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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》的规定起

草。  

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/TC 93)归口。 

本文件起草单位：国家地质实验测试中心、中国标准化研究院、中国地质调查局南京地质调查中心、

山东省地质科学研究院。 

本文件主要起草人：王苏明、安子怡、许春雪、王亚平、孙德忠、于振凡、朱家平、洪飞。 
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地质实验测试标准方法研制技术导则 

1 范围 

本文件确立了研制地质实验测试标准方法的总则、通用要求和预研与方案策划、方法技术条件优化

研究、实验室内方法确认、实验室间协作试验、试验结果评估与方法技术参数确定、方法文本编写、编

制说明与记录等各研制程序的技术工作规则。 

本文件适用于地质实验测试标准方法的研制与修订，也适用于非标方法和实验室自制方法的研制与

修订。 
注： 本文件基于化学分析方法编制，物性等其它类试验方法可参考使用。 

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 1.1  标准化工作导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则  

GB/T 3101  有关量、单位和符号的一般原则 

GB/T 6379  （所有部分）测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）（ISO/IEC 5725） 

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 14505  岩石和矿石化学分析方法总则及一般规定  

GB/T 15000.2  标准样品工作导则  第2部分：常用术语及定义  

GB/T 15000.3  标准样品工作导则(3) 标准样品 定值的一般原则和统计方法 

GB/T 20001.4  标准编写规则 第4部分：试验方法标准 

GB/Z 22553  利用重复性、再现性和正确度的估计值评估测量不确定度的指南 

GB/T 27025  检测和校准实验室能力的通用要求（ISO/IEC 17025） 

GB/T 27417  合格评定 化学分析方法确认和验证指南 

GB/T 28043  利用实验室间比对进行能力验证的统计方法 

DZ/T 0130  地质矿产实验室测试质量管理规范 

JJF 1001  通用计量术语及定义 

JJF 1059  测量不确定度评定与表示 

3 术语和定义 

GB/T 6379.1 、GB/T 27417和 JJF1001界定的以及下列术语和定义适用于本文件。 

 
准确度  accuracy 

测试结果与接受参照值间的一致程度。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3. 6] 

 
正确度  trueness 

由大量测试结果得到的平均数与接受参照值间的一致程度。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.7] 



DZ/T XXXXX—20XX 

2 

 

精密度  precision 

在规定条件下，独立测试结果间的一致程度。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.12] 

 
重复性  repeatability 

重复性条件下的精密度。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.13] 

 
重复性条件  repeatability conditions 

在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，在短时间内对同一被测对象相互

独立进行的测试条件。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.14] 

 
重复性限  repeatability limit（r） 

一个数值，在重复性条件下，两次测试结果的绝对差值不超过此数值的概率为95 %。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.16] 

 
再现性  reproducibility 

再现性条件下的精密度。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.17] 

 

再现性条件  reproducibility  conditions 

在不同的实验室，由不同的操作者使用不同的设备，按相同的测试方法，从同一被测对象相互独立

进行的测试条件。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.18] 

 
再现性限  reproducibility limit（R） 

一个数值，在再现性条件下，两次测试结果的绝对差值不超过此数值的概率为95 %。 

[来源：GB/T 6379.1-2004，3.20] 

 

方法确认  method  validation 

实验室通过试验，提供客观有效证据证明特定检测方法满足预期的用途。 

[来源：GB/T 27417-2017，3.1] 

 
方法验证  method verification  

实验室通过核查，提供客观有效证据证明满足检测方法规定的要求。 

[来源：GB/T 27417-2017，3.2] 
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实验室内方法确认  in-house method validation 

在一个实验室内，在合理的时间间隔内，用一种方法在预定条件下对相同或不同样品进行的分析试

验，以证明特定检测方法满足预期的用途。 

[来源：GB/T 27417-2017，3.3] 

 

实验室间方法确认  interlaboratory method validation 

在两个或多个实验室之间实施的方法确认。实验室依照预定条件用相同方法对相同样品的测定，以

证明特定检测方法满足预期的用途。 

[来源：GB/T 27417-2017，3.4] 

 
方法检出限  method detection limit 

某特定分析方法在给定置信度内能够从试样中检出待测组分的最小浓度或最小量。 
注1：这里说的“检出”是指“定性检出”，即判定样品中存有浓度高于空白的待测物质。可见检出限只是一种定性判断

依据，而不是可以定量检出的待测物质的浓度。 

注2：由一个实验室通过实验得到的方法检出限，为实验室方法检出限，由实验室间协作试验得到的方法检出限，

为实验室间方法检出限。 

 
    

 
 

 

 
计量溯源性  metrological traceability 

通过具备证明文件的不间断的校准链，将测量结果与参照对象联系起来的测量结果的特性，校准链

中的每项校准均会引入测量不确定度。 

 [来源：JJF1001，4.14] 

 
标准物质/标准样品 reference material （RM） 

具有一种或多种规定特性足够均匀且稳定的材料,已被确定其符合测量过程的预期用途。 
[来源：GB/T 15000.2-2019，2.1.1] 

 

有证标准物质/有证标准样品 certified reference material （CRM） 

采用计量学上有效程序测定的一种或多种规定特性的标准样品,并附有证书提供规定特性值及其不

确定度和计量溯源性的陈述。 

[来源：GB/T 15000.2-2019，2.1.2] 

4 总则 

研制地质实验测试标准方法的目的是规范和统一不同实验室、不同人员对同类样品目标参数检测

的技术方法和操作程序，为实验室检测活动及相应技术能力的确认评价提供技术依据。 

研制地质实验测试标准方法的任务是提供准确测量各类地质样品一个或多个参数量值的检测方法，

通过对前期建立和应用的检测方法的标准化研究，准确表述标准方法的操作步骤和测量方法等试验过程，

保障）。

注2：当检出待测组分的最小浓度或最小量介于检出限和定量限之间时，检测出来的值不一定准确（准确度就没有  
注1：也称报告限或定量检测下限。

小量。

  某特定分析方法在给定置信度和允许误差范围内能够从试样中定量检出待测组分的最小浓度或最

定量限 determination imit
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科学量化标准方法给出正确结果的能力（正确度）和重复结果的能力（精密度），有效确认标准方法具

有与其目标用途相适宜的技术水平和适用范围。 

5 研制程序 

地质实验测试标准方法的研制程序一般应包括（但不限于）以下步骤： 

a） 预研和方案策划； 

b） 方法技术条件优化研究； 

c） 实验室内方法确认； 

d） 实验室间协作试验； 

e） 试验结果评估与方法技术参数确定； 

f） 方法文本编写； 

g） 编制说明与记录。 

6 通用要求 

地质实验测试标准方法应准确可靠、科学合理、成熟适用，应明确界定方法适用的检测样品、检

测参数、测量范围、操作步骤和测量方式等技术内容。 

地质实验测试标准方法的技术内容应依据试验研究结果确定，应建立计量溯源性，直接或间接溯

源至相应的国际或国家计量标准。 

地质实验测试标准方法的主要技术性能参数如方法检出限、测量范围、准确度（正确度和精密度）、

结果的测量不确定度等应依据实验室内方法确认或实验室间协作试验数据确定，并经有效验证。 

地质实验测试标准方法的各项技术参数水平应满足相关地质规范的要求，应关注与相关标准技术

要求的衔接并协调一致。 

地质实验测试标准方法的编写应符合 GB/T 1.1 和 GB/T 20001.4 的规定，相关技术内容应符合 

GB/T 14505 的要求。当某一检测项目有多种不同原理或分析技术方法时，应优先绿色分析方法，应将

每种方法作为单独的标准或单独的部分予以编制。 

地质实验测试标准方法的文字表述应结构严谨、层次分明、内容完整、逻辑性强、用词准确、叙

述清楚，易于理解，无歧义。应结构统一、文体统一、术语统一和形式统一。量和单位应采用法定计量

单位，并执行 GB 3101 等相关标准的规定。 

地质实验测试标准方法应符合国家有关法律、法规的规定，不应有商业化的内容，不应影响标准

的公正性。 

7 预研与方案策划 

通常在选择和确定研制标准方法项目时，应首先开展预研。预研一般包括但不限于以下内容： 

a） 拟研制标准方法需求调研； 

b） 相关领域国际、国外标准和国内标准的调研及比对分析； 

c） 相关领域分析技术进展及应用现状、标准技术水平及预期作用和效益情况；   

d） 相关法律法规和标准化相关规定及相关领域标准体系情况等。 

通过对需求和相关资料综合分析研究确定标准研制项目后，应进行研制方案策划，研制方案一般

包括但不限于以下内容： 

a） 研制目标与要求： 

b） 拟研制标准方法初步框架； 

c） 方法技术参数选择及确认方法； 

d） 方法条件优化试验设计； 

e） 试验所需试剂、材料、仪器设备、环境条件及试验样品等准备； 

f） 协作实验室选择与协作试验组织；  
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g） 试验数据统计分析； 

h） 研制项目负责人、工作组、进度安排等。 

8 方法技术条件优化研究 

一般技术条件优化研究 

8.1.1 方法技术条件优化研究一般包括但不限于以下内容： 

a） 样品前处理条件优化试验； 

b） 仪器测量条件优化试验； 

c） 干扰试验（选择性）； 

d） 测量范围试验等。 

8.1.2 一般可通过单因素试验或正交试验结果确定方法技术条件。 
示例：火焰原子吸收光谱法测定土壤中铜含量方法，安排的技术条件优化试验为: 

a）样品溶解体系选择试验： 

1) 硝酸（HNO3）-氢氟酸（HF）-高氯酸（HClO4）样品溶解体系； 

2) 硝酸（HNO3）-盐酸（HCl）-高氯酸（HClO4）样品溶解体系； 

3) 硝酸（HNO3）-盐酸（HCl）样品溶解体系。 

b） 样品溶解温度选择试验。选择 170℃、190℃、210℃、230℃、250℃和 270℃等 6 个温度点开展温度选择试验。 

c）仪器测量条件优化试验。对灯电流、原子化器高度、乙炔流量和光谱通带等仪器测量条件开展选择试验。 

通过上述试验确定了该方法样品酸溶体系、溶解温度和火焰原子吸收光谱仪最佳测量条件等方法技术条件。 

关键技术条件优化研究 

关键技术条件优化研究主要针对标准中的关键问题、难点问题或争议较大的问题进行专门研究，在

对问题产生的背景、影响等进行试验研究的基础上，提出合理的解决办法，为确定标准内容提供基础数

据和技术依据。 

草拟方法文本 

依据方法技术条件优化研究结果，按照标准编写要求，草拟方法文本，供开展实验室内方法确认使

用。方法文本内容一般包括但不限于以下内容： 

a） 适用范围； 

b） 方法原理； 

c） 试验条件；  

d） 试剂材料； 

e） 仪器设备； 

f） 样品要求；  

g） 试验步骤； 

h） 试验数据处理； 

i） 质控措施； 

j） 注意事项； 

k） 安全提示。 

9 实验室内方法确认 

一般要求 

9.1.1 标准研制单位应按照 GB/T 27025 和 GB/T 27417 的要求，对草拟方法文本（8.3）开展实验室内

方法确认工作，确认拟研制的标准方法满足预期用途或应用领域的需要后，方可组织实施实验室间协作

试验。 

9.1.2 安排方法确认试验应依据方法预期用途选择合适的技术性能参数，一般可选择正确度、精密度、
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方法检出限和定量限、测量范围、线性相关系数、干扰试验（选择性）等主要技术性能参数。  

9.1.3 开展方法确认的试验样品和标准物质应覆盖相应方法的样品基体类型和含量水平范围。 

9.1.4 确认过程应有质控措施，以保证方法确认数据的有效性。 

9.1.5 确认得到的方法技术性能参数应补充至方法草案文本中。 

资源性确认 

9.2.1 研制单位相关人员应掌握拟确认方法原理，熟悉方法流程和相关仪器设备的使用，并已获得授

权。 

9.2.2 研制单位应具备拟确认方法所要求的所有仪器设备（包括制样设备）和试剂材料，并在实施方

法确认前核查满足方法要求，需校准的测量仪器和计量器具完成校准后还应确认符合拟确认方法的要求。 

9.2.3 实验室环境设施条件应满足拟确认方法要求，当文本方法中涉及的相关仪器设备、试验样品、

标准物质和人身安全等对环境条件有要求时，应按规定监测、控制和记录环境条件。 

技术性确认 

9.3.1 正确度 

9.3.1.1 通过有证标准物质或已知量值的样品测定结果评估方法正确度，依据所得结果评估方法正确

度。一般可通过下列途径（不限于）获得正确度试验的样品，按照以下次序，已知值的不确定度逐渐增

大： 

a） 有证标准物质的标准值； 

b） 根据特定配方（如制备或稀释）确定的已知值； 

c） 使用已确认的、有较高准确度的方法确定的已知值； 

d） 加标回收。 

9.3.1.2 正确度评估可采用以下方法（不限于）。 

a） 按DZ/T 0130《地质矿产实验室测试质量管理规范》中有关要求，一般至少应安排3个不同含量

水平的样品，每个样品在重复性条件下平行测定3次，通过试验得到相对误差（RE）或对数差(△

lgC)，依据相对误差或对数差允许限评估方法正确度。 

b） 使用t检验法进行统计检验。一般至少应安排3个不同含量水平的样品，每个样品在重复性条件

下平行测定不少于6次，统计量t 按公式（1）计算，当统计量t 小于给定显著性水平（ɑ）和

自由度（f = n -1）时的临界值tɑ（n -1），表明有证标准物质多次测定的平均值（𝑥̅）与标

准值（𝜇）无显著差异，方法的正确度可接受，反之为不可接受。 

   t =
|𝑥̅−𝜇|

𝑆√𝑛
 ……………………………………………（1） 

 

式中： 

𝑥̅—— CRM多次检测结果平均值； 

𝜇—— CRM证书中给出特性量值或已知准确量值； 

𝑆—— CRM的检测结果的标准偏差； 

𝑛—— 测定次数（一般要求n ≥ 6）。 

c） 使用添加标准的回收率评估。加标样品至少3个即在方法测量范围内应高、中、低3个浓度水平，

平行测试，可接受的回收率范围与分析物样品浓度及预期目标相关，通常可接受的回收率要求

见表1。加标回收率按公式（2）计算： 

                                   𝑃 = (𝑚1 − 𝑚2) 𝑚3⁄ × 100%  ……………………………………（2） 

式中： 

P ——加标回收率（%）； 

𝑚1 ——加标样品测定值； 

𝑚2 ——空白样品或待测样品测定值； 
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𝑚3 ——标准加入量。 
注： 一般在无法获得适宜的有证标准物质时，可通过添加标准和加标回收率评估方法的偏差。加标后的总量应不

超过方法测量上限，加标量过大计算得到的回收率存在不真实的风险。 

表1 可接受的回收率范围 

被测组分含量 

（mg/kg） 

加标回收率 

% 

>  100 95 ～ 105 

1 ～ 100 90 ～ 110 

0.1～1 80 ～ 110 

< 0.1 60 ～ 120 

 

9.3.2 精密度 

9.3.2.1 通过在重复性条件下样品测定结果评估方法精密度。一般至少应安排 3 个不同含量水平的样

品，每个样品在重复性条件下平行测定不少于 6次，依据所得结果评估方法精密度。 

9.3.2.2 精密度评估方法可采用以下方法（不限于）。 

a） 按DZ/T 0130《地质矿产实验室测试质量管理规范》中有关要求通过试验得到相对偏差，依据

相对偏差允许限评估方法精密度。 

b） 利用相对标准偏差（RSD）。当已知相对标准偏差（RSD）允许限时，可利用RSD评估精密度。

在重复性条件下得到的两个单一检测结果进行比较时，可按公式（3）进行评价。若满足公式

（3），表明方法的精密度可接受；若不满足公式（3），表明方法的精密度不可接受。 

        |𝑥1 − 𝑥2| ≤ 2.8 × 𝑥 × 𝑅𝑆𝐷  ……………………………………………(3) 

式中： 

𝑥1—— 第1次检测结果； 

𝑥2—— 第2次检测结果； 

𝑥 —— 2次检测结果的平均值； 

RSD —— 相对标准偏差允许限。 

在重复性条件下得到多个检测结果（n ≥ 6）时，可按公式（4）进行评价。若满足公式（4），表

明方法的精密度可接受；若不满足公式（4），表明方法的精密度不可接受。 

 （ 𝑆 / 𝑥̅ ） × 100 % ≤ 𝑅𝑆𝐷  …………………………………………… (4) 

式中： 

𝑥̅ —— n次检测结果的平均值； 

S —— n次检测结果的标准偏差； 

RSD ——相对标准偏差允许限。 

9.3.3 方法检出限 

9.3.3.1 评估方法检出限，一般采用方法为对全流程空白样品（或添加少量目标物的样品），重复 n

（n ≥ 7）次试验，得到 n个测定值 ky （k=1,2，……n）,按公式（5）(6)计算出标准差，按公式（7）

计算方法检出限。 

𝑠 = √
1

𝑛−1
∑ (𝑦𝑘 − 𝑦̅)2𝑛

𝑘=1 …………………………………………（5） 

𝑦̅ =
1

𝑛
∑ 𝑦𝑘

𝑛
𝑘=1 ………………………………………………（6） 

式中： 
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s —— n次重复测定的标准偏差； 

n —— 样品重复测定次数； 

ky  —— 空白样品测定值（k=1,2，……n）； 

𝑦̅  ——  n次重复测定的平均值。 

3MDL s …………………………………………… （7） 

式中： 

MDL —— 方法检出限。 

9.3.3.2 对于特定类型的分析方法，也可按下列方法（不限于）确定方法检出限： 

a） 分光光度法，以扣除空白后的与0.01吸光度相对应的浓度值做为方法检出限。 

b） 离子选择电极法，当校准曲线的直线部分外延的延长线与通过空白点位且平行与浓度轴的直线

相交时，其交点所对应的浓度即为该离子选择电极法的方法检出限。 

c） 气相色谱法，一般为检测器恰能产生与噪音相区别的响应信号时所需进入色谱柱的被测物质的

最小检测浓度，最小检测浓度系指最小测量单位体积所对应的浓度，即为方法检出限。 

9.3.4 方法定量限 

通常3倍的方法检出限或10倍空白标准偏差为方法定量限。当对检测数据质量要求较高或有特殊要

求时，可为5-10倍的方法检出限。 

9.3.5 测量范围 

方法的测量范围通常取方法的定量限为测量下限，取校准曲线弯曲处作为方法测量范围的上限。通

常该范围能够达到准确测定要求，如预估或测量后得知样品不在该方法测量范围内时，可通过调整取样

量、稀释或浓缩等方式保证测量的有效性。 

9.3.6 校准与线性 

一般应根据校准曲线的线性范围和样品预处理后预计的浓度或含量范围确定校准曲线工作范围。在

预计校准曲线的浓度范围内考察线性范围，一般应在0%～150%（低含量） 或50%～150%（高含量）

范围内，均匀分布6个校准点（包括一个空白点）。制备的6个校准点至少要重复测定2次，建议3次或更

多，检测顺序随机确定，由此得到的相关系数（r ）应不小于0.999。 

9.3.7 干扰试验 

9.3.7.1 通常干扰试验用于考察某一种或多种成分对目标物测量的影响。 
注： 焰原子吸收光谱法测定土壤中铜含量，铜为微量元素，干扰元素应主要考虑Ca、Mg、K、Na、Fe、Al等主量

元素。干扰试验选择5.0 μg/mL的铜标准溶液，其中分别加入了不同浓度的干扰元素标准溶液，在同一条件

下进行测量，通过测量结果评估各主量元素对目标元素铜的干扰情况。 

9.3.7.2 干扰试验表明样品基体对检测结果有影响时，可通过试验确定消除或减少基体效应的方法。

如光谱分析中有基体干扰、元素间谱线干扰、电离干扰等多种干扰因素,分析过程中可以考虑基体匹配、

扣除谱线间干扰、加入释放剂等措施来降低或者减小干扰对目标测量物造成的影响。 

9.3.7.3 分析方法常用的校准曲线测量法应在没有基体效应或已知基体对目标物测量的影响可忽略时

才能使用。 

10 实验室间协作试验 

一般要求 

10.1.1 协作试验安排执行 GB/T 6379.2，一般协作实验室（可用的实验室结果）不少于 8家（p≥8），

协作试验样品不少于 5个水平（q≥5），每一个实验室都在重复性条件下对每一水平得到同样不少于 3

次（n≥3）的重复性结果。 

10.1.2 标准研制单位应有效组织实验室间协作试验计划，通过简洁明确的指导原则，使参与实验室可
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以容易地遵守这些指导原则。指导原则中至少应包括试验目标、单元数量、每单元重复测定的数量、报

告数据的方法和约定完成时间等内容，还应明确协作试验样品检测结果的验收准则。 

协作试验方案设计 

实验室间协作试验方案设计应便于协作试验的有效组织和实施，编制实验室间协作试验设计方案一

般应包括但不限于以下内容： 

a） 协作试验目标； 
注： 实验室间协作试验依据试验目标可分为精密度试验、正确度试验和方法检出限试验等。 

b） 协作实验室的数量和选择实验室的要求； 

c） 提供给参加协作试验实验室的作业指导书及主要内容；  

d） 协作试验样品数量、水平，试验样品的收集、制备、均匀性和稳定性评估方法，以及样品包装、

标识、贮存、传递和运输方法； 

e） 协作实验室重复性检测数据可接受准则，一般应不大于拟研制标准方法给出的实验室内精密度，

也可参照DZ/T 0130给出的相关精密度的要求给出可接受限值，以及出现不可接受数据的复测

要求； 

f） 设计协作试验报告表格，结果报告时间； 

g） 数据汇总方式、拟采用的各项统计技术、异常结果（包括离群值）的处理和调查策略、拟给出

的方法技术参数等。 

协作试验作业指导书 

10.3.1 标准研制单位应提供标准方法草案，同时为确保协作试验人员能正确理解标准方法草案，顺利

开展协作试验，还应编制协作试验作业指导书。 

10.3.2 协作试验作业指导书一般应包括下列内容： 

a） 协作试验所涉及的仪器设备、试剂、环境及一些关键操作步骤等必要说明和相关要求； 

b） 开展标准方法草案方法验证工作的要求和有关说明； 

c） 协作试验样品的数量、编号、保存方法、大致含量范围及样品制备说明和均匀性稳定性检验情

况等相关内容； 

d） 协作试验样品重复次数、重复检测结果的验收准则，协作试验结果报告格式、报出数据的个数、

有效位数、结果计量单位以及返回试验结果时间等相关要求； 

e） 注：协作试验结果一般可按比标准方法规定的有效数字位数至少多一位的方式报出； 

f） 要求参与实验室在重复性条件下独立进行样品检测，在规定时间内提交协作试验结果，实施有

效的质量监控，并反馈试验中出现的异常和对该标准方法的修改建议。每个参加协作试验的单

位应提交协作试验报告，协作试验报告格式见附录A。 

协作实验室 

10.4.1 协作实验室数量 

10.4.1.1 协作实验室一般应不少于 8家（p≥8）。当由于方法技术局限、仪器设备昂贵或其它等原因，

参加协作试验的实验室无法满足 8家时，可选择 5-6 家实验室，但提交协作试验数据不能少于 8组，需

要有实验室提交 2组数据，要求提交的 2种数据应出自不同时间、不同人员和/或不同仪器设备。 

10.4.1.2 协作实验室一般应从预期将使用研制标准方法的实验室中随机抽取。选择的协作实验室应有

足够的代表性，必要时还应考虑参加实验室所处地域的代表性。 

10.4.1.3  协作试验组织方应采用适当的方法对拟选择的协作实验室进行评价，应能证实其有能力且按

照相关作业指导书的要求完成协作试验工作，包括确认其具备协作试验标准方法相关技术领域的工作经

历，具备相应的仪器设备和设施环境，具备有经验的协作试验人员，开展了方法验证工作等，并对其协

作试验结果进行可接受性评价。 

10.4.2 协作实验室任务 

10.4.2.1  协作实验室应严格按照“协作试验作业指导书”的要求，开展协作试验样品检测工作。 

10.4.2.2 检测协作试验样品前，应首先对标准方法草案实施方法验证工作，方法验证与方法确认的程
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序相同，可依据本文件第 8章的要求实施资源性验证和技术性验证，但方法验证的技术参数可结合实际

需要酌情选定。完成方法验证，确认能够正确实施标准方法草案并符合方法要求后，才能开展协作试验

样品检测工作。 

10.4.2.3  协作实验室应对协作试验样品检测工作进行全流程的质量控制，应对每个样品每项检测特性

的重复性检测数据进行可接受性评估，评估合格后方可提交协作试验结果。 

协作试验样品 

10.5.1 一般要求 

10.5.1.1 协作试验样品数量应不少于 5 个水平（q≥5）。由于样品制备困难等其它原因无法获得 5

个水平样品以及样品量不能满足 10.1.1 要求的测量次数时，应在可接受评估的基础上酌情减少，一般

至少应有高中低 3个水平的试验样品。 

10.5.1.2 协作试验样品应与所研制标准方法适用的检测对象相同。 

10.5.1.3 协作试验样品的制备、粒度要求等参照相关标准规范。 

10.5.1.4 协作试验样品发放前均应统一编号，明确标识。当采用有证标准物质做为协作试验样品时，

应重新编号发放（盲样形式）。 

10.5.1.5 协作试验样品发放前，其检测特性量应通过均匀性检验和稳定性检验，确保协作试验数据的

差异不是由于样品之间或样品本身的变异所致。均匀性检验和稳定性检验的方法、检测结果的评估和判

定可依据 GB/T 28043 之附录 B执行和/或 GB/T 15000.3 等标准物质研制的要求进行。 

a） 当使用有证标准物质作为协作试验样品时，无需做均匀性检验和（或）稳定性检验。如需分装，

应避免分装过程中的交叉污染，确保分装容器的洁净和瓶口密封。 

b） 当使用多个有证标准物质按一定比例混合后作为协作试验样品时，需做均匀性检验和（或）稳

定性检验。 

c） 对于岩石矿物等已经证明性质稳定的样品，可以不做稳定性检验。对于地下水样品、生物样品

等较不稳定的样品，一般至少在样品发放前和结果回收后进行稳定性检验。 

10.5.1.6 当协作试验样品的特性量值可能随时间而改变时，应规定每个样品的检测时间，协调参加实

验室尽量在大致的相同时间内进行检测，协作实验室应报告收到样品的时间和每个样品的检测时间。 

10.5.1.7 如精密度试验、正确度试验和方法检出限试验三个试验合并进行时，协作试验样品应分别满

足每个试验对样品水平和量值范围的要求。 

10.5.2 精密度协作试验样品要求 

10.5.2.1 精密度协作试验样品检测特性值的 5 个水平（浓度）应尽量覆盖标准方法的有效测量范围，

兼顾高中低含量水平。当一个样品含多个特性值时，应尽量保证每个检测特性值的水平值范围。 

10.5.2.2 化学物相分析用精密度协作试验样品，应覆盖涉及矿种的主要矿物类型，在满足检测元素总

量不少于 5个水平的同时，还应包含主要相态的 3个 ～ 4 个水平。化学形态和价态分析用精密度协作

试验样品，也应尽量分别按检测元素总量和各形态分量准备 3个～ 5 个水平样品。 

10.5.3 正确度协作试验样品要求 

10.5.3.1 正确度协作试验样品应首选有证标准物质。 

10.5.3.2 自行制备的正确度协作试验样品，应有效确定特性量的参考值（指定值）。一般可采用以下

方法确定特性量参考值： 

a） 根据特定配方制备（如制造或稀释）已知样品（含量）所确定的参考值； 

b） 使用绝对法或已确认的、与研制标准方法不同原理且有较高准确度的方法所确定的参考值； 

c） 根据有证标准物质的并行检测或比对所确定的参考值； 

d） 通过权威实验室定值或多家实验室比对确定的参考值。 

10.5.3.3 对于化学物相分析，无有证标准物质时，宜采用下列方法进行综合评估： 

a） 单矿物选择性分离试验； 

b） 单矿物加标回收试验； 
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c） 其它物理分析方法对比验证； 

d） 化学物相分析实验结果与矿物相理论计算结果的比对验证。 

11 试验结果评估与方法技术参数确定 

协作试验数据 

11.1.1 汇总协作试验数据 

将协作试验数据汇总于表2，并经核查确认无误。对粗大存疑数据应分析原因，必要时可要求参加

实验室核查其存疑数据。 

表2 某测量特性（组分）协作试验原始数据汇总表 

实验室 

（p=8） 

水平（q=5)（单位： ） 

1 2 3 4 5 

1 

     

     

     

2 

     

     

     

…      

8 

     

     

     

 

11.1.2 试验结果的一致性和离群值检查 

依据GB/T 6379.2，采用检验数据一致性图方法（h统计量和k统计量）、柯克伦（Cochran）法、格拉布

斯（Grubbs）法等方法检验试验结果的一致性、离群实验室或离群数据。应经综合分析确定是否剔除离群实

验室或离群数据。  

11.1.3 方法技术参数统计 

11.1.3.1 GB/T 6379.2 给出了方法精密度参数统计方法。一个实验室和一个水平测试数据的组合称为

协作试验的一个单元。平衡均匀水平试验的数据应为：一项有 p 个实验室和 q 个水平的测试，列成 p 

q 个单元的表，每个单元包含 ijn
 次重复测试结果，以此来计算重复性标准差和再现性标准差等标准

方法的技术参数。可计算各水平的总均值、重复性限（ r）和再现性限（ R ）的最终结果，有函数关

系的 r 和 R 值，应附函数拟合曲线图。 

11.1.3.2 GB/T 6379.4 给出方法正确度参数统计方法，可计算方法偏倚（δ）及范围。 

11.1.3.3 当无法给出正确度时，可给出测量不确定度。测量不确定度可依据 JJF 1059 给出的方法评

估，也可参照 GB/Z  22553 ，采用实验室间协作实验数据评定研制标准方法所得结果的测量不确定度。 

11.1.3.4 计算加标回收率。 

单一实验室数据 

一般方法检出限、测量范围，线性等方法参数由研制单位依据试验数据给出，见本文件9.3。对于

无法组织实施协作试验的方法技术参数，也可依据见本文件9.3给出。 

12 方法文本编写 

构成要素 

12.1.1 地质实验测试标准方法由必备要素、必备/可选要素和可选要素构成（见表 3），应按表 3 序
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号顺序编写。 

12.1.2 必备要素分别为封面、前言、范围、原理、试剂材料、仪器设备、样品、试验步骤、试验数据

处理、准确度、质量保证和质量控制等要素，编制每项标准均应包含必备要素。 

12.1.3 必备/可选要素分别为规范性引用文件、术语和定义，编制每项标准均应包含必备/可选要素的

章编号和标题设置，其内容可根据文件的具体情况选择有或空白。 

12.1.4 可选要素分别为目次、引言、符号和缩略语、试验条件、注意事项、附录、参考文献和警示等

要素，编制每项标准时根据文件的具体情况选取可选要素。 

表3 地质实验测试标准方法构成要素 

序号 标准构成要素 要素类型 编写规则（本章中涉及的对应条款） 

1 封面 必备要素  

2 目次 可选要素  

3 前言 必备要素  

4 引言 可选要素  

5 范围 必备要素 12.4 

6 规范性引用文件 必备/可选要素  

7 术语和定义 必备/可选要素  

8 符号和缩略语 可选要素  

9 原理 必备要素 12.5 

10 试验条件 可选要素 12.6 

11 试剂或材料 必备要素 12.7 

12 仪器设备 必备要素 12.8 

13 样品 必备要素 12.9 

14 试验步骤 必备要素 12.10 

15 试验数据处理 必备要素 12.11 

16 准确度 必备要素 12.12 

17 质量保证和控制 必备要素 12.13 

18 注意事项 可选要素 12.14 

19 附录 可选要素  

20 参考文献 可选要素  

21 警示 可选要素 12.5 

 

一般要求 

地质实验测试标准方法文本应按 GB/T 1.1和 GB/T 20001.4 的规定编写，适用时部分要素的编写

应按下列内容细化。 

标准名称 

标准名称由三段名称元素构成：引导元素、主体元素和补充元素。对应地质实验测试标准方法的名

称元素构成即为：分析方法适用的对象+所测的指定特性+分析方法。 
示例：铜矿石  铜含量的测定  原子吸收光谱法 

范围 

12.4.1 应简要说明标准方法适用的检测对象、所测的指定特性和分析方法，必要时可给出样品制备方

式（酸溶、碱熔或密闭）、实施试验的场所（实验室、现场或在线等）。 

12.4.2 应给出方法检出限和测定范围。当该标准方法包含多个测定特性时，应逐一给出方法检出限和

测定范围。 
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12.4.3 应明确该标准方法的适用界限、不适用情况及相关说明。当该标准方法中包含几种方法时，应

分别给出适用范围。 
示例： 

本文件规定了原子吸收光谱法测定铜矿石中铜的含量。方法检出限为XX（mg/kg）和（或）测量范围为XX（mg/kg）

-XX（mg/kg）”。 

本文件适用于原子吸收光谱法测定铜矿石中铜的含量。 

本文件不适用于基质中X元素含量大于XX（mg/kg）的铜矿石中铜含量的测定（对于涉及基体干扰的方法）。 

原理 

应简明表述标准方法的基本原理、方法性质和定量/定性依据。化学分析方法还应给出主要反应式。 

试验条件 

12.6.1 当标准方法应在规定试验条件下实施全过程时，如温度、湿度、洁净度等应在本条款明确描述

开展试验的条件要求。 

12.6.2 当标准方法中某个环节需在规定试验条件下实施时，在明确描述开展试验的条件要求的同时，

应标注条款号或直接在分析步骤条款中给出。 
示例：氯化钙法提取土壤中重金属元素，6.3 提取：在（20±2）℃恒温条件下，以 25 r/min 翻转振荡提取 120 min。

方法规定了温度、转数和时间的试验条件。 

试剂或材料 

12.7.1 试剂材料由引导语和详述试验中所使用的试剂或材料的清单构成。试剂或材料清单的引导语，

应根据试剂或材料的具体情况适当描述引出。 
示例1：除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。 

示例2：5.1 纯水，符合 GB/T 6682 规定的二级水。 

12.7.2 当分析方法需要使用特殊要求的实验用水时，应简要给出制备方法、检测指标和检测验证方法。 

12.7.3 试剂和/材料的清单应依次给出： 

a） 以市售形态使用的试剂或材料（不包含溶液）。直接使用的市售形态试剂应给出化学名称、分

子式、纯度（或浓度、密度等）、化学文献登记号（CAS号），固体产品应注明结晶水。仅在

制备某试剂和/或材料过程中所使用的试剂和/或材料不应列出。 
示例1：硝酸（HNO3）：ρ=1.42 g/mL，分析纯。 

示例2：无水四硼酸锂（B4H2Li2O7），分析纯，99.0%。CAS 号：12007-60-2。 

b） 溶液和悬浮液（不包括标准滴定溶液和标准溶液）。应给出溶液浓度（或大约浓度）和制备方

法，必要时给出使用期限（有效期）。溶液的浓度以质量分数或体积分数给出，应用毫克每千

克（mg/kg），克每克（g/g）或毫升每升（ml /L）或其分倍数表示；若以质量浓度给出，应

用克每升（g/L）或其分倍数表示。如果溶液由另一种特定溶液稀释配制，可用“稀释V1 至V2”

表示，将体积V1特定溶液稀释为总体积为V2的最终混合物；也可以用“V1 + V2”表示，将体

积为V1特定溶液加入到体积为V2的溶剂中。 
示例1：氢氧化钠溶液（10 g/ L）：称取氢氧化钠（NaOH）10g，用少量纯水溶解并稀释至 1L，冷却至室温。 

示例2：硝酸溶液（1+9）：将 100 mL 硝酸（ρ=1.42 g/mL，分析纯）缓慢加入到 900 mL 纯水中，摇匀。 

c） 标准滴定溶液和标准溶液。应给出标准滴定溶液和标准溶液的浓度、制备方法、标定方法和/

或比对验证方法，必要时给出使用期限（有效期）。如使用有证溶液标准物质需核查包装、标

签、证书、有效期等内容。标准滴定溶液浓度应表示为物质的量浓度，单位为摩尔每升（mol/L）

或摩尔每立方米（mol/ｍ3）。浓度的数值应用整数或小数，符号为c。用于标定标准溶液的溶

液浓度表示与标准滴定溶液相同。标准溶液浓度应用克每升（g/L）或其分倍数表示。 
示例1： 

乙二胺四乙酸二钠标准溶液（0.01 mol/L）。 

a） 配制：称取乙二胺四乙酸二钠盐（C10H14N2O8 Na2·2 H2O）3.72 g，加纯水微热溶解，冷至室温，移入1000 mL

容量瓶中，加纯水稀释至刻度，摇匀。至少放置1天后标定。 

b） 标定：吸取钙标准溶液（见X.X） 10.0mL于250mL锥形瓶中，用纯水稀释至50mL，加入氢氧化钠溶液（见X.X）

2mL、酸性铬蓝K-萘酚绿B混合溶液（见X.X）3滴~4滴，立即用乙二胺四乙酸二钠溶液（见X.X）滴定到试液由

酒红色变为蓝色为终点。随同标定做空白试验。 
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c） 计算：乙二胺四乙酸二钠溶液的浓度按公式（1）计算： 

                        

0

1

－
)2(

VV

Vc
NaEDTAc


 …………………………………………………… (1) 

式中： 

c（EDTA-2Na） —— 乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升(mol/L)； 

c    —— 钙标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L)； 

V1   —— 移取钙标准溶液的体积，单位为毫升(mL)； 

V    —— 滴定时消耗乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)； 

V0   —— 空白溶液消耗的乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)。 

 

示例2： 

5.5 铅标准贮备溶液（1000.0 mg/L）：称取金属铅（wpb≥ 99.99 %）1.0000g，置于250ml烧杯中，加入硝酸溶

液（见X.X）10mL 于电热板上加热至完全溶解，微沸除去氮的氧化物，取下冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，加纯

水稀释至刻度，摇匀。 

5.6 铅标准中间溶液 （100.0 mg/L）： 移取铅标准贮备溶液（见5.5）10.00 mL于100 mL容量瓶中，加入硝酸

溶液（见X.X）1mL，加纯水稀释至刻度，摇匀。 

5.7 铅标准工作溶液（10.0 mg/L）： 移取铅标准中间溶液（见5.56）10.00 mL于100 mL容量瓶中，加入硝酸溶

液（见X.X）1mL，加纯水稀释至刻度，摇匀。 

 

d） 指示剂。应给出指示剂的浓度（或大约浓度）制备方法，必要时给出使用期限（有效期）。 
示例：酚酞乙醇溶液（5g/L）：称取酚酞（C20H14O4）0.5 g，溶于乙醇（C2H6O，95%）中，并用乙醇稀释到 100mL，

混匀，冷藏保存。 

e） 辅助材料（干燥剂等）。应给出辅助材料的规格和性能。 
示例：慢速定量滤纸φ =11 cm。 

12.7.4 适用时，应特别指明各类溶液的贮存条件、注意事项和贮存期。 

仪器设备 

12.8.1 应给出标准方法中所使用的仪器设备的通用名称，应规定出所使用的仪器设备应满足的最低性

能要求，包括仪器设备的功能、主要性能指标、精度等级、检定或校准要求及相关特殊要求等。实验室

常规仪器设备除外。 
示例1：电子天平，最大称量值 200 g，可读精度：0.0001 mg。 

示例2：气相色谱/质谱仪：具电子轰击（E）电离源。 

12.8.2 编写仪器设备的顺序为： 

a） 制样设备（适用时）； 

b） 测量仪器； 

c） 辅助设备或装置等。 

12.8.3 不注明仪器设备型号、商标等信息。 

12.8.4 对于非市售仪器设备应给出规格和要求，特殊类型的仪器设备或非商品装置应给出图示以及安

装和调试方法。组装后的仪器性能如需验证，应在“分析步骤”中给出具体方法。 

12.8.5 当仪器设备对环境条件和安全性有明确规定时，应明示。 

样品 

12.9.1 应给出试验样品的制备方法、预处理方法等所有步骤（例如研磨、干燥等），明确样品应满足

的条件。对于固体试样应给出标准方法对试样的粒径、大约质量等要求；对于液体试样应给出对试样的

体积、保护剂、保存条件、容器类型等具体要求。必要时，应给出样品的保存方法、保存时间、贮存条

件以及其它特殊要求等内容。 
示例1：样品粒径不大于 0.074 mm。样品应在 100℃-105℃烘 1 h 后，置于干燥器中，冷却至室温。 

示例2：采集的水样应置于玻璃瓶中，并尽快分析，如不能立即分析时，应加入硫酸至 pH < 2，置于 4 ℃保存，保

存时间不超过 5 d。 
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12.9.2 应给出称取或量取样品的方法及对准确程度和份数的要求。适用时，可根据预估待测目标物的

大致含量，分别给出称取的样品重量。 
示例1：样品用质量表示时，称取确定量表示方法为：“称取 5 g 试料，精确至 0.0001 g ” 或“ｍ=（5.0000 ± 0.0001）

g”。 

示例2： 

 

根据预估样品中锌的含量，按表 1 称取试料量，精确至 0.0001 g。 

表1 试料量 

锌的质量分数 

% 
试料量 

g 

2.00 ～ 20.00 0.30 

20.00 ～ 30.00 0.20 
 

 
示例3：试料用体积表示时，量取体积量表示为：“量取 10.00 mL ± 0.05 mL 的试验溶液”或“量取 10.0 mL ± 0.5 

mL 的试验溶液”。 

12.9.3 试验过程中，如有必要保留某一试验步骤得到的产物（例如，滤液、沉淀、残余物）作为以后

某试验步骤的“样品”，应明确说明，并用大写拉丁字母标识，当以后的试验过程用到它时，便于识别。 
示例1：保留滤液 B，用于后续钠含量的测定。 

示例2：溶液 A——由测定硫酸钙得到的滤液 C。 

试验步骤 

12.10.1 一般要求 

12.10.1.1 应按操作步骤顺序分条编写标准方法的所有试验步骤。一般包括但不限于以下内容（适用

时）： 

a） 仪器调试； 

b） 校准曲线绘制； 

c） 样品测试； 

d） 空白样品测试； 

e） 标准物质和质控样品测试等。 

12.10.1.2 试验步骤中涉及到仪器设备、试剂材料等，应在其名称后用括号注明在本标准文件中相应

的条款号。 

12.10.2 仪器调试 

一般应给出仪器参考条件，给出仪器使用前的调试和核查的方法、步骤和要求，以及核查频率的要

求等。 
示例：气相色谱参考条件 

进样口温度：280 ℃，不分流； 

进样量：1.0μL，柱流量：1.0 mL/min（恒流）； 

柱温：35 ℃开始保持2 min；以15 ℃/min升温至150 ℃，保持 5 min；以3 ℃/min 升温至290 ℃，保持2.0 min。 

12.10.3 校准曲线绘制 

12.10.3.1 应给出绘制校准曲线所用标准溶液的制备方法和步骤，给出校准曲线系列的点数和每个点

的含量（水平），明确校准曲线含量的计量单位。 
注： 校准曲线也称“标准曲线”和“工作曲线”。 

12.10.3.2 校准曲线的浓度范围应覆盖正常操作条件下的被测量范围，校准曲线的点数一般除零点外

应不少于 5点，一般浓度值应等距离的分布在被测量范围。使用时可给出相关系数的要求，例如应不小

于 0.999。如果一条校准曲线在最低浓度到最高浓度范围内不能满足相关要求，可考虑分多段制作校准

曲线。 

12.10.3.3 当基体效应对测试结果有效性的影响不可忽略时，应使用含有与实际样品类似基体的标准

溶液系列进行校准曲线的绘制。 
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12.10.3.4 当标准方法需使用有证标准物质进行校准时，应给出标准物质的选择要求。 

12.10.3.5 适用时，可给出校准曲线的核查要求。 

12.10.4 样品测试 

12.10.4.1 应按样品测定过程的先后顺序表述每一个分析测定步骤，包括测定条件、相关参数等详细

内容。 

12.10.4.2 适用时，应明确给出分析步骤中的所有实验工作参数和环境条件要求。 

12.10.5 空白试验样品测试 

12.10.5.1 标准方法需要验证试剂纯度、实验室环境和仪器背景时，应要求进行空白试验。 

12.10.5.2 应给出标准方法对空白试验样品的制备要求，空白试验样品应与实际样品测试同时进行，

即在相同的操作条件下进行，除不加实际样品外，实验步骤和操作方法同实际样品完全一样。 
注： 所用试剂应取自同一试剂瓶。 

12.10.5.3 空白试验样品一般应制备 2～3 份。 

12.10.6 标准物质和/或质控样品测试 

12.10.6.1 应给出标准方法计量溯源性的验证要求。 

12.10.6.2 一般用有证标准物质或加标回收的方法，验证方法的有效性、检查实际样品检测过程的受

控情况。必要时，应明确使用有证标准物质的名称、数量、编号等相关内容。 

12.10.6.3 验证试验应与试料测试平行进行，验证试验步骤同试料完全一样。 

试验数据处理 

12.11.1 应给出试验结果的表示方法或结果计算方法，应说明试验结果的计算公式、公式中使用符号

的含义、表示量和结果的单位、计算结果表示到小数点后位数或有效位数。 
示例： 

按公式（1）计算固体样品中待测物的质量分数：  

                                      w(B) …………..……………..……………..………………………….(1) 

式中： 

w(B)——样品中待测物B的质量分数，单位为微克每克（μg/g）； 

ρ ——测定溶液中待测物质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）； 

ρ0 ——空白溶液中待测物质量浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）； 

V——测定溶液体积，单位为毫升（mL）； 

ｍ——被称取样品的质量，单位为克（g）。 

 

12.11.2 表示量的单位的符号应符合 GB/T 3101。 

12.11.3 计算结果表示的小数点后位数或有效位数，应根据所用仪器及相关计量器具的实际精度给出，

数值修约应符合 GB/T 8170。 

准确度 

12.12.1 一般要求 

12.12.1.1 方法准确度一般由精密度、正确度和测量不确定度表征。 

12.12.1.2 所以方法均应给出方法精密度。 

12.12.1.3 可获得有证标准物质或可以按照 10.5.3 的要求确定协作试验样品特性量值时，应给出方法

正确度。 

12.12.1.4 当不能或不便于给出方法正确度时，可给出方法所得结果的测量不确定度。 

12.12.1.5 对于无法开展实验室间协作试验的方法，应依据 GB/T 27025 的要求，给出实验室内方法确

认获得的相关技术参数。 

m

V


)( 0
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12.12.1.6 实验室间协作试验数据统计参数和结果可在资料性附录中给出。 

12.12.2 精密度 

12.12.2.1 应给出通过实验室间协作试验获得实验室内和实验室间方法精密度的相关技术参数，如重

复性限（r）和再现性限（R）等，可依据方法特性按照 GB/T 20001.4 附录 B 和/或 GB/T 6379.2 给出

的示例表征精密度，还应给出参加协作试验的实验室数量、协作试验样品类型、数量、测试组分、浓度

水平等相关信息， 
示例： 

8个实验室对5个不同含量的XX试验样品开展精密度协作试验，表X 给出了协作试验获得的与样品含量（浓度）相

关的重复性限（r）和再现性限（R），可依据表中给出的公式计算求得相应含量的重复性限（r）和再现性限（R）。 

表X  矿石中锰元素测试方法精密度技术参数表 

测定组分 单位 水平范围（m） 重复性限（r） 再现性限（R） 

Mn μg/g  109~1169 r = 9.223 3+0.144 9m R = 0.389 4m0.980 1 

在同一实验室，由同一检测人员使用相同的设备，按相同的测试方法（本文件给出的方法），在短时间内对同一

试验获得的两次独立测试结果的均对值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5 %。 

在不同实验室，由不同的检测人员使用不同的设备，按相同的测试方法（本文件给出的方法），在短时间内对同

一试验获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5 %。 

 

12.12.2.2 对于无法开展实验室间协作试验的方法，可给出实验室内方法确认获得的方法精密度，如

相对偏差（RD%）或相对标准偏差（RSD%）等。 

12.12.3 正确度 

12.12.3.1 应给出通过实验室间协作试验或获得方法正确度的相关技术参数， 如方法偏倚（δ），还

应给出参加协作试验的实验室数量、协作试验用有证标准物质编号、特性量值等相关信息。 
示例： 

8个实验室对编号为GBW07156、GBW07157和GBW07186锆矿石标准物质开展了正确度协作试验，表X 给出了协作试

验获得的方法正确度参数。 

表X  锆矿石中锆元素测试方法正确度参数表 

测定组分 Zr （%） 

 CRM 编号 GBW07156 GBW07157 GBW07186 

标准值（%） 0.138 0.925 3.46 

测试平均值（%） 0.139 0.930 3.44 

方法偏倚（δ）（%） 0.001 0.005 -0.023 

δ-ASR （%） -0.003 -0.009 -0.056 

δ+ASR （%） 0.005 0.019 0.010 
 

12.12.3.2 对于无法开展实验室间协作试验的方法，可给出实验室内方法确认获得的方法正确度，如

误差（RE）、相对误差（RE%）或加标回收率（P%）等。 
示例： 

实验室对GBW XXXX和GBW YYYY有证标准物质中某组分进行测定， 

GBW XXXX的相对误差分别为：RE%（min）—— RE%（max）。 

12.12.4 测量不确定度 

当给出研制标准方法所得结果的测量不确定度时，应给出测量不确定度的评估方法，即依据 JJF 

1059 或 GB/Z  22553 给出，测量不确定度的表示一般为1-2位有效数字。 
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质量保证和控制 

12.13.1.1 针对研制标准方法的特点，应给出质量保证和控制的关键点、控制方法、控制频率、质量

控制的可接受限及特殊要求等相关内容。 

12.13.1.2 可给出首次采用本标准方法开展方法验证的建议，执行相关质量控制标准的建议。 

12.13.1.3 当测试结果与其它数值有相关性时，应给出对结果进行综合性评估的方法和建议。 

12.13.1.4 当存在干扰时，应说明可能的干扰物、限量、消除方法和具体步骤。 

注意事项 

12.14.1 为指导正确使用本标准，应给出的必要提示。 

12.14.2 对容易形成疑义或引起歧义的内容，应给出的必要提示。 

12.14.3 实验操作过程中一些经验和技巧，不便在标准正文中表述的内容。 

12.14.4 应给出产生“三废”的相关试剂的处理事项说明。 

警示 

标准文件涉及的测试样品、试剂、分析步骤，如对健康或环境可能有危险或可能造成伤害，应指明

所需的注意事项，以引起该标准使用者的警惕。 

a） 属于一般性的或来自于测试样品，应在标准文件正文首页标准名称下给出。 
示例： 

警示—— 使用本标准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法规规定的条件。 

b） 来自于特定的试剂或材料，应在“试剂或材料”标题下给出。 
示例： 

警示—— 配制硫酸溶液，不当稀释会发生危险！应在搅拌情况下，将硫酸缓慢倒入水中！ 

c） 属于分析步骤所固有的，则应在“分析步骤”的开始给出。 
示例： 

警示—— 分析步骤中所用到的试剂硝酸、硫酸、高氯酸、氢氟酸具有强腐蚀性，检测人员应按规定要求佩戴防护

器具，并在通风厨内操作。 

警示—— 使用原子吸收光谱仪测定样品溶液，应按规定方法点燃或熄灭空气－乙炔火焰，以避免可能引起的爆炸

危险！ 

13 编制说明与记录 

13.1 编制说明 

13.1.1标准方法编制说明一般应包括如下内容： 

a） 研制工作简况：包括任务来源、协作单位、主要工作过程、标准主要起草人及其所做的工作等； 

b） 标准编制原则和确定标准主要内容（如技术指标、参数、公式、性能要求、试验方法、检验规

则等）的论据（包括试验、统计数据）。修订标准时，应列出与原标准的主要差异和理由及新

旧标准水平的对比； 

c） 采用国际标准和国外先进标准的情况（包括采用对象的选取，采标一致性程度的确定，与采标

对象差异的原因），与国际、国外同类标准水平的对比情况； 

d） 主要试验验证情况和预期达到的效果； 

e） 与现行法律、法规、政策及相关标准的协调性； 

f） 重大分歧意见的处理经过和依据（应包括对征求意见中比较集中的主要技术问题的处理情况）； 

g） 标准作为强制性标准或推荐性标准的建议； 

h） 贯彻标准的要求和措施建议（组织措施、技术措施、过渡办法等内容）； 

i） 废止现行有关标准的建议； 

j） 其他应予说明的事项。 

13.1.2 地质实验测试标准方法编制说明中应汇总研制过程中的方法技术条件优化研究、实验室内方法

确认和实验室间协作试验等相关原始数据。 
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13.2 记录 

研制单位至少（不限于）应保存以下方法研制记录： 

a) 方法预研与策划方案相关资料与记录； 

b）方法技术条件优化研究相关原始数据（原始谱图）及结论； 

c) 实验室内方法确认全部原始（原始谱图）及结论； 

d) 实验室间协作试验策划方案及作业指导书； 

e) 实验室间协作试验样品制备记录及均匀性和稳定性检验数据； 

f) 参加协作试验实验室的结果报告； 

g）协作试验数据统计过程和结果等记录； 

h）方法文本草案、征求意见稿、送审稿、报批稿及征求意见记录。 
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A  
A  

附 录 A  

（资料性） 

实验室间协作试验报告格式 

 

实验室间协作试验报告格式 

 

 

实验室间协作试验报告 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

标准名称：                                

委托单位：                                

标准研制负责人：                          

协作试验单位：                            

协作试验负责人：                          

提交报告时间：                            
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1．协作试验概况 

1.1  参加协作试验人员 

表 1-1  参加协作试验人员汇总表 

序号 姓名 学历 职称 承担协作试验的工作内容 

1     

2     

…     

n     

 

1.2 协作试验样品及质控样品 

1.3 协作试验主要测量仪器 

表 1-2  协作试验主要测量仪器汇总表 

序号 仪器名称 
规格/ 

型号 

仪器 

编号 

溯源 

方式 

校准/检定 

报告编号 

1      

2      

…      

n      

 

2．协作试验方法验证 

2.1 测量仪器参数（优化后的仪器测量条件） 

2.2 方法验证获得的技术参数  

开展协作实验前，协作实验室开展协作试验方法的验证工作，应通过试验获得方法检出限、精密度、正

确度、回收率等技术参数，表明能够正确使用协作试验方法。试验数据和获得技术参数应列于表 2-1 至表 2-5

（不限于）。 

2.3  协作试验方法改进建议（适用时） 

当认为协作试验方法有关键内容的改进或不使用时，应尽快通知该方法研制单位。 

由于协作试验的目标是多个实验室同时对协作试验的方法进行评价，因此试验中对验证方法文字规定的

内容的任何偏离，均应说明，必要时也应及时通知方法研制单位统一修改。 

表 2-1  方法验证技术参数汇总表 

检测项目 

检测项目 1 检测项目 2 检测项目 n 

方法给出参

数 

方法验证获

得参数 

方法给出参

数 

方法验证获

得参数 

方法给出参

数 

方法验证获

得参数 

方法检出限       

精密度       

正确度       

…       
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表 2-2  方法检出限数据表 

项目 检测项目 1 检测项目 2 … 检测项目 n 

n 次测量结果（单位）     

平均值（x）     

标准偏差（s）     

检出限（3s）     

备注（适用时）  

 

表 2-3  方法精密度数据表 

项目 检测项目 1 检测项目 2 … 检测项目 n 

试验样品编号     

n 次测量结果（单位）     

平均值（x）     

相对标准偏差（RSD%）     

备注（适用时）  

 

表 2-4 方法正确度数据表 

项目 检测项目 1 检测项目 2 … 检测项目 n 

标准物质编号（CRM）     

CRM 标准值±不确定度（单

位） 

    

实验室测量结果（单位）     

相对误差（RE%）     

备注（适用时）  

 

表 2-5  方法测量范围数据表 

项目 检测项目 1 检测项目 2 … 检测项目 n 

测定下限（单位）     

测定上限（单位）     

备注（适用时） 取样量、定容体积或校准曲线个点浓度等。 

注：方法验证获得的其它参数可参照上述表式给出。 

 

3、协作试验结果 
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3.1  依据协作试验结果，对协作试验方法进行评价（主要对方法的检出限、精密度、正确度、可操作性、

适用性给出评价）。 

3.2  对标准方法的改进意见和建议。 

3.3  试验中出现的问题及解决方法。 

3.4 协作试验数据 

表 3-1  某组分精密度数据汇总表（以单元素测试数据为例） 

检测序号 

检测结果（单位：   ） 

备注 水平 1 

样品编号 

水平 2 

样品编号 

水平 3 

样品编号 

水平 4 

样品编号 

水平 5 

样品编号 

1       

2       

3       

平均值xi       

标准偏差       

相对标准偏差       

注：i 为实验室代码 

 

表 3-2  某组分有证标准物质/标准样品测试（CRM）数据汇总表 

检测序号 
检测结果（单位：   ） 

备注 
CRM 1 编号 CRM 2 编号 … n 

1      

2      

3      

平均值xi      

CRM 标准值      

相对误差（RE%）      

注：i 为实验室代码 

 

表3-3  某组分加标回收数据汇总表（适用时） 

检测序号 
检测结果（单位：   ） 

备注 
样品编号 加标量 1 加标量 2 加标量 3 加标量 4 加标量 5 

1        

2        

3        

平均值xi        

回收率%        

注：i 为实验室代码 

 


