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Titels Optische Anordnung fir Atomabsorptiohsspektrometer

Anwendungsgebiet der Erfindung:
Die Erfindung betrifft eine optische Anordnung filir Atomab-

 sorptionsspektrometer, die nach dem Zweistrablprinzip ar-

beiten, mit einem linienemittierenden Strahler und einem

-ein Kontinuum emittierenden Strahler, deren Strahlungen

{iber ‘einen Unterbrecher abwechselnd iiber beide Strahlen-
génge zu einem Vereinigungselement mit einem Reflexions-
belag fiir einen der beiden Strahlenginge gesendet werden,
wobei der Unterbrecher aus einer rotierenden Sektoren-
scheibe mit abwechselnd lichtdurchléssigen und reflektie-
renden Sektoren und mindestens einer Abdeckblende besteht.

Charakteristik der bekannten technischen LOsungen:

Beli der Atomabsorptionsspektrometrie wird die Probensubs-

‘Yanz in einen atomaren Zustand gebracht und in ein Proben-
~lichtblindel geleitet. Dieses Probenlichtblindel geht von

einer linienemittierenden ersten Lichtquelle aus und ent-
bdlt die Resonanzlinie des aus der Probe zu bestimmenden
Elementes. Die Atome des zu bestimmenden Elementes absor-
bieren die Strahlung der Resonanzlinie in Abhidngigkeit von
ibrer Konzentration. Nach dem Passieren des Absorptionsvo-
lumens durchlauft die Strahlung einen Monochromator, in dem
die Resonanzlinie spektral von den Nebenlinien getrennt
wird, und f&llt auf einen Strahlungsdetektor, mit dem zeit-
lich nacheinan~der die ungeschwdchte und dic durch Absorp-
tion durch die zu bestimmenden Atome geschwichte Strahlung
gemessen wird. v

- Un Anderungen der Helligkeit der linienemittierenden Licht-
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quelle sowie Empfindlichkeitsiénderungen des Detektors zu,
kompensieren, wird auch in der Atomabsorptionsspektrome=~
trie hiufig ein Zweistrahlverfahren benutzt. Im mdglichst
schnellen zeitlichen Wechsel wird durch Verwendung z. B.
rotierender Sektorspiegel die Strahlung der linienemit-
tierenden ersten Lichtquelle abwechselnd durch . das Ab-

~ sorptionsvolumen hindurch und em Absorptionsvolumen vor-

bei geleitet und vor dem Eintritt in den Monochromator
durch ein in der Regel ortsfestes Element wieder ver-
einigt. Die Detektorsignale werden demoduliert, und es

“wird ein Ausgangssignal erzeugt, welches eine Funktion

des Verhidltnisses der von Proben- und Vergleichslicht-
blindel herriihrenden Signalanteile ist. Zus&tzlich zur
spezifischen Absorption der Resonanzlinie durch die
Atome des gesuchten Elementes tritt in der Praxis sehr

~ baufig eine sogenannte Untergrundabsorption auf, welche

durch.Molekularabsorption, Losungsmittelabsorption,
Streuung an festen Partikeln und weitere Effekte her-
vorgerufen wird, die unabhingig von der Konzentration

der Atome des gesuchten Elementes sind.

Zur Kompensation dieser Untergrundkompensation benutzi

man nach einem bekannten Verfahren (DT-0S 1 911 048)

eine zweite, ein Kontinuum emittierende Lichtquelle.
Wéhrend die Resonanzlinie der ersten Lichtquelle sowohl
durch spezifische als auch durch Untergrundabsorption ge-
schwidcht wird, wird die kontinuierliche Strahlung der
zweiten Lichtquelle in erster N#herung nur durch die
Untergrundkompensation, und zwar in gleichem MaBe wie die
Resonanzlinie der ersten Lichtquelle geschwidcht. Das gilt
unter den beiden in der Praxis fast immer zutreffenden Vor-
aussetzungen, daB die spektrale Bandbreite des Monochroma-
tors sehr groB ist gegeniiber der Bandbreite der schmalen
Resonanzabsorption und daB innerhalb der spektralen Band-
breite des Monochromators die Untergrundabsorption prak-
tisch konstant ist. .

Bei einer bekannten Anordnung mit einem rotierenden Sektor-
spiegel (DT-0S 2 207 298) wird der Zweistrahlbetrieb auch
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bei der Kompensation der Untergrundabscrption aufrechter-

‘halten, indem der rotierende Sektorspiegel zwar die Strah~

lung der beiden Lichtquellen vereinigt, die r3umliche Auf-
spaltung in einen Proben~- und einen Vergleichsstrahlen—
gang aber einen zusdtzlichen Strahlteiler erfordert. Diese
Losung hat ca. 50 % Energieverlust am Strahlteiler und er-
fordert dartiber hinaus eine weitere Vorrlchtung, die ab-
wechselnd den Proben~ und Verﬁlelcbsstrahlengang abdeckt
bzwe freigibt.

Bel einer welteren bekannten Anordnung (DT-0S 2 303 533)
vereinigt der rotierende Sektorspiegel die Strahlung der
11n1enem1tt1erenden ersten Lichtquelle und der ein Konti-
nuum emittierenden zweiten Lichtquelle und bewirkt auBer-
dem die rdumliche Aufspaltung in einen Proben- und einen
Vergleichsstrahlengang. Durch eine zur Rotation des Dreh-

‘spiegel's synchrone elektrische Modulation der Lichtquellen
werden am Empfénger pro Zyklus vier getrennte Signale erzeugt.

Durch die Verwendung einer gleichachsig mit dem Sektor-
spiegel umlaufenden Abdeckblende werden die vier getrenn-
ten Signale auch dann erzeugt, wenn eine elektrische Modu-
1ation der zweiten, ein Kontinuum emittierenden Lichtquel-
le, z. B. bei Verwendung einer Halogenlampe zur Kompensa-
tion der Untergrundkompensation im sichtbaren Spektralbe-
reich, nicht mdglich ist.

Der Nachteil dieser Anordnung besteht darin, daB bei Ver-
wendung e1nes Sektorspiegels mit zwel auf verschiedenen
Selten desselben angeordneten Refléxionssektoren infolge
der endlicken Dicke des Seﬁﬁorspiegels keine vollsténdige
Kquivalenz der Llchtbundel belder Lichtquellen sowohl im
Proben- als auch im Verglelchsstrahlenvang erreicht werden
kann, d P

Ein weiterer Nachtell dieser Anordnung besteht darin, daB
bei Verwendung einer nicht synchron zur Rotation des Sek-
torsplegels elektrisch modulierten ersten Lichtquelle
storende Slonaluberlagerungen nit der zweiten Llcntquelle
zustande kommen._ ‘
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7iel der Erfindung: .
Durch die Erfindung sollen die aufgezeigten Nachteile be-
seitigt und ein Zweistrahl-Atomabsorptionsspektrometer ge-

schaffen werden, bei dem die Untergrundstrablung auf die
Messung keinen EinfluB ausiibt.

Darlegung des Wesens der Erfindung:

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Zwei-
strahl-Atomabsorptionsspektrometer so auszubilden, daB
Jederzeit die geometrische Aquivalenz von Proben~ und Ver-
gleichsstrablengang gewédhrlelstet ist und,unabbéngig von

der elektrischen Modulation der beiden Strahler am Empfinger
je MeBzyklus eine bestimmte Anzahl von exakt getrennten und
zuordenbaren Signalen erzeugt wird. |

GendB der Frfindung wird diese Aufgabe dadurch geldst, daB

- die Sektorenscheibe und das Vereinigungselement aus dem

gleicben transparenten Material bestehen, dieselbe Dicke
aufweisen und unter dem gleichen Winkel zur optischen Ackse
geneigt sind, daB die Sektorenscheibe auf derselben Seite
mit einem Reflexionsbelag flir beide Strahlenginge versehen
ist und daB der Reflexionsbelag der Sektorenscleibe dem
einen der beiden Strablenginge und der Reflexionsbelag des
Vereinigungselements dem anderen der beiden Strablenginge
zugewanﬁt ist. Vorteilbaft sind mit der Sektorenscheibe
gleichachsig zwei identisch ausgebildete,»um 180° gegen~
einander um die Rotationsachse der Sektorenscheibe ver-
setzte Abdeckblenden vorgesehen, von denen jede auf einer
Seite der Sektorenscheibe liegt. Die Abdeckblenden sind |
mit in verschiedenen Abstinden von der Drehachse liegenden
kreisbogenformigen Schlitzen versehen, von denen die in.
einem gemeinsamen Abstand von der Drehachse liegenden Schlitze
alternierend die emittierten Strahlungen und die in einem
anderen gemeinsamen Absﬁand von der Drehachse liegenden
Schlitze alternierend jeweils einen der beiden Strahlen-
génge ausblenden., Die in einem gemeinsamen Abstand von der
Drehachse befindlichen kreisbogenformigen Schlitze sind
gegeneinander versetzt. '
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Verléngerung des Strahlehgaﬁges 3 geht vom Punkt PA ein
Vergleichsstrahlengang 13 aus, der nach Reflexion an

einem Spiegel 14 zum Vereinigungselement 12 gelangt und
im Punkt Pa nit dem Probenstrahlengang © zusammentrifft.

' Vom Punkt P, fiibrt ein gemeinsamer Straklengang 15 zu

einem Monochromator 16 und einer Empfangs- und Auswerte-
einrichtung 17. In Abhédngigkeit von der jeweiligen Stellung'
der Sekbtorenscheibe 5 und der Abdeckblenden 6; 7 gelangt
Strahlung des Strahlers 1 in den Probenstrahlengang 9 oder
vom Strahler 2 in den Probenstrahlengang 9 oder vom Strah-
ler 2 in den Vergleichsstrahlengang 13 oder vom Strakler 1
in den Vergleichsstrahlengang 13. Danach Wiederholt sich
die Einsteuerung der Strablung in der gleichen Weise nach
dem gleichen Zeitreéime. Im Monochromator 16 erfolgt eine
spektrale Trennung einer Resonanzlinien von den Neben-

~ linien und in der Empfangs- und Auswerteeinrichtung die

Signalumformung und MeBwertverarbeitung.

In Fig. 2 ist zur weiteren Erlduterung die Umgebung der '
Punkte Py und P vergriBert dargestellt. Die Sektoren-
scbelbe 5 ist nur an der den Strahlengéngen 3 und 9 zuge-
wendeten Flécle 18 verspiegelt und besitzt keine Durch-
briiche. Das Vereinigungselement 15 besteht aus demselben
Material und hat dieselbe Dicke wie die Sektorenscheibe 5,

- ist zu ibhr und den Reflektoren 10 und 14 parallel und ist

nur an ihrer den Strahlengéngen 13 und 15 zugewendeten
Fléche 19 versplegelt. Auf diese Weise ist der optische
Weg des Vergleichsstrahlenganges 13 zwischen den Flichen
18 und 19 genau so lang wie der optische Weg des MeBstrah-
lenganges 9, ohne Probe 11, zwlschen denselben T'lichen.

In IMig. 3 sind die Sektoféﬁécheibe 5 und die Abdeckblenden
6; 7 auf einer gemeinsanen Welle 20 befestigt und mit die-
ser un die Achse 8 drehbar gelagert. Mit Ppi By Pps Py
sind die Auftreffpunkte der Achsstrahlen 3; 9; 4; 13 auf
den Abdeckblenden 6 und 7 bezeichnet. '
In Fig. 4 sind die Sektorenscheibe 5 und die Abdeckblenden

b . | A 3543
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Damit ist durch die“BErfindung eine vdllige Gleichhelt von
Proben~ und Vergle10hsstrahlengang fiir die von beiden '
Strahlern ausgehenden Strahlungen und die Erzeugung glei-
cher Signalfolgen hinter dem Vereinigungselement unab-
hingig von der elektrischen Modulation der verwendeten
Strahlér gewdhrleistet.

Ausfihrungsbeispiel:

Die Erfindung wird nachstehend an Hand der schematischen
Zeichnungen ndher erldutert. Es zeigen:

‘Fig. 1 eine erfindungsgeméfe optische Anordnung,

Fig. 2 die gleiéhe Anordnung mit vergroBerten Darstel-
: - lungen fiir die Sektorscheibe und das Vereini-
gungselement, '

. Fig. 3. die Umgebung des Punktes’PA in Fig. 1 unter Be-
riicksichtigung endlicher Querschnitte fiir die
Strahlungsblindel,

Fig. 4 einen aus einer Sektorenscheibe und zwei Abdeck-
blenden bestehenden. Unterbrecher und

FPigs 5 a bis £ die Zusténde des Unterbrechers hinsicht-
lich Reflexion und Transmission und die daraus
abgeleitete Signalfolge.,

In Fig. 1 sind ein linienemittierender Strahler 1 und ein
Kontinuum emittierender Strahler 2, deren Strahlenginge

3; 4 in einem Punkt PA auf eine Sektorenscheibe 5 treffen,
nit der zwei Abdeckblenden 6; 7 starr verbunden um eine
Achse 8 drepbarvangeordnet sind. Die Sektorenscheibe 5 hat
2 n, vorZuésweise 4 gleichgeformte Sektoren, von denen zwel
reflektierend sind, zwischen denen zwei durchliéssige Sek-
toren liegen. Die reflektierenden Sektoren befinden sich
auf der dem Strahler 1 und dem Probenstrahlengang 7 zuge-
wendeten Fldche der Scheibe 5. Von Punkt PA geht in Ver-
liangerung des Strahlenganges 4 ein Proben- oder lelBstrah-
lengang O aus, der-an einen Spiégel 10 durch eine Probe 11
zu einem fest angeordneten Vereinigungselement 12 reflek-
tiert wird. In
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6; 7 zu Erldubterung ihrer Funktion nebeneinander darge-
stellt. Die Sektorenscheibe 5 hat aufeinanderfolgend
gleichgeformte und gleichgroBe Sektoren zur Reflexion 29;
30 und Transmission 31; 32. Die Sektorenscheibe 6 weist
zwei ineinander {ibergehende Schlitze 21; 22 auf, die beide
im gleichen Abstand von der Drehachse 8 liegen. AuBerdem
befinden sich zwel kreisringfdrmige Schlitze 23; 24 unter-
einander in einem gleichen jedoch groBeren Abstand von der
Achse 8 als die Schlitze 21; 22. Damit in der Empfangsein-
richtung 17 getrennte Signale empfangen werden kénnen, er- -
strecken sich die Schlitze 23; 24 jeweils nur tiber einen
Winkelbereich 90 - 2, wobel o sich aus dem sagittalen
Strahlenbiindelquersehnitt an den Punkten PB und PD’ dem
groBeren Abstand dieser Schlitze 23; 24 von der Drehachse 8
und dem gewlinschten Dunkelzeitraum zwischen den einzelnen

- Signalen ergibt. Die Sektorenscheibe 7 ist ebenso ausgebil-

det wie die Sektorenscheibe 6, jedoch gegeniiber dieser um
die Achse 8 um 180° verdreht angeordnet. In der Sektoren-
scheibe 7 sind dementsprechend kreisbogenférmige innere
Schlitze 25; 26 und krelsbogenforml e #uBere Schlitze

27; 28 vorgesehen. _

Bel Montierung der Sektorenscheibe 5 und der Abdeckblenden
©; 7 in der in Fig. 4 angegebenen Anordnung ergeben sich
fiir die Reflexion und Transmission folgende Zustdnde
(siehe auch Fig. 5) in Abhingigkeit von der Zeit (Periode
T). In der Fig. 5 entsprechen a) dem Punkt Pps b) dem

- Punkt PC’ ¢) dem Punkt Py d) dem Punkt Pg» e) den

Punkt PA und f) der Signalfolge in der Empfangseinrich-
tung 17. In der ersten Viertelperiode trifft der Strahlen-
gang 3 durch den Schlitz 24 auf den Sektor 29 und wird von
diesem in den Probenstrahlengang 9 reflektiert. Die Abdeck-
blende 6 1&B%t kein Licht durch. In der zweiten Viertel-
période gelangt der Strahlengang 4 durch die Schlitze 27
und 21 und den Sektor 31 in den Probenstrablengang 9.

In der dritten Viertelperiode trifft der Strahlengang 4 |
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aurch den Schlitz 28 auf den Sektor 30 und wird von die-
sem durch den Schlitz 26 der Abdeckblende 7 in den Ver-
gleichsstrahlengang 13 reflektiert. In der vierten Viertel-
periode gelangt der Strahlengané 3 durch den Schlitz 23,
den unverspiegelten Sektor 32 und den Schlitz 25 in den
Vergleichsstrahlengang. _ ‘ ' _
Hat die Sektorenscheibe 5 mehr als vier Sektoren, so 188%

sich ganz allgemein sagen, daB die eine Abdeckblende 6
immer das Negativ der anderen 7 ist.
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Erfindungsanspruch:

1. Optische Anordnung fir Atomabsorptionsspektrometer,

2,

die nach dem Zweistrahlprinzip arbeiten, mit einem
linienemittierenden Strahler und einemein Kontinium
emittierenden Strahler, deren Strahlungen iiber einen
Unterbrecher abwechselnd iiber beide Strahlengédnge zu -
einem Vereinigungselement mit einem Reflexiongbelag
flir einen der beiden Strahlenginge gesendet werden,
wobei der Unterbrecher aus einer rotierenden Sektoren—
scheibe mit abwechselnd lichtdurchlédssigen und reflek-
tierenden Sektoren und mindestens einer Abdeckblende
besteht, gekennzeichnet dadurch, daB die Sektoren-
scheibe und das Vereinigungselement aus dem gleichen
transparenten lMaterial bestehen, dieselbe Dicke auf-
weisen und unter demselben Winkel zur optischen Achse
geneigt sind, daf die Sektorenscheibe auf derselben
Seite mit Reflexionsbeligen fiir beide Strahlenginge
versehen ist und daf der Reflexionsbelag der Sektoren-
scheibe dem einen der beiden Strahlengénge und der
Reflexionsbelag des Vereinigungselements dem anderen
der beiden Strahlengidnge zugewandt ist.

Optische Anordnung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB mit der Sektorenscheibe gleichachsig zwei Abdeck-—
blenden angeordnet sind, daB Jede Abdeckblende das
Negativ der anderen 1st, sich auf einer Seite der Sek-
torenscheibe befindet und mit in verschiedenen Absténden
von der Drehachse liegenden Arelsbovenformlgen Schlitzen
versehen ist, von denen die in einem gemeinsamen Abstand
von der Drehachse’liegenden Schlitze alternierend die
emittierten Strahlungeh und die in einem anderen gemein-
samen Abstand von der Drehachse liegenden Schlitze alter—
nierend jeweils einen der beiden Strahlengénge ausblenden,

3543



3. Optische Anordnung nach Punkt 2, gekennzeichnet
dadurch, daB die im groBeren Abstand von der Dreh-
. achee angeordneten Schlitze um definierte Betrige
verkiirzt sind, ‘

4, Optische Anordnung nach Punkt 3, gekennzeichnet dadurch
dal die Sektorenscheibe vier gleichgroBe und gleich
gestaltete Sektoren aufweist, daB abwechselnd ein
reflektierender und ein durchléssiger Sektor aufein-
ander-folgen und daB die Abdeckscheiben identisch

und um die Drehachse um 180° gegeneinander verdreht
gind.

19, 12. 1979
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