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**QLT'B8<?"" 型电感耦合等离子体发射光谱仪#2-XA

%36$是美国QLT'B8仪器公司研发的一种自动化无机元素

分析仪器!具有精密度好*准确性高*检出限低*基体效应小*

线性动态范围宽*分析速度快和操作方便等特点!目前已经

广泛应用于地质*冶金*环保*电子*食品*医药等领域(# A?)

%

仪器在长时间使用过程中!会产生一些常见故障!本文就此

作一些探讨%

AB故障现象与排除方法
AUAB仪器测定的精密度差

开机后!仪器最佳化正常!主机硬件一切正常!但在长

时间使用过程中!检测数值缓慢漂移或者平行样间的精密

度差%

##$ 仪器开机后光室温度未完全稳定% QLT'B8<?""

型2-XA%36仪的光室温度须稳定在#?O t"9#$a!若仪器

温度未稳定在该区间!光室内光学元件由于受明显的温度

影响!各光学元件间的相对位移产生变化!致使待分析谱线

位置漂移和分析数据失真($)

% 因此仪器主机应充分预热!

在光室温度稳定在#?O t"9#$a进行测定%

#!$ 仪器长时间进行检测工作!管路内记忆效应累积%

为了防止仪器记忆效应累积影响检测准确性!可以将

%

cJd#体积分数!下同$的王水和试样一起交替进样!即

在一个试样检测后用 Jd的王水替代样品进行管路冲洗!

并且尽量延长空白冲洗时间%

#?$ +̂ 功率不稳% 假如 +̂ 功率有 "9#d的漂移!发

射强度就能产生超过 #d的变化(J)

!其主要由氩气不纯或

循环水温度突然变化造成#可以用氩线的稳定性来检查$%

#$$ 蠕动泵管泵夹松动!致使进样不均匀% 设置雾化

器压力为.一般/!蠕动泵转速为."/!调节泵夹压力使进样

管内液面恰好停止!再使泵管压力稍过量即可%

#J$ 仪器长时间进行检测工作!蠕动泵管弹性变差%

蠕动泵泵管的经常挤压部位颜色变暗时!蠕动泵管则需更

换!借助细纱布捏住聚四氟乙烯管缓慢插进泵管中!若聚四

氟乙烯管不小心被折弯!应将折弯处剪掉#折弯处会减缓进

样流量!严重时会阻塞进样$!重新安装% 蠕动泵要定期滴

加润滑油!可以减缓蠕动泵管和塑料转子的磨损%

#<$ 连续测定高盐分样品溶液!雾化器喷口处出现盐

析现象% 由于雾化器毛细管出液口处是低压区!液体急剧

膨胀形成气溶胶!此出液口处的温度也低于室温!测定高盐

分溶液时!容易致使部分溶解度不高或溶解度受温度影响

大的盐分结晶析出而轻微堵塞毛细管% 可以将同心雾化器

小心拆下!将雾化器放进 Jd的王水中喷雾 # B(K即可清除

'<:#'
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析出的盐分% 另外!加大高盐分样液的稀释比或给雾化器

增加氩气增湿器装置可不同程度减缓盐析现象的出现%

#>$ 分析谱线的选择不合适% 多数情况下靠近-20边

缘 !" 个象素的谱线强度通常较低(<)

!尽管有些谱线没有光

谱干扰!但还是很少采用% 此外还有位于紫外波长短的元

素谱线#如X#>>9$:J KB$!也很少采用(?)

%

#O$ 谱线积分时间过短% 以-20检测器测定的各谱线

强度是以每秒计数的比率计算!因此过短的积分时间必然

影响数据精密度"但增加积分时间!不会增加信号的强度!

可以获得更加稳定的读数!改善精密度与检出限(<)

% 对批

量试样测试!太长的积分时间将影响分析速度%

#:$ 排风量不稳定!致使.火焰/跳跃% 例如!排风口与

阵风方向相对!快速开关实验室推拉门!容易致使排风量忽

大忽小%

##"$ 电感耦合等离子体发射光谱实验室距离振源

#如火车道$*强磁场#如火花发射光谱仪$较近%

AUCB出现非零空白数据
开机后!仪器最佳化正常!主机硬件一切正常!但在使

用过程中!信号强度缓慢降低或突然降低为空白强度%

##$ 仪器长时间进行检测工作!中心管被气溶胶析出

的盐分堵塞% 中心管被堵塞后!可观察到旋流雾室内雾汽

量明显增多!旋流雾室壁有不少正在下滑的水珠!排液量也

比正常情况下增多% 轻微的中心管污染可以采用 J"d的

王水反复进样冲洗% 如果没有较大改善!必须按照仪器说

明书拆卸雾化装置!前者将中心管和同心炬管使用 J"d的

M/,

?

加热浸泡清除盐分!再用去离子水清洗!吹风机自然

风吹干% 同心炬管长时间使用时!顶端会出现棕褐色物质!

很难用 J"d的M/,

?

浸泡的方法除去#借助高氯酸 j王水

微沸浸泡效果也不明显$!此时应更换同心炬管%

#!$ 仪器长时间进行检测工作!雾化器被堵塞% 由于

雾化器的环形间隙仅为 #" ;?J

"

B#作气体出口$

(>)

!如果

环形间隙被堵塞!那么雾化器将很难被挽救!因此选用氩气

减压阀时最好带有过滤网装置#如青岛华青仪表$% 平常

遇到的大多是雾化器的中心管被堵塞!堵塞必须用最轻柔

的力来处理!因为石英雾化器的中心管非常脆弱!喷嘴处任

何一个最小的碎屑都会损坏雾化器性能% 首先要确定堵塞

雾化器位置所在!借助头发从雾化器喷雾口部向外推脏物

#若毛细管中存有水!推脏物会更容易些$% 作者用此法成

功处理了近 #" 次中心管堵塞%

AUDB测试数据出现偏高
测试数据出现偏高的原因往往是由于样品处理环节带来

污染造成的%

&

使用普通比色管定容后隔夜测定溶液中hK

元素!往往会偏高!因为玻璃中就有一定含量的hK!长时间放

置会被酸溶液浸取出来"

'

样品消解时!使用了镀铜的坩埚

钳!会导致-R*6K含量偏高!因为坩埚钳表面镀层的主要成分

是-R和 6K!应借助聚四氟乙烯材料包裹处理后才可使用"

(

样品制备所使用的水或试剂不合格!待测元素含量偏高%

AUEB测试数据存储缓慢
6]4数据库存储的数据超过 #" """ 件时!在曝光结束

向数据库存储数据时需要停止一短时间才完成% 按照仪器

说明书新建空白数据库即可解决该问题(O)

%

AUFB'点火(困难
对于控制正常的仪器!需要.点燃/等离子体才能开始

分析工作!不能正常.点火/是2-XA%36仪最常见的故障%

形成稳定的等离子体必须满足 ? 个条件(: A#")

&

&

+̂

系统向工作线圈输出稳定*持续*适宜的能量%

'

炬管洁

净!并通有纯净且流量适宜的氩气%

(

点火装置向气体中

释放适当的电荷% 如果其中一个或多个条件没有被满足!

则仪器不能正常.点火/%

##$ 氩气不纯或输出压力不准确% 氩气有两种储存形态&

压缩氩气和液氩% 压缩氩气通常含有氧!而液氩通常含有氮!

劣质氩气的症状是不能点燃等离子体!在炬箱里有时会听到

.噼噼啪啪/的打火声音% 测试是否是氩气问题的措施就是更

换氩气% 有时供给仪器的氩气有可能是错误的气体!可以更换

不同批次的氩气或者更换供应商%

#!$ 氩气输出压强过高或过低% 供给仪器的氩气压强

要控制在大约 "9<! 1XC% 过低的压强不能形成足够纯净

的氩气气氛"尽管过高的压强很容易形成足够纯净的氩气

气氛!但会造成冷凝气和辅助气流量过大!容易稀释引燃时

电火花所电离的离子浓度% 所以要注意调节氩气输出%

#?$ 同心炬管或旋流雾室中有积水% 发现积水存在

时!可延长氩气吹扫时间!若仍不能.引燃/等离子体!应小

心拆卸下同心炬管或雾室借助吹风机的自然风吹干!重新

安装后即可正常.引燃/%

#$$ 实验室环境湿度大% 若延长氩气吹扫时间仍不能

.引燃/等离子体!应想办法降低实验室环境湿度%

#J$ 雾化系统漏气% 空气泄漏进入炬管中!空气将稀

释或污染炬管中的氩气气氛并阻止氩电离形成等离子体%

如果泄露量很少!炬焰可以点燃!但会熄灭% 若雾室存在漏

气问题!过量的空气将立即进入炬管中!并造成熄火% 验证

的办法就是通过移走雾室并用胶带封住炬管底部!来尝试

能否.点燃/等离子体% 空气泄漏的主要部位还包括 ,形

圈*炬管周围*中心管*雾室与中心管连接件的末端*排液管

等等!其他的 ,形圈也要做简单的检查!如是否有滑脱*隆

起*收缩*破损*等现象%

#<$ 点火头位置偏远% 正常点火时!首先会听到.嗒*

嗒*嗒/的点火头放电声音!紧接着.砰/的一声!等离子体

被.引燃/% 若听不到.嗒*嗒*嗒/的点火头放电声音!首先

确认氩气输出压强是否大约为 "9<! 1XC!若输出压强没问

题!再确认点火头的位置是否合适#如图 # 所示$!使点火头

距离石英炬管的外表面 #9J ;#9< BB%

AUGB突然'灭火(

虽然等离子体.点燃/后又突然熄灭也是不正常的!但

'>:#'
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相对不能点燃的故障!往往是一些小问题% 灭火原因有两种&

等离子体本身不能维持和仪器认为有危险而关闭等离子体%

图 #*L"'$/. <?""型号S!5A8,6仪器等离子体屏蔽箱内部结构

(̂E9#*QLT(KVT'KC)NV'RIVR'C)U'CW(KE8S&)CNBCNL(T)UTU IT))

8SQLT'B8<?"" 2-X=%36

##$ 等离子体不能维持

&

低功率与高负载#有机溶液*高盐溶液$都易导致灭

火!增大 +̂ 功率和使用低盐类样品#如蒸馏水$可帮助判

断是否存在以上可能"

'

不良的调谐有时也会导致灭火

#更会使数据稳定性差$"

(

排风流量或水循环流量在维持

等离子体工作的临界值附近"

*

进样系统有突然漏气或突

然堵塞"

+

当氩气更换至另一瓶时!遇到劣质氩气"

,

当软

件分析界面中激活打开的分析方法多!尤其是分析较多元

素的方法时!也容易出现等离子体自动熄灭现象%

#!$ 保护性灭火

等离子体的保护分为对高压的保护和对高频的保护!

熄火时往往会有提示信息% 另外!观察灭火时间!这有助于

判断灭火原因%

AÛB'点燃(等离子体后"不能进行光谱仪最佳化
原因&炬管虽被点燃但没有监测到!计算机会假设等离

子体熄灭或者根本就没有点燃% 检查并清洗光纤检测器!

光纤检测器位于等离子体屏蔽箱里面#如图 # 所示$!可以

用酒精棉球#或其他中性有机溶剂$进行清洗% 如问题依

然存在!则需要更换光纤检测器%

AU_B辅机故障
A9_9AB电源稳压器自动断电

现象&电源稳压器突然停止工作!并发出报警提示!外

壳温度 $" ;J"a!但未发现打火及灼烧异味等现象!重新

启动稳压器!有正常的电压和电流输出!但散热风扇不转

动% 原因&电源稳压器散热窗太靠近实验室墙壁!致使散热

不通畅% 更换散热风扇后!电源稳压器正常工作%

A9_9CB循环水机制冷效果差

现象&.点燃/等离子体后!+̂ 发生器温度很快上升到

?"a#QLT'B8<?"" 型 2-XA%36 仪 +̂ 发生器温度临界值

为 ?"a$!等离子体自动熄灭% 降低循环水水温和增大循

环水流量!冷凝效果并不明显% 原因&长时间使用过程中!

循环水中的悬浮物堵塞循环管道% 应更换循环水机内污

水!清除水循环管道内的黏附物% 开通氩气并吹扫主机

#J B(K后!反接主机的水循环进水管和出水管!打开水循环

工作! B(K后关掉水循环电源#保证氩气有吹扫主机$!借助

橡胶软管将水循环仪器里的废水虹吸至废水容器中!并补

加新鲜纯化水至红色液面标志处% 再反复上述操作 ? 次!

将主机循环水进水管和出水管正接!.点燃/等离子体运行

一段时间!+̂ 发生器温度可以稳定在 !J a!故障排除!再

循环水中补加适量乙二醇#防腐$%

CB结语
QLT'B8<?""型电感耦合等离子体发射光谱仪是集机*

电*光及计算机于一体的大型精密分析仪器!在长时间使用

过程中!仪器或多或少都会出现一些小故障!仪器操作者要

提高自身素质!加强仪器使用维护% 在仪器出故障后能够查

阅相关资料!根据具体情况进行分析找出原因!排除故障%
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