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{57)Ziel und Aufgabe bestehen darin, zur Verbesserung der Reproduzierbarkeit und Nachweisempfindlichkeit bei
atomspektrometrischen Untersuchungen von Proben mit hohem Matrixanteil den Atomisator so auszubilden, daf das
Probenmaterial reproduzierbar verdampft und eine dichte und eng lokalisierte Atomwalke im Inneren des Atomisators
bildet. Der eiektrothermische Atomisator besteht aus zwei rohrfoermigen Abschnitten und einem zwischen diesen
liegenden erweiterten rotationssymmetrischen, ein Probenvolumen aufweisenden Abschnitt. Der erweiterte
rotationssymmetrische Abschnitt ist in mindestens einen der rohrfoermigen Abschnitte loesbar eingepaf3t: Das
Probenvolumen ist von einem der eingepaften rohrfoermigen Abschnitte bis auf einen Ringspalt gegenueber dem
Atomisatorinneren abgeschlossen. Der Ringspalt kann stufenfoermig verlaufen und die Enden der rohrfoermigen Abschnitte
koennen mit einer Kugelzone versehen sein. Der aus Graphit bestehende Atomisator weist in den Endbereichen der
rohrfoermigen Abschnitte mindestens eine radiale Durchgangsbohrung auf. Auch im erweiterten rotationssymmetrischen
Abschnitt kann eine radiale Durchgangsbohrung vorgesehen sein. -Figur- ‘
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Elektrothermischer Atomisator fiir die Atomspektrometrie

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft einen elektrothermischen Atomisator
zur Atomisierung einer Analysenprobe. Der Atomisator ist
gowohl beil atomabsorptionsspektrqskOpischen als auch bei
emissionsspektralanalytischen Untersuchungen anwendbar.

Charakteristik der bekannteh technischen Lﬁsungeh

Es sind eine Reihe verschiedener Vorrichtungen zur Atomi-
sierung einer Analysenprobe bekannt. Der in diesen Vor-
richtungen erzeugte Probendampf enthalt Atome, die mit
Methoden der Atomspektrometrie nachweisbar sind. Die be-
kannten Atomisatoren sind vorzugsweise rohrformig mit
glatten Innenwénden ausgebildet, um einen ungehinderten
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Durchtritt von Strahlung bei einer Absorptionsmessung bzw.
einen Austritt einer Atomemission ohne stSrende Untergrund-
strahlung von den erhitzten Atomisatorteilen,zu'erm6glichen
(z.B. DE-AS 2 006 032, G 01 N, 21/54).

Bei einem anderen bekannten Atomisator ist mindestens ein
Teil der Rohrinnenfliche mit Rillen versehen, die im wesent-
lichen quer zur Rohrachse verlaufen, um eine Ausbreitung

der Probe in Lingsrichtung des Rohres zu behindern und in.
UmfangsrLchtung zu fordern

(DE-AS 2 323 T74, G 01 N, 21/54). |

Eine Weitere bekannte Losung sieht- vor, elnen elnstucklgen
Atomisator mit einem einseitig angesetzten Vorsprung zu ver-
sehen, der eine Aﬁénehmung in seinem Inneren zur Aufnshme
der Probe aufweist. Dieser Probenaufnahmeabschnitt ermgglicht
einen geringeren elektrischen Widerstand und weist eine
niedrigere Temperatur euf als benachbarte Teile des Atomisa-
tors an deren Umfang.

(DE-0S 2 713 637, G O1 W, 21/54).

Durch die beiden letztgenannten Losungen werden die Nachteile
&erringert, daB sich gut benetzende Proben zu den kélteren '
Rohrenden ausbreiten bzw. sich atomarer Dampf an der Wand-
oberfliche in der Nghe des Probenaufnahmeabschnitts konden-
siert oder rekombiniert.

Ein Nachteil der Losungen besteht Jedoch darin, daB bel der
Analyse biologischer Proben, welche in der Trocknungsphase
undefiniert aufschiumen und sich im Rohr ausbreiten, keine
befriedigenden Analysenergebnisse zu erhalten sind. Noch |
ernsthaftere Stdrungen ergeben sich bei der Analyse von
Festproben, wie Pulver oder Partikel, da diese durch Gas-
‘strome und den Vérdampfungsvorgang selbst in unreproduzier-
barer Weise im Rohr verteilt werden.

Bekannt ist auch, in das Atomisatorrohr auBerhald des Strah-
lenbilindels zusdtzlich einen Probentrdger eihzubringen

(DE-0S 2 924 123, G 01 N, 21/74). |
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juch fiir diese Losung gelten die oben aufgefiihrten Nach-
teile. AuBerdem ist fiir eine Atomisierung mit gleich-
zeitiger athermischer Anregung zur Erzeugung eines spezifi-
gchen Emissionssignals

(DD-WP 143 178, G 01 J, 3/00) . .

ein derartiger Probentréger nicht geeignet, 'da durch diesen
die Symmetrie fiir die Gasentladung gesttrt und eine defi-
- nierte Anregung nicht mdglich ist. Die gleiche Wirkung be-
sitzen auch im Atomisator befindliche Partikel, welche als
Riickstinde von Festproben oder biologischen Material auf-
treten konnen.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, die Reproduzierbarkeit
und Nachweisempfindlichkeit bei atomspektrometrischen Unter-
guchungen von Proben mit hohem Matrixanteil, insbesondere
von Festproben, Zu verbesserh.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, den elektrother-
mischen Atomisator so auszubilden, daB das Probenmaterial
reproduzierbar verdampft und eine dichte und eng lokali-
gsierte Atomwolke im Inneren des Atomisators bildet.

" Erfindungsgem#f wird die Aufgabe dadurch gelﬁst, daB der
elektrothermische  Atomisator aus zwei rohrformigen Ab-
schnitten und einen zwischen diesen liegehden erweiterten
rotationssymmetrischen, ein Probenvolumen aufweisenden Ab-
schnitt besteht und daB das Probenvolumen des erweiterten
rotationssymmetrischen Abschnitts bis auf einen Ringspalt
gegenuﬁer dem Inneren des Atomisators abgeschlossen list.
Vorteilhaft sind die Abschnitte so verbundeny dafi in den
erweiterten rotationssymmetrischen, das Probenvolumen auf-
. weisenden Abschnitt mindestens einer der_rohrfﬁrmigen Ab-
"schnitte 16sbar eingepaBt ist. Das Probenvolumen des er-
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weiterten rotationssymmetrischen Abschnitts ist von
mindestens einem der eingepafBten rohrformigen Abschnitte
bis auf den Ringspalt gegenﬁber dem Inneren des Atomi-
sators abgeschlogsen. ‘ .

Unter losbarer Einpassung ist eine Spielpassung zu ver-
stehen, bei der sich die PaBteile von Hand gegeneinander
verschieben lassen., Ein Teil des Ringvolumens dient zur
Aufnahme der Probe. Der von der Probe abgegebene Dampf
gelangt durch den Ringspalt in das Innere des Atomisators
und breitet sich zu den Enden hin aus. Zum Austritt des
Probendampfes kdnnen in den Endbereichen der rohrfsrmigen
Abschnitte radiale Durchgahgsbohrungen vorgesehen sein.
Der Ringspalt zwischen dem Probenvolumen und dem Atomi-

" satorinneren kann ausreichend eng gewshlt werden, so daB

ein Eindringen einer eventuell vorhandenen Gasentladung
in den Spalt vermieden wird. Um einen Durchiritt von

- nicht verdampften Probenbestandteilen zu verhindern, kann
der Ringspalt auBerdem einen stufenformigen Verlauf auf-
weisen. Zum Einbringen der Probe wird die Steckverbindung
sw-ischen dem erweiterten rotetionssymmetrischen Abschnitt
und dem rohrformigen Abschnitt geldst, so daB das Proben-
volumen frei zuginglich ist. Die Probe kann auch durch eine
radiale Bohrung im erweiterten rotationssymmetrischen Ab-
schnitt eingebracht werden, wobei dann aber ein Empfind-

 lichkeitsverlust in Kauf genommen werden musB,

Der Heizstrom flieBt durch die rohrformigen Abschnitte,
deren #uBeres Ende vorteilhaft mit einer Kugelzone versehen
ist, und liber den erweiterten rotationssymmetrischen Ab-
schnitt. Alle Abschnitte bestehen aus Graphit. Zur Erzielung
einer weitgehend konstanten Temperatur Uber die Linge des
Atomisators ist die Wandstidrke des erweiterten. rotations-
symmetrischen Abschnitts so zu verringern, daB die pro
Oberflichenelement erzeugte elekirische Leistung KL kongtant
ist,; was durch Einhaltung der Bedingung

Ki = d2 . (dg - d%) = const. (1)
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gewdhrleistet ist, wobei d, der innere Durchmesser und d2
der #uBere Durchmesser der rohrfﬁrmigen Abschnitte bazw.

des erweiterten rotatlonssymmetrlschen Abschnitts des Atoml-
sators bedeuten,

Es erweist sich als vorteilhaf$, Mlttel zur Einstellung
verschiedener Gasdurchsatze durch das Atomisatorinnere
vorzusehen.

Ausfiihrungsbeispiel -

Die Frfindung soll nachstehend an einem Ausfithrungsbeispiel
néher erléutert werden., In der zugehdrigen Zeichnung ist

der erfindungsgem#Be Atomisator im Schnitt‘dargestellt.

Der Atomisator besteht aus den rohrfbrmigen Abschnltten

1 und 2. Zwischen diesen Abschnitten liegt der erweiterte
rotatlonssymmetrlsche, das Ringvolumen 3 aufweisende Ab-
schnitt.4. Der Abschnitt 4 ist einstiickig mit dem Abschnitt 1
und mittels der Spielpassung 5 von Hand 1osbar mit dem Ab-
schnitt 2 verbunden. Ein Heizstrom wird den #uBeren Enden
der Abschnitte 1 und 2 zugefithrt, Diese HuBeren Fnden
welsen, wie bereits vorgeschlagen wurde (WP G 01 W/222 714),
Kugelzoneh 6 auf, die als Kontaktfliche zur Zufithrung des
Heizstroms und zur Halterung des Atomisators dienen.

Der Heizstrom durchflieBt auch den Abschnitt 4, Durch die
‘Erhitzung wird die sich im Ringvolumen 3 befindliche Probe T
verdampft. Der Probendampf strdmt durch den stufenformigen
Ringspalt 8 in das Atomlsatorlnnere 9. Durch einen von den
- Enden her durch das Atomisatorinnere flieBenden Gasstrom
wird insbesondere wihrend der Trocknungs- und Veraschungs-
phase der Probendampf durch die Bohrung 10 nach auBen abge-
fuhrt. Die Wandstérke des Abschnitts 4 igt zur ‘Erreichung

. . einer konstanten Temperatur so gewahlt dafl iiber die ge-

samte Atomisatorlinge die Bedingung (1) erfiillt ist.

Wird in Abh#dngigkeit vom analytischen Problem im Bereich

- des Probenvolumens 3 eine hthere bzw. niedrigere Temperatur
verlangt als in den sich anschlleﬁenden rohrformlgen Ab- -
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schhitten, so muB die pro Oberfléchenelement der rohrfsr-
'migen Abschnitte erzeugte elektrische Leistung KII kleiner:
bzw. gréBer sein als die pro Oberfldchenelement des er-
weiterten rotationssymmetrischen Abschnitts 4 erzeugte
Leistung. Unter Beachtung der Bedingungen fiir die elek-
trische Leistung und der mechanischen Stabilitdt des Atomi-
satormaterials Graphit'kann die GroBe des Probenvolumens
frei gewdhlt werden.

Aus fertigungstechnischen Griinden kann es zweckmdBig sein,
den Abschnitt 4 mit beiden rohrfsrmigen Abschnitten 1 und 2
mittels einer Passung losbar zu verbinden. Statt der zylin-
drischen Spielpassung ktnnen such andere Mittel zur ldsbaren
Verbindung der Atomisatorabschnitte vorgesehen werden, bei-
spielsweise eine konische Ausbildung der trégenden Flachen.
Auf Grund der Tatsache, daB die Probe in einem relativ abge-
‘gchlossenen Volumen auBerhalb des Atomisatorinneren getrock-
net, verascht und atomisiert wird, werden, insbesondere bei
Proben mit Fremdstoffmatrix, biologischen und festen Proben,
genauere Analysenergebnisse bei verbesserter Reproduzierbar-
keit erzielt. Desweiteren erweist sich der erfindungsgemifBle
Atomisator auch bei emissionsspektralanalytischen Unter-
suchungen als vorteilhaft, da die Symmetrie fiir die Gasent-
ladung durch keinerlei Stdrung beeinfluBt wird. |
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Erfindungsanspruch

1,

2e

3e

4.

5

Elektrothermischer Atomisator fiir die Atomspektrometrie,
gekennzeichnet dadurch, daf dieser aus zwel rohridrmi-

gen Abschnitten und einen zwischen diesen liegenden

erweiterten rotationssymmetrischen, ein Probenvolumen -
aufweisenden Abschnitt besteht und dal das Probenvolumen
des erweiterten rotationssymmetrisohen Abschnitts bis
auf einen Ringspalt gegenliber dem Inneren des Atomisa-
tors abgeschlossen ist.

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,.

daB in den erweiterten rotationssymmetirischen,

das Probenvolumen aufweisenden Abschnitt mindestens.
einer der rohrfsrmigen Abschnitte 18sbat eingepaBt ist
und daB8 das Probenvolumen des erweiterten rotations--
gymmetrischen Abschnitis von mindestens einem der einge-
paBten rohrfsrmigen Abschnitte bis auf den Ringspalt
gegeniiber dem Inneren des Atomisators abgeschlossen ist.

Atomisator nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch,
daB der Ringspalt einen stufenformigen Verlauf aufweist.

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB die #uBeren Enden der rohrformigen Abschnitte
mit einer Kugelzone versehen sind. '

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, |
daB in den Endbereichen der rohrfsrmigen Abschnitte
mindestens eine radiale Durchgangsbohrung vorgesehen
ist.
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Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB dieser aus Graphit besteht.

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,

_ daB im erweiterten rotationssymmetrischen Abschnitt

8.

9.

eine radiale Durchgangsbohrung vorgesehen ist.

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB die Wandstirke des- erweiterten rotations-
symmetrlschen Abschnitts durch die Bedlngung

d2 . (dg - df) = const.

gegeben ist, wobei d1 der innere Durchmesser und
d2 der HuBere Durchmesser des erweiterten rotations-
symmetrischen Abschnitts bedeuten.

Atomisator nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB Mittel zur Einstellung verschiedener Gasdurch-

" e#tze durch das Atomisatorinnere vorgesehen sind.

Hierzu 1 Selte Zelichnungen
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