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非色散原子荧光光度计检定规程

    本规程适用于新制造、使用中和修理后的用空心阴极灯作光源的单、双道非色散氢

化物原子荧光光度计 (以下简称仪器)的检定。

一 概 述

    该仪器可用于易形成氢化物的元素，易形成气态组份的元素和易还原成原子蒸气的

元素的测量。

    该仪器是用由光源发出的特征辐射光照射在被测元素的原子蒸气上，基态原子被激

发到高能级，当以辐射去活化返回基态时，辐射出荧光的原理，来进行定量分析的。
    其荧光强度与元素的浓度存在以下关系:

                            If=ol0(1一。一‘LN)

式中:介— 原子荧光强度;

      45— 原子荧光量子效率;
      Io— 光源辐射强度;

      Kx— 在波长久时的峰值吸收系数;
      L— 吸收光程;

      N— 单位长度内基态原子数。

    对于给定的元素来说，当光源的波长和强度固定，吸收光程固定，原子化条件一定，

在元素浓度较低时，荧光强度与荧光物质的质量浓度P有如下简单的关系((a为常数):
                                      if=ap

    仪器的结构方框图如图1所示。

                                {高强度空心阴极灯}
                                                  去

                                Imf子化器}~}检测系统}
                                                  个

                                      }气化系统}

                                                  图 1

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、制造许可

证标志和编号等。
1.2 仪器及附件的所有紧固件应紧固良好，连接件应连接良好，运动部件应平稳，活动
自如。

1.3 仪器的开关、旋钮及按键应能正常工作，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。
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2 仪器必须达到如表1所示的技术指标
                                  表1 检定项目和技术指标

-粤一立练 tiC~~  }类、J 新制造
使用中

和修理后
检 定 项 目 一一一一一一~二二二二二二二二泛二卜

稳定性
零 漂 g3% 蕊5%

瞬时噪声 握2% 簇3%

检 出 限 (ng) X0.4 (3

相 对 标 准 偏 差 (3% 咬5%

相 关 系 数 :0.998 X0.995

通 道 间 干 扰 鉴10%

绝 缘 电 阻 办20Mn

注:在仪器所有检测项目中，双道仪器同时测定砷、锑;单道仪器测砷。

3 检定环境条件
3.1 仪器室应明亮、整洁、无尘、无腐蚀性气体、通风良好。

3.2 仪器应安放在平稳无震动的工作台上，仪器上方应有排风系统，附近应无强电磁场
干扰。

3.3 环境温度应为 (15一30) 0C，且相对稳定，相对湿度不大于80%.
3.4 仪器供电电压为(220士22)V,频率为(501 1)Hzo

三 检 定 条 件

检定设备

  高强度空心阴极灯:As, Sb,

  秒表:分度值-<O.lsa

  兆欧表:试验电压500V,
  A级玲璃量器 100词。200司

其起辉性能及稳定性应符合附录5的要求。

1 OOOrni容量瓶数个，5m1, 1Oml, 20ml单标线吸管数

进样器:1m1, 2rxd数支。

架盘天平:最大秤量200g或500g，分度值(0.1g.
检定用试剂:详见附录to

4
4.1
4.2
4.3
4.4
丸
4.5
4.6
4.7

四 检定项目和检定方法

5 外观与初步检查
    仪器外观与初步检查应符合第 1条规定。
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6 稳定性

    开机，点亮砷、锑灯，灯电流调至 (30一90) MA，负高压置于300V左右，预热
30fnin后，进行模拟记录。模拟信号的荧光强度初始值为20()左右，连续测量30min，仪
器的稳定性 (最大漂移量除以初始值)和瞬时噪声 (峰一峰值除以初始值)应符合表1

的要求。

7 检出限和工作曲线的直线性
7.1将仪器各参数调至最佳工作状态，用硼氢化钠 (或硼氢化钾)作还原剂 (以下各项
均用此还原剂)，分别对空白溶液和表2中跨两个数量级的砷、锑标准混合溶液进行3次

重复测量，取算术平均值后，按线性回归法求出工作曲线的相关系数和斜率b.

                        b=dI,/dQ二dIf/d (pxV)                                      (1)

式中:p 溶液质量浓度 (ng/ml) ;
      V-一一进样体积 (ml) o

7.2 在与7.1条完全相同的条件下，对空白溶液连续进行11次荧光强度测量，并求出其

标准偏差，。;

:。=，/今 (2)

式中:Ifot— 某一次测量荧光强度值;
      !,- l 1次测量荧光强度的算术平均值;

      n- 测量次数。

7.3 按下式分别计算仪器测砷、锑的检出限:

                              仇(、二3)=3so/b (ng)                         (3)

8 相对标准偏差

    在进行第7条测定时，对质量浓度为As10.Ong/ml和Sb10.Ong/ml的砷、锑标准混合
溶液连续进行7次重复测量 (对使用中的仪器可用As20.Ong/ml和Sb20.Ong/ml溶液测
量)，进样量不大于2mlo测量时调灯电流、负高压使荧光强度值为200左右，求出其相
对标准偏差 (RSD)o

RSD=子x 100%
          If

(4)

式中:s- 7次测量的标准偏差，按式 (2)进行计算;

      If 7次测量的算术平均值。

9 通道间干扰
    做砷(A道)对锑(B道)的干扰，用表2中Asl OOOng/nl和Sb10.Ong/ml的标准混

合溶液进行双道测量，测量3次取算术平均值，即IM，然后挡住A道窗口 (或拔掉砷
灯)测B道的数值，测量3次取算术平均值，即Ift，按下式计算通道间干扰REo

RE=If:口    sX100%
            I弹

(5)

10 绝缘电阻
    仪器在开机不通电的情况下，用500V兆欧表测量电源插头的相线、中线与外壳 (仪

                                                                                                                                      3
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器接地线)之间的电阻，应符合表1的规定。
11新制造仪器必须全面进行第5一10条的检定，使用中和修理后的仪器原则上进行第6

一9条的检定。

五 检定结果处理和检定周期

12 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。
13对于双道仪器，通道间干扰一项不合格，其他项目均合格，可以发给检定证书，但
须注明按单道仪器使用。

14 检定周期为1年，在此期间，当条件改变或对测量结果有怀疑时，都应随时进行检
定。
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附录 1

检 定 用 试 剂

1氨气:纯度:_:-99.99%.

2 盐酸:优级纯。
3 硼氢化钠 (硼氢化钾):纯度不低于95%.

4 氢氧化钠 (氢氧化钾):分析纯。

5 硫脉:分析纯。

6 二次去离子水。
7 硼氢化钠 (硼氢化钾)溶液的配制
    按检定时的环境温度，仪器的进样方式配制所需硼氢化钠 (硼氢化钾)溶液的质量

浓度在((4.0一20.0) g/L之间。.设配制7.0g/L质量浓度的溶液:称取7.0g硼氢化钠(硼
氢化钾)，溶于预先加有2.0g氢氧化钠(氢氧化钾)的2OOnil左右的水中，搅拌至全溶再
用去离子水稀释至1 OOOmi，必要时可用脱脂棉花过滤。

8  100g/L硫脉的配制
    称取20.飞硫脉，溶于200m1的容量瓶中，用二次去离子水稀释至刻度。

9 砷、锑标准储存溶液:Asl OOOng/ml和Sbl OOOng/ml, As100n酬Ud和Sb100i娜ml,
As10.Ong/nd和Sb10.Ong/ml及AslO OOOng/ml和Sb100ng/ml的标准混合溶液。
10 检定用砷、锑标准混合溶液:根据工作需要，使用时配制，其配制的标准溶液浓度

及不确定度见表20
                      表2 检定用砷、锑标准混合溶液的质f浓度及不确定度

检定用砷、锑

标准混合溶液

  的质量浓度

  (ng/nd)

检定用砷、锑标准混合溶液的配制方法

不确定度

配制时取标准储存溶液

取100g/L
硫脉 (ml)

取浓盐酸

  (MI)

用水稀释至

配制体积

    (ml)

质量浓度

(ng/ml) 一冰那Cnd)
As + Sb As十Sb As + Sb

0.00+0.00 0.00十0.00 0 20 20 100

  3%

(k二3)

0.50+0.50 10.0+10.0 5 20 20 100

1.0()十1.00 10.0+10.0 10 20 20 100

5.00十5.00 100+100 5 20 20 100

10.0+10.0 100+100 10 20 20 100

20.0+20.0 100+100 20 20 20 100

50.0+50.0 1000+1《】】) 5 20 20 100

100+100 1000+1000 10 20 20 100

1000+10.0 10000+100 10 20 20 100
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附录 2

检定记录格式

非色散原子荧光光度计检定记录格式

送 检 单 位 检 定 日 期

型 号 制造厂

出厂编号 设备编号

室 温 湿 度

检 定员 原始记录编号

核 验员 证书或通知书编号

外观与初步检查:

稳定性:灯电流_ mA 负高压_ V

        测量时间一30-    min 稳定性_ %
代表元素检出限、工作曲线的直线性:

噪声

p (np,/rn1) If If s

空白溶液

(11次)

砷

锑

0.50
砷

锑

1.00
砷

锑

5.00

砷

锑

10.0

砷

锑

50.0
砷

锑

100
砷

锑

灯电流:

灵敏度:
    6

负高压:
砷:

进样体积:

锑:
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检出限: QL(X=3)

相关系数: r

砷:

砷:

锑:

锑:

4 代表元素的相对标准偏差

元 素 if /f s 相对标准偏差

砷 ( =ng/ml)

锑 ( 二ng/ml)

灯电流:

5 通道间干扰

负高压: 进样体积:

读数方式 !f if 通道间干扰

双道读数

单道读数

混合溶液浓度:

进样体积:

6 绝缘电阻—

灯电流: 负高压:
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附录3

检定证书和检定结果通知书 (背面)格式

检 定 结 果

项 目 结 果

外观与初步检查

稳定性
零 漂

瞬时噪声

检 出 限

相对标准偏差

相关 系数

通道间干扰

绝缘 电 阻

结 论
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附录 4

线性回归法求工作曲线

    物质的质量浓度P(以二表示)
y=a十加。设由n点构成工作曲线，
法求得:

和荧光强度if(以y表示)呈线性关系可表示为

通过实验可得n组观测数据 (二‘，yi )，用线性回归

E xy一塑x- Fly)
  Ex,-(E.)}2

a二y一bx

。 (习x"名Y)
山 xy一—

!:二2多罕]lzy2Zx2-(y.)2 ][yn 一竿}
式中:b- 斜率;

      a- 截距;

    r— 相关系数。
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附录 5

检定用高强度空心阴极灯稳定性 (暂行)检测方法

    用经检测合格的原子荧光光度计对高强度空心阴极灯的性能进行下列检测，测试条

件同第6条。
1起辉性能检查:按高强度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稳定性检查:预热30min后，连续记录30min，其发射强度的最大漂移量应不超出
士1% 0


