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В статье обсуждается примесный состав высокочистых образцов оксидов Постоянно действующей
выставки-коллекции веществ особой чистоты. Получены оценки среднего и суммарного содержа-
ния элементов-примесей в наиболее чистых образцах и их массивах. Оценен вклад отдельных клас-
сов примесей в суммарное содержание, что позволило более точно охарактеризовать статистиче-
ские характеристики примесного состава высокочистых оксидов.
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ВВЕДЕНИЕ
За последние годы существенно расширены

разделы Выставки-коллекции веществ особой чи-
стоты, посвященные высокочистым твердым мо-
лекулярным соединениям и материалам на их ос-
нове: оксидам, галогенидам [1], стеклам [2], опти-
ческой керамике. Интерес к данным веществам
обусловлен их востребованностью в оптическом
материаловедении для создания новых активных
лазерных сред, развития волоконной связи для но-
вых диапазонов длин волн и др.

Целью работы является исследование полного
примесного состава образцов оксидов, представ-
ленных на Выставке-коллекции: получение инте-
гральных характеристик примесного состава, па-
раметров функции распределения примесных
элементов по концентрации, оценка вклада раз-
личных классов примесей в суммарное содержа-
ние для отдельных образцов и их массивов.

Оксиды представлены на Выставке-коллек-
ции 45 образцами 24 веществ. Характеристика
примесного состава образцов оксидов, поступив-
ших на Выставку-коллекцию до 2010 года, дана в
работах [3, 4]. В дальнейшем массив Выставки
пополнился новыми образцами оксидов редкозе-
мельных элементов (РЗЭ), молибдена, алюми-
ния, цинка, моно- и диоксида кремния. К насто-
ящему времени на Выставке-коллекции пред-
ставлено 18 образцов 12 оксидов РЗЭ; 8 образцов
5 оксидов тугоплавких металлов, оксиды цинка (4
образца), алюминия (3 образца), фосфора, висму-

та, теллура; диоксида кремния (8 образцов) и мо-
нооксида кремния. Образцы представляют собой
микро- и нанопорошки. Поступали из 18 органи-
заций России с 1983 года. Сопоставительный ана-
лиз образцов проводился в аналитических цен-
трах ИХВВ РАН, ИПТМ РАН, АО “Гиредмет”,
ИНХ СО РАН. Применялись атомно-эмиссион-
ный метод, лазерная масс-спектрометрия, искро-
вая масс-спектрометрия, атомно-эмиссионный
метод с индуктивно связанной плазмой, масс-
спектрометрический метод с индуктивно связан-
ной плазмой.

В статье приведены характеристики примес-
ного элементного состава наиболее чистых вы-
ставочных образцов и массивов оксидов, пред-
ставленных к 2020 году на Выставке-коллекции
(за исключением образцов SiO2), полученные с
применением метода разложения примесей на
классы аналогично работам [1, 2, 4]. Примесный
состав образцов диоксида кремния, представлен-
ного на Выставке-коллекции в различных фор-
мах (кварцевого стекла, высокочистых порош-
ков, кварцевой крупки, синтетического моно-
кристалла кварца), охарактеризован в статьях [2,
3] и в данной работе не обсуждается.

ОКСИДЫ РЕДКОЗЕМЕЛЬНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ

Характеристика примесного состава образцов окси-
дов РЗЭ. Образцы оксидов РЗЭ поступили на Вы-
ставку-коллекцию из АО “Гиредмет” (г. Москва),

УДК 546



294

НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ  том 57  № 3  2021

ЛАЗУКИНА и др.

ООО “Ланхит” (г. Москва), ИХВВ РАН (г. Ниж-
ний Новгород), ООО “ЛИТ” ГК “Скайград”
(г. Королев Московской обл.). Большинство об-
разцов получено твердофазным методом, базиру-
ющимся на термическом разложении карбона-
тов, оксалатов и гидроксидов металлов, взятых в

качестве исходных веществ [5, 6]. Для оксидов
неодима и празеодима применялась экстракци-
онно-адсорбционная технология [7, 8].

В табл. 1 приведены характеристики примес-
ного элементного состава наиболее чистых образ-
цов 12 оксидов РЗЭ, представленных на Выстав-

Таблица 1. Характеристики примесного состава наиболее чистых образцов оксидов РЗЭ Выставки-коллекции,
мас. %

Примечание. NX – число примесей с установленной концентрацией; NY – число примесей с установленным пределом обна-
ружения; –lgSumX – (–lg) суммарного содержания примесей с измеренной концентрацией; –lgSum, ±ΔlgSum – оценка (–lg)
суммарного содержания примесей и ее неопределенность; –lgSumK ± ΔlgSumK – оценка (–lg) суммарного содержания при-
месей в классах и ее неопределенность; –lgSum – средняя оценка по образцам.

* Ундекаоксид гексапразеодима Pr6O11 по строению соответствует смешанному окислу 4PrO2 ⋅ Pr2O3.
** Оценка по величине суммарного содержания примесей данного класса с установленной концентрацией.

Образец NX NY –lgSumX –lgSum ±ΔlgSum

Основные примеси
c установленным 

содержанием
(по убыванию 

концентрации)

Основные 
классы 

примесей

Содержание 
примесей в классах

–lgSumK ± ΔlgSumK

Eu2O3 33 37 1.04 0.90 0.39 Gd, Si, Cl, Ca, Y ПМ
РЗЭ
ГО и легкие

1.29 ± 0.81
1.44 ± 0.67

1.54**

Ho2O3 31 39 0.93 0.91 0.06 C, Cl, Er, Gd ГО и легкие
ЩМ и ЩЗМ
РЗЭ

0.95**
2.30 ± 1.27
2.33 ± 0.45

Tm2O3 35 37 0.97 0.92 0.11 C, F, Cl, Y, Yb, S, Lu ГО и легкие
РЗЭ
ПМ

1.06**
1.71 ± 0.45
2.02 ± 0.97

Pr6O11* 31 41 1.11 0.96 0.44 Nd, Cl, Ce, F ГО и легкие
РЗЭ

1.13 ± 0.59
1.54 ± 0.74

Tb4O7 9 62 1.16 1.16 0.99 F, Cl, Si, Nd, Dy ГО и легкие 1.05 ± 1.00

Gd2O3 25 47 1.41 1.46 0.14 Y, C, Cl, Si, Ca, Sm, S ГО и легкие
РЗЭ
ЩМ и ЩЗМ

1.61**
2.27 ± 0.69
2.46 ± 0.88

Er2O3 34 35 1.36 1.48 0.32 Tm, Cl, Y РЗЭ
ГО и легкие

1.69 ± 0.52
1.92**

Sc2O3 24 32 1.91 2.04 0.34 Fe, Ti, K, Yb, Na, P ЩМ и ЩЗМ
ПМ
ГО и легкие

2.44 ± 0.72
2.52 ± 0.41
2.78 ± 0,62

CeO2 18 53 2.15 2.09 0.23 P, Ca, Si, S, Cl ГО и легкие
ЩМ и ЩЗМ
ПМ

2.27**
2.61 ± 0.76
3.52 ± 0.78

La2O3 6 55 2.41 2.16 0.90 Ca, K, Mg, Nd, Ce, Pr ЩМ и ЩЗМ
РЗЭ

2.33 ± 1.19
2.66 ± 1.25

Nd2O3 19 52 2.01 2.22 0.20 Cl, F, Si, S, Al, P, La, Sc ГО и легкие
ЩМ и ЩЗМ
РЗЭ

2.43**
2.81 ± 0.76
3.10 ± 0.44

Y2O3 6 34 3.21 3.15 0.40 K, Ca, Fe, Cr ЩМ и ЩЗМ
ПМ

3.30 ± 0.65
3.87 ± 0.43

–lgSum 1.62 0.38
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ке-коллекции. Как видно из табл. 1, во всех об-
разцах средние значения логарифма суммарного
содержания примесей для измеренных значений
–lgSumX и для теоретической оценки данной ве-
личины –lgSum совпадают в пределах неопреде-
ленности ±ΔlgSum, что свидетельствует о соот-
ветствии структуры экспериментальных данных
применяемой модели расчета [9]. Теоретическая
оценка суммарного содержания примесей при
усреднении по образцам составляет 2 × 10–2 мас. %.

Для образцов оксидов РЗЭ выделяются следу-
ющие классы примесей [4]:

– газообразующие (ГО) и легкие p-элементы
(класс ГО и легкие): H, B, C, N, F, Al, Si, P, S, Cl;

– остальные p-элементы: 13 стабильных эле-
ментов 13–16-й групп Периодической системы
элементов Д.И. Менделеева (ПС);

– переходные металлы (ПМ): 26 стабильных
элементов 4–12-й групп ПС;

– щелочные (ЩМ) и щелочноземельные ме-
таллы (ЩЗМ): 10 стабильных элементов 1- и
2-й групп ПС;

– РЗЭ: 16 стабильных элементов.
Обследованность всех образцов оксидов РЗЭ

составляет 83% (общая) и 28.5% для примесей с
измеренной концентрацией, что позволяет рас-
считать интегральные характеристики примесно-
го состава для более чем 50% классов примесей в
отдельных образцах. Основной вклад в большин-
стве образцов оксидов РЗЭ вносят примеси клас-
са ГО и легкие, РЗЭ, ЩМ и ЩЗМ, определяя, как
правило, их уровень чистоты.

Для ряда образцов в классе ГО и легкие уста-
новлена концентрация 7–8 определявшихся
примесей из 10. Оценка суммарного содержания
примесей данного класса в отдельных образцах в
данном случае совпадает с величиной суммарно-
го содержания примесей с измеренной концен-
трацией.

Характеристики примесного состава массива ок-
сидов РЗЭ. На рис. 1 приведена оценка среднего
содержания 52 примесей с измеренной концентра-
цией для массива образцов оксидов РЗЭ. Средняя
концентрация отдельных примесей в массиве на-
ходится в интервале 2 × 10–7–2 × 10–2 мас. %; наи-
более высокое значение концентрации установле-
но для примесей углерода и хлора. Для 22 примесей
установлены средние пределы обнаружения, со-
ставляющие 2 × 10–6–3 × 10–3 мас. %. Таким обра-
зом, в образцах определялись фактически все
примеси (кроме водорода и примесей инертных
газов).

В табл. 2 приведены оценки (–lg) среднего сум-
марного содержания и содержания различных
классов примесей в массиве оксидов РЗЭ. Уточ-
ненная оценка среднего (–lg) суммарной концен-
трации примесей во всем массиве образцов окси-
дов РЗЭ, найденная как сумма оценок для всех
классов примесей (1.51 ± 0.14), значимо ниже, чем
оценка во всем массиве образцов, полученная без
разбиения примесей на классы (0.97 ± 0.18) и близ-
ка к значению, полученному как среднее по от-
дельным образцам (1.62 ± 0.38; табл. 1). Близость
данных величин иллюстрирует тот факт, что в рас-

Рис. 1. Среднее содержание примесей в образцах оксидов РЗЭ, для которых есть измеренные значения концентрации;
оценки приведены с доверительными интервалами; для 13 примесей указано единственное измеренное значение кон-
центрации.
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сматриваемом массиве образцов установлено со-
держание всех основных примесей.

Примеси класса ГО и легкие вносят основной
вклад в суммарное содержание примесей в окси-
дах РЗЭ, равный 2 × 10–2 мас. %. Оценка среднего
суммарного содержания примесей класса РЗЭ
(аналогов) составляет 5 × 10–3 мас. %, примесей
классов ПМ, ЩМ и ЩЗМ – по ~2 × 10–3 мас. %,
примесей класса p-элементов – 2 × 10–5 мас. %.
Оценка среднего суммарного содержания приме-
сей как суммы классов в “типичном” образце ок-
сида РЗЭ равна 3 × 10–2 мас. %; это значимо ниже
данной величины (7 × 10–2 мас. %) для массива
образцов оксидов РЗЭ, поступивших до 2010 года
и описанных в статье [4], и свидетельствует о по-
вышении уровня чистоты образцов.

На рис. 2 приведены функции распределения
содержания примесей в классах и во всей сово-
купности примесей в массиве образцов оксидов
РЗЭ, а в табл. 3 – численные характеристики этих
распределений. Кривая “По сумме классов” пред-
ставляет собой сумму гауссовых кривых, описыва-
ющих отдельные классы, и не является гауссовой.
Примеси класса ГО и легкие имеют прогнозируе-
мое среднее содержание в области 10–3–10–5 мас. %.
Для примесей из остальных классов эта величина
смещена в область более низких концентраций, и
вероятность наблюдения примесей металлов в
областях концентраций, определяющих степень
чистоты массива образцов, ниже, чем для приме-
сей класса ГО и легкие.

Таблица 2. Интегральные характеристики примесного состава массива образцов оксидов РЗЭ. Разложение на
классы примесей, (–lg) концентрации, мас. %

Примечание.  SX – среднее и среднеквадратичное отклонение для величины  (x – концентрация примеси); 
SY – то же для (y – предел обнаружения); –lgSumY – (–lg) суммы пределов обнаружения примесей; остальные обо-
значения см. в табл. 1.

Примеси SX SY NX NY –lgSumX –lgSumY –lgSum ±ΔlgSum

Все примеси массива
(без разбиения на классы)

3.80 1.00 4.90 0.77 272 524 1.64 2.45 0.97 0.18

ГО и легкие 3.14 1.00 3.44 1.28 65 14 1.72 2.67 1.66 0.19
РЗЭ 3.88 0.98 4.62 0.69 83 96 2.56 3.67 2.29 0.19
ЩМ и ЩЗМ 3.86 0.72 5.10 0.87 54 60 2.79 4.06 2.63 0.25
ПМ 4.13 0.83 5.07 0.65 60 224 3.19 3.38 2.78 0.25
p-Элементы 4.99 0.92 4.86 0.66 10 130 4.38 3.50 4.79 0.22
Сумма классов примесей 1.51 0.14

X Y

,X = − lgX x ,Y
= − lgY y

Рис. 2. Функции распределения содержания классов примесей в массиве наиболее чистых образцов оксидов РЗЭ (по
оси ординат отложено число элементоопределений).
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Таблица 3. Параметры функций распределения примесей в классах для массива образцов оксидов РЗЭ, (–lg)
концентрации, мас. %

Примеси

Оценка среднего
(–lg) концентрации примесей

в классе и ее неопределенность

Среднеквадратичное отклонение 
величины 

и его неопределенность

M ±ΔM S ±ΔS

Все примеси (без разбиения на классы) 6.10 0.12 2.04 0.10
ГО и легкие 3.94 0.18 1.32 0.15
РЗЭ 5.10 0.15 1.48 0.13
ЩМ и ЩЗМ 5.30 0.22 1.64 0.20
ПМ 6.92 0.28 2.00 0.22
p-Элементы 7.18 0.51 1.31 0.30
Среднее по всем классам 5.94 0.27 2.03 0.20

= − lgX x

Таблица 4. Характеристики примесного состава наиболее чистых образцов оксидов ТМ Выставки-коллекции,
мас. %

Примечание. Обозначения те же, что в табл. 1.
* Оценка по величине суммарного содержания примесей данного класса с установленной концентрацией.

Образец NX NY –lgSumX –lgSum ±ΔlgSum

Основные примеси
c установленным 

содержанием (по убыванию 
концентрации)

Основные 
классы 

примесей

Содержание 
примесей
в классах

–lgSumK ± 
± ΔlgSumK

TiO2 11 60 1.06 1.06 Cl – 8 × 10–2; S, Si – 2 × 10–3 ГО и легкие 1.07*

Ta2O5 18 47 1.50 1.49 0.05 Cl – 2 × 10–2; F – 6 × 10–3;
Si – 1 × 10–3

ГО и легкие 1.51*

MoO3 36 34 2.62 1.99 0.76 S – 1 × 10–3; Cl – 5 × 10–4; 
Nb – 2 × 10–4

ПМ
ГО и легкие

2.17 ± 1.10
2.47 ± 0.67

Nb2O5 1 7 2.28 2.28 Si – 5 × 10–3

WO3 4 6 5.92 5.29 0.43 Fe, Al, Cu, Mn – n × 10–7 ПМ 5.45 ± 0.36

ОКСИДЫ ТУГОПЛАВКИХ МЕТАЛЛОВ
Характеристика примесного состава образцов

оксидов тугоплавких металлов (ТМ). Образцы ок-
сидов ТМ представлены на Выставку-коллекцию
ООО “Промхимпермь”, Соликамским магние-
вым заводом, ИПТМ РАН (г. Черноголовка Мос-
ковской обл.), ИХВВ РАН (г. Нижний Новгород),
РХТУ им. Д.И. Менделеева (г. Москва).

В табл. 4 приведены характеристики примес-
ного элементного состава наиболее чистых образ-
цов 5 оксидов тугоплавких металлов, представ-
ленных на Выставке-коллекции.

Образцы TiO2 марки ОСЧ 7-5 и Ta2O5 марки
ОСЧ 7-3 – нанодисперсные порошки с размером
частиц 20–30 и 50 нм соответственно. Основной
вклад в измеренное содержание в обоих образцах
вносит примесь хлора на уровне n × 10–2 мас. %.
Исходя из метода получения данных оксидов че-
рез органические соединения (алкоголяты) воз-
можно присутствие в достаточно высокой кон-

центрации не определявшейся примеси углерода
в форме включений или нелетучих карбидов.
Примеси хлора и фтора в данных оксидах могут
находиться в форме оксифторидов и оксихлори-
дов соответствующих элементов [3].

Образец MoO3 получен методом вакуумной
сублимации [10]. Основной вклад в сумму приме-
сей вносит сера (1 × 10–3 мас. %). Этот образец яв-
ляется наиболее чистым из трех, представленных
на Выставке, и находится на уровне лучших зару-
бежных образцов.

Образцы Nb2O5 и WO3 проанализированы на
8–10 примесей металлов. В Nb2O5 найдена при-
месь кремния (5 × 10–3 мас. %), содержание
остальных определявшихся примесей ниже пре-
дела обнаружения (<n × 10–4 мас. %). Образец
WO3 получен гидролизом очищенного WF6 с по-
следующим выделением оксида вольфрама из рас-
твора продуктов гидролиза и прокаливанием по-
следнего; очистка WF6 проводилась дистилляцией
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с последующей фильтрацией потока WF6 [11]; в
образце установлена концентрация 4 примесей
на уровне n × 10–7 мас. %.

Для оксидов ТМ выделяются те же классы
примесей, что и для оксидов РЗЭ.

Обследованность всех образцов оксидов ТМ
составляет 55.5% (общая) и 17.5% для примесей с
измеренной концентрацией, что позволяет рас-
считать интегральные характеристики примесного
состава лишь для 20% классов примесей в отдель-
ных образцах. Основной вклад в образцах оксидов
ТМ вносят примеси класса ГО и легкие и ПМ.

Характеристики примесного состава массива ок-
сидов ТМ. На рис. 3 приведена оценка среднего
содержания 43 примесей с измеренной концен-
трацией для массива образцов оксидов ТМ. Сред-

няя концентрация отдельных примесей в массиве
находится в интервале 3 × 10–8–9 × 10–3 мас. %;
наиболее высокое значение средней концентра-
ции установлено для примесей хлора, фтора и
кремния (10–2–10–3 мас. %). Для 31 примеси уста-
новлены средние пределы обнаружения, состав-
ляющие 2 × 10–7–2 × 10–2 мас. %.

В табл. 5 приведены оценки (–lg) среднего
суммарного содержания и содержания различных
классов примесей в массиве оксидов ТМ.

Примеси класса ГО и легкие вносят основной
вклад в суммарное содержание примесей в окси-
дах ТМ, равный 1 × 10–2 мас. %. Оценка среднего
суммарного содержания примесей классов ПМ и
ЩМ, ЩЗМ составляет 3 × 10–4 и 1 × 10–4 мас. %
соответственно; примесей классов p-элементов –

Рис. 3. Среднее содержание примесей в образцах оксидов ТМ, для которых есть измеренные значения концентрации.
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Таблица 5. Интегральные характеристики примесного состава массива образцов оксидов ТМ. Разложение на
классы примесей, (–lg) концентрации, мас. %

Примечания. Обозначения см. в табл. 2.

Примеси SX SY NX NY –lgSumX –lgSumY –lgSum ±ΔlgSum

Все примеси массива
(без разбиения на классы)

4.84 1.54 5.40 1.36 71 167 3.06 2.57 1.87 0.37

ГО и легкие 3.54 1.40 3.41 2.00 20 6 2.82 2.16 1.97 0.45
ПМ 5.02 1.04 5.18 1.37 24 73 4.25 3.16 3.54 0.38
ЩМ и ЩЗМ 4.64 1.36 5.49 1.38 12 18 3.28 4.24 3.89 0.60
p-Элементы 5.96 0.88 4.94 0.89 7 30 4.57 3.91 5.13 0.25
РЗЭ 6.78 0.80 6.11 1.19 8 40 5.53 5.16 6.11 0.33
Сумма классов примесей 1.95 0.44

X Y
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7 × 10–6 и РЗЭ – 8 × 10–7 мас. %. Таким образом,
оценка среднего суммарного содержания приме-
сей как суммы классов в “типичном” образце ок-
сида ТМ полностью определяется примесями
класса ГО легкие и равна 1 × 10–2 мас. %.

На рис. 4 приведены функции распределения
содержания примесей в классах и во всей сово-
купности примесей. Кривые смещены в сторону
более низких концентраций и более размыты по
сравнению с распределениями для массива окси-
дов РЗЭ. Первый факт обусловлен большей чисто-
той оксидов ТМ, а второй – меньшим числом экс-
периментальных данных для оксидов ТМ по срав-
нению с оксидами РЗЭ и их бóльшим разбросом.

Сравним характеристики примесного состава
массива образцов оксидов ТМ с характеристика-
ми массива образцов ТМ (на Выставке-коллек-
ции представлены высокочистые образцы всех
тугоплавких металлов). В табл. 6 приведены оцен-
ки (–lg) среднего суммарного содержания и со-
держания различных классов примесей в массиве

наиболее чистых образцов ТМ. Основной вклад в
суммарное содержание примесей вносит класс
примесей ПМ на уровне 2 × 10–3 мас. %, что на по-
рядок выше, чем в оксидах ТМ. Оценка среднего
суммарного содержания примесей классов ГО и
легкие и ЩМ, и ЩЗМ существенно ниже, чем для
оксидов ТМ, и составляет 3 × 10–4 и 5 × 10–6 мас. %
соответственно. Содержание примесей p-элемен-
тов и РЗЭ находится на том же уровне, что и для
оксидов ТМ. Оценка среднего суммарного содер-
жания примесей как суммы классов в “типич-
ном” образце ТМ определяется классом ПМ и со-
ставляет 2 × 10–3 мас. %. Таким образом, ТМ в
целом существенно чище, чем их оксиды, за счет
более низкого содержания примесей класса ГО и
легкие: так, среднее содержание примесей крем-
ния, фтора и хлора в них составляет 3 × 10–5–3 ×
× 10–6 мас. %, что на несколько порядков ниже,
чем в оксидах ТМ. Основной вклад в суммарное
содержание примесей класса ПМ для обоих мас-
сивов вносят примеси ТМ (аналогов), при этом

Рис. 4. Функции распределения содержания классов примесей в массиве наиболее чистых образцов оксидов ТМ (по
оси ординат отложено число элементоопределений).
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Таблица 6. Интегральные характеристики примесного состава массива образцов ТМ. Разложение на классы
примесей, (–lg) концентрации, мас. %

Примеси SX SY NX NY –lgSumX –lgSumY –lgSum ±ΔlgSum

Все примеси массива
(без разбиения на классы)

4.70 1.01 5.36 1.01 130 408 3.14 2.63 2.29 0.23

ПМ 4.48 1.03 5.31 0.92 73 126 3.34 3.76 2.62 0.26
ГО и легкие 4.92 1.01 4.41 1.43 38 39 3.79 3.00 3.59 0.21
РЗЭ 5.13 5.80 0.85 1 89 5.13 4.62 5.13
p-Элементы 4.78 0.45 5.38 0.73 8 94 4.55 4.14 5.17 0.36
ЩМ и ЩЗМ 5.43 0.82 5.40 1.05 10 60 5.29 4.23 5.29 0.32
Сумма классов примесей 2.57 0.23

X Y
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среднее содержание данных примесей для окси-
дов ТМ ниже, чем для самих ТМ.

ОКСИДЫ ЭЛЕМЕНТОВ 12–16-й ГРУПП ПС
Характеристика примесного состава образцов.

Образцы ZnO, Al2O3, SiO, P2O5, Bi2O3, TeO2 посту-
пили на Выставку-коллекцию из ИХВВ РАН,
ООО НПФ “Либрус” (г. Москва), ООО “Иннова-
ции Сарова”, НИИ ОСЧМ (г. Москва), Пермско-
го химзавода, ИНХ СО РАН (г. Новосибирск). В
табл. 7 приведены характеристики примесного
элементного состава наиболее чистых образцов
данных оксидов, выделяются те же классы при-
месей, что и для оксидов РЗЭ и ТМ.

Обследованность образцов SiO, Al2O3, Bi2O3,
TeO2 составляет в среднем 90% (общая) и 25% для
примесей с измеренной концентрацией, что поз-
волило рассчитать интегральные характеристики
примесного состава для 70% классов примесей в
этих образцах. Во всех четырех образцах оксидов
присутствуют в заметной концентрации примеси
хлора и кислорода, являясь своего рода маркера-
ми уровня чистоты образцов.

Образец SiO получен высокотемпературным
восстановлением высокочистого диоксида крем-

ния в инертной среде [12]. Содержит в высокой
концентрации примесь углерода (1.5 × 10–1 мас. %),
суммарное содержание остальных определявшихся
примесей из класса ГО и легкие на порядок ниже.
Оценка среднего суммарного содержания примесей
классов ЩМ, ЩЗМ и ПМ – 6 × 10–3 мас. %, класса
p-элементов – 4 × 10–5 мас. % и класса РЗЭ – 8 ×
× 10–6 мас. %. Таким образом, уровень чистоты
образца (1.8 × 10–1 мас. %) обусловлен в основном
примесью углерода; без учета данной примеси
оценка суммарного содержания как сумма клас-
сов примесей составляет 3 × 10–2 мас. %.

Образец Al2O3 получен алкоксидным методом
через изопропилат алюминия. Оценка среднего
суммарного содержания примесей как суммы
классов примесей в образце равна 2 × 10–2 мас. %.
Основной вклад в суммарное содержание приме-
сей вносят примеси классов ПМ (1.5 × 10–2 мас. %)
и ГО и легкие (6 × 10–3 мас. %).

Образец Bi2O3 получен методом окисления вы-
сокочистого висмута [13]. В наибольшем количе-
стве содержатся примеси C и Cl, определяя уро-
вень чистоты образца (Sum = 9 × 10–3 мас. %).
Суммарное содержание примесей металлов, вхо-

Таблица 7. Характеристики примесного состава наиболее чистых образцов оксидов элементов 12–16-й групп
ПС Выставки-коллекции, мас. %

Примечание. Обозначения см. в табл. 1.
* Без примеси углерода.

** Оценка по величине суммарного содержания примесей данного класса с установленной концентрацией.
*** Оценка по верхней границе суммарного содержания примесей данного класса (сумма пределов обнаружения; определя-
лись все примеси в классе).

Образец NX NY –lgSumX –lgSum ±ΔlgSum
Основные примеси c 

установленным содержанием 
(по убыванию концентрации)

Основные 
классы 

примесей

Содержание 
примесей
в классах

–lgSumK ± 
± ΔlgSumK

SiO 36 35 0.77
1.70*

0.75
1.52*

0.04
0.04

С – 1.5 × 10–1; Cl, F, Al – 
(5–3) × 10–3; Na, K – 1 × 10–3

ГО и легкие 0.78**
1.83*, **

Al2O3 21 52 2.17 1.65 0.66 C < 2 × 10–2; Cl, Si, Fe,
Mg – 1 × 10–3

ПМ
ГО и легкие

1.82 ± 0.97
2.20 ± 0.34

Bi2O3 15 59 2.49 2.03 1.20 C – 2 × 10–3; Cl – 1 × 10–3;
Ca – 2 × 10–5

ГО и легкие
p-элементы
ЩМ и ЩЗМ

2.03 ± 1.21
4.15***
4.26 ± 0.80

Bi
(сравнени
с Bi2O3)

8 65 4.34 4.01 0.55 Cl – 2 × 10–5; Ca – 1 × 10–5 p-элементы
ГО и легкие
ЩМ и ЩЗМ

4.45***
4.56 ± 0.72
4.53***

TeO2 9 62 3.06 2.74 0.51 Cl – 3 × 10–4; Al – 2 × 10–4;
K, Na, Si – 1 × 10–4

ГО и легкие
p-элементы
ЩМ и ЩЗМ

3.01 ± 0.68
3.23***
3.52 ± 0.73

P2O5 7 13 4.41 3.48 0.14 Pb, Bi, Mn – 1 × 10–5

ZnO 3 10 5.19 4.57 0.41 Cu, Mn – 3 × 10–6
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дящих во все классы, составляет 2 × 10–4 мас. %.
На Выставке-коллекции имеется образец висму-
та, поступившего из той же организации, что и
его оксид (табл. 7). Уровень чистоты данного об-
разца существенно выше (Sum = 1 × 10–4 мас. %)
за счет меньшего содержания примесей класса
ГО и легкие; суммарное содержание примесей
металлов, входящих во все классы, составляет 7 ×
× 10–5 мас. %. Таким образом, при окислении
висмута происходит его загрязнение распростра-
ненными примесями и хлором.

Образец TeO2 получен глубокой очисткой ма-
териала квалификации “х. ч.” методом вакуумной
дистилляции [14]. Основной вклад в суммарное
содержание примесей вносит класс ГО и легкие
(1 × 10–3 мас. %). Оценка суммарного содержания
примесей класса ЩМ и ЩЗМ – 3 × 10–4 мас. %,
класса ПМ – 8 ×10–5 мас. %. Концентрация всех
примесей классов p-элементов и РЗЭ ниже пре-
дела обнаружения, сумма пределов обнаружения
(верхняя граница содержания) для этих классов
составляет 6 × 10–4 и 3 × 10–4 мас. % соответствен-

Рис. 5. Паспорт образца диоксида теллура.
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Si  1 × 10–4 B <5 × 10–6 
S <5 × 10–4     

I <2 × 10–4 As <3 × 10–5 
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Sb <6 × 10–5 Pb <2 × 10–5 
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V <5 × 10–5 Re <4 × 10–6 
Os <5 × 10–5 Cd <3 × 10–6 
Pt <3 × 10–5 Ta <2 × 10–6 
Au <2 × 10–5 Co <2 × 10–6 
Ni <2 × 10–5 Ir <1 × 10–6 
Cu <2 × 10–5 Rh <1 × 10–6
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но. Оценка суммарного содержания примесей в
образце – 1.8 × 10–3 мас. %. На рис. 5 представлен
паспорт образца TeO2 Выставки-коллекции, вклю-
чающий таблицу с примесным составом образца,
исходные гистограммы и функцию распределения
примесей по концентрации.

Образцы P2O5 и ZnO проанализированы на
13–20 примесей металлов. В образце P2O5 содер-
жание каждой из 7 примесей с измеренной кон-
центрацией не превышает 1 × 10–5 мас. %. Обра-
зец ZnO получен путем гидролиза высокочистого
диэтилцинка [15]; содержание каждой из 13 при-
месей не превышает n × 10–6 мас. %. Примеси
классов ГО и легкие и РЗЭ в обоих образцах не
определялись. Оценка суммарного содержания
примесей в обоих образцах значимо превосходит
суммарное содержание примесей с установлен-
ной концентрацией, что позволяет предположить
вероятное присутствие неопределявшихся при-
месей на уровне 10–4–10–5 мас. % для P2O5 и 10–5–
10–6 мас. % для ZnO.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Мировой уровень чистоты оксидов. Оценены

среднее суммарное содержание и относительный

вклад различных классов примесей в отдельных
образцах и массивах высокочистых оксидов Вы-
ставки-коллекции веществ особой чистоты. В
табл. 8 сведена информация по всем исследован-
ным объектам. Прослежен уровень влияния каж-
дого класса примесей на величину их суммарного
содержания в массивах и отдельных образцах. У
большинства оксидов основное влияние оказы-
вает класс ГО и легкие. Класс примесей-аналогов
находится, как правило, на втором месте. В отли-
чие от оксидов для рассмотренных простых ве-
ществ (ТМ и висмута) содержание класса ГО и
легкие на два порядка ниже, чем для оксидов,
примеси-аналоги выходят на первое место, опре-
деляя уровень чистоты данных простых веществ,
на 1–2 порядка лучший чем у оксидов.

Величина суммарной концентрации различ-
ных классов примесей в образцах оксидов разне-
сена по оси концентраций на 5–7 порядков
(табл. 8), основной вклад в сумму примесей дают
один–два класса с максимальным суммарным со-
держанием примесей.

Содержание примесей металлов (Summet) в ок-
сидах в большинстве случаев ниже содержания
всех примесей (Sum) на 1–2 порядка (табл. 8).

Рис. 6. Уровень чистоты по металлам наиболее чистых образцов оксидов Выставки-коллекции в сравнении с до-
стигнутым мировым уровнем (воспроизведена часть ПС). В ячейках: 2-я строка – актуальные данные зарубежных фирм;
3-я строка – уровень чистоты образцов Выставки-коллекции, выделены образцы, близкие к мировому уровню.
*Образцы SiO2 обсуждаются в [2,3].
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ЛАЗУКИНА и др.

Сравнение массивов образцов из различных раз-
делов Выставки-коллекции, посвященных высоко-
чистым твердым молекулярным веществам (окси-
дам, галогенидам [1], стеклам [2]), показывает, что
уровень чистоты массивов по всем примесям воз-
растает в последовательности: оксиды и галогениды
РЗЭ (Sum = 3 × 10–2–2 × 10–2 мас. %) → оксиды ТМ
(Sum = 1 × 10–2 мас. %) → галогениды ЩМ, ЩЗМ
и ПМ (Sum = 3 × 10–3–2 × 10–3 мас. %) → халь-
когенидные и теллуритные стекла (Sum = 2 ×
× 10–4 мас. %) → кварцевое стекло (Sum = 9 ×
× 10–6 мас. %). При этом суммарное содержание
примесей в отдельных образцах варьируется в
широких пределах, достигая минимальных зна-
чений n × 10–4–n × 10–6 мас. %.

На рис. 6 приведен достигнутый в настоящее
время уровень чистоты оксидов по актуальным
данным зарубежных фирм [16–21] и лучших об-
разцов оксидов Выставки-коллекции. Уровень
чистоты представлен числом девяток (6N =
= 99.9999 мас. % основы и т.д.). Содержание ос-
новы для промышленных марок определяется
как (100–Summb) мас. %, где Summb – измеренное
суммарное содержание ограниченного набора
лимитируемых примесей металлов (metals basis).
С целью корректного сравнения промышленных
марок и образцов Выставки-коллекции для по-
следних на рис. 6 также приведен уровень чисто-
ты по примесям металлов: указана величина
(100–Summet), мас. %, где Summet – теоретическая
оценка суммарного содержания всех примесей ме-
таллов, являющаяся частью общего содержания
примесей.

Из рис. 6 следует, что более половины образ-
цов оксидов Выставки соответствуют мировому
уровню. Достигнутый мировой уровень чистоты
оксидов РЗЭ 5N–6N, уровень образцов оксидов
РЗЭ Выставки – 4N–5N. Достигнутый мировой
уровень чистоты оксидов ПМ – 5N–6N, p-эле-
ментов – 5N–7N. Большинство наиболее чистых
образцов оксидов ПМ и p-элементов, представ-
ленных на Выставке, соответствуют уровню зару-
бежных фирм. Необходимо продолжать форми-
ровать на Выставке-коллекции класс высокочи-
стых оксидов, чтобы иметь ясную картину об
уровне чистоты этих востребованных соединений
у нас в стране.
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