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62 Vorrichtung fiir die Emissionsspektralanalyse.

@ Bei einer Vorrichtung fiir die Emissionsspektralana-

lyse, die auf der Basis thermischer Atomisierung und
nichtthermischer Anregung beruht, besteht das Ziel, unter
minimalem Gasverbrauch die Anregungsbedingungen zu
verbessern und damit ein grosseres Analysensignal zu
erhalten.

Die Aufgabe, die in der Verdampfungsphase erzeugte
Atomdampfwolke durch den zur Hohlkathodenentiadung
notwendigen Gasstrom nur wenig zu beeinflussen und
umfassend anzuregen, wird geldst, indem einem Verdamp-
fungsrohr (2), das als Kathode schaltbar ist, an seinen
Stirnseiten jeweils eine Anode (3) benachbart ist und an
jeder Stirnseite vorbeigerichtet mindestens ein Gaszufiih-
rungs- und ein -ableitungskanal (12, 13) in ein Entladungs-
gefiss (1), dass das Verdampfungsrohr (2) und die Anoden
(3) umgibt, eintreten.




669 672 2

PATENTANSPRUCHE
1. Vorrichtung fiir die Emissionsspektralanalyse auf der
Grundlage elektrothermischer Atomisierung und nichtthermi-
scher Anregung einer Probe, die in einem verschliessbaren, eva-

kuierbaren und mit Mitteln zur Gaszirkulation versehenen Ge- s

féss koaxial hintereinanderliegend ein Verdampfungsrohr und
eine Anode enthélt, wobei das Verdampfungsrohr als Hohlkat-
hode ausgebildet ist, gekennzeichnet dadurch, dass die Anode
aus zwei Teilen besteht, von denen jeder Teil dem Verdamp-

fungsrohr an dessen Stirnseiten benachbart ist, das Gefdss an 10

jeder Stirnseite des Verdampfungsrohres vorbeigerichtet jeweils
mindestens einen Gaszufiihrungs- und einen -ableitungskanal
aufweist, und dass der Verschluss des Gefésses mit einem Ver-
schluss fiir eine im zentralen Abschnitt des Verdampfungsroh-

res vorgesehene Pipettierdffnung gekoppelt ist. 15

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch,
dass die Gaszufiithrungskanile umschaltbar an eine Flutgas-
und eine Analysengasquelle mit Gasreservoir angeschlossen, die
Gasableitungskandle iiber verschiedene Abpumpquerschnitte

mit einer Vakuumpumpe und direkt mit einem Drucksensor 20

verbunden und alle Kanile miteinander koppelbar sind.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, gekennzeichnet dadurch,
dass der Drucksensor mit einem Schalter zum Ziinden einer
Hohlkathodenentladung fiir die nichtthermische Anregung, mit

einer Ventilsteuerung und mit einer Temperatursteuerung fiir 25

das Verdampfungsrohr in Verbindung steht.

BESCHREIBUNG 3
Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung fiir die Emissionsspek-
tralanalyse, geméss dem Oberbegriff des Patentanspruches 1,
die eine Anregungsquelle auf der Basis thermischer Atomisie-
rung und nichtthermischer Anregung darstellt.

Fiir die Emissionsspektralanalyse sind verschiedene techni- 35

sche Losungen als Anregungsquellen bekannt. In der DD-PS
143 178 wird eine Anordnung beschrieben, die auf thermischer
Atomisierung und nichtthermischer Anregung einer Analysen-
probe beruht, bei der einem Verdampfungsrohr, das als Pro-

bentréger, elektrisch beheizbarer Widerstand und als Kathode 40

fiir eine Hohlkathodenentladung dient, an einer Stirnseite eine
Anode benachbart ist. Verdampfungsrohr und Anode sind in
einem Geféss untergebracht, das iiber Stutzen an eine Vakuum-
pumpe und eine Gaszirkulationssystem angeschlossen ist.

Fiir eine zu untersuchende Probe, die iiber eine Pipettieroff- s

nung in das Verdampfungsrohr eingefiillt wird, erfolgt in einem
Trocknungsschritt zuerst eine Eintrocknung des Losungsmittels
und anschliessend in einem Veraschungsschritt die thermische
Zersetzung der Probenmatrix. Danach wird das Gefiss evaku-

fert, Analysengas eingefiillt und eine Spannung zur Erzeugung so

der Hohlkathodenentladung an Kathode und Anode angelegt.
Eine starke Erhitzung mit steilem Temperaturanstieg im

Verdampfungsrohr erzeugt eine Atomwolke, die durch die

brennende Hohlkathodenentladung zur Strahlung angeregt

wird. Nachteilig an dieser technischen Losung ist, dass in der 55

Anregungsphase die sich ohnehin auf Grund des Vakuums
leicht ausbreitende Atomwolke zusétzlich durch den Gasstrom
~ verfliichtigt und von der Hohlkathodenentladung nicht voll-
sténdig erfasst wird. Die Folge ist ein verkleinertes Analysensi-

gnal. 60

Es ist das Ziel der Erfindung, unter minimalem Gasver-
brauch die Anregungsbedingungen zu verbessern und damit ein
grosseres Analysensignal zu erhalten.

Die Aufgabe der Erfindung ist es, die in der Verdampfungs-

phase erzeugte Atomwolke durch den zur Hohlkathodenentla- s

dung notwendigen Gasstrom nur wenig zu beeinflussen und
umfassend anzuregen.
Die Aufgabe wird durch eine Vorrichtung fiir die Emissions-

S

spektralanalyse auf der Grundlage elektrothermischer Atomisie-
rung und nichtthermischer Anregung einer Probe, die in einem
verschliessbaren, evakuierbaren und mit Mitteln zur Gaszirku-
lation versehenen Gefiss koaxial hintereinanderliegend ein Ver-
dampfungsrohr und eine Anode enthilt, wobei das Verdamp-
fungsrohr als Hohlkathode ausgebildet ist, erfindungsgeméss
dadurch gelst, dass die Anode aus zwei Teilen besteht, von de-
nen jeder Teil dem Verdampfungsrohr an dessen Stirnseiten be-
nachbart ist, das Geféss an jeder Stirnseite des Verdampfungs-
rohres vorbeigerichtet jeweils mindestens einen Gaszufiihrungs-
und einen -ableitungskanal aufweist, und dass der Verschluss
des Gefésses mit einem Verschluss fiir eine im zentralen Ab-
schnitt des Verdampfungsrohres vorgesehene Pipettier6ffnung
gekoppelt ist.

Die Gaszufiihrungskanéle sind umschaltbar an eine Flutgas-
quelle und eine Analysengasquelle mit Gasreservoir angeschlos-
sen, die Gasableitungskanile iiber verschiedene Abpumpquer-
schnitte mit einer Vakuumpumpe und direkt mit einem Druck-
sensor verbunden. Gaszufithrungs- und -ableitungskanile sind
miteinander koppelbar. Der Drucksensor steht mit einem Schal-
ter zum Ziinden der Hohlkathodenentladung fiir die nichtther-
mische Anregung mit einer Ventilsteuerung und mit einer Tem-
peratursteuerung fiir das Verdampfungsrohr in Verbindung.

In den ersten beiden Analysenschritten «Trocknung» und
«Veraschungy bleibt das Gefiss gedffnet und iiber alle Gaszu-
fithrungskanéle stromt Flutgas ein, das entstehende Dampfe
und Abgase herausspiilt. Nach Beendigung dieser Schritte wird
das Gefédss vakuumdicht verschlossen und iiber alle
Gaszufiihrungs- und ableitungskanile evakuiert, wobei mit
grossem Abpumpquerschnitt gearbeitet wird.

Nachdem ein vorgegebener Evakuierungsdruck durch den
Drucksensor signalisiert wurde, schliesst die Verbindung zwi-
schen den Zufiihrungs- und Ableitungskanilen, der grosse Ab-
pumpquerschnitt wird durch den kleinen ersetzt, und iiber die
Zuleitungskanile wird eine Verbindung zum Gasreservoir und
zur Analysengasquelle hergestellt. Das Gasreservoir entleert
sich schlagartig und fiillt den Gasdruck im Gefiss auf einen
Entladungsdruck auf, der vom Drucksensor ebenfalls erfasst
und an die Steuersysteme weitergeleitet wird. An die beiden An-
odenteile und die Kathode wird eine Entladungsspannung ange-
legt und die Hohlkathodenentladung geziindet.

Durch ein separates Temperatur-Steuerprogramm, das hier
nicht ndher beschrieben wird, wird das Verdampfungsrohr er-
hitzt, die Probe verdampft in die Hohlkathodenentladung und
wird zur Strahlung angeregt.

Durch die erfindungsgemisse Lésung entsteht erstens eine
symmetrisch zum Verdampfungsrohr brennende Hohlkathoden-
entladung. Die nach beiden Seiten entweichende Atomdampf-
wolke wird somit umfassend angeregt. Durch die ebenfalls sym-
metrisch zum Verdampfungsrohr angeordneten Gaszufiihrungs-
und Ableitungskanéle wird ausserhalb des Verdampfungsrohres
an beiden Stirnseiten ein zirkulierender Gasstrom erzeugt, der
die Atomdampfwolke wenig beeinflusst, weil er mit geringen
Gasmengen arbeitet und nur zur Erneuerung des verbrauchten
Analysengases dient. )

Die Erfindung soll nachstehend anhand der schematischen
Zeichnung naher erldutert werden. Die Figur zeigt ein Entla-
stungsgeféss mit einer erfindungsgeméssen Anoden- und Gas-
kanalanordnung.

Ein Gasentladungsgefiss 1 enthilt ein Verdampfungsrohr 2,
Anoden 3 und ist an seinen Stirnseiten durch Fenster 4 ver-
schlossen. Pipettier6ffnungen 5 und 6 sind mit einem Deckel 7
verschliessbar.

Das Verdampfungsrohr 2 ist sowohl mit einer Heizstrom-
quelle 8 als auch als Kathode an eine Spannungsquelle 9 ange-
schlossen. Die Anoden 3 stehen ebenfalls mit der Spannungs-
quelle 9 in Verbindung. Ausserdem sind ein Schalter 10 und Re-
gelwiderstidnde 11 vorgesehen. In der Néhe der Stirnseiten des



Verdampfungsrohres 2 treten Gaszuleitungskanéle 12 und
-ableitungskanile 13 in das Gefiss 1 ein. Gaszuleitungskanéle
14 erzeugen einen Gasstrom, der das Verdampfungsrohr 2 von
aussen umstromt. Die Gaszufiihrungskanéle 14 sind durch Ven-
tile 15, 16 wechselseitig an eine Flutgasquelle oder eine Analy- 5
sengasquelle angeschlossen und iiber ein Ventil 17 mit den Ab-
leitungskanilen 13 verbunden. Die Ableitungskanile 13 sind
iiber ein Ventil 18 mit Drossel 19 mit engem Strémungsquer-
schnitt und iiber ein Ventil 20 mit grossem Strémungsquer-
schnitt an eine Vakuumpumpe gekoppelt. Ein Drucksensor 21
dient der Druckiiberwachung im Gasentladungsgeféss 1 und ist
(nicht dargestellt) mit dem Schalter 10, mit einer Steuerung der
Ventile 16, 17 und 20, mit der Heizstromquelle 8 und mit der
Spannungsquelle 9 verbunden. Der Analysengasquelle nachge-
ordnet sind ein einstellbarer Druckminderer 22, ein Druckwich- 1s
ter 23, ein einstellbares Nadelventil 24 und ein Gasreservoir 25
und der Flutgasquelle ein einstelibarer Druckminderer 26, ein
Druckwéchter 27, Drosseln 28, 29 und Ventile 30 und 31.
Durch einen unterschiedlichen Querschnitt der Drosseln 28, 29
ist der Flutgasstrom steuerbar..

Fiir die ersten beiden Analysenschritte « Trocknung» und
«Veraschungy bleibt der Deckel 7 und die Ventile 15, 30 und/

10

20
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oder 31 gedffnet, die Ventile 16, 17 bleiben geschlossen. Das
iiber alle Gaszufiihrungskanile einstrémende Flutgas spiilt das
Gasentladungsgefiss 1 und transportiert die entstehenden Ab-
gase und Dimpfe einer eingefiiliten Probe iiber die Offnungen
5, 6 heraus. Danach wird der Deckel 7 und das Ventil 15 ge-
schlossen und die Ventile 17, 18 und 20 gedffnet und iiber alle
Kanile 12, 13 und 14 wird evakuiert. Nach Erreichen eines vor-
gegebenen Druckes, der mit dem Drucksensor 21 gemessen
wird, werden die Ventile 17 und 20 geschlossen und das Ventil
16 gedffnet. Das Gasreservoir 25 entleert sich schlagartig, der
Druck im Gasentladungsgefiss 1 steigt auf den fiir die Hohlkat-
hodenentiadung notwendigen Wert. Ist dieser erreicht — was
der Drucksensor 21 feststellt — wird der Schalter 10 automa-
tisch geschlossen und zwischen den Anoden 3 und dem Ver-
dampfungsrohr 2 ziindet und brennt eine Hohlkathodenentla-
dung. Das Verdampfungsrohr 2 wird durch Stromfluss erhitzt,
die Probe verdampft in die Hohlkathodenentladung und wird
angeregt.

Wenn das Probenmaterial vollstindig verdampft ist, kann
ein Ausheizschritt mit hdherer Verdampfungsrohr-Temperatur
folgen und der Analysenprozess ist beendet. Eine Abkiihlphase
fiir das Verdampfungsrohr schliesst sich an.
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