокристаллов, в частности KTiOPO4, а также твёрдых растворов на их основе, легированных KF, которые широко используются в качестве нелинейно-оптических материалов в Nd:YAG3+ лазерах, особенно актуален и требует разработки точного прецизионного метода исследования, позволяющего проводить многоэлементный анализ.
В данной работе был предложен метод прямого количественного анализа кислорода и фтора в твердотельных пробах, основанный на использовании времяпролетной масс-спектрометрии с импульсным тлеющим разрядом (PDC GDOES) в комбинированном полом катоде (КПК). Стабильное распыление и ионизация исследуемых кристаллов КТiOPO4, чистых и легированных KF, достигалась за счёт нанесения на поверхность проводящего слоя серебра. Поскольку исследуемые элементы имеют высокий потенциал ионизации, сравнимый с потенциалом разрядного газа аргона, нами было предложено использовать механизм ударной электронной ионизации высокоэнергетичным пакетом электронов при малых задержках выталкивающего импульса. Для каждого из неметаллов были подобраны оптимальные условия определения: время задержки импульса, длительность и напряжение разрядного импульса, давление в разрядной ячейке, материал вспомогательного катода. Показано, что интенсивность 16O+сильно зависит от давления в разрядной ячейке. Предел обнаружения фтора и кислорода составил 0,01 масс.% и 0,001 масс.% соответственно. Разработанный подход позволил определить содержания кислорода и фтора в кристаллах КТiOPO4, чистых и легированных KF. Также при оптимальных условиях был произведен полный количественный анализ состава диэлектрических образцов.
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