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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 4 îêòÿáðÿ 2016 ã.

Îïèñàíû óñòðîéñòâî è ïðèíöèï ðàáîòû ñïåêòðîìåòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé, ïðåäíàçíà÷åí-

íîãî äëÿ ýëåìåíòíîãî àíàëèçà íåîðãàíè÷åñêèõ è îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðîâ. Èñòî÷íèê âîçáóæäåíèÿ

ñïåêòðîìåòðà ðàáîòàåò íà ÷àñòîòå 2,45 ÃÃö â àòìîñôåðå êàê àòîìàðíûõ, òàê è ìîëåêóëÿðíûõ ãà-

çîâ. Ïëàçìà ïîääåðæèâàåòñÿ ïîëåì ìîäû TEM
10

. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ

ñ èñïîëüçîâàíèåì äàííîãî ñïåêòðîìåòðà ñ àðãîíîì â êà÷åñòâå ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà äîñòèãà-

þò 10 ìêã�ë.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìèêðîâîëíîâàÿ ïëàçìà; èñòî÷íèê

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðîâ; ìàãíåòðîí; ðåçîíàòîð; ñïåêòðîìåòð; àíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðîèçâîäèòåëè àíàëèòè÷åñêîãî

îáîðóäîâàíèÿ äëÿ àíàëèçà æèäêèõ ïðîá ìåòîäàìè

àòîìíîé ñïåêòðîìåòðèè â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà âîçáóæ-

äåíèÿ, êàê ïðàâèëî, âûáèðàþò èíäóêòèâíî-ñâÿçàííóþ

ïëàçìó (ÈÑÏ), ñîçäàâàåìóþ ýëåêòðîìàãíèòíûì ïîëåì

íà ÷àñòîòàõ 27,12 èëè 40,68 ÌÃö. Íåñìîòðÿ íà ýòî,

â òå÷åíèå ìíîãèõ ëåò ñîõðàíÿåòñÿ ïîñòîÿííûé èí-

òåðåñ ê äðóãèì ïëàçìåííûì èñòî÷íèêàì, íàïðèìåð,

ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìå, ãåíåðèðóåìîé íà ÷àñòîòå

2450 ÌÃö [1, 2].

Ìèêðîâîëíîâûå èñòî÷íèêè ïëàçìû íà ñåãîäíÿø-

íèé äåíü óñòóïàþò ÈÑÏ ïî àíàëèòè÷åñêèì õàðàêòå-

ðèñòèêàì è ÷àñòî îêàçûâàþòñÿ áîëåå òðåáîâàòåëüíû-

ìè ê ñïîñîáó ââåäåíèÿ àýðîçîëÿ â ïëàçìó. Äëÿ äîñòè-

æåíèÿ ïðèåìëåìûõ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ýëå-

ìåíòîâ è ñòàáèëüíîñòè ãîðåíèÿ ïëàçìû íåîáõîäèìî

èñïîëüçîâàíèå äîðîãèõ ñèñòåì ãåíåðèðîâàíèÿ ñóõèõ

àýðîçîëåé, ñîñòîÿùèõ èç óëüòðàçâóêîâîãî ðàñïûëèòåëÿ

è ñèñòåìû äåñîëüâàòàöèè.

Ìèêðîâîëíîâàÿ ïëàçìà ïðè èñïîëüçîâàíèè åå

â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ïðîáû â àòîìíîé

ñïåêòðîñêîïèè äîëæíà óäîâëåòâîðÿòü ðÿäó êðèòåðèåâ.

Òåìïåðàòóðà ïëàçìû, óðîâåíü ìîùíîñòè, âðåìÿ ïðå-

áûâàíèÿ ÷àñòèö ïðîáû â ïëàçìå äîëæíû áûòü äîñòà-

òî÷íû äëÿ èñïàðåíèÿ âñåõ êàïåëü, ïîïàâøèõ â ïëàçìó,

àòîìèçàöèè ÷àñòèö ïðîáû è âîçáóæäåíèÿ àòîìîâ îá-

ðàçöà. Ñòàíäàðòíûå óñòðîéñòâà ââîäà ïðîáû, íàïðè-

ìåð, êîíöåíòðè÷åñêèé ðàñïûëèòåëü c òóìàííîé êàìå-

ðîé, äîëæíû îáåñïå÷èâàòü âåäåíèå îáðàçöà â ïëàçìó

â âèäå ãàçîâîãî ïîòîêà: îíî íå äîëæíî äåñòàáèëèçèðî-

âàòü ïëàçìó èëè çàñòàâëÿòü åå ïîãàñíóòü. Äëÿ ñíèæå-

íèÿ ôëóêòóàöèé àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà æåëàòåëüíî

ââîäèòü â ïëàçìó àýðîçîëü, ðàçìåðû ÷àñòèö êîòîðîãî

èçìåíÿþòñÿ â óçêèõ ïðåäåëàõ, à äëÿ óìåíüøåíèÿ ÏÎ

æåëàòåëüíî ìàêñèìàëüíî ïîâûøàòü êîíöåíòðàöèþ

÷àñòèö àýðîçîëÿ. Ôîðìà ïëàçìû äîëæíà áûòü òàêîé,

÷òîáû îáåñïå÷èòü ïðîñòðàíñòâåííîå ðàçäåëåíèå èí-

òåíñèâíîñòåé àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé è ñïåêòðàëüíîãî

ôîíà ñàìîé ïëàçìû, îáóñëîâëåííîãî èçëó÷åíèåì ïëàç-

ìîîáðàçóþùåãî ãàçà. Äëÿ ýòèõ öåëåé èäåàëüíî ïîäõî-

äèò òîðîèäàëüíàÿ ôîðìà [3], îáóñëàâëèâàåìàÿ

ñêèí-ýôôåêòîì â ïëàçìå. Ðåøàþùåå âëèÿíèå íà ñòà-

áèëüíîñòü ïëàçìû, ýôôåêòèâíîñòü àòîìèçàöèè è âîç-

áóæäåíèÿ ïðîáû îêàçûâàåò äèíàìèêà ãàçîâûõ ïîòî-

êîâ, êîòîðàÿ çàâèñèò îò êîíñòðóêöèè è êà÷åñòâà èçãî-

òîâëåíèÿ ãîðåëêè (îòñóòñòâèå èñêàæåíèÿ öèëèíäðè÷å-

ñêîé ôîðìû êâàðöåâîé èëè êåðàìè÷åñêîé òðóáêè, ñî-

îñíîñòü ãàçîâûõ ïîòîêîâ è ò.ä.).

Öåëü äàííîãî èññëåäîâàíèÿ çàêëþ÷àëàñü â ðàçðà-

áîòêå ìèêðîâîëíîâîãî ïëàçìåííîãî èñòî÷íèêà âîçáó-

æäåíèÿ ñïåêòðîâ, ëèøåííîãî âûøåóêàçàííûõ íåäî-

ñòàòêîâ è îáåñïå÷èâàþùåãî ñðàâíèìóþ ñ ÈÑÏ ÷óâ-

ñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ íàðÿäó ñ òàêè-

ìè ïðåèìóùåñòâàìè, êàê ìåíüøèé ðàçìåð ïëàçìû,

ïðîñòîòà èñïîëüçîâàíèÿ è íèçêèå ýêñïëóàòàöèîííûå

çàòðàòû.

Êîíñòðóêöèÿ èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ

Íàèáîëåå ïðîñòûì ñïîñîáîì ñîçäàíèÿ ïëàçìåííî-

ãî ìèêðîâîëíîâîãî èñòî÷íèêà âîçáóæäåíèÿ ñ òîðîè-

äàëüíîé (èëè îñåñèììåòðè÷íîé) ôîðìîé ïëàçìû ÿâëÿ-

åòñÿ èñïîëüçîâàíèå ýëåêòðè÷åñêîé ñîñòàâëÿþùåé

ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ ñòîÿ÷åé âîëíû. Íàìè ïðåäëî-

æåí âàðèàíò èñïîëüçîâàíèÿ îñíîâíîé ìîäû â ðåçîíà-

òîðå TEM10 (ðèñ. 1) ñ ïðèìåíåíèåì äîïîëíèòåëüíûõ

åìêîñòíûõ âñòàâîê, êîòîðûå ïîâûøàþò íàïðÿæåí-
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íîñòü ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ â îáëàñòè ãîðåëêè. Â òàêîì

âàðèàíòå ñâÿçêà ìàãíåòðîí — ïëàçìà ðàáîòàåò ñ âûñî-

êèì êîýôôèöèåíòîì ïåðåäà÷è ìîùíîñòè [4].

Ðàññìîòðèì ñëó÷àé ïëàçìû, îáðàçîâàííîé äåé-

ñòâèåì ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ ñòîÿ÷åé âîëíû â ïðÿìî-

óãîëüíîì ðåçîíàòîðå ïðè îñíîâíîé ìîäå TEM10. Òàêàÿ

ïëàçìà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé øíóð, âûðîâíåííûé ïî ñè-

ëîâûì ëèíèÿì ýëåêòðè÷åñêîãî ïîëÿ E. Ïëàçìåííûé

øíóð ìîæíî ïðåäñòàâèòü êàê êîìïëåêñíûé èìïåäàíñ,

àêòèâíàÿ ñîñòàâëÿþùàÿ êîòîðîãî îòâå÷àåò çà âûäåëå-

íèå ìîùíîñòè â ïëàçìå, à ðåàêòèâíàÿ âëèÿåò íà èçìå-

íåíèå ÷àñòîòû ñèñòåìû (ðåçîíàíñíîãî êîíòóðà).

Ïðè ïîâûøåíèè óðîâíÿ ìîùíîñòè, ïîäâîäèìîé

ê ïëàçìå, ïîâûøàþòñÿ åå òåìïåðàòóðà è, ñëåäîâàòåëü-

íî, ñòåïåíü èîíèçàöèè. Ýòî ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ

ñîïðîòèâëåíèÿ ïëàçìû è óâåëè÷åíèþ ðàññåèâàåìîé íà

íåé ìîùíîñòè. Ýòîò ïðîöåññ ðàçâèâàåòñÿ äî íàñòóïëå-

íèÿ òåðìîäèíàìè÷åñêîãî ðàâíîâåñèÿ â ïëàçìå àòîìàð-

íîãî ãàçà è ïðèâîäèò ê ðàñïàäó îäíîãî øíóðà íà íå-

ñêîëüêî áîëåå òîíêèõ [1 – 3]. Ôèëîìåíòàöèè ïëàçìû

ìîæíî èçáåæàòü, ïðèìåíèâ â êà÷åñòâå ïëàçìîîáðà-

çóþùèõ ìîëåêóëÿðíûå ãàçû. Ïîâûøåíèå êîíöåíòðà-

öèè ñâîáîäíûõ ýëåêòðîíîâ, ÿâëÿþùèõñÿ îñíîâíûì

èñòî÷íèêîì òåðìîèîíèçàöèè (âîçáóæäåíèÿ íåéòðàëü-

íûõ àòîìîâ è îáðàçîâàíèÿ èîíîâ), ñïîñîáñòâóåò ñíè-

æåíèþ ýëåêòðîííîé òåìïåðàòóðû ïëàçìû è, ñîîòâåò-

ñòâåííî, åå ïåðåãðåâó.

Òîëùèíà ïëàçìû îïðåäåëÿåòñÿ ñêèí-ýôôåêòîì.

Òîêè, ïðîòåêàþùèå â íàðóæíîé ÷àñòè ïëàçìû, ñîçäà-

þò ìàãíèòíîå ïîëå, êîòîðîå ïðîòèâîäåéñòâóåò ïðèëî-

æåííîìó âíåøíåìó ýëåêòðîìàãíèòíîìó ïîëþ, ñîçäà-

âàÿ õîëîäíîå ÿäðî ïëàçìû. Ðåçóëüòàòîì ýòîãî ÿâëÿåòñÿ

ýêñïîíåíöèàëüíîå óìåíüøåíèå òîêà â ïëàçìå îò âíåø-

íåé ãðàíèöû ê ÿäðó. Àíàëîãè÷íûé ýôôåêò âîçíèêàåò è

â ÈÑÏ, íî äëÿ íåå ÷àñòîòà âîçáóæäåíèÿ ñîñòàâëÿåò

îêîëî 40 ÌÃö ïðîòèâ 2450 ÌÃö äëÿ ìèêðîâîëíîâîé

ïëàçìû (â 62 ðàçà âûøå), ÷òî ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ

ñêèí-ñëîÿ ïî÷òè â âîñåìü ðàç äëÿ òàêîé æå ïðîâîäè-

ìîñòè ïëàçìû.

Åäèíñòâåííûì íà ìîìåíò ïóáëèêàöèè êîììåð÷å-

ñêè äîñòóïíûì ñïåêòðîìåòðîì ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàç-

ìîé áûë Agilent MP-4200 AES. Â ñïåêòðîìåòðå ïðåäó-

ñìîòðåí ìàãíèòíûé ñïîñîá âîçáóæäåíèÿ ïëàçìû ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðåçîíàíñíîé äèàôðàãìû â ïðÿìîóãîëü-

íîì âîëíîâîäå ñ ìîäîé TEM10 [3, 5]. Â ñîîòâåòñòâèè

ñ çàêîíîì Ôàðàäåÿ òîê âûñîêîé ÷àñòîòû ñîçäàåò ïå-

ðåìåííîå ìàãíèòíîå ïîëå, ïîä äåéñòâèåì êîòîðîãî

âíóòðè ãîðåëêè ñîçäàåòñÿ âèõðåâîå ýëåêòðè÷åñêîå

ïîëå — åãî ñèëîâûå ëèíèè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé çàìê-

íóòûå îêðóæíîñòè. Íåïîñðåäñòâåííî ýëåêòðè÷åñêîå

ïîëå è ïîääåðæèâàåò ïëàçìó. Ïëàçìà ôîðìèðóåòñÿ

âíóòðè ãîðåëêè, ñîñòîÿùåé èç òðåõ êâàðöåâûõ òðóáîê

ñ íàðóæíûì äèàìåòðîì 12 ìì. Ïî òåîðåòè÷åñêèì ðàñ-

÷åòàì â ìàãíèòíîì ïîëå ïëàçìà äîëæíà èìåòü òîðîè-

äàëüíóþ èëè áëèçêóþ ê òîðîèäó ôîðìó, îäíàêî íà

ïðàêòèêå ïëàçìà ïðèíÿëà ëóíîîáðàçíóþ ôîðìó [5].

Òàêàÿ ôîðìà ïëàçìû íå ïîçâîëÿåò ýôôåêòèâíî íàãðå-

âàòü àýðîçîëü è âïîñëåäñòâèè ïðèâîäèò ê ïåðåãðåâó

êâàðöåâîé ãîðåëêè è åå ðàçðóøåíèþ. Ïðèìåíåíèå àçî-

òà â êà÷åñòâå ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà, ñ îäíîé ñòîðî-

íû, óìåíüøàåò ñòîèìîñòü àíàëèçà, à ñ äðóãîé — ïðè-

âîäèò ê ïîÿâëåíèþ â ñïåêòðå ìíîãî÷èñëåííûõ ìîëå-

êóëÿðíûõ ïîëîñ (N2, N
2

�
, NO, NH), ÷òî îãðàíè÷èâàåò

âûáîð àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé è òðåáóåò ïðèìåíåíèÿ

ñïåêòðîìåòðîâ âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ è ñâåòîñèëû.

Ê ïðåèìóùåñòâàì ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìû ïî ñðàâíå-

íèþ ñ ÈÑÏ ìîæíî òàêæå îòíåñòè âûñîêóþ ñòîéêîñòü

ïëàçìû ê îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðàì.

Êîíñòðóêöèÿ ãîðåëêè. Ââîä ïðîáû

Íàèáîëüøåå âëèÿíèå íà àíàëèòè÷åñêèå õàðàêòå-

ðèñòèêè ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìû îêàçûâàþò êîíñòðóê-

öèÿ è êà÷åñòâî èçãîòîâëåíèÿ ãîðåëêè. Ôîðìà ãîðåëêè

âëèÿåò íà ýôôåêòèâíîñòü ïåðåíîñà ýíåðãèè ê ïëàçìå,

åãî ñòàáèëüíîñòü, ñòåïåíü êîíöåíòðèðîâàíèÿ àíàëèòà

â óçêîì öåíòðàëüíîì êàíàëå, ýôôåêòèâíîñòü íàãðåâà

àíàëèòà, à òàêæå ïðîñòðàíñòâåííîå ðàñïðåäåëåíèå èç-

ëó÷åíèÿ àíàëèòà è ôîíà ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà.

Â ìèêðîâîëíîâûõ ïëàçìîòðîíàõ èñïîëüçóþò, êàê

ïðàâèëî, òàêóþ æå êîíñòðóêöèþ ãîðåëêè, êàê è â

ÈÑÏ, ñ óìåíüøåíèåì äèàìåòðîâ òðóáîê è âàðèàöèåé

çàçîðîâ ìåæäó íèìè. Ïðîáó ââîäÿò ÷åðåç öåíòðàëüíûé

êàíàë — èíæåêòîð. Íàìè áûëî ïðåäëîæåíî ââîäèòü

àýðîçîëü, ïîëó÷åííûé ñ ïîìîùüþ êîíöåíòðè÷åñêîãî

ðàñïûëèòåëÿ, íåïîñðåäñòâåííî â ïëàçìó äëÿ óâåëè÷å-

íèÿ â íåé êîëè÷åñòâà êàïåëü. Âûñîêóþ ñêîðîñòü òå÷å-

íèÿ ãàçà ïðè ìàëîì ðàñõîäå îáåñïå÷èâàþò ñîïëà Ëàâà-

ëÿ, ñîçäàþùèå âèõðåâîé ïîòîê ãàçà äëÿ ñòàáèëèçàöèè

ïëàçìîèäà è çàùèòû êâàðöåâîé òðóáêè. Òàêàÿ êîí-

ñòðóêöèÿ ãîðåëêè îáåñïå÷èâàåò íèçêèé ðàñõîä ïëàç-

ìîîáðàçóþùåãî è îõëàæäàþùåãî ãàçîâ — äî 5 –

6 ë�ìèí. Âðåìÿ íàõîæäåíèÿ ìîëåêóë èëè àòîìîâ ãàçà â

çîíå ðàçîãðåâà ïëàçìû îïðåäåëÿåòñÿ ïëîùàäüþ ñå÷å-

íèÿ ñîïåë, äàâëåíèåì ãàçà è òàíãåíñîì óãëà íàêëîíà

ñîïåë.

Ïðè îïðåäåëåííûõ çíà÷åíèÿõ ìîùíîñòè, èçëó÷àå-

ìîé ìàãíåòðîíîì, è ñêîðîñòåé ãàçîâûõ ïîòîêîâ ìîæíî

ïîëó÷èòü òîðîèäàëüíóþ ôîðìó ïëàçìû (ðèñ. 2). Ïðè

ââåäåíèè ïðîáû ïëàçìà óìåíüøàåò ñâîé äèàìåòð, è

öåíòðàëüíûé, áîëåå õîëîäíûé êàíàë òîðîèäà ñòàíî-

�������	�
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Ãîðåëêà

Ïîäñòðîå÷íûå

ýëåìåíòû

Ðèñ. 1. Ñõåìà ìèêðîâîëíîâîãî ïëàçìîòðîíà ñ èñïîëüçîâàíèåì

ìîäû TEM
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âèòñÿ íåðàçëè÷èìûì. Ñêàíèðîâàíèå èçëó÷åíèÿ ïëàç-

ìû ñïåêòðîìåòðîì ïîêàçàëî âûñîêóþ èíòåíñèâíîñòü

ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé àðãîíà è ìîëåêóëÿðíîé ïîëîñû

OH â äèàïàçîíå 320 – 350 íì â öåíòðàëüíîé îáëàñòè

ïëàçìû. Íà ïåðèôåðèè ïëàçìîèäà èíòåíñèâíîñòü ìî-

ëåêóëÿðíîãî ôîíà íåñêîëüêî óâåëè÷èâàåòñÿ, à èíòåí-

ñèâíîñòü ëèíèé àðãîíà ñíèæàåòñÿ. Ýòîò ôàêò ãîâîðèò

î ðàçðóøåíèè òîðîèäàëüíîé ôîðìû ïëàçìû è åå

òðàíñôîðìàöèè â øíóð ñ íåñèììåòðè÷íûì êîëîêîëî-

îáðàçíûì ïðîôèëåì ðàñïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðû è

èíòåíñèâíîñòåé. Ïîäñòðîéêà ñîãëàñîâàíèÿ âîëíîâûõ

ñîïðîòèâëåíèé íåñêîëüêî ñìåùàåò ïðîôèëü òåìïåðà-

òóðû ê öåíòðó ïëàçìîèäà, íî ïîëó÷èòü àáñîëþòíî

ñèììåòðè÷íîå ðàñïðåäåëåíèå íå óäàåòñÿ.

Ïðè ïðÿìîì ðàñïûëåíèè àýðîçîëÿ â ïëàçìó ðàñõîä

ïðîáû êîíòðîëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ ïðåöèçèîííîãî

øïðèöåâîãî àâòîäîçàòîðà, îñíàùåííîãî øàãîâûì äâè-

ãàòåëåì, — «Äîçàòîð ÄØ-1». Ïîìèìî ïðÿìîãî ðàñïû-

ëåíèÿ â ýêñïåðèìåíòàõ èñïîëüçîâàëè êëàññè÷åñêóþ

ñèñòåìó ââîäà ïðîáû, ñîñòîÿùóþ èç ÷åòûðåõêàíàëü-

íîãî ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà Minipuls 2 êîìïàíèè

Gilson, òóìàííîé êàìåðû Tracey Spray Chamber with

Helix êîìïàíèè Agilent è òîãî æå ðàñïûëèòåëÿ Conical

U-Series Nebulizer (0,8 ë�ìèí), ÷òî è äëÿ ïðÿìîãî ââî-

äà ïðîáû.

Ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà

ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé

Äëÿ ïîëíîé ðåàëèçàöèè àíàëèòè÷åñêèõ âîçìîæ-

íîñòåé ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìû íåîáõîäèìî èñïîëüçî-

âàòü àäåêâàòíóþ ñïåêòðàëüíóþ àïïàðàòóðó. Â ýêñïå-

ðèìåíòàõ ïðèìåíÿëè ïîëèõðîìàòîð «Ýêñïðåññ» [6].

Ñïåêòðîìåòð ñîáðàí ïî îïòè÷åñêîé ñõåìå Ïàøåíà –

Ðóíãå ñ âîãíóòîé íå êëàññè÷åñêîé äèôðàêöèîííîé ðå-

øåòêîé. Â ñïåêòðîìåòðå óñòàíîâëåíà ôîòîýëåêòðîí-

íàÿ ñèñòåìà ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ íà îñíîâå ïîëó-

ïðîâîäíèêîâûõ êðåìíèåâûõ ëèíååê ôîòîäèîäîâ [7].

Ñïåêòðàëüíûé ïðèáîð ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü îäíîâðå-

ìåííî âåñü ñïåêòð, èçëó÷àåìûé ïëàçìîé, çà îäíî èç-

ìåðåíèå, êîòîðîå äëèòñÿ îáû÷íî 5 – 10 ñ.

Îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè ðàçðàáàòûâàåìîãî

ñïåêòðîìåòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé ïðèâåäåíû

íèæå:

Ìàãíåòðîí . . . . . . . . . . . . . . . . . Samsung OM75S

Ðàáî÷àÿ ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . . . 600

Äèàïàçîí èçìåíåíèÿ ìîùíîñòè, Âò . . . . . . . 200 – 1200

×àñòîòà, ÌÃö . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 2455 ± 5

Ïëàçìîîáðàçóþùèé ãàç . . . . . . . . . Ar, He, N
2
, âîçäóõ

Ðàñõîä ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà (Ar), ë�ìèí . . . . . . ~5

Ðàñïûëèòåëü . . . . . . . . . . . Conical U-Series Nebulizer

Ðàñõîä ðàñïûëÿþùåãî ãàçà, ë�ìèí . . . . . . . . . 0,8 – 1,1

Ïîëèõðîìàòîð . . . . . . . . . . . . . . . . . . «Ýêñïðåññ»,

ñõåìà Ïàøåíà – Ðóíãå

Äèôðàêöèîííàÿ ðåøåòêà, øòð�ìì . . . . . . . . . . . 1800

Ôîêóñíîå ðàññòîÿíèå, ìì . . . . . . . . . . . . . . . . 1000

Ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí, íì. . . . . . 190 – 350; 390 – 550

Ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå, íì . . . . . . . . . . . . . 0,016

Îáðàòíàÿ ëèíåéíàÿ äèñïåðñèÿ, íì�ìì . . . . . . . . . 0,55

Òèï äåòåêòîðà . . . . . . . . . . . . . Ëèíåéêà ôîòîäèîäîâ

Ðàçìåð ôîòîäèîäà, ìêì . . . . . . . . . . . . . 12,5 × 1000

Êîëè÷åñòâî ôîòîäèîäîâ, øò. . . . . . . . 20 ëèíååê × 2580

Äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí

(ïðè îäíîêðàòíîé ðåãèñòðàöèè ñïåêòðà) . . . . . . 10
4

Òåðìîñòàòèðîâàíèå, °C . . . . . . . . . . . . . . . . . . +17

Èñòî÷íèêîì ïèòàíèÿ ìàãíåòðîíà ñëóæèë ìîäåð-

íèçèðîâàííûé ãåíåðàòîð «Âåçóâèé-3» [8]. Ìîùíîñòü

ìàãíåòðîíà èçìåíÿëè ïóòåì èçìåíåíèÿ àíîäíîãî òîêà

è êîíòðîëèðîâàëè ñ ïîìîùüþ êîìïüþòåðà. Íà ðèñ. 3

ïðåäñòàâëåíà ôîòîãðàôèÿ ìàêåòà ñïåêòðîìåòðà ñ ìèê-

ðîâîëíîâîé ïëàçìîé.

Âûáîð ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà.

Ñïåêòðàëüíûé ôîí

Ðàçëè÷èÿ â àíàëèòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèêàõ

ìåæäó èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé è ìèêðîâîëíîâîé ïëàç-

ìîé îáóñëîâëåíî íå òîëüêî ãëóáèíîé ïðîíèêíîâåíèÿ

ýëåêòðîìàãíèòíîãî ïîëÿ â ïëàçìó è ïðîôèëÿìè òåìïå-

ðàòóðû, íî è ðàçëè÷èåì ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ ïëàçìû.

Ôîí èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìû ñîñòîèò èç ñóììû

íåïðåðûâíîãî èçëó÷åíèÿ (êîíòèíóóì) è ñòðóêòóðèðî-

âàííîãî ñïåêòðàëüíîãî ôîíà, ëèíèè êîòîðîãî íàõîäÿò-

ñÿ â âèäèìîé îáëàñòè ñ äëèíîé âîëíû áîëüøå 400 íì.
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Ðèñ. 2. Ôîòîãðàôèÿ àðãîíîâîé ïëàçìû, ñíÿòàÿ ñ ïðèìåíåíèåì

çàòåìíÿþùåãî ñòåêëà, è åå ïðîåêöèÿ íà âõîäíóþ ùåëü ñïåêòðî-

ìåòðà

Ðèñ. 3. Ôîòîãðàôèÿ ñïåêòðîìåòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé ñ

âíåøíèì èñòî÷íèêîì ïèòàíèÿ «Âåçóâèé-Ì»



Ýòî äåëàåò ïëàçìó âèçóàëüíî î÷åíü ÿðêîé äàæå áåç

ïîòîêà ïðîáû. Íàèáîëåå ÷óâñòâèòåëüíûå ëèíèè áîëü-

øèíñòâà ýëåìåíòîâ ëåæàò â ÓÔ îáëàñòè (êîðî÷å

400 íì), ãäå ïëàçìà èìååò íèçêèé óðîâåíü ôîíà, ÷òî

óëó÷øàåò ñîîòíîøåíèå ñèãíàë�øóì.

Â ìèêðîâîëíîâîé ìîëåêóëÿðíîé ïëàçìå (N2, âîç-

äóõ) ôîí èìååò íàèáîëüøóþ èíòåíñèâíîñòü â óëüòðà-

ôèîëåòîâîé îáëàñòè ñïåêòðà è ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé âû-

ñîêîñòðóêòóðèðîâàííûå ýìèññèîííûå ëèíèè NO è N2

ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè â çàâèñèìîñòè îò ïëàçìîîá-

ðàçóþùåãî ãàçà (ðèñ. 4). ßðêîñòü ìèêðîâîëíîâîé ïëàç-

ìû çàìåòíî óñòóïàåò ÿðêîñòè ÈÑÏ: ïëàçìà èìååò

áëåäíî-ðîçîâûé öâåò ïðè èñïîëüçîâàíèè àçîòà èëè

áëåäíî-çåëåíûé — ïðè èñïîëüçîâàíèè âîçäóõà. Ýòè

ñòðóêòóðèðîâàííûå ìîëåêóëÿðíûå ïîëîñû óâåëè÷èâà-

þò óðîâåíü ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ, òåì ñàìûì óõóäøàÿ

ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ. Îñîáåííî õîðîøî ýòî âèäíî â

ñëó÷àå îïðåäåëåíèÿ öèíêà, ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ êîòî-

ðîãî îòíîñèòåëüíî âûñîê ïðè èñïîëüçîâàíèè âñåõ èñ-

òî÷íèêîâ ïëàçìû ñ àçîòîì èëè âîçäóõîì â êà÷åñòâå

ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà. Ãëàâíîé ïðè÷èíîé ýòîãî ÿâ-

ëÿåòñÿ íàëîæåíèå ïîëîñû NO è àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè

Zn 213,857 íì. Ôîí îò èçëó÷åíèÿ îêñèäà àçîòà ìîæåò

áûòü óìåíüøåí ïðè èñïîëüçîâàíèè ìåòîäà äåñîëüâà-

òàöèè îáðàçöà ïåðåä ââåäåíèåì åãî â ãîðåëêó (äëÿ óñò-

ðàíåíèÿ èñòî÷íèêà êèñëîðîäà).

Ñïåêòð ïëàçìû àòîìàðíîãî ãàçà Ar ñîäåðæèò íèç-

êîèíòåíñèâíóþ ìîëåêóëÿðíóþ ïîëîñó OH, âåðîÿòíî,

îáðàçóþùåãîñÿ â õîëîäíîì êîíöå ïëàçìîèäà, è âû-

ñîêîèíòåíñèâíûå àòîìíûå ëèíèè àðãîíà è óãëåðîäà.

Òàêîé ôîí ìàêñèìàëüíî áëèçîê ê ôîíó ÈÑÏ è îòëè÷à-

åòñÿ òîëüêî íåñêîëüêî áîëüøåé èíòåíñèâíîñòüþ ìîëå-

êóëÿðíîé ïîëîñû OH, ÷òî îáúÿñíÿåòñÿ ìåíüøåé òåì-

ïåðàòóðîé èñòî÷íèêà. Îäíàêî ïðè èñïîëüçîâàíèè àòî-

ìàðíîãî ãàçà, êàê óïîìèíàëîñü âûøå, íàáëþäàåòñÿ

ðàñïàä ïëàçìû íà îòäåëüíûå íèòè, êîòîðûå î÷åíü

áûñòðî ðàçðóøàþò ãîðåëêó. Ñëîæíîñòü ôîðìèðîâàíèÿ

ïëàçìåííîãî ñòîëáà ïóòåì ñîãëàñîâàíèÿ ãàçîâûõ ïîòî-

êîâ è ìîùíîñòè ÿâëÿåòñÿ îñíîâíîé ïðîáëåìîé èñ-

ïîëüçîâàíèÿ àðãîíà â ìèêðîâîëíîâûõ ïëàçìîòðîíàõ.

Èçìåðåíèå èíòåíñèâíîñòè ôîíîâîãî èçëó÷åíèÿ

â àðãîíîâîé ïëàçìå êàê ôóíêöèè âðåìåíè èíòåãðèðî-

âàíèÿ ñèãíàëà ïîêàçàëî, ÷òî øóì îáðàòíî ïðîïîðöèî-

íàëåí êâàäðàòíîìó êîðíþ èç âðåìåíè èçìåðåíèÿ. Ýòî

ãîâîðèò î òîì, ÷òî îñíîâíûì èñòî÷íèêîì øóìà ÿâëÿ-

åòñÿ äðîáîâîé øóì. Óìåíüøåíèå âðåìåíè áàçîâîé

ýêñïîçèöèè è óâåëè÷åíèå âðåìåíè èçìåðåíèÿ ñèãíàëà

ïîâûøàåò ñîîòíîøåíèå ñèãíàë�øóì.

Àíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà

ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé

Íåïîñðåäñòâåííîå ðàñïûëåíèå àýðîçîëÿ â ïëàçìó

òðåáóåò îïðåäåëåíèÿ ÑÊÎ ñïåêòðàëüíîãî ôîíà è àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà. Äëÿ îöåíêè óðîâíÿ äðåéôà àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà, âíîñèìîãî ðàáîòîé ðàñïûëèòå-

ëÿ, áûëî ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ïðÿìîãî ðàñïûëåíèÿ

êîíòðîëüíîãî ðàñòâîðà (blank + 3 % HNO3) ñ êëàññè-

÷åñêîé ñõåìîé ââîäà ïðîáû — ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíî-

ïðîõîäíîé òóìàííîé êàìåðû Tracey Spray Chamber

with Helix è òîãî æå ðàñïûëèòåëÿ Conical U-Series

Nebulizer (0,8 ë�ìèí), ÷òî è â ñëó÷àå ïðÿìîãî ââîäà

ïðîáû.

Ýêñïåðèìåíò ïîêàçàë, ÷òî ïðÿìîé ââîä àýðîçîëÿ,

ïîëó÷åííîãî ñ ïîìîùüþ ðàñïûëèòåëÿ, â ïëàçìó íå

ãàñèò åå â äîâîëüíî øèðîêîì äèàïàçîíå ìîùíîñòåé

(îò 200 Âò). Âìåñòå ñ òåì áîëüøîå êîëè÷åñòâî ïðîáû

â ïëàçìå ñîçäàåò äîïîëíèòåëüíóþ ìàòðè÷íóþ íàãðóç-

êó, ÷òî ïðèâîäèò ê èçìåíåíèÿì ðàçìåðà ïëàçìîèäà è

åãî öâåòà.

ÎÑÊÎ ïðè ïðÿìîì ðàñïûëåíèè àýðîçîëÿ â àðãîíî-

âóþ ïëàçìó â çàâèñèìîñòè îò ó÷àñòêà ñïåêòðà ìåíÿ-

åòñÿ â ïðåäåëàõ 3 – 30 % ïðè âðåìåíè ñòàáèëèçàöèè

ïëàçìû 5 ñ. Èñïîëüçîâàíèå òóìàííîé êàìåðû ñíèæàåò

ÎÑÊÎ äî 0,5 – 2,8 %, ïðè ýòîì ñíèæàþòñÿ è èíòåí-

ñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêèõ ñèãíàëîâ, òàê êàê óìåíüøà-

åòñÿ êîëè÷åñòâî êàïåëü àýðîçîëÿ â ïëàçìå. Ïîâûøåíèå

äàâëåíèÿ íà ðàñïûëèòåëå íåñêîëüêî ïîâûøàåò óðî-

âåíü ñèãíàëà, íî íå äîñòàòî÷íî äëÿ äîñòèæåíèÿ çíà÷å-

íèé, ïîëó÷àåìûõ ïðè ïðÿìîì ââåäåíèè îáðàçöîâ.

Ïðÿìîé ââîä ïðîáû â ïëàçìó ïîçâîëÿåò ñíèçèòü ìèíè-

ìàëüíûé îáúåì îáðàçöà äî 0,1 ìë ïðè âðåìåíè àíàëè-

çà 10 ñ.
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Ðèñ. 4. Ñïåêòðàëüíîå ðàñïðåäåëåíèå èçëó÷åíèÿ ïëàçìîîáðà-

çóþùåãî ãàçà ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìû: à — âîçäóøíàÿ ïëàçìà;

á — àçîòíàÿ ïëàçìà; â — àðãîíîâàÿ ïëàçìà



Âðåìåííàÿ ñòàáèëüíîñòü ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé

ôîíà àðãîíîâîé ïëàçìû, èçìåðåííàÿ çà 120 ñ ïðè ïðÿ-

ìîì ðàñïûëåíèè ÷èñòîãî ðàñòâîðà ñ äîáàâëåíèåì

àçîòíîé êèñëîòû, ïîêàçàíà íà ðèñ. 5.

Äëÿ îöåíêè ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ ñ

èñïîëüçîâàíèåì ðàçðàáàòûâàåìîãî ñïåêòðîìåòðà ñ

ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé áûëè ïîñòðîåíû ãðàäóèðî-

âî÷íûå ãðàôèêè ïî ìíîãîýëåìåíòíûì ñòàíäàðòíûì

ðàñòâîðàì ÃÑÎ MIX 29 è ÌÝÑ (1, 2, 3, 4) ñ äîáàâëåíè-

åì 3 %-íîé HNO3.

Ðàñòâîðû ãîòîâèëè ìåòîäîì ðàçáàâëåíèÿ äå-

èîíèçèðîâàííîé âîäîé ñ óäåëüíûì ñîïðîòèâëåíèåì

18 ÌÎì · ñì äî ñëåäóþùèõ êîíöåíòðàöèé: 100,0, 10,0,

2,0, 0,5, 0,4, 0,05 è 0,005 ìã�ë. Êàê ïðàâèëî, âûáèðàëè

íàèáîëåå èíòåíñèâíûå àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè, ñâîáîä-

íûå îò ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè

äëÿ îïðåäåëåíèÿ íåêîòîðûõ ýëåìåíòîâ ïðåäñòàâëåíû

íà ðèñ. 6. Ïî ïîëó÷åííûì ãðàäóèðîâî÷íûì ãðàôèêàì

îïðåäåëÿëè ñîñòàâ ÷èñòîé âîäû ñîãëàñíî ÏÍÄ Ô

14.1:2:4.143–98 [9].

ÏÎ ðàññ÷èòûâàëè ïî êðèòåðèþ 3ó, ðåêîìåíäîâàí-

íîìó Àãåíòñòâîì ÑØÀ ïî îõðàíå îêðóæàþùåé ñðåäû

â êà÷åñòâå ìåòðîëîãè÷åñêîé îöåíêè ìåòîäà [10].

Â òàáëèöå ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå ÏÎ ðÿäà ýëåìåíòîâ,

à òàêæå ÏÎ äëÿ Agilent 4100 MP [11] è ÈÑÏ-ñïåêòðî-

ìåòðîâ. Èç òàáëèöû âèäíî, ÷òî ïîëó÷åííûå ïðåäåëû

îáíàðóæåíèÿ âûøå, ÷åì ïðè èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðî-

ìåòðà Agilent. Ñðàâíåíèå ÏÎ, ðàññ÷èòàííûõ â äàííîé

ðàáîòå, ñ ïîëó÷åííûìè ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçëè÷íûõ

ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðîâ, îñíàùåííûõ òàêîé æå ñèñòåìîé

ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ ÌÀÝÑ [12], ïîêàçàëî, ÷òî ÏÎ

ìîæíî íåñêîëüêî ïîíèçèòü, ïðèìåíèâ áîëåå ÷óâñòâè-

òåëüíóþ ñèñòåìó ðåãèñòðàöèè ñïåêòðîâ. Áîëåå çíà-

÷èòåëüíîãî ñíèæåíèÿ ïðåäåëîâ îáíàðóæåíèÿ óäàåòñÿ

äîáèòüñÿ ïðè êîìáèíèðîâàíèè òîðîèäàëüíîãî ïëàç-

ìîèäà, öåíòð êîòîðîãî íå ñîäåðæèò ñïåêòðàëüíûõ ëè-

íèé ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà ñ âûñîêî÷óâñòâèòåëü-

íûì äåòåêòîðîì. Êàê è â ñëó÷àå [3], äîñòè÷ü ïðåäåëîâ

îáíàðóæåíèÿ, îáåñïå÷èâàåìûõ ñîâðåìåííûìè èñ-

òî÷íèêàìè ÈÑÏ, ïîêà íå óäàëîñü. Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ,

âî-ïåðâûõ, ìåíüøåé òåìïåðàòóðîé ìèêðîâîëíîâîé

ïëàçìû çà ñ÷åò ìåíüøåãî ñêèí-ñëîÿ è, âî-âòîðûõ,

ìåíüøèì îáúåìîì ñàìîé ïëàçìû, îò êîòîðîãî çàâèñèò

âëèÿíèå îñíîâû ïðîáû íà ðåçóëüòàò àíàëèçà.
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Ðèñ. 5. Ôëóêòóàöèÿ ñïåêòðàëüíîãî ôîíà àðãîíîâîé ïëàçìû ïðè

ïðÿìîì ðàñïûëåíèè àýðîçîëÿ çà 120 ñ

Ðèñ. 6. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ In, Cd, B, Ba,

Mg, Cu

ÏÎ ðÿäà ýëåìåíòîâ (ìêã�ë), ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñïåêòðîìåòðîâ ñ ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé è ÈÑÏ

Ýëåìåíò
ÂÌÊ

Ïëàçìà

Agilent 4100

MP [3]

iCAP 9000 +

+ ÌÀÝÑ* [12]
iCAP 6500 [13]

Ca 4 0,05 —

Cd 9,6 1,40 — 0,023

Al 53,3 — 50 0,042

B 11,0 — 20 0,430

Ba 8,9 — 1 <0,01

Be 5,9 — 5 <0,01

Co 87,2 — 50 >0,1 è �1

Cr 21,0 0,50 20 0,079

Cu 14,0 0,60 5 0,14

Fe 36,7 1,60 1 >0,1 è �1

Mg 8,6 0,12 5 <0,01

Mn 16,7 0,25 10 <0,1

Ni 49,2 1,30 50 0,11

P 52,6 40 — >0,1 è �1

Pb 83,3 4,4 100 0,43

V 78,3 — 30 >0,1 è �1

Zn 4,4 2,80 10 0,041

* Ïðèâåäåíû çíà÷åíèÿ íèæíåé ãðàíèöû îïðåäåëÿåìûõ ñîäåð-

æàíèé.



Ñïåêòðû ðàçðàáàòûâàåìîãî èñòî÷íèêà ðåãè-

ñòðèðîâàëè ïðè ñëåäóþùèõ óñëîâèÿõ: óðîâåíü ìîù-

íîñòè — 700 Âò ñ ñóììàðíûì ðàñõîäîì àðãîíà

5,5 ë�ìèí; ðàñõîä ïðîáû ñîñòàâèë 0,15 ìë�ìèí, áàçî-

âàÿ ýêñïîçèöèÿ — 250 ìñ, âðåìÿ èçìåðåíèÿ — 10 ñ.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàí ìàêåò ñïåêòðîìåòðà ñ ìèê-

ðîâîëíîâîé ïëàçìîé äëÿ àíàëèçà ðàñòâîðîâ ìåòîäîì

àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Âûáîð àðãîíà

â êà÷åñòâå ïëàçìîîáðàçóþùåãî ãàçà îáóñëîâëåí íå-

çíà÷èòåëüíûì ìîëåêóëÿðíûì ôîíîì è ïîâûøåííîé

òåìïåðàòóðîé ïðè øíóðîîáðàçíîé ôîðìå ïëàçìû.

Òîðîèäàëüíàÿ ôîðìà ïëàçìû, ïîëó÷åííàÿ ñ ïðèìåíå-

íèåì àðãîíà, ïðè äîáàâëåíèè ïðîáû òðàíñôîðìèðóåò-

ñÿ â íèòü, äèàìåòð êîòîðîé óâåëè÷èâàåòñÿ ïî ìåðå

óâåëè÷åíèÿ ìîùíîñòè, ïîäâîäèìîé ê ïëàçìå. Ïðî-

ôèëü èçëó÷åíèÿ òàêîé ïëàçìû íå ñîäåðæèò õîëîäíîé

öåíòðàëüíîé îáëàñòè, à çíà÷èò, ñïåêòðàëüíûé ôîí

ïëàçìû, êàê àòîìàðíûé, òàê è ìîëåêóëÿðíûé, âíåñåò

îãðàíè÷åíèÿ ïðè âûáîðå àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè è îïðå-

äåëåíèè ýëåìåíòîâ íà óðîâíå åäèíèö è äîëåé ìêã�ë.

Èñïîëüçîâàíèå ìîëåêóëÿðíîãî ãàçà íåñêîëüêî îá-

ëåã÷àåò çàäà÷ó êîíñòðóèðîâàíèÿ ãîðåëêè è ñîãëàñîâà-

íèÿ â íåé âñåõ ãàçîâûõ ïîòîêîâ, òàê êàê ïëàçìà íå ðàç-

âàëèâàåòñÿ íà òîíêèå «íèòî÷êè», à ñîõðàíÿåò ñâîþ

ôîðìó. Îäíàêî ïðè øíóðîâèäíîé ôîðìå ìîëåêóëÿð-

íîé ïëàçìû èíòåíñèâíîñòü ìîëåêóëÿðíûõ ïîëîñ

ñëèøêîì âûñîêà äëÿ âûäåëåíèÿ â ñïåêòðå àíàëèòè÷å-

ñêèõ ëèíèé â äèàïàçîíå 190 – 350 íì ïðè êîíöåíòðà-

öèÿõ ìåíåå 10 ìã�ë.

Ñ ïðèìåíåíèåì ñîçäàííîãî ìàêåòà ñïåêòðîìåòðà ñ

ìèêðîâîëíîâîé ïëàçìîé ìîæíî ðåøèòü áîëüøîå êîëè-

÷åñòâî ðóòèííûõ çàäà÷, íå òðåáóþùèõ íèçêèõ ÏÎ.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ ïðè

èñïîëüçîâàíèè ñïåêòðîìåòðà ñ ìèêðîâîëíîâîé àðãî-

íîâîé ïëàçìîé äîñòèãàþò 10 ìêã�ë. Ïðåäëîæåííûé

ïðÿìîé ââîä ïðîáû ïîâûøàåò èíòåíñèâíîñòü àíàëè-

òè÷åñêèõ ëèíèé è óìåíüøàåò ìèíèìàëüíûé îáúåì

ïðîáû àíàëèçà äî 0,1 ìë. Ïðè îïòèìèçàöèè óñëîâèé

ãîðåíèÿ ïëàçìû ñ ïðÿìûì ââîäîì àýðîçîëÿ ìîæíî äî-

áèòüñÿ çíà÷åíèé ÎÑÊÎ íà óðîâíå 1,5 – 2,5 %.
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Ïðèâåäåíû îñíîâíûå õàðàêòåðèñòèêè ìàëîãàáàðèòíîãî ñïåêòðîìåòðà «Êîëèáðè-2», îïèñàíî åãî

ïðèìåíåíèå â àòîìíî-ýìèññèîííîì àíàëèçå äëÿ ðàñøèðåíèÿ äèàïàçîíà îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðà-

öèé è êðóãà îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ çà ñ÷åò âîçìîæíîñòè îäíîâðåìåííîãî îïðåäåëåíèÿ ùåëî÷-

íûõ è ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ýìèññèîííîé ôîòîìåòðèè ïëàìåíè, à òàêæå ñ ïðè-

ìåíåíèåì èñêðîâîãî ïðîáîîòáîðà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ìíîãîêàíàëüíûå ñïåêòðîìåòðû;

ýìèññèîííàÿ ôîòîìåòðèÿ ïëàìåíè; ëèíåéêè ôîòîäèîäîâ.

Ðàçâèòèå ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà ñâÿçàíî ñ ðàñøèðåíè-

åì êðóãà àíàëèòè÷åñêèõ çàäà÷, ðåøàåìûõ ñ åãî ïîìî-

ùüþ. Ê íèì ìîæíî îòíåñòè àíàëèç íîâûõ îáúåêòîâ,

óâåëè÷åíèå ÷èñëà îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, à òàêæå

ðàñøèðåíèå äèàïàçîíà îïðåäåëÿåìûõ êîíöåíòðàöèé.

Íîâûå çàäà÷è òðåáóþò ñîçäàíèÿ íîâûõ è ðàçâèòèÿ ñó-

ùåñòâóþùèõ ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ, èñòî÷íèêîâ

âîçáóæäåíèÿ ñïåêòðà è àëãîðèòìîâ îáðàáîòêè ðåçóëü-

òàòîâ àíàëèçà. Áîëüøèíñòâî ñïåêòðàëüíûõ ïðèáîðîâ,

ðàçðàáîòàííûõ èëè ìîäåðíèçèðîâàííûõ êîìïàíèåé

«ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà», èìååò ñïåêòðàëüíûé äèàïà-

çîí 190 – 480 íì, ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå 0,01 –

0,04 íì (äèñïåðñèÿ 0,4 – 1 íì) è îòíîñèòåëüíîå îòâåð-

ñòèå, îïðåäåëÿþùåå ñâåòîñèëó ïðèáîðà, ìåíåå 1�15

[1]. Óêàçàííûå õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðîâ íå ìî-

ãóò áûòü èçìåíåíû, îäíàêî îíè ïîçâîëÿþò ðåøàòü

ìíîæåñòâî çàäà÷ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà. Â òåõ ñëó÷à-

ÿõ, êîãäà äëÿ àíàëèçà íåîáõîäèì äðóãîé ñïåêòðàëüíûé

äèàïàçîí èëè íóæíî ðåãèñòðèðîâàòü èçëó÷åíèå íèçêîé

èíòåíñèâíîñòè, íî ïðè ýòîì íå òðåáóåòñÿ âûñîêîå

ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå, íàèáîëåå ïîäõîäÿùèì

ïðèáîðîì ìîæåò ñòàòü ìàëîãàáàðèòíûé ñïåêòðîìåòð

«Êîëèáðè-2». Öåëüþ ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ çíàêîìñòâî ñïå-

öèàëèñòîâ ñ õàðàêòåðèñòèêàìè è îáëàñòÿìè ïðèìåíå-

íèÿ ýòîãî ñïåêòðîìåòðà.

Ñïåêòðîìåòð, ïîñòðîåííûé ïî ñõåìå ×åðíè – Òåð-

íåðà, ïîçâîëÿåò óñòàíîâèòü ëþáîé ðàáî÷èé ñïåêòðàëü-

íûé äèàïàçîí â èíòåðâàëå îò 190 äî 1100 íì [2].

Ïðîòÿæåííîñòü äèàïàçîíà òàêæå ìîæåò áûòü ëþ-

áîé — îò 70 äî 1000 íì, ðàçðåøåíèå — îò 0,1 äî

0,9 íì. Îñíîâíûå ïàðàìåòðû ñïåêòðîìåòðà ïðèâåäåíû

â òàáëèöå.

Ðàáî÷èé ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí è ðàçðåøåíèå ñó-

ùåñòâóþùèõ íà äàííûé ìîìåíò ñïåêòðîìåòðîâ ïðèâå-

äåíû íà ðèñ. 1. Çäåñü êàæäàÿ òî÷êà ñîîòâåòñòâóåò øè-

ðèíå íà ïîëóâûñîòå îòäåëüíîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè

ëàìïû ñ ïîëûì êàòîäîì ËÑÏ-6Ý, ãðàôèêè ïîëó÷åíû

ïóòåì àïïðîêñèìàöèè ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ ïî-

ëèíîìîì òðåòüåé ñòåïåíè. Èçëó÷åíèå íà âõîäíîé

ùåëè ñïåêòðîìåòðà ôîêóñèðóåòñÿ ëèáî ñ ïîìîùüþ

êîëëèìàòîðà, ëèáî ñîáèðàåòñÿ èç êâàðöåâîãî ñâåòîâî-

äà ôîêóñàòîðîì.

Ñèñòåìà îñâåùåíèÿ âõîäíîé ùåëè îñíîâíîãî

ñïåêòðîìåòðà îáû÷íî âûäåëÿåò â àíàëèòè÷åñêîì ïðî-

ìåæóòêå îïðåäåëåííóþ îáëàñòü, èçëó÷åíèå êîòîðîé

èñïîëüçóþò äëÿ àíàëèçà. Âàæíî, ÷òîáû òà æå îáëàñòü

ïîïàäàëà è â äîïîëíèòåëüíûé ñïåêòðîìåòð, êîòîðûì

ÿâëÿåòñÿ «Êîëèáðè-2». Äëÿ ýòîãî ñâåòîâîä, íàïðàâ-

ëÿþùèé èçëó÷åíèå â «Êîëèáðè-2», óñòàíàâëèâàþò

âáëèçè âõîäíîé ùåëè îñíîâíîãî ñïåêòðîìåòðà òàêèì

îáðàçîì, ÷òîáû â îáà ñïåêòðîìåòðà íàïðàâëÿëîñü îäíî

è òî æå èçëó÷åíèå. Èñïîëüçîâàíèå ñïåêòðîìåòðà

«Êîëèáðè-2» â êà÷åñòâå äîïîëíèòåëüíîãî ïîçâîëÿåò

ðàñøèðèòü êðóã îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ, âêëþ÷èâ

â íåãî íàòðèé, áàðèé è äðóãèå ùåëî÷íûå è ùåëî÷íî-

çåìåëüíûå ìåòàëëû. Íàïðèìåð, íà Åêàòåðèíáóðãñêîì

çàâîäå ïî îáðàáîòêå öâåòíûõ ìåòàëëîâ «Êîëèáðè-2»

èñïîëüçóþò ñîâìåñòíî ñî ñïåêòðîìåòðîì Baird-HA12,

äëÿ ðåãèñòðàöèè àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé íàòðèÿ è áà-

ðèÿ. Ðàñøèðåíèå äèàïàçîíà ñïåêòðîìåòðà Baird-HA12

èëëþñòðèðóåò ðèñ. 2, à. Êðîìå óâåëè÷åíèÿ ÷èñëà
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