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一、本标准制定的目的与意义

近年来，随着环境监测、食品安全等行业的迫切需求，原子荧光光谱技术在

国内得到了迅猛的发展，在元素形态分析方面有较广泛的应用。

特别是两项食品安全国家标准《食品中总砷及无机砷的测定》（GB

5009.11-2014）和《食品中总汞及有机汞的测定》（GB 5009.17-2014）中，将液

相色谱-原子荧光光谱联用法作为无机砷测定方法的第一法和有机汞测定的唯一

方法，充分说明国家认可具有中国自主知识产权的液相色谱-原子荧光联用技术，

从而将会极大地促进液相色谱原子荧光联用技术的快速发展。

目前液相色谱-原子荧光光谱联用法已广泛用于日常的分析检测工作中，也

将促进更多的液相色谱-原子荧光光谱联用法的专项标准的形成，但目前一直缺

少相关的仪器分析方法通则标准来进行指导。

因此，通过制定高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用分析方法通则，规范其

术语定义、分析方法原理、样品预处理和分析步骤等内容，为高效液相色谱-原

子荧光光谱联用技术加快应用到专项检测标准中打下基础。

二、任务来源和工作简况

1. 任务来源

根据“国家标准化管理委员会关于下达 2020年第一批推荐性国家标准计划

的通知”{国标委发函（2020）14号}，《高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用分析

方法通则》标准被列为国家标准制定计划，计划项目编号为“20201777-T-306”，
项目周期为 24个月。本标准由全国仪器分析测试标准化技术委员会（SAC/TC481）
归口，并由清华大学负责起草。

2. 主要工作过程

2.1 标准初稿的起草

2016年 6月至 12月，标准负责起草单位查阅了大量文献与资料，并根据在

HPLC-AFS联用分析技术和方法研究方面多年的专业知识与经验累积，起草了标

准文本的初稿。2016年 12月初，标准负责起草单位将完成的标准初稿和推荐性

国家标准项目建议书提交给了 TC481秘书处。

2016年 12月 7至 8日，全国仪器分析测试标准化技术委员会（SAC/TC481）
二届三次会议暨 2016年年会上，该项目获得了全体委员的审议通过，并由 TC481
负责申报至科技部和国家标准化管理委员会。

2.2 国家标准计划立项

在 2020年度由国家标准化管理委员会组织召开的“2020年第一批推荐性国

家标准立项评估会”上，该项目顺利通过专家质询，由国标委批准立项。根据“国

家标准化管理委员会关于下达 2020年第一批推荐性国家标准计划的通知”{国标

委发函（2020）14号}，《高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用分析方法通则》计

划项目编号为“20201777-T-306”，项目周期为 24个月。



2.3 征求意见稿的起草

标准立项后，成立了以课题组成员为主的标准起草工作组。起草工作组针对

标准的内容、细节等问题经过多次开会讨论，对标准初稿进行了多次的修改，最

终形成标准征求意见稿。

三、本标准与国内外标准关系的说明

经检索，国内目前现有《食品中总砷及无机砷的测定》（GB 5009.11-2014）
和《食品中总汞及有机汞的测定》（GB 5009.17-2014）两项标准涉及使用 HPLC-AFS
联用分析技术。

此外，目前国内针对 HPLC与 AFS 有各自的标准《高效液相色谱法通则》（GB/T
16631-2008）、《原子荧光光谱仪》（GB/T 21191-2007）以及《高效液相色谱方法

通则》（JY/T 024-1996），但尚无高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用分析方法通则。

四、标准编制原则及标准主要内容

1. 标准编制原则

标准制定遵循“统一性、协调性、适用性、一致性、规范性”的原则，注重

标准的可操作性，本标准按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1部分：标准

化文件的结构和起草规则》给出的规则进行编写和表述。

另外，标准内容符合国家法律、法规的有关要求，未与已有标准冲突；符合

我国标准制修订管理工作规程对编制程序和工作的规定和要求；符合标准的科学

性、先进性、实用性的要求。

2.标准主要内容

在按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1部分：标准化文件的结构和起

草规则》要求的基础上，同时参考 GB/T20001.4-2015《标准编写规则 第 4部分：

试验方法标准》的有关要求，确定了本标准的主要内容应包括以下 10部分：范

围、规范性引用文件、术语和定义、分析方法原理、试剂和材料、仪器、样品预

处理、分析步骤及方法、分析结果的表述、安全注意事项。

本标准确立了高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用法进行元素形态定性、定

量分析的通用规则。

本标准适用于利用液体进样高效液相色谱-原子荧光光谱仪联用法对易形成

氢化物、气态组分或冷蒸气的元素形态进行微量和痕量的定性、定量分析。本标

准不适用于固体直接进样分析。

五、标准实施建议

本标准属于基础标准，建议作为推荐性标准批准发布。



六、试验验证情况

（一）基本情况

为确保本方法通则的统一性、协调性、适用性、一致性、规范性和可操作性，

标准起草小组组织多家单位进行了实际试验。

1. 测试对象的选取

选取 HPLC-AFS常见测试需求的砷形态测定与汞形态测定。砷元素测定：

砷酸根、一甲基砷、二甲基砷、亚砷酸根四种形态；汞测定：无机汞、甲基汞、

乙基汞三种形态。

2. 测试内容

选用标准物质对分析方法的线性、最小检测量、精密度以及标准物质对照试

验进行测试

（二）实验方案

1.实验验证方案一 砷形态测定

1.1 标准溶液的制备

使用有证的砷酸根、一甲基砷、二甲基砷、亚砷酸根的标准溶液，自行配制

10ml浓度分别为 10ng/ml、20ng/ml、40ng/ml、60ng/ml、80ng/ml、100ng/mL的

含有四种砷形态的混合标准溶液。

1.2 实验条件

a) 在实验前将仪器调整至最佳工作状态并预热 30 min。
b) 所有实验应在同一实验条件下完成。

1.3 最小检测量

输液泵流量 1.0ml/min，淋洗至基线稳定，对 10ng/ml试样（进样量 100µl）
进行测量，采集色谱图，记录色谱图中组分的峰高和基线。根据基线噪声，按公

式（4）计算最小检测量（ng）。

1.4 测量线性

输液泵流量 1.0ml/min，淋洗至基线稳定，对标准溶液每一浓度点分别进行

三次平行测定（进样量 100 µl），取算数平均值后，按现行回归法分别求出各组

分工作曲线的相关系数 r。

1.5 测量精密度

在 1.4的测试条件下，对 100ng/ml溶液连续进行 7次重复测量，根据砷酸根、

一甲基砷、二甲基砷、亚砷酸根的保留时间（定性）及峰面积（定量）测试结果，

按式（5）（6）分别计算各组分定性/定量 RSD，取定性/定量结果的最大值作为

测量精密度。

1.1.6 标准物质对照试验

在 1.4的测试条件下，以 40ng/ml标准溶液作为标准物质对照，连续进行 6
次重复测量，取平均值，分别计算各组分测量结果与标准值间的相对误差。



1.1.7 测试结果汇总

表 1 线性和最小检测量

浓度

（ng/mL）
组分峰面积（mV*s）

As(Ⅲ) DMA MMA As（V）
10
20
40
60
80
100

测量线性

斜率

最小检测量

(ng)

表 2 定性精密度

测量次数
组分保留时间（min）

As(Ⅲ) DMA MMA As（V）
1
2
3
4
5
6
7

RSD
（%）

表 3 定量精密度

测量次数
组分峰面积（mV*s）

As(Ⅲ) DMA MMA As（V）
1
2
3
4
5
6
7

RSD
（%）



表 4标准物质对照

测量次数
组分含量（ng/ml）

As(Ⅲ) DMA MMA As（V）
1
2
3
4
5
6

平均值

相对误差

（%）

2 实验验证方案二 汞形态测定

2.1 标准溶液的制备

使用有证的无机汞、甲基汞、乙基汞的标准溶液，自行配制 10ml浓度分别

为 1ng/ml、2ng/ml、4ng/ml、6ng/ml、8ng/ml、10 ng/ml 的含有三种汞形态的混

合标准溶液。

2.2 实验条件

a) 在实验前将仪器调整至最佳工作状态并预热 30min。
b) 所有实验应在同一实验条件下完成。

2.3 最小检测量

输液泵流量 1.0ml/min，淋洗至基线稳定，对 1ng/ml试样（进样量 100µl）
进行测量，采集色谱图，记录色谱图中组分的峰高和基线。根据基线噪声，按公

式（4）计算最小检测量（ng）。

2.4 测量线性

输液泵流量 1.0ml/min,淋洗至基线稳定，对标准溶液每一浓度点分别进行三

次平行测定（进样量 100微升），取算数平均值后，按现行回归法分别求出各组

分工作曲线的相关系数 r。

2.5 测量精密度

在 2.4的测试条件下，对 10 ng/ml溶液连续进行 7次重复测量，根据无机汞、

甲基汞、乙基汞的保留时间（定性）及峰面积（定量）测试结果，按式（5）（6）
分别计算各组分定性/定量 RSD，取定性/定量结果的最大值作为测量精密度。

2.6 标准物质对照试验

在 2.4 的测试条件下，以 4ng/ml 标准溶液作为标准物质对照，连续进行 6
次重复测量，取平均值，分别计算各组分测量结果与标准值间的相对误差。

2.7 测试结果汇总



表 5 线性和最小检测量

浓度

（ng/mL）
组分峰面积（mV*s）

Hg(Ⅱ) CH3Hg CH3CH2Hg
1
2
4
6
8
10

测量线性

斜率

最小检测量

（ng）

表 6 定性精密度

测量次数
组分保留时间（min）

Hg(Ⅱ) CH3Hg CH3CH2Hg
1
2
3
4
5
6
7

RSD
（%）

表 7 定量精密度

测量次数
组分峰面积（mV*s）

Hg(Ⅱ) CH3Hg CH3CH2Hg
1
2
3
4
5
6
7

RSD
（%）

表 8 标准物质对照

测量次数 组分含量（ng/ml）



Hg(Ⅱ) CH3Hg CH3CH2Hg
1
2
3
4
5
6

平均值

相对误差

（%）
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