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$常搭配溶液气动雾化器进样系统"以串联方式测样"其进样效

率并未达到最佳%本文基于六通多路阀设计了一种双样品环进样系统"连接雾化器前"用以提高仪器的

测样效率%实验测定了
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种元素"

其校准曲线的线性相关系数均大于
"K+++

"精密度!

!N,

$均小于
,b

%实验还分别测定了
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种元素"测样时间分别节约了
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元素为例"先测试
*""K""

%

V

'

T

样

品后"立即测试
*K""

%

V

'

T

样品"未发现明显的记忆效应%该系统价格低廉&操作简单&体积小&易于实现

自动化"且有与其他仪器联用的可能性"具有广阔的发展前景%
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是一种分析化学领域的常用设备"目前已广泛

应用于宇宙&环境&物理&化学&生物&医药&医

学&食品&材料&核科学等诸多领域*

*?)

+

%该仪器

通常采用溶液气动雾化器进样系统*

#

+

"样品溶

液由蠕动泵送入雾化器"产生气溶胶"在雾化室

中"一部分气体由载气带入"通过检测系统完成

检测*

!

+

%进样系统和检测系统一般采用串联方

式运行"进液管只有一根"当样品溶液通过进液

管流向雾化器时"仪器的检测系统只能处于待

机状态"导致检测系统的使用效率低%溶液气

动雾化器进样系统完成一个样品测试的时间是

样品流经进液管时间&雾化器到检测器及信号

稳定时间&仪器检测时间和进液管换洗时间之

和*

,

+

%在确定的仪器参数下"仪器检测时间与

所检测元素的个数呈正相关*

#

+

"雾化器到检测

器及信号稳定时间是气动雾化器系统为保证测

试可靠性的必要时间"而在进液管冲洗和样品

流经进液管的这两段时间内"检测器并未进行

检测"可通过调节流路节约这段时间"以提高仪

器的测样效率%美国
D9@

公司推出了一款自

动进样器系统*

E

+

"利用六通阀和一个样品环组

成串联式流路系统"通过高流速真空泵快速将

样品装入样品环"经六通阀切换不同流路完成

测样"有效地提高了测样效率%但是"该系统的

样品环只有一个"与检测器系统仍然是串行式

连接"即使高流速真空泵的装样速度很快"但是

在装样过程中"检测系统仍然处于待机状态"并

未在最大程度上提高检测系统的利用率%

本工作拟利用双层六通多路阀和
)

个样品

环设计一种双样品环进样系统"通过阀路转换

并行式完成装样和测样过程"以提高仪器的测

样效率%
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仪器与试剂
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仪)美国
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公司产品#

OA)**f

电子

分析天平!精度为十万分之一$&

A/%&506A&.7

移

液枪!量程
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T

$&

dA?BA?
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超

纯水纯化器)德国
91/<%/5.7

科学仪器有限公司

产品#超纯水!电阻率为
*FK),8

#

.

;=

$)由超

纯水纯化器制得#硝酸!

8Q9

级$)苏州晶瑞化

学股份有限公司产品%

9;

&

C5

&

$

&

3/

&

80

&

S7

&

3%

&

(5

&

3.

&

A\

&

0̂

&

3X

&

T5

&

9/

&

O1

&

3%

&

B

&

C4

&

T1

&

36

&

A/

&

(X

&

9=

&

D.

&

]X

&

C\

&

f

>

&

H%

&

D/

&

C=

&

i\

&

T.

共
#)

种

单元素国家标准溶液)浓度为
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#

溶液!
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的混合标准溶液#清洗

液)
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溶液!
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双层六通多路阀)南京科捷分析仪器

有限公司产品"配接头和堵头!

*
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蠕动泵)重庆科耐普蠕动泵有限公司产品#进液

管)美国
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材质"内径为
*K""==

"外径为
*K,"==

#细管)

ACGD

材质"内径为
"KF"==

"外径为
*K""==

%
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双样品环进样系统

双样品环进样系统的工作示意图示于

图
*

%主体是双层六通多路阀"图
1

&

\

为两种

状态#

*

!

E

分别对应阀上下层的不同孔位#进

液管
*

设置于仪器蠕动泵!蠕动泵
S

$上"进液

管
)

设置于外接蠕动泵!蠕动泵
O

$上"速度为

J!F/

'

=50

!负号代表蠕动泵进样旋转方向为

逆时针$#样品环
*

与样品环
)

的样品环管长

度可根据被测元素的数量而变化"具体参数

列于表
*

%

注)

S

&

O

为蠕动泵#

*

!

E

分别对应阀上下层的不同孔位#

1

&

\

为双样品环进样系统的两种模式

图
=

!

双样品环进样系统示意图
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样品环管长度的相关参数

(27:1=
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%24251.14-+A-25

/

:1:++
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:16

C

.)

元素个数

(.=\6/%26&6=60<7

停留时间

fI6&&<5=6

'

=7

扫描次数

(.=\6/%27I66

:

<5=67

重复次数

c6

:

&5;1<67<5=67

样品环管长度

91=

:

&6&%%

:

&60

V

<4

'

;=

* ," *" * ##

E ," *" * !F

*) ," *" * EE

*F ," *" * F!

#) ," *" * *)E

!!

样品环管的长度与所测的元素个数&停留时

间&扫描次数&重复次数都呈正相关%根据本实

验条件"列出了样品环管长度参数"在该条件下"

每多测
*

个元素"时间增加
*7

"溶液在样品环管

中的速度为
#;=

'

7

!蠕动泵速度为
)"/

'

=50

$"由

此可得到样品环管计算公式)样品环管长度

!

;=

$

N

元素个数
g#h#"

%

=>B

!

系统使用方法

系统在使用过程中"进液管
*

常置于清洗

液中"用于对测样流路进行清洗"并完成样品环

内样品的进样工作%当进样管
)

置于第一个

样品中时"样品通过流路装满样品环
*

"过量

样品排入废液桶"如图
*1

状态#手动切换阀

路"由清洗液将样品环内的样品送入检测器

内进行检测"同时进液管
)

放入清洗液中
)7

后放入第二个样品中"进行第二个样品的装

样工作"如图
*\

状态#再次进行阀路切换"完

成第二个样品的检测工作"如此依次完成所

有样品的检测工作%

测样时"每次只需移动和清洗进液管
)

"操

作简单"易实现自动化%

=>E

!

质谱条件

优化后的
@3A?89

最佳工作参数如下)

cG

功率
**R,d

"冷却气流速
*,K"T

'

=50

"辅助气

流速
*K),T

'

=50

"雾化气流速
"K+T

'

=50

"跳峰

扫描方式"扫描次数
*"

次"重复次数
*

次"停留

时间
,"=7

"详细参数设定列于表
)

%

,,)

第
#

期
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表
?

!
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参数设定值

(27:1?
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%24251.14--1..,6
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O2:31+A$"%#!&

参数

A1/1=6<6/7

溶液气动雾化器系统

9%&.<5%0

:

06.=1<5;

06\.&5Z6/7

>

7<6=

双样品环进样系统

f%.\&671=

:

&6&%%

:

7

71=

:

&50

V

7

>

7<6=

速度

9

:

66X

'

!

/

'

=50

$

样品流经进液管时间'
7 + # J!F

雾化器到检测器及信号稳定时间'
7 E E J)"

仪器检测时间'
7 J)"

进液管换洗时间'
7 ) " J!F

?

!

结果与讨论

?>=

!

方法可靠性

选择
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&

S7

&
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&

(5

&

3.

&
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0̂

&

3X

&

T5

&

9/

&

O1

&

3%

&

B

&

C4*F

种元素"测

试
*

&

*"

&

)"

&

,"

&

*""

%

V

'

T

的混合标准溶液"做

校准曲线"计算相关系数"然后选取
,"

%

V

'

T

的

混合标准溶液测定
,

次"计算方法的精密度"结

果列于表
#

%

结果表明"双路进样测试所得的
*F

种元素

的校准曲线相关系数均大于
"K+++

"样品测试

的精密度均小于
,b

"结果可靠"可满足仪器分

析的要求%

?>?

!

测样效率

在测试
*

&

E

&

*)

&

*F

&

#)

种元素情况下"质

谱仪参数按
*K!

节设置"测试
*""

%

V

'

T

的混

合标准溶液
*""

次"统计总测样时间"计算平

均测样时间"比较溶液气动雾化器进样系统

和双样品环进样系统两种方式的检测效率"

结果列于表
!

%

结果表明"与溶液气动雾化器系统相比"双

样品环进样系统每测一次样品平均节约
F7

%

以单元素测试为例"二者的测试效率分别为

)""

次'小时和
#E"

次'小时"即平均每小时双

样品环进样系统可多测
*E"

次样品"测样效

率提高了
F"b

%经计算"分别测试
*

&

E

&

*)

&

*F

&

#)

个 元 素"节 约 的 时 间 分 别 为
!,b

&

#,b

&

)Rb

&

)*b

&

*Eb

%

选择
36

元素"对比溶液气动雾化器系统

和双样品环进样系统的测样时序图"示于图
)

%

图
)1

为溶液气动雾化器系统测样过程"图
)\

为双样品环进样系统测样过程"

+*

表示清洗管

路时间"

+)

表示样品溶液从样品管到雾化器的

时间"

+#

表示样品从雾化室到检测器至信号稳

定的时间"

+!

表示检测时间%双样品环进样系

统通过并行式装样流路"同时完成了装样和测

样的过程"节约了
+*

和
+)

时间%

表
B

!

=G

种元素的测试结果%

"aF

&

(27:1B

!

M1.145,62.,+641-3:.-+A1,

C

).1161:1516.-

%

"aF

&

元素

D&6=60<7

质量数

8177

相关系数

3%//6&1<5%0

;%6225;560<7

测定值

8617./6X

a1&.67

'

!

%

V

'

T

$

精密度

A/6;575%0

'

b

元素

D&6=60<7

质量数

8177

相关系数

3%//6&1<5%0

;%6225;560<7

测定值

8617./6X

a1&.67

'

!

%

V

'

T

$

精密度

A/6;575%0

'

b

9; !, "K++++) !+KF" * A\ )"F "K++++! !+K") *

C5 !R "K++++* ,"K*" # 0̂ EE "K++++F ,"K") )

$ ,* "K+++*# !+K") # 3X *** "K+++EE ,"K)" *

3/ ,) "K++++) ,"K") * T5 R "K++++, !+K+) )

80 ,, "K++++* ,"K)" # 9/ FF "K++++! ,"K*" #

S7 R, "K++++# !+K+) * O1 *#F "K+++!) !+K") )

3% ,+ "K+++R) ,"K)" # G6 ,R "K++++* ,"K") )

(5 E" "K++++# !+K+) * B )#F "K+++F# ,"K)" #

3. E# "K+++++ ,"K*" ) C4 )#) "K++++) !+K+) *

E,)
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表
E

!

测样时间比较

(27:1E

!

"+5

/

24,-+6+A-25

/

:1*1.10.,+6.,51

元素个数

(.=\6/

%26&6=60<7

溶液气动雾化器系统

9%&.<5%0

:

06.=1<5;06\.&5Z6/7

>

7<6=

双样品环进样系统

f%.\&671=

:

&6&%%

:

771=

:

&50

V

7

>

7<6=

总测样时间

C%<1&<5=6

'

7

平均测样时间

Sa6/1

V

6<5=6

'

7

总测样时间

C%<1&<5=6

'

7

平均测样时间

Sa6/1

V

6<5=6

'

7

* *F)" *F *"*" *"

E )##) )# *,"+ *,

*) )+** )+ )*"# )*

*F #,*) #, )RR" )R

#) !+)) !+ !**" !*

注)

1'

溶液气动雾化器系统#

\'

双样品环进样系统

图
?

!

单元素
"1

的测样时序图

K,

C

L?

!

&25

/

:,6

C

-1

D

31601*,2

C

425-+A-,6

C

:11:1516.

%

"1

&

?>B

!

记忆效应

通过双样品环进样系统"依次交替测试
,

次
*K""

%

V

'

T

和
*""K""

%

V

'

T

混合标准溶液中

的
36

元素"观察高浓度溶液对低浓度溶液的

测试是否有影响"考察本进样系统的记忆效应"

结果列于表
,

%

结果表明"双样品环进样系统的测定结果

均在仪器误差范围之内"无明显记忆效应%该

系统中"样品环长度与所测元素个数成正比%

换言之"该系统设计的样品环中所装样品刚好

满足样品测试的需要"样品由载液推动送入雾

化室"当样品全部进入雾化室后"载液也将进入

雾化室"所以在测试完成后"载液已经对雾化室

进行了清洗"故该系统对雾化室的清洗能力强"

记忆效应小%

?>E

!

检出限和灵敏度

双样品环进样系统与溶液气动雾化器系

统相比"灵敏度和检出限无明显差别"结果列

于表
E

%

表
F

!

双样品环进样系统的记忆效应考察

(27:1F

!

!15+4

8

1AA10.+A*+37:1

-25

/

:1:++

/

,6

`

10.,+6-

8

-.15

测样顺序

91=

:

&6

76

U

.60;6

参考值

c626/60;6

a1&.67

'!

%

V

'

T

$

测定值

8617./6X

a1&.67

'!

%

V

'

T

$

* *K"" *K"#

) *""K"" *"*K")

# *K"" *K"*

! *""K"" *")K**

, *K"" *K")

E *""K"" ++KF!

R *K"" *K""

F *""K"" *"*K)"

+ *K"" *K")

*" *""K"" *"*K*)

R,)
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表
H

!

方法的检出限和灵敏度

(27:1H

!

M1.10.,+6:,5,.26*-16-,.,O,.

8

+A.)151.)+*

元素

D&6=60<7

质量数

8177

溶液气动雾化器系统

9%&.<5%0

:

06.=1<5;06\.&5Z6/7

>

7<6=

双样品环进样系统

f%.\&671=

:

&6&%%

:

771=

:

&50

V

7

>

7<6=

检出限

f6<6;<5%0&5=5<

'!

%

V

'

T

$

灵敏度

96075<5a5<

>

检出限

f6<6;<5%0&5=5<

'!

%

V

'

T

$

灵敏度

96075<5a5<

>

3. E! "K", ,*!# "K"! ,"F+

A\ )"R "K"* *#E,F "K") *#E!*

0̂ E, "K"+ *#E# "K"F *#E"

3X **) "K"F )!,F "K"R )!,,

S7 R, "K"+ *#+" "K"R *#++

B

!

结论

电感耦合等离子体质谱仪应用广泛"在微

量与痕量元素的测定中体现出明显优势"但

是存在单路进样系统测试速度较慢&效率较

低的问题%在详细考察仪器测试样品的流程

后"本研究设计了以双层六通多路阀为主体

的双样品环进样系统"可以节约样品引入仪

器的时间%在完善进样系统后"将其连接在

气动雾化器之前"可明显提高仪器测样效率&

精密度&灵敏度和检出限"与溶液气动雾化器

进样系统相比"无明显差别"且无明显记忆效

应%该系统价格低廉&操作简单&体积小&易

于实现自动化"且有与其他仪器联用的可能

性"具有较好的发展前景%
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