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摘 要: 以原子荧光法测定水中砷为例，探讨了实验室盲样考核浓度预判及稀释方法。分析了 3 个砷盲样考核实例，

归纳了“直接稀释法”“系列稀释法”“最大稀释法”3 种方法，分别适用于盲样浓度范围窄、适中、宽 3 种情况，检测人员可根

据考核机构给定的浓度范围合理选用。
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Abstract: Based on case study of determination of arsenic in water by AFS，the concentration pre-judgment
and dilution of blind samples were discussed． Direct dilution，series dilution and maximum dilution were summa-
rized to be applicable to narrow，mediate and wide arsenic concentration，respectively． One of these methods
may be selected depending on the concentration range given by the examination body．
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盲样考核是开展 CMA /CNAS 认证评审的重要

内容［1］，也是实验室检测人员持证上岗及内部质

量控制的重要措施［2 － 3］。作为评价检测能力最直

观的手段，盲样考核已成为实验室日常活动中不可

或缺的重要组成。如何确保考核结果的准确性，是

检测人员必须掌握的一项基本技能。
对盲样浓度的预判及稀释方法的确定是影响

考核质量的关键因素。在实际工作中发现，部分检

测人员将未稀释的考核样品直接测定作为浓度预

判的依据，再根据测定结果确定稀释倍数。该方法

在日常实际样品的检测中应用普遍，对于浓度在方

法线性范围内的样品可获得较为准确的稀释倍数，

但应用于盲样考核则具有一定的风险，容易超出标

准曲线范围甚至污染仪器，带来较大的误差［4］。
今以原子荧光法测定水中砷为例，对盲样的浓度预

判及稀释方法进行探讨。

1 盲样稀释测定原则

( 1) 在进行稀释操作时，应尽量采用大容量量

具，高浓度溶液的移取体积不宜过少，一般应超过

5． 00 mL［5］。
( 2) 根据朗伯 － 比尔定律，在标准曲线的中段

附近，待测物含量与其响应值之间的线性关系最

佳，测定误差也最小［6］，稀释后的样品测定值应尽

量满足这一区间要求。
( 3) 盲样浓度值由稀释后样品测定值与稀释

倍数相乘而得，实验误差也会因稀释倍数的增加而
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被放大。同一样品不同稀释倍数的测定值如都能

满足标准曲线范围要求，应优先采信稀释倍数低的

测定值。

2 试验

2． 1 主要仪器与试剂
AFS － 830 型原子荧光光谱仪，配 AS － 20 自

动进样器、AS － 2 砷空心阴极灯，北京吉天仪器有

限公司。
100 mg /L 砷标准溶液，水利部水环境监测评

价研究中心; 5% 盐酸溶液; 50 g /L 硫脲 － 50 g /L
抗坏血酸溶液; 20 g /L 硼氢化钾溶液。
2． 2 标准曲线范围

选择 0． 010 mg /L ～ 0． 100 mg /L 质量浓度区间

作为标准曲线范围，配制由 0 mg /L、0． 010 mg /L、
0． 020 mg /L、0． 040 mg /L、0． 060 mg /L、
0． 080 mg /L、0． 100 mg /L 7 个标准点构成的标准

溶液系列。
2． 3 实例一
2． 3． 1 盲样信息

2010 年 3 月，某实验室接受水利部组织的计

量认证复查换证评审考核，砷盲样的信息如下: 规

格为 20 mL 安瓿瓶; 质量浓度范围为 0． 1 mg /L ～
0． 2 mg /L; 定值方法为从安瓿瓶中取 10． 0 mL 溶液

定容至 500 mL。
2． 3． 2 浓度预判及稀释方法

从安瓿瓶中取 5． 0 mL 溶液定容至 500 mL，同

步配制标准溶液系列，上机测得稀释后样品的质量

浓度为 0． 068 5 mg /L，计算得到稀释前盲样的质量

浓度为 0． 137 mg /L。
2． 3． 3 方法讨论

实例一可称为“直接稀释法”，盲样浓度范围

较窄，考核难度较低。
该盲样浓度范围的上下限按相同倍数稀释后，

均落于标准曲线区间之内。因此，可以直接按倍数

稀释后测定，被考核人员只需在仪器操作、溶液配

制等环节注意溯源控制，即可获得满意的数据。此

类样品较少被考核机构采用，因而该方法适应面较

窄，不具备普遍适用性。
2． 4 实例二
2． 4． 1 盲样信息

2011 年 10 月，某实验室接受长江流域水资源

保护局组织的重点监控断面质控考核，砷盲样的信

息如下: 规格为 20 mL 安瓿瓶; 质量浓度范围为

0． 1 mg /L ～ 0． 5 mg /L; 定值方法为从安瓿瓶中取

10． 0 mL 溶液定容至 250 mL。
2． 4． 2 浓度预判及稀释方法

假设盲样质量浓度在 0． 4 mg /L ～ 0． 5 mg /L、
0． 3 mg /L ～ 0． 4 mg /L、0． 2 mg /L ～ 0． 3 mg /L、
0． 1 mg /L ～ 0． 2 mg /L 任一区间内，则对应的稀释

倍数分别为 5、4、3、2。从安瓿瓶中分别取 2． 0 mL、
2． 5 mL、3． 0 mL、5． 0 mL 溶液定容至 250 mL，同步

配制标准溶液系列，测得稀释后样品的质量浓度分

别为 0． 039 6 mg /L、0． 051 0 mg /L、0． 066 7 mg /L、
0． 099 7 mg /L，计算得到稀释前盲样的质量浓度分

别为 0． 198 mg /L、0． 204 mg /L、0． 200 mg /L、
0． 199 mg /L，取均值 0． 200 mg /L。
2． 4． 3 方法讨论

实例二可称为“系列稀释法”，盲样浓度范围

适中，考核难度适中。
根据盲样浓度范围上下限与标准曲线上限的

倍数关系，将盲样稀释成一组系列样品，按照稀释

倍数由高到低的顺序，设定原子荧光仪自动进样程

序。在测定过程中，如出现测定值低于标准曲线下

限的样品，则表明稀释倍数过大，该结果应予舍去;

如出现测定值接近标准曲线上限的样品，则表明之

后的样品稀释倍数不足，应及时移去或中止测定。
该方法的优点是只需一次标准曲线同步测定，时效

性较强，对于易挥发、降解或吸附的样品可优先采

用; 缺点是盲样消耗量较大，如果盲样浓度范围过

宽，则会导致原液或定值后溶液体积不足，遇到低

浓度、宽范围的盲样时，还需舍去较多稀释倍数偏

低而无法采信的数据。
2． 5 实例三
2． 5． 1 盲样信息

2011 年 6 月，某实验室接受水利部水文局组

织的质量监督 7 项制度考核，砷盲样的信息如下:

规格为 20 mL 安瓿瓶; 质量浓度范围为 0 mg /L ～
2． 0 mg /L; 定值方法为从安瓿瓶中取 10． 0 mL 溶液

定容至 500 mL。
2． 5． 2 浓度预判及稀释方法

从安瓿瓶中取 0． 5 mL 溶液定容至 500 mL，选

取两三个标准点( 包括标准空白) 同步配制简易曲

线，测得稀释后样品质量浓度为0． 003 6 mg /L，计

算得到稀释前盲样质量浓度约为0． 072 0 mg /L。
从安瓿瓶中重新取样定值，同步配制标准曲线测得
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盲样质量浓度为 0． 078 5 mg /L。
2． 5． 3 方法讨论

实例三可称为“最大稀释法”，盲样浓度范围

宽广，考核难度较大。
当盲样浓度范围上限远远超出标准曲线区间

时，根据二者上限的最大倍数关系稀释样品，测定

值可作为预判盲样浓度的依据，由此确定最合适的

稀释倍数，以防止未知的高浓度样品污染仪器带来

记忆效应。该方法适用性较强，几乎适用于任何环

境样品的盲样考核场合，缺点是因需要两次标准曲

线同步测定，时效性不强。如用于汞盲样的原子荧

光法测定时，可能因样品损失带来一定误差，最大

倍数稀释的测定值也只能作为盲样浓度的半定量

预判依据，而不能直接采信。

3 结语

盲样考核一般只提供浓度范围，不同考核场合

的盲样浓度范围和考核难度也不尽相同，稀释倍数

需由被考核人员自行选择，具有较高的不确定性。

以上 3 个实例中确定的“直接稀释法”“系列稀释

法”“最大稀释法”，具有较强的普遍性，适合各类

不同浓度范围盲样的浓度预判及稀释。被考核人

员可根据考核机构给定的浓度范围合理选用，确保

稀释后的样品浓度处于标准曲线的最佳测定区间，

以减少测定误差。
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·简讯·

雾锁霾封，美国如何突围?

空气污染是现代社会面临的一个主要问题。针对空气污染，美国不仅及时发布公众易懂的信息，还向公众提供在空气

污染的日子如何保护健康、平时如何“从我做起”提高空气质量的小贴士。
美国空气污染主要由 6 大因素所致: 气态污染物、温室气体效应、酸雨、臭氧层破坏、可吸入颗粒物以及气候影响。
美国环保署等机构合作设立了“空气质量指数”，向公众提供有关地方空气质量以及空气污染水平是否达到威胁公众

健康的及时、易懂信息。登录美国环保署等机构合办的 AIRNow 网站，可以查询全美各地动态空气质量指数图、臭氧指数

图、PM2． 5指数图以及根据各指数列出的全美空气质量最差的 5 个地点。
根据可吸入颗粒物水平，环保署将各地的空气质量分为 3 类: 未达标、达标或虽然数据不足但可被认为达标。如果某

个区域被列为未达标，所在的州和地方政府需要在 3 年内制定执行计划，列出该地如何减少导致可吸入颗粒物聚集的污染

物排放，以达到并保持环保署列出的空气质量标准。
AIRNow 网站认为，在户外活动的时间越长、活动得越剧烈，受可吸入颗粒物污染影响的机会就越大; 在户外空气质量

不佳的情况下，要想减少接触可吸入颗粒物，就需要减少户外活动时间或降低活动强度。此外，应该根据当地气象预报，尽

量将户外活动安排在可吸入颗粒物水平较低的时段，且不要在交通繁忙的路边等可吸入颗粒物水平相对较高的地点锻炼。
在户外可吸入颗粒物水平较高的情况下，室内可吸入颗粒物水平也会相应提高，某些过滤设备和空气净化器有助于降

低这类污染物的水平。此外，不在室内吸烟以及减少使用蜡烛、壁炉等也有助于降低可吸入颗粒物水平。
美国环保署列出了一些小贴士，提示人们日常生活中“从我做起”有助于提高空气质量。例如，在日常生活中节约用

电，夏天将空调温度稍微调高些，冬天稍微调低点; 购买带有“能源之星”标识的家用和办公用设备; 在可能的情况下拼车、
使用公共交通工具、骑自行车或步行。在可吸入颗粒物水平较高的日子里，减少乘车外出的次数，减少或停止使用壁炉或

烧木头的炉子; 避免使用燃气割草机和其他花园机械; 避免燃烧叶子、垃圾及其他物质。
摘自 www． jshb． gov． cn 2013 － 01 － 17
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