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III 

前  言 

本文件按照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》和GB/T 

20001.4－2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的规定起草。 

本文件为DZ/T 0253《生态地球化学评价动植物样品分析方法》的第5部分，DZ/T 0253已经发布了

以下部分： 

——第 1 部分：锂、硼、钒等 19 个元素量的测定  电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法； 

——第 2 部分：硒量的测定  原子荧光光谱法； 

——第 3 部分：总汞的测定  冷原子荧光光谱法； 

——第 4 部分：氟量的测定  扩散-分光光度法； 

——第5部分：钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的测定 微波消解-电

感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 6 部分：磷含量的测定 干法灰化-分光光度法； 

——第 7 部分：无机砷含量的测定 超声波提取-原子荧光光谱法。 

本文件由中华人民共和国自然资源部提出。 

本文件由全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会（SAC/TC93）归口。 

本文件起草单位：国家地质实验测试中心。 

本文件主要起草人：孙德忠、许春雪、安子怡、陈宗定、王苏明、王亚平。 
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IV 

引  言 

生态地球化学调查评价样品的分析，是随着多目标地球化学调查工作逐步开展和深化而进行的一项

分析工作，其目的是依据多目标地球化学调查结果或其它区域地球化学调查结果，对各个生态系统，包

括江河生态系统、农田生态系统、城市生态系统、浅海生态系统、草原生态系统进行评价。 

在生态地球化学调查的评价阶段，依据土壤圈的调查结果，进一步追索元素在岩石圈、土壤圈、水

圈与生物圈中的迁移转化及其产生的生态效应，选择典型和代表性地区，进行多介质采样和选择性指标

的分量分析和活动态分析，生物（包括动、植物）样品是该阶段分析测试主要工作对象之一。 

组成生物的元素均来自地质环境，生物通过不断与环境交换物质，这种交换涉及固相（岩石圈）、

液相（水圈）和气相（大气圈），最终趋于一种动态平衡。来自地壳表层的地球化学元素，由母岩通过

风化作用释放出来进入土壤，然后活化成有效态被植物吸收。进入植物体的元素必然会对其生长发育产

生影响，从而影响植物的产量、品质，再通过食物链进入动物和人体，并同样会对动物和人体的生长、

健康产生重要影响。因此生态地球化学评价最终需要用动植物样品的分析结果来说明问题。 

DZ/T 0253 由七个部分构成。 

——第 1 部分：锂、硼、钒等 19 个元素量的测定  电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法。目的在

于确立微波消解，电感耦合等离子体质谱法测定生态地球化学评价动植物样品中锂、硼、钒、铬、锰、

钴、镍、铜、锌、砷、铷、锶、钼、镉、铯、钡、铊、铅和钍含量的分析方法； 

——第 2 部分：硒量的测定  原子荧光光谱法。目的在于确立微波消解，原子荧光光谱法测定生态

地球化学评价动植物样品中硒含量的分析方法。 

——第 3 部分：总汞的测定  冷原子荧光光谱法。目的在于确立微波消解，冷原子荧光光谱法测定

生态地球化学评价动植物样品中总汞含量的分析方法。 

——第 4 部分：氟量的测定  扩散-分光光度法。目的在于确立扩散，分光光度法测定生态地球化

学评价动植物样品中氟含量的分析方法。 

——第 5 部分：钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的测定 微波消解-

电感耦合等离子体原子发射光谱法。目的在于确立微波消解，电感耦合等离子体原子发射光谱法测定生

态地球化学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的分析方法。 

——第 6 部分：磷含量的测定 干法灰化-分光光度法。目的在于确立干法灰化，分光光度法测定生

态地球化学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的分析方法。 

——第 7 部分：无机砷含量的测定 超声波提取-原子荧光光谱法。目的在于确立超声波提取，原子

荧光光谱法测定生态地球化学评价动植物样品中无机砷含量的分析方法。 

DZ/T 0253.1~DZ/T 0253.4已于2014年发布实施，本次发布的DZ/T 0253.5~DZ/T 0253.7确定了包括方

法检出限、测定范围、精密度、正确度等技术指标和检验参数，旨在进一步完善《生态地球化学评价动

植物样品分析方法》体系，为生态地球化学调查评价动植物样品分析提供技术依据。
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生态地球化学评价动植物样品分析方法 

  第 5部分：钡、钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍、磷、硫、锶

和锌含量的测定  微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法 

警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。 本文件并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关规定的条件。 

1 范围 

本文件规定了微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定生态地球化学评价动植物样品中钡、

钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的方法。 

本文件适用于生态地球化学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶

和锌含量的微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定。 

方法检出限和测定范围见表1。 

表1 方法检出限和测定范围 

 单位为 μg/g 

元素 方法检出限 测定范围 元素 方法检出限 测定范围 

钡 0.05 0.2～200 钙 2 6～30000 

铜 0.05 0.2～100 铁 0.3 1～2000 

钾 5 15～30000 镁 1 3～5000 

锰 0.05 0.2～1000 钠 2 8～20000 

镍 0.1 0.3～100 磷 2 5～15000 

硫 2 6～30000 锶 0.1 0.3～500 

锌 0.1 0.4～500 — — — 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）  第2部分：确定标准测量方法重复性

与再现性的基本方法 

GB/T 6379.4  测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）  第4部分：确定标准测量方法正确度

的基本方法 

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法 

DZ/T 0253.1－2014  生态地球化学评价动植物样品分析方法  第1部分：锂、硼、钒等19元素量的

测定  电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法 
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3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 原理 

样品经硝酸、过氧化氢和氢氟酸在微波消解仪中高温高压密闭消解，在电热板上蒸发赶尽氢氟酸后，

再用酸溶解后制备成样品溶液。样品溶液经雾化后由载气引入氩等离子体炬焰中，待测元素的原子被激

发发出特征光谱，在一定浓度范围内，样品溶液中待测元素的质量浓度与其特征谱线的强度成正比，通

过测量特征谱线的信号强度来计算样品中待测元素的含量。 

5 试剂或材料 

警示──氢氟酸有毒并有腐蚀性，操作时应戴防腐手套，防止与皮肤接触。 

本文件除非另有说明，在分析中均使用确认为优级纯的试剂。 

5.1 水，GB/T 6682，一级。 

5.2 硝酸 (ρ= l.42 g/mL)。 

5.3 氢氟酸（ρ= l.13 g/mL）。 

5.4 过氧化氢[w（H2O2）= 30 %]。 

5.5 硝酸溶液（1+1）。 

5.6 硝酸溶液（1+9）。 

5.7 硝酸溶液（2+98）。 

5.8 单元素标准储备溶液：具体配制过程参见附录 A；可使用有证溶液标准物质。 

5.9 多元素混合校准溶液和硫校准溶液：直接用单元素标准储备溶液（见 5.8）配制多元素混合校准

溶液，可使用多元素有证溶液标准物质进行稀释。配制的多元素混合校准溶液的元素组合 A、B和硫的

系列质量浓度见表 2、表 3和表 4，校准溶液的介质为硝酸溶液（1+9）（见 5.6）。 

表2 校准溶液的元素组合 A的系列质量浓度 

单位为μg/mL 

序号 元素 
校准溶液 A 系列的质量浓度 

A 系列 1 A 系列 2 A 系列 3 A 系列 4 A 系列 5 

5.9.1 钡 0.100 0.500 1.00 1.60 2.00 

5.9.2 铜 0.050 0.200 0.500 0.800 1.00 

5.9.3 锰 0.500 2.00 5.00 8.00 10.0 

5.9.4 镍 0.050 0.200 0.500 0.800 1.00 

5.9.5 磷 5.00 20.0 50.0 80.0 100 

5.9.6 锶 0.500 1.00 2.50 4.00 5.00 

5.9.7 锌 0.500 1.00 2.50 4.00 5.00 

注1：配制浓度为100 µg/mL及以上的校准溶液，建议0℃～5℃下避光密闭保存，有效期6个月；稀释至1 µg/mL～10 

µg/mL或其他适当浓度时，建议0℃～5℃下避光密闭保存，有效期1个月。下同。 

注2：校准溶液元素浓度可以根据测定溶液的元素含量进行调整。下同 
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表3 校准溶液的元素组合 B的系列质量浓度 

单位为μg/mL 

序号 元素 
校准标准溶液 B 系列的质量浓度 

B 系列 1 B 系列 2 B 系列 3 B 系列 4 B 系列 5 

5.9.8 钙 10.0 50.0 100 160 200 

5.9.9 铁 1.00 5.00 10.0 16.0 20.0 

5.9.10 钾 10.0 50.0 100 160 200 

5.9.11 镁 5.00 20.0 50.0 80.0 100 

5.9.12 钠 10.0 50.0 100 160 200 

表4 硫校准溶液的系列质量浓度 

单位为μg/mL 

序号 元素 
硫校准溶液系列的质量浓度 

硫系列 1 硫系列 2 硫系列 3 硫系列 4 硫系列 5 

5.9.13 硫 10.0 50.0 100 160 200 

5.10 氩气［φ(Ar) ≥99.995％］。 

6 仪器设备 

6.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪。 

6.2 微波消解仪：配备聚四氟乙烯专用消解罐，具备程序升温功能。。 

6.3 分析天平：感量 0.1 mg。 

6.4 微波消解罐专用多孔电热板：最高温度为不低于 210℃，控温精度±5℃。 

7 样品 

7.1 样品的采集和制备参见 DZ/T 0253.1－2014 附录 B。 

7.2 根据样品中待测元素含量高低，称取固体、半固体均匀样品 0.2 g～0.5 g，精确至 0.1 mg；此为试

验用样品。 

注：称样量以干基质量预估，参见DZ/T 0253.1－2014附录B。 

8 试验步骤 

8.1 空白试验 

随同样品进行双份空白试验，所用试剂应取自同一瓶试剂，加入同等的量。 

8.2 验证试验 

随同样品分析同类型，含量相近的标准物质。 

8.3 平行试验 

随同样品进行平行试验，平行试验与样品试验同时进行，采用相同的试验步骤。 
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8.4 样品分解 

8.4.1 将试验用样品（见 7.2）置于专用微波消解罐（见 6.2）中，加 4 mL~8 mL 硝酸（见 5.2）和 0.5 

mL 氢氟酸（见 5.3），加盖放置 2 h 以上或过夜，加 2 mL 过氧化氢（见 5.4），安装好消解装置，根据

不同种类试样设置微波消解仪（见 6.2）消解条件，最佳消解条件参见附录 B 表 B.1，反应结束后，取

出消解罐。 

8.4.2 将消解罐置于专用多孔电热板（见 6.4）上加热蒸干赶尽氢氟酸，加入适量硝酸溶液（1+1）（见

5.5），使最终样品溶液中硝酸的体积分数为 10%。在电热板上低温加热溶解残渣，冷却至室温，溶液

转移至 10 mL 或 25 mL 清洁干燥的塑料容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀备测，此为样品溶液。 

8.5 测定 

8.5.1 启动仪器并调节至最佳工作状态（参见附录 C 表 C.1），至少稳定 30 min。 

8.5.2 建立分析方法，选择元素和波长（参见附录 C 表 C.2），编制样品分析表。分别测定硝酸溶液

（1+9）（见 5.6）、校准溶液系列（见 5.9）、空白试验溶液（见 8.1）、验证试验溶液（见 8.2）、样

品溶液（见 8.4.2）中待测元素的谱线强度。 

8.5.3 校准曲线绘制：以硝酸溶液（1+9）（见 5.6）为校准空白零点，校准溶液系列（见 5.9）待测

元素的质量浓度值为横坐标，待测元素谱线强度值为纵坐标，建立校准曲线。 

8.5.4 从校准曲线上查得样品溶液（见 8.4.2）中待测元素的浓度值。 

8.5.5 两次测定间隔用硝酸溶液（2+98）（见 5.7）清洗系统。 

9 试验数据处理 

样品中各待测元素的含量以质量分数[w (B)]计，数值以微克每克（μg/g）表示时，按式（1）计算： 

 
m

Vρρ
w

)(
(B) 0

  .................................. (1) 

以“%”表示时，按式（2）计算： 

 
10000

)(
(B) 0






m

Vρρ
w  ................................... (2) 

式中： 

ρ —— 样品溶液（见8.4.2）中待测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）； 

ρ0 —— 空白试验溶液（见8.1）中待测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）； 

V —— 样品溶液（见8.4.2）的体积，单位为毫升（mL）； 

m —— 试验用样品（见7.2）的质量，单位为克（g）。 

所得结果表示为：0.XXX µg/g、X.XX µg/g、XX.X µg/g、XXX µg/g、0.XXX %、X.XX %。 

10 精密度 

10.1 按 GB/T 6379.2 规定的方法，确定微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定生态地球化

学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的重复性和再现性（即

方法精密度）统计结果见表 5 和参见附录 D 相关部分。 
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10.2 在重复性条件下获得的两次独立测试结果，在表 5 给出的水平范围内，其绝对差值超过重复性限

（r）的情况不超过 5%，重复性限（r）按表 5 所列方程式计算。 

10.3 在再现性条件下获得的两次独立测试结果，在表 5 给出的水平范围内，其绝对差值超过再现性限

（R）的情况不超过 5%，再现性限（R）按表 5 所列方程式计算。 

表5 生态地球化学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的

方法精密度 

单位为µg/g 

元素 水平范围 m 重复性限 r 再现性限 R 

钡 0.22～20.6 r＝0.029 7＋0.104 m R＝0.482 m 

钙 a 0.011～1.66 r＝0.086 m R＝0.001 13＋0.133 m 

铜 1.47～52.8 r＝0.126＋0.048 6 m R＝0.228＋0.115 m 

铁 7.35～1 115 r＝0.594 m0.626 2 R＝0.221 m 

钾 a 0.14～2.72 r＝0.06 m R＝0.154 m 

镁 a 0.038 5～0.525 r＝0.001 98＋0.032 5 m R＝0.056 6 m 

锰 1.60～45.2 r＝0.099 3＋0.048 4 m R＝0.126 m 

钠 a 0.002 5～2.21 r＝0.000 566＋0.046 1 m R＝0.233 m 

镍 0.101～2.31 r＝0.145 m0.623 7 R＝0.076 9＋0.371 m 

磷 a 0.138～1.14 r＝0.054 6 m0.946 5 R＝0.161 m0.988 8 

硫 a        0.132～1.04 r＝0.056 m0.996 2 R＝0.137 m 

锶 0.276～213 r＝0.035 9＋0.045 2 m R＝0.296 m 

锌 23.1～218 r＝0.139 m0.820 6 R＝0.158 m 

注：精密度数据是依据GB/T 6379.2，由10家实验室对6个含量水平样品，分别在重复性条件下测定4次，对数据统

计剔除离群值后计算得到。 

a   
该元素的含量范围单位为%。 

11 正确度 

按GB/T 6379.2和GB/T 6379.4规定的方法，确定微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法测定生

态地球化学评价动植物样品中钡、钙、铜、铁、钾、镁，锰、钠、镍、磷、硫、锶和锌含量的重复性限

与再现性限以及分析方法的偏倚，统计结果参见附录D相关部分。 

12 质量保证与控制 

12.1 每批样品分析，应同时进行 2 个空白试验、20%～30%的平行试验（当样品数量不超过 5 个时，

应进行 100 %的平行试验）和 1 个或 2 个同类型标准物质验证试验。 

12.2 制备多元素混合校准溶液时，注意元素间的相容性和稳定性，并对单元素标准储备溶液进行检查，

以避免杂质影响标准的准确度。新配制的校准溶液应转移至经过酸洗、干净的聚丙烯瓶中保存，并定期

检查其稳定性。 

12.3 样品溶液最小定容体积为 10 mL，在样品溶液被测元素含量满足方法检出限要求的情况下，可以

适当增加定容体积以减小样品溶液的基体效应。 
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12.4 分析者应熟练操作电感耦合等离子体原子发射光谱仪，具备判断仪器是否处在正常工作状态的能

力。了解基体和背景干扰，并能进行正确校正。 

12.5 测量 190 nm 以下的谱线，例如 S 181.975 nm，S 180.669 nm，S 182.037 nm 等谱线。应等到吹扫

气完全替换了光室中的空气后才可以进行分析，而且在分析过程中也应继续吹扫。 

12.6 校准曲线一次拟合的相关系数大于或等于 0.999。 

12.7 样品分解时应加入少量氢氟酸，否则会造成钡的分析结果偏低。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性） 

单元素标准储备溶液的配制 

A.1 钡标准储备溶液 [ρ(Ba)=1.000 mg/mL] 

准确称取1.437 g （按碳酸钡纯度99.99%计）经105 ℃干燥2 h后的高纯级碳酸钡（BaCO3），置于

烧杯中，少量水润湿，加入100 mL盐酸溶液(1+1)，盖上表面皿加热至溶解。冷却后移入1000 mL容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.2 钙标准储备溶液 [ρ(Ca)=10.000 mg/mL] 

准确称取 24.987 g 经 200 ℃±10 ℃干燥 4 h的的碳酸钙纯度标准物质GBW(E)060080（CaCO3，

纯度 99.97%)，置于烧杯中，加入 100 mL水，再加入 20 mL硝酸溶液（1+1）至溶解。将溶液移入 100

0 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.3 铜标准储备溶液 [ρ(Cu)=1.000 mg/mL]  

准确称取1.000 g电解铜(Cu，纯度99.999%)，置于烧杯中，加入100 mL硝酸(1+1)，低温加热使铜完

全溶解后，加入适量水及100 mL硝酸溶液（1+1）。 冷却后移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，

摇匀。 

注：电解铜处理：浸泡在盐酸溶液(5+95)中，煮沸5min，取出用蒸馏水冲洗干净，干燥后称样。 

A.4 铁标准储备溶液 [ρ(Fe)=10.000 mg/mL] 

准确称取10.001 g 高纯金属铁标准物质GBW01402f（Fe，纯度99.986%），置于烧杯中，加入100 mL

盐酸溶液(1+1)，加热至溶解。冷却后将溶液移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.5 钾标准储备溶液 [ρ(K)=2.000 mg/mL] 

准确称取3.814 g 氯化钾基准试剂（KCl，纯度99.98%～100.02%，预先在400 ℃～500 ℃灼烧至恒

量，无爆裂声，冷却至室温后使用)，溶于少量水后，加入100 mL盐酸溶液(1+1)，移入1000mL容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.6 镁标准储备溶液 [ρ(Mg)=10.000 mg/mL] 

准确称取16.591 g 经750 ℃灼烧2 h的氧化镁纯度标准物质GBW(E)060317（MgO，纯度99.95%），

于烧杯中，盖上表面皿，沿杯壁加入100 mL盐酸溶液(1+1)低温加热溶解。将溶液移入1000 mL容量瓶中，

用水稀释至刻度，摇匀。 

A.7 锰标准储备溶液 [ρ(Mn)=1.000 mg/mL] 
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准确称取1.388 g 高纯四氧化三锰(Mn3O4，纯度99.99%)，置于烧杯中，加入100 mL浓盐酸，加热

至溶解。冷却后移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.8 钠标准储备溶液 [ρ(Na)=2.000 mg/mL] 

准确称取4.611 g 经270 ℃±10 ℃干燥4 h的碳酸钠纯度标准物质GBW06101c（Na2CO3，纯度   

99.982%)，溶于少量水后，加入100 mL盐酸溶液(1+1)，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。 

A.9 镍标准储备溶液 [ρ(Ni)=1.000 mg/mL] 

准确称取1.409 g 高纯三氧化二镍(Ni2O3，纯度99.99%)，置于烧杯中，加入100 mL盐酸溶液(1+1)，

加热至溶解。冷却后移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.10 磷标准储备溶液 [ρ(P)=1.000 mg/mL] 

准确称取4.394 g经105 ℃干燥至恒重的高纯磷酸二氢钾(KH2PO4，纯度99.99%)，加水溶解后，加

入100 mL盐酸溶液(1+1)，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.11 硫标准储备溶液 [ρ(S)=1.00 mg/mL] 

准确称取4.452 g优级纯（GR）无水硫酸钠（Na2SO4，纯度以99.5%计）置于烧杯中，加入200 mL

水溶解，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

A.12 锶标准储备溶液 [ρ(Sr)=1.000 mg/mL] 

准确称取1.183 g（按氧化锶纯度99.99%计）经120 ℃干燥2 h的高纯氧化锶（SrO），置于烧杯中，

少量水润湿，加入100mL盐酸溶液(1+1)，盖上表面皿加热至溶解。冷却后移入1000 mL容量瓶中，用水

稀释至刻度，摇匀。 

A.13 锌标准储备溶液 [ρ(Zn)=1.000 mg/mL] 

准确称取1.245 g 经800 ℃灼烧1 h的氧化锌纯度标准物质GBW(E)060310（ZnO，纯度99.96%），

置于烧杯中，用水润湿。加入100 mL硝酸溶液（1+1），低温加热至溶解。冷却后移入1000 mL容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。 
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B  B  

附 录 B 

（资料性） 

微波消解程序 

以某微波消解仪为例，微波消解程序见表B.1。 

表B.1 动植物类样品推荐微波消解程序 

仪器参数 1 2 3 

功率范围/W（100%） 300~1200 300~1200 300~1200 

温度/℃ 120 150 170~190 

升温时间/min 5 3 3 

保温时间/min 0 5～8 5~15 

注：易消解的试样如粮食、蔬菜等可使用较低的温度和较少的反应时间。而油脂、糖类和肉类试样则需用较高的温

度和较长的反应时间。实验人员可根据不同厂家的消解仪操作手册、试样的种类和消解试样的量来设置微波消

解程序。 
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C  C  

附 录 C 

（资料性） 

仪器参考工作条件 

以某电感耦合等离子体原子发射光谱仪为例，仪器参考工作条件见表C.1；各元素测定选用波长见

表C.2。 

表C.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪参考工作条件 

仪器参数 设定值 

ICP 功率/ W 1400 

冷却气流量/ (L/min) 10.0 

辅助气流量/ (L/min) 0.2 

雾化气流量/ (L/min) 0.55 

泵流量/ (mL/min) 1.50 

雾化器类型 玻璃同心雾化器 

表C.2 分析谱线波长 

元素 波长/ nm 元素 波长/ nm 

钡 249.677 锰 257.610 

钙 317.933 钠 589.592 

铜 327.393 磷 214.914 

铁 
234.349 硫 181.975 

259.939 镍 231.604 

钾 766.490 锶 460.733 

镁 279.077 锌 206.200 
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D  D  

附 录 D 

（资料性） 

实验室间准确度协作试验数据统计结果 

根据GB/T 6379.2和GB/T 6379.4，确定了测量方法的重复性限与再现性限以及分析方法的偏倚，统

计结果见D.1～表D.13。 

表D.1 动植物样品中钡含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 8 8 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 0.400 1.30 20.6 18.1 0.220 2.40 

认定值（μ）/（µg/g） 0.40 1.5 20.5 17.3 0.24 2.3 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.018 0.07 0.5 0.5 0.018 0.17 

重复性变异系数/% 5.0 5.3 2.5 2.5 8.5 7.2 

重复性限（r）/（µg/g） 0.049 0.19 1.4 1.3 0.049 0.49 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 0.078 0.22 2.2 1.5 0.089 0.18 

再现性变异系数/% 19 17 11 8.4 40 7.6 

再现性限（R）/（µg/g） 0.210 0.63 6.3 4.3 0.251 0.51 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0 -0.20 0.1 0.8 -0.021 0.10 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） -0.039 -0.34 -1.3 -0.1 -0.069 -0.02 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.049 -0.06 1.5 1.8 0.031 0.23 

相对误差（RE）/% 0 -13 0.33 4.8 -8.3 4.5 

a  A·SR 为分析方法偏倚的 95%置信区间，A 为计算估计值的不确定度系数。下同 
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表D.2 动植物样品中钙含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 9 10 10 9 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.011 0.022 0.474 1.66 0.022 0.299 

认定值（μ）/% 0.011 0.022 0.456 1.66 0.023 0.30 

重复性标准差（Sr）/% 0.000 0.001 0.008 0.03 0.001 0.005 

重复性变异系数/% 3.6 4.0 1.7 1.9 5.4 1.6 

重复性限（r）/% 0.001 0.002 0.022 0.09 0.003 0.013 

再现性标准差（SR）/% 0.001 0.001 0.025 0.08 0.002 0.012 

再现性变异系数/% 7.4 6.5 5.3 4.7 8.0 4.0 

再现性限（R）/% 0.002 0.004 0.071 0.22 0.005 0.034 

测量方法偏倚（δ）/% 0 0 0.018 0.001 -0.001 -0.001 

（δ－A·SR
a
）/% 0.000 -0.001 0.002 -0.048 -0.002 -0.009 

（δ＋A·SR
a
）/% 0.001 0.001 0.033 0.050 0.000 0.006 

相对误差（RE）/% 0 0 3.9 0.060 -4.3 -0.33 

表D.3 动植物样品中铜含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 9 10 10 8 9 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 5.17 1.47 8.62 8.09 52.8 10.4 

认定值（μ）/（µg/g） 4.9 1.46 8.5 8.2 52 10.3 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.12 0.07 0.17 0.23 0.9 0.2 

重复性变异系数/% 2.3 4.7 2.0 2.9 1.7 2.2 

重复性限（r）/（µg/g） 0.34 0.20 0.48 0.66 2.5 0.6 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 0.20 0.14 0.47 0.74 1.9 0.3 

再现性变异系数/% 3.8 9.3 5.4 9.2 3.6 2.9 

再现性限（R）/（µg/g） 0.55 0.38 1.33 2.11 5.3 0.9 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0.27 0.01 0.12 -0.11 0.8 0.1 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） 0.14 -0.08 -0.18 -0.57 -0.4 -0.1 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.39 0.09 0.42 0.36 2.0 0.3 

相对误差（RE）/% 5.4 0.41 1.4 -1.3 1.5 0.57 
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表D.4 动植物样品中铁含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 9 10 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 7.35 29.2 1 115 610 525 111 

认定值（μ）/（µg/g） 7.6 31 1 130 597 519 112 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.73 1.4 19 10 8 7 

重复性变异系数/% 10 4.7 1.7 1.7 1.5 6.0 

重复性限（r）/（µg/g） 2.06 3.9 54 29 23 19 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 1.07 3.5 57 22 16 9 

再现性变异系数/% 15 12 5.1 3.7 3.1 8.5 

再现性限（R）/（µg/g） 3.03 9.9 160 63 46 27 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0.27 0 0 0 1 0 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） 0.14 -0.1 0 -1 0 0 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.39 0.1 0 0 2 0 

相对误差（RE）/% 3.5 0.019 0.011 -0.018 0.15 0.053 

表D.5 动植物样品中钾含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.140 1.46 0.720 2.72 0.651 0.496 

认定值（μ）/% 0.138 1.46 0.70 2.7 0.66 0.49 

重复性标准差（Sr）/% 0.004 0.03 0.012 0.06 0.013 0.010 

重复性变异系数/% 2.6 2.3 1.7 2.1 2.1 2.1 

重复性限（r）/% 0.010 0.09 0.034 0.16 0.038 0.029 

再现性标准差（SR）/% 0.009 0.07 0.029 0.25 0.024 0.022 

再现性变异系数/% 6.3 4.9 4.1 9.3 3.7 4.5 

再现性限（R）/% 0.025 0.20 0.083 0.72 0.067 0.063 

测量方法偏倚（δ）/% 0.002 0 0.020 0.02 -0.009 0.006 

（δ－A·SR
a
）/% -0.004 -0.04 0.001 -0.14 -0.024 -0.008 

（δ＋A·SR
a
）/% 0.007 0.05 0.038 0.18 0.007 0.020 

相对误差（RE）/% 1.4 0.21 2.9 0.67 -1.4 1.2 
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表D.6 动植物样品中镁含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.038 5 0.132 0.233 0.525 0.063 5 0.168 

认定值（μ）/% 0.041 0.128 0.228 0.53 0.063 0.169 

重复性标准差（Sr）/% 0.001 2 0.003 0.004 0.006 0.001 1 0.002 

重复性变异系数/% 3.2 2.3 1.5 1.2 1.8 1.3 

重复性限（r）/% 0.003 5 0.008 0.010 0.018 0.003 2 0.006 

再现性标准差（SR）/% 0.002 4 0.007 0.012 0.035 0.0041 0.007 

再现性变异系数/% 6.1 5.4 5.0 6.7 6.5 4.3 

再现性限（R）/% 0.006 7 0.020 0.033 0.100 0.011 6 0.020 

测量方法偏倚（δ）/% -0.003 0 0.004 0.005 -0.005 0 -0.001 

（δ－A·SR
a
）/% -0.004 0 0 -0.003 -0.027 -0.002 0 -0.006 

（δ＋A·SR
a
）/% -0.001 0 0.008 0.012 0.017 0.003 0 0.003 

相对误差（RE）/% -7.3 3.1 2.2 -0.94 0 -0.59 

表D.7 动植物样品中锰含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 17.2 1.60 33.3 45.2 9.69 8.60 

认定值（μ）/（µg/g） 17 1.65 33 45 10.1 8.9 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.3 0.06 0.6 0.9 0.20 0.16 

重复性变异系数/% 2.0 4.0 1.8 1.9 2.0 1.9 

重复性限（r）/（µg/g） 1.0 0.2 1.7 2.4 0.56 0.47 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 0.5 0.13 1.2 1.9 0.33 0.43 

再现性变异系数/% 2.9 7.8 3.5 4.2 3.4 5.0 

再现性限（R）/（µg/g） 1.4 0.38 3.3 5.4 0.93 1.21 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0.2 -0.05 0.3 0.2 -0.41 -0.30 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） -0.2 -0.13 -0.4 -1.0 -0.62 -0.57 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.5 0.03 1.0 1.4 -0.20 -0.03 

相对误差（RE）/% 0.91 -3.0 0.92 0.40 -4.0 -3.3 
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表D.8 动植物样品中钠含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 9 9 10 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.002 5 0.145 0.146 2.21 0.159 0.301 

认定值（μ）/% 0.002 5 0.144 0.145 2.17 0.163 0.31 

重复性标准差（Sr）/% 0.000 2 0.003 0.002 0.03 0.004 0.007 

重复性变异系数/% 8.0 1.8 1.6 1.3 2.3 2.2 

重复性限（r）/% 0.000 6 0.007 0.006 0.08 0.011 0.019 

再现性标准差（SR）/% 0.000 4 0.011 0.020 0.20 0.014 0.023 

再现性变异系数/% 15 1.9 12 8.9 5.2 6.1 

再现性限（R）/% 0.001 1 0.008 0.050 0.56 0.024 0.052 

测量方法偏倚（δ）/% 0 0.001 0.001 0.04 -0.004 -0.009 

（δ－A·SR
a
）/% 0 -0.001 -0.010 -0.08 -0.009 -0.020 

（δ＋A·SR
a
）/% 0 0.003 0.011 0.17 0.002 0.003 

相对误差（RE）/% 0 0.69 0.69 2.0 -2.5 -2.9 

表D.9 动植物样品中镍含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 9 10 10 10 8 9 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 0.306 0.183 2.31 1.71 0.101 0.199 

认定值（μ）/（µg/g） 0.27 0.15 2.26 1.8 0.1 0.23 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.014 0.026 0.07 0.10 0.012 0.021 

重复性变异系数/% 4.6 14 3.1 5.7 11 11 

重复性限（r）/（µg/g） 0.039 0.073 0.21 0.27 0.033 0.059 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 0.041 0.070 0.30 0.29 0.036 0.056 

再现性变异系数/% 13 38 13 17 36 28 

再现性限（R）/（µg/g） 0.115 0.198 0.86 0.83 0.103 0.157 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0.036 0.033 0.05 -0.09 0.001 -0.031 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） 0.010 -0.011 -0.14 -0.27 -0.022 -0.066 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.061 0.077 0.24 0.10 0.024 0.004 

相对误差（RE）/% 13 22 2.3 -4.8 1.0 -14 
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表D.10 动植物样品中磷含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.138 0.979 0.228 0.358 1.14 0.779 

认定值（μ）/% 0.136 0.96 0.225 0.35 1.14 0.77 

重复性标准差（Sr）/% 0.003 0.026 0.005 0.007 0.02 0.010 

重复性变异系数/% 2.0 2.6 2.4 2.1 2.0 1.3 

重复性限（r）/% 0.008 0.072 0.015 0.021 0.06 0.028 

再现性标准差（SR）/% 0.010 0.065 0.011 0.022 0.08 0.030 

再现性变异系数/% 7.0 6.6 4.8 6.1 7.0 3.8 

再现性限（R）/% 0.027 0.184 0.031 0.061 0.23 0.084 

测量方法偏倚（δ）/% 0.002 0.019 0.003 0.008 0.00 0.009 

（δ－A·SR
a
）/% -0.004 -0.022 -0.004 -0.005 -0.05 -0.009 

（δ＋A·SR
a
）/% 0.008 0.060 0.010 0.022 0.05 0.028 

相对误差（RE）/% 1.5 2.0 1.3 2.3 0.35 1.2 

表D.11 动植物样品中硫含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/% 0.132 0.855 0.199 1.04 0.788 1.02 

认定值（μ）/% 0.147 0.86 0.193 1 0.80 1 

重复性标准差（Sr）/% 0.003 0.015 0.004 0.02 0.019 0.02 

重复性变异系数/% 1.9 1.7 2.1 2.1 2.4 1.8 

重复性限（r）/% 0.007 0.042 0.012 0.06 0.053 0.05 

再现性标准差（SR）/% 0.006 0.030 0.009 0.05 0.049 0.05 

再现性变异系数/% 4.8 3.5 4.6 4.7 6.2 5.3 

再现性限（R）/% 0.018 0.085 0.026 0.14 0.138 0.15 

测量方法偏倚（δ）/% -0.015 -0.005 0.005 0.04 -0.012 0.02 

（δ－A·SR
a
）/% -0.019 -0.024 0 0.01 -0.043 -0.02 

（δ＋A·SR
a
）/% -0.011 0.014 0.011 0.07 0.019 0.05 

相对误差（RE）/% -10 -0.60 2.6 4.3 -1.5 1.7 
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表D.12 动植物样品中锶含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 8 9 10 9 8 10 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 0.276 0.590 52.9 213 0.513 20.7 

认定值（μ）/（µg/g） 0.30 0.64 51 213 0.51 20 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.015 0.023 0.9 4 0.023 0.3 

重复性变异系数/% 5.5 4.0 1.7 1.6 4.4 1.5 

重复性限（r）/（µg/g） 0.043 0.066 2.5 10 0.064 0.9 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 0.043 0.089 2.7 21 0.054 1.4 

再现性变异系数/% 16 15 5.1 9.6 11 6.8 

再现性限（R）/（µg/g） 0.121 0.251 7.6 58 0.154 4.0 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） -0.024 -0.048 1.9 0 0.003 0.7 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） -0.051 -0.105 0.2 -12 -0.031 -0.2 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 0.003 0.006 3.6 13 0.038 1.6 

相对误差（RE）/% -8.0 -7.8 3.8 0.21 0.59 3.6 

表D.13 动植物样品中锌含量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果 

统计参数 

水    平 

大米 

GBW10010 

鸡肉 

GBW10018 

黄芪 

GBW10028 

芹菜 

GBW10048 

猪肝 

GBW10051 

大虾 

GBW10050 

参加实验室数（P） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数（p） 10 10 10 10 10 10 

总平均值（�̿�）/（µg/g） 23.8 25.8 23.1 26.8 218 78.8 

认定值（μ）/（µg/g） 23 26 22.3 26 211 76 

重复性标准差（Sr）/（µg/g） 0.6 0.7 0.7 0.8 4 1.9 

重复性变异系数/% 2.6 2.5 2.9 2.9 1.8 2.4 

重复性限（r）/（µg/g） 1.8 1.8 1.9 2.2 11 5.3 

再现性标准差（SR）/（µg/g） 1.4 0.9 1.3 2.0 13 3.5 

再现性变异系数/% 5.9 3.6 5.7 7.6 6.1 4.4 

再现性限（R）/（µg/g） 3.9 2.7 3.7 5.8 38 9.8 

测量方法偏倚（δ）/（µg/g） 0.8 -0.2 0.8 0.8 7 2.8 

（δ－A·SR
a
）/（µg/g） -0.1 -0.8 0 -0.5 -1 0.6 

（δ＋A·SR
a
）/（µg/g） 1.7 0.4 1.7 2.1 15 5.1 

相对误差（RE）/% 3.5 -0.86 3.8 3.1 3.3 3.7 

 

_________________________________ 


