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一   前言 

本报告是对 CNAS T0690“白术中铜、镉、铅含量的测定”能力验证计划

结果的总结，由中国计量科学研究院负责起草，中国合格评定国家认可委员会

（CNAS）秘书处审核并批准发布。 

CNAS T0690“白术中铜、镉、铅含量的测定”能力验证计划由 CNAS 组

织，中国计量科学研究院负责协调及实施。 

CNAS 依据 ISO/IEC 17043《合格评定 能力验证通用要求》运作能力验证

计划。 

申请认可和获准认可的合格评定机构必须通过参加能力验证活动（包括

CNAS组织实施或承认的能力验证计划、实验室间比对和测量审核）证明其技术

能力。选择能力验证计划及利用能力验证结果（含对不满意结果的纠正措施）

的相关要求和政策见CNAS-RL02《能力验证规则》。 

二   本次计划的特点 

1. 目的和意义 

CNAS T0690 计划的目的是为了评价参加实验室检测白术中铜、镉、铅元

素检测技术水平。此项能力验证计划有助于获准相关检测项目认可的实验室及

将要开展相关检测项目的实验室了解当前国内检测水平，促进实验室间技术交

流，推动参加实验室检测技术和实验室管理水平等方面的进一步提高，尤其是

对参加该项能力验证计划的检测结果不满意的实验室，更要从中查找原因，采

取措施，保证日常检测结果的准确、可靠。 

2.  参加实验室的范围、数量 

CNAS T0690 能力验证计划共有 51 个实验室参加，参加者分布于 21 省、

自治区、直辖市（见表 1）。 

参加的实验室中 17 个来自食品药品检验领域的实验室，3 个来自出入境检

验检疫实验室、还有 31 个来自药品生产企业实验室。在这些实验室中，铅和镉

测试项目已通过 CNAS 认可的有 23 个，占参加实验室总数的 45.1%；铜测试项

目已通过 CNAS 认可的有 21 个，占参加实验室总数的 41.2%。51 个报名参加

的实验室中有 49 个实验室报告了检测结果，2 个实验室未反馈结果。 
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表 1    参加 CNAS T0690 能力验证的实验室分布一览表 

省（自治区） 

直辖市 
实验室数量 

省（自治区） 

直辖市 
实验室数量 

北京 8 青海省 1 

上海 4 黑龙江省 1 

吉林 2 河南省 1 

福建省 2 河北省 2 

江苏省 6 天津 1 

山东省 3 陕西省 1 

四川省 2 贵州省 1 

江西省 1 广西省 2 

浙江省 1 广东省 8 

云南省 2 湖南省 1 

安徽省 1   

3. 测试项目和要求 

CNAS T0690 能力验证计划的测试项目为检测白术样品中的三种重金属：

铜、镉、铅（mg/kg，保留三位有效数字）。要求实验室按照日常检测的规定和

流程进行检测。 

本计划实施单位在向每个参加实验室发送检测样品的同时，附有“作业指

导书”、“检测结果报告单”、“样品确认函”等，要求各参加实验室根据作

业指导书的要求结合各实验室的工作进行检测，并要求在规定期限内上报检测

结果，所有材料见附录 C。  

4. 样品情况描述 

本计划向各参加实验室提供一瓶白术粉末作为检测样品，样品中 3 种元素

含量的参考范围：Pb：（0.1-0.5）mg/kg， Cu：（10-20）mg/kg，Cd：（0.1-

0.5）mg/kg，各实验室选择适宜的项目参加。样品按国家一级标准物质技术规

范(JJG 1006-94)的要求制备而成。发送样品前，进行了均匀性检验和稳定性检

验，相关数据见附录 B，检测结果显示样品均匀性和稳定性均良好，满足本次

能力验证计划的需求。本次能力验证中出现的离群值不是由样品之间或样品本

身的差异所致。 

5. 日程安排 
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2011 年 11 月：制定能力验证计划设计方案。 

2012 年 8 月-9 月：进行“能力验证计划报名表” 、“能力验证计划作业指

导书”、“被测物品接收状态表”、“能力验证计划结果报告单”及样品各项

准备工作。 

2012 年 9 月 1 日-9 月 31 日：向各实验室发邀请函，接受实验室报名表。 

2012 年 10 月 8 日-10 月 15 日：发送样品和作业指导书等相关信息。 

2012 年 10 月 15 日-10 月 31 日：实验室报告能力验证测试数据。 

2011 年 11 月 1 日-11 月 5 日：汇总数据，统计处理和专家审核，撰写报

告。 

2011 年 11 月 5 日-11 月 10 日：发布中期报告，接受意见反馈。 

2012 年
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为了清晰表示各实验室参加能力验证计划的结果，采用 Z 比分数序列直方

图来描述实验室的测试结果（详见附录）。从该直方图上，每一个实验室很容

易将其结果与其他参加实验室进行比较，了解其结果在本次计划中所处的水

平。 

四   统计处理结果及结果评价 

1、统计参数 

表 2 是本次能力验证的统计参数汇总表，有关统计的定义见附录 D2。 

表 2 检测结果的统计参数汇总表 

检测 

项目 

结果 

数目 

中位值

（mg/kg） 

标准 

IQR 

稳健 CV

（%） 

最大值

（mg/kg） 

最小值

（mg/kg） 

极差

（mg/kg） 

铜 46 14.5 0.44 2.9 15.6 13.5 2.1 

镉 46 0.140 0.010 7.7 0.260 0.095 0.165 

铅 45 0.216 0.022 10.6 0.579 0.118 0.461 

 

2、离群值和有问题结果 

表 3 是本次能力验证所有检测项目检测结果离群情况和有问题情况汇总，

以实验室代码表示。 

表 3 检测结果离群情况（|Z |3）和有问题情况（3>|Z |>2）汇总表 

检测项目 离群实验室代码 有问题实验室代码 

铜 / 2，28，33，48 

镉 17，26，29，33，37，  8,43,50 

铅 2，8，9，28，30，37， 50 

五、 技术分析和技术建议 

1、技术统计 

（1）铜测量 

实际测量中铅共有 46 个实验室报出了数据，20 个实验室采用原子吸收火

焰法进行样品检测，4 个实验室采用原子吸收石墨炉法进行样品检测， 3 个实

验室采用 ICP-OES 进行样品检测，19 个实验室采用 ICP-MS 进行样品检测。 
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5 个实验室采用湿法进行样品的消解，1 个实验室采用干法进行样品的消

解，40 个实验室采用微波方法进行样品消解。 

 4 个实验室检测数据经统计处理为有问题实验室，详细情况见表 3。有问

题实验室情况统计分析见表 4，所有涉及实验室应充分重视，认真查找原因。 

 

表 4   铜测试离群情况和有问题情况统计分析 

测试方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

(有问题数量/使用实验室总数) 

原子吸收火焰法 0/20 2/20 

原子吸收石墨炉法 0/4 2/4 

ICP－OES 0/3 0/3 

ICP-MS 0/19 1/19 

消解方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

(有问题数量/使用实验室总数) 

干法 0/1 0/1 

湿法 0/4 1/4 

微波消解 0/44 3/44 

注：表中统计以提供详细信息的实验室情况为依据 

（2）镉测量 

实际测量中镉共有 46 个实验室报出了数据，22 个实验室采用原子吸收石

墨炉法进行样品检测，24 个实验室采用 ICP-MS 进行样品检测。 

4 个实验室采用湿法进行样品的消解，1 个实验室采用干法进行样品的消

解，41 个实验室采用微波方法进行样品消解。 

5 个实验室检测数据经统计处理实验室离群，3 个实验室报出的检测数据经

统计处理实验室有问题，详细情况见表 3。离群和有问题情况统计分析见表 6

所有涉及实验室应充分重视，认真查找原因。 

 

表 6   镉测试离群情况和有问题情况统计分析 

测试方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

（有问题数量/使用实验室总数） 

原子吸收石墨炉法 3/22 1/22 
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ICP-MS 2/24 2/24 

消解方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

（有问题数量/使用实验室总数） 

干法 0/1 0/1 

湿法 0/4 0/4 

微波消解 5/41 3/41 

注：表中统计以提供详细信息的实验室情况为依据 

（4）铅测量 

实际测量中铅共有 45 个实验室报出了数据，20 个实验室采用原子吸收石

墨炉法进行样品检测， 25 个实验室采用 ICP-MS 进行样品检测。 

3 个实验室采用湿法进行样品的消解，1 个实验室采用干法进行样品的消

解，41 个实验室采用微波方法进行样品消解。 

6 个实验室检测数据经统计处理实验室离群，1 个实验室报出的检测数据经

统计处理实验室有问题，详细情况见表 3。离群和有问题情况统计分析见表 7

所有涉及实验室应充分重视，认真查找原因。 

表 7  铅测试离群情况和有问题情况统计分析 

测试方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

（有问题数量/使用实验室总数） 

原子吸收石墨炉法 1/20 1/20 

ICP-MS 5/25 0/25 

消解方法 
离群( ∣Z∣≥3) 

（离群数量/使用实验室总数） 

有问题(3>∣Z∣>2) 

（有问题数量/使用实验室总数） 

干法 0/1 0/1 

湿法 1/3 0/3 

微波消解 5/41 1/41 

注：表中统计以提供详细信息的实验室情况为依据 

 

2、技术分析 

本次能力验证推荐了可使用的检测方法，没有指定必须使用的方法。由于

实验室反馈的信息非常有限，有的实验室只是简单说明使用方法、仪器，其它
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任何信息都没提供。因此，对于离群数据，我们仅能从总体上做有限的技术分

析，可能的主要原因包括以下几个方面： 

（1）选用标准物质的影响 

标准物质的作用主要表现为两个方面，一是对整个分析过程进行质量控

制，包括对样品前处理方法以及检测过程的质量控制，也就是采用适当的标准

物质评价消解的效果怎样，测试仪器的状态如何，能否满足检测需求；二是定

量计算，因为相对法测量，最好有参照标准。此次能力验证活动中，提供的样

品基体为白术粉末，消解效果的好坏会直接影响测量的结果。采用溶液标准物

质虽然能够对测量过程进行质量控制，但对消解过程却很难达到良好的质控效

果，只有个别实验室使用类似基体材料的标准物质做质量控制，如使用柑橘

叶、白芍、茶叶、黄芪、花粉标准物质。大多数实验室没有提及用标准物质做

质量控制，是否没有采用相应标准物质对测量方法的验证，这可能产生结果偏

差的主要原因之一。因此建议，实验室在检测中必须选择相似基体的标准物

质。 

（2）不同仪器使用的影响 

因仪器使用导致数据离群的情况比较复杂，很多因素都可能导致系统或偶

然偏差。本项目中的铜，镉，铅三种元素检测可以用一种以上的测试仪器和测

试方法进行测试，如可以用 AAS、ICP-OES、ICP-MS、等多种仪器进行测试，因

此测试结果受到的影响因素各种各样。此外，在进行测试前应对测量仪器及器

材进行检定和校准，大多数实验室的仪器都进行了检定校准，但是是否把检定

校准结果很好的应用到测试过程中也是多数离群值产生的原因之一。建议实验

室在日常检测中定期对使用的仪器进行检定校准，并把检定校准结果运用到日

常的测试中。此外，本次能力验证为复杂基体样品，测量时有一定的难度，对

测试人员的要求较高。这可能也是离群值产生的原因之一。 

（3）其它 

由于离群值产生的原因多种多样，在此无法一一罗列，希望数据离群的实

验室结合测量过程，找出离群的可能原因。 

3、技术建议  

建议实验室从以下几方面查找原因： 
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（1） 检查结果计算方法和公式是否存在错误； 

（2） 检查样品称量是否正确，称量前样品是否按照规定的方法进行处理

和保存，所使用的天平是否经过校准； 

（3） 检查样品前处理方法是否合适，所用标准物质是否符合基体匹配的

原则，测量结果偏高时主要考虑是否存在来自试剂、容器及环境等沾污的可

能；测量结果偏低时主要考虑在前处理过程中是否存在因消解不彻底、转移不

完全、吸附、高温造成的待测成分损失； 

（4） 检查仪器校准情况，是否使用量值可靠的标准物质及经过校准的容

量器具配制校准溶液，校准溶液的配制是否准确，校准曲线的线性是否良好，

待测样品溶液中待测元素的浓度是否在校准曲线的线性范围内； 

（5） 检查仪器工作情况，在测量过程中是否存在条件的改变或信号漂

移、噪声偏大的现象； 

（6） 检查是否考虑过在特定的测量方法下可能存在的基体效应，并采用

相应方法消除基体干扰； 

（7） 检查测量结果是否扣除样品空白，样品空白的数目应在两个或两个

以上，如果样品空白测量的平行性不好，则需考虑空白扣除失败的可能性； 

（8）其它可能产生数据离群的原因。 



       CNAS T0690 白术中铜、镉、铅含量的测定能力验证计划结果报告                                                         

                                                                                           9 
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B-1 样品制备报告 

B-2 样品均匀性评价报告 

B-3 样品稳定性评价报告 

附录 C  相关文件 

C-1 被测物品接收状态确认表 
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附录 A 

检测结果和统计处理 
CNAS T0690 

铜的检测结果和统计处理 

实验室代码 Cu(mg/kg) Z 比分数 实验室代码 Cu(mg/kg) Z 比分数 

1 / / 27 14.7 0.5  

2 13.5 -2.3  28 13.6 -2.1  

3 14.7 0.5  29 14.2 -0.7  

4 14.82 0.8  30 13.83 -1.6  

5 14.1 -0.9  31 14.4 -0.2  

6 13.7 -1.9  32 14.5 0.0  

7 14.5 0.0  33 15.6 2.6  

8 14.2 -0.7  34 13.7 -1.9  

9 14.7 0.5  35 14.3 -0.5  

10 14.7 0.5  36 14.4 -0.2  

11 14.3 -0.5  37 15 1.2  

12 14.7 0.5  38 14.2 -0.7  

13 14.7 0.5  39 / / 

14 14.5 0.0  40 14.5 0.0  

15 14.6 0.2  41 15.1 1.4  

16 13.8 -1.6  42 14.2 -0.7  

17 14.7 0.5  43 13.8 -1.6  

18 / / 44 14.5 0.0  

19 14 -1.2  45 / / 

20 15.3 1.9  46 14.5 0.0  

21 14.1 -0.9  47 14.1 -0.9  

22 13.9 -1.4  48 13.5 -2.3  

23 14.5 0.0  49 / / 

24 14.7 0.5  50 14.8 0.7  

25 14.9 0.9  51 14.6 0.2  

26 14.6 0.2  / / / 

注：1.   表明 2<|Z |<3，为有问题或可疑的结果。§表明|Z |≥3，为不满意或离群的结

果。 
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     图 1：白术中铜的 Z 分数图 
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CNAS T0690 

镉的检测结果和统计处理 

 

实验室代码 Cd(mg/kg) Z 比分数 实验室代码 Cd(mg/kg) Z 比分数 

1 / / 27 0.125 -1.4  

2 0.145 0.5  28 0.138 -0.2  

3 0.161 2.0  29 0.0948 -4.2  

4 0.1264 -1.3  30 0.1259 -1.3  

5 0.137 -0.3  31 0.142 0.2  

6 0.134 -0.6  32 0.133 -0.7  

7 0.14 0.0  33 0.26 11.2  

8 0.169 2.7  34 0.139 -0.1  

9 0.14 0.0  35 0.134 -0.6  

10 0.13 -0.9  36 0.154 1.3  

11 0.145 0.5  37 0.106 -3.2  

12 0.132 -0.7  38 0.144 0.4  

13 0.132 -0.7  39 / / 

14 0.123 -1.6  40 0.139 -0.1  

15 0.128 -1.1  41 0.141 0.1  

16 0.145 0.5  42 0.148 0.7  

17 0.174 3.2  43 0.171 2.9  

18 0.147 0.7  44 0.148 0.7  

19 0.151 1.0  45 / / 

20 0.138 -0.2  46 / / 

21 0.139 -0.1  47 0.133 -0.7  

22 0.143 0.3  48 0.132 -0.7  

23 0.141 0.1  49 0.135 -0.5  

24 0.14 0.0  50 0.171 2.9  

25 0.142 0.2  51 / / 

26 0.178 3.5  / / / 

注：1.   表明 2<|Z |<3，为有问题或可疑的结果。§表明|Z |≥3，为不满意或离群的结果。 
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图 2：白术中镉的 Z 分数图 

 

33 
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CNAS T0690 

铅的检测结果和统计处理 

 

实验室代码 Pb(mg/kg) Z 比分数 实验室代码 Pb(mg/kg) Z 比分数 

1 / / 27 0.209 -0.3  

2 0.284 3.0  28 0.13 -3.7  

3 0.210  -0.3  29 0.17 -2.0  

4 0.197  -0.8  30 0.3995 8.0  

5 0.199 -0.7  31 0.228 0.5  

6 0.257 1.8  32 0.234 0.8  

7 0.209 -0.3  33 0.239 1.0  

8 0.579 15.8  34 0.253 1.6  

9 0.301 3.7  35 / / 

10 0.202 -0.6  36 0.225 0.4  

11 0.200  -0.7  37 0.118 -4.3  

12 0.237 0.9  38 0.21 -0.3  

13 0.216 0.0  39 / / 

14 0.183 -1.4  40 0.208 -0.3  

15 0.214 -0.1  41 0.251 1.5  

16 0.212  -0.2  42 0.239 1.0  

17 0.21 -0.3  43 0.206 -0.4  

18 0.216 0.0  44 / / 

19 0.195 -0.9  45 0.201 -0.7  

20 0.242 1.1  46 / / 

21 0.209 -0.3  47 0.187 -1.3  

22 0.244 1.2  48 0.218 0.1  

23 0.214 -0.1  49 0.225 0.4  

24 0.224 0.3  50 0.283 2.9  

25 0.228 0.5  51 / / 

26 0.259 1.9  / / / 

 

 

 

注：1.   表明 2<|Z |<3，为有问题或可疑的结果。§表明|Z |≥3，为不满意或离群的结果。 
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图 3：白术中铅的 Z 分数图 

30 8 
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附录 B    样品制备和均匀性/稳定性检验 

 

 

 样品制备报告 

 样品均匀性评价报告 

 样品稳定性评价报告 
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附录 B1 

样品制备报告 

       本次能力验证检测样品的制备工作由中国计量科学研究院化学计量与分析

科学研究所负责完成。检测样品严格按照国家一级标准物质技术规范(JJG 

1006-94)的要求制备而成。 

1 标准物质的原料选择 

我国中草药资源极其丰富，目前国家保护的中药品种就有 1000 多科。由于

农业污水灌溉、施用污泥和磷肥、采矿以及工业“三废”排放等影响，使得一

些地方的耕地土壤重金属污染，日益严重，从而导致部分中药材产品中重金属

含量超标。 

通过大量实验，对采集不同地区的白术中重金属含量进行测定和数据整

理，选取适宜的白术为原材料进行标准物质制备。 

2 标准物质制备 

标准物质均匀性是标准物质的基本属性，它与样品的特性及加工流程有

关。首先对购买的白术样品捡拾腐烂部分和杂质，清洗烘干。再用氧化铝球磨

机进行长时间粉碎，过筛后，把全部过筛物放到混匀器里，进行 2 小时混匀，

混匀后进行均匀性初检，合格后在洁净实验室中分装，样品分装在 50mL洁净

的棕色玻璃瓶中，每瓶装样品 20 克，并且用铝箔封口机进行真空封装，每瓶

20克。  

密封后的样品用钴 60辐射灭菌处理。 
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附录 B2 

均匀性评价报告 

 

均匀性是用来描述物质特性空间分布特征的。物质的均匀性是个相对概

念，与取样量有关。当一种物质有多个待定特性量时，以不易均匀待定特性量

的最小取样量来表示物质的最小取样量或分别给出每个特性量的最小取样量。

检测单元数目对样品总体要有足够的代表性。抽取单元数取决于总体样品的单

元数和对样品的均匀程度的了解。当总体样品的单元数较多时，抽取单元也相

应增多。当已知样品均匀性良好时，抽取单元数可适当减少。抽取单元数以及

每个样品的重复测量次数还应适合所采用的统计检验模式的要求。对具有多种

待定特性量的物质，可有代表性地选择特性量进行检测。 

从制备的白术样品随机抽取 15瓶，每瓶样品独立取样测定二次，每次取样

为 0.2克。对测定结果采用方差分析法进行统计。 

       Q1=
215
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i
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      F=
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



Q

Q
 ……………………………………………… （5） 

     式中：Q1—瓶间平方和； 

           Q2—瓶内平方和； 

           ni--i瓶测定数据的个数； 

           Xij--i瓶第 j个测定数据； 

           iX -- i瓶测定的平均值； 

           X --所有测定数据的总平均； 

        1  --瓶间自由度； 

2  --瓶内自由度；  

N--所有测定数据的个数； 

m--瓶数 

F—统计量。 
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表 8. 白术中铜含量的均匀性检验结果（mg/kg） 

序号 瓶号 
测定值 

平均值 瓶内方差 
1 2 

1 254 14.59 14.62 14.60 0.000 

2 383 14.54 14.38 14.46 0.013 

3 346 14.61 14.35 14.48 0.034 

4 513 14.65 14.51 14.58 0.011 

5 822 14.55 14.58 14.57 0.000 
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表 9. 白术中镉含量的均匀性检验结果（mg/kg） 

序号 瓶号 
测定值 

平均值 瓶内方差 
1 2 

1 254 0.1438  0.1456  0.1447  0.0000015  

2 383 0.1442  0.1507  0.1474  0.0000216  

3 346 0.1509  0.1499  0.1504  0.0000005  

4 513 0.1431  0.1470  0.1450  0.0000075  

5 822 0.1473  0.1448  0.1461  0.0000032  

6 565 0.1495  0.1485  0.1490  0.0000005  

7 333 0.1514  0.1514  0.1514  0.0000000  

8 504 0.1469  0.1477  0.1473  0.0000003  

9 64 0.1465  0.1473  0.1469  0.0000003  

10 1262 0.1499  0.1466  0.1482  0.0000055  

11 478 0.1483  0.1453  0.1468  0.0000047  

12 191 0.1473  0.1489  0.1481  0.0000014  

13 11 0.1505  0.1458  0.1482  0.0000109  

14 655 0.1506  0.1463  0.1485  0.0000093  

15 200 0.1470  0.1515  0.1492  0.0000100  

总平均值 0.1478  

S 0.0024  

RSD% 1.6% 

Q1 0.00009  

Q2 0.00008  

V1 14 

V2 15 

F 1.28  

F0.05

（14,15） 
2.42 

结论 F<F0.05（14,15） 
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表 10. 白术标准物质中铅含量的均匀性检验结果（mg/kg） 

序号 瓶号 
测定值 

平均值 瓶内方差 
1 2 

1 254 0.214 0.215 0.214 0.000001 

2 383 0.211 0.205 0.208 0.000018 

3 346 0.203 0.219 0.211 0.000130 

4 513 0.205 0.218 0.212 0.000082 

5 822 0.219 0.211 0.215 0.000035 

6 565 0.215 0.214 0.215 0.000001 

7 333 0.206 0.202 0.204 0.000005 

8 504 0.206 0.211 0.208 0.000011 

9 64 0.205 0.199 0.202 0.000014 

10 1262 0.214 0.215 0.214 0.000001 

11 478 0.211 0.215 0.213 0.000009 

12 191 0.216 0.214 0.215 0.000003 

13 11 0.207 0.218 0.212 0.000065 

14 655 0.205 0.214 0.210 0.000043 

15 200 0.217 0.204 0.210 0.000080 

总平均值 0.211  

S 0.006  

RSD% 2.69% 

Q1 0.00043  

Q2 0.00050  

V1 14 

V2 15 

F 0.93 

F0.05

（14,15） 
2.42 

结论 F<F0.05（14,15） 

 

检验结果表明，白术中铜、镉和铅含量的统计量 F值均小于相应的临界值，说明

在最小取样量为 0.2 克时，该白术中铜、镉和铅含量均匀性良好。 
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附录 B3 

稳定性评价报告 

样品稳定性是指在一定环境条件下保存，其特征量值在一定时间内保持不

变的能力。本样品在 14 个月时间内，进行了五次稳定性监测，每次对样品中

铜、镉和铅元素的含量进行测定，每个元素进行七次独立测定，对测定结果进

行 t 分布检验，即 i 次检验的 ti值若小于临界值 t0.05（i-2），则表明检验该样品

中铜、镉和铅元素的含量无显著性变化。即 ti值按下式计算： 

                ………………………………… （9） 

其中： 

线性回归斜率：
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Xi—每次与第一次稳定性监测的间隔时间； 

     Yi ---每次稳定性监测的平均值。 
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表 11.  白术中的铜含量稳定性监测结果（mg/kg） 

       个月 

测定值 
0 2 4 6 14 

1 14.86  14.66  14.91  14.91  14.90  

2 14.77  14.67  14.93  14.84  14.87  

3 14.85  14.56  15.01  14.79  14.88  

4 14.73  14.62  14.94  14.68  14.98  

5 14.79  14.59  14.98  14.74  15.00  

6 14.99  14.73  14.91  14.74  14.97  

7 14.76  14.55  14.95  14.71  14.89  

平均值 14.82  14.63  14.95  14.77  14.93  

标准偏差 0.089  0.067  0.035  0.082  0.055  

相对标准偏差 0.60% 0.46% 0.23% 0.56% 0.37% 

ti 0.98 T0.95,3 3.18 

结论 无显著性变化 

 

表 12.  白术中的镉含量稳定性监测结果（mg/kg） 

       个月 

测定值 
0 2 4 6 14 

1 0.1478  0.1483  0.1501  0.1484  0.1478  

2 0.1497  0.1486  0.1497  0.1474  0.1497  

3 0.1473  0.1494  0.1489  0.1473  0.1473  

4 0.1476  0.1479  0.1489  0.1467  0.1476  

5 0.1472  0.1488  0.1494  0.1496  0.1472  

6 0.1476  0.1497  0.1502  0.1474  0.1476  

7 0.1481  0.1470  0.1480  0.1477  0.1481  

平均值 0.1479  0.1485  0.1493  0.1478  0.1479  

标准偏差 0.001  0.001  0.0008  0.0009  0.001  

相对标准偏差 0.58% 0.61% 0.52% 0.63% 0.58% 

ti 0.49 T0.95,3 3.18 

结论 无显著性变化 
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表 13.  白术中的铅含量稳定性监测结果（mg/kg） 

       个月 

测定值 
0 2 4 6 14 

1 0.206  0.226  0.216  0.215  0.209  

2 0.201  0.209  0.219  0.206  0.210  

3 0.206  0.205  0.218  0.207  0.218  

4 0.200  0.213  0.201  0.205  0.210  

5 0.213  0.206  0.223  0.207  0.211  

6 0.209  0.210  0.199  0.206  0.208  

7 0.214  0.211  0.208  0.227  0.214  

平均值 0.210 0.211 0.212 0.210 0.211 

标准偏差 0.006  0.007  0.009  0.008  0.004  

相对标准偏差 2.7% 3.3% 4.4% 3.8% 1.7% 

ti 0.312 T0.95,3 3.18 

结论 无显著性变化 

 

选用 95%置信概率，即 )1n(t  =t0.05（5-2）=3.18，由表 30-表 57，可见白术和淫

羊藿标准物质 t 值均小于 3.18。该结果表明：本白术样品在常温和避光条件下保存，其

铜、镉和铅元素的含量值稳定，稳定性达一年以上。 
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附录 C    相关文件 

 

 C1 作业指导书 

 C2 检测结果报告单 

 C3 样品确认函 
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附录 C1 

白术中铜、镉、铅含量的测定 

能力验证作业指导书 

__________________   ： 

      欢迎贵实验室参加 CNAS  T0690 白术中铜、镉、铅含量的测定能力验证计

划。您实验室的代码为：LAB— 

为了保证此次能力验证结果的一致性和可比性，各实验室能获得满意的测

试结果，请认真阅读该作业指导书。 

1 样品反馈信息 

接到样品后，首先填写被测物品接收状态表（附件 4），务必于 2012 年 10

月 20 日前反馈回实施机构（通过报名网站上传），如样品有问题请立即与实施

机构联系。 

2 提供的样品 

2.1  所提供的样品为白术基体，白色粉末状固体。样品为 1 个独立玻璃瓶包装

（10g 左右）。 

2.2  被测白术样品 3 种元素含量的参考范围：Pb：（0.1-0.5）mg/kg， Cu：

（10-20）mg/kg，Cd：（0.1-0.5）mg/kg，各实验室选择自己的参加项目进

行测量。 

2.3 样品的保存：样品在阴凉避光、干燥、室温下储存。 

3   样品检测 

3.1  将样品在 80℃条件下烘干 4 小时，烘干后放入盛有硅胶的干燥器中保存，

冷却至室温后在进行称量。 

3.2 本能力验证样品的前处理方法可采用微波消解法、高压密闭消解法进行前处

理等，参加者需对所采用的方法进行必要的验证。 

3.3  采用同位素稀释质谱法、ICP 质谱法、ICP 发射光谱法、原子吸收法或其它

测量方法，参加实验室根据本实验室情况选择具体检测方法。 

      4  测试事项要求 
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4.1 在测试前做好准备工作，样品打开后应尽快开展测量工作。 

4.2 样品测定前处理消化步骤详细要求见附件 1。 

4.3 平行样品的独立测定次数不少于 7 次，给出每种元素单独重复测定 7 次的实

际测定值、平均值和标准偏差。 

5  结果要求 

5.1 请将结果按要求填写在能力验证测试结果报告单上（附件 2），并附原始记

录（附件 3），各实验室选择自己参加的项目填写。 

5.2 测试结果报告表中务必注明测试方法，如同时采用 2 种以上不同方法测试必

须详细注明。对原方法操作进行修改的部分请在备注中注明。 

5.3 测试结果报告表中请注明使用的仪器设备、型号、试剂和标准物质等信息。 

5.4 铜、镉、铅元素统一采用 mg/kg单位，以 3位有效数字报出结果（如

0.251mg/kg）。 

5.5 在整个能力验证测试计划实施过程中均使用给定的实验室代码，报告能力验

证测试结果时务必填写实验室代码。 

5.6 最后形成能力验证测试结果报告书（包括结果报告单和原始记录）。 

5.6 测试结果反馈时间：2012 年 10 月 31 日前务必将能力验证测试结果报告

（附件 2）盖章扫描后上传至报名网站，并将纸质文件邮寄至实施机构。 

6 实验室代码 

所提供样品的外包装上的编号（T0690- ×××）为您实验室的代码，数字序号为

001-100。7     注意事项 

请按规定时间将能力验证测试结果报告书及时上报至实施机构（时间以当

地邮戳为准），过期将不予受理。 

中国计量科学研究院化学计量与分析科学研究所  

联系人：史乃捷，吴冰，汪斌 

电话：010-64271640 

传真：010-64225471 

通讯地址：北京市朝阳区北三环东路 18号 

中国计量科学研究院化学所 

邮编：100013         E-mail:shinj@nim. ac.cn；   Wubing@nim.ac.cn 
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附件 1  前处理消化步骤详细要求 

1 仪器设备 

控温烘箱：温度波动能够控制在±5℃之内； 

分析天平：最小分度值≤0.1mg（经过计量检定合格）； 

微波消解炉：用于微波消解； 

高压消解罐：用于高压密闭消解。 

2 操作方法 

（1）样品的称取 

本样品的最小取样量为 0.1g，根据消解方法选定容器，用洁净的容器称取

试样。微波消解及高压密闭消解为安全考虑，应注意控制取样量。 

（2）样品消解的方法 

             a 微波消解 

             b 高压密闭消解等 

（3）消解完全后样品的定容 

样品消解完全后，转入洁净容量瓶，用去离子水定容至刻度，摇匀后待

测。必要时可经再次稀释，直至最佳浓度测量范围，然后进行仪器测定。 

注：消解要完全，定容后的待测样品，应该注意控制其酸度，不要超过仪器容许的

酸度范围。 

（4）采用相同的试剂，在相同的条件下进行空白实验。 
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附录 C2 

                                白术中铜、镉、铅含量的测定结果报告单 

 

实验室名称：                                               获 CNAS 认可的项目：              

实验室代码：T0690-            

 

注：（1）铜、镉、铅元素统一采用 mg/kg 单位，以 3 位有效数字报出结果（如

530mg/kg） （2）各实验室选择自己参加的项目填写，不参加的项目请杠划。 

                                                                               

测试人员： 测试日期： 实验室负责人（公章）：    

测试

项目 

测试结果（mg/kg） 
消解 

方法 

测试 

方法 

测试仪器 

(名称、型号) 

标准物质 

备注 样品 

测定值 平均值 标准偏差 RSD（%） 

铜 

 

      

注：本栏填

写地方不

够，可附在

原始数据中

（后） 

 

 

 

 

 

 

镉 

 

   

    

 

 

 

 

 

 

铅 
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附录 C3 

                                  

白术中铜、镉、铅含量的测定 

能力验证样品接收状态确认表  

                                                            实验室编号： 

能力验证计划名称 白术中铜、镉、铅含量的测定 

组 织  机  构 中国计量科学研究院化学计量与分析科学研究所 

电 话 / 传 真 010-64225471 联 系 人 吴冰 

发  送  日  期  运输单据号码  

发  送  状  态 完好 □ 不完好 □ 发送人签名  

接收实验室名称： 

联系地址： 

邮编： 

联系电话/传真：                                        

联系人：                                 接收人签名：      

接收时，被测物品状态是否良好：        是    □       否    □ 

如需要，对接收状态的详细说明： 
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