
�� �������	�
���
�������
�����������	��������������� �� ��������� ��

ÓÄÊ 547.245.04:543.544(043):546.281.027*29

(++'/�)5"&(/ 3,(./+&)9) +)+�"5" +('"&"8 )<)9"F/&&)9)

(�)�)3).
��

GH8 ./�)�). >,)."�)0."++0+3/*�,)./�,((

� "� I� +�#��
�

8 )� I� J�D����
�

8 K� �� <A�����
�8�

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 ÿíâàðÿ 2016 ã.

Ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè èññëåäîâàí ïðèìåñíûé ñîñòàâ ñèëàíà, îáîãàùåííîãî èçî-

òîïîì êðåìíèÿ 29Si äî 99,9 % àò. Èäåíòèôèöèðîâàíû 32 ïðèìåñíûõ âåùåñòâà: óãëåâîäîðîäû

C3 – C9, àëêèëñèëàíû, ãîìîëîãè ñèëàíà, ñèëîêñàíû, ôòîðòðèñèëîêñàí. Âïåðâûå ïîëó÷åíû

ìàññ-ñïåêòðû ïðèìåñåé Si2H6, Si3H8, í-Si4H10, èçî-Si4H10, Si2H6O, Si3H8O2, í-Si4H10O3, èçî-Si4H10O3,

Si3H7FO2, SiH3CH3, SiH3C2H5, (SiH3)2CH2, Si2H5CH3, SiC3H10, îáîãàùåííûõ èçîòîïîì êðåìíèÿ 29Si.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ; èäåíòèôèêàöèÿ; èçîòîïíî-îáîãàùåííûé ñèëàí;

ïðèìåñè; ìàññ-ñïåêòðû.

Ñèëàí âûñîêîé ÷èñòîòû ÿâëÿåòñÿ èñõîäíûì âåùå-

ñòâîì äëÿ ïîëó÷åíèÿ âûñîêî÷èñòîãî êðåìíèÿ, êîòîðûé

íàõîäèò øèðîêîå ïðèìåíåíèå â âûñîêîòî÷íûõ òåõ-

íîëîãèÿõ. Â ïîñëåäíåå âðåìÿ âîçðàñòàåò íàó÷íûé

1
Èíñòèòóò õèìèè âûñîêî÷èñòûõ âåùåñòâ èì. Ã. Ã. Äåâÿòûõ ÐÀÍ, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä, Ðîññèÿ; e-mail: sozin@ihps.nnov.ru

2
Íèæåãîðîäñêèé ãîñóäàðñòâåííûé óíèâåðñèòåò èì. Í. È. Ëîáà÷åâñêîãî, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä, Ðîññèÿ.



èíòåðåñ ê èññëåäîâàíèÿì ñâîéñòâ èçîòîïíî-îáîãà-

ùåííîãî êðåìíèÿ, à òàêæå ñîçäàíèþ íîâûõ ìàòå-

ðèàëîâ è ôóíêöèîíàëüíûõ óñòðîéñòâ íà åãî îñíîâå.

Îí ÿâëÿåòñÿ ïåðñïåêòèâíûì äëÿ ñîçäàíèÿ êâàíòîâîãî

êîìïüþòåðà, ïîâûøåíèÿ òåïëîïðîâîäíîñòè ýëåìåíòîâ

èíòåãðàëüíûõ ñõåì, óòî÷íåíèÿ ÷èñëà Àâîãàäðî è äðó-

ãèõ öåëåé [1].

Ïîëó÷åíèå âûñîêî÷èñòîãî èçîòîïíî-îáîãàùåííî-

ãî êðåìíèÿ îñíîâàíî íà òåðìè÷åñêîì ðàçëîæåíèè åãî

ãèäðèäà [2]. Íàèáîëåå âåðîÿòíûé ïóòü ïîñòóïëåíèÿ

ïðèìåñåé â êðåìíèé — èõ ïåðåõîä èç èñõîäíîãî ñèëà-

íà, ïîýòîìó èññëåäîâàíèå ïðèìåñíîãî ñîñòàâà èçî-

òîïíî-îáîãàùåííîãî ñèëàíà ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çàäà-

÷åé. Øèðîêîå ïðèìåíåíèå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé

â ñèëàíå íàøëè ìåòîäû ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè, õðî-

ìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè è ÈÊ-Ôóðüå ñïåêòðîñêîïèè

[3 – 5]. Íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûì èç íèõ, îáëàäàþùèì

âîçìîæíîñòüþ áûñòðîé èäåíòèôèêàöèè ïðèìåñåé è

âûñîêîé ÷óâñòâèòåëüíîñòüþ èõ îïðåäåëåíèÿ, ÿâëÿåòñÿ

õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ. Ýòîò ìåòîä ïðèìåíåí

äëÿ àíàëèçà ñèëàíà ïðèðîäíîãî èçîòîïíîãî ñîñòàâà è

îáîãàùåííîãî èçîòîïîì 28Si [4, 6 – 12]. Â ýòèõ ðàáîòàõ

â ñèëàíå áûëè îïðåäåëåíû ïðèìåñè ïîñòîÿííûõ ãàçîâ,

ïðåäåëüíûõ, íåïðåäåëüíûõ, àðîìàòè÷åñêèõ è ãàëîãåí-

ñîäåðæàùèõ óãëåâîäîðîäîâ, àëêèëñèëàíîâ, ãîìîëîãîâ

ñèëàíà, ñèëîêñàíîâ è èõ ôòîðïðîèçâîäíûõ. Äàííûõ

ïî îïðåäåëåíèþ ïðèìåñíîãî ñîñòàâà ñèëàíà, îáîãà-

ùåííîãî èçîòîïîì 29Si, íå îáíàðóæåíî.

Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû ÿâëÿëîñü èññëåäîâàíèå

ïðèìåñíîãî ñîñòàâà èçîòîïíî-îáîãàùåííîãî ñèëàíà

29SiH4 ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè.

Èçîòîïíî-îáîãàùåííûé ñèëàí 29SiH4 ñîäåðæàë

ñëåäóþùèå èçîòîïû êðåìíèÿ: 28Si — 0,041 ± 0,010 %;

29Si — 99,909 ± 0,019 %, 30Si — 0,050 ± 0,015 % [13].

Èçîòîïíî-îáîãàùåííûé ñèëàí áûë ïîëó÷åí âîñ-

ñòàíîâëåíèåì èçîòîïíî-îáîãàùåííîãî òåòðàôòîðèäà

êðåìíèÿ [13, 14]. Èññëåäîâàí ñèëàí, î÷èùåííûé ìå-

òîäîì íèçêîòåìïåðàòóðíîé ðåêòèôèêàöèè, è åãî ôðàê-

öèè, îáîãàùåííûå ïðèìåñÿìè. Àíàëèç ñèëàíà ïðîâî-

äèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà

Agilent 6890/MSD 5973N. Ìàññ-ñïåêòðû ðåãèñòðè-

ðîâàëè â ðåæèìå èîíèçàöèè ýëåêòðîííûì óäàðîì

(ýíåðãèÿ ýëåêòðîíîâ — 70 ýÂ). Òåìïåðàòóðà èñòî÷-

íèêà èîíîâ ñîñòàâëÿëà 150 °C, òåìïåðàòóðà êâàäðó-

ïîëüíîãî ôèëüòðà ìàññ — 106 °C, òåìïåðàòóðà èí-

òåðôåéñà — 200 °C. Äëÿ ðàçäåëåíèÿ ïðèìåñåé èñ-

ïîëüçîâàëè êàïèëëÿðíóþ àäñîðáöèîííóþ êîëîíêó

25 ì × 0,26 ìì, df = 0,25 ìêì ñ ñîðáåíòîì ïîëèòðèìå-

òèëñèëèëïðîïèíîì [15]. Â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ

ïðèìåíÿëè ãåëèé ìàðêè 7.0 (ÒÓ 0271-001-45905715-

02). Ëèíåéíàÿ ñêîðîñòü ãàçà-íîñèòåëÿ â êîëîíêå ñî-

ñòàâëÿëà 30 ñì�ñ. Íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà êîëîíêè —

30 °C (8 ìèí), çàòåì åå ïîâûøàëè ñî ñêîðîñòüþ

10 °C�ìèí äî 130 °C è âûäåðæèâàëè äî îêîí÷àíèÿ

àíàëèçà. Âî âðåìÿ âûõîäà èç êîëîíêè îñíîâíîãî êîì-

ïîíåíòà (ñèëàíà) ïèòàíèå äåòåêòîðà îòêëþ÷àëè äëÿ

èñêëþ÷åíèÿ ïåðåãîðàíèÿ êàòîäà èîííîãî èñòî÷íèêà.

Âðåìÿ âêëþ÷åíèÿ êàòîäà ñîñòàâëÿëî 1,90 ìèí ïîñëå

íà÷àëà àíàëèçà.

Äîçèðîâàíèå ñèëàíà â õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êî-

ëîíêó îñóùåñòâëÿëè èç ñèñòåìû ïðîáîîòáîðà èç íå-

ðæàâåþùåé ñòàëè, îïèñàííîé â ðàáîòå [6]. Îáúåì

ãàçîîáðàçíîé ïðîáû, ââîäèìûé â êîëîíêó, ñîñòàâëÿë

50 ìêë ïðè äàâëåíèè äî 1 àòì.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà õðîìàòîãðàììà ôðàêöèè

29SiH4 ñî ñêîíöåíòðèðîâàííûìè ïðèìåñÿìè, íà êîòî-

ðîé çàðåãèñòðèðîâàí 31 ïèê. Ïðèìåñè, êîòîðûì ñîîò-

âåòñòâóþò õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ïèêè 2, 3, 6 – 11, 14,

18, 20 – 22, 24, 27, 29 – 31, èäåíòèôèöèðîâàíû ñðàâíå-

íèåì ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ìàññ-ñïåêòðîâ ñ äàííûìè

áàçû NIST êàê C3H6, C3H8, C4H8 (2-ìåòèëïðîï-1-åí),

èçî-C4H10, C4H8 (áóò-1-åí), C4H8 (áóò-2-åí), í-C4H10,

í-C5H12, C6H6, C6H10 (3-ìåòèëöèêëîïåíòåí), C6H10

(öèêëîãåêñåí), í-C6H14, C7H8 (òîëóîë), í-C7H16, C8H18

(2-ìåòèëãåïòàí), í-C8H18 è í-C9H20. Êîýôôèöèåíòû

ïîäîáèÿ èõ ìàññ-ñïåêòðîâ è áèáëèîòå÷íûõ ñîñòàâèëè

0,87 – 0,95.

Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ìàññ-ñïåêòðû ñèëàíà ïðèðîä-

íîãî èçîòîïíîãî ñîñòàâà è îáîãàùåííîãî èçîòîïîì

29Si. Âèäíî, ÷òî â ìàññ-ñïåêòðå 29SiH4 íå îáíàðóæåíû

èîíû ñ ìàññàìè 28 è 33, â ýëåìåíòíûé ñîñòàâ êîòîðûõ

âõîäÿò òîëüêî èçîòîïû 28Si è 30Si ñîîòâåòñòâåííî.

Ïîýòîìó â ñîñòàâå äðóãèõ èîíîâ äîëÿ ýòèõ èçîòîïîâ

êðåìíèÿ íåçíà÷èòåëüíà. Ìîæíî ïîëàãàòü, ÷òî ìàññ-

ñïåêòð 29SiH4 ñîñòàâëÿþò èîíû 29Si+, 29SiH+, 29SiH
2



è

29SiH
3



. Èíòåíñèâíîñòè ïèêîâ ñ m�z 29, 30, 31 è 32 (ñì.

ðèñ. 2, à) ðàâíû 28, 33, 100 è 82 % ñîîòâåòñòâåííî.

Îíè áëèçêè ê èíòåíñèâíîñòÿì ïèêîâ ñ m�z 28, 29, 30 è

31 (ñì. ðèñ. 2, á ) â ìàññ-ñïåêòðå ñèëàíà ïðèðîäíîãî

èçîòîïíîãî ñîñòàâà: 27, 29, 100 è 78 % ñîîòâåòñòâåí-

íî. Ñëåäîâàòåëüíî, â ìàññ-ñïåêòðå 29SiH4 ïî ñðàâíå-
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Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàììà îáðàçöà ñèëàíà
29

SiH4, ïîëó÷åííàÿ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì êîëîíêè ñ ñîðáåíòîì ïîëèòðèìåòèëñèëèëïðî-

ïèíîì (25 ì × 0,26 ìì, df = 0,25 ìêì): 1 — CH3SiH3; 2 — C3H6;

3 — C3H8; 4 — Si2H6, Si2OH6; 5 — C2H5SiH3; 6 — C4H8 (2-ìåòèë-

ïðîï-1-åí); 7 — èçî-C4H10; 8 — C4H8 (áóò-1-åí); 9 — C4H8

(áóò-2-åí); 10 — í-C4H10; 11 — (SiH3)2CH2; 12 — X1; 13 — X2;

14 — í-C5H12; 15 — Si3O2FH7; 16 — Si3O2H8; 17 — Si3H8; 18 —

C6H6; 19 — (C2H5)2SiH2; 20 — C6H10 (3-ìåòèëöèêëîïåíòåí);

21 — C6H10 (öèêëîãåêñåí); 22 — í-C6H14; 23 — èçî-Si4O3H10

(òåòðàñèëîêñàí); 24 — C7H8 (òîëóîë); 25 — í-Si4O3H10 (òåòðà-

ñèëîêñàí); 26 — èçî-Si4H10; 27 — í-C7H16; 28 — í-Si4H10; 29 —

C8H18 (2-ìåòèëãåïòàí); 30 — í-C8H18; 31 — í-C9H20



íèþ ñ SiH4 ìàññû îñíîâíûõ èîíîâ óâåëè÷èëèñü íà

1 à.å.ì., à îòíîøåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé èõ ïèêîâ èçìå-

íèëèñü íåçíà÷èòåëüíî.

Ìàññ-ñïåêòðû ïðèìåñåé, êîòîðûì ñîîòâåòñòâóþò

õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ïèêè 1, 4, 5, 11, 15 – 17, 19, 23,

25, 26, 28, èìåëè êîýôôèöèåíòû ïîäîáèÿ ñ áèáëèîòå÷-

íûìè, íå ïðåâûøàþùèå 0,39. Âî âñåõ ìàññ-ñïåêòðàõ

ïðèñóòñòâóþò ïèêè ñ m�z 29 – 32, õàðàêòåðíûå äëÿ

29SiH4. Ýòî óêàçûâàåò íà èõ âîçìîæíóþ ïðèíàäëåæ-

íîñòü êðåìíèéñîäåðæàùèì ïðèìåñÿì. Èäåíòèôèêà-

öèþ ýòèõ ïðèìåñåé îñóùåñòâëÿëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

äàííûõ ïî âðåìåíàì óäåðæèâàíèÿ êðåìíèéñîäåðæà-

ùèõ âåùåñòâ [9], à òàêæå ñðàâíåíèåì èõ ýêñïåðèìåí-

òàëüíûõ ìàññ-ñïåêòðîâ ñ èçâåñòíûìè èç ëèòåðàòóðû

[4, 6, 9]. Ñðàâíåíèå âðåìåí óäåðæèâàíèÿ ïîêàçàëî, ÷òî

äàííûìè ïðèìåñÿìè ìîãóò ÿâëÿòüñÿ àëêèëïðîèçâîä-

íûå ñèëàíà, åãî ãîìîëîãè, ïîëèñèëîêñàíû è ôòîðòðè-

ñèëîêñàí.

Íà ðèñ. 3 – 13 ïðåäñòàâëåíû ýêñïåðèìåíòàëüíûå

ìàññ-ñïåêòðû ðàññìàòðèâàåìûõ ïðèìåñåé è óêàçàí ñî-

ñòàâ èîíîâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ êàæäîé ãðóïïå ïèêîâ.

Ïðè ñðàâíåíèè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ ìàññ-ñïåêòðîâ

ñ ïðèâåäåííûìè â áàçå äàííûõ NIST (SiH3CH3,

SiH3C2H5, (SiH3)2CH2, Si3H8 è (C2H5)2SiH2) è ðàáîòàõ

[4, 6, 9] (Si2H6, í-Si4H10, èçî-Si4H10, Si2H6O, Si3H8O2,

í-Si4H10O3, èçî-Si4H10O3, Si3H7FO2) âèäíû ãðóïïû

ïèêîâ ñ îäèíàêîâûìè îòíîøåíèÿìè èíòåíñèâíîñòåé.

Îäíàêî ìàññû ñîîòâåòñòâóþùèõ èîíîâ îòëè÷àþòñÿ íà

1 à.å.ì., åñëè ôðàãìåíòíûé èîí ñîäåðæèò 1 àòîì êðåì-
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Ðèñ. 6. Ìàññ-ñïåêòð
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íèÿ, è íà 2, 3 èëè 4 à.å.ì. ïðè íàëè÷èè 2, 3 èëè 4 àòî-

ìîâ êðåìíèÿ â åãî ñîñòàâå ñîîòâåòñòâåííî. Ýòî âîç-

ìîæíî ïðè çàìåíå èçîòîïà 28Si íà èçîòîï 29Si. Ñëåäî-

âàòåëüíî, ïðèìåñè, ñîäåðæàùèå àòîìû êðåìíèÿ, ÿâëÿ-

þòñÿ èçîòîïíî-îáîãàùåííûìè.

Ïðèìåñè, êîòîðûì ñîîòâåòñòâóþò õðîìàòîãðàôè-

÷åñêèå ïèêè 12 è 13, íå óäàëîñü èäåíòèôèöèðîâàòü ïî

âðåìåíàì óäåðæèâàíèÿ è ñðàâíåíèåì ìàññ-ñïåêòðîâ ñ

èçâåñòíûìè èç ëèòåðàòóðíûõ èñòî÷íèêîâ. Â îñíîâó

èäåíòèôèêàöèè ýòèõ ñîåäèíåíèé áûëî ïîëîæåíî âîñ-

ñòàíîâëåíèå èõ ñîñòàâà è ñòðóêòóðû ïî îñêîëî÷íûì

èîíàì, îáðàçîâàííûì â ðåçóëüòàòå äèññîöèàòèâíîé

èîíèçàöèè ýëåêòðîííûì óäàðîì.

Íà ðèñ. 14 ïðèâåäåí ìàññ-ñïåêòð ïðèìåñè 12: âèä-

íû ÷åòûðå ãðóïïû ïèêîâ èîíîâ ñ m�z 29 – 32, 42 – 46,

58 – 63 è 70 – 79.

Ïèêè èîíîâ ñ ìàññàìè 29 – 32 à.å.ì. ìîãóò ñîîò-

âåòñòâîâàòü èîíàì [29SiHn]
+, ãäå n = 0 – 3, ïîñêîëüêó

îíè ïðèñóòñòâóþò âî âñåõ ìàññ-ñïåêòðàõ êðåìíèéñî-

äåðæàùèõ ïðèìåñåé 29SiH4. Ãðóïïà ïèêîâ èîíîâ ñ ìàñ-

ñàìè 58 – 63 à.å.ì. õàðàêòåðíà äëÿ ãîìîëîãîâ ñèëàíà

(ñì. ðèñ. 4, 10, 12), åå ñîñòàâëÿþò èîíû [29Si2Hn]
+,
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ãäå n = 0 – 5. Ïîýòîìó íàèáîëåå âåðîÿòíà ïðèíàäëåæ-

íîñòü èññëåäóåìîé ïðèìåñè ê ïðîèçâîäíûì äèñèëàíà.

Íàèáîëåå èíòåíñèâíûé ïèê ñ m�z 78 ìîæåò ïðèíàä-

ëåæàòü ìîëåêóëÿðíîìó èîíó. Òîãäà ðàçíèöà ìåæäó

ïèêàìè ñ m�z 78 è 63 ñîñòàâëÿåò 15 à.å.ì., ÷òî ìîæåò

ñîîòâåòñòâîâàòü ôðàãìåíòó CH3. Íàëè÷èå îäíîãî àòî-

ìà óãëåðîäà â ìîëåêóëå ïîäòâåðæäàåòñÿ òåì, ÷òî èí-

òåíñèâíîñòü ïèêà ñ m�z 79 îòíîñèòåëüíî ïèêà ñ m�z 78

ñîñòàâëÿåò 1 %. Ýòî â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè ñîîòâåò-

ñòâóåò ïðèðîäíîìó ñîîòíîøåíèþ èçîòîïîâ 12C è 13C

[16]. Â ýòîì ñëó÷àå ïèêè ñ m�z 70 – 78 îáðàçîâàíû

èîíàìè [29Si2CHn]
+, ãäå n = 0 – 8. Ôðàãìåíòàöèÿ ïðî-

èñõîäèò â ðåçóëüòàòå ïîòåðè ÷àñòèö CH3 (ïèêè ñ m�z

58 – 63, îáðàçîâàííûå èîíàìè [29Si2Hn]
+, ãäå n = 0 – 5).

Ïèêè ñ m�z 42 – 46 ñîîòâåòñòâóþò èîíàì [29SiCHn]
+,

ãäå n = 0 – 5, à ñ m�z 29 – 32 — èîíàì [29SiHn]
+, ãäå

n = 0 – 3. Òàêèì îáðàçîì, äàííàÿ ïðèìåñü ÿâëÿåòñÿ ìå-

òèëäèñèëàíîì, îáîãàùåííûì èçîòîïîì 29Si.

Ìàññ-ñïåêòð ïðèìåñè 13 ïðèâåäåí íà ðèñ. 15.

Êàê è â âûøåðàññìîòðåííîì ñëó÷àå, â íåì ìîæíî

âûäåëèòü ÷åòûðå ãðóïïû ïèêîâ. Èíòåíñèâíûå ïèêè

ñ ñàìûì áîëüøèì çíà÷åíèåì m�z â ýòèõ ãðóïïàõ ñîîò-

âåòñòâóþò èîíàì ñ ìàññîé 32, 46, 60 è 77 à.å.ì. Ïèêè

ñ m�z 29 – 32 è 41 – 46 õàðàêòåðíû äëÿ ìàññ-ñïåêòðà

îáîãàùåííîãî èçîòîïîì 29Si ìåòèëñèëàíà. Åñëè âûñî-

êîèíòåíñèâíûé ïèê ñ m�z 75 îáðàçîâàí ìîëåêóëÿðíûì

èîíîì, à èíòåíñèâíîñòü ïèêà ñ m�z 76 ñîñòàâëÿåò

3,2 % îò åãî èíòåíñèâíîñòè, òî ìîæíî ïîëàãàòü, ÷òî

â ìîëåêóëå äàííîãî âåùåñòâà òðè àòîìà óãëåðîäà.

Ýòà ïðèìåñü ìîæåò èìåòü ôîðìóëó C3H10
29Si. Òîãäà

ïèêè ñ m�z 65 – 77 îáðàçîâàíû èîíàìè [29SiC3Hn]
+, ãäå

n = 0 – 10. Ïðè ïîòåðå ÷àñòèöû CH3 ôîðìèðóåòñÿ

ãðóïïà ïèêîâ ñ m�z 53 – 60, îáðàçîâàííàÿ èîíàìè

[29SiC2Hn]
+, ãäå n = 0 – 7. Ãðóïïà ïèêîâ ñ m�z 41 – 46

ìîæåò áûòü îáðàçîâàíà èîíàìè [29SiCHn]
+, ãäå

n = 0 – 5, íà íåå íàëàãàåòñÿ ãðóïïà ïèêîâ ñ m�z 37 – 43,

ôîðìèðóåìûõ èîíàìè [C3Hn]
+, ãäå n = 0 – 7. Ãðóïïó

ïèêîâ ñ m�z 26 – 32 ñîñòàâëÿþò èîíû [C2Hn]
+, ãäå

n = 2 – 5, è [29SiHn]
+, ãäå n = 0 – 3. Äàííàÿ ïðèìåñü íå

ÿâëÿåòñÿ òðèìåòèëñèëàíîì, ïîñêîëüêó åå èîíû îòëè-

÷àþòñÿ íå òîëüêî óâåëè÷åíèåì ìàññû íà 1 à.å.ì., íî è

îòíîñèòåëüíîé èíòåíñèâíîñòüþ ïèêîâ ïî ñðàâíåíèþ ñ

ìàññ-ñïåêòðîì, ïðèâåäåííûì â áèáëèîòåêå NIST. Îíà

ìîæåò ïðåäñòàâëÿòü ñîáîé í-ïðîïèë-, èçîïðîïèë- èëè

ìåòèëýòèëñèëàí, îáîãàùåííûé èçîòîïîì 29Si.

Òàêèì îáðàçîì, â ñèëàíå èäåíòèôèöèðîâàíû ïðè-

ìåñè óãëåâîäîðîäîâ C1 – C9, áåíçîëà, òîëóîëà, ãîìî-

ëîãîâ ñèëàíà Si2 – Si4, ñèëîêñàíîâ, ôòîðòðèñèëîêñàíà,

àëêèëñèëàíîâ. Âïåðâûå óñòàíîâëåíî íàëè÷èå ïðè-

ìåñåé 3-ìåòèëöèêëîïåíòåíà, öèêëîãåêñåíà, 2-ìåòèë-

ãåïòàíà, ìåòèëäèñèëàíà è ïðèìåñè, îòâå÷àþùåé ôîð-

ìóëå 29SiC3H10. Ïîêàçàíî, ÷òî âñå êðåìíéñîäåðæàùèå

ïðèìåñè îáîãàùåíû èçîòîïîì 29Si.

Ïðèñóòñòâèå ïðèìåñåé àëêèëñèëàíîâ â èçîòîï-

íî-îáîãàùåííîì ñîñòîÿíèè ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî îíè ìî-

ãóò îáðàçîâûâàòüñÿ ïðè ñèíòåçå ñèëàíà. Èñòî÷íèêàìè

óãëåâîäîðîäîâ äëÿ ïðîòåêàíèÿ òàêèõ ðåàêöèé ìîãóò

ÿâëÿòüñÿ ïðèìåñè, ñîäåðæàùèåñÿ â èçîòîïíî-îáîãà-

ùåííîì òåòðàôòîðèäå êðåìíèÿ è ãèäðèäå êàëüöèÿ

[17, 18]. Èçîòîïíî-îáîãàùåííûå ãîìîëîãè ñèëàíà îá-

ðàçóþòñÿ â ðåçóëüòàòå ðåàêöèè êîíäåíñàöèè ïðî-

äóêòîâ ðàçëîæåíèÿ ñèëàíà è äèñèëàíà [19]. Ïðèìåñè

ñèëîêñàíîâ, â òîì ÷èñëå ôòîðñîäåðæàùèõ, ìîãóò îá-

ðàçîâûâàòüñÿ ïðè âçàèìîäåéñòâèè ñèëàíà è òåòðàôòî-

ðèäà êðåìíèÿ ñ ïðèìåñÿìè âîäû [20].

Òàêèì îáðàçîì, ìåòîäîì õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðî-

ìåòðèè îïðåäåëåí ïðèìåñíûé ñîñòàâ ñèëàíà 29SiH4.

Â íåì èäåíòèôèöèðîâàíû 32 ïðèìåñíûõ âåùåñòâà,

èç íèõ ïÿòü — âïåðâûå ïî ñðàâíåíèþ ñ ñîñòàâîì ïðè-

ìåñåé â SiH4 è 28SiH4. Ýòèìè âåùåñòâàìè ÿâëÿþòñÿ

3-ìåòèëöèêëîïåíòåí, öèêëîãåêñåí, 2-ìåòèëãåïòàí, ìå-

òèëäèñèëàí è SiC3H10. Ïðèìåñè Si2H5CH3, SiC3H10

èäåíòèôèöèðîâàíû ïî îñêîëî÷íûì èîíàì ïðè èîíèçà-

öèè ýëåêòðîííûì óäàðîì. Âïåðâûå ïîëó÷åíû ìàññ-

ñïåêòðû ïðèìåñåé Si2H6, Si3H8, í-Si4H10, èçî-Si4H10,

Si2H6O, Si3H8O2, í-Si4H10O3, èçî-Si4H10O3, Si3H7FO2,

SiH3CH3, SiH3C2H5, (SiH3)2CH2, (C2H5)2SiH2, Si2H5CH3,

SiC3H10, îáîãàùåííûõ èçîòîïîì êðåìíèÿ 29Si.
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