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前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化工作导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中华人民共和国科学技术部提出。
本文件由全国仪器分析测试标准化技术委员会(SAC/TC481)归口。
本文件起草单位:清华大学、北京清质分析技术有限公司、中国地质大学(武汉)、四川大学、北京海

光仪器有限公司、北京电子科技职业学院、北京锐光仪器有限公司、北京吉天仪器有限公司、北京普析通

用仪器有限责任公司、埃坭克仪器(北京)有限公司、上海烟草集团北京卷烟厂有限公司、北京宝德仪器

有限公司。
本文件主要起草人:黄秀、李铭、郭伟、范博文、邢志、吴曦、赵慷、李曙光、李毅、时超、郑清林、高永刚、

徐同广、赵萍。
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化学蒸气发生-原子荧光光谱

分析方法通则

1 范围

本文件确立了化学蒸气发生-原子荧光光谱分析方法进行元素定量分析的通用规则。
本文件适用于采用化学蒸气发生-原子荧光光谱仪以液体进样方式对样品中易形成氢化物、气态组

分或冷蒸气等元素的含量进行定量分析。
本文件不适用于固体直接进样分析。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中,注日期的引用文

件,仅该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于

本文件。

GB/T602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备

GB/T4470 火焰发射、原子吸收和原子荧光光谱分析法术语

GB/T4842 氩

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T13966 分析仪器术语

GB/T27411 检测实验室中常用不确定度评定方法与表示

JJG939 原子荧光光度计

3 术语和定义

GB/T4470和GB/T13966界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1
化学蒸气发生 chemicalvaporgeneration
利用化学反应使元素生成气态的原子或化合物。

  注:包括氢化物发生和冷蒸气发生等。

3.2
氢化物发生 hydridegeneration
元素化合物与还原剂反应生成气态共价氢化物。

3.3
冷蒸气发生 coldvaporgeneration
元素化合物与还原剂反应生成气态基态自由原子。

4 分析方法原理

试样中的待测元素以一定方式生成气态化学蒸气并在原子化器中转化成基态原子,根据基态原子
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受光源特定波长辐射激发后发出的特征荧光辐射强度进行元素定量分析。

5 试剂和材料

5.1 氩气

应符合GB4842要求,体积分数≥99.99%。

5.2 水

痕量元素分析用水,GB/T6682,一级。

5.3 试剂

应选用分析纯及以上规格。

5.4 标准溶液

可使用有证标准物质/有证标准样品(质量浓度为1000μg/mL或100μg/mL)。适宜时可用高纯

度的金属(纯度大于或等于99.99%)、氧化物或盐类(基准或高纯试剂)按照GB/T602配制。

6 仪器

6.1 仪器主要组成部分

化学蒸气发生-原子荧光光谱仪(以下简称仪器)主要组成部分包括进样系统(包含蒸气发生系统和

传输系统)、原子化器、光源、检测系统和数据处理系统。

6.2 仪器类型

可采用以下类型的仪器:

a) 单元素测定的单道型仪器;

b) 双元素同时测定的双道型仪器;

c) 3个或3个以上元素同时测定的多道型仪器。

6.3 仪器检定或校准

仪器在投入使用前,应对检测分析结果的准确性或有效性有影响的设备和用于测量环境条件等辅

助测量设备进行检定或校准。检定或校准按照JJG939的要求进行。

7 样品预处理

不能直接进样测试的样品(包括固体样品、含有机物或悬浮物样品、高盐基体样品、待测元素含量低

的样品等)在分析之前,应针对分析目的、样品性质和测试项目采用最合适的方法进行消解、基体分离、
浓缩富集等预处理后测定。处理过程避免造成待测元素的损失或沾污,或对测定过程产生干扰,应同时

制备相应的空白试验溶液以及校准溶液。若专项标准中有明确的预处理步骤,则按该标准进行预处理。
必要时,使用过滤、分离装置对样品溶液进行过滤或分离以除去不溶物。

2

GB/T43970—2024

订
单
号
：
0
1
2
5
2
4
0
8
1
4
1
4
2
1
5
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
4
-
0
8
1
4
-
0
2
3
1
-
2
0
7
1
-
9
7
4
9
 
 
购
买
单
位
:
 
T
C
 
4
8
1

TC
 4
81
 专

用



8 分析步骤及方法

8.1 分析步骤

8.1.1 开机预热

在开启仪器之前应先确认有足够的氩气用于连续工作,废液收集桶有足够的空间用于收集废液。
打开通风系统,调节氩气压力输出,使其满足仪器正常工作的要求。将仪器通电后打开仪器主机和计算

机电源,使仪器处于待机状态。必要时,按仪器操作说明书调整空心阴极灯的位置。按仪器操作说明书

对仪器进行开机预热。

8.1.2 分析条件选择

根据分析需要选择空心阴极灯灯电流、原子化器高度、光电倍增管负高压、载气和屏蔽气的气体流

量等参数,使仪器的分析性能达到最佳。

8.1.3 基线稳定性的确认

仪器开机稳定后,检查仪器的基线噪声和基线漂移,确认基线的波动对测定没有影响。

8.1.4 样品分析

按8.2的分析方法进行样品分析,分析过程中应添加干扰消除和质量控制步骤。

8.1.5 分析完毕

分析完毕后,应按仪器操作说明书用水(5.2)进样清洗进样系统,再使仪器处于待机状态或关机

状态。

8.2 分析方法

8.2.1 干扰的消除

8.2.1.1 液相干扰

可采用适当增加酸度、加入掩蔽剂、加入干扰元素抑制剂、化学分离等手段进行消除。

8.2.1.2 气相干扰

可采用加入掩蔽剂防止干扰元素形成气态化合物,也可采用气相分离、加热、吸附剂等手段消除已

形成气态化合物的干扰元素。

8.2.2 定量分析

8.2.2.1 概述

根据所测元素的荧光强度,按8.2.2.2和8.2.2.3给出的方法测定试样溶液中待测组分的质量浓度。
无论采用哪种方法,校准曲线的绘制完成后,要紧接测定试样溶液。若质量浓度是由仪器软件自动计

算,要确保软件的计算原理与以下方法一致。

8.2.2.2 校准曲线法

配制5个或5个以上不同质量浓度的标准溶液(多个标准溶液之间的质量浓度应分布合理),按照
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质量浓度从低到高依次测定标准溶液中待测元素荧光强度,并绘制校准曲线、计算回归方程。同时配制

适当质量浓度的试样溶液,在相同条件下测定其荧光强度,试样溶液中待测元素的质量浓度按公式(1)
计算。

ρ检 =
I检 -b

a
…………………………(1)

  式中:

ρ检———试样溶液中待测元素质量浓度;

I检———试样溶液中待测元素荧光强度;

b ———校准曲线与纵坐标轴的截距;

a ———校准曲线的斜率。
校准曲线法只适合于无基体干扰情况下的测定,在使用校准曲线法时:

a) 要尽量消除试样溶液中的干扰;

b) 使标准溶液与试样溶液基体尽可能保持一致;

c) 如果存在基体干扰,可采用标准加入法;

d) 当试样中待测元素质量浓度高于校准曲线范围时,可将样品稀释至校准曲线范围内重新测定。
校准曲线法校准曲线见图1。

图1 校准曲线法校准曲线

8.2.2.3 标准加入法

分别吸取等体积的试样溶液n 份,一份不加标准溶液,其余n-1份溶液分别按比例加入不同体积

标准溶液,再稀释至一定体积,溶液质量浓度通常分别为ρ检,ρ检+ρ0,ρ检+2ρ0,…,ρ检+(n-1)ρ0。在

优化的仪器条件下,依次测定这n 份溶液待测元素的荧光强度,以加入标准溶液质量浓度为横坐标,相
应的待测元素荧光强度为纵坐标绘制校准曲线,曲线反向延伸与质量浓度轴的交点的绝对值即为试样

溶液中待测元素的质量浓度ρ检。
使用标准加入法时:

a) 只适用于质量浓度与荧光强度呈线性区域;

b) 至少采用5点(包括试样溶液本身)来绘制外推关系曲线,同时首次加入的标准溶液质量浓度

和试样溶液的质量浓度大致相同,即ρ检≈ρ0。
标准加入法校准曲线见图2。
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图2 标准加入法校准曲线

8.2.3 质量控制

为确保分析结果的准确度,可在样品分析过程中添加质控样品。质控样品可采用与分析样品具有

相同或相似基质的标准物质/标准样品,将其在相同条件下进行平行分析,并将所得结果与标准物质/标

准样品的标准值进行比较,以保证检测结果的准确。

9 分析结果

9.1 定量分析的结果表述

样品中待测元素含量一般以质量分数或质量浓度表示。样品中待测元素含量按公式(2)计算。

X = ρ检 -ρ空白( ) ×V×f
m

…………………………(2)

  式中:

X ———样品中被测元素的含量,单位为微克每千克(μg/kg)或微克每升(μg/L);

ρ检 ———试样溶液中被测元素的质量浓度,单位为微克每升(μg/L);

ρ空白 ———空白溶液中被测元素的质量浓度,单位为微克每升(μg/L);

V ———试样溶液的体积,单位为毫升(mL);

f ———稀释倍数;

m ———测量过程中所取用样品的总量,单位为克(g)或毫升(mL)。

9.2 分析方法与测定结果的评价

9.2.1 概述

分析方法可用方法检出限、定量限、重复性来评定,分析结果用测量不确定度评定。

9.2.2 方法检出限

方法检出限宜采用11个实验全流程空白溶液测定值的3倍标准偏差所对应的分析物浓度或质量。

9.2.3 定量限

定量限宜采用11个实验全流程空白溶液测定值的10倍标准偏差所对应的分析物浓度或质量。
5
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9.2.4 重复性

重复性应独立连续测定,且一般测定次数大于等于7次。通常用标准偏差s或相对标准偏差RSD
来表示。重复性与质量浓度有关,报告重复性时应指明获得该重复性的被测元素的质量浓度。标准偏

差s和相对标准偏差RSD分别按公式(3)和公式(4)计算。

s=
∑
n

i=1

(xi-x)2

n-1
…………………………(3)

RSD=
s
x ×100% …………………………(4)

  式中:

s ———n 次测量结果的实验标准偏差;

n ———测量次数;

xi ———第i次测量结果;

x ———n 次测量结果平均值;

RSD———n 次测量结果的相对实验标准偏差。

9.2.5 测量不确定度

分析结果的测量不确定度按照GB/T27411中的评定方法和原则进行评定。

6

GB/T43970—2024

订
单
号
：
0
1
2
5
2
4
0
8
1
4
1
4
2
1
5
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
4
-
0
8
1
4
-
0
2
3
1
-
2
0
7
1
-
9
7
4
9
 
 
购
买
单
位
:
 
T
C
 
4
8
1

TC
 4
81
 专

用



订
单
号
：
0
1
2
5
2
4
0
8
1
4
1
4
2
1
5
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
4
-
0
8
1
4
-
0
2
3
1
-
2
0
7
1
-
9
7
4
9
 
 
购
买
单
位
:
 
T
C
 
4
8
1

TC
 4
81
 专

用



订
单
号
：
0
1
2
5
2
4
0
8
1
4
1
4
2
1
5
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
4
-
0
8
1
4
-
0
2
3
1
-
2
0
7
1
-
9
7
4
9
 
 
购
买
单
位
:
 
T
C
 
4
8
1

TC
 4
81
 专

用



订
单
号
：
0
1
2
5
2
4
0
8
1
4
1
4
2
1
5
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
4
-
0
8
1
4
-
0
2
3
1
-
2
0
7
1
-
9
7
4
9
 
 
购
买
单
位
:
 
T
C
 
4
8
1

TC
 4
81
 专

用



4202—

07934

 

T/

B
G

中 华 人 民 共 和 国

国 家 标 准

化学蒸气发生-原子荧光光谱

分析方法通则

GB/T
 

43970—2024
*

中 国 标 准 出 版 社 出 版 发 行
北京市朝阳区和平里西街甲2号(100029)
北京市西城区三里河北街16号(100045)

网址:www.spc.net.cn
服务热线:400-168-0010
2024年4月第一版

*
书号:

 

155066·1-75726

版权专有 侵权必究

购买者：TC 481
时　间：2024-08-14
定  价：31元


