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引  言

  地质材料种类繁多、成分复杂,几乎涉及天然存在的所有元素,其含量跨度大,分

析结果的评价强烈地依赖于标准物质。地质分析标准物质对建立实验测量结果的溯源

性,保证测量结果在不同地区、不同时间的可比性,实现测量结果的国际互认具有关键

作用。
本规范阐述了地质分析标准物质的研制过程中候选物的选采与制备、均匀性评估、

稳定性评估、定值、不确定度评定、定值结果表示、包装和贮存、研制报告及证书的基

本原则和要求,以规范我国地质分析标准物质的研制工作,提升我国地质分析标准物质

的质量水平。
本规范依据JJF1342 《标准物质研制 (生产)机构通用要求》、JJF1343 《标准物

质定值的通用原则及统计学原理》和JJF1218 《标准物质研制报告编写规则》,结合地

质分析标准物质特点制定。使用本规范时,应同时执行上述相关规范。
本规范为首次制定。
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地质分析标准物质的研制

1 范围

本规范规定了地质分析标准物质的选采与制备、均匀性评估、稳定性评估、定值、
不确定度评定、定值结果表示、包装和贮存、研制报告及认定证书的要求。

本规范适用于地质分析标准物质的研制,也可以为地质分析质量监控样品的研制提

供参考。

2 引用文件

JJF1006—1994 一级标准物质技术规范

JJF1059.1 测量不确定度评定与表示

JJF1071 国家计量校准规范编写规则

JJF1186 标准物质认定证书和标签内容编写规则

JJF1218 标准物质研制报告编写规则

JJF1342 标准物质研制 (生产)机构通用要求

JJF1343 标准物质定值的通用原则及统计学原理

凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本规范;凡是不注日期的引用文

件,其最新版本 (包括所有的修改单)适用于本规范。

3 概述

3.1 地质分析标准物质研制前应开展策划工作,确定预期目标。
注:预期目标包括标准物质的特性、基体、数量和目标测量不确定度等。

3.2 地质分析标准物质的均匀性、稳定性以及待测特性的量值范围应适合该标准物质

的用途。

3.3 地质分析标准物质应有足够的量,以满足在有效期限内使用的需要。

3.4 系列化标准物质特性的量值分布梯度应尽可能满足使用要求,以较少品种覆盖预

期的范围。

4 选采与制备

4.1 候选物选采

4.1.1 一般要求

4.1.1.1 候选物的选择应满足适用性、代表性,以及容易复制的原则。

4.1.1.2 候选物一般应采集自然状态的样品作为候选物。特殊情况下,若自然状态的

样品不能满足实际研究需要,也可通过混合、添加等方式制备候选物。

4.1.2 确定采样位置

4.1.2.1 候选物采集前应先进行资料调研和文献查询,掌握候选物的基本信息,包括

1
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候选物的区域分布情况、岩石矿物类型、主要被测指标含量等内容。根据方案中的预期

目标,初步筛选采样位置。

4.1.2.2 在采样点进行实地踏勘,采集少量样品。通过对少量样品的分析测试,掌握

主要待测特性的量值。必要时可进行矿物组成的分析鉴定。

4.1.2.3 综合资料调研情况和少量样品的分析结果,确定候选物的采集位置。

4.1.3 采集候选物

4.1.3.1 根据候选物的类型不同,选择合适的方法采集候选物。

4.1.3.2 候选物的采集数量应大于预期制备数量。

4.1.3.3 候选物包装和运输要防止破损、污染和变质等。

4.2 候选物制备

4.2.1 一般要求

4.2.1.1 根据候选物的性质,选择合理的加工程序、制备工艺。

4.2.1.2 候选物的制备应保证样品均匀,尽量避免污染及防止待测特性的量值变化。

4.2.1.3 候选物制备前应根据物料的不同情况进行预处理。

4.2.2 固体候选物的制备

4.2.2.1 固体候选物的制备一般分为干燥、破碎、研磨、混匀、分装等五个步骤。

4.2.2.2 单矿物候选物应在岩矿鉴定确认后按一般步骤制备,选矿产品候选物应根据

需要在不同选矿阶段选取后按一般步骤制备。

4.2.2.3 候选物的制备粒度应满足测试方法对样品粒度的要求。若标准物质受粒度影

响,固体候选物制备后应进行粒度分析,确定候选物加工粒度分布情况。

4.2.2.4 固体候选物的制备粒度一般要求98%以上过0.074mm筛 (-200目)。
注1:地质分析标准物质固体候选物一般指岩石、矿石、土壤和沉积物。

注2:当候选物容易吸水并粘结时,宜将充分干燥的样品趁热加工制备。

注3:固体候选物的制备示例参见附录A。

4.2.3 液体候选物的制备

4.2.3.1 液体候选物的制备一般分为过滤、混匀、分装等步骤。必要时,分装后可选

择钴-60 (60Co)辐照灭菌或红外灭菌。

4.2.3.2 需添加保护剂或稳定剂的液体候选物应符合相关标准的要求。
注:地质分析标准物质液体候选物一般指地下水。

5 均匀性评估

5.1 一般要求

5.1.1 地质分析标准物质的研制应进行均匀性评估。

5.1.2 开展均匀性评估之前应设计均匀性评估方案。方案中应明确待测特性、抽取样

品方式、测量分析方法、统计方法等内容。

5.1.3 地质分析标准物质的特性值应是均匀的。虽然一个标准物质的其他性质可能不

均匀,但只要这种不均匀对待测特性值不产生可检测出的影响,则可认为该标准物质

均匀。
2
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5.2 待测特性选择

5.2.1 原则上应对标准物质每一个待测特性进行均匀性评估。

5.2.2 对具有多种特性的标准物质,当难以对所有特性的均匀性进行检验时,应根据

待测特性的浓度范围和元素的地球化学分类,选择具有代表性、不易均匀的特性做均匀

性评估,同时必须保证未检特性的均匀性处于同样的受控状态。
注:未进行均匀性检验的待测特性,可依据其浓度和元素性质参照已进行均匀性检验的特性引

入的不确定度进行评估。

5.2.3 若记待测特性数量为 M ,选择进行均匀性评估的特性数量为p,选择待测特

性数量应满足以下要求:当 M ≤15时,p=M ;当15<M ≤45时,15≤p≤M ;当

M >45时,1
3M ≤p≤M 。

5.3 样品抽取

5.3.1 抽取方式

5.3.1.1 均匀性评估一般应在标准物质分装成最小包装单元后随机抽取。若标准物质

数量较多不能在短期内完成分装,可以在出样时随机抽取样品,但抽取的样品应分布于

出料全过程,并在样品分装后进行复验。

5.3.1.2 若标准物质不易均匀,在制备过程中应随机抽取样品进行均匀性初检,合格

后分装成小包装单元。

5.3.2 抽取单元数

5.3.2.1 抽取单元数目应对标准物质总体数量有足够的代表性。

5.3.2.2 抽取单元数取决于总体样品的单元数,并且抽取单元数以及每个样品的重复

测量次数应适合所采用的统计检验要求。

5.3.2.3 若记总体单元数为 N ,抽取单元数为q,抽取单元数应满足以下要求:当

N ≤200时,q≥11;当200<N≤500时,q≥15;当500<N≤1000时,q≥25;当

N >1000时,q≥3·
3N 。对于均匀性好的样品,当N≤500时,q≥10;当N>500

时,q≥15。抽取单元数与总体单元数的对应关系见表1。
表1 抽取单元数与总体单元数的对应关系

总体单元数N 抽取单元数q

N ≤200 q≥11

200<N ≤500 q≥15

500<N ≤1000 q≥25

N >1000 q≥3·
3
N

均匀性好的样品N ≤500 q≥10

均匀性好的样品N >500 q≥15

5.4 测量分析

5.4.1 一般应选择不低于定值方法精密度、具有足够灵敏度的测量方法。

5.4.2 样品称取质量取决于测量方法和候选物的加工粒度。
3
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5.4.3 一般情况下,每个抽取单元应独立取样重复测量次数≥2次。

5.4.4 均匀性评估通常采取随机次序进行测定。
注:以随机次序进行测定可以防止测量系统的时间变差 (测量过程中的漂移)干扰均匀性评估。

可通过随机化样品瓶顺序,同时结合改变样品测量顺序达到此目的。例如,假定10个样品

来进行均匀性评估,做3次重复测定,测量方案可如下:
重复测定1:1—3—5—7—9—2—4—6—8—10;
重复测定2:10—9—8—7—6—5—4—3—2—1;
重复测定3:2—4—6—8—10—1—3—5—7—9。

5.4.5 所有测量分析结果均应参与均匀性评估数据处理。

5.5 最小取样量

5.5.1 地质分析标准物质均匀性评估后应给出待测特性应用的最小取样量。

5.5.2 地质分析标准物质的最小取样量通常为均匀性评估测量分析中所使用的标准物

质的质量。当有多个待测特性值时,应以不易均匀的待测特性的最小取样量表示标准物

质的最小取样量或者分别给出每个待测特性的最小取样量。

5.5.3 地质分析标准物质的最小取样量也可通过实验确定。通过将不同取样量条件下

获取的瓶内标准物质偏差与取样量关系作图确定最小取样量。

5.6 数据结果统计

均匀性评估的数据结果统计应符合JJF1343 《标准物质定值的通用原则及统计学原

理》的要求。
注1:地质分析标准物质的均匀性评估,大多数情况下采用单因素方差分析法进行均匀性评估。

在某些情况下,也可采用双因素方差分析法进行均匀性评估。

注2:虽然其他类型的多种统计方法 (例如平均值一致性检验方法、t检验法、极差法等)也可

用于地质分析标准物质的均匀性评估,但本规范并没有涉及这方面的内容。

6 稳定性评估

6.1 一般要求

6.1.1 地质分析标准物质的研制过程中应进行稳定性评估,一般在均匀性评估后进行。

6.1.2 开展稳定性评估之前应设计稳定性评估方案,方案中应明确运输条件、保存条

件、待测特性、样品抽取方式、测量分析方法、检验时间点、统计方法等内容。
注:运输条件要尽量优化,以保证标准物质在运输过程中的不稳定性不会超过保存时的不稳定

性。当运输条件对标准物质的稳定性影响超过保存条件的影响时,应考虑短期稳定性对不

确定度的贡献。

6.1.3 地质分析标准物质应在明确的条件下,在较长周期内定期地进行待测特性的稳

定性评估。

6.1.4 必要时,应通过模拟运输及恶劣条件下的温度、放置方式等考察标准物质在特

定条件下的短期稳定性。

6.2 待测特性选择

6.2.1 原则上应对标准物质每一个待测特性进行稳定性评估。

6.2.2 对具有多种特性的标准物质,当难以对所有特性的稳定性进行检验时,应根据

4
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待测特性的浓度范围和地球化学分类,选择具有代表性、不易稳定的特性做稳定性评

估,同时必须保证未检特性的稳定性处于同样的受控状态。
注:未进行稳定性检验的待测特性,可依据其浓度和元素性质参照已进行稳定性检验的特性引

入的不确定度进行评估。

6.2.3 若记待测特性数量为 M ,选择进行稳定性评估的特性数量为r,当 M ≤15

时,r=M ;当15<M ≤45时,15≤r≤M ;当 M >45时,1
3M ≤r≤M 。

6.3 样品抽取

6.3.1 稳定性评估一般应在标准物质分装成最小包装单元后随机抽取。

6.3.2 抽取样品单元的分布对于总体样品应有足够的代表性。
注:为减少标准物质不均匀性的影响,可对多个样品进行单次测定,其结果优于少量样品的重

复测定。即当稳定性评估测量的重复性标准偏差与均匀性评估和标准物质定值的重复性标

准偏差之间具有可比性时,在每次测量时可通过在每个时间点多瓶取样减少不均匀性的

影响。

6.4 测量分析

6.4.1 一般应选择不低于定值方法的精密度和具有足够灵敏度的测量方法。

6.4.2 不同检验时间点的稳定性评估,操作步骤及实验条件应一致。

6.4.3 每种标准物质重复测量次数应≥2次。

6.4.4 所有测量分析结果均应参与稳定性评估数据处理。

6.5 检验时间

6.5.1 短期稳定性评估通常考察周期较短,但至少应与标准物质的运输时间一样长。
短期稳定性评估,一般选择的时间点≥3个。

6.5.2 长期稳定性考虑周期应≥12个月,一般选择的时间点≥5个。

6.6 数据结果统计

6.6.1 稳定性评估的数据结果统计应符合JJF1343 《标准物质定值的通用原则及统计

学原理》的要求。

6.6.2 国家一级标准物质的有效期一般应在1年以上,国家二级标准物质的有效期应

在半年以上。

6.6.3 标准物质有效期的确定也可参考类似有证标准物质的有效期给出。

6.7 稳定性监测

6.7.1 标准物质使用期间应对稳定性进行定期检验,确保发布认定值的准确可靠。

6.7.2 标准物质稳定性监测可采用公式 (1):

xCRM-xmeas ≤k u2CRM+u2meas (1)

  式中:

xCRM ———标准物质的认定值;

xmeas———测量值;

uCRM ———标准物质的合成标准不确定度;

umeas———稳定性监测测量结果的标准不确定度;
5
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k———置信概率为95%时所取得适当的包含因子。
如果满足公式 (1)条件,则说明标准物质是足够稳定的。

7 定值

7.1 一般要求

7.1.1 地质分析标准物质的认定值应尽可能溯源到SI单位或参考标准。

7.1.2 定值前,研制者应制定标准物质定值作业指导书,内容包括标准物质的预计认

定值范围、加工制备及均匀性评估等情况,并制定简明的指导原则:如分析方法应达到

的精密度指标、分析操作中应注意的问题、所用试剂的要求、分析结果报出的形式和定

值时间等。

7.2 计量学溯源性的建立与证明

地质分析标准物质的溯源方式应符合JJF1343 《标准物质定值的通用原则及统计学

原理》的要求。

7.3 合作实验室要求

7.3.1 合作定值实验室应具有一定的技术权威性,在测定标准物质的特性方面应具有

必备的条件及同等的技术能力和经验。

7.3.2 参加定值的实验人员应具有熟练的操作技术和工作经验。

7.3.3 必要时,定值前,可采用实验室间比对的方式确认合作实验室。

7.4 定值方式

7.4.1 由单个实验室采用单独一个基准方法定值。
注:基准测量方法是一类重要的方法。只有在设备和专门技术知识能保证溯源至SI单位制系统

时,才能采用单一基准法的方式。

7.4.2 由单个实验室采用两种或更多不同原理的已知准确度的参考方法定值。

7.4.3 使用一种或多种已证明准确的方法,由多个实验室合作定值。

7.4.3.1 每个实验室应各自独立使用一个或多个准确可靠的方法对标准物质的特性值

进行测量。

7.4.3.2 合作实验室的数目或独立定值组数应符合统计学的要求。当采用同一种方法

时,独立定值组数一般≥8个,当采用多种方法时,独立定值组数一般≥6个。

7.4.3.3 每个参加定值的实验室应至少测定2个最小单元,每个单元至少测2次,提

供≥4次独立重复测量数据。

7.4.4 利用特定方法进行定值。

7.4.4.1 采用特定方法的方式,应由多个实验室协作定值,只给出用特定方法评定的

特性值。

7.4.4.2 所用的特定方法必须进行实验室间方法确认,并通过实验室间比对等手段对

方法的重复性和复现性进行研究。

7.4.4.3 标准物质证书中必须给定该方法的具体操作流程。

7.4.5 利用一级标准物质进行比较定值。
注1:地质分析标准物质的研制可采用以上五种定值方式中任一种。
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注2:7.4.3是目前地质分析标准物质研制中最常用的定值方法。

7.5 测量数据检验及认定值的确定

测量数据检验及认定值的确定应符合JJF1343 《标准物质定值的通用原则及统计学

原理》的要求,包括正态分布检验、可疑值检验、等精度检验和认定值确定等。

7.5.1 测量数据要求

7.5.1.1 不应随意取舍数据,当统计方法检验测量数据为可疑值时,在进行技术审查

后再决定是否予以剔除。

7.5.1.2 地质分析标准物质的认定值y 与相对扩展不确定度原则上应满足表2要求。
对于特殊的标准物质 (如基体复杂、干扰较大的组分分析、有机分析、形态分析等以及

目前分析技术水平暂时达不到的情况),可根据需求结合不确定度评定实际情况确定。
表2 标准物质认定值相对扩展不确定度原则要求

认定值 相对扩展不确定度 认定值 相对扩展不确定度

y>10% ≤2% 1μg/g<y≤10μg/g ≤20%

1%<y≤10% ≤5% 0.1μg/g<y≤1μg/g ≤25%

0.1%<y≤1% ≤10% 0.01μg/g<y≤0.1μg/g ≤30%

10μg/g<y≤1000μg/g ≤15% y≤0.01μg/g ≤35%

8 不确定度评定

地质分析标准物质定值结果的不确定度应由3部分组成,分别为:标准物质均匀性

引入的不确定度,标准物质稳定性引入的不确定度以及标准物质的定值过程带来的不确

定度。不确定度评定应符合JJF1343 《标准物质定值的通用原则及统计学原理》的

要求。

9 定值结果表示

9.1 定值结果表示方式

9.1.1 定值结果一般表示为:认定值±扩展不确定度,即:

y±UCRM (2)

  式中:

y———被测特性的最佳估计值,也称为标准物质的认定值或标准值;

UCRM ———标准物质特性认定值的扩展不确定度。
注:应明确指出扩展不确定度的含义并指明所选择的包含概率。

9.1.2 结果中的不确定度也可以用相对扩展不确定度Urel表示,即:

Urel=UCRM/y (3)

  式中:

Urel———标准物质特性认定值的相对扩展不确定度。

9.1.3 当某些特性的定值未达到规定要求或不能给出不确定度的确切值时,可作为参

考值给出。参考值的表示方式是以带括号的数值表示。
7
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9.1.4 定值结果的计量单位应符合国家颁布的法定计量单位的规定。

9.2 数值修约

9.2.1 扩展不确定度一般根据需要保留一位或两位有效数字,数值修约采用只进不舍

的规则。

9.2.2 认定值的最后一位应与扩展不确定度的相应位数对齐。

9.2.3 数值修约规则应遵照JJF1059.1 《测量不确定度评定与表示》。

9.3 认定值修订

9.3.1 当标准物质实际特性值超过认定值范围,或者由于测量技术提高等原因,原有

标准物质不再满足测量要求或测量不确定度可再进一步减小时,可采取以下方法解决:
取消原有标准物质或对标准物质重新定值。

注:方法的选择取决于经济和技术等因素。
例1:从技术角度考虑,从标准物质的稳定性监测中发现一个或更多的实际特性值发生了变化;

当剩余标准物质的数量太小以至于无法重新定值时,从市场角度考虑取消该标准物质比较适宜。
例2:随着分析测试技术的进步,在某些领域的测试能力有了进一步提高。在原有标准物质性

质仍旧良好的情况下,通过对标准物质重新定值,减小认定值的不确定度。

10 包装和贮存

10.1 包装

10.1.1 最小包装单元的质量根据分析的取样量和样品稳定时间确定,也可根据用户的

实际需要配备数种不同质量和规格的包装。

10.1.2 最小包装单元的质量的允许误差一般应小于其包装量的1%。

10.1.3 标准物质的最小包装单元应贴有标准物质标签,标签的内容应包括编号、中英

文名称和研制单位。标准物质标签上应附有 《制造计量器具许可证》标志 (标志规格见

JJF1006—1994附录6)。

10.1.4 标准物质的包装应满足该标准物质的用途。一般情况下应选用密封性好、便于

使用和质量好的玻璃瓶或中高密度的聚乙稀瓶包装,用热缩薄膜或白蜡封口,必要时外

部可采用塑料薄膜袋真空封装。

10.2 贮存

10.2.1 标准物质的贮存条件应适合该标准物质的要求并有利于认定值的稳定。

10.2.2 一般应贮存于干燥、阴凉、洁净的环境中。某些有特殊贮存要求的,应有特殊

的贮存措施。
例:生物和形态标准物质应存放于避光、阴凉和干燥环境中,保存温度一般不超过25℃,相对

湿度低于60%;易变质的标准物质应用铝塑复合膜抽真空或在充填惰性气体的容器中于低温下

保存。

11 研制报告

11.1 研制报告应描述标准物质研制的全过程和数据分析的充分信息。

11.2 在标准物质评审时,研制报告应作为技术依据提交相关的评审机构。

11.3 标准物质研制报告应符合JJF1218 《标准物质研制报告编写规则》的要求。
8
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12 认定证书

地质分析标准物质认定证书应符合JJF1186 《标准物质认定证书和标签内容编写规

则》的要求。
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附录A

固体候选物制备实例

A.1 岩石成分标准物质的制备实例

将采集的岩石样品摊开,拣去外来杂质如泥土、草皮、木屑、包装材料碎片等。将

样品置于清洁通风处自然晾干。用颚式破碎机破碎至5mm以下,将样品放入烘箱中

80℃~110℃烘干。用高铝球磨机粗碎后过20目筛,进一步去除粗粒岩屑和杂物。用

高铝球磨机或者气流粉碎机等细碎样品至所需粒度 (一般过0.074mm筛,-200目),
混匀样品。

A.2 水系沉积物和土壤成分标准物质的制备实例

将采集的水系沉积物和土壤样品置于室内清洁通风处晾干,挑拣出动植物残体及岩

屑等杂物。用木槌敲击破碎大块样品后,用高铝球磨机轻度球磨2h。过20目筛,筛下

样品在烘箱内105℃烘24h进行灭菌。用高铝球磨机混磨24h以上,检查样品的粒度,
保证水系沉积物和土壤样品99%以上过0.074mm筛 (≤200目)即可。

A.3 海洋沉积物成分标准物质的制备实例

将聚乙烯塑料桶中的海洋沉积物静置若干天后,用虹吸法或其他方法将桶中的海水

去除。将样品置于清洁通风处晾干。在此过程中,用木质工具翻动样品,用木槌敲击破

碎,捡去肉眼可见的贝壳等动植物遗骸及其他岩石碎块等杂质。将已晾干的沉积物置于

搪瓷盘中,放入烘箱中120℃烘4h。用高铝球磨机加工。经混磨2h后,全部过

0.245mm筛后,再次球磨20h。取出样品120℃烘12h,用高铝球磨机混磨至均匀,
同时沉积物样品99.7%过0.074mm 筛。将混匀样品进行分装后,装瓶的样品选择

钴-60 (60Co)辐照48h灭菌,辐照剂量为20kGy。
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