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全差示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 (以玻璃棱镜获得单色光，配电磁式表头指

示器，并以可见光区为主)的全差示分光光度计 (以下简称仪器)的检定。

一 概 述

    仪器是根据物质分子对光的选择吸收特性和全差示分光光度法的朗伯一比尔

(Lambert一Beer)定律，在可见光区以相对测量法，对物质含量进行定量测定的分析仪

器。全差示分光光度法的朗伯一比尔定律的数学表达式为:

                        C=Cr+A '/aL

                        =Cr+(1/aL )1g( (i+1)/(￡+:)〕 (1)

或: A"=aL(C一Cd
式中:A'— 物质的全差示吸光度;

        C— 物质的浓度;

        a— 物质的吸收系数;

        :— 物质的透射比;

        L— 液层的厚度;

      Cr— 参比物质的浓度;

        i— 全参示参数 (或称微电流参数)。

    仪器主要由光源、单色器、样品室、检测器、全差示参数系统和指示器等组成。

    仪器可直接进行普通分光光度法和高吸收差示法测量，并且可利用全差示参数系统

简单地进行低吸收差示法和最精密差示法的测量。

二 技 术 要 求

1 外观

1.1 仪器表面油漆和镀层不得有明显损伤和剥落现象。名称、型号、制造厂名、出厂

日期、仪器编号及制造许可证标志应清楚完整。

1.2 仪器应能平稳置于工作台上，各紧固件紧固良好，所有调节旋钮、开关和按键均

能正常工作，波长度盘无打滑现象，吸收池架拉杆能推拉自如、定位正确，各透光孔透

光量相同。

1.3 仪器指示器的刻线、刻字和读数标线应粗细均匀、清晰完整，指针宽度不大于刻

线宽度，并应与刻线平行。

1.4 仪器处于工作状态时，光源灯应无闪烁现象;全差示参数 :应能在全刻度范围内

连续可调;暗电流在灵敏度各档均可用零点调节器调至零点。波长置于580 nm处，应
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能看到明亮、完整、边界清晰的黄色光斑。

1.5 仪器所配吸收池的透光面应光洁，不应有划痕、

1.6 电磁式表头指示器，其阻尼时间不得大于6 so

2 波长准确度与重复性

2.1 仪器的波长准确度应符合表1要求。
                                                表 1

斑点，任何一面不得有裂纹。

波 长 范 围 准 确 度

360一 500 士3

500一 600 士5

600一 700 士6

700一 800 士8

2.2 仪器的波长重复性应不大于相应波长准确度绝对值的1/20

3 稳定度

3.1 暗电流在3 min内漂移所引起的吸光度示值变化量应不大于0.005 A'.

3.2 光电流在3 min内漂移所引起的吸光度示值变化量应不大于0.010 A'.

3.3 输入电源电压220 V，变动士10%时，吸光度示值变化量应不大于0.015 A'.

4 全差示参数2设置偏差

    仪器的全差示参数 2设置相对偏差应不超过士10%0

5 检测范围

5.1 仪器的检测下限应符合表2要求。
                                                  表 2

波长//nm 标 准 溶 液 检测下限/(pg"ml一‘/0.01 A')

440 重 铬 酸 钾 簇0.25

690 硫 酸 铜 成10

5.2 仪器对重铬酸钾的检测上限应不小于400 yg/mlo
6 仪器的线性误差应不超过士6%0

7 测量重复性

    对同一浓度的重铬酸钾标准溶液连续测量 5次，其吸光度示值重复性应不大于

0.010 A'.

8 吸收池成套性

    配套使用的吸收池间吸光度示值之差应不大于0.005 A'.

9 仪器的绝缘电阻应不小于20 Mn.
    2
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三 检 定 条 件

10 检定环境及注意事项

10.1 仪器应放置在平稳的、没有强光直射的工作台上，附近无强电磁场干扰。

10.2 温度5一35r-，相对湿度不大于85%.

10.3 仪器应接地良好。检定前，仪器应在测量状态下预热20 min.

n 检定设备

11.1 干涉滤光片 (半宽度不大于 15 nm)，其标准参考波长应由波长准确度不超过

士0.3 nm的分光光度计在常用的光谱带宽下标定 (至少每年一次)。

11.2  220 V, 0.5 kVA交流稳压器:稳压精度不小于0.506.

11.3 调压变压器:0.2一0.5 WA.

11.4 秒表:分度值0.1 s.

11.5 兆欧表:500 V.

11.6  0.05 mol/L稀硫酸溶液，配制方法见附录l.

11.7 符合本规程第8条要求的标称光径为10 mm的吸收池一对。
11.8 标准溶液.

    含铬量为200, 204, 208, 212, 216, 220 Kg/ml和4 pg/ml, 400 jLg/ml的重铬酸
钾标准溶液，配制方法见附录l.

    含铜量为150, 300, 450, 600, 750pg/ml的硫酸铜标准溶液，配制方法见附录1.

四 检定项目和检定方法

12 新制造的仪器应全面进行第1--9条技术要求的检定;使用中和修理后的仪器，第

3.3款、第8条和第9条的项目可不检定。

13 外观与初步检查

    按第1.1--1.5款技术要求以目测法进行;1.6款在全差示参数 i=4处，调整好仪

器零点与满度，然后测量示值从零点到满度的时间。

14 波长准确度与重复性的检定

14.1 选择不少于3块透射比峰值波长分布合理的干涉滤光片，以其峰值波长为标准参

考波长，从短波向长波方向对每块干涉滤光片的峰值波长进行测量，连续 3次，按

(2)式计算波长正确度:

△;二((1/n)E*‘一A. (2)

式中:a,— 波长的测量值;

. 国家计量行政部门批准颁布适用于规程需要的标准物质后，即应采用。
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人— 干涉滤光片透射比峰值波长值 (标准参考波长值);

n— 测量的次数。

14.2 按 (3)式计算波长重复性:

S、一max I“一(1/n)兄A, (3)

14.3 按 (4)式计算波长准确度:

                                  U、=△、士8A                                 (4)

15 稳定度的检定

15.1 暗电流稳定度

    置全差示参数 i二6，打开样品室盖 (关闭光门)，调节零点调节器使吸光度示值为

0.900 A'，历时3 min，观察和记录吸光度示值的最大漂移量。

15.2 光电流稳定度

    置全差示参数 ，=6，灵敏度选择开关处于适当位置，波长分别置于波长示值两端

内移 20 nm处，合上样品室盖，调节光量调节器 (100%二调节器)，使示值为

0.100 A'，历时3 min，观察并记录吸光度示值的最大漂移量。

15.3 在仪器供电电路中接人调压变压器，置全差示参数 z二6，灵敏度选择开关处于

适当位置，波长置于580 nm处，合上样品室盖，调节光量调节器，使吸光度示值为

0.100 A'，然后用调压变压器将输入仪器的电压由220 V降至 198 V，观察并记录吸光

度示值变化量。再把电压调到220 V，将仪器吸光度示值仍调至0.100 A';用调压变压

器将输人仪器的电压升到242 V，观察并记录吸光度示值的变化量。

16 全差示参数，设置偏差的检定

16.1 仪器工作状态选择开关置于 “普通”位置，表头功能选择开关置于 “工作”位

置，打开样品室盖，调节仪器零点调节器使透射比示值为零;合上样品室盖，调节光量

调节器到透射比示值100%处;将仪器工作状态选择开关拨至 “全差”位置，调节全差

示参数调节旋钮使指示器回到0%二处，打开样品室盖，将表头功能选择开关拨至

“:”，在指示器上读取全差示参数i的测量值与标称值Z = 1的偏差乙，

16.2 紧接上述步骤，将表头功能选择开关拨回 “工作”位置，合上样品室盖，用光量

调节器将透射比示值调至100%处，再调节全差示参数调节旋钮使指示器示值回到0%z

处;打开样品室盖，将表头功能选择开关拨至 “:”位置，在指示器上读取 :值的测量

值与标称值i-2的偏差 '}1z o

16.3 重复第16.2款的步骤，依次测得 ，测量值与标称值i二3, 4, 5的偏差 X31△、，

乙、，按 (5)式计算全差示参数 ，设置的相对偏差:

民=(a;/i)X 100%(i=1,3,3 (s>

式中:aj— 各次测得的全差示参数偏差;

        i— 全差示参数的标称值。
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17 检测范围的检定

17.1 检测下限

    全差示参数 :=6，波长置于440 nm，以0.05 mol/L稀硫酸溶液作参比，侧量含铬

量为4 fig/ml的重铬酸钾标准溶液的吸光度示值，按 (6)式计算铬的检测下限:

                            L,二(4/A')x 0.01                             (6)

式中，A’为含铬量为4 fig/ml的重铬酸钾标准溶液的吸光度示值。
    全差示参数 :二6，波长置于690 nm，以0.05 mol/L稀硫酸溶液作参比，测量含铜

量为150 fig/m1的硫酸铜标准溶液的吸光度示值，按 (7)式计算铜的检测下限:

                            I_(一。二(150/A')x 0.01                            (7)

式中，A’为含铜量为150 fag/ml的硫酸铜标准溶液的吸光度示值。
17.2 检测上限

    全差示参数 :二6，波长置于440 nm处，灵敏度选择开关置于最高挡，打开样品室

盖，在吸收池中注人含铬量为400 fig/ml的重铬酸钾溶液，放人测量光路，调节零点调
节器使仪器示值为1.000 A";合上样品室盖，调节光量调节器，在光量调节器90 调

节范围内应能使仪器示值达到满度值 (0.000 A'),
18 线性误差的检定

18.1 全差示参数 :二4，波长置于690 nm处，以0.05 mol/L稀硫酸溶液作参比，测

定含铜量为150, 300, 450, 600, 750 tg/m工的硫酸铜系列标准溶液的吸光度值，每一
浓度溶液测量两次，取其平均值。按 (8)式计算线性误差:

                        ai=〔(k、一k)/k)x 100%                          (8)

其中 、二[1/(二一1)]艺( (A'i+，一A'i) /(Ci+，一C)〕

ki=(A‘十I一A,i) /( C:十1一C)

式中:C:- 溶液的质量浓度，fg/ml;
    A';— 与溶液浓度相对应的吸光度;

      n— 系列标准溶液中包含的不同浓度的溶液的个数。

18.2 在全差示参数i二4条件下，波长置于440 nm处，以含铬量为200 tg/ml的重铬

酸钾溶液作参比，测定含铬量为204, 208, 212, 216, 220 ug/m1的重铬酸钾系列标准

溶液的吸光度值，每一浓度溶液测量2次，取其平均值。按 (8)式计算线性误差。

19 测量重复性的检定

    全差示参数i=4，以0.05 mol/L稀硫酸溶液作参比，波长置于440 Dm处，对含

铬量为4F eg/ml的重铬酸钾溶液连续测量5次 (每次测量前允许校正暗电流零点和参比

溶液的吸光度0.000 A')，分别记录各次测量的吸光度示值，按 (9)式计算重复性:

S.A一max一A‘一((1/n)E A' (9)
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式中:A — 各次测量的吸光度示值;

        n— 测量次数。

20 吸收池成套性的检定

    全差示参数i=6，波长置于440 nm处，将含铬量为4 tg/ml的重铬酸钾溶液分别
注人所配的同一光径的吸收池中，将其中一只推人光路，调节灵敏度和光量调节器，使

吸光度准确指在0.100 A’处，然后依次将各吸收池推人光路测量，记录各吸收池之间

吸光度示值的差。

21 绝缘电阻的检定

    用兆欧表测量仪器机壳与电源线之间的绝缘电阻。

22 测量方法未完全包括于本规程范围内的其它类型全差示分光光度计，可参照上述检

定方法，根据仪器说明书或有关标准的技术要求进行检定，并在检定结果中附注说明。

五 检定结果处理和检定周期

23 按本规程检定合格的仪器发给检定证书。不合格的仪器发给检定结果通知书，并在

检定结果中注明不合格项目。

24 检定周期
    正常使用的仪器，检定周期为1年，条件改变 (如更换零部件)或对测量结果有怀

疑时，应及时进行检定。
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附录

标准溶液及其配制方法

1  800 Kg/ml重铬酸钾标准储备液的配制
    取基准重铬酸钾 (K2Cr207)试剂于 (105士5) r-烘箱中烘2 h，置于干燥器中冷却

至室温，用分度值为0.1 mg的①3级分析天平准确称取1.131 6 g，以0.05 mol/L稀硫

酸溶液溶解后置于500 ml容量瓶‘中并稀释至刻度，摇匀。

2  5 000 tig/ml硫酸铜标准储备液的配制
    取分析纯硫酸铜 (CUS04 .5H20)试剂，用分度值为0.1 mg的①:级分析天平称取

9.819 4 g，用0.05 mol/L稀硫酸溶液溶解后置于500 ml容量瓶中并稀释至刻度，摇

匀。

3 重铬酸钾工作标准溶液的配制

3.1  200 ug/ml重铬酸钾标准参比溶液 (标准溶液母液)的配制
    用无分度吸管‘吸取重铬酸钾标准储备液 25 ml，注人 100 ml容量瓶中，用

0.05 mol/L稀硫酸溶液稀释至刻度，摇匀。

3.2  204--220 jg/ml重铬酸钾系列标准溶液的配制
    用无分度吸管分别吸取25 ml重铬酸钾标准储备液注入5只100 ml容量瓶中，再按

附表 1用无分度吸管分别吸取重铬酸钾标准溶液母液注人上述 5只容量瓶中，用

0.05 mol/L稀硫酸溶液稀释至刻度，摇匀。即为含铬量为 204, 208, 212, 216,

220 Kg/ml的重铬酸钾系列标准溶液。

3.3    4 tLg/ml重铬酸钾标准溶液的配制

    用无分度吸管吸取含铬量为200 Kg/ml的重铬酸钾标准溶液母液2 ml，注人100 ml
容量瓶中，用0.05 mol/L稀硫酸溶液稀释至刻度，摇匀。

                                                  附表 1

序 号 系列标准浓度/(pg/ml) 所需标液母液体积//ml

1 204 2

2 208 4

3 212 6

4 216 8

5 220 10

， 本附录所用容 t瓶、吸管均为 B级以上。
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3.4  4001cg/ml重铬酸钾标准溶液的配制
    用无分度吸管吸取重铬酸钾标准储备液 25 ml，注人 50 ml容量瓶中，用

0.05 mol/L稀硫酸溶液稀释至刻度，摇匀。

4 硫酸铜工作标准溶液的配制

    150-750 lg/ml硫酸铜系列标准溶液的配制
    用无分度吸管按附录2吸取硫酸铜标准储备液分别注人5只100 ml容量瓶中，用

0.05 mol/L稀硫酸溶液稀释至刻度，摇匀。即为含铜量为 150, 300, 450, 600,

750 Kg/ml的硫酸铜系列标准溶液。
                                                  附表 2

序 号 系列标液浓度/(pg/ml) 所需标准储备液体积/ml

1 150 3

2 300 6

3 450 9

4 600 12

5 750 15

5  0.05 mol/L稀硫酸溶液的配制

    用移液管吸取分析纯浓硫酸 (H,S04，比重1.84) 2.8 ml，注人约1 000 ml的蒸馏

水中，摇匀备用。
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附录 2

检定记录格式

仪器名称 检 定 员

型 号 核 验 员

制 造 厂 证书或通知书编号

出厂编号 检定结论

送检单位 室 温

检定 日期 湿 度

1 外观与初步检查

2 稳定度

电压不变
零点漂移

(3 min)

光电流漂移

  (3 min)

紫

红

电压变动 220 V- 198 V 220 V-242 V

3 波长准确度与波长重复性

艺几 乙* Ux
1
一3

4 全差示参数 i设置偏差

i标 称值 1 2 3 4 5

△

(△/i)/(%)
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5 检测范围

波长 //nm 标准溶液 检测下限/(pg"ml-'/0.01A') 检测上限/(pg/ml)

440 重铬酸钾

690 硫 酸 铜

6 线性误差

试剂名称 重 铬 酸 钾

质量浓度/(pg/ml) 204 208 212 216 220

吸

光

度

I

2

平 均

线性误差/(%)

试剂名称 硫 酸 铜

质量浓度/(pg/ml) 150 300 450 600 750

吸

光

度

1

2

平 均

线性误差/(%)

7 测量重复性

次 数 1 2 3 4 5 匀'

吸 光 度

8 吸收池成套性

池 编 号

A'

八A尹

9 绝缘电阻
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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

外观

波长准确度

稳定度

全差示参数偏差

检测上限

检测下限.

线性

测量重复性


