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石墨炉原子吸收光谱分析
,

目前已发展

成一种重要的痕量分析手段
,

广泛用于环境

监测
、

医疗卫生
、

生物样品的分析等
�

石墨炉法的分析精度
、

灵敏度和抗干扰

能力均与石墨管的温度和升温速 率有 关仁�� �

石墨炉原子化机理的研究也需要准确测量石

墨管温度 ��,
� 」

�

目前进 口 的和国产的石 墨炉

原子化器大多数只有电流指示
,

有的虽采用

温度刻度
,

但实际是电流的间接指示
�

为此

设计一台能真正测量石墨管温度的仪器是很

有必要的
�

我们用光学高温计的原理研制出

� �
一 � 型石墨炉测温仪

�

�
�

石墨炉测温原理
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,

石
�

,

为实际石墨管的亮度
, 去�

�

�

为黑体

的亮度
�

下式为石墨炉测温仪的基本公式 �

�二
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测温仪的原理及主要性能指标

� �
一 � 测温仪的原理见图 �

�

光电探头

从测温窗 口接收石墨炉的光辐射能量
,

光电

池把光辐射能量转换成光电流
,

经电子线路

放大
,

由表头指示温度
�

光电转换探头是仪

器的关键部件它的结构如图 � 所示
�

了 �
·

�
,

一 � 冗人� �
又一,

枕 �户 补 �
一 �

一 � 厂下书异下 ���

式中 丫 ,
�

�

为波长 又
,
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当测量温度低 于 � � � � � � 和 使 用 �� “那

滤光片时
, 。
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公式����� �适用于黑体
�

对于属非黑体的石

墨管则可引入亮度比值 �
�

表表头头

图 � � � 一� 测温仪工作原理

� �
一 � 测温仪安装在我所 自制的 � �

一 �

型塞曼效应原子吸收分光光度计上〔习 �

其主

要性能指标如下 �

��� 测温范围 �� �一 � � � �℃

�� � 灵敏度 � � ℃

�� � 误差� 士 �� ℃

�� � 测量目标 小 一 �� 。

�, � 测量距离 �一 � � �� �
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图 � 光电转换探头结构
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� “ � 的光辐射能量
�

光电探头把光辐射能

量转换成电流信号
,

放大后用数字电压表指

示与 � “� 相对应的电压 �
�

光辐射能量与

距离 � 相关 �� ,

因此绘制测温曲线时必 须首

先确定测温距离 �
�

我们在 ��� 一 � �� 毫米范

围内
,

每改变 �� 毫米
,

绘制一条测温曲线
,

以

供在不同型号石墨炉原子吸收分光光度计上

安装测温仪时
,

从中选择合适的标定曲线
�

表

� 和图 , 是 � 一 巧 。毫米时的标温曲线
�

�
�

测温部位的选择

� �
一 � 使用的石墨管尺寸为长 �� 毫米

,

外径 � 毫米
,

内径 �� � 毫米�见图 � �
�

我们用

�� � �
一

�� 型铂铭热电偶测量 了石 墨 管 的温

度
�

当 � 点 温 度为 � �  ℃ 时
,

� 点 为

��弓。℃
, ‘点为 � � �� ℃

�

我们也曾从管子的

一端取光进行测温
,

发现温度波动大
,

重现性

差
,

主要原因是不同管子二端发热情况不一

样
,

当管子与锥座的接触电阻小时
,

发热是从

管子中间开始
�

当管子与锥座接 触 不 良时
,

管子从一端或二端开始发热
,

甚至打火
�

正

常的原子化首先应在管子中心 的 高温 区 发

生
,

因此必须准确测量管子中心的温度
,

才能

使测温的准确性提高
�

钨带灯
放大器

子花�
,

孤瓜森

图 � 温度标定方框图
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温度电压曲线

图 � �� 温位置

�
�

温度标定

温度标定有多种方法
,

为了减小误差
,

我

们使用计量院标定的钨带灯 ��
一 �� � � 作为

标准温度源
,

对仪器进行温度标定 �图 � �
�

标温范围是 � �� 一� � �� ℃
�

改变 �� �
一

�� 恒

流源的电流
,

便可从钨带灯上 得 到 温 度 为

对于 � � � � �℃ 的温度标定
,

我们使用

金属熔点法标定 温度
�

�
�
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标定石墨管的温度
�

我们

用 ��
、

� �
、

� � 、

� � 的熔点来标定测温仪
,

从实

验结果看
,

用金属熔点标温精度比较高
,

误差

小于 �多
�

几安倍原子化电流变化
,

即可判

断金属熔与不熔
�

其缺点是
,

清除管子中的

熔化金属时
,

容易损伤管内壁热解石墨层
�
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.
温度测量误差及实验结果

为了检验 M T 一 1 的测温误差
,

曾用几种

方法与 M T
一
1 相对照

( l) 用铂锗热电偶测量石墨管温度

这是一个比较方便的测温方法
,

测温范

围为 900 一1500℃
.
用 M T 一

1 测温仪和铂锗

热电偶同时测量石墨炉温度
,

二种方法测量

数据基本一致
.
(见表 2)
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( 2 夕用 P :、 N 叭 T
a
的熔点测量石墨管温

度

按文献〔6 , P t 熔点是 2043
“
K

,

用 M T 一 1 测

量为 2048 士 2 0 “ K ; N b 是 2夕70
“
K

,

用 M T
一
1

测量为 2720 士 2 0
OK ; T a 是 犯70

0K ; 用 M T -

l 测量为 3270 士 2 0 “ K
.

(
3
) 用 T

a
即 (原子化出现时的温度 ) 测

量石墨管温度

测定元素的 T app 值可以判断石墨管中

产生高温化学反应的类型
.
反过来

,

我们也

可以挑选一些元素
,

这些元素的 T
a
PP 值比较

稳定
,

用它们的 T aPP 值测量石墨管 温 度
.

表3 列出了 T aP P 文献值和用 M T
一
1 测量 所

得结果的对比
.
经过反复验证

,

可以用钒的

T aP p 测量
,

因为钒的 T aP p相对比较稳定
,

不

同日期用不同种类的管子进行测定
,

变化很

小 (见表 4)
.

6
.
应用

* 测量条件: 波长 318斗入
,

狭缝 0
.
2o m

,

灯电流 10

m A ,

负高压 340v ,

进样量 10二l( 2
.
0拼g /m l)

我们 应 用 M T 一
l 测量 了 稀 土 元 素 的

T 。即 值 (见表 约
.
稀土元素的 T

a
pp 变化范

围很宽
,

E
u 的变化量达 6o0OK ,

其他元素的

变化量也有 100一300
OK 对比表 4

,

钒的 T
app

变化不大
,

最大变化量仅 4。
。
K

.

M T
一 1 测温仪除了可以直接测量石墨炉

温度外
,

还可作温度
、

时间曲线(即 T 一 t 曲

线)
.
把 M T 一 l 测温仪输出信号接到双笔记

录仪上
,

可以同时作出吸光度 A
一 t 和温度 T

一 t

曲线 (图 6)
.
以便全面观察石墨炉中的高温

化学反应和元素的原子化温度
.
使用一个快

速比较器和计数装置 (图 7)
,

可以测量石墨

炉的平均升温速度和升温速率
.

在石墨炉原子吸收分析中
,

提高升温速

率
,

可以提高分析灵敏度
,

降低基体效应和减

小背景干扰
.
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