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В практике аналитических (химических) лабораторий промышленных и сель-

скохозяйственных предприятий все большую роль приобретает атомный спек-
тральный анализ, один из его методов – атомно-абсорбционная спектрометрия, 
который характеризуется высокой селективностью, экспрессностью, возможно-
стью автоматизации процесса проведения анализа, простотой и сравнительно низ-
кой стоимостью используемой аппаратуры. Использование электротермических 
атомизаторов пробы сопряженных с компьютером в еще бóльшей степени расши-
рило сферу применения данного метода как при определении средних и больших 
концентраций, так и при определении следов элементов. Однако, как показал 
многолетний опыт проведения исследований, серийные спектрофотометры не 
всегда позволяют варьировать термическими характеристиками и создавать оп-
тимальные условия для исследований. Поэтому возникла необходимость конст-
руирования и изготовления прибора с электротермическим атомизатором для экс-
прессного анализа таких объектов, как промышленные и сточные воды, фосфо-
ритная мука, мел, бариты, литопол, продукты горно-обогатительной промышлен-
ности и др.  

Располагая научным потенциалом, а также необходимыми приборами и обо-
рудованием (монохроматоры типа МДР-4; спектрофотометр СФ-4А; блоки пита-
ния; усилители; фотоэлектронный умножитель (ФЭУ) и др.), в ТГТУ удалось из-
готовить несколько вариантов спектрофотометров с электротермическим атоми-
затором в виде графитового стержня [1, 2], но с различными системами регистра-
ции аналитического сигнала. 

По своим конструктивным параметрам предлагаемый атомизатор является 
аналогом электрических печей сопротивления прямого действия. Поэтому выбор 
оптимального варианта его конструкции, теплового и электрического расчетов 
рабочего элемента решено было проводить по методике, рекомендуемой при кон-
струировании и эксплуатации электропечей [3 – 7]. 

Количество тепла, отдаваемое рабочим элементом с единицы его поверхно-
сти в идеальных условиях и при максимальной температуре его нагрева 3000 К, 
рассчитывается по известной формуле [4] 
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где εст и εк – степень черноты рабочего графитового стержня и стального кожуха 
соответственно, равные 0,92 и 0,7; Tст и Tк – температура рабочего графитового 
стержня и стального кожуха соответственно, К.  

В нашем случае имеем: Q = 308·104 Вт/м2.  
При этих условиях допустимая удельная поверхностная мощность реального 

рабочего элемента будет определяться по формуле [3] 
 

,стэф αα= QW                                                       (2) 
 

где эфα – коэффициент эффективности излучения стержневой системы, равный 
0,68; стα – коэффициент, учитывающий зависимость приведенного коэффициента 
излучения от материала, равный 0,98. Значение W = 205·104 Вт/м2. 

Допустимый диаметр рабочего элемента можно определить по формуле [3] 
 

,1043
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где ρ  – удельное сопротивление графита, равное 8…13 Ом·мм2/м [8, 9]. 
Если принять напряжение U, подводимое к стержню, равным 15 В, а значение 

подводимой мощности P = 0,3 кВт, то допустимый диаметр элемента d = 1,1 мм. 
Таким образом допустимый размер поперечного сечения стержня можно принять 
равным 0,9 мм2. 

Ориентировочный срок службы рабочего графитового стержня с учетом сте-
пени его окисления (выгорания) при заданной температуре и заданном уменьше-
нии сечения (рекомендуемое [3] на 20 %) определим по формуле 
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,2,0115,0

μ
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=τ
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где числитель составляет толщину окисленного слоя при выбранном критерии,  
в мм; μ  – скорость окисления графитового стержня, равная при 2350 ºС в атмо-
сфере инертного газа 27,6·10–6 мм/с [8, 9]. 

Согласно выбранному критерию износа, срок службы рабочего элемента 
атомизатора, изготовленного из графитового стержня, при температурах порядка 
2670 К и диаметре стержня 1,5 мм составит 46 мин. Учитывая среднюю продол-
жительность одного цикла, состоящего из «Предварительного подогрева», «Ато-
мизации» и «Отжига», определяющих скорость окисления графита, количество 
замеров без смены рабочего элемента, может составить 70…80 циклов. Этот тео-
ретический вывод подтверждается экспериментальными данными [1, 2], согласно 
которым дальнейшая работа на изношенном стержне приводит к снижению  
воспроизводимости результатов анализа и предела обнаружения определяемых 
элементов. 

Рассчитанный выше размер поперечного сечения стержня атомизатора опре-
деляет минимальное допустимое сечение при выбранных исходных данных, тогда 
как для выбора оптимального сечения необходимо исследование зависимости 
температуры нагрева стержня от величины его поперечного сечения. Результаты 
измерений зависимости температуры стT  нагрева стержня от диаметра его попе-
речного сечения d представлены на рис. 1, из которых следует, что температура  
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растет с уменьшением диаметра стержня. Аппроксимирующая кривая описывает-
ся уравнением вида  

,4/3−= AdTст                                                       (5) 
 

где A – постоянный параметр, равный 3·10 

4 и определяемый из графика в лога-
рифмических координатах. 

Поскольку известно, что с ростом температуры увеличивается скорость испа-
рения пробы [1, гл. 7], то оптимальный размер сечения должен быть выбран близ-
ким к предельно допустимому, но снижение срока службы, определяемое по (4), 
будет ограничивать минимальный поперечный размер до значения 1,5…2,0 мм. 

Кроме выбора поперечного сечения рабочего элемента атомизатора, опреде-
ляющего температуру его нагрева, необходимо создать нужное распределение 
температуры вдоль стержня. Характер температурного распределения зависит от 
выбранного типа продольного сечения стержня и имеет вид (рис. 2). 

Веретенообразный тип создает лишь более плавное изменение температуры, 
увеличивая энерговыделение на концах стержня, но уменьшая при этом абсолют-
ную величину температуры нагрева по отношению к цилиндрическому сечению. 
Наиболее оптимальным вариантом следует признать усеченный цилиндр  
с кратером, позволяющим локализовать достаточно высокую температуру на не-
большом участке и сконцентрировать вносимую пробу. Диаметр кратера должен 
быть не более 3…4 мм, так как дальнейшее его увеличение приводит к резкому 
температурному перепаду вдоль кратера, что отрицательно сказывается на пра-
вильности результатов анализа и приводит к неполному испарению пробы. 

Общий вид электротермического атомизатора с рабочим элементом в виде 
графитового стержня с кратером, но без защитного колпака, приведен на рис. 3. 

Измерение температуры проводилось по методике [1, гл. 7] и с помощью 
градуировочного графика (рис. 4). 

В качестве примера в табл. 1 приведены параметры одного из вариантов ус-
тановки, собранной на основе монохроматора от спектрофотометра СФ-4А с гра-
фитовым электротермическим атомизатором, при определении магния, кальция, 
железа и алюминия в фосфоритной муке. В таблице 2 приведены результаты оп-
ределения магния и цинка при атомизации пробы на графитовом стержне и реги-
страции аналитического сигнала по методу «пика». 

Рис. 1. Зависимость температуры стержня
от диаметра его поперечного сечения 
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Рис. 3. Электротермический атомизатор: 
1 – основание; 2 – токоподводящие электроды; 3 – рабочий элемент;  

4 – сопло для обдува рабочего элемента инертным газом; 5 – датчик контроля температуры 
 

Рис. 4. Градуировочный график для определения
температуры стержня 
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Рис. 2. Распределение температуры (а) вдоль графитового стержня  
различной конфигурации (б): 

1 – веретенообразный; 2 – усеченный цилиндрический; 3 – усеченный цилиндрический 
с кратером диаметром 6 мм; 4 – усеченный цилиндрический  

с кратером диаметром 3 мм, глубиной до 1,5 мм 
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Таблица 2 
 

Результаты определения магния и цинка при атомизации пробы  
на графитовом стержне и регистрации аналитического сигнала по методу «пика» 

 

Элемент 

Интервал 
рабочих 

концентраций, 
мкг/мл 

Предел обнаружения Относительная 
погрешность,  

% относительный, 
мкг/мл 

абсолютный, 
г 

Mg 
1·10–4 – 1·10–3 
1·10–3 – 1·10–2 

1·10–2 – 1·10–1 

6,0·10–6 
9,0·10–5 

6,0·10–4 

2,4·10–14 
3,6·10–12 
2,4·10–12 

5,0 
4,0 
4,0 

Zn 
5·10–3 – 7·10–2 
1·10–2 – 7·10–2 
1·10–1 – 5·10–1 

2,0·10–4 
5,0·10–4 
1,3·10–2 

8,0·10–13 
2,0·10–12 
5,2·10–10 

2,5 
2,5 
2,0 

 
Вывод. Таким образом, теоретические расчеты предельно допустимого се-

чения графитового стержня электротермического атомизатора, выбор его про-
дольной формы, создающие наиболее благоприятное распределение температуры, 
и экспериментальные исследования позволили наиболее эффективно использо-
вать подводимую мощность и легко варьировать термическими характеристиками 
атомизатора в целях создания оптимальных условий переведения пробы в ато-
марное состояние при анализе на различные элементы. Учет возможного срока 
службы рабочего элемента способствовал правильности и воспроизводимости 
анализа. 

При этом предел обнаружения, рассчитанный по 2σ-критерию, составил для 
большинства определяемых элементов величину порядка от 13105,3 −⋅  до 10105 −⋅ г. 
Относительное стандартное отклонение единичного определения элемента лежит  
в пределах 22 104...101 −− ⋅⋅  при концентрациях различных элементов 0,02…0,50 мкг/мл 
[1, гл. 7]. 
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Berechnung des elektrothermischen Atomisators 
 
Zusammenfassung: Es sind die Formen und die Umfänge des Atomisattors 

theoretisch berechnet, es sind die experimentalen Forschungen durchgeführt, es sind die 
analytischen Hauptcharakteristiken des spektralen Gerätes mit dem elektrothermischen 
Atomisator bestimmt. 
 
 

Calcul de l’atomisateur électrothermique 
 
Résumé: Sont calculées les formes et les dimensions de l’atomisateur, sont 

exécutées les études expérimentales, sont définies les essentielles caractéristiques de 
l’appareil spectral avec un atomisateur électrothermique. 
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