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ÓÄÊ 543.422.8 ÔÎ�ÌÈ�ÎÂÀÍÈÅ ÀÝ�ÎÇÎËßÂ ÝËÅÊÒ�ÎÒÅ�ÌÈ×ÅÑÊÎÌ ÈÑÏÀ�ÈÒÅËÅÄËß ÀÍÀËÈÒÈ×ÅÑÊÎÉ ÑÏÅÊÒ�ÎÌÅÒ�ÈÈÑ.Ä. Õàñüìèíñêàÿ, À.Â. �óáöîâà, Ê.Þ. Íàãóëèí,Î.À. Êîíîâàëîâà, À.Õ. �èëüìóòäèíîâÀííîòàöèÿÌåòîäàìè àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîïèè èññëåäîâàí �ðàêöèîííûé ñîñòàâ àýðîçîëÿ,�îðìèðóåìîãî â ýëåêòðîòåðìè÷åñêîì èñïàðèòåëå ñ ïðîäîëüíî íàãðåâàåìîé ãðà�èòîâîéòðóáêîé. Äëÿ ïåðåíîñà àýðîçîëÿ íà ïîäëîæêó ïðèìåíÿëè ìåòîä ýëåêòðîñòàòè÷åñêîãî îñà-æäåíèÿ â êîðîííîì ðàçðÿäå. Â êà÷åñòâå îáúåêòîâ èññëåäîâàíèé èñïîëüçîâàëèñü ðàñòâîðûàçîòíîêèñëûõ ñîëåé êàäìèÿ è ìåäè, à òàêæå ðàñòâîð õëîðèäà íàòðèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðèóìåíüøåíèè ñòåïåíè ëåòó÷åñòè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà ðàçìåð ÷àñòèö àýðîçîëÿ óâåëè-÷èâàåòñÿ. Èñïàðåíèå 2 ìêã NaCl ñîçäàåò àýðîçîëü ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö 200�900 íì, êî-òîðûå ìîãóò ñëóæèòü öåíòðàìè êîíäåíñàöèè äëÿ àòîìîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà. Äëÿóìåíüøåíèÿ âëèÿíèÿ ìàòðèöû ïðîáû íà �îðìèðîâàíèå àýðîçîëÿ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåí-òà íåîáõîäèìî ïðîâîäèòü äâóõñòàäèéíûé öèêë èñïàðåíèÿ ÷åðåç ïðîìåæóòî÷íóþ ñòàäèþ�ðàêöèîííîé êîíäåíñàöèè. ÂâåäåíèåÁîëüøèíñòâî ìåòîäîâ ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà âåùåñòâà � àòîìíî-ýìèññèîííûé,àòîìíî-àáñîðáöèîííûé � îñíîâàíî íà ïåðåâîäå ïðîáû èç òâåðäîãî ñîñòîÿíèÿ âãàçîâóþ �àçó, òî åñòü ñîäåðæèò äâå îñíîâíûå ñòàäèè: èñïàðåíèå è àòîìèçàöèþàíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà. Äëÿ èñïàðåíèÿ â îñíîâíîì ïðèìåíÿþò ìåòîä ëàçåðíîéàáëÿöèè, ýëåêòðè÷åñêóþ äóãó ìåæäó ãðà�èòîâûìè ýëåêòðîäàìè èëè íàãðåâàåìóþýëåêòðè÷åñêèì òîêîì ãðà�èòîâóþ òðóáêó. Â ïðîöåññå èñïàðåíèÿ ïðîèñõîäèò îò-äåëåíèå îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà îò ìàòðèöû è åå ðàçðóøåíèå íà áîëåå ïðîñòûåñîñòàâëÿþùèå. Ïîëó÷åííûå ïàðû àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà ñ öåëüþ ïîñëåäóþùåéàòîìèçàöèè ïåðåíîñÿòñÿ â ýëåêòðîòåðìè÷åñêèé (ÝÒ) ãðà�èòîâûé àòîìèçàòîð, ââûñîêîòåìïåðàòóðíîå ïëàìÿ èëè â èíäóêòèâíî-ñâÿçàííóþ ïëàçìó (ÈÑÏ).Âïåðâûå ñèñòåìà, ñâÿçûâàþùàÿ ÝÒ-èñïàðåíèå â ãðà�èòîâîé ïå÷è è ÈÑÏ (GF-ETV-ICP), áûëà ïðåäëîæåíà Êèðêáðàéòîì è äð. â 1978 ã. [1℄. Â êà÷åñòâå èñïàðèòåëÿèñïîëüçîâàëñÿ ÝÒ-àòîìèçàòîð ñòåðæíåâîãî òèïà. Êàíòîð [2℄ èñïîëüçîâàë â ñâîèõðàáîòàõ ïðîäîëüíî íàãðåâàåìóþ ãðà�èòîâóþ òðóáêó, â êîòîðîé ïàðû ïðîáû âûíî-ñÿòñÿ ÷åðåç îäèí èç òîðöîâ ïîòîêîì òðàíñïîðòíîãî ãàçà. Ýòîò âàðèàíò êîíñòðóê-öèè áûë íàçâàí ¾ñèñòåìîé ñ òîðöåâûì âûâîäîì¿. Îäíàêî ïðè èñïàðåíèè â òàêîéñèñòåìå ïðîáû ñ ñèëüíî ðàçáàâëåííîé ìàòðèöåé êàëèáðîâî÷íûå êðèâûå äëÿ ëåã-êîëåòó÷èõ ýëåìåíòîâ Cd è Zn áûëè íåëèíåéíûìè â îáëàñòè íèçêèõ êîíöåíòðàöèéâñëåäñòâèå êîíäåíñàöèè ïàðîâ ïðîáû íà õîëîäíîì êîíöå òðóáêè. Äîáàâëåíèå ê èñ-ïàðÿåìîìó âåùåñòâó NaCl ñòèìóëèðîâàëî ïðîöåññ ãàçî�àçíîé êîíäåíñàöèè ïàðîâîïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà, ÷òî ïðèâîäèëî ê ëèíåàðèçàöèè êàëèáðîâî÷íûõ êðèâûõè îáùåìó 20%-íîìó óâåëè÷åíèþ àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà. Â 1982 ã. Áðîêàðò [3℄ èÊðàáè [4℄ ñîîáùèëè î êîìáèíàöèè èñïàðèòåëÿ (ãðà�èòîâîé ïå÷è) è àòîìèçàòîðà



122 Ñ.Ä. ÕÀÑÜÌÈÍÑÊÀß È Ä�.(ÈÑÏ). Äëÿ èíòåíñè�èêàöèè ïðîöåññà êîíäåíñàöèè è ñíèæåíèÿ ïîòåðü îïðåäå-ëÿåìîãî ýëåìåíòà íà òîðöå èñïàðèòåëÿ Êàðóçî [5℄ ïðåäëîæèë âáëèçè âûõîäíîãîêîíöà ãðà�èòîâîé òðóáêè â ïîòîê ãîðÿ÷èõ ïàðîâ ïðîáû äîáàâëÿòü îõëàæäàþùèéãàç � àðãîí. Ñîâðåìåííûå ÝÒ-èñïàðèòåëè ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñëîæíûå ìíîãîêîì-ïîíåíòíûå ñèñòåìû, ðåàëèçóþùèå ïîñðåäñòâîì ââåäåíèÿ äîïîëíèòåëüíîé ñòàäèè�ðàêöèîííîé êîíäåíñàöèè îòäåëåíèå àòîìîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà îò ìàòðèöûïðîáû [6℄.Â íàñòîÿùåå âðåìÿ íàèáîëüøåå ðàñïðîñòðàíåíèå ïîëó÷èëà àòîìèçàöèÿ èññëå-äóåìîãî âåùåñòâà ñ ïîìîùüþ ÈÑÏ. Åå ïðåèìóùåñòâàìè ÿâëÿþòñÿ âîçìîæíîñòüìíîãîýëåìåíòíîãî àíàëèçà, ÷èñòîòà ýêñïåðèìåíòà, îòñóòñòâèå ðåàêöèé ñ ãðà�è-òîì ïå÷è è âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà àíàëèòè÷åñêîé çîíû ïëàçìåííîãî �àêåëà. Íåäî-ñòàòêàìè ÈÑÏ ÿâëÿþòñÿ âîçìîæíîñòü ââîäà ïðîáû òîëüêî â æèäêîì ñîñòîÿíèè,äåñòàáèëèçèðóþùåå âëèÿíèå íà ïëàçìó ìàòðèöû ïðîáû è íåêîòîðîå ñíèæåíèå ÷óâ-ñòâèòåëüíîñòè àíàëèçà, ñâÿçàííîå ñ ìàëûì âðåìåíåì æèçíè àòîìîâ îïðåäåëÿåìîãîýëåìåíòà â àíàëèòè÷åñêîé çîíå.Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âîçìîæíîñòè àòîìèçàöèè ïðîáû â òâåðäîì ñîñòîÿíèè è ïî-âûøåíèÿ ñòàáèëüíîñòè ïëàçìû ïðîâîäÿò ïðåäâàðèòåëüíîå ÝÒ-èñïàðåíèå ïðîáû,êîãäà áîëüøàÿ ÷àñòü ìàòðèöû ðàçðóøàåòñÿ è �îðìèðóåòñÿ àýðîçîëü îïðåäåëÿå-ìîãî ýëåìåíòà ñ îäíîðîäíûìè ïî ðàçìåðàì ÷àñòèöàìè. Äëÿ êîíòðîëÿ ïðîöåññà�îðìèðîâàíèÿ àýðîçîëÿ íà ðàçëè÷íûõ ñòàäèÿõ öèêëà èñïàðåíèÿ � �ðàêöèîííîéêîíäåíñàöèè áîëüøèå âîçìîæíîñòè ïðåäîñòàâëÿåò ìåòîä àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðî-ñêîïèè (ÀÑÌ). Ìåòîä ÀÑÌ ïîçâîëÿåò ñ âûñîêèì ïðîñòðàíñòâåííûì ðàçðåøåíèåìèññëåäîâàòü ïðî�èëè ïîâåðõíîñòè èñïàðåíèÿ è êîíäåíñàöèè, ïðîâîäèòü êà÷åñòâåí-íûé àíàëèç âåùåñòâà, àäñîðáèðîâàííîãî íà ãðà�èòîâîé ïîâåðõíîñòè. Ñî÷åòàíèåìåòîäà ÀÑÌ ñ ñèñòåìîé ýëåêòðîñòàòè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ äàåò äîïîëíèòåëüíóþ âîç-ìîæíîñòü èçó÷åíèÿ �ðàêöèîííîãî ñîñòàâà àýðîçîëÿ â ãàçîâîé �àçå.Öåëüþ äàííîé ðàáîòû áûëî èññëåäîâàíèå ìåòîäîì ÀÑÌ �ðàêöèîííîãî ñîñòàâàêîíäåíñàòà è àýðîçîëÿ ïðîáû, �îðìèðóåìûõ â ÝÒ-èñïàðèòåëå ñ ïðîäîëüíî íàãðå-âàåìîé ãðà�èòîâîé òðóáêîé. 1. ÝêñïåðèìåíòÂ íàøåé ðàáîòå èñïîëüçîâàëñÿ ÝÒ-èñïàðèòåëü íà îñíîâå ïðîäîëüíî íàãðåâàåìîéãðà�èòîâîé òðóáêè (íà áàçå àòîìèçàòîðà ¾�ðà�èò 1¿, ã. Ñåâåðîäîíåöê, Óêðàèíà)ñ òîðöåâûì âûâîäîì ïàðîâ ïðîáû. Íà ðèñ. 1 èçîáðàæåíà êîíñòðóêöèÿ ãðà�èòî-âîãî èñïàðèòåëÿ ñ ïðîäîëüíûì íàãðåâîì. Èñïàðèòåëü ñîñòîèò èç ñòàíäàðòíîãîÝÒ-àòîìèçàòîðà (1), â êîòîðîì âõîäíîå îêíî çàìåíåíî çàãëóøêîé (2) ñî øòóöå-ðîì äëÿ ïîäà÷è âíóòðü ïå÷è ïîòîêà òðàíñïîðòíîãî ãàçà, à âìåñòî âûõîäíîãî îêíàóñòàíîâëåíà ñòåêëÿííàÿ êîíäåíñàöèîííàÿ êàìåðà (3), â êîòîðîé ïðîèñõîäèò îá-ðàçîâàíèå àýðîçîëÿ. Ñèñòåìà âíóòðåííåãî ïðîäóâà èñïàðèòåëÿ çàùèòíûì ãàçîìèçìåíåíà: ïîòîê àðãîíà ñî ñòîðîíû ëåâîé êîíòàêòíîé ñòîéêè ìîæíî îòêëþ÷àòüýëåêòðîìàãíèòíûì êëàïàíîì (4), à ñî ñòîðîíû ïðàâîé � ðåãóëèðîâàòü äðîññåëåì (5)è êëàïàíîì (6).Ïðèíöèï ðàáîòû èñïàðèòåëÿ çàêëþ÷àåòñÿ â ñëåäóþùåì. Ïîñëå ââåäåíèÿ ïðîáû÷åðåç äîçèðîâî÷íîå îòâåðñòèå íà÷èíàåòñÿ ñòàäèÿ ñóøêè è ïèðîëèçà. Îäíîâðåìåí-íî îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðîäóâ çàùèòíûì ãàçîì âíóòðåííåé è âíåøíåé ïîâåðõíîñòåéèñïàðèòåëÿ, ïðè ýòîì ïîòîê òðàíñïîðòíîãî ãàçà ïåðåêðûò êëàïàíîì (7). Îáðà-çîâàâøèåñÿ ïðîäóêòû ñóøêè è ïèðîëèçà âûíîñÿòñÿ ïîòîêîì àðãîíà ÷åðåç äîçè-ðîâî÷íîå îòâåðñòèå. Ïîñëå çàâåðøåíèÿ ñòàäèè ïèðîëèçà òåìïåðàòóðà èñïàðèòåëÿñíèæàåòñÿ äî êîìíàòíîé, è êëàïàíîì (9) âêëþ÷àåòñÿ ïðîäóâ òðàíñïîðòíîãî ãàçà÷åðåç äðîññåëü (8). Â èñïàðèòåëå ýëåêòðîìàãíèò (7) çàêðûâàåò äîçèðîâî÷íîå îò-
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�èñ. 1. Êîíñòðóêöèÿ ÝÒ-èñïàðèòåëÿ ñ ïðîäîëüíûì íàãðåâîìâåðñòèå ãðà�èòîâîé ïðîáêîé (10). Ïîñëå çàâåðøåíèÿ ýòàïà ïîäãîòîâêè íà÷èíàåòñÿñòàäèÿ èñïàðåíèÿ, â õîäå êîòîðîé ïàðû ïðîáû èç ãðà�èòîâîé òðóáêè ïîñòóïàþò âêîíäåíñàöèîííóþ êàìåðó, ãäå ïðîèñõîäèò îáðàçîâàíèå àýðîçîëÿ.Êîíñòðóêöèÿ èñïàðèòåëÿ ïîçâîëÿëà ëåãêî ìîäè�èöèðîâàòü åãî äëÿ âûâîäà ïà-ðîâ ïðîáû â âåðòèêàëüíîì íàïðàâëåíèè ÷åðåç äîçèðîâî÷íîå îòâåðñòèå. Â òàêîìñëó÷àå êîíäåíñàöèîííûå ïîòåðè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà íà ãðà�èòîâîé ïîâåðõíî-ñòè ñâîäÿòñÿ ê ìèíèìóìó.Ñ�îðìèðîâàííûé â êîíäåíñàöèîííîé êàìåðå àýðîçîëü îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåí-òà äëÿ ïîñëåäóþùåãî èññëåäîâàíèÿ åãî �ðàêöèîííîãî ñîñòàâà îñàæäàëñÿ íà ïîä-ëîæêó ýëåêòðîñòàòè÷åñêèì ìåòîäîì. Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíà êîíñòðóêöèÿ ñèñòåìûýëåêòðîñòàòè÷åñêîãî (ÝÑ) îñàæäåíèÿ. Ïîòîê òðàíñïîðòíîãî ãàçà ñ ìèêðî÷àñòèöà-ìè ïðîáû ïîäàåòñÿ ÷åðåç êàïèëëÿð (1) ñ âîëü�ðàìîâûì êîðîíèðóþùèì ýëåêòðîäîì(2). Íà ýëåêòðîä ÷åðåç ñîïðîòèâëåíèå 30 ÌÎì ïîäàåòñÿ îòðèöàòåëüíîå íàïðÿæåíèå1500 Â. Îñàæäåíèå ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïðîèçâîäèòñÿ íà ïðîâîäÿùóþ ïîäëîæêó (3),ðàñïîëîæåííóþ íåïîñðåäñòâåííî ïîä êàïèëëÿðîì. Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ [7℄ïîêàçàëè, ÷òî ïðè ñêîðîñòè ïîòîêà ãàçà 25 ìë/ñ ý��åêòèâíîñòü îñàæäåíèÿ áëèçêàê 100%.Â ðàáîòå èçó÷àëîñü èñïàðåíèå âîäíûõ ðàñòâîðîâ àçîòíîêèñëûõ ñîëåé êàäìèÿ(CdNO3 ) ñ êîíöåíòðàöèÿìè 10 ìêã/ìë è 500 ìêã/ìë è ìåäè (Cu(NO3)2 ) 10 ìêã/ìë.Èññëåäîâàëîñü òàêæå èñïàðåíèå õëîðèäà íàòðèÿ (100 ìêã/ìë), êîòîðûé âõîäèò âñîñòàâ ïðàêòè÷åñêè âñåõ ïðîá � îêðóæàþùåé ñðåäû, ïèùåâûõ ïðîäóêòîâ è áèîëîãè-÷åñêèõ îáúåêòîâ è ÿâëÿåòñÿ îñíîâíîé ìåøàþùåé êîìïîíåíòîé â ðåàëüíîé àíàëèòè-÷åñêîé ñèòóàöèè. Â êà÷åñòâå òðàíñïîðòíîãî ãàçà èñïîëüçîâàëñÿ àðãîí. Îñàæäåíèåïðîèçâîäèëîñü íà ïîëèðîâàííóþ òàíòàëîâóþ �îëüãó.Äëÿ îöåíêè ðàçìåðîâ ÷àñòèö ïîäëîæêà ñ îñàæäåííûì àýðîçîëåì èññëåäîâà-ëàñü ñ ïîìîùüþ àòîìíî-ñèëîâîãî ìèêðîñêîïà. Èç ïîëó÷åííûõ ÀÑÌ-èçîáðàæåíèéðàññ÷èòûâàëèñü ëèíåéíûå ðàçìåðû ÷àñòèö è ñòðîèëèñü ñîîòâåòñòâóþùèå ãèñòî-ãðàììû ðàñïðåäåëåíèÿ.Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ÀÑÌ-èçîáðàæåíèé â ðàáîòå ïðèìåíÿëñÿ ÀÑÌ Solver P 47Í(ÇÀÎ ¾ÍÒ-ÌÄÒ¿) ñ ìàêñèìàëüíûì äèàïàçîíîì ñêàíèðîâàíèÿ 50 × 50 × 2.5 ìêìè ðàçðåøåíèåì 0.1 íì ïî X , Y è 0.05 íì ïî Z . Áûëè èñïîëüçîâàíû êðåìíèåâûåêàíòèëåâåðû NSG11 (ÇÀÎ ¾ÍÒ-ÌÄÒ¿) ñ äëèíîé l = 100 ìêì è êîý��èöèåíòîìæåñòêîñòè k = 0.01−0.08 H/ì, ðàäèóñ êðèâèçíû êàíòèëåâåðîâ íå ïðåâûøàë 10 íì.Ñêàíèðîâàíèå ïðîâîäèëîñü â ðåæèìå ïîñòîÿííîé àìïëèòóäû (òîïîãðà�èÿ), �àçî-âîãî êîíòðàñòà è ðåæèìå ðàññîãëàñîâàíèÿ.
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�èñ. 2. Ñõåìà ýëåêòðîñòàòè÷åñêîãî îñàæäåíèÿ2. �åçóëüòàòûÏðè èñïîëüçîâàíèè ìåòîäà ÝÑ-îñàæäåíèÿ â èññëåäîâàíèÿõ �ðàêöèîííîãî ñî-ñòàâà àýðîçîëÿ íåîáõîäèìî ïðåäâàðèòåëüíî óáåäèòüñÿ â îòñóòñòâèè ñëèïàíèÿ åãî÷àñòèö â êîðîííîì ðàçðÿäå. Ñ ýòîé öåëüþ ìåòîäîì ÀÑÌ ïðîâåëè ñðàâíåíèå ðàç-ìåðîâ ÷àñòèö íà ïîäëîæêå ïîñëå ÝÑ-îñàæäåíèÿ è èõ èíåðöèîííîãî ¾âáèâàíèÿ¿ïîòîêîì ãàçà áåç êîðîííîãî ðàçðÿäà. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â ïðåäåëàõ ïîãðåøíîñòè èç-ìåðåíèÿ �ðàêöèîííûé ñîñòàâ àýðîçîëÿ äëÿ îáîèõ ñëó÷àåâ ïðàêòè÷åñêè èäåíòè÷åí,÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ìåòîä ÝÑ-îñàæäåíèÿ äëÿ êîëè÷åñòâåííîãî èññëåäîâà-íèÿ �ðàêöèîííîãî ñîñòàâà àýðîçîëÿ â ãàçîâîé �àçå ÝÒ-èñïàðèòåëÿ.Íà ïîñòóïëåíèå àòîìîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â ãàçîâóþ �àçó èñïàðèòåëÿ èèõ ïîñëåäóþùóþ êîíäåíñàöèþ âëèÿåò ìíîæåñòâî �àêòîðîâ � òåìïåðàòóðà èñïà-ðèòåëÿ, ñòåïåíü ëåòó÷åñòè è êîý��èöèåíò äè��óçèè àòîìîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëå-ìåíòà, ñêîðîñòü ïîñòóïëåíèÿ îõëàæäàþùåãî è òðàíñïîðòíîãî ãàçîâ, ãåîìåòðèÿ èñ-ïàðèòåëÿ è êîíäåíñàöèîííîé êàìåðû. Äëÿ ñíèæåíèÿ ïîãðåøíîñòåé îïðåäåëåíèÿêîíöåíòðàöèè ïî ìåòîäó êàëèáðîâî÷íîãî ãðà�èêà íåîáõîäèìî, ÷òîáû ïàðàìåòðûãåíåðèðóåìîãî àýðîçîëÿ ñëàáî ìåíÿëèñü ïðè èçìåíåíèè êîíöåíòðàöèè è ñòåïåíèëåòó÷åñòè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà.Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíû ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ è �ðàêöèîííûé ñîñòàâ (â) ÷àñòèö àýðî-çîëÿ, ïîëó÷åííîãî ïðè èñïàðåíèè 0.2 ìêã (à) è 10 ìêã (á) Cd. Âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè-÷åíèè ìàññû èñïàðÿåìîãî âåùåñòâà, ïîìèìî ìåëêîäèñïåðñíûõ ÷àñòèö ñ ðàçìåðàìèïîðÿäêà 80�100 íì, ïîÿâëÿþòñÿ êðóïíûå îáðàçîâàíèÿ ñ õàðàêòåðíûìè ðàçìåðà-ìè 200�600 íì. Òàêèå êðóïíûå ÷àñòèöû îáðàçóþòñÿ â êîíäåíñàöèîííîé êàìåðå,åñëè êîëè÷åñòâî èñïàðÿåìîãî âåùåñòâà äîñòàòî÷íî âåëèêî. Ïåðâîíà÷àëüíî îáðàçó-þùèåñÿ öåíòðû êîíäåíñàöèè ñîáèðàþò íà ñâîåé ïîâåðõíîñòè îêðóæàþùèå àòîìûêàäìèÿ. Ïîñêîëüêó òåìïåðàòóðà êîíäåíñàöèè êàäìèÿ íåâåëèêà, òî åãî àòîìû äî-âîëüíî äîëãî íàõîäÿòñÿ â ïàðîîáðàçíîì ñîñòîÿíèè è ñïîñîáíû äè��óíäèðîâàòüê öåíòðàì êîíäåíñàöèè. Óñêîðèòü ïðîöåññ êîíäåíñàöèè ëåãêîëåòó÷èõ ýëåìåíòîâìîæíî ïóòåì óâåëè÷åíèÿ ñêîðîñòè ïîñòóïëåíèÿ îõëàæäàþùåãî ãàçà.Íà ðèñ. 4 ïðåäñòàâëåíû ÀÑÌ-èçîáðàæåíèå (à) è �ðàêöèîííûé ñîñòàâ (á) ÷àñòèöàýðîçîëÿ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïàðåíèè 0.2 ìêã Cu. Ïðè ñðàâíåíèè ðèñ. 3, à è 4, àâèäíî, ÷òî ïðè èñïàðåíèè ìåäè ïîÿâëÿþòñÿ ÷àñòèöû ñ áîëåå êðóïíûìè ðàçìåðàìè,÷åì â ñëó÷àå êàäìèÿ (200�300 íì). Äëÿ ìåäè, õàðàêòåðèçóþùåéñÿ áîëåå âûñîêîéòåìïåðàòóðîé êîíäåíñàöèè, ÷åì ó êàäìèÿ, ïðîöåññ îáðàçîâàíèÿ àýðîçîëÿ ïðîèñõî-äèò çíà÷èòåëüíî áûñòðåå. Àêòèâíàÿ êîíäåíñàöèÿ ïàðîâ ìåäè íà îáðàçîâàâøèõñÿçàðîäûøàõ ñïîñîáñòâóåò èõ óñêîðåííîìó ðîñòó.
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à) á)

â)�èñ. 3. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïðè èñïàðåíèè 0.2 ìêã (à) è 10 ìêã (á) Cd;(â) ñðàâíåíèå �ðàêöèîííîãî ñîñòàâà àýðîçîëÿ Cd äëÿ 0.2 ìêã (1) è 10 ìêã (2)

à) á)�èñ. 4. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèå (à) è ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö àýðîçîëÿ ïî ðàçìåðàì (á) ïðè èñ-ïàðåíèè 0.2 ìêã Cu
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�èñ. 5. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèå ÷àñòèö àýðîçîëÿ, ïîëó÷åííûõ ïðè èñïàðåíèè 2 ìêã NaClÏðè èñïàðåíèè àíàëèçèðóåìîé ïðîáû ÷àñòü âåùåñòâà ìàòðèöû ðàçðóøàåòñÿ ñîáðàçîâàíèåì íåêîíäåíñèðóþùèõñÿ ãàçîâ, à îñòàâøàÿñÿ ÷àñòü ñîçäàåò â êîíäåí-ñàöèîííîé êàìåðå àýðîçîëü. Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíî ÀÑÌ-èçîáðàæåíèå àýðîçîëÿ,ïîëó÷åííîãî ïðè èñïàðåíèè 2 ìêã NaCl. Ïîñêîëüêó ÷àñòèöû õëîðèäà íàòðèÿ ìî-ãóò ïîêðûâàòü ïðàêòè÷åñêè âñþ ïîâåðõíîñòü �îëüãè, äëÿ ëó÷øåé èõ âèçóàëèçàöèèèñïîëüçîâàí ìåòîä �àçîâîãî êîíòðàñòà, êîòîðûé áîëåå ÷óâñòâèòåëåí ê ìàëåéøèìèçìåíåíèÿì ñòðóêòóðû ïîâåðõíîñòè. Èç ðèñ. 5 âèäíî, ÷òî ðàçìåð êðóïíûõ ÷àñòèöàýðîçîëÿ NaCl ìåíÿåòñÿ îò 200 äî 900 íì. Îíè íå ïîëíîñòüþ èñïàðÿþòñÿ â ïëàçìå,áûñòðî ïîêèäàÿ àíàëèòè÷åñêóþ çîíó.Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû ïîêàçûâàþò, ÷òî îäíîñòàäèéíûé ÝÒ-èñïàðèòåëü íåïîçâîëÿåò ïðîâåñòè ý��åêòèâíîå îòäåëåíèå îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà îò ìàòðèöûïðîáû. Îáðàçóþùèéñÿ àýðîçîëü ñîäåðæèò áîëüøîå êîëè÷åñòâî ÷àñòèö ìàòðèöû, êî-òîðûå ìîãóò ñëóæèòü öåíòðàìè êîíäåíñàöèè äëÿ ïàðîâ îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà.Â ñëó÷àå íåâûñîêîãî ñîäåðæàíèÿ ìàòðèöû â ïðîáå îäíîñòàäèéíûé ÝÒ-èñïàðèòåëüðàáîòàåò äîñòàòî÷íî ý��åêòèâíî. Ïðè áîëüøåé êîíöåíòðàöèè ìàòðèöû â àíàëè-çèðóåìîé ïðîáå ïðîáëåìà ðåøàåòñÿ ïóòåì ïðèìåíåíèÿ äâóõñòàäèéíîãî öèêëà, âêîòîðîì èñïàðåíèå âåùåñòâà ïðîèñõîäèò ÷åðåç ñòàäèþ �ðàêöèîííîé êîíäåíñàöèè.�àáîòà âûïîëíåíà ïðè �èíàíñîâîé ïîääåðæêè �îññèéñêîãî �îíäà �óíäàìåí-òàëüíûõ èññëåäîâàíèé (ïðîåêòû � 05-03-04001_à, 06-03-32887_à).SummaryS.D. Khasminskaya, A.V. Rubzova, K.Y. Nagulin, O.A. Konovalova, A.Kh. Gilmutdinov.Investigation of vaporization/
ondensation pro
esses in ele
trothermal atomizer for analyti
alspe
trometry.Fra
tional stru
ture of aerosols formed in the ele
trothermal vaporiser from the solutions of
admium nitrate, 
opper nitrate and sodium 
hloride with the longitudinally heated graphitetube was investigated by using the methods of atomi
-for
e mi
ros
opy. Transfer of aerosolsonto substrate was performed by means of method of ele
trostati
 pre
ipitation in the 
oronadis
harge. It was shown that with de
rease of volatility of the analyte the size of aerosol parti
lesin
reases. Evaporation of 2 µg NaCl 
reates the aerosol with 200�900 nm size parti
les whi
h
ould be 
enters of 
ondensation of analyte. It was shown that redu
tion of matrix in�uen
e onformation of aerosol 
an be a
hieved through two-stage vaporization with intermediate stageof fra
tional 
ondensation.



ÔÎ�ÌÈ�ÎÂÀÍÈÅ ÀÝ�ÎÇÎËß Â ÝÒ-ÈÑÏÀ�ÈÒÅËÅ 127Ëèòåðàòóðà1. Gunn A.M., Millard D.L., Kirkbright G.F. Opti
al emission spe
trometry with anindu
tively 
oupled radiofrequen
y argon plasma sour
e and sample introdu
tion witha graphite rod ele
trothermal vaporization devi
e // Analyst. � 1978. � V. 103. � �. 1066�1073.2. Gu
er S., Kantor T. E�
ien
y of sample introdu
tion into indu
tively 
oupled plasmaby graphite furna
e ele
trothermal vaporization // Spe
tro
himi
a A
ta Part B: Atomi
Spe
tros
opy. � 1999. � V. 54. � �. 763�772.3. Aziz A., Broekaert J.A.C., Leis F. Analysis of mi
roamounts of biologi
al samplesby evaporation in a graphite furna
e and indu
tively 
oupled plasma atomi
 emissionspe
trometry // Spe
tro
him. A
ta Part B. � 1982. � V. 37. � �. 369�379.4. Crabi G., Cavalli P., A
hilli M., Rossi G., Omenetto N. Use of the HGA-500 graphitefurna
e as a sampling unit for ICP emission spe
trometry // At. Spe
tros
. � 1982. �V. 3. � �. 81�88.5. Shen W-L., Caruso J.A., Fri
ke F.L., Satzger R.D. Ele
trothermal vaporization interfa
efor sample introdu
tion in indu
tively 
oupled plasma mass spe
trometry // J. Anal. At.Spe
trom. � 1990. � V. 5. � �. 451�455.6. Íàãóëèí Ê.Þ., �èëüìóòäèíîâ À.Õ., �ðèøèí Ë.À. Äâóõñòàäèéíûé àòîìèçàòîðäëÿ ýëåêòðîòåðìè÷åñêîé àòîìíî-àáñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè. Äèíàìèêà ïðîñòðàí-ñòâåííûõ ðàñïðåäåëåíèé òåìïåðàòóðû. // Æóðí. àíàëèò. õèìèè. � 2003. � Ò. 58Â,� 4. � C. 439�446.7. �èëüìóòäèíîâ À.Õ., Íàãóëèí Ê.Þ., Õåðìàíí �. Èññëåäîâàíèÿ äèíàìèêè ïðîñòðàí-ñòâåííîãî ðàñïðåäåëåíèÿ àáñîðáöèîííîñòè ïðè ýëåêòðîòåðìè÷åñêîì èñïàðåíèè èýëåêòðîñòàòè÷åñêîì îñàæäåíèè îïðåäåëÿåìîãî ýëåìåíòà â àòîìèçàòîðå // Æóðí.àíàëèò. õèìèè. � 2003. � Ò. 58, � 1. � Ñ. 64�70. Ïîñòóïèëà â ðåäàêöèþ19.01.07Õàñüìèíñêàÿ Ñâåòëàíà Äìèòðèåâíà � ñòóäåíò �èçè÷åñêîãî �àêóëüòåòà Êàçàí-ñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà.�óáöîâà Àííà Âëàäèìèðîâíà � ñòóäåíò �èçè÷åñêîãî �àêóëüòåòà Êàçàíñêîãî ãî-ñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà.Íàãóëèí Êîíñòàíòèí Þðüåâè÷ � êàíäèäàò �èçèêî-ìàòåìàòè÷åñêèõ íàóê, äîöåíòêà�åäðû îáùåé �èçèêè Êàçàíñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà.Êîíîâàëîâà Îëüãà Àíàòîëüåâíà � êàíäèäàò �èçèêî-ìàòåìàòè÷åñêèõ íàóê, äîöåíòêà�åäðû îïòèêè è íàíî�îòîíèêè Êàçàíñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà.�èëüìóòäèíîâ Àëüáåðò Õàðèñîâè÷ � äîêòîð �èçèêî-ìàòåìàòè÷åñêèõ íàóê, ïðî-�åññîð êà�åäðû îáùåé �èçèêè Êàçàíñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî óíèâåðñèòåòà.E-mail: Albert.Gilmutdinov�ksu.ru


