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ICP光源中载气压力对等离子体辐射强度的影响
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摘 � 要 � 为了提高 ICP光源等离子体的辐射强度, 利用常规同心气动雾化器, 增大载气压力 , 提高样品溶液

的雾化效率, 并且通过释放掉部分气溶胶的方法, 以合适的流速将样品送入等离子体焰。经过测量水样品中

元素 Ca, Si, Sr和 Zn 的谱线强度表明, 在常规条件下载气压力为 0� 05 MPa时有谱线峰值强度; 当释放掉

部分气溶胶以后, 在 0� 07 M Pa的载气压力下测得的峰值强度分别提高了 38% , 79% , 45% 和 70%。另外,

使用较高的载气压力并不影响等离子体辐射的稳定性。
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引 � 言

� � 样品引入系统是 ICP光源装置的重要组成部分。提高样

品引入技术对于增大光源辐射强度 ,降低光谱分析的检出限

和改善分析精密度至关重要。为此, 人们对样品引入系统进

行了大量有意义的探索与改进。H e 等[1]采用循环雾化室,

提高了样品溶液的利用率, 传输率达到 4� 2% , 降低了检出
限。双层雾化室的研究也有报道[ 2]。Civadi等[ 3] 将雾化器制

成锥形, 使得 8 h 连续操作信号强度的 RSD 最好达到

2� 5% , 与横流雾化器相比, A s, Zn 等元素的检出限平均降

低了 91%。Conver 等[ 4] 将同心雾化器 ( PN )、超生雾化器

( USN )和热喷雾器 ( FSAPT )的性能进行了比较, 结果表明

对于元素 As, Se和 T i的检出限 , 使用 FSAPT 比其他两种

雾化器都有所改善, 而对于 Cu, Ag 和 Pb 的检出限, 使用

FSAPT 不如使用 USN , 但 Cd 和 Cr 的检出限相同。然而,

最常用的还是同心雾化器[ 1, 2, 5�7] , 它制作简单, 使用方便,

记忆效应小, 但是雾化效率低是主要缺点之一。本文使用同

心雾化器, 通过释放掉部分气溶胶的方法, 适当加大载气压

力, 提高了雾化效率, 使光谱信号明显增强。

1 � 实验部分

1� 1 � 仪器和工作条件

WP�2L 型高频等离子体平面光栅摄谱仪(北京光学仪器
厂) , 单透镜照明方法, 波长范围 200~ 800 nm。光栅刻线

1 200 line� mm- 1 , 闪耀波长 300 nm。一级光谱色散率 0� 45
nm � mm- 1。ICP�D型高频等离子体发生器, 射频功率 3� 5
kW , 振荡频率 31 MH z, 氩冷却气 14 L � min- 1, 氩辅助气

1� 0 L � min- 1。观测高度 12 mm。GICP�3B1 扫描直读光谱仪
(地矿科技开发中心实验技术部)。

1� 2 � 样品处理
用洁净塑料桶接取所需体积的饮用自来水的水样, 立即

加入 2% ( V+ V ) H NO3 进行酸化处理
[ 8] , 保持样品溶液稳

定。

1� 3 � 实验方法
用三通管取代了连接雾化室与等离子炬管之间直通管,

三通管的一个出口连接炬管, 另一出口由阀门控制释放气溶

胶的流量, 装置图如图 1 所示。测量了饮用水中的 Ca, Si,

Sr 和 Zn 四种元素光谱线强度, 扣除背景后绘出随载气压力

的变化曲线, 并与常规实验条件下所得结果进行比较, 数据

为 5 次测量的平均值。测量波长和激发电位及元素电离电位

见表 1 所示。

Fig� 1 � Schematic diagram of experimental

set�up for the deflation



Table 1 � Measurement wavelength, excitation potential

and ionization potential of the elements

元素 检测波长/ nm 激发电位/ eV 电离电位/ eV

Ca  393� 366 3� 2 6� 1

Si ! 288� 158 5� 1 8� 1

Sr  407� 771 3� 0 5� 7
Zn ! 213� 856 5� 8 9� 4

2 � 结果与讨论

2� 1 � 光谱线强度与载气压力的关系

众所周知, 当向同心型气动雾化器通入高速载气流(可

达 330 m � s- 1 )时, 便在雾化器喷嘴处形成一较强的负压区,

由毛细管将试液快速送到喷嘴, 在高速气流的冲撞下形成细

小雾滴(直径在 5~ 25 �m)。实验证明 , 雾滴直径大小主要决

定于试液的物理性质(如粘度、表面张力和密度)和雾化气体

的压力。

然而, 在 ICP 光源中, 载气流承担了使试液雾化和输送

样品进入等离子体的双重任务, 允许使用的载气流较小。适

当增加载气压力, 可以增大溶液提升量, 并获得细微雾滴。

但同时会使气溶胶在等离子体区停留时间缩短, 原子化效率

和发光粒子的激发利用率降低[ 7, 9, 10]。所以, 用三通管取代

了雾化室与等离子体炬管之间的直通管而释放掉部分气溶胶

时, 缓解了这一矛盾。实验结果如图 2所示。

Fig� 2 � Variation of emission intensity with let out aerosol

1: 只使用阀门; 2: 使用阀门和流量计; 3: 常规

� � 从光谱线强度随载气压力的变化曲线可以看出, 对于
Ca, Si, Sr 和 Zn 四种元素: ( 1)在常规实验条件下 , 载气压

力为 0� 05 MPa 时有谱线峰值强度, 载气压力继续增大时,
谱线强度变弱。( 2)当将三通管的另一气溶胶出口打开而释

放掉部分气溶胶时(连接有阀门和流量计) , 发现载气压力在

0� 06 M Pa出现了较大的谱线峰值强度(释放掉的气溶胶流量

为 75~ 80 mL� s- 1 ) , 这说明雾化效率随着载气压力增大而
提高了, 同时释放掉部分气溶胶则减小了进入等离子体的气

溶胶流速, 有利于样品颗粒的原子化和激发。( 3)实验表明,

当仅用阀门控制释放气溶胶流量时, 减小了流通阻力, 允许

使用的最佳载气压力会更高 , Ca, Si, Sr 和 Zn 四种元素在

0� 07 M Pa都有更大的谱线强度值, 与常规条件下测得的谱

线峰值强度比较, Ca, Si, Sr 和 Zn 的谱线强度分别提高了

38% , 79% , 45%和 70%。这对于降低光谱分析检出限具有

重要意义。

2� 2 � 载气压力对背景强度的影响
一般情况下, 当载气压力增大时, 雾化效率提高, 雾滴

直径变小且趋于均匀, 这有利于样品的原子化和激发, 以上

实验结果证明了这一点。但是, 随着载气压力的增大, 样品

溶液提升量也增大。例如, 载气压力在 0� 05 M Pa 时的溶液
提升量是 1� 628 mL � s- 1 , 而在 0� 07 MPa 的压力下是2� 879

mL � s- 1。较高的载气压力下传输进入等离子体的样品量会
更大(尽管释放掉部分气溶胶) , 相应带入的水份增多, 使得

在谱线强度提高的同时 , 伴随有光谱背景的增强。这里给出

了分别在 0� 05 和 0� 07 MPa(释放掉部分气溶胶)载气压力下

被测元素谱线附近背景强度测量值, 如表 2 所示。
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Table 2� Background intensity of the elements

under different condition ( a� u� )

元素
背景强度

0� 05 MPa 0� 07 M Pa
元素

背景强度

0�05 MPa 0� 07 MPa

Ca ND ND Sr 3� 7 7

Si 34 58 Zn 6 8

� � � ND: No detect ion

� � 可以看出, 元素 Si, Sr 和 Zn 的光谱背景强度在 0� 07

MPa的载气压力下有所增大。元素 Ca 的光谱背景太弱, 没

有测量。然而计算表明, 在常规条件下(载气压为 0� 05 MPa)

Si, Sr 和 Zn 的谱线信背比分别为 3, 52 和 2� 7, 而释放掉部
分气溶胶后(载气压为 0� 07 MPa)则分别为 3� 3, 45 和 3� 1。

可见除了元素 Sr 以外, Ca, Si和 Zn 的谱线信背比均得到改

善。

2� 3 � 测量数据的再现性

为了检查释放掉部分气溶胶前后对获得的光谱数据再现

性的影响, 这里测量了 Ca, Si, Sr 和 Zn 四种元素在载气压

力分别为 0� 05 和 0� 07 MPa(有气溶胶释放掉)的实验条件下
的发射光谱强度, 连续读取 20 次, 计算出被测数据的相对标

准偏差( RSD)如表 3 所示。比较可知, 在 0� 07 MPa 的载气
压力下元素 Ca和 Sr的光谱数据的 RSD 有所变差, 而 Si和

Zn 的有所改善。这说明使用较高的载气压力, 在释放掉部分

气溶胶以后, 并不影响等离子体辐射的稳定性。

Table 3 � RSD of the spectral signals under different condition

元素
RSD/ %

0� 05 MPa 0�07 MPa
元素

RSD/ %

0� 05 MPa 0� 07 M Pa

Ca 0� 81 1� 72 Sr 1� 83 2� 04
Si 3� 05 2� 38 Zn 7� 48 5� 57

3 � 结束语

� � 实验研究表明, 利用常规同心气动雾化器, 加大载气压

力, 当使用三通管释放掉部分气溶胶时, 减缓了样品进入等

离子体的流速, 增加了发光粒子在等离子体中的滞留时间,

明显提高了光源辐射强度, 使得多数元素的光谱信背比得到

改善。同时, 较高的载气压力并不影响测量数据的精密度。
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Effect of Nebulizer Gas Pressure on the Emission Intensity of ICP

CH EN Jin�zhong, HA Jing, WEI Yan�hong , GUO Qing�lin, HUAI Su�fang

Co llege of Physics Science and Technolo gy , H ebei Univer sity, Baoding � 071002, China

Abstract� I n an attempt to inhance the emission intensity of ICP, a conventiona l concent ric pneumat ic nebulizer w as used w ith
incr eased pressur e, and the aqueous aeroso l w as par tially let out to modulate the f low velo city of sam ple solut ion into the flame of

the ICP . In the pr esent w ork, the emission spect ra of elements Ca, Si, Sr and Zn in w ater samples were measured, and the re�
sults show ed that cor responding emission intensities are the highest at 0� 05 MPa under the conventional condit ion, and after in�

cr easing the nebulizer g as pr essure to 0� 07 MPa and lett ing out pa rt o f aqueous aero so l, the peak values g rew by 38% , 79% ,
45% and 70% , r espectively. In addition, the stability of the plasma radiat ion was no t affect ed by the higher nebulizer g as pr es�

sure.

Keywords� ICP; Nebulizer gas pressur e; P lasma radiation; Wat er sample
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