
汀暑衍
中华人民共和国国家计量检定规程

JJG 694-1990

原子吸收分光光度计

Atomic Absorption Spectrophotometer

1990一06一28发布 1990一11一01实施

国 家 技 术 监 督 局 发布



JJG 694- 1990

.
‘
，
。
，
勺
。
心
.护

原子吸收分光光度计检定规程 产。.O.O.O.0.0.0·口“

己

‘，.、，.‘，.‘，.‘，.‘，.几

JJG 694-1990
.心
‘今

.。

.语

Verification Regulation for Atomic

  Absorption Spectrophotometer

    本检定规程经国家技术监督局于1990年06月28日批准，并自1990年
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原子吸收分光光度计检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的单、双光束原子吸收分光光度计 (以下简

称仪器)的检定。

一 概 述

    原子吸收分光光度计是根据被测元素的基态原子对特征辐射的吸收程度进行定量分

析的仪器。其测量原理是基于光吸收定律:

‘=一19I1g h=一、T=KCL (1)

式中: A— 吸光度 (其单位为A);

        Iu— 人射光强度;

        I— 透射光强度;

        T— 透射比;

        K— 吸光系数;

        C— 样品中被测元素的浓度;

        L— 光通过原子化器的光程。

    仪器的主要结构方框图如下:

    按光束形式可将仪器分为单光束型及双光束型;原子化器可分为火焰原子化器及无

火焰 (石墨炉)原子化器等。

二 技 术 要 求

1 外观与初步检查

1.1 仪器应有下列标志:仪器名称、型号、制造厂名、出厂编号与出厂日期等。

1.2 仪器及附件的所有紧固件均应紧固良好;连接件应连接良好;运动部位应运动灵

活、平稳;气路系统应可靠密封，不得泄漏。

1.3 仪器的各旋钮及功能键应能正常工作;由计算机控制或带微机的仪器，当由键盘

输人指令时，各相应的功能应正常。

2 波长示值误差与重复性

    波长示值误差不大于1 0.5 nm，波长重复性优于0.3 nmo

3 分辨率
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    仪器光谱带宽为0.2 nm时，应可分辨锰279.5 nm和279.8 nm双线。
4 基线稳定性

    30 min内静态基线和点火基线的稳定性应不大于表1所列指标。

                                        表 1 基线稳定性

项 目 新 制 造 使用中和修理后

静态基线
  最大零漂

最大瞬时噪声

士0.005

  0.005

t 0.006

  0.006

点火基线
  最大零漂

最大瞬时噪声

士0.006

  0.006

土0.008

  0.008

5 边缘能量

    在仪器边缘波长处，应能对砷 193.7 nm,艳852.1 nm谱线进行测定，其瞬时噪声

应小于0.03 Ao

6 火焰法测定铜的检出限 (q(二二3> )和精密度 (RSD)

    新制造仪器应分别不大于0.008 leg/ ml和1%;使用中和修理后的仪器应分别不大于

0.02 pg/nml和1.5%。
7 石墨炉法测定锡的检出限 (QL(二二。))，特征量 (C. M.)和精密度 (RSD)

    新制造仪器应分别不大于2 Pg,  1 Pg和5%;使用中和修理后的仪器分别不大于

4 Pg, 2 Pg和7%。
8 样品溶液吸喷量和表观雾化率

    吸喷量应不小于3 ml/min;雾化率应不小于8%0

9 背景校正能力

    在背景衰减信号约为

10 绝缘电阻

1A时，校正后的信号应不大于该值的熹。
                                                                                              J气J

    仪器的绝缘电阻应不小于20 Maa
11 新制造仪器必须全面进行第 1一10条的检定;使用中和修理后的仪器原则上进行第

2一7条及第9条的检定，必要时增加第8条的检定。

三 检 定 条 件

12 环境条件

    仪器应安放在无剧烈震动，无腐蚀性气体，通风良好的实验室内，附近应无强电磁

场干扰，仪器上方应有排风系统。室温应为5一35℃，相对湿度不大于80%，仪器供电

电压为 (220士22) V，频率为 (50士1 ) Hz。

13 检定设备
13.1 空心阴极灯:He, Cu, Mn, Cd, As, Cs等，其起辉性能及稳定性等经检查合格。
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13.2 标准溶液:该溶液必须是国家计量行政部门批准颁布并具有相应标准物质 《制造

计量器具许可证》的单位提供的标准物质，其浓度和不确定度列于表20

                                表 2 标准溶液 的浓度及其不确定度

溶液名称 浓 度 不确定度

空 白 0.5 mol/1 HNO,

铜

    0.50

1.00 kg/ml

    3.00

    5.00'

1%

锡

    0.50

1.00 ng/ml

    3.00

    5.00'

3 %a

氯化钠 5.0 mg/ml 3%

，供必要时选用。

13.3微量移液管:10, 20, 30 jilo
13.4 秒表:最小分度 1 so

13.5 量筒:容量10 ml，最小分度0.2 ml.

13.6  500 V兆欧表。

13.7 光衰减相当于 1 A的衰减器。

13.8 去离子水:电导率不大于0.1 is/cm.

四 检定项目和检定方法

14 外观与初步检查

    仪器外观与初步检查应符合第1条规定。

巧 波长示值误差与重复性检定

15.1 波长的测量

15.1.1按空心阴极灯上规定的工作电流，将汞灯点亮，待其稳定后，在光谱带宽

0.2 nm条件下，从下列汞、氖谱线 253.7; 365.0; 435.8; 546.1; 640.2; 724.5和

871.6 nm中按均匀分布原则，选取三至五条逐一作三次单向 (从短波向长波方向)测

量，以给出最大能量的波长示值作为测量值，然后按 15.2款的方法计算波长示值误差

与重复性。

15.1.2 对于自动设定波长的仪器，可从打印出的谱线轮廓图或显示屏幕上读出波长的

测量值。

15.2 波长示值误差与重复性的计算
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15.2.1

式中:

15.2.2

波长示值误差 (△劝 按下式计算:

            △、=合3、一;
几r— 汞、氖谱线的波长标准值;

几— 汞、氖谱线的波长测量值。

波长重复性 (Sa)按下式计算:

                            占;=A me:一几min

(2)

(3)

式中: 久m。二— 某谱线三次波长测量值中的最大值;

        } min— 某谱线三次波长测量值中的最小值。

16 分辨率检定
    点亮锰灯，待其稳定后，光谱带宽0.2 nm,调节光电倍增管高压，使279.5 nm谱

线的能量为 100，然后扫描测量锰双线，此时应能明显分辨出279.5和279.8 nm两条谱

线，且两线间峰谷能量应不超过40%.

17 基线稳定性检定
17.1 静态基线稳定性，光谱带宽0.2 ran，量程扩展 10倍，点亮铜灯，在原子化器未

工作的状态下，按以下步骤测量:

17.1.1 单光束仪器与铜灯同时预热30 min，用 “瞬时”测量方式，或时间常数不大于

0.5 s，测定324.7 nm谱线的稳定性，即为30 min内最大漂移量和瞬时噪声 (峰一峰

值)。

17.1.2 双光束仪器预热30 min,铜灯预热 3 min，再按 17.1.1测定30 min内最大漂移

量和瞬时噪声 (峰一峰值)。

17.2 点火基线稳定性，按测铜的最佳条件，点燃乙炔/空气火焰，吸喷去离子水，

10 min后在吸喷去离子水的状况下，重复17.1的测量，30 min内最大漂移量和瞬时噪声

应符合第4条的要求。

18 边缘能量检定
    点亮砷和艳灯，待其稳定后，在光谱带宽为0.2 nn，响应时间不大于1.5 s的条件

下 (使用中和修理后的仪器可用生产厂推荐的条件)对As 193.7 nm和Gs 852.1 nm谱线

进行 18.1和18.2款 (或 18.3款)的测量。

18.1 两谱线的峰值能量应该可以调到100%，且背景值/峰值应不大于2%0

18.2 测量谱线的瞬时噪声，5 min内最大瞬时噪声 (峰一峰值)应不大于0.03 Aa

18.3 两谱线调到能量为100%时，光电倍增管的高压不超过650 V，使用中和修理后的

仪器可放宽到最大高压值的85%0

19 火焰原子化法测铜的检出限 (q、3>)检定

19.1 将仪器各参数调至最佳工作状态，用空白溶液调零，分别对三种铜标准溶液进行

三次重复测定，取三次测定的平均值后，按线性回归法求出工作曲线的斜率，即为仪器

测定铜的灵敏度 (S)o

                      S=dA/dC 仁A/ (lcg 0 ml一’)」 (4)
19.2 存与 19.1完令相同的条件下.将标尺扩展 10倍.对伞白溶液 (或浓度三倍于检
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出限的溶液)进行 11次吸光度测量，并求出其标准偏差 (SA) I

19.3 按下式计算仪器测铜的检出限:

                          r'L(K=3)=3SA/S    (pg/ml)                             (5)

20 火焰原子化法测铜的精密度检定
    在进行第 19条测定时，选择系列标准溶液中的某一溶液，使吸光度为0.1一0.3范

围，进行七次测定，求出其相对标准偏差 (RSD)，即为仪器测铜的精密度。

21石墨炉原子化法测福的检出限 (口L(K=3))检定
21.1 将仪器各参数调至最佳工作状态，分别对空白和三种镐标准溶液进行三次重复测

定，取三次测定的平均值后，按线性回归法求出工作曲线斜率，即为仪器测福的灵敏度

(S)。

                      S=dA/dQ=dA/d(C x V)     (A/pg)                     (6)

式中: C— 溶液浓度，ng/ml ;

        V— 取样体积，1l
21.2 在与21.1款完全相同的条件下，对空白溶液进行 11次吸光度测定，并求出其标

准偏差 (SA)o

21.3 按下式计算仪器测福的检出限:

                            QL(K=3)=3SA/S      (g)                            (7)
21.4 仪器测定镐的特征量 (C. M.)按下式计算:

C. M
0.0044

    S
(pg) (8)

22 石墨炉原子化法测镐的精密度检定

    在进行第21条测定时，对3.00 ng/ml的偏标准溶液进行7次重复测定，并求出其相

对标准偏差 (RSD)，即为仪器测福的精密度。

23 样品溶液的吸喷量 (F)和表观雾化率 (。)检定

23.1 在与 19条相同条件下，在 10 ml量筒内注人去离子水至最上端刻线处，将毛细管

插人量筒底部，同时启动秒表，测量1 min时间内量筒中水所减少的体积，即为吸喷量

(F)。

23.2 将进样毛细管拿离水面，待废液管出口处再无废液排出后，将它接到 10 nil量筒

(量筒1)内 (注意:保持一段水封)。在另一量筒 (量筒2)内注人10 ml水，在与23.1
款相同的条件下，将毛细管插人水中，直至 10 ml水全部吸喷完毕，待废液管中再无废

液排出后，测量排出的废液体积 V (ml)，并计算表观雾化率 (:):

10一 V ___
    二二-.x ivu /c
    lu

(9)

24 背景校正能力检定
24.1 对于仅有火焰原子化器的仪器，在 Cd 228.8 nn 波长下，先用无背景校正方式测

量，调零后将屏网 (吸光度约为1)插人光路，读下吸光度A,，再将测量方式改为有背

景校正方式，调零后，再把屏网插人光路，读下吸光度AZo

24.2 对于带石墨炉的仪器，将仪器参数调到石墨炉法测福的最佳状态，以峰高测量方
                                                                                                                                        5
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式先进行无背景校正测量，用移液管加一定量的氯化钠溶液 (该溶液浓度为5.0 mg/ml,

必要时可稀释)，使产生1A左右的吸收信号，读下吸光度A,，再用有背景校正方式测

量，加人相同量的氯化钠溶液并读下吸光度Ago

24.3 按24.1或24.2款的方法测出A，和A2后，所计算的A,/AZ值应符合第9条的规

定。

25 绝缘电阻检定

    用500 V兆欧表测量电源线与仪器外壳之间的电阻，应符合第 10条规定。

五 检定结果处理和检定周期

26 经检定合格的仪器，发给检定证书;检定不合格的仪器，发给检定结果通知书。

27 对使用中或修理后的仪器，在所列的检定项目中，以基线稳定性、精密度和检出限

(石墨炉还包括特征量)为主要项目。这几项中有一项不合格，则整机计量性能为不合

格;如这几项都合格，而其他个别项目不合格，但又不影响使用的话，可以发给检定证

书，但必须在证书背面 “结论 “一栏中注明不合格的项目名称，或注明该仪器允许在什

么情况下使用。

28 检定周期为2年。修理后的仪器应随时进行检定。
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附录 1

检 定 记 录 格 式

仪器型号

制 造 厂 出厂编号

送检单位 设备编号

检定时室 温 湿 度

检 定 员 核 验 员

检定 日期 证书编号

外观与初步检查:

2 波长示值误差与重复性:

光谱带宽

A二/nm 几二/nm A -/n. △又/nm 戈/nm

253.7

365.0

435.8

546.1

640.2

724.5

871.6

3 分辨率:

光谱 带宽

A/nm E或 7/%

279.5

峰谷

279.8
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基线稳定性:
光谱带宽 nm 标尺扩大 倍 时间常数

项 目 测量时间/而n 最大零漂/A 最大噪声/A

静 态基线

点火基线

边缘能量 :

光谱带 宽 nm 灯 电流 mA 时间常数

il/nm 背景值峰值/% 负高压//V 最大瞬时噪声//A

As 193.7

Cs 852.1

6 火焰法测铜的检出限和精密度:

C/ (pg-ml一’) A A $A

空白溶液

(11次 )

0.50

1.00

3.00 (7次)

5.00

    灵敏度 (S)= ;

    检出限 (CL(K=3))   = 3sg1S =_              Kg/ml,

    精密度(RSD)=SA/ A/100%二_ %。
7 石墨炉原子化法测锡的检出限:

C/ (pg-nil一’) A A SA

空 白溶液

(11次)

0.50

1.00

3.00 (7次)

5.00
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灵敏度 (S)= A/Pg;

检出限 (口L(;二。〕)=3SAIS=_         Pg;

精密度 (RSD)=SA/ A/100%=_ %;
特征量 (C. M.)= P9.

样品溶液吸喷量和表观雾化率:

8.1 吸喷量:

    时间(t)=

      体积 (V,)

      吸喷量 (F)

8.2 表观雾化率:

      体积 (V)二

      表观雾化率

9 背景校正能力:

    A,=

10 绝缘电阻 =

V,/t ml/min

(。) V、100%二

;A, /A

Mn }
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附录 2

检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

检 定 结 果

外 观

波长示值误差

波 长 重 复 性

分 辨 率

基 线 稳 定 性

边 缘 能 量

火焰法测铜检出限

            精密度

石墨炉法测福检出限

              特征量

              精密度

样品溶液吸喷量

表观雾化率

背景校正能力

绝 缘 电 阻

结 论
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附录 3

线性回归法求工作曲线

    根据光吸收定律，物质的浓度 C(以X表示)和吸光度 A(以 Y表示)呈线性关

系，可表示为 Y=a+bX。设由N点构成工作曲线，通过实验可得N组观测数据 (X;,

叭)，其中 叭为三次测定值的平均值。用线性回归法求得a, b的估计值为:

b=E (X一、)(:一、))Fll X、一贵(:、)(:;)
艺(X一X)2 Z x2一贵(EX),

                                              a= Y一 bX

则工作曲线方程为:Y= a十bX o

式中b即为工作曲线的斜率。

〔例〕用铜标准溶液检定某仪器，得下列数据:

C /(pg-耐 0.00 0.50 1.00 3.00

0.1M 〕 0.053 0.106 0.303

EX=4.50

X 二1.125

艺XZ=10.25

(艺X)2/N=5.0625

艺Y=0.4620

Y=0.115 5

艺XY=1.0415

(艺X)(艺Y )IN=0.519 75

Y, Xz一壳(EX)’一，·187，
EX:一点(zx)(zY)=。521 75

              w

“畏一_521 75.187 5=。.1006
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      斜率:b=0.100 6 A / (jig " ml一’
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附录 4

检定用空心阴极灯稳定性 (暂行)检测方法

    用经检查合格的原子吸收分光光度计对空心阴极灯的性能进行下列检测。测试条件

同17.1款。

    1 起辉性能检查:按空心阴极灯生产厂规定的电流，通电后应能立即起辉，且发

光点集中在空心阴极内，阳极区不得出现辉光。

    2 稳定性:预热30 min后，连续记录30 min，其发射强度的最大漂移量应不大于

士1%，如果用吸光度挡测量，则最大漂移量不大于士0.004 4 Ao


