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Аннотация. Работа посвящена исследованию характеристик графитовых печей различных 
производителей. Были исследованы скорости нагрева графитовых печей, и оценен характер 
получаемых в них аналитических сигналов поглощения химических элементов. Несмотря на 
некоторое отличие в кинетике сигналов поглощения в графитовых печах разных производи-
телей, по результатам работы можно говорить об их пригодности для количественного анализа 
при условии корректировки температурно-временной программы нагрева атомизатора. 
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Abstract. The work is devoted to the study of characteristics of graphite furnaces of various manu-
facturers. The heating rates of graphite furnaces were studied and the nature of the analytical signals 
of absorption obtained for chemical elements was evaluated. Despite some differences in the kinetics 
of absorption signals in graphite furnaces of different manufacturers, the results of the work suggest 
that they are suitable enough for quantitative analysis, provided that the heating program for the at-
omizer is corrected. 
 
Keywords: atomic absorption spectrometry (AAS), electrothermal atomizer, graphite furnace, temper-
ature-time program, heating rate, analytical signal 

Введение 
Атомно-абсорбционная спектрометрия (ААС) с электротермической атоми-

зацией является одним из наиболее чувствительных методов элементного ана-
лиза [1–5]. Наиболее распространенным атомизатором является трубчатая печь 
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из высокоплотного электрографита, свойства которого (электрическое сопротив-
ление и коэффициент черноты поверхности) влияют на аналитические сигналы, 
что особенно актуально в многоэлементном анализе [6–10]. Все это предъявляет 
высокие требования, как к квалификации аналитика-оператора, так и к качеству 
используемого атомизатора. 

В настоящее время из-за сложности в приобретении импортных расходных 
материалов для анализа, в том числе и графитовых печей, возникает необходи-
мость искать им замену среди отечественных и доступных зарубежных аналогов. 
При этом встает вопрос об их пригодности. 

Таким образом, целью данной работы является исследование характеристик 
нагрева доступных графитовых печей для электротермических атомизаторов 
продольного нагрева и сравнение характера получаемых с их помощью аналити-
ческих сигналов поглощения. 

Методы исследования 
Экспериментальная установка 

Исследование проводилось на атомно-абсорбционном спектрометре с ис-
точником непрерывного спектра и электротермическим атомизатором продоль-
ного нагрева «Гранд-ААС» [11–12]. В данном приборе применяются графитовые 
печи особой чистоты с пиролитическим покрытием [13]. Их нагрев осуществля-
ется резистивным способом (50–2700°С) в атмосфере аргона. Управление нагре-
вом происходит посредством широтно-импульсной модуляции (ШИМ) напряже-
ния на атомизаторе с обратной связью (ОС) по температуре, для чего использу-
ется оптический пирометр на основе фотодиода (пирометр ОС). 

Материалы  
В работе исследовались новые графитовые печи трех производителей (по 2 

экземпляра): Hitech Ceramics (Россия) [14], Aolantec (Китай) [15] и Schunk (Гер-
мания) [16]. Для сравнения аналитических сигналов поглощения использовалась 
смесь многоэлементных стандартных образцов (МЭС-1, МЭС-2, МЭС-3 и МЭС-
4) производства ООО НПП «Скат» [17]. Объем дозирования 20 мкл. 

Описание эксперимента 
До начала измерений проводился предварительный десятикратный обжиг 

всех печей по температурно-временной программе (ТВП), представленной в 
табл. 1. Это необходимо для выхода в стационарный режим параметров нагрева, 
которые зависят от сопротивления и коэффициента черноты поверхности печи. 
На этапе атомизации производится регистрация температуры печи и аналитиче-
ских сигналов поглощения химических элементов. 
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Таблица 1 
ТВП для первичного отжига  

Этап Температура, 
°С Время, с Скорость 

нагрева, °С/с 
Расход внутреннего за-

щитного газа, л/мин 
Сушка 90 60 0 1 

Пиролиз 500 30 100 1 
Атомизация 2400 2 3000 0 

Чистка 2500 1 3000 1 
Охлаждение – 20 – 1 

 
Результаты и обсуждение 

Изменение скоростей нагрева по мере отжига новых печей  
и корректировка ТВП 

Изменение скорости нагрева новых графитовых печей за первые 10 отжи-
гов показано в табл. 2. Видно, что по мере отжига скорость нагрева сильнее всего 
возрастает у российских печей, что связано либо с существенным уменьшением 
их электрического сопротивления, либо с заметным изменением коэффициента 
черноты поверхности. 

 
Таблица 2 

Изменение скорости нагрева новых графитовых печей при первичном отжиге 

Графитовая печь Скорость нагрева 
при 1 отжиге, ОС/с 

Скорость нагрева 
при 10 отжиге, ОС/с 

Изменение скорости 
нагрева, % 

Schunk, Германия 3644 3835 5% 
Aolantec, Китай 4653 4950 6% 

Hitech Ceramics, Россия 4679 5118 9% 
 

После 10-ти отжигов скорость нагрева новых печей Schunk и Hitech Ceram-
ics перестает существенно изменяться, однако у печей Aolantec температурные 
кривые продолжают смещаться примерно до 15–17 отжига. Корректировка ТВП 
производилась после того, как температурные кривые стабилизировались. 

Из рис. 1а видно, что при нагреве при одинаковых ШИМ и заданных темпе-
ратурах, графики для российских и китайских графитовых печей имеют суще-
ственно больший угол наклона, т.е. большую скорость нагрева. Поэтому их ско-
рость нагрева была уменьшена таким образом, чтобы графики температуры для 
печей всех трех производителей с большой точностью совпали. В итоге удалось 
добиться отличия в скоростях нагрева в пределах 1% (рис. 1б). 
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Рис. 1. Фрагмент графиков нагрева печей разных производителей (синий – 

Aolantec, красный – Hitech Ceramics, черный – Schunk): а – после первичного 
отжига при использовании одинаковой ТВП; б – после коррекции ТВП  

 
Сравнение аналитических сигналов поглощения элементов различной  

летучести после экспериментальной подгонки ТВП 
На рис. 2–3 представлены графики зависимости абсорбции от времени для 

серебра (концентрация 9,76 мкг/л) и марганца (концентрация 48,8 мкг/л) для всех 
печей. Амплитуда максимумов поглощения, положение пиков поглощения во 
времени и их длительность несколько отличаются для печей разных производи-
телей. При этом ОСКО интеграла аналитического сигнала по времени составляет 
8% для серебра и 7% для марганца, что укладывается в 10% и считается хорошим 
показателем. Поэтому все представленные печи можно использовать для коли-
чественного анализа.  

Заключение 
В ходе работы обнаружено отличие в скоростях нагрева графитовых печей 

разных производителей, что требует корректировки ТВП. Помимо различия в их 
электрическом сопротивлении предполагается также отличие коэффициента 
черноты, приводящее к существенному несоответствию между достигаемыми 
(реальными) и заданными температурами (при использовании одной калибровки 
пирометра ОС). Для дальнейшей работы с российскими и китайскими графито-
выми печами необходимо учитывать этот факт и иметь возможность выбирать 
как соответствующий вариант калибровки пирометра ОС (выше 400 ОС), так и 
адекватный низкотемпературный калибровочный полином (до 400 ОС, до вклю-
чения обратной связи). 

Новые печи рекомендуется отжигать не менее 10 раз (Aolantec не менее 
15–20 раз), поскольку в течение первых циклов нагрева их графики нагрева су-
щественно смещаются в сторону увеличения скорости нагрева.  

Анализ кинетики сигналов поглощения показал незначительные различия 
для одних и тех же элементов при использовании печей разных производителей, 
разброс значений вычисленной интегральной абсорбции при этом укладывается 

а б 
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в 10%. Данный факт свидетельствует о возможности применения печей пред-
ставленных производителей для количественного атомно-абсорбционного ана-
лиза. 

 

 
Рис. 2. Зависимость абсорбции от 
времени для аналитической линии 
Ag 328,068 нм и графитовой печи: 
синий – Aolantec, красный – Hitech 

Ceramics, черный – Schunk 

 
Рис. 3. Зависимость абсорбции от 
времени для аналитической линии 

Mn 279,4817 нм и графитовой печи: 
синий – Aolantec, красный – Hitech 

Ceramics, черный – Schunk 
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