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附件：原子荧光光谱法公示稿（第一次） 

原子荧光光谱法 1 

原子荧光光谱法是基于蒸气相中待测元素的基态原子吸收光源辐射后，2 

激发出具有荧光的特征谱线，根据荧光强度进行定量分析的一种仪器分析方3 

法。一般通过比较对照品溶液和供试品溶液中待测元素的荧光强度，计算供4 

试品中该元素的含量。 5 

本法适用于可形成氢化物、原子蒸气态或挥发性化合物的元素，如砷、6 

汞、硒、锡、铅、铋、镉、锗、锑、碲、锌等元素的微量至痕量检测。 7 

对仪器的一般要求 8 

所用仪器为化学蒸气发生－原子荧光光度计，其基本结构由激发光源、9 

原子化器、蒸气发生系统、光学系统和检测系统等部分组成。 10 

1. 激发光源   空心阴极灯。 11 

2. 原子化器   原子化器可将供试品中的待测元素经过蒸气发生系统生12 

成的气态物质（一般为氢化物）转化为基态原子。作为原子荧光光度计中的关13 

键部件，是直接影响仪器分析灵敏度的重要因素，目前均采用氩氢火焰石英14 

炉作为原子化器，主要有低温和高温石英炉两种类型，低温原子化器是仪器15 

中最常用的类型，适用于元素的微量到痕量分析。 16 

3. 蒸气发生系统   蒸气发生系统是一种将样品在硼氢化物—酸反应体17 

系中产生的气态氢化物与氢气导入原子化器的装置，主要由进样装置和气液18 

分离器两部分组成。目前主流的蒸气发生系统分为蠕动泵断续流动、注射泵19 

采样—断续流动、双注射泵顺序注射、双柱塞泵和单注射泵顺序注射等多种20 

方式。以注射泵采样—断续流动法为例，该装置由注射泵、蠕动泵、流路切换21 

阀和气液分离器四部分组成，通过采样注射泵准确吸取定量样品，利用载液22 

推动样品与还原剂混合反应，产生的气态氢化物与氢气，通过气液分离器由23 

载气导入到原子化器中原子化。测定不同元素所使用的反应试剂类型、浓度24 

等可参照附表。 25 

4. 光学系统   光学系统的功能是通过特定的光路结构将产生的荧光汇26 
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聚到检测器进行检测，目前已研发出双通道和多通道仪器，可以满足多元素27 

测定的需求。 28 

5. 检测系统   检测器是仪器接收系统的核心部分，通常使用的检测器是29 

光电倍增管，可将分析产生的荧光信号转换为电信号，目前最常用的日盲光30 

电倍增管可检测的波长范围为 160~320nm。 31 

干扰和校正 32 

原子荧光光谱法测定的干扰大致可分为两类：一类是光谱干扰，主要包33 

括散射光干扰和谱线重叠干扰，这些干扰在仪器设计时应设法予以克服；另34 

一类是非光谱干扰，主要包括氢化物生成、传输过程中的干扰和记忆效应等，35 

可采用优化仪器参数、加入络合剂、分离富集目标元素、低温原子化技术和标36 

准加入等方法消除干扰。                                                                                                                                                                                                         37 

供试品溶液的制备 38 

固体样品  应根据样品基质类型选用合适的消解方法，主要有湿式消解39 

法、干灰化法、干湿消解法、微波消解法等。湿式消解法主要用于生物样品处40 

理，用单一或混合的氧化性较强的酸作氧化剂，使样品中的有机质在加热条41 

件下转化为离子态存在于消化液中。干灰化法是利用高温除去样品中的有机42 

质，剩余的灰分用酸溶解，作为样品待测溶液，大多数金属元素含量分析均适43 

用此方法。干湿消解法是将前二者有机结合，即先通过低温炭化使部分有机44 

物质分解后再加入强酸消化，可缩短处理时间，减少环境污染。微波消解法是45 

目前原子荧光光谱法样品前处理最常用的方法，其优点是所需试剂少，消解46 

效率高，试剂空白值低，样品制备污染小以及待测元素挥发损失少等。 47 

液体样品  可根据样品基质、有机物含量和待测元素含量等情况，选用48 

直接分析、稀释或浓缩后分析、消解处理后分析等不同的制备方式。 49 

供试品微波消解的常用试剂一般是酸类，包括硝酸、盐酸、硫酸，以及一50 

定比例的混合酸，也可加入少量的过氧化氢，可参照附表。其中硝酸引起的干51 

扰最小，是供试品制备的首选酸。因部分元素的氢化物发生条件对酸度要求52 

十分严格，故消解完成后，一般应进行赶酸，尽可能控制准确酸度，并根据测53 

定元素类型，加入对应的还原剂、载液和其他能保证氢化物发生效率最大化54 

的试液。供试品溶液制备时应同时制备空白溶液，以减少实验误差。 55 
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测定法 56 

第一法（单点法）  在相同条件下制备供试品溶液、对照品溶液和空白溶57 

液，并分别加入测定不同元素时所需的预处理试剂，分别测定 3 次供试品溶58 

液和对照品溶液的荧光强度，记录读数，取平均值。根据以下公式求得待测元59 

素浓度： 60 

cX=cR（FX/FR） 61 

式中 cX为供试品溶液的浓度；cR 为对照品溶液的浓度；FX为供试品溶液62 

的荧光强度；FR 为对照品溶液的荧光强度。 63 

第二法（标准曲线法）  在仪器推荐的浓度范围内，除另有规定外，制备64 

含待测元素不同浓度的对照品溶液至少 5 份，浓度依次递增，并分别加入测65 

定不同元素时所需的预处理试剂，同时以相应试剂制备空白溶液。依次测定66 

空白溶液和各浓度对照品溶液的荧光强度，记录读数。以每一浓度 3 次荧光67 

强度读数的平均值为纵坐标、相应浓度为横坐标，绘制标准曲线，相关系数68 

（r）应不低于 0.99。在相同条件下制备供试品溶液，使待测元素的估计浓度69 

在标准曲线浓度范围内，测定荧光强度，取 3 次读数的平均值，从标准曲线70 

上得到相应的浓度，计算被测元素含量。绘制标准曲线时，一般采用线性回71 

归，也可采用非线性拟合方法回归。 72 

第三法（标准加入法）  取同体积按各品种项下规定制备的供试品溶液 473 

份，分别置 4 个同体积的量瓶中，除第 1 个量瓶外，其他 3 个量瓶分别精密74 

加入不同浓度的待测元素对照品溶液，分别用合适的溶剂稀释至刻度，摇匀，75 

制成系列待测溶液。在选定的分析条件下分别测定荧光强度，记录读数。以荧76 

光强度的读数为纵坐标，待测元素加入量为横坐标，绘制标准曲线，相关系数77 

（r）应不低于 0.99，将标准曲线延长交于横坐标，交点与原点的距离即为供78 

试品溶液取用量中待测元素的浓度，再以此计算供试品中待测元素的含量。 79 

检测限及定量限 80 

在最佳实验条件下，测定不少于 7 份的空白样品溶液，以连续测定空白81 

样品溶液响应值的 3 倍标准偏差（3SD）所对应的待测元素浓度作为检测限；82 

以连续测定空白样品溶液响应值的 10 倍标准偏差（10SD）所对应的待测元素83 

浓度作为定量限。 84 
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【附注】 85 

推荐的消解方式 86 

类型 消解液的选择 用途 

简单基质 HNO3 
硝酸在微波能下有很理想的反应能力，是使用频率最

高的强氧化剂，可用于绝大部分药物的基质破坏 

复杂基质 

HNO3+H2O2 
对于高蛋白、高脂肪含量的样品，可适当加入双氧

水，增加氧化能力 

混合酸（HNO3＋其他

酸） 

当单一酸不能完全消解样品时，可采用两种或多种混

合酸按一定比例加入，多用于矿物类药物的消解 

 87 

推荐的仪器条件参数 88 

仪器条件 可调节范围 As Hg Cd Pb 

原子化器高度

（mm） 
8~12 8~12 10~12 8~12 8~12 

负高压（V） 220~300 280~300 280~300 260~300 270~300 

灯电流（mA） 30~100 40~80 30 40~80 40~80 

载气流量（ml/min） 300~600 300 400 300 300 

屏蔽气流量

（ml/min） 
600~1100 700~800 800~1000 700~800 700~800 

注：可根据灵敏度调整负高压、灯电流等条件；根据峰形调整读数、延迟时间。 89 

 90 

推荐的预处理方式 91 

元素 预处理试剂 类型 作用 

砷（As） 
5%硫脲－5%抗坏血酸溶

液 

还原剂 

掩蔽剂 
将五价砷还原为三价砷 

汞（Hg） 
汞采用冷原子法测量，无需原子化；故样品无需加特定的预处理试剂，与砷元素

同测时处理方法保持一致即可 

硒（Se） 6mol/L 盐酸溶液 还原剂 

六价硒蒸气发生效率为零，故需将消解好

的样品加入较高浓度的盐酸溶液中加热使

其还原为四价硒 

锡（Sn） 
5%硫脲－5%抗坏血酸溶

液 
掩蔽剂 

硒形成氢化物酸度范围窄，应严格控制溶

液酸度 
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铅（Pb） 2%铁氰化钾 增敏剂 
可以和 Pb 生成水溶性络合物，提高蒸气

发生效率 

铋（Bi） 
铋在酸性条件下主要以三价铋稳定存在，无需预处理试剂；若铜离子等干扰离子

较为严重时，可采用 1%硫脲－1%抗坏血酸溶液作为掩蔽剂 

镉（Cd） 2％硫脲+1mg/L Co2+ 增敏剂 
硫脲可以和 Cd 生成水溶性络合物；Co2+

起增敏作用，提高蒸气发生效率 

锗（Ge） 20%磷酸溶液 掩蔽剂 
磷酸不仅利于锗的氢化物发生，还可消除

金属离子的干扰 

锑（Sb） 
5%硫脲－5%抗坏血酸溶

液 

还原剂 

掩蔽剂 

将五价锑还原为三价锑，还可消除金属离

子的干扰 

碲（Te） 碲与硒性质相似，前处理方法相同 

锌（Zn） 
镍离子、钴离子或邻二氮

菲 
增敏剂 

锌形成氢化物酸度范围窄，应严格控制溶

液酸度 

注：可根据不同品种需求，参考此表对预处理试剂进行适当调整。 92 
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原子荧光光谱法起草说明 

一、结构框架 

本草案主要包括五部分内容，分别为“对仪器的一般要求”、“干扰和校正”、

“供试品溶液的制备”、“测定法”和“检测限及定量限”。本草案对于中药材、中

成药、化学药品及辅料中部分重金属元素的限度检查及含量测定均有适用性。 

二、主要内容 

（一）仪器一般要求 

激发光源是原子荧光光谱仪的重要组成部分，研制成功的有金属蒸气放

电灯、无极放电灯、空心阴极灯、ICP 和激光等多种激发光源。空心阴极灯是

目前国内外在原子荧光光谱仪中应用最广泛的辐射光源，故本草案选用最常

见的空心阴极灯作为激发光源。 

低温原子化器目前已在商品仪器中广泛应用。注射泵采样－断续流动法

是目前仪器中主流的蒸气发生系统。光学系统和检测系统是原子荧光仪中传

递光和转换光的两个部件，是仪器接收系统的核心部分，通过光学、电路系统

以及光电倍增管将光强度转换为具有线性关系的电强度。 

（二）干扰和校正 

干扰主要分为光谱和非光谱干扰。光谱干扰实际应用中较少；非光谱干

扰里的氢化物生成过程中的干扰可以依靠前处理加入掩蔽剂和增敏剂或采用

标准加入法校正；传输过程中的干扰和记忆效应通过优化仪器参数，比如控

制气流速度等方法来解决。 

（三）供试品溶液的制备 

采用微波消解仪对样品进行消解，若无微波消解的条件时，可根据自身

样品的基质判断是否适用湿式或干湿消解法。 

（四）测定法 

本标准采用了单点法、标准曲线法和标准加入法三种方法。标准曲线法

和标准加入法参考了《中国药典》通则0406原子吸收分光光度法的测定方法。

当样品组成复杂且待测元素含量又较低时，优先选取标准加入法，可在一定

程度上消除基质和干扰元素的影响。除上述情况外，一般建议选用标准曲线
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法作为原子荧光法的首选测定方法，适用于大量及多种样品的分析。 

（五）检测限及定量限 

本部分内容同《中国药典》通则 0412 电感耦合等离子体质谱法的检测限

与定量限，即采用基于响应值标准偏差和标准曲线斜率法，通过计算获得的

检测限及定量限数据需用含量相近的样品进行验证，并附测定图谱。 


