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随着高纯Ar在国防、科技、工业各

领域的广泛应用，高纯Ar纯度的分析，

对提高气体质量，保证用户合理使用，开

发新材料和净化工艺有着积极的作用。为

此要求发展一种新的、灵敏度更高、价格

适宜的检测器，以解决目前普遍采用多台

色谱仪和组合式分析仪在分析和定量上的

困难。本文研制的检测器采用直流高压放

电式园筒型结构，与国内、外研究及生产

的放电型检测器相比[-5] 具有敏感度高、

响应范围宽、操作简单、方法简便等特

点，可以直接分析高纯Ar的主要杂质。

原理简述

检测器线路简图见图1

直流高压通过 R1

加到 ArD上，选择适

当直流高压，在检测池

内将发生稳定的气体放

电。放电电流通过R2
得到输出信号。在放电

过程，产生电离态的

Ar+及亚稳态的 Ar,
当它们同杂质气体产生

非弹性碰撞时，将使较

低电离势的杂质气体电
离。另外，较低电离势的气体在高速自由

电子撞击下也能产生少量电流。在电离过

程还存在离子复合，取决于气体的电子亲

和能，如 O2分子虽然有较低电离势
(12.5eV)，但有较强电子亲和势

(2.73eV)因此总产生负峰。由于池内气体

电离及复合过程随工作条件而异，十分复
杂，到目前尚未见到理论上的定量描述，

但不影响检测器的工作性能，选择合适的

放电条件即可得到较好的工作状态。

实 验 部 分

（一）检测器的结构 检测器采用圆简

型结构 （正极为园棒型，负极为圆筒型），

与尖端型放电相比，在相同电极矩离的条

件下，虽然尖端型的起始激发电压稍低，

放电电流较大 (35-60,A)，但噪声大，
信号小，电流不稳，而且对电极的加工和

安装要求很高。而圆筒型虽然起始激发电

压稍高，但放电更为稳定。只要调节外加

电压就很容易控制两电极处于稳定的电晕

放电状态，放电电流对进入电晕区域的气

体组成变化很敏感，通过直接测量放电电

流的变化，就可以测定Ar中的杂质。电

极距离对起始激发电压、稳定放电状态及

检测器的工作特性均有影响，一般采用

1.5 2mm为宜。

（二）色谱系统 色谱流路见图2。

检测器的工作特性在图3所示色谱系

统中考察，柱温40℃妫；载气为高纯Ar,



柱子为0.8m 3mm的13X分子筛，取

样管 0.5 ml，净化器内装锆铝 16

(700℃�))。

（三）检测器的工作特性 1．伏安特

性：在固定限流电阻的条件下，测伏安特

性如图3。由图3可以看出：工作电流从

2-4藺A，电压变化＜4%。载气流速的影
响也不大，此时检测器处于稳定的电晕放

电区域，组分浓度与峰高呈线性关系。但

放电电流超过4藺A，电压稍增，电流就剧
增，检测器迅速过渡到辉光放电状态，此

时噪声也明显增加，实验无法进行。2．载

气流速对放电电流和峰高的影响：实验证

明，载气流速对放电电流只有微弱的影

响，即对系统气路的稳流要求不是太高。

图4为流速对峰高的影响曲线，由图可以

看出：载气流速增加，各组分的峰高都增

加，其中O2峰增加最明显，考虑到分离
情况，一般采用30 ml / min左右。3．放

电电流对峰高的影响：固定限流电阻阻

值，调节外加电压以改变放电电流，测配

样各组分峰高随I的变化如图5。从图可
以看出各组分峰高都随放电电流增加而增

加，其中O2、CH4最明显，但放电电流过
大，噪声明显增加，甚至发生击穿现象，

所以一般选用2.5 3.0,A为宜。4.检测
器的线性范围：采用图3流程，在流速27

ml / min，放电电流3.0藺A，放大器衰减
23，微处理机C-RIB衰减23条件下，用

指数稀释瓶配样，测检测器的线性和动态

曲线如图6、7。由图可以看出：H2、



O2、N2、CH4、CO具有 102的线性范
围。5．检测器的噪信比：在C-RIB衰减

24，其它条件同图6，并用配样代替稀释

瓶，测各组分的噪信比和最小检测浓度，

见表1及谱图8。

由表 1可以看出，各组分的噪信比可

表1 各组分的最小检测浓度、嗓信比

达10-13g / S，检测极限可达10 ppb，因
此，此检测器可用于99.995％纯度Ar中

痕量杂质的分析。

结 论

（一）直流高压圆筒式气体放电检测器

具有敏感度高，响应范围宽，结构简单、

性能稳定，无放射污染。可与通用型色谱

仪联用等特点。（二）本文给出了检测器的

原理、结构和色谱流程，考察了稳定放电

的条件和检测器的工作特性。实验证明，

较佳工作条件为：电压1400 V，放电电流

2.5 3.0藺A，载气流速30 ml / min，此条
件下噪信比可达10-13g/，检出极限为10
ppb （三）由于检测器的超负荷行为，其
线性动态范围仅102，但它特别适合于高

纯气体杂质组分的分析，本文给出氩中

H2、O2、N2、CH4、CO各组分配样的分
析谱图，此检测器可以分析99.995% Ar

中的所有杂质，和N2中的H2和O2。
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The composition and specifications of a

home-made argon discharge detector has been

examinedIt has been proved that this detector is suita-

ble for the estimatin of impurities in argon: H2O2,

CH4 and COThe detectivity is 10 ppb (based on CH ．

The noise-signal ratio is 10-13g/s (based on CH4 or

H).


