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摘要 

原子荧光光谱法是一种元素分析技术，现已被广泛应用于各类样品中的痕量

/超痕量元素测定。原子荧光光谱仪器结构简单、成本低廉，十分符合我国现阶

段国情。因而，大力推进原子荧光光谱仪器的研发和改进，具有重要的实用价值。

本工作在国家重大科学仪器开发专项的支持下，研发了新型高灵敏度原子荧光光

谱系统，并以该系统为检测器，结合相应的进样装置，研制了高灵敏度原子荧光

元素浓度分析仪及高灵敏度原子荧光元素形态分析仪，同时评估了仪器性能并进

行了实际样品的测定。全文主要内容如下： 

 

第 1 章概述了原子荧光光谱法的原理、特点，介绍了高灵敏度原子荧光光谱

仪器的发展历程，并提出了本工作的研究目标。 

 

第 2 章的工作是以发展成熟的氢化物发生无色散原子荧光光谱仪器结构作

为整体框架，提出了新型高灵敏度原子荧光光谱系统的设计思路：该系统以实验

室自制大电流微秒脉冲电源驱动的特制双阴极高性能空心阴极灯作为激发光源，

其脉冲电流可高达 4000 mA、脉冲宽度 4~20 μs、脉冲频率 100~2000 Hz；在光

电倍增管光窗前方加装窄带滤光片以减少光源强背景发射带来的噪音；使用高速

前置放大电路及信号整形电路以检测微秒级脉冲荧光信号；同时使用门积分器对

整形后的信号进行处理以进一步改善系统信噪比。至此，建立起高灵敏度原子荧

光光谱系统。 

 

第 3 章研究了大电流微秒脉冲供电空心阴极灯光源的电学及光谱性质，并基

于测试结果，尝试对空心阴极灯的结构参数及供电参数进行优化。测试结果表明：

大电流微秒脉冲供电空心阴极灯的阴极放电伏安特性稳定，不受供电参数变化的

影响；在一定范围内增大主阴极与辅阴极电流都有利于提高光源的特征谱线发射

强度且不会引发严重的自吸，但电流不宜设置过大；较高的阳极电压有利于空心

阴极灯的快速起辉，同时也会在一定程度上影响特征谱线的发射强度；调整脉冲
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宽度及脉冲频率会显著改变光源的占空比，影响其谱线发射强度，当占空比过高

时，可能引起阴极过热，导致谱线强度衰减；同时推测，大电流微秒脉冲供电空

心阴极灯因其较小的占空比而可拥有理想的使用寿命。在优化的工作参数下，本

章工作将几种元素空心阴极灯在不同供电方式下的发射光谱进行了对比，实验结

果证实了以大电流微秒脉冲供电空心阴极灯作为原子荧光光谱仪增强激发光源

的可行性。 

 

第 4 章工作是将高灵敏度原子荧光光谱系统作为检测器，配合蠕动泵进样装

置，制成高灵敏度原子荧光元素浓度分析仪，并以 As、Se 两元素为例对仪器性

能进行评估。在优化的氢化物发生条件及原子荧光光谱系统硬件参数下，高灵敏

度原子荧光元素浓度分析仪对两元素的检出限可低至 10
-12 量级，其检测能力较

商品化原子荧光分析仪器有显著提高，且稳定性好、灵敏度高。对含 As 及含 Se

标准物质样品的元素含量测定及加标回收实验结果证实，该仪器可完全满足对于

实际样品的测试需求。 

 

第 5 章以高灵敏度原子荧光光谱系统为检测器，配合小型液相色谱泵、低柱

压整体化反相色谱柱及新型紫外光前处理装置，制成了高灵敏度原子荧光元素形

态分析仪。该仪器通过流速梯度洗脱方式实现对元素形态的快速分离，同时配合

新型灯内照射式紫外光前处理装置，可实现对元素形态的在线消解及预还原。在

优化的色谱分离条件和紫外光前处理条件下，高灵敏度原子荧光元素形态分析仪

可分别在 7 min 及 11 min 内完成 4 种 As 形态及 4 种 Se 形态的分离、测定，其

分析性能已可与商品化原子荧光元素形态分析仪以及当前热门的电感耦合等离

子体形态分析联用装置相媲美，且系统的稳定性良好。实验建立了测定样品中

As、Se 形态的分析方法，并对含砷饲料样品及富硒营养品的元素进行了元素形

态分析。加标回收测试结果表明该方法准确、可靠。 

 

最后，文章在总结已有研究成果的基础上，提出了工作中尚存在的不足，并

对后续的工作进行了展望。 
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关键词：高灵敏度原子荧光光谱仪器；大电流微秒脉冲供电空心阴极灯；发射光

谱；浓度分析；形态分析 
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