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电感耦合等离子体质谱仪

的使用及故障处理
陈金发

"福建医科大学公共卫生学院实验中心!福建福州
5;"#!!

#

摘
!

要!电感耦合等离子体质谱仪!

PSR%&C

"已广泛应用于各个领域#使用者一方面要正确使

用维护仪器$降低故障率$另一方面在故障发生时要能及时排查故障确保工作顺利进行#以珀

金埃尔默公司生产的
X'JP?X5;"D

电感耦合等离子体质谱仪!自带
C

2

1.

-

.3(.JG',3.91#4#

软件"为例$详细介绍了仪器正常点炬需要准备的事项$列举了进样系统的常见问题及纠正措

施'常见影响仪器性能的参数$分享了
#"

个仪器故障排查的案例$希望能给从事相关工作的人

员提供参考#

关键词!电感耦合等离子体质谱仪!

PSR%&C

"%维护保养%进样系统%故障处理

中图分类号!

?<%5!

%

?<;!4!

!!!!

文献标志码!
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!!!!

文章编号!
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!"!#

#
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收稿日期!
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作者简介!陈金发"
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电感耦合等离子体质谱仪"

PSR%&C

#因具有灵

敏度高/检测限低/元素检测特异性/线性范围宽/分

析速度快/能同时进行多元素测定/较少的基体干扰

等优点!成为元素和同位素分析重要的工具之一!大

量应用于金属材料/地质矿产/环境检测/食品/医药

卫生等领域+

#

,

(联用技术+

!

,在形态分析方面的发展

以及单颗粒电感耦合等离子体质谱被作为纳米分

析+

5

,和粒子检测的筛选工具+

$

,大大扩展了电感耦合

等离子体质谱的应用领域+

;%<

,

(电感耦合等离子体

质谱仪融合了电子/机械/化学等多领域的技术!结

构较为复杂!使用影响因素多!这对缺少专业背景的

使用者提出了更高的能力要求(一方面要规范使用

并加强日常维护保养!以减少故障发生!另一方面当

仪器出现异常或故障时要及时根据故障现象进行排

查诊断并解决!以减少维修费用和等待维修人员的

时间成本!提高仪器的使用效率!确保工作顺利进

行(目前已有文献报道有关电感耦合等离子体质谱

仪的日常维护+

:%6

,和故障处理+

=%#"

,

!然而每种仪器特

点不一样!故障现象及排查处理的手段不尽相同(

本文以珀金埃尔默公司生产的
X'JP?X5;"D

电感

耦合等离子体质谱仪"自带
C

2

1.

-

.3(.JG',3.91#4#

软件#为例!列举了常见进样系统问题和纠正措施!

同时分享了
#"

个仪器故障的排查案例!希望能给使

用相关型号的仪器用户提供参考(

$

!

点炬前准备事项

$>$

!

真空系统

点炬前!检查真空机械泵泵油颜色正常!通常为

透明琥珀色!颜色过深则需要更换!泵油的液位应在

最低"

&.1

#和最高"

&)J

#液位线之间(点炬前真空

度应低于
<4<:`#"

b5

R)

!为确保测试的稳定性!真

空度越稳定越好(

$>(

!

氩气

$>(>$

!

纯度要求

需要使用高纯氩"纯度达到
==4===F

以上#!否

则可能会导致点炬困难或者点炬后等离子体不稳定

而出现熄炬现象!也可能带来比较高的空白(为防

止气瓶瓶口有灰尘等杂质!每次新使用气瓶可以迅

速开启气瓶气阀!快速吹扫一下(

$>(>(

!

压力要求

调节减压阀流量大小使仪器背部面板上压力计

达到
<46=;̀ #"

;

R)

(

$>(>,

!

用量要求

目前常用
$">

氩气瓶!在正常工作环境下!一

瓶可用
$

!

;N

(值得注意的是!仪器测样过程中熄

炬后再点炬都要重新调谐和校准曲线!这会导致气

体/调谐液/标准品和时间的大量浪费!同时也会降

低仪器某些部件的使用寿命(为了避免测样过程中

'

!=

'
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!"!#

!

$#

"

#

#$

=!%=:

因为氩气不足而熄炬!实验室设计了气瓶串联装置

"如图
#

所示#!在确保仪器正常工作下!可以实现气

瓶满瓶和空瓶之间的不断更替(使用时打开阀
#

"接通氩气#!关闭阀
!

!使用阀
#

连接的氩气(当阀

#

气体即将用完时!先打开阀
!

"接通氩气#!待气体

稳定
;3

!关闭阀
#

!使用阀
!

连接的氩气!这时可对

阀
#

连接的空氩气瓶进行满瓶更换(工作时确保图

#

中所示的二级减压阀压力稳定在
"4:

!

"46&R)

之间(

图
$

!

气瓶串联装置

L5

H

>$

!

O/=C

J

15:9246/:92<92G5C2

$>,

!

排风系统

炬箱和射频发生器排风口的排风流速应在
=

!

#!I

%

3

范围内(风速太低!会使热量不能及时排

出!进而导致点炬失败或熄炬&风速太高!会使气体

被抽走!进而导致点炬失败或者测试过程炬焰不稳

定而熄炬(

$>?

!

循环冷却系统

外部循环冷却水机!需要设置适当的水压和温

度(当压力过低时!冷却效果降低!可能导致点炬失

败或熄炬&当压力过高时!容易导致连接处漏液或冲

击仪器内部阀门!通常水压设置为"

5:=4!#n#54:=

#

fR)

(温度太高!冷却效果差!可能导致熄炬&温度

太低!容易导致测试精密度下降!温度要在
#"

!

5"

l

范围内!一般设置为跟环境温度一致(

$>R

!

进样系统

"

#

#要确保
5

个锥正确安装且密封良好&"

!

#检

查进样系统"炬管/雾化器#安装正确!所有气体接口

连接牢固!炬管/雾化器/雾化室之间的连接正常且

密闭&"

5

#检查各进样毛细管和泵管"包括进样管和

排水管#连接紧密!正常缠好!松紧度合适不存在老

化(特别要注意泵管的连接方向!要确保泵可以将

雾化室的溶液正常排出且不会回流&"

$

#为防止点炬

时气体阀门打开后气体流动形成的负压将更多水汽

带入炬管中!点炬时不要将进样管插入溶液中!这样

可使点炬区域处在更好的氩气氛围!更顺利的点炬(

进样系统常见问题对仪器性能可能产生的结果及纠

正措施如表
#

所示(

表
$

!

进样系统常见问题对仪器性能可能产生的结果及纠正措施

./012$

!

W7==501242=;16=/:9C7442C65G2/C657:=78C7<<7:

M

47012<=7:5:=64;<2:6

M

24874</:C25:5:

N

2C657:=

J

=62<

问题

R,98*'I3

可能产生的结果

R933.8*','3+*(3

纠正措施

S9,,'/(.̂')/(.913

蠕动泵管老化!导致传输到雾化器的样品量少 灵敏度偏低/精密度低 检查泵管是否磨损或老化!必要时更换泵管

蠕动泵转速不合理或泵管夹紧力不合理!

导致样品传输失败

灵敏度偏低/

氧化物比例高/精密度低

根据雾化器流量范围和泵管内径优化转速&

调节螺钉调整夹紧力确保液体流动自由顺畅

雾化器/雾化室安装位置不正确或雾化器堵塞!

导致样品没法正常雾化或不稳定
灵敏度偏低/精密度低

重新安装!若堵塞!用头发丝从雾化器喷口朝进样口方向疏通或

将雾化器喷口浸入溶液中反方向抽吸或泡酸处理使其畅通

锥口存在盐或碳沉积!甚至锥孔堵塞!导致离子

传输失败"特别是做完高盐或高有机样品测试#

灵敏度偏低/双电荷比例高 若锥孔较明显堵塞!真空液位会异常低!则清洁锥

锥孔过大!导致真空度不好!影响离子的自由程 灵敏度偏低 若锥孔比较大!真空液位会异常高!则更换锥

进样系统或接口密封性不好或安装错误漏气!

导致离子传输效率低!同时影响真空度
灵敏度偏低/氧化物比例高 重新安装锥!必要时更换

?

型圈

氩气纯度不够
质荷比为

6

或
!!"

的

背景响应高
换高纯度氩气

进样系统"包括毛细管/泵管/

雾化器!雾化室/炬管等#脏

质荷比为
6

或
!!"

的

背景响应高/氧化物比例高
清洗或更换进样系统

'

5=

'
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/9+

d

*'\

d

*)3I)I)333

d

'/(,9I'(',4

&'()**+,

-

./)*01)*

2

3.3

!

!"!#

!

$#

"

#

#$

=!%=:

(

!

调谐

正常点炬后!待仪器稳定!需对仪器进行调谐以

便对仪器性能进行检查(通常采用调谐液"含
#

%

-

%

>E'

/

S'

/

L'

/

P1

/

>.

/

&

-

/

R8

/

Q

#利用仪器软件系

统
CI),(_+1'

中
C_@R',O9,I)1/'SN'/f

对仪器

灵敏度/背景/氧化物比例/双电荷比例等性能状态

进行检查(当仪器性能确认通过时!则开始正常工

作(当仪器性能不满足条件时!通过排查!找出问题

并解决(常见可能导致仪器性能异常的参数如表
!

所示!可先利用
CI),(_+1'

进行优化!若无法解

决!必要时重新安装进样系统或联系工程师对仪器

进行维护(

CI),(_+1'

常用项目及其默认信息如

表
5

所示(

表
(

!

可能导致仪器性能异常的常见参数

./012(

!

37<<7:

M

/4/<2624=6E/6</

J

C/;=2/0:74</1

M

24874</:C2786E25:=64;<2:6

参数

R),)I'(',

可能产生的结果

R933.8*','3+*(3

雾化气流量不合理 灵敏度偏低/氧化物比例高

质量轴发生偏移!导致测量的信号位于谱峰的一侧或偏离谱峰 灵敏度偏低/质荷比为
6

或
!!"

的背景响应高

炬管定位不正确!降低了离子传输效率 灵敏度偏低

采样深度不正确!导致目标离子不在采集区域 灵敏度偏低

偏转电压不合理 灵敏度偏低

检测器老化或检测器电压不合理 灵敏度偏低/质荷比为
6

或
!!"

的背景响应高

射频功率不合理!在一定范围内射频功率越高炬焰温度也越高!

离子化效率更高!但不是越高越好
灵敏度偏低/氧化物比例高/双电荷比例高

反应池入口%出口电压不合理"仅限多模式仪器# 灵敏度偏低/质荷比为
6

或
!!"

的背景响应高

反应池杆补偿电压不合理"仅限多模式仪器# 灵敏度偏低/质荷比为
6

或
!!"

的背景响应高/双电荷比例高

四极杆离子偏置电压不合理"仅限多模式仪器# 灵敏度偏低

四极杆补偿电压不合理!可能低于
b#4;G

!引起邻近峰增宽"仅限多模式仪器# 灵敏度偏低/质荷比为
6

或
!!"

的背景响应高

表
,

!

&</46.;:2

常用项目及默认信息

./012,

!

37<<7:562<=/:9928/;165:874</657:=78&</46.;:2

优化

?

d

(.I.e)(.91

准则

S,.(',.)

范围

B)1

-

'

步长

C('

d

雾化气流量%"

>

%

I.1

#

比较##$4=

P1

的响应强度!

J

"

#;;4=

S'?

#%

J

"

#5=4=";

S'

#

#

"4"!;

"46""

!

#4!"" "4"!"

辅助气流量%"

>

%

I.1

#

比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时的参数
"46""

!

#4$"" "4"!;

等离子体气流量%"

>

%

I.1

#

比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时的参数
#54"""

!

!"4""" "4;""

炬焰校准
比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时的参数
未明确 未明确

炬焰采样深度%
II

比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时参数
#4"""

!

b#4""" b"4;""

四极杆的离子偏置电压%
G

比较:4"#<

>.

/

!54=6;

&

-

/

##$4="$

P1

/

#5=4=";

S'

/

!":4=::

R8

/

!564";

Q

的强度
b!"4"""

!

"4""" "4;""

等离子体射频功率%
G

比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时的参数
#"""4"""

!

#<""4"" ;"4"""

"反应池入口%出口电压#%

G

比较所有分析物的响应强度!

质荷比为
!!"

的背景响应不超过
;/

d

3

b!"4"""

!

"4""" #4"""

反应池杆补偿%
G

比较所有分析物的响应强度

质荷比为
!!"

的背景响应不超过
;/

d

3

!强度比
J

)

"

<=4=;!:

S'

VV

#%

J

"

#5=4=";

S'

#

#

"4"5

b!"4"""

!

"4""" #4"""

四极杆补偿%
G

比较所有分析物的响应强度!

质荷比为
!!"

的背景响应不超过
;/

d

3

b#"4"""

!

"4""" "4;""

偏转电压%
G

比较##$4=

P1

的响应强度!

取强度最大时的参数
b#<4"""

!

b64""" "4!;"

'

$=

'
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!"!#

!

$#

"

#

#$

=!%=:

续表
,

优化

?

d

(.I.e)(.91

准则

S,.(',.)

范围

B)1

-

'

步长

C('

d

检测器电压%
G

8脉冲
:<

!强度改变
#"F

<""

!

#5""

;"

/模拟
6"

!增益
#""""

b#<""

!

b#=""

质量校准和分辨率

质量校准时精确度为
"4";)I+

!

分辨率时精确度为
"4"5

"

V

%

b)I+

#!

#"F

峰高处分辨率为
"4:)I+

未明确 未明确

!!

)

$

<=4=;!:

是质荷比&

8

$脉冲模式下!质荷比为
:<

处的响应&

/

$模拟模式下!质荷比为
6"

处的响应(

,

!

故障及排查处理案例

,>$

!

故障一

问题$软件无法触发真空启动(

排查与处理$检查机械泵连接正常!查看仪器的

真空触发开关!发现面板上开关并没有复位"复位时

开关两头为水平#!将真空开关复位后!软件正常触

发真空启动(

,>(

!

故障二

问题$系统报错-反应池气体
0

流量在范围之

外"

S'**

-

)30O*9]9+(3.\',)1

-

'

#.(

排查及处理$考虑参数设置有问题!将动能歧视

模式下的
S'**0

流量改为
"

!没解决(最后发现用

针状物通过仪器下方小孔对
S'**0

气路进行复位

校准"建议由工程师处理#!成功解决(

,>,

!

故障三

问题$炬焰点着后!马上熄灭!系统报错-等离子

体不能持续"

R*)3I)/9+*\19(8'3+3().1'\

#.(

排查及处理$依次检查供气系统/排风系统/进样

系统均正常!发现工程师在装机时!将-等离子气流

量.设为
#;>

%

I.1

!而-电感耦合等离子体射频功率.

设为
#"""g

!其他参数不变(将-电感耦合等离子体

射频功率.调到
#5""g

后!点炬正常!调谐优化正常(

射频功率高些!所产生的高频电流也会强些!电流产生

的强磁场引发自由电子和氩气原子的碰撞!产生更多

的电子和离子!最终形成更加稳定的高温等离子体(

,>?

!

故障四

问题$进样系统维护后!测试过程熄火!系统报

错-涡轮泵马达电流在范围外"

_+,89

d

+I

d

I9(9,

/+,,'1(9+(3.\',)1

-

'

#.(

排查及处理$发现-涡轮泵真实电流"

_+,89

d

+I

d

/+,,'1(BE

#.在测试过程达到
$4"0I

d

3

导

致熄火(分析可能原因有$分子涡轮泵故障/刚开机

真空度达不到/真空系统漏气等(考虑到已经进行

了进样系统维护!因此首先排查真空系统是否漏气(

将采样锥/截取锥/超锥/密封圈拆下再重新装回!试

机工作正常"

_+,89

d

+I

d

/+,,'1(BE54<0I

d

3

#(

,>R

!

故障五

问题$在测试样品过程中突然熄炬!系统报错

-射频发生器栅电流高"

BL[

-

,.\/+,,'1(N.

-

N

#.(

排查及处理$依次检查排液是否正常/炬管是否

进水/进样液滴是否存在颗粒!均未发现问题(考虑

锥接口问题!重新拆装锥!点炬试机正常(

,>Y

!

故障六

问题$点炬后熄炬!系统报错-等离子体不能持

续!射频发生器栅电流高"

R*)3I)/9+*\19(8'3+3%

().1'\

&

BL[

-

,.\/+,,'1(N.

-

N

#.(

排查及处理$依次排查样品是否存颗粒/炬管是

否进水/氩气纯度和压力是否满足要求!均未发现问

题(进一步考虑为超锥密封圈/炬管等离子体气和

辅助气入口处
?

型圈变形!导致需要在特定方位角

度才能确保密闭性!重新安装进样系统"含雾化器/

雾化室/炬管/锥#!试机正常(建议平时应该注意接

口处密封性检查!必要时及时更换相关
?

形圈(

,>Q

!

故障七

问题$点炬后约
!"I.1

熄灭且同样情况反复出

现/在气体流量优化时熄火!仪器报警-等离子体不

能持续"

R*)3I)/9+*\19(8'3+3().1'\

#.(

排查及处理$检查风量/氩气纯度压力/进样系

统!均正常!更换炬管后!重新点炬!调谐优化正常(

在故障现象解决后!作者曾两次将故障发生时所用

的炬管重新装回去!故障现象重新出现!而再次更换

新的炬管后!故障现象又解决!因此可以确认是炬管

的问题(考虑炬管为比较精密的玻璃耗件!可能由

于炬管长时间使用及维护保养!出现了细微而又无

法察觉到的问题!导致无法正常工作(

,>Z

!

故障八

问题$系统报错-与仪器失去通讯"

X9S9II+%

1./)(.91].(N.13(,+I'1(

#.(

排查及处理$重启电脑后无法解决!考虑重启仪

器!按下仪器泄真空按钮无反应!考虑仪器内部主板

进入休眠状态!仪器失控!通过强制关电源!关机械

'

;=

'
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"

#
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=!%=:

泵电源"需要特别强调的是该操作是仪器处在按正

常关机操作完全不起作用的-失控.状态下!属于非

常特殊情况下不得已而为之的反常操作!可能对仪

器产生较大损害(执行该操作前应先咨询工程师确

认#!

#"I.1

后!关仪器主机电源!半小时后按正常开

机操作!并尝试从仪器面板上真空开关启动无反应!

通过软件启动也无反应!发现未接通氩气!接通氩气

后!通过面板控制开关!成功启动通讯正常"很多传感

器需要在仪器通氩气的前提下才能正常启动触发#(

,>\

!

故障九

问题$关机
#

个月后!真空机械泵无法启动工

作!系统报错-初级泵电机电压在范围之外"

B9+

-

%

N.1

-d

+I

d

I9(9, 9̂*()

-

'9+(3.\',)1

-

'

#.(

排查及处理$因当时正处在冬天!在开机前实验

室未提前开启暖气!气温只有
;l

左右(为了确认

是否由于环境温度偏低!导致泵油粘度过大拖不动!

通过暖气升高室内温度至
!"l

!同时让电容元件放

电完毕(重新通电后!仍无法解决!所以怀疑可能出

现开关保护"第
#

次没启动起来!红绿开关保护#!将

红绿开关拨回绿色"按下#!正常启动(

,>$+

!

故障十

问题$仪器装完进样系统后!点炬失败!不存在

错误提示(点火时炬焰闪几下!但点不着炬焰(

排查及处理$按顺序逐渐排查可能原因!重装炬

管"查漏气#/换气体"考虑气体纯度#/检查雾化室是

否有水/雾化器雾化是否正常/检查射频线圈是否变

形!并用校正规校正后重新装回/检查射频线圈是否

积碳"并用无水乙醇擦洗#!均正常(用复位器测炬管

安装效果!发现炬管偏离了线圈中心位置(通过调

整雾化室和炬管连接处旋钮"如图
!

#!改变螺丝对

图
(

!

雾化室和炬管之间的旋钮

L5

H

>(

!

%76/4

J

V:70026D22:/67<5[/657:CE/<024/:9674CE

应的槽!调整炬管安装角度!点火正常(

?

!

结语

PSR%&C

作为精密分析仪器!任何微小的细节

都可能导致故障的发生(使用者需要系统地了解仪

器各部分部件的工作原理!精心维护保养!提高自身

的操作素养!减少故障的发生&同时不断学习积累!

提高分析水平!使得出现故障时!能及时排查!确保

工作正常顺利进行(

感谢珀金埃尔默企业管理!上海"有限公司工程

师在部分故障排查过程的帮助与指导#
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