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维持 I CA P仪器测试条件长期稳定性的研究

马凯林 王璞君 王松君 回井周 傅春久

提要 本文介绍维持 A I CP 仪器工作条件长期稳定的实验方法
。

讨论了仪器

的定期检测与调试
,

合理选择仪器控制标样
,

以及例行生产中的标准样品分析与对

检样品分析
。

以上方法经多年化探拼图工作检验证明行之有效
。

关铂词 I C A P仪器 长期德定 化探样品分析

化探样品批量大
、

分析时间长
,

控制分析条件的长期稳定性对地质拼图非常重要
。

迄今全国化探扫面工作已进行多年
,

现在的测试条件与以前相比是否已出现显著变化的

问题 日趋突出
。

虽然各实验室应有 自己保持分析条件不变的方法
,

但至今未 见 公 开 报

道
。

本文参照国外有关文献
〔 ’ 一 ` ’

并结合几年来的生产经验
,

总结出维持 I C A P类仪器

工作条件长期稳定的实验技术和方法
。

可供相似类型仪器分析工作者参考
。

1 仪器及工作条件
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;

3 5 5
。

2 电学系统的定期检测与调试

暗电流 光电倍增管的暗电流是指在没有光照射在阴极上时光电倍增管 的 输 出 电

流
。

暗电流来自于阴极和倍增极表面的热电子发射及电极间产生的漏电流
。

其值大小可

反映光电倍增管性能好坏
。

每个月应检测一次暗电流值
。

各元素通道所用光电倍增管型

号不同
,

加于光电倍增管的高压值不同
,

通道板积分电容也不同
,

因此各元素通道允许

的暗电流值亦各不相同 (表 1 )
。

测定出暗电流值后与标准值相比较
,

若测得值大于允许
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值则应及时更换光电倍增管
。

暗电流试验结果列于表 2
。

长期稳定性 I C A P 光谱仪会因以下原因而发生漂移
:

高频发生器工作点的变化
;

样品中的细小微粒会在雾化器管道内和喷雾针端 日缓慢沉积而影响雾化效率
; 溶液中盐

类会在灯具中心管咀口逐渐析出而影响样品雾的通过和等离子焰的性态
。

长期稳定性试

验可测量这些因素影响的总结果
。

当这种影响超过允许范围时则应予以适当处理
,

如拆洗

灯具
,

清洗雾化器
,

直至更换功率管
。

长期稳定性试验要每周进行一次
。

实 验 方 法 如

下
:

将仪器置于常规测试状态
,
开机点火后稳定 30 nI i。 ;

关闭光谱移位器并调用统计程

序或诊断程序 ; 曝光 1 0 5 、

取 10 次测定平均植
; 将测得仇 与前一次结果比较并计算出漂

移值
,

然后与标淮值比较 (见表 2)
。

白光试验 自光试验分强光白光试验与弱光自光试验
。

前者主要检查仪器在高浓度

区的测光稳定性及仪器检测远紫外分析线元素的性能
; 后者主要检查仪器在低浓度区的

测光稳定性及仪器检测近紫外一可见分析线元素的性能
。

自光试验应每月进行 一次
。

实

验步骤如下
:

将仪器置于常规测试状态
; 调节观测 高度至工作线圈上方2。 二 (强光白光

试验 ) 或 2 0二 nI (弱光白光试验 )
; 以下同长期稳定性试验

。

将白光试验测得的标准偏差

(S D ) 及相对标淮偏差 ( R S D ) 与标准值比较
,

山此可以确定光电倍增管及其它电子

元件的运行情况
。

白光试验结果列于表 2
。

若白光试验通不过
,

则需进一步进行电子元

件的稳定性试验
,

主要检查 A / D 转 换器系统和各元素通道板
。

以进一步判断电 子元件

的哪一部分工作不正常
。

3 光学系统的检查与调试

需要调试的光学系统主要包括人射狭缝折射板
、

}l去射狭缝折射板以及反射镜
。

其中
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裹 2 电子元件性能浦试实睑结果

T ab le 2 Te st in gre su lt o f Fr oPe rt yf o re le ct rn o ie de vie e

萄`

暗 电

最大允许值

流 试 验 白 光 试 验 长期稳定性试验

强 度 {
RS D

(男 )

-竺 l j竺一}垦竺 )堕卜鹦
一
仁夔查竺竺

-

}一
一

鲤竺 -

强 度 }
D R s

{
“ D

1R
sD !“ D } S D R} 漂 移 1漂移 (` ) ) 漂竺 l蔓登 i翌

元素

0
.

6

0
。

8

0
。

6

1
。

9

2 0 1

3
。

2

1
。

3

3
.

8

0
.

4

0
.

4

0
。

5 5

0
.

3

0
.

48

0
。

9

0
。

6

0
.

6

0
.

6

0
.

6

0
.

8

0
.

3

1
.

2

0
.

6

0
`

6

0
.

8

0
.

6

0
。

6

0
.

8

0
.

8

1
.

2

0
.

6

0
.

8

0
。

8

0
.

6

0
.

2

0
.

6 1

0
。

2 1

0
.

3 1

0
。

2 1

8 19 18 766 118 13 15 17 12 0000000000

2 3 4 14 1390
J l00…

2 75
J I 160

0
.

5

0
。

3

5 2

…
000

1
.

2 8 7 1
.

2

一 8
.

一 4
。

一 7
.

一 4
.

一 9
.

一 2
.

一 7
.

2 1

一 2
.

一 3
。

一 1 1

一 3
.

一 4
.

一 1
。

1
。

O
.

0
.

0

7 18 9 1139 11业2 14 16 1林 9 4 11000n .
000000000

.

8

0
.

8

0
.

8

0
.

6

1
.

2

5
.

6

7
.

5

3 3

7
.

9

1
.

7

0
。

0

8
.

7

0
.

0

10 3

16 0

3 9

3
。

5

9
。

4

0
.

0

1
。

1

1
.

0

2
.

0

0
.

4

0
。

8

0
.

8

0
.

8

0
.

6

1
.

2
八 098 9

J Idl

6 3

一 5 1

一 2 8

一 3
.

一 17

一 2
.

一 0
.

0
.

6

1ǎ
3003

……
000000

0
.

6

0
.

8

0
.

6

5 4 1

0
.

0

0
.

0

2 7

6
.

5

0
.

6

0
.

4

3 3

0
.

6

0
。

8

0
.

6

一8 7

一 0
.

一 0
.

一 1
。

一 3
.

一 2
。

l

…
!

ee ! 4
e sl

…we !l…llwe
.

lee

O

…

二一么二一一一一一一
3 1一 1一一一一一 3一 3 1一一一

46

13 0

0
.

0

8
.

7

0
.

0

0
.

0

0
.

0

3
.

9

0
.

0

9
。

5

0
.

0

0
。

0

3 9 1

5 5 1

8
.

8

0
.

0

0
.

0

0
.

0

4
。

1

0
.

0

8
.

9

8 1

5 1

4 1U封58从58 4 1225 1且 4 14 1器 4 1

6
.

5

0
。

0

0
.

0

0
。

0

0
.

0

0
.

0

2
。

2

0
.

0

0
.

0

6 7288 4 11n 444 1114 1拭

0 10 10 100 110 10 10 1000 1110 1000 1110 10 1000 1110 10 10 100 110 10 10 1川 Be BB aCao CdCr Cu C队n ILa砒MnM oNl’ NiPPbP d5 1S rh TTi v

y

Zn

Z r

5 76

2 5 6

2 6

5 1

4 13

5 1

5 1

5 1

2 6

5 1

5 12

5 76

4 13

2 6

5 1

2 5 6

5 12

5 12

5 12

2 5 6

5 1

2 6

2 5 6

2 6

2 6

2 6

5 1

2 6

准

入射狭缝折射板须经常调节
,

每天以汞 4 3 5 8人为基准调节多次 (描迹 )
。

机械振动
、

温度

周期性变化等因素可引起 出射狭缝折射板发生机械漂移
,

对此需定期 (每半年 至 少 一

次 ) 检测或在某元素分析结果显著变坏时进行检查与调试
〔 ”

。

有时出射狭缝折射板会由

于尘埃和油污而变脏出现晕圈
,

这对分析结果将有严重影响
,

此时可用浓硝酸和蒸馏水

清洗
。

反射镜在大多数情况下是不宜动的
,

但若所有元素强度普遍减弱很多时
,

也可以

拆卸下来用乙醚清洗
,

或送到光学仪器厂重新喷镀
,

或更换新的反射镜
。

4 仪器控制标样的选择和使用

在测样过程中
,

仪器会因下述原因而发生漂移
:

温度变化引起光学系统 偏 离 准 直

点 , 供电电压波动引起高频发生器工作点漂移 ; 雾化器雾化效率的改变
。

为了及时发现
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测样过程中仪器的这种波动
,

需在测定未知样的同时测定仪器控制标样
。

在化探样品分析

时
,

我们在G S D I ~ G S D 12 标样中
,

选 出测定结果符合定值较好的剩液
,

收集起来作为仪

器控制标样
。

测定每批未知样时再根据样品岩性从 12 个仪器控制标样中选取一个或几个

作为本批测定的控制液
,

每分析 20 个未知样测定一次控制液
。

若测定值与标定值间偏差

小于 1%
,

则属于正常测光波动
,

否则需停机检查
。

5 标准样品分析与对检样品分析

在化探样品分析中
,

每批样品分析的谁确度主要用二级标样控制 , 精密度由对检样

品控制
。

每批样品之间以及每个图幅之间
,

样品分析的一致性及准确度主要由一级标样

控制
。

每人每批共分析 50 个样品
,

共中空白 2 个
、

标样 4 个
、

对检样 3 个
,

其余为未知

样品
。

各元素空 白值应低于该元素检出限的一半
; 标准样品及对检样品的测定误差和偏

差需符合
“
化探样品分析质量暂行规定

” 要求
。

若空白或标样或对检样中有元素分析质

量不合格
,

则需分析原因
,

然后决定重新测定或部分返工或全 部 返 工
。

在 1 ,

20 万区域

化探扫面工作中
,

每个图幅需分析近 2 00 0个样品
,

其中穿插 4 次一级标样分析
,

每次分

析 G S D
, 一 :

12 个一级标样
。

即可以控制整个分析过程的准确性和一 致性
。
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