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附件：0822 砷盐检查法公示稿（第一次） 

0822 砷盐检查法 1 

标准砷溶液的制备  称取三氧化二砷 0.132g，置 1000ml 量瓶中，加 20%2 

氢氧化钠溶液 5ml 溶解后，用适量的稀硫酸中和，再加稀硫酸 10ml，用水稀3 

释至刻度，摇匀，作为贮备液。临用前，精密量取贮备液 10ml，置 1000ml 量4 

瓶中，加稀硫酸 10ml，用水稀释至刻度，摇匀，即得（每 1ml 相当于 1µg 的5 

As）。 6 

或精密量取砷单元素标准溶液适量，用 2%硝酸溶液稀释至相同浓度的溶7 

液，按品种项下要求进行操作。 8 

第一法（古蔡氏法） 9 

仪器装置  如图 1 所示。A 为 100ml 标准磨口锥形瓶；B 为中空的标准10 

磨口塞，上连导气管 C（外径 8.0mm，内径 6.0mm），全长约 180mm；D 为11 

具孔的有机玻璃旋塞，其上部为圆形平面，中央有一圆孔，孔径与导气管 C12 

的内径一致，其下部孔径与导气管 C 的外径相适应，将导气管 C 的顶端套入13 

旋塞下部孔内，并使管壁与旋塞的圆孔相吻合，黏合固定；E 为中央具有圆孔14 

（孔径 6.0mm）的有机玻璃旋塞盖，与 D 紧密吻合。 15 
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 16 

图 1 第一法仪器装置 17 

测试时，于导气管 C 中装入醋酸铅棉花 60mg（装管高度为 60～80mm），18 

再于旋塞 D 的顶端平面上放一片溴化汞试纸（试纸大小以能覆盖孔径而不露19 

出平面外为宜），盖上旋塞盖 E 并旋紧，即得。 20 

标准砷斑的制备  精密量取标准砷溶液 2ml，置 A 瓶中，加盐酸 5ml 与21 

水 21ml，再加碘化钾试液 5ml 与酸性氯化亚锡试液 5 滴，在室温放置 10 分22 

钟后，加锌粒 2g，立即将照上法装妥的导气管 C 密塞于 A 瓶上，并将 A 瓶23 

置 25～40℃水浴中，反应 45 分钟，取岀溴化汞试纸，即得。 24 

若供试品需经有机破坏后再行检砷，则应取标准砷溶液代替供试品，照25 

该品种项下规定的方法同法处理后，依法制备标准砷斑。 26 

检查法  取按各品种项下规定方法制成的供试品溶液，置 A 瓶中，照标27 

准砷斑的制备，自“再加碘化钾试液 5ml”起，依法操作。将生成的砷斑与标准28 

砷斑比较，不得更深。 29 

第二法（二乙基二硫代氨基甲酸银法） 30 
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仪器装置  如图 2 所示。A 为 100ml 标准磨口锥形瓶；B 为中空的标准31 

磨口塞，上连导气管 C（一端外径为 8mm，内径为 6mm；另一端长为32 

180mm，外径为 4mm，内径为 1.6mm，尖端内径为 1mm）。D 为平底玻璃33 

管（长为 180mm，内径为 10mm，于 5.0ml 处有一刻度）。 34 

 35 

图 2 第二法仪器装置 36 

测试时，于导气管 C 中装入醋酸铅棉花 60mg（装管高度约 80mm），并37 

于 D 管中精密加入二乙基二硫代氨基甲酸银试液 5ml。 38 

标准砷对照液的制备  精密量取标准砷溶液 2ml，置 A 瓶中，加盐酸 5ml39 

与水 21ml，再加碘化钾试液 5ml 与酸性氯化亚锡试液 5 滴，在室温放置 10 分40 

钟后，加锌粒 2g，立即将导气管 C 与 A 瓶密塞，使生成的砷化氢气体导入 D41 

管中，并将 A 瓶置 25～40℃水浴中反应 45 分钟，取出 D 管，添加三氯甲烷42 

至刻度，混匀，即得。 43 

若供试品需经有机破坏后再行检砷，则应取标准砷溶液代替供试品，照44 

各品种项下规定的方法同法处理后，依法制备标准砷对照液。 45 

检查法  取照各品种项下规定方法制成的供试品溶液，置 A 瓶中，照标46 
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准砷对照液的制备，自“再加碘化钾试液 5ml”起，依法操作。将所得溶液与标47 

准砷对照液同置白色背景上，从 D 管上方向下观察、比较，所得溶液的颜色48 

不得比标准砷对照液更深。必要时，可将所得溶液转移至 1cm 吸收池中，照49 

紫外-可见分光光谱法（通则 0401）在 510nm 波长处以二乙基二硫代氨基甲50 

酸银试液作空白，测定吸光度，与标准砷对照液按同法测得的吸光度比较，即51 

得。 52 

第三法（原子荧光光谱法） 53 

测定条件  参考条件：以含 1%~2%硼氢化钾和 0.5%氢氧化钠的溶液（临54 

用前配制）为还原剂，盐酸溶液（5→100）为载液，氩气为载气；原子化器高55 

度 8~12mm，负高压 280~300V，主灯电流 60~100mA。 56 

标准砷对照液的制备  精密量取标准砷溶液（1µg/ml）5ml，用 2％硝酸57 

溶液稀释至 100ml。精密量取 5ml，置 25ml 量瓶中，加 5％硫脲－5%抗坏血58 

酸溶液（临用前配制）2ml，用载液稀释至刻度，摇匀，室温下静置 0.5~1h，59 

即得。同法制备试剂空白溶液。 60 

供试品溶液的制备  A 法  除另有规定外，精密称取各品种项下规定量61 

的供试品，置消解罐内，加硝酸 5~8ml，混匀，除另有规定外，浸泡过夜，选62 

取适宜的条件进行微波消解。消解完全后，取消解内罐置赶酸仪（温度 130℃）63 

上缓缓加热至红棕色蒸气挥尽，放冷。消解液用载液转入 25ml 量瓶中，用载64 

液多次洗涤消解罐，洗液合并于量瓶中，照标准砷对照液的制备，自“加 5％65 

硫脲－5%抗坏血酸溶液 2ml”起，依法操作，即得。 66 

B 法  除另有规定外，精密称取各品种项下规定量的供试品，置 50~100ml67 

锥形瓶中，加硝酸-高氯酸（4:1）混合溶液 15~20ml，硫酸 1ml，瓶口加一小68 

漏斗，浸泡过夜。置电热板（注意避免炭化）上加热消解，保持微沸，若变棕69 

黑色，取下放冷，补加硝酸适量，持续加热至溶液澄明后升高温度，继续加热70 

至白烟散尽，消解液呈无色或微黄色透明状。冷却，转移至 25ml 量瓶中，用71 

载液多次洗涤容器，洗液合并于量瓶中，照标准砷对照液的制备，自“加 5％72 

硫脲－5%抗坏血酸溶液 2ml”起，依法操作，即得。 73 

检查法  单点法  除另有规定外，按照上述的规定方法制备供试品溶液，74 

分别测定 3 次供试品溶液和标准砷对照液的荧光强度，记录读数，取平均值。75 
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将供试品溶液的荧光强度值与标准砷对照液的相比较，不得更大。并根据以76 

下公式求得砷元素浓度： 77 

cX=cR（FX/FR） 78 

式中 cX为供试品溶液的浓度； 79 

cR 为标准砷对照液的浓度； 80 

FX为供试品溶液的荧光强度； 81 

FR 为标准砷对照液的荧光强度。 82 

测定法  标准曲线法  在选定的分析条件下，测定不同浓度的标准系列83 

溶液（标准溶液的介质应与供试品溶液一致），以砷元素的荧光强度为纵坐84 

标，浓度为横坐标，绘制标准曲线（范围一般为测定浓度的 80%~120%），计85 

算回归方程，相关系数（r）应不低于 0.99。同时制备供试品溶液，测定荧光86 

强度，取 3 次读数的平均值，从标准曲线上得到相应的浓度，计算砷元素含87 

量。在相同的分析条件下，进行空白试验。 88 

标准加入法  取同体积按各品种项下规定制备的供试品溶液 4 份，分别89 

置 4 个同体积的量瓶中，除第 1 个量瓶外，其他 3 个量瓶分别精密加入不同90 

浓度的待测元素对照品溶液，分别用合适的溶剂稀释至刻度，摇匀，制成系列91 

待测溶液。在选定的分析条件下分别测定荧光强度，记录读数。以荧光强度的92 

读数为纵坐标，待测元素加入量为横坐标，绘制标准曲线，相关系数（r）应93 

不低于 0.99，将标准曲线延长交于横坐标，交点与原点的距离即为供试品溶94 

液取用量中待测元素的浓度，再以此计算供试品中待测元素的含量。 95 

【附注】（1）所用仪器和试液等照本法检查，均不应生成砷斑，或至多96 

生成仅可辨认的斑痕。 97 

（2）制备标准砷斑或标准砷对照液，应与供试品检查同时进行。 98 

（3）本法所用锌粒应无砷，以能通过一号筛的细粒为宜，如使用的锌粒99 

较大时，用量应酌情增加，反应时间亦应延长为 1 小时。 100 

（4）醋酸铅棉花系取脱脂棉 1.0g，浸入醋酸铅试液与水的等容混合液101 

12ml 中，湿透后，挤压除去过多的溶液，并使之疏松，在 100℃以下干燥后，102 

贮于玻璃塞瓶中备用。 103 

（5）硼氢化钾也可用硼氢化钠替代，1.4％硼氢化钠溶液作用相当于 2%104 
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硼氢化钾溶液。 105 

（6）增加第三法测定前的静置时间，可以提高测定的稳定性。当环境温106 

度较低时，可延长还原时间或采用低温水浴加速还原。 107 

（7）采用适宜的原子荧光光谱仪及上机检测参数，可根据仪器实际使用108 

情况对仪器参数适当调整，选择最佳测试条件，满足检测灵敏度。 109 

（8）采用第三法时，若品种项下规定限度为 0.0001%时，推荐供试品取110 

样量为 0.25g。 111 
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0822 砷盐检查法修订说明 

一、修订目的 

《中国药典》0822 砷盐检查法收载了古蔡氏法、二乙基二硫代氨基甲酸

银法。目前各国药典砷盐检查法逐渐由非定量方法向定量方法，传统化学检

查法向现代仪器分析法转变。因此，0822 砷盐检查法新增原子荧光光谱法作

为第三法。 

此外，为解决三氧化二砷试药剧毒且不易购买的问题，增加用砷单元素

标准溶液制备标准砷溶液的方法。 

二、修订思路 

本草案在目前 0822砷盐检查法的基础上进行修订，新增原子荧光光谱法

作为砷盐检查第三法。主要分为三部分，包括测定条件、标准砷溶液和供试品

溶液的制备、测定法，并在附注里提出了其他需关注的问题。 

三、主要内容 

（一）测定条件 

本部分内容由调研市面上主流仪器结合具体实验结果汇总得出。通过不

同厂家型号间的仪器对实验结果相互比较，明确了原子荧光仪在测定砷元素

时，常选用的载流液、还原剂类型及推荐浓度，并详细列出了原子化器、负高

压、灯电流等关键仪器参数范围值，提供指导性意见。 

（二）供试品溶液的制备 

本部分分为标准砷对照液的制备和供试品溶液的制备两部分内容，标准

砷对照液的制备参考了 GB 5009.11-2014 中的氢化物发生原子荧光光谱法的

制备方法，供试品溶液的制备参考了《中国药典》通则 2321 铅、镉、砷、汞、

铜测定法的原子吸收分光光度法中的供试品溶液制备 A 法和 B 法。 

本部分主要介绍了标准砷对照液和供试品溶液制备的具体实验步骤。因

不同类型药品基质的多样性和复杂性，本草案仅对基质较为简单的样品前处

理进行了统一规定。对于基质更为复杂的样品，可根据样品各自的基质特性，

在各品种项下详细列出更为适合的消解条件。 

（三）测定法 
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本草案采用了单点法、标准曲线法和标准加入法三种方法。标准曲线法

和标准加入法参考了《中国药典》通则0406原子吸收分光光度法的测定方法。

对于干扰少、基质简单的品种可采用单点法，满足其项下所规定的限度值即

可；新增的标准曲线法及标准加入法，可根据测定具体品种选用合适的测定

方法。 


