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塞曼效应原子吸收分光光度计的设计

景士廉 王荣荣 俞楚明 张东华 阎炎 马怡载
�中国科学院环境化学研究所�

��  � 年
,

我们研制成功了 ��
一 � 型塞曼

效应原子吸收分光光度计
�

仪器的主要技术

指标达到了国外同类仪器水平
,

并可测定忆
、

锢等稀土元素
�

一
、

� �一 � 型仪器结构

� �一 � 型仪器的原理
、

总体布局
、

机械结

构
,

参考文献 �� 中已有详细讨论
,

本文着重讨

论带磁铁的石墨炉结构
�

� � 一 �型仪器使用加磁场的石墨炉
,

结构

示于图 �
�

它是根据光
、

电及化学分析提出

的要求设计的
�

左右腔和底座部分选用非铁

磁性物质黄铜为原料
,

以保证良好的导热和

导电性能
�

由于原子化时
,

中心最高温度可

达 � � � �℃
,

所以样品池和锥体采用耐高温材

料
—

石墨
�

为了保证在居里温度 以 下工

作
,

永磁体和左右腔加有冷却装置
�

石墨管

和石墨锥在惰性气体氢保护下工作
,

流量为

� 升 �分
�

磁铁两极间距 �� 毫米
,

磁场强度 ��
�

, 干

高斯
,

永磁铁长�连同极靴� ��� 毫米
,

磁极工

作面直径�� 毫米
�

永磁铁材料为取向结晶的

�� � �� � � ,

性能指标为
�
磁感应强度 �

,

� � 

千高斯
,

矫顽力 从 � � � 奥斯特
,

最大磁能

积�� � �� � � � ��
‘

高斯
·

奥斯特
�

磁迥路

材料为 � � �。 电工软铁
,

与永磁体接触光洁

度为 甲 �
,

永磁体与磁迥路装配成 整 体 后充

磁
,

这样制作的磁铁具有良好的稳定性
�

充

于于于谴谴
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图 �

� 左腔 � 压缩弹簧 �

�� 护气嘴 抖 石英窗

带磁铁的石墨炉

导杆 � 拨杆 � 底板 � 气嘴 � 定位销 �� 右腔底座

巧 石墨锥 �� 石墨管 �� 右腔 �� 磁铁 �� 盖板
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磁时为 �� 千高斯
,

使用三年后场强保持在

��� � 千高斯
�

二
、

� �一 � 型仪器光路

根据使用的要求
, � � � �一� � � � 埃可测元

, 卷 � 期

素谱线较密
,

故光路计算取波长为 � � � � 埃
,

石英玻璃在此波长
� � �

�

� ,

天然石英晶体
� 。 � �

�

� �  �
, � � � �

�

� � �
�

为保证 � �

�� � � 棱

镜能使 。
、

� 两束光的最小分开角度不小于

�
�

� 。 ,

计算棱镜时取波长为 � � �� 埃
�

补
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图 � 仪器总体光路图

�
�

� 空心阴极灯
, � � �� ��

�
棱镜

, �
�

� 石墨管前后端 �沼
�

单色仪 又
,

出射狭缝
,

� 准直兼会聚反 射镜

�
�

准直透镜 �
�

�
�

石英玻璃窗 口 �� 磁铁 ��
‘, � � �

光栏 �
�

聚光透镜 �
�

会聚透镜 � 平面光栅

图 � 是 � � �� �� 棱镜结构
,

它由单光轴双

折射天然石英做成
,

两个直角棱镜相胶合
, �

的光轴与人射面 � 垂直
,

与光线进人方向一

致
�

�� 的光轴与 � 正交
,

且与弦面平行
�

当

一束平行光沿 � 的光轴进人时
,

寻常光 。与

非寻常光 � 均以同一速度传播
,

不分裂
,

保持

自然光的性质
�

经过胶合面后
,

由于光束进

行方向与 � 的光轴垂直
, � 光折射率增至最

大
,

而 � 光折射率不变
,

因此 � 光沿原方向垂

直于 � 面射出
, � 光射出后发生偏转

�

这样

两束正交的线偏振光分开来了
,

分开角度随

直角棱镜中大锐角的加大而增大
,

使用时拦

掉 � 光
,

只用 。光
�

通过棱镜系统的转动
,

就

可以改变 。光偏振面相对于磁场的方向
,

时

而平行于磁场
,

时而正交
,

满足仪器对光的特

性要求
�

的大小和位置即可
�

现取 �
� 线 � � ��

�

� 埃计

算
,

此时 � � �
�

� � � � �熔融石英玻璃�
�

根据

物象关系可求出光栏的位置和大小
�

�
‘

一 � �
�

� � � �

�氮了篇
�级乙

’

澄黑
� 为透镜 � ,

在 又 � � � �  埃时的焦距
,

改
,

姑 分别为石墨管前后端的象距
,

币
� 、

婉

分别为石墨管前
、

后端口径象的大小
,

因此由

图 � 可以看出 �� �

处加一个 币� 的光栏
,

可

将 � 端辐射光拦掉
,

在 �� �

处加一个 币�� 的

光栏
,

可将 � 端的辐射光拦掉
, � � 之间的辐

射也被拦掉
�

三三
、

�

户丫丫
夕夕二士士

图 � � � � � � � 棱镜

进行高温元素分析时
,

石墨炉辐射光
,

尤

其在 � � � �一� � � � 埃区间
,

必须拦去
�

石墨管尺寸为 价� � �� 毫米
,

因此只需

求出石墨管两端在狭缝 � � 附近由 � �

所成象

三
、

电子线路部分

��
一 � 型仪器的电原理方框图示于图 �

�

为了提高空心阴极灯的发光强度
,

而又

不增加灯的工作温度
,

本电路与通常的灯电

源线路不同
,

它把重复频率为 � 千周
,

占空比

� � � 的方波加到空心阴极灯上
,

发光强度调

制的另一个 目的是消除石墨炉辐射的影响
�

在通常的空心阴极灯脉冲供电系统中
,

放电

的启辉与熄灭是随每个脉冲进行的
�

可是在

本仪器中 � 千周的脉冲方波是叠加在一个约
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压戮三二

石石英英英 高压压
振振荡器器器 电源源

前前置置置 带通通

放放大大大 滤彼彼

时时间间间 标尺尺尺 调零零零 同步步步 低通通
常常数数数 扩展展展 电路路路 检波波波 旅波波

���

�� 信号 ���
形形式电圳圳

图 斗 电原理方框图

为 � 毫安的直流电流的基础上进行的
�

这样

空心阴极灯在使用的任何时候都是 点 燃 的
,

从而消除了空心阴极灯启辉一瞬间产生的失

控尖脉冲对总机指标的影响
�

前置放大器做成一块圆形印刷板
,

连同

光电倍增管一起置于电工软铁制成的屏蔽罩

内
�

带通滤波器是由运算放大器与 � � 元件

组成的有源滤波
,

它的作用是只把频率范围

在 � 干周士 ��� 赫兹范围内的有用信号从输

人端传送到输出端
,

而把偏离这一频率范围

的信号衰减
,

这样它就能控制由辐射光和其

它原因造成的噪音讯号
,

并把光电倍增管接

收到的 � 千周
,

占空比 � � � 的脉冲信号变换

成 � 千周的正弦波
�

本仪器利用晶体管对数特性实现对数变

换
�

它可以在三个数量级范围内保持较好的

对数关系 �相当于消光值 � �
,

保证背景消光

为��� ��� 的情况下
,

原子吸收信号在 ��� �� �

以内的精密测量
�

为了提高仪器扣背景能力
,

可在对数放

大器之后
,

同步检波之前加一级中
』乙频率为

� �� 赫兹带宽为 �� 赫兹的带通滤波器
�

同步检波电路
,

由两个场效应晶体管分

别接人运算放大器的反相和 同 相输 人端 组

成
�

两个场效应管受门信号形成电路所产生

的两路大小相等
,

相位相反的门信号控制
�

门

信号由和起偏器一起旋转的调制盘产生
�

同

步检波器与前置放大器
、

带通滤波器和后面

的时间常数选择电路构成了一个完整的锁相

放大器
,

使该机能检测出淹没于噪声中的微

弱信号
�

四
、

实验结果和讨论

为了验证 ��
一 � 型仪器的性能

,

我们花

了近半年的时间
,

通过对 ��
、

� �
、

�
、

�
、

� �

等三十余种元素的分析测试
,

对仪器的噪声
,

线性范围
,

重复性
,

扣背景能力
,

抗辐射光能

力
,

波长范围等主要技术指标进行了反复测

试
,

并使用 � �
一 � 型仪器对实际样品进行了

��
,

��
,

� � 的测定
�

主要性能指标与国外

同类仪器相当田
�

该仪器就其所利用的塞曼效 应 原 理 而

言
,

扣除背景的能力是很高的
,

但不是无限

的
,

其主要限制是能量
�

实践证明
,

使用较好

的空心阴极灯具有较好的背景校正能力
,

这



说明到达光电倍增管能量的大小直接影响扣

背景的效果
�

这是因为样品原子化的一刹那

间
,

若是样品产生强烈的背景吸收
,

如背景消

光为 �
�

�
,

那么到达光电倍增管的能量还不到

吸收前的�务
,

相当于空心阴极灯的能量衰减

了五十余倍
�

仪器记录噪声将是原子化前的

五十倍左右
�

可是这种噪声的升高产生在背

景吸收发生的一瞬间
,

只要背景吸收完毕
,

就

一切恢复正常
,

因而在记录仪上产生小于 �
�

�

消光度的随机峰
,

峰大小与能量成反比关系

�图略�
�

增加空心阴极灯的能量
,

减少 �以 �� � � 棱

镜
,

单色仪等光路上的损失
,

降低电子线路及

机械上的噪声
,

将会提高仪器扣除背景的能

力
,

增加某些元素测试的线性范围
,

降低检测

限
�

现以 � 。山。�
棱镜的改进说明之

�

按 ��
一� 型机使用的石墨管计算

,

光源

成象于石墨管的中心
,

光束不应被石墨管遮

挡
,

那么图 � 中透镜 玩 的口径应为 � � 毫米

左右
,

而 ��
一 � 型机使用的 �� �� �� 棱镜为

� � 毫米左右
,

因此 � , � 光最小分开 角 度

为 �
�

� “ 时
,

其 口径为 � � �� 毫米
,

玩 的通光

科 学 � 卷 � 期

口径只能用到 �� 毫米左右
�

若将棱镜长度

增至 �� 毫米
,

直角棱镜的大锐角改为 � � 。 ,

通光口径可以变成 ��
�

�� � � ��
�

�� �毫米
� ,

此

时 城 的通光口径增大到 ��
�

�� � 毫米左右
�

把

光的损失计算在内
,

其能量增加为

丝全互兰竺已些 � �
�

� � � � �
�

� 、斗

� � � �

�
�

� � ’为加长部分的吸收
,

即能量增加一倍
�

影响仪器扣背景能力的另一重要因素是

电子学系统性能限制
,

其中检波器的非线性
,

对数变换精度不够以及运算放大器的失调等

会严重损失仪器扣背景的能力
,

因此元件的

筛选
,

仔细地调整是很重要的
�

图 � 中
,

把透镜 � 、

换成表面镀铝的轮 胎

面反射镜组
,

既可消除象散
,

又可解决由于波

长差造成的象位移
,

也使调整更方便
�

这样
,

单色仪折叠到石墨炉之后
,

使整个仪器更为

紧凑
�
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用可变波长紫外检测器定量分析液相色谱未

分离峰中的多环芳烃异构体

金 祖 亮
〔中国科学院环境化学研究所)

用高效液相色谱分析环境样品中的多环

芳烃类污染物时
,

若不采用梯度淋洗技术
,

则

四环的苯并 (a) 葱
一
窟

,

五环的苯并 (e) 花
一
芜

等两对异构体不能得到满意的分离t1,
刀 ,

由于

多环芳烃异构体之间的毒性差异[31
,

有必要

对未分离的异构体进行分别定量分析
.

对未分离色谱峰的定量分析方法有不少

报道“一‘1
.

B
.

5
.

D
a : 等[1] 用荧光检定器

,

在不同激发和发射波长下测定未分离峰的峰

高
,

分别定量测定了两对未分离色谱峰中的

苯并 (a) 葱
一
蔺和苯并 (e) 花

一

芜四个化合物
,

本文采用可变波长紫外检测器在分析了两对

化合物的紫外光谱特点之后
,

选择合适的波

长
,

分别测定上述两对异构体的未分离色谱

峰峰面积
,

通过一个简单关系式计算
,

对每一

化合物进行定量
.
并对北京某些地区的大气


