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Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ñ ãèáðèäíîé ñáîðêîé ëèíååê

ôîòîäåòåêòîðîâ ÁËÏÏ-2000 ïðîèçâîäñòâà «ÂÌÊ-Îïòîýëåêòðîíèêà» äëÿ àíàëèçà ðàñòâî-

ðîâ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîìåòðèè ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÀÝÑ). Äëÿ ïðîòîòèïà ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-ÈÑÏ», ñîñòîÿùåãî èç ñïåêòðîìåòðà

«Ãðàíä», Â×-ãåíåðàòîðà ïëàçìû è èñòî÷íèêà ïèòàíèÿ Â×-ãåíåðàòîðà, îïðåäåëåíû àíàëè-

òè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè: ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ, äîëãîâðåìåííàÿ ñòàáèëüíîñòü,

ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ íå-

ñêîëüêèõ ýëåìåíòîâ, à òàêæå îïòèìàëüíûå ïàðàìåòðû ðàáîòû Â×-ãåíåðàòîðà. Ëèíåéíûé

äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí ñîñòàâëÿåò 105 ïðè èñïîëüçîâàíèè îäíîé àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè

ýëåìåíòà, äîëãîâðåìåííàÿ ñòàáèëüíîñòü — ìåíåå 2 % çà 6 ÷ áåç èñïîëüçîâàíèÿ âíóòðåííåãî

ñòàíäàðòà. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ íå óñòóïàþò ñîîòâåòñòâóþùèì õàðàêòåðèñòèêàì ñîâðå-

ìåííûõ ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðîâ ñ àêñèàëüíûì îáçîðîì ïëàçìû è ëåæàò â äèàïàçîíå ñóá-ìêã/ë.

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü âû÷èòàíèÿ ñïåêòðà õîëîñòîé ïðîáû èç ñïåêòðà àíàëèçèðóåìîé ïðî-

áû ñ ïîìîùüþ ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ «Àòîì» äëÿ óñòðàíåíèÿ ýôôåêòà íàëîæåíèÿ

ôîíà ïëàçìû, íàïðèìåð ìîëåêóëÿðíîé ïîëîñû OH, íà àíàëèòè÷åñêèå ëèíèè ýëåìåíòîâ.

Ïîëó÷åííûå àíàëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà ïîçâîëÿþò èñïîëüçîâàòü åãî

êàê äëÿ ñîçäàíèÿ íîâîãî êîìïëåêñà ñ ÈÑÏ, òàê è äëÿ âîññòàíîâëåíèÿ ðàáîòîñïîñîáíîñòè

íåèñïðàâíûõ ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðîâ.
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It has been shown that “Grand” spectrometers based on a hybrid assembly of BLPP-2000 photodetector

arrays produced by “VMK-Optoélektronika” can be used for atomic emission spectral analysis of solutions

using inductively coupled plasma atomic emission spectroscopy (ICP-AES). For the prototype of a

“Grand-ICP” spectrometer consisting of “Grand” spectrometer, microwave plasma generator, and RF

(radiofrequency) generator, the following analytical characteristics were determined: element detection

limit, long-term stability, linear ranges of calibration graphs for several elements, and optimal operating

parameters of the microwave generator. The linear concentration range of analyte elements is 105 when

using a single analytical line of the element. The long-term stability is less than 2% in 6 h without using an

internal standard. The detection limits are comparable to those of modern ICP spectrometers with an ax-

ial plasma survey and lie in a range of sub-microgram per liter. It has been found that the effect of super-

position of the spectral lines of the plasma background, for example, OH molecular lines or others, on the

82 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2019. Òîì 85. ¹ 1. ×àñòü II



analyte lines can be eliminated by subtracting the blank sample spectrum from the analyte spectrum us-

ing Atom software. The analytical characteristics of the spectrometer allow the use of the device both for

developing new ICP- based systems and restoring the performance of defective ICP spectrometers.

Keywords: atomic emission analysis; inductively coupled plasma; excitation source; RF generator; spec-

trometer; analytical characteristics.

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ñàìûì ïîïóëÿðíûì ìåòîäîì

ýëåìåíòíîãî àíàëèçà ðàñòâîðîâ ÿâëÿåòñÿ àòîìíî-

ýìèññèîííàÿ ñïåêòðîìåòðèÿ ñ èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìîé áëàãîäàðÿ òàêèì åå ïðåèìóùå-

ñòâàì, êàê ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ (ÏÎ) ýëåìåíòîâ

íèæå 1 ìêã/ë, âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà âîçáóæäåíèÿ

ýëåìåíòîâ, íèçêèå ìàòðè÷íûå âëèÿíèÿ, âûñîêàÿ

âðåìåííáÿ è ïðîñòðàíñòâåííàÿ ñòàáèëüíîñòü

ïëàçìû è äð. [1]. Îïûò ïîêàçûâàåò, ÷òî ïðè ýêñ-

ïëóàòàöèè ñïåêòðàëüíûõ êîìïëåêñîâ ÀÝÑ-ÈÑÏ

â àíàëèòè÷åñêèõ ëàáîðàòîðèÿõ äîëãîâå÷íîñòü èñ-

òî÷íèêà ÈÑÏ ÷àñòî ïðåâûøàåò äîëãîâå÷íîñòü

ñïåêòðîìåòðà. Äëÿ çàìåíû âûøåäøåãî èç ñòðîÿ

ñïåêòðîìåòðà ìîæíî èñïîëüçîâàòü îòå÷åñòâåí-

íûé ñïåêòðîìåòð «Ãðàíä», ðåãèñòðàöèÿ ñïåêòðîâ

â êîòîðîì îñóùåñòâëÿåòñÿ ãèáðèäíûìè ñáîðêàìè

ëèíååê ôîòîäåòåêòîðîâ [2].

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû — îöåíêà àíàëèòè-

÷åñêèõ âîçìîæíîñòåé ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ñ èñ-

òî÷íèêîì ÈÑÏ ïðè àíàëèçå ðàñòâîðîâ. Ñïåêòðû

ðåãèñòðèðóåò àíàëèçàòîð ÌÀÝÑ ñ ãèáðèäíîé

ñáîðêîé èç 14 ëèíååê ôîòîäåòåêòîðîâ ÁËÏÏ-

2000.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ àðãîíîâîé èíäóêòèâíî-ñâÿ-

çàííîé ïëàçìû èñïîëüçîâàëè âûñîêî÷àñòîòíûé

ãåíåðàòîð îò ñïåêòðîìåòðà Quantima GBC Sci-

entific (Àâñòðàëèÿ), ðàáîòàþùèé íà ÷àñòîòå

40,68 ÌÃö. Âûñîêî÷àñòîòíûé ãåíåðàòîð ïðèíàä-

ëåæèò êëàññó «C», â êîòîðîì èñïîëüçóåòñÿ òðèîä

3CX1500D, êàê è â ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðàõ êîìïà-

íèè Varian. Äëÿ ïèòàíèÿ Â×-ãåíåðàòîðà GBC

áûë èñïîëüçîâàí èñòî÷íèê ïèòàíèÿ ÈÑÏ-ÌÑ

Elan 6500. Äëÿ çàùèòû îò Â× èçëó÷åíèÿ, ñâåòà

ïëàçìû è âðåäíûõ ïðîäóêòîâ ãîðåíèÿ áûë èçãî-

òîâëåí ñïåöèàëüíûé áîêñ-øòàòèâ, â êîòîðîì

áûëè ðàçìåùåíû Â×-ãåíåðàòîð, èíäóêòîð, äåð-

æàòåëü êâàðöåâîé ãîðåëêè, ãîðåëêà ML175005 è

ñèñòåìà ââîäà ïðîáû, ñîñòîÿùàÿ èç ðàñïûëèòåëü-

íîé êàìåðû ML180021, ïíåâìàòè÷åñêîãî ðàñïû-

ëèòåëÿ TR-50-A1 è ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà

Gilson Minipulse 2. Ïîäæèã ïëàçìû îñóùåñòâëÿë-

ñÿ âûñîêîâîëüòíîé èñêðîé, ââåäåííîé â ïðîìå-

æóòî÷íûé ïîòîê ãàçà ãîðåëêè. Õîëîäíûé «õâîñò»

ïëàçìû óäàëÿëñÿ ñ îïòè÷åñêîãî ïóòè âîçäóøíûì

«íîæîì». Ñïåêòðû ðåãèñòðèðîâàë ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä» ñ íåêëàññè÷åñêîé äèôðàêöèîííîé ðå-

øåòêîé 2400 øòð. /ìì. Äåòåêòîðîì ÿâëÿëñÿ àíà-

ëèçàòîð ÌÀÝÑ, ñîñòîÿùèé èç 14 êðèñòàëëîâ

ÁËÏÏ-2000, îáëàäàþùèõ âûñîêîé êâàíòîâîé ýô-

ôåêòèâíîñòüþ â óëüòðàôèîëåòîâîé è âèäèìîé

îáëàñòÿõ ñïåêòðà [2]. Ñïåêòðîìåòð ïîçâîëÿåò

ðåãèñòðèðîâàòü âåñü ñïåêòð îäíîâðåìåííî â îá-

ëàñòè äëèí âîëí 190 – 350 íì ñî âðåìåíåì ýêñïî-

çèöèè îò 2 ìñ. Â èçìåðåíèÿõ èñïîëüçîâàëñÿ àêñè-

àëüíûé îáçîð ïëàçìû ñ ãîðèçîíòàëüíî ðàñïîëî-

æåííîé ïëàçìåííîé ãîðåëêîé.

Îñíîâíûå ïàðàìåòðû ÈÑÏ-ãåíåðàòîðà è ìíî-

ãîêàíàëüíîãî ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ïðèâåäåíû

íèæå:

Ïàðàìåòð Çíà÷åíèå

Ìîùíîñòü, Âò . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1200

Ïîòîê àðãîíà, ë/ìèí

îõëàæäàþùèé . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 10

ïðîìåæóòî÷íûé, ë/ìèí . . . . . . . . . . . . . . 0,2

ðàñïûëèòåëÿ, ë/ìèí . . . . . . . . . . . . . . . . 0,7

Îáçîð ïëàçìû . . . . . . . . . . . . . . . Àêñèàëüíûé

Ñêîðîñòü ïåðèñòàëüòè÷åñêîãî íàñîñà, ìèí–1

â ðåæèìå èçìåðåíèÿ . . . . . . . . . . . . . . . . 10

â ðåæèìå ïðîìûâêè . . . . . . . . . . . . . . . . 60

Âðåìÿ àíàëèçà îäíîé ïðîáû, ñ . . . . . . . . . . . 10

Êîëè÷åñòâî ðåïëèê . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3

Øèðèíà ùåëè ñïåêòðîìåòðà, ìêì . . . . . . . . . 15

Âðåìÿ ñòàáèëèçàöèè ïëàçìû ñ ìîìåíòà

õîëîäíîãî ñòàðòà äî èçìåðåíèé, ìèí . . . . . 10

Îñâåùåíèå âõîäíîé

ùåëè ñïåêòðîìåòðà . . . . . . . . . . 1:1 àõðîìàò

f = 110 ìì

Áàçîâàÿ ýêñïîçèöèÿ ìíîãîêàíàëüíîãî

äåòåêòîðà, ìñ. . . . . . . . . . . . . . Îò 2 äî 250

Ñïåêòðàëüíûé äèàïàçîí, íì. . . . . . . . . 190 – 350

Ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå, ïì . . . . . . . . . . . 10

Òåìïåðàòóðà ñòàáèëèçàöèè äåòåêòîðà, °C . . . . . 20

Îáðàáîòêà ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ âêëþ÷àëà

îïåðàöèþ âû÷èòàíèÿ ñïåêòðà õîëîñòîé ïðîáû

(blank) èç ñïåêòðà àíàëèçèðóåìîé ïðîáû (ðèñ. 1).

Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àåòñÿ ñïåêòð ïðîáû áåç ìîëå-

êóëÿðíûõ ïîëîñ èëè äðóãèõ ñîñòàâëÿþùèõ ôîíà

ïëàçìû, ÷òî çíà÷èòåëüíî îáëåã÷àåò âûáîð àíàëè-

òè÷åñêîé ëèíèè ïðè íèçêèõ ñîäåðæàíèÿõ àíàëè-

òà â ïðîáå è ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôè-

êîâ. Êðîìå îïåðàöèè âû÷èòàíèÿ ñïåêòðà, ïðî-

ãðàììà «Àòîì» ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü êîððåêöèþ

ìåæýëåìåíòíûõ âëèÿíèé, íàëîæåíèé è ìíîãîå

äðóãîå.

Íà ðèñ. 2 ïîêàçàíû ïðèìåðû ãðàäóèðîâî÷-

íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Cd, Ni, Mn è Zn â

ðàñòâîðàõ ñ êîíöåíòðàöèÿìè îò 8 ìêã/ë äî

50 ìã/ë. Ðàñòâîðû, ñîäåðæàùèå 50; 5,0; 1,0; 0,2;

0,04, 0,008 ìã/ë îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà, ãîòî-

âèëè ìåòîäîì ðàçáàâëåíèÿ äåèîíèçèðîâàííîé

âîäîé ñ óäåëüíûì ñîïðîòèâëåíèåì 18 ÌÎì · ñì.

Â êà÷åñòâå àíàëèòè÷åñêèõ âûáèðàëè, êàê ïðàâè-
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ëî, ñàìûå èíòåíñèâíûå ëèíèè, ñâîáîäíûå îò

ñïåêòðàëüíûõ ïîìåõ. Ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé

äèàïàçîí ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè ïðè èñ-

ïîëüçîâàíèè îäíîé ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ýëåìåí-

òà ñîñòàâëÿåò 105.

Äîëãîâðåìåííàÿ ñòàáèëüíîñòü àíàëèòè÷åñêî-

ãî ñèãíàëà, èçìåðÿåìîãî ïåðèîäè÷åñêè êàæäûå

2,5 ìèí ñî âðåìåíåì èíòåãðèðîâàíèÿ ñïåêòðà

10 ñ â òå÷åíèå 6 ÷ áåç îñòàíîâêè ñèñòåìû ðàñ-

ïûëåíèÿ ïðîáû è âûêëþ÷åíèÿ ïëàçìû è áåç èñ-

ïîëüçîâàíèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, ñîñòàâëÿåò

ìåíåå 2 % (ðèñ. 3), ÷òî ñðàâíèìî ñ ñîâðåìåííûìè

ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðàìè.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ýëåìåíòîâ, ðàññ÷èòàí-

íûå ïî 3ó-êðèòåðèþ, ïðèâåäåíû â òàáëèöå. Âèä-

íî, ÷òî ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ÏÎ ñîïîñòàâèìû ñ
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Ðèñ. 2. Ïðèìåðû ãðàäóèðîâî÷íûõ ãðàôèêîâ äëÿ îïðåäåëåíèÿ Cd (à), Ni (á), Mn (â), Zn (ã)



àíàëîãè÷íûìè çíà÷åíèÿìè äëÿ ñîâðåìåííûõ

ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàí ýêñïåðèìåíòàëüíûé

ìàêåò ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä» ñ ãèáðèäíîé ñáîð-

êîé ëèíååê ôîòîäåòåêòîðîâ ÁËÏÏ-2000 è èñòî÷-

íèêîì ÈÑÏ è îöåíåíû åãî àíàëèòè÷åñêèå âîç-

ìîæíîñòè. Ëèíåéíûé äèíàìè÷åñêèé äèàïàçîí

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

ðÿäà ýëåìåíòîâ ñîñòàâëÿåò 105 ïðè èñïîëüçîâà-

íèè îäíîé àíàëèòè÷åñêîé ëèíèè, äîëãîâðåìåí-

íàÿ ñòàáèëüíîñòü — ìåíåå 2 % çà 6 ÷ áåç èñïîëü-

çîâàíèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Ïðåäåëû îáíà-

ðóæåíèÿ íå óñòóïàþò àíàëîãè÷íûì õàðàêòå-

ðèñòèêàì äëÿ ñîâðåìåííûõ ÈÑÏ-ñïåêòðîìåòðîâ

è ëåæàò â äèàïàçîíå ñóá-ìêã/ë. Ïîëó÷åííûå àíà-

ëèòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñïåêòðîìåòðà ïîç-

âîëÿþò èñïîëüçîâàòü åãî êàê äëÿ ñîçäàíèÿ íîâî-

ãî êîìïëåêñà ñ ÈÑÏ, òàê è äëÿ âîññòàíîâëåíèÿ

ðàáîòîñïîñîáíîñòè íåèñïðàâíûõ ÈÑÏ-ñïåêòðî-

ìåòðîâ.
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Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü êîíöåíòðàöèè ýëåìåíòîâ â ðàñòâîðå

îò âðåìåíè

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ìàêåòà ñïåêòðîìåòðà «Ãðàíä-ÈÑÏ», ñïåêòðîìåòðîâ Thermo iCAP

6500, Agilent ICP-AES 5100 è Perkin Elmer Optima 8300 (ìêã/ë)

Îïðåäåëÿåìûé

ýëåìåíò
ë, íì

Ñïåêòðîìåòð

«Ãðàíä-ÈÑÏ» iCAP 6500 [3] Agilent 5100 SVDV [4] Optima 8300 [5]

B 249,77 0,36 í.ä. 0,8 0,66

Cd 214,44 0,10 0,07 0,35 í.ä.

Cd 226,50 0,03 í.ä. 0,2 0,05

Co 228,62 0,22 0,51 0,6 0,21

Cr 205,56 0,28 0,21 0,5 0,12 (267,71)

Cu 324,75 0,25 0,39 0,5 0,48

Fe 259,94 0,22 0,25 0,5 0,16

Mg 279,55 0,09 0,01 í.ä. 0,11 (285,21)

Mn 257,61 0,07 0,07 0,1 0,02

Ni 231,60 0,5 0,36 0,9 0,21

Ti 336,12 0,04 0,3 0,1 0,05 (334,94)

V 292,40 0,1 í.ä. 0,4 0,15

V 309,31 0,1 0,23 í.ä. í.ä.

Zn 213,86 0,35 0,19 0,3 0,1 (206,20)

Ïðèìå÷àíèå. Äëÿ ñïåêòðîìåòðà Optima 8300 â ñêîáêàõ ïðèâåäåíû äëèíû âîëí èñïîëüçóåìûõ àíàëèòè÷åñêèõ ëèíèé;

«í.ä.» — ñâåäåíèÿ â öèòèðóåìîì èñòî÷íèêå îòñóòñòâóþò.




