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В статье приводятся результаты исследования радиального способа наблюдения источ-

ника возбуждения спектров на основе микроволновой плазмы (МП). Использование комби-
нации трех-щелевой горелки и продольного магнитного СВЧ поля для формирования МП, 
позволяет получить осесимметричную форму плазмы, аналогичную факелу индуктивно-
связанной плазмы (ИСП). Визуальное сходство МП и ИСП подтверждает существования 
в плазме различных аналитических зон, как по высоте (при радиальном обзоре), так и по ра-
диусу (при аксиальном обзоре), вызванных различием температур и плотностей электронов 
в наблюдаемых зонах. Использование радиального способа наблюдения МП позволяет уве-
личить отношение интенсивностей спектральных линий к фону МП для некоторых элемен-
тов и снизить достигаемые при аксиальном способе наблюдения пределы обнаружения, осо-
бенно при анализе высокоминерализованных образцов с общей минерализацией более 1 % 
масс. Другим важным преимуществом радиального способа наблюдения МП по сравнению 
с аксиальным, является расширение диапазона линейности градуировочного графика. 
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The results of the research of the radial method of observation of the spectrum excitation 

source based on microwave plasma (MP) are presented in the article. Using of a combination of a 
three-slot torch and a longitudinal magnetic microwave field for the formation of MP makes it pos-
sible to obtain an axisymmetric plasma shape similar to ICP flame. The visual similarity of the MP 
and ICP confirms the existence of various analytical zones in plasma, both in height (with a radial 
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view) and radius (with an axial view) caused by differences in temperature and electron density in 
the observed zones. Using of the radial method of MP observation makes it possible to increase the 
ratio of the intensities of the spectral lines to MP background for some elements and to reduce the 
detection limits achieved with the axial method of observation, especially when analyzing highly 
mineralized samples with a total mineralization of more than 1 % wt. Another important advantage 
of the radial method of MP observation in comparison with the axial is the increase of the linearity 
range of the calibration curve. 

 
Key words: microwave plasma, microwave resonator, radial view, ICP, spectrum. 
 

Введение 
 
Атомно-эмиссионная спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой яв-

ляется хорошо известным и распространенным методом многоэлементного 
анализа. Таким он стал благодаря широкому внедрению в оптические спек-
тральные приборы систем регистрации спектров на основе многоэлементных 
твердотельных детекторов, компьютерной техники с программами обработки 
спектров, а также современных программируемых источников возбуждения 
спектров. Метод широко используют для контроля технологических процессов 
и готовой продукции в металлургии, машиностроении, геологии, экологии, ме-
дицине, атомной промышленности и других областях. Благодаря возможности 
создания недорогих и технологичных источников микроволновой плазмы (МП) 
с помощью СВЧ (2,5 ГГц) резонаторов и за счет использования азота в качестве 
плазмообразующего газа, который современные генераторы азота позволяют 
получать из воздуха, в настоящее время стали доступны недорогие оптические 
атомно-эмиссионные спектрометры с МП [1–4], способные решать широкий 
спектр аналитических задач [5, 6]. 

Известно, что использование аксиального (осевого) способа наблюдения 
плазмы (обзора) позволяет повысить чувствительность благодаря увеличению 
проецируемой на входную щель спектрометра области излучения атомов [7]. 
Наряду с повышением чувствительности существуют некоторые недостатки 
использования аксиального обзора, связанные со спектральными наложениями 
и матричными влияниями [8, 9]. Для многокомпонентных образцов с различ-
ным содержанием как основных, так и примесных элементов наилучшим вари-
антом остается использование радиального (бокового) обзора [10]. Современ-
ные ИСП спектрометры поддерживают использование как аксиального, так 
и (или) радиального обзора плазмы [11]. Радиальный обзор, как правило, выби-
рают при анализе образцов с высокой (> 1 %) общей минерализацией, когда 
эмиссия фона плазмы не позволяет определять требуемые концентрации при-
месных элементов, например в задаче анализа меди [12] или цинка [13]. Анализ 
проб с минерализацией > 2 % в общем случае приводит к появлению неста-
бильности МП [14] и, в частности, может привести к повреждению плазменной 
горелки [15]. Используемый в данной работе источник возбуждения спектров 
на основе микроволновой плазмы [1] позволяет анализировать пробы с минера-
лизацией до 10 %.  
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Целью данной работы является исследование радиального способа наблю-
дения источника возбуждения спектров на основе МП при анализе проб с об-
щей минерализацией более 1 %. 

 
Методы и материалы 

 
В работе использовался разработанный СВЧ резонатор с волной H011, в ко-

тором формируется осесимметричная тороидальная МП (рис. 1) [1]. Для созда-
ния и поддержания МП использовали стандартную горелку от ИСП спектро-
метра ML175005 (Meinhard, США) с внутренним диаметром инжектора 1,8 мм, 
а для создания и введения аэрозоля пробы – двухпроходную распылительную 
камеру 20-809-0285HE (Glass Expansion, США) и концентрический распыли-
тель OneNeb 2010126900 (Agilent, США). 

Для исследования возможностей радиального способа наблюдения были 
использованы следующие параметры: мощность СВЧ – 1200 Вт, расход внеш-
него газа горелки – 12 л/мин, расход промежуточного газа горелки – 0,35 л/мин, 
расход газа распылителя – 0,45 л/мин. Излучение горизонтально ориентирован-
ной МП фокусировалось на входную щель спектрометра «Гранд» [16] с помо-
щью ахромата с f = 110 мм с проекцией изображения 1 : 1 при аксиальном и ра-
диальном обзоре. Смена обзора производилась путем переориентирования СВЧ 
резонатора вместе с горелкой относительно оптической оси спектрометра. 
Спектрометр «Гранд» имеет разрешение 10 пм в области 190–350 нм. Одновре-
менная регистрация всего спектра осуществлялась многоканальным фотодетек-
тором [17] с базовой экспозицией от 10 мс и выше, а также временем интегри-
рования одного спектра – 10 секунд. 

 

 

Рис. 1. Схема экспериментальной установки [1] 
 
 
В экспериментах использовался многоэлементный раствор МЭС-1 и -2, 

поставляемый компанией НПО «Скат» (г. Новосибирск), и раствор Na с кон-
центрацией от 1 000 до 100 000 мг/л (0,1–10 масс. %). Растворы МЭС разбавля-
ли деионизированной водой с удельным сопротивлением 18 МОм·см до кон-
центрации 2 мг/л. 
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а)   б) 

Рис. 2. Внешний вид МП при аксиальном (а) и радиальном (б) способах  
наблюдения плазмы при анализе Na 

 
 

Использование комбинации трехщелевой горелки и продольного магнит-
ного СВЧ поля для формирования МП позволяет получить осесимметричную 
форму плазмы (рис. 2 а, б), аналогичную факелу ИСП [18]. Визуальное сходст-
во МП и ИСП подтверждает существование в плазме различных аналитических 
зон, как по высоте (при радиальном обзоре), так и по радиусу (при аксиальном 
обзоре), вызванных различием температур и плотностей электронов в наблю-
даемых зонах. Таким образом, использование как радиального, так и аксиаль-
ного способа наблюдения МП, позволит (по аналогии с ИСП) улучшить анали-
тические возможности разработанного источника возбуждения спектра. 

 
Результаты и обсуждение 

 
В случае неоднородной оптически тонкой плазмы [19], к которой относит-

ся и данная МП, в наблюдаемую интенсивность вносят вклад различные слои, 
каждый из которых имеет свою излучательную способность и свою толщину, 
обусловленную различием состава, температуры и плотности электронов в МП. 
В МП излучение фона представляет собой высоко структурированные молеку-
лярные полосы молекул NO (190–250 нм), OH (305–320 нм), NH (320–335 нм) 
различной интенсивности [20]. 

 

  
Рис. 3. Зависимость нормализованной 
интенсивности линий Zn 213.85 нм 
и Fe 302.10нм от высоты наблюдения 

относительно торца горелки 

 

Рис. 41. Спектры многоэлементного 
раствора с концентрацией 2 мг/л  

в области 190–350 нм при использова-
нии радиального обзора (черный цвет, 
высота наблюдения – 10 мм) и акси-

ального обзора (синий цвет) 
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Максимальная интенсивность спектральных линий элементов при исполь-
зовании радиального обзора (рис. 3) наблюдается в точке – I (рис. 1), располо-
женной на расстоянии около 10 мм от торца горелки. Вероятно, уменьшение 
высоты обзора может привести к увеличению интенсивностей спектральных 
линий из-за приближения к зоне нагрева МП СВЧ полем, однако, ниже 10 мм 
она ограничивается конструкцией СВЧ резонатора.  

Интенсивность спектральных линий элементов при использовании акси-
ального способа наблюдения выше примерно в 10 раз по сравнению с радиаль-
ным, что совпадает с результатами, получаемыми в спектрометрах с ИСП [21, 
22]. На рис. 5 приведены спектры многоэлементного раствора с концентрацией 
элементов 2 мг/л в области 190–350 нм при использовании радиального (высота 
наблюдения –10 мм) и аксиального способа наблюдения, полученные при ис-
пользовании базовой экспозиции детектора 100 мс.  

 

 
 

Рис. 5. Спектр многоэлементного раствора с концентрацией 2 мг/л  
в области 190–350 нм при использовании радиального обзора (черный цвет)  

и аксиального обзора (синий цвет): 

увеличенные фрагменты: а) атомных линий; б) ионных линий 
 
 
Для сравнения отношения интенсивностей спектральных линий и молеку-

лярных полос (рис. 5), полученных при аксиальном и радиальном наблюдении, 
спектр радиального обзора измерялся с базовой экспозицией детектора 1 000 мс. 
При этом интенсивность атомных линий элементов практически одинакова для 
обоих способов наблюдения (рис. 5, а), тогда как для ионных линий (рис. 5, б) 
интенсивности различаются примерно в два раза. Такое распределение свиде-
тельствует о том, что область наблюдения при радиальном обзоре смещена в 
более холодную зону МП. Важным отличием является также существенное 
снижение интенсивности молекулярной полосы OH в области 280–320 нм. 
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Снижение интенсивности молекулярных полос и увеличение отношения интен-
сивности спектральных линий к интенсивности молекулярных полос, в конеч-
ном счете, может привести к снижению пределов обнаружения. 

Сравнение отношения интенсивности спектральной линии Il к фону плаз-
мы под линией Ib приведено в таблице.  

 
Отношение интенсивности спектральной линии – Il к фону МП– Ib  

при использовании радиального и аксиального обзора 

Радиальный обзор Аксиальный обзор 
Элемент λ, нм Il/Ib Элемент λ, нм Il/Ib 

Al (I) 309.27 2.5 Al (I) 309.27 1.68 
B (I) 249.77 2.62 B (I) 249.77 2.72 
Cd (I) 228.80 2.74 Cd (I) 228.80 2.78 
Co (I) 345.35 2.29 Co (I) 345.35 1.97 
Cr (II) 283.56 1.53 Cr (II) 283.56 3.16 
Cu (I) 324.75 26.5 Cu (II) 324.75 14.2 
Fe (II) 259.93 1.61 Fe (II) 259.93 1.94 
Ga (I) 294.36 0.333 Ga (I) 294.36 0.392 
In (I) 325.60 1.2 In (I) 325.60 0.451 

Mg (II) 279.55 30.5 Mg (II) 279.55 43.4 
Mg (I) 285.21 14 Mg (I) 285.21 19.3 
Mn (II) 257.61 6.56 Mn (II) 257.61 9.52 
Mn (I) 279.82 4.07 Mn (I) 279.82 4.79 
Ni (I) 341.47 4.2 Ni (I) 341.47 4.35 
Si (I) 288.15 1.86 Si (I) 288.15 1.23 
Ti (II) 334.94 9.95 Ti (II) 334.94 8.31 
V (II) 309.31 2.43 V (II) 309.31 1.76 
Zn (I) 213.85 2.16 Zn (I) 213.85 1.16 
 
Анализ показывает, что использование радиального способа наблюдения 

МП приводит к увеличению Il/Ib, например, для Cu (I) 324.75 нм и Zn (I) 213.85 
нм практически в 2 раза. С другой стороны, для ионных линий отношение Il/Ib, 
как правило, выше при использовании аксиального обзора. Следовательно, 
комбинация аксиального и радиального обзора МП при анализе реальных об-
разцов должна снизить пределы обнаружения и расширить возможности метода 
МП-АЭС. 

Одним из важных преимуществ радиального способа наблюдения, отме-
чаемого авторами в работе [21], является расширение диапазона линейности 
градуировочного графика. Как было упомянуто выше, источники МП имеют 
ограничение общей минерализации 1–2 масс. %. Отличием разработанного ис-
точника МП, как было упомянуто выше, является возможность анализа проб 
с минерализацией до 10 масс. %. Известно, что увеличение концентрации эле-
мента приводит к появлению в МП эффектов самопоглощения спектральных 
линий [23], что фактически определяет верхнюю границу количественного оп-
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ределения при использовании одной спектральной линии элемента. Возмож-
ность использования более «слабой» линии (меньшей интенсивности) часто при 
анализе ограничивается отсутствием других спектральных линий, спектраль-
ными наложениями основы или спектральным разрешением спектрометра. 

Для примера приведем градуировочный график Na 330.29 в диапазоне 
концентраций от 0,1 до 10 % масс., полученный с помощью аксиального  
(рис. 6, а) и радиального (рис. 6, б) обзоров МП.  

 
 

    
а)      б) 

Рис. 6. Градуировочный график Na в диапазоне концентраций  
от 0,1 до 10 масс. %, зарегистрированный при аксиальном (а)  

и радиальном (б) способе наблюдения 
 
 
При увеличении содержания Na выше 2 % масс. при аксиальном способе 

наблюдения проявляется эффект самопоглощения спектральной линии, тогда 
как при 10 % масс. при радиальном способе наблюдения этот эффект 
отсутствует. Стоит также отметить, что следов солевых отложений на горелке 
при распылении концентрированного раствора натрия не наблюдается, также 
как и появления нестабильности МП. 

 
Заключение 

 
Использование радиального способа наблюдения разработанного источни-

ка МП позволяет расширить возможности использования метода МП-АЭС. 
Увеличение отношения интенсивностей спектральных линий и фона МП для 
некоторых элементов позволяет снизить достигаемые при аксиальном способе 
наблюдения пределы обнаружения, особенно при анализе высокоминерализо-
ванных образцов с общей минерализацией более 1 % масс. Другим важным 
преимуществом радиального способа наблюдения является расширение диапа-
зона линейности градуировочного графика. Таким образом, для улучшения 
пределов обнаружения метода МП-АЭС необходимо использование как акси-
ального, так и радиального обзора МП. 



198 

В дальнейшем планируется изменение конструкции СВЧ резонатора для 
расширения области наблюдения МП при использовании радиального обзора 
и проведение исследования матричных влияний при таком способе наблюде-
ния. 
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