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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。 

请注意本文件的某些内容可能涉及专利，本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。 

本文件由湖北省市场监督管理局行政许可技术评审中心提出。 

本文件由湖北省市场监督管理局归口。 

本文件起草单位：湖北省市场监督管理局行政许可技术评审中心、武汉谱尼科技有限公司、武汉中

地检测技术有限公司、湖北省理化分析测试中心有限公司、湖北省协诚交通环保有限公司、湖北景深安

全技术有限公司、劲牌有限公司、湖北省标准化与质量研究院、湖北省产品质量监督检验研究院。 

本文件主要起草人：宋晶、宋敏、赵梅荣、夏浩、胡立鹃、杨晓华、李先芝、罗军、周茜、陈翔、

姜康、雷晨、郑璐、熊文文。 

本文件实施应用中如有疑问，可咨询湖北省市场监督管理局行政许可技术评审中心，联系电话：

027-65398033，邮箱：741854383@qq.com。执行过程中如有意见和建议，请寄送湖北省市场监督管理局

行政许可技术评审中心（地址：湖北省武汉市武昌区东湖路1号，邮政编码：430071，邮箱：

741854383@qq.com，联系电话：027-65398033）。 
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实验室常见化学测量设备期间核查管理规范 

1 范围 

本文件规定了实验室常见化学测量设备期间核查管理中的术语和定义、基本要求、期间核查的实施、

结果应用以及质量控制与改进。 

本文件适用于湖北省生态环境、食品、化工及医药领域化学实验室开展测量设备期间核查活动，其

他专业领域实验室测量设备的期间核查可参照执行。 

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。 

JJF 1001-2011  通用计量术语及定义 

CNAS-GL042：2019  测量仪器设备期间核查的方法指南 

3 术语和定义 

JJF 1001-2011、CNAS-GL042：2019界定的以及下列术语和定义适用于本文件。 

 

测量设备  measuring equipment 

为实现测量过程所必需的测量仪器、软件、测量标准、标准物质、辅助设备或其组合。 

[JJF 1001-2011, 定义6.6] 

 

期间核查 intermediate check 

设备在使用过程中或在相邻两次校准之间，按照规定程序验证其功能或计量特性能否持续满足方

法要求或规定要求而进行的操作。 

[CNAS-GL042：2019 定义3.3] 

 

核查标准 check standard 

用于日常验证测量仪器或测量系统性能的装置、设备或样品。 

[CNAS-GL042：2019 定义3.6] 

4 基本要求 

实验室应制定期间核查管理程序，以利用期间核查保持对测量设备性能的信心。 

策划及实施测量设备期间核查时应考虑以下因素： 

a) 设备检定规程/校准规范等对测量设备计量性能和通用技术要求的相关规定； 

b) 检验检测标准方法中对测量设备计量性能和通用技术要求的相关规定； 

c) 实验室根据需求和风险制定的严于方法要求的内容； 
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d) 设备使用说明书中明确的技术性能和核查要求； 

e) 设备历次检定/校准、期间核查的情况； 

f) 设备使用范围（或参数）、使用寿命、使用频率、运行时间、运行状况、稳定性和维护保养情

况、日常操作环境，重点是出现异常、过载、可疑结果、异常结果、脱离控制等特殊情况； 

g) 质量管理中与被核查对象相关的质量控制结果； 

h) 实施期间核查的必要性、可操作性、所需的成本和资源； 

i) 测量结果的用途、期间核查对结果影响及风险大小。 

5 期间核查的实施 

核查对象 

5.1.1 在确定实验室期间核查对象时，应重点关注以下测量设备： 

a) 使用年限较长，稳定性和可靠性下降，漂移较大的设备； 

b) 使用频繁的设备； 

c) 检定/校准周期较长的设备；或检定/校准结果波动较大、或临近最大允许误差的设备； 

d) 常用便携式/可移动现场检测以及需要在恶劣条件下使用的设备；或使用、存储环境发生过剧

烈变化的设备； 

e) 新购的不了解其计量性能及变化规律的设备； 

f) 测量重要、关键项目数据、或对测量准确度要求较高的设备； 

g) 稳定性差（易漂移、易老化）、使用寿命临近到期的设备； 

h) 发生测量结果异常、可疑数据、脱离控制（如外借）、发生过载等异常情况的设备； 

i) 有特殊规定或仪器说明书、检测方法中有明确要求的设备。 

5.1.2 本文件以附录形式重点列举了 19种实验室常见化学测量设备期间核查方法，见表 1。其他测量

设备的期间核查可参考借鉴。 

表1 实验室常见化学测量设备及期间核查方法一览表 

序号 测量设备名称 核查方法附录 

1 pH（酸度）计 附录 A 

2 氨基酸分析仪 附录 B 

3 电导率仪 附录 C 

4 电感耦合等离子体发射光谱仪 附录 D 

5 电感耦合等离子体质谱仪 附录 E 

6 电热鼓风干燥箱 附录 F 

7 电子天平 附录 G 

8 分光光度计 附录 H 

9 恒温水浴锅 附录 I 

11 气相色谱仪 附录 K 

12 气相色谱-质谱联用仪 附录 L 

13 溶解氧测定仪 附录 M 

14 液相色谱仪 附录 N 

15 液相色谱-质谱联用仪 附录 O 
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表1  实验室常见化学测量设备及期间核查方法一览表（续） 

序号 测量设备名称 核查方法附录 

16 原子吸收分光光度计 附录 P 

17 原子荧光光谱仪 附录 Q 

18 浊度计 附录 R 

19 总有机碳分析仪 附录 S 

核查管理流程 

5.2.1 实验室应策划并制定年度期间核查计划，明确需要进行期间核查的化学测量设备名称、唯一性

标识、核查内容、核查方法、核查频次、核查指标限值要求及判定准则、技术记录表格、实施期间核查

人员等。 

5.2.2 实验室应依据年度期间核查计划，提前下达测量设备期间核查任务。 

5.2.3 实验室应根据测量设备的使用要求，结合相关文件资料，制定适宜的核查方法。 

5.2.4 实施期间核查时，应依据核查方法对环境条件、核查使用标准、核查内容和方法、结果判定等

逐一确认。 

5.2.5 期间核查应由授权任命的仪器操作人员负责完成，并根据相关核查指标限值要求进行单项指标

判定，最终由实验室技术管理层或指定责任人结合实验室管理要求作出核查总体结论。 

核查频次 

5.3.1 测量设备期间核查周期一般在两次检定/校准之间，可根据设备的使用情况调整核查频次。 

5.3.2 期间核查可分为定期核查和不定期核查： 

a) 定期核查，实验室按照计划中的固定时间间隔对测量设备进行期间核查，适用于性能稳定、环

境条件可控、使用频率固定、维护状态良好、检定/校准周期较长的设备； 

b) 不定期核查，实验室按照自身需求和测量设备使用状况，实施不定期核查的情形： 

1) 脱离控制（如外借）后返回的测量设备； 

2) 运行环境条件发生较大变化的测量设备； 

3) 发生碰撞、跌落、过载、错误操作、运行突然断电等特殊情况的测量设备； 

4) 对性能产生怀疑的测量设备。 

核查方法 

5.4.1 实施期间核查前，应编写相应的测量设备期间核查方法，期间核查方法一般包括：核查内容、

核查标准、环境条件、核查指标、结果判定、核查记录与应用等。 

5.4.2 期间核查方法来源一般有检定规程/校准规范、检验检测标准方法、供应商提供的设备使用说明

书等。本文件附录中列举核查方法主要有使用标准物质测量法、对保留样品量值重新测量法等，详见附

录 A～附录 S。 

核查内容 

本文件期间核查内容主要针对测量设备计量性能核查，对经常携带到现场检测的测量设备，如pH

（酸度）计等增加外观核查内容。 

核查标准 

对测量设备的计量性能进行期间核查时，通常选择以下核查标准： 
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a) 有证标准物质，由权威机构（如符合 ISO 17034和 ISO 指南 35）生产且赋予参考值和测量不

确定度证书的标准物质； 

b) 准确度等级或不确定度不低于被核查对象的设备； 

c) 具有良好稳定性的被测样品或实物量具； 

d) 具有良好稳定性、重复性、均匀性和足够分辨力（分度值）的设备。 

核查标准应有相应的保护措施保持其稳定性，应在干燥、无腐蚀，避免阳光直射的环境条件下保存。 

环境条件 

测量设备期间核查时工作环境条件应符合检定规程/校准规范、检验检测标准方法对环境条件的要

求。 

核查指标 

5.8.1 对于多功能或多量程的测量设备，应选择基本功能、基本范围、经常使用的功能和量程、或常

用测量点进行期间核查。 

5.8.2 依据检定规程/校准规范、对测量结果影响程度、风险大小等，选择期间核查计量性能指标，包

括但不限于检出限、线性、重复性等。 

结果判定 

5.9.1 本文件附录主要引用检定规程/校准规范限值要求进行结果判定。根据设备使用目的，实验室也

可引用检验检测标准方法或设备出厂技术指标限值。 

5.9.2 核查结果判定分“合格”或“不合格”两种。 

5.9.3 经授权任命的仪器操作人员按本文件附录进行单项结果判定，实验室技术管理层或指定责任人

进行核查总体结论确认。 

资料管理 

5.10.1 期间核查资料包括核查计划和核查原始记录。核查计划及相关原始记录应全面、清晰、准确、

完整，便于追溯。  

5.10.2 期间核查资料由实验技术管理层或指定责任人审核合格后，按规定时限归档保存。 

6 结果应用 

单项指标核查结果均为合格时，核查总体结论为合格。  

部分单项指标核查结果不合格，经实验室技术管理层或指定责任人确认后，该测量设备可在限定

范围内降级或选择性使用，并在核查总体结论中加以说明。 

核查总体结论不合格，应采取如下措施： 

—— 立即停止使用，粘贴停用标识； 

—— 立即启动不符合管理程序，查找原因； 

—— 由技术管理层或指定责任人实施跟踪，直至维护（修）、调试、验证合格后； 

—— 再次核查表明其测量设备能满足期间核查指标限值及要求，呈正常工作状态，且满足计量溯

源可信度为止； 

—— 必要时，应对之前使用该设备出具的数据或检测报告进行追溯。 

7 质量管理与改进 
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质量管理 

本文件规定的期间核查程序或相关要求可以作为测量设备质量管理指导性文件。实施测量设备期

间核查，对于提升实验室质量管理的体现： 

a) 持续提升测量设备使用或操作人员的能力水平； 

b) 维护实验场所环境及测量设备使用条件的控制； 

c) 利用期间核查结果实施测量设备的分类、分级管理，确保质量控制的有效性和实用性； 

d) 以设备期间核查为手段提升测量设备管理水平，有助于发现管理体系中存在的缺陷，及时开展

风险预警及应对； 

e) 持续跟踪并修订年度期间核查计划，包括但不仅限于核查对象技术指标、核查频次、判定依据

或规则等内容，以确保测量设备检定/校准状态的持续可信； 

f) 建立健全测量设备期间核查档案。 

评价与改进 

实验室技术管理层应关注年度测量设备期间核查实施及完成情况，适时了解或掌握常用测量设备

的运行状况及计量溯源的符合性，确保在下一次检定/校准前测量设备的可靠性。同时，重视期间核查

发现的问题或缺陷，并提出改进措施或建议，强化实验室风险控制管理。 
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A  
A  

附 录 A  

（规范性） 

pH（酸度）计的期间核查 

A.1 核查内容 

A.1.1 采用目视观察法，对仪器外观进行核查。 

A.1.2 选择三种不同pH值标准溶液，对其进行校准定位及测量，通过核查仪器示值误差和示值重复性

指标的符合性评判仪器稳定性。 

A.1.3 适用于精度为0.01级及以下具有温度补偿功能的pH（酸度）计。 

A.2 核查标准 

选用低、中、高（如pH值分别为4.00、6.86、9.18）三种或与仪器内置校准点一致的pH值标准溶液

作为核查标准。 

A.3 环境条件 

A.3.1 环境温度：（13～33）℃。 

A.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

A.3.3 标准溶液和电极系统的温度恒定性不超过±0.2℃。 

A.4 核查指标 

A.4.1 外观核查 

目视观察仪器整机外表面应光洁平整，各功能按键应能正常工作，仪器紧固件无松动、屏幕显示清

晰完整。玻璃电极无裂纹、爆裂，电极插头清洁、干燥；参比电极应充满溶液，液接界无吸附杂质，内

置电解质溶液能正常渗漏。 

A.4.2 示值误差 

用pH=4.00和pH=9.18标准缓冲溶液对仪器校准定位： 

a) 清洗电极头部，用滤纸吸干，把电极插入 pH=4.00的标准缓冲溶液中，在恒温到 25℃条件下，

调节仪器读数与标准缓冲液 pH=4.00一致。 

b) 清洗电极头部，并用滤纸吸干，把电极插入 pH=9.18 的标准缓冲溶液中，再次调节仪器读数与

标准缓冲液 pH=9.18一致。重复以上操作直到读数稳定。 

c) 完成校准定位后清洗电极头部，并用滤纸吸干，把电极插入 pH=6.86标准缓冲溶液中，重复测

量 3次，取平均值作为仪器示值 X，此示值与标准缓冲溶液 pH=6.86标准值之差即为仪器的示

值误差（DX）。如仪器内置校准点与上述 pH值不同，应选用内置校准点对应缓冲溶液。 

A.4.3 示值重复性 

用pH=4.00和pH=9.18标准缓冲液定位校准后，测量pH=6.86标准缓冲溶液，重复“校准”和“测量”

操作6次，以单次测量的标准偏差（s）表示重复性。如仪器内置校准点与上述pH值不同，应选用内置校

准点对应缓冲溶液。 

示值重复性计算： 
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 s = √
∑(pHi−pH̅̅ ̅̅ )2

5
 ···································································· (A.1) 

式中： 

s——单次测量的标准偏差； 

pHi——第i次测量的仪器示值； 

pH̅̅ ̅̅ ——6次测量pHi的平均值。 

A.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求为： 

a) 0.01级别仪器示值误差（DX）不超过±0.03，0.1 级别仪器示值误差（DX）不超过±0.1，0.2

级别仪器示值误差（DX）不超过±0.2，核查结果为合格； 

b) 0.01 级别仪器示值重复性 s≤0.01，0.1 级别仪器示值重复性 s≤0.05，0.2 级别仪器示值重

复性 s≤0.1，核查结果为合格； 

c) 或实验室根据自身检测使用要求制定的评定规则； 

d) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述核查结果。 

A.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表A.1所示。 
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表A.1 pH（酸度）计期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

仪器外观 

表面光洁平整 □ 是    □ 否  问题描述： 

功能按键正常 □ 是    □ 否  问题描述： 

数值显示清晰完整 □ 是    □ 否  问题描述： 

玻璃电极正常 □ 是    □ 否  问题描述： 

样品温度（℃）    / 

测量值     

示值误差 

示值误差结果：                                        示值误差(DX)计算：DX=X-6.86 

示值误差核查结果：合格    □不合格                    

示值误差(DX）限值要求：0.01级别仪器|DX|≤0.03；0.1级别仪器|DX|≤0.1；0.2级别仪器|DX|≤0.2。 

示值 

重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

样品温度（℃）       / 

测量值        

示值重复性结果：                                   示值重复性计算公式：𝑠 = √
∑(pH𝒾−pH̅̅ ̅̅ )2

5
 

示值重复性核查结果：□合格    □不合格         

示值重复性(s)限值要求：0.01级别仪器 s ≤0.01；0.1级别仪器 s ≤0.05；0.2级别仪器 s ≤0.1； 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                    审核人：               日期： 
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B  
B  

附 录 B  

（规范性） 

氨基酸分析仪的期间核查 

B.1 核查内容 

使用国家有证氨基酸标准物质进行重复测量，确定氨基酸分析仪分离度、检出限、定性测量重复性、

定量测量重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

B.2 核查标准 

采用已知浓度的国家有证氨基酸标准物质，将其制配成浓度为（5～20）nmol/L核查标准液。 

B.3 环境条件 

B.3.1 环境温度：(15～30)℃。 

B.3.2 相对湿度：(30～80）%RH。 

B.4 核查指标 

B.4.1 分离度 

仪器运行稳定后，从氨基酸分析仪进样系统注入浓度为5 nmol/L的氨基酸标准溶液，依据色谱图测

量峰高及基线距离，按式B.1分别计算苏氨酸（Thr）-丝氨酸（Ser）、甘氨酸（Gly）-丙氨酸（Ala）、

亮氨酸（Leu）-异亮氨酸（Ile）分离度（Rh）。 

 Rh =
H0−H

H0
× 100% ································································· (B.1) 

式中： 

H0——两相邻色谱峰的平均峰高，mV 或 mm； 

H——两相邻色谱峰交点到基线的距离，mV 或 mm。 

B.4.2 检出限 

与B.4.1分离度相同的测量条件下，以5 nmol/L氨基酸标准溶液进样测量3次，记录色谱图，以获取

组氨酸（His）峰高平均值和基线噪声值，按式B.2计算检出限（CL）。 

 CL =
2NDC

组
V

1000H
组

······································································· (B.2) 

式中： 

ND——基线噪声值，mV或mm； 

C组——组氨酸溶液浓度，nmol/mL； 

H组——组氨酸色谱峰高的平均值，mV或mm； 

V——进样体积，μL。 

B.4.3 定性/定量测量重复性 
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与B.4.1分离度相同的测量条件下，重复测量浓度为10 nmol/L的氨基酸标准溶液至少7次，由色谱图

峰保留时间（或峰面积）结果，按式B.3分别计算天冬氨酸（Asp）和精氨酸（Arg）保留时间的重复性、

甘氨酸（Gly）和组氨酸（His）峰面积的重复性，以RSD表示定性/定量测量的重复性。 

 RSD定性（定量） = √
∑ (Xi−X̅)2n

i=1

n−1
×

1

X̅
× 100% ············································· (B.3) 

式中： 

Xi——第 i 次测量的色谱峰保留时间（或峰面积）； 

X̅——色谱峰保留时间（或峰面积）n 次测量平均值。 

B.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表B.1所示。 

表B.1 氨基酸分析仪期间核查指标及限值要求 

序号 技术指标 指标控制限值 

1 分离度 

苏氨酸-丝氨酸 ≥85% 

甘氨酸-丙氨酸  ≥90% 

亮氨酸-异亮氨酸  ≥80% 

2 检出限 ≤1 nmol（S/N=2,组氨酸） 

3 
定性测量重复性 RSD ≤1.5%（天冬氨酸和精氨酸） 

定量测量重复性 RSD ≤3.0%（甘氨酸和组氨酸） 

B.6 核查记录及应用  

本核查记录格式如表B.2所示。 

表B.2 氨基酸分析仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                             计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

分离度 

氨基酸标准物质 
T 苏氨酸-丝氨酸（hr-

Ser） 

甘氨酸-丙氨酸 （Gly-

Ala） 

亮氨酸-异亮氨（Leu-

Ile） 

测量值   %   %   % 

分离度限值要求 ≥85% ≥90% ≥80% 
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表 B.2 氨基酸分析仪期间核查记录表（续） 

分离度 

分离度（Rh）计算公式：Rh =
H0−H

H0
× 100%      

分离度核查结果：□合格    □不合格  

检出限 

核查标准浓度  进样量  

基线噪声  组氨酸峰高  

检出限（CL）=                                           检出限（CL）计算公式：CL =
2NDC

组
V

1000H
组

     

检出限核查：□合格    □不合格            检出限限值要求  ≤1 nmol（S/N=2,组氨酸） 

定性重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 7 

测量值天冬氨酸

（Asp）保留时

间 

       

测量值精氨酸 

（Arg）保留时

间 

       

定性重复性 RSD =                  标准偏差 RSD 计算公式：RSD定性（定量） = √
∑ (Xi−X̅)2n

i=1

n−1
×

1

X̅
× 100%    

定性重复性核查结果：□合格  □不合格                     示值重复性限值要求：RSD≤1.5% 

定量重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 7 

测量值甘氨酸

（Gly）峰面积 
       

测量值组氨酸

（His）峰面积 
       

定量重复性 RSD =                 标准偏差 RSD 计算公式：RSD定性（定量） = √
∑ (Xi−X̅)2n

i=1

n−1
×

1

X̅
× 100%    

定量重复性核查结果：□合格  □不合格                     示值重复性限值要求：RSD≤3.0% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                 日期：                           审核人：                  日期： 
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C  
C  

附 录 C  

（规范性） 

电导率仪的期间核查 

C.1 核查内容 

C.1.1 采用目视观察法，对电导率仪外观进行检查。 

C.1.2 通过对氯化钾标准溶液重复测量，确定电导率仪引用误差、重复性指标的符合性，评判仪器稳

定性。 

C.1.3 适用于电解质电导率仪。 

C.2 核查标准 

用氯化钾电导率溶液标准物质作为核查标准，在 110℃下烘烤 4 h后, 称取 0.7440 g优级纯氯化钾

固体，溶于 1 L 电导率不大于 0.2 μS cm⁄ 的蒸馏水或去离子水(25℃时)中，此氯化钾溶液在 25℃时的

电导率为𝜅𝑠=1408.3 μS cm⁄ ，或电导率溶液有证标准物质。 

C.3 环境条件 

C.3.1 环境温度：（15～25）℃。 

C.3.2 相对湿度：（30～85）%RH。 

C.4 核查指标 

C.4.1 外观核查 

C.4.1.1 外表面应光洁平整，仪器各功能按键应能正常工作，各紧固件无松动，标识应清晰、完整。

指针式仪器的指针无阻滞现象。 

C.4.1.2 传感器单元应无裂纹、无破损、无污染物，插头应清洁、干燥，导线连接紧固。 

C.4.1.3 铂黑电极上的铂黑无明显剥落现象。 

C.4.2 引用误差 

按照仪器操作规程调整好仪器参数条件，取标准溶液或配置好的氯化钾核查标准溶液，恒温到25℃，

测量并记录电导率测量值𝜅M，重复测量3次，取其平均值𝜅M̅̅ ̅̅ ，计算仪器引用误差： 

 

 
∆𝜅

𝜅F
=

𝜅M̅̅ ̅̅ −𝜅s

𝜅F
× 100% ································································ (C.1) 

式中： 

∆𝜅

𝜅F
 ——引用误差； 

𝜅s——标准溶液或配置好的氯化钾溶液在 25℃时的电导率； 

𝜅F——仪器量程的上限值。 

C.4.3 重复性 



DB42/T 1957—2023 

13 

重复测量标准溶液或配置好的氯化钾溶液6次电导率值𝜅Mi，按照式C.2计算单次测量标准偏差与满

量程的比值，标识测量结果的重复性： 

 δ =
1

𝜅F

√
∑ (𝜅Mi−𝜅M̅̅ ̅̅ )26

i−1

5
× 100% ························································ (C.2) 

式中： 

δ——测量结果的重复性； 

𝜅Mi——第i次测量的仪器示值； 

𝜅M̅̅ ̅̅ ——6次测量值的平均值； 

𝜅F——仪器被检量程的上限值。 

C.5 结果判定 

不同级别电导率仪，期间核查结果判定指标及限值要求如表C.1所示。 

表C.1 不同级别电导率仪期间核查指标及限值要求 

电导率仪级别 
期间核查指标限值要求 

引用误差（%FS） 重复性（%FS） 

0.2 ±0.40 ≤0.20 

0.5 ±0.80 ≤0.40 

1.0 ±1.5 ≤0.70 

1.5 ±2.0 ≤1.0 

2.0 ±2.5 ≤1.2 

2.5 ±3.0 ≤1.5 

3.0 ±3.5 ≤1.7 

4.0 ±4.5 ≤2.2 

C.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表C.2所示。 
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表C.2 电导率仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                        计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

外观 

外表面光洁平整 □ 是    □ 否，问题描述： 

功能按键正常 □ 是    □ 否，问题描述： 

数值显示清晰完整  是    □ 否，问题描述： 

传感器正常 □ 是    □ 否，问题描述： 

铂黑电极完整 □ 是    □ 否，问题描述： 

外观核查结果：合格    □不合格 

引用误差 

测量次数 1 2 3 平均值 

测量值     

引用误差结果：                            引用误差计算公式：
∆𝜅

𝜅F
=

𝜅M̅̅ ̅̅ −𝜅s

𝜅F
× 100% 

引用误差核查结果：合格    □不合格               引用误差限值要求： 

重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

测量值        

示值重复性结果：                     重复性计算公式：δ =
1

𝜅F

√
∑ (𝜅Mi−𝜅M̅̅ ̅̅ )26

i−1

5
× 100% 

单项核查结果：合格    □不合格                         指标限值要求： 

核查总体结论：  

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                      审核人：                  日期： 
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D  
D  

附 录 D  

（规范性） 

电感耦合等离子体发射光谱仪的期间核查 

D.1 核查内容 

通过对金属元素锌（Zn） 、镍（Ni）、锰（Mn）、铬（Cr）、铜（Cu）、钡（Ba） 标准溶液的重

复测试，核查确定电感耦合等离子体发射光谱仪测量重复性、测量线性指标的符合性，评判仪器稳定性。

实验室可根据实际工作内容选择以上核查标准的某一种或几种。 

D.2 核查标准 

使用浓度为1000 mg/L金属元素的混合标准溶液作为核查标准，按照表D.1配置工作曲线系列标准溶

液。 

表D.1 工作曲线系列标准溶液表 

金属元素 
标准溶液系列浓度(mg/L) 

1# 2# 3# 4# 5# 

锌（Zn）  0.00 1.00 2.00 5.00 10.00 

镍（Ni）  0.00 1.00 2.00 5.00 10.00 

锰（Mn）  0.00 0.50 1.00 2.50 5.00 

铬（Cr）  0.00 1.00 2.00 5.00 10.00 

铜（Cu）  0.00 0.50 1.00 2.50 5.00 

钡（Ba）  0.00 0.50 1.00 2.50 5.00 

D.3 环境条件 

D.3.1 环境温度：（15～30）℃。 

D.3.2 相对湿度：≤80%RH。 

D.4 核查指标 

D.4.1 检出限 

在仪器处于正常工作状态下，吸喷D.2中的系列标准溶液，制作工作曲线，连续10次测量空白溶液，

以10次空白值标准偏差3倍对应的浓度为检出限。 

 𝑠 = √
∑ (𝑥𝑖−�̅�)2𝑛

𝑖=1

𝑛−1
 ···································································· (D.1) 

式中： 

𝑠——标准偏差； 

𝑥𝑖——单次测量值； 

�̅�——测量平均值； 

𝑛——测量次数，𝑛=10。 

 DL =
3s

b
 ··········································································· (D.2) 
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式中： 

DL——元素检出限，mg/L； 

s——标准偏差； 

b——工作曲线斜率。 

D.4.2 重复性 

调整仪器处于正常工作状态，取配置好的工作曲线系列标准溶液，连续10次测量工作系列中间标准

溶液（表D.1中2#或3#），记录发射强度（Ii）测量值，按式D.3计算10次测量值的相对标准偏差（RSD）

为仪器测量重复性。 

 RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% ························································· (D.3) 

式中： 

RSD——相对标准偏差，%； 

Ii——发射强度测量值； 

I—̅—10 次测量值的算术平均值； 

n——测量次数。 

D.4.3 稳定性 

仪器开机稳定后，吸喷D.2中的系列标准溶液，制作工作曲线，测量工作系列中间标准溶液（表D.1

中2#或3#），记录发射强度（Ii）测量值。在不少于2h内，间隔15 min以上，重复6次测量，计算6次测量

值的相对标准偏差（RSD）为稳定性。计算公式同式D.3，测量次数n为6。 

D.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求为： 

a) 检出限符合表 D.2要求，核查结果为合格； 

表D.2 不同元素检出限要求限值 

序号 金属元素 限值要求 

1 锌（Zn） ≤0.01 

2 镍（Ni） ≤0.03 

3 锰（Mn） ≤0.005 

4 铬（Cr） ≤0.02 

5 铜（Cu） ≤0.005 

b) 重复性≤3%，核查结果为合格； 

c) 稳定性≤4%，核查结果为合格； 

d) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

D.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表D.3所示。 
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表D.3 电感耦合等离子体发射光谱仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证

书编号 
 

上一次检定/校

准日期 
 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                    计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

检出限 

金属

元素 
连续10次测量数值 

标准

偏差 

检出

限 

锌             

镍             

锰             

铬             

铜             

标准偏差s计算公式：𝑠 = √
∑ (𝑥𝑖−�̅�)2𝑛

𝑖=1

𝑛−1
；      检出限计算公式：DL =

3s

b
 

检出限核查结果：□合格    □不合格  

指标限值要求：锌≤0.01；镍≤0.03；锰≤0.005；铬≤0.02；铜≤0.005。 

 

重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 

发射强度值（Ii）      

测量次数 6 7 8 9 10 

发射强度值（Ii）      

平均值  

重复性（RSD）结果：                     重复性计算公式：𝑅𝑆𝐷 =
1

𝐼̅
√

∑ (𝐼𝑖−𝐼)̅2𝑛
𝑖=1

𝑛−1
× 100% 

重复性核查结果：□合格    □不合格              重复性（RSD）限值检出限：RSD≤3% 

稳定性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 

发射强度值（Ii）       
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表 D.3 电感耦合等离子体发射光谱仪期间核查记录表（续） 

稳定性 

平均值  

稳定性（RSD）结果：                     稳定性计算公式：𝑅𝑆𝐷 =
1

𝐼̅
√

∑ (𝐼𝑖−𝐼)̅2𝑛
𝑖=1

𝑛−1
× 100% 

稳定性核查结果：□合格    不合格              稳定性（RSD）限值检出限：RSD≤4% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：              审核人：                  日期： 
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E  
E  

附 录 E  

（规范性） 

电感耦合等离子体质谱仪的期间核查 

E.1 核查内容 

通过对金属元素铍(Be)、铟（In）、铋（Bi）标准溶液的重复测试，核查确定电感耦合等离子体质

谱仪灵敏度、检出限、氧化物离子产率、双电荷离子产率、短期稳定性和长期稳定性指标的符合性，评

判仪器稳定性。 

E.2 核查标准 

将元素铍(Be)、铟（In）、铋（Bi）有证标准溶液，配制成浓度为0.01 mg/L的混合核查标液。 

E.3 环境条件 

E.3.1 环境温度：（20～25）℃。 

E.3.2 相对湿度：≤75%RH。 

E.4 核查指标 

E.4.1 灵敏度 

以0.01 mg/L混合核查标液进样, 控制积分时间0.1 s，测量质量数9、115、209元素的离子计数。

分别测量20个数据，取其平均值，分别扣除背景噪声后，再除以其准确浓度值，即为各元素的灵敏度

S[Mcps/(mg/L)]。 

E.4.2 检出限 

以电阻率大于18 MΩ ∙ cm的高纯水进样，测量质量数9、115、209处的离子计数，积分时间0.1 s,分

别测量11次，用测量结果的标准偏差sA的3倍除以对应的的灵敏度S，即为各元素的检出限。 

检出限的计算： 

 𝐶L =
3sA

S
 ·········································································· (E.1) 

式中： 

𝐶L——检出限； 

sA——标准偏差； 

S——灵敏度。 

E.4.3 氧化物离子产率和双电荷离子产率核查 

以仪器自带的调谐液进行调谐核查，记录仪器调谐通过时的氧化物离子产率和双电荷离子产率。 

E.4.4 短期稳定性 

以0.01 mg/L的混合核查标液进样，测量质量数9、115、209各元素的离子计数，在20 min内，每2 min

取一个（单个离子计数每次扫描10次）测量值，共计10个数据，计算其相对标准偏差RSD（%），即为仪

器的短期稳定性。 
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短期稳定性的计算： 

 �̅� =
∑ 𝑅𝑖

𝑛
𝑖=1

𝑛
 ········································································ (E.2) 

 𝑠 = √
∑ (𝑅𝑖−�̅�)2𝑛

𝑖=1

𝑛−1
 ··································································· (E.3) 

式中： 

R̅——10个测量数据的平均值； 

𝑅𝑖——1个测量数据（10次扫描数据的平均值）； 

𝑠——标准偏差； 

𝑛——测量次数。 

短期稳定性为： 

 RSD短期 =
s

R̅
× 100% ······························································· (E.4) 

E.4.5 长期稳定性 

以0.01 mg/L的混合核查标液进样，测量质量数9、115、209各元素的离子计数，在不少于2 h内，重

复测量10次，计算其相对标准偏差RSD长期（%），即为仪器的长期稳定性。 

长期稳定性的计算同E.4.4。 

E.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表E.1。 

表E.1 电感耦合等离子体质谱仪期间核查指标及限值要求 

E.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表E.2所示。 

表E.2 电感耦合等离子体质谱仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编

号 
 

上一次检定/校准日

期 
 

 

序号 期间核查指标 限值要求 备注 

1 检出限(ng/L) 铍≤30, 铟≤10, 铋≤10 / 

2 灵敏度[Mcps/(mg/L)] 铍≥5, 铟≥30, 铋≥20 / 

3 氧化物离子产率 ≤3.0% / 

4 双电荷离子产率 ≤3.0% / 

5 短期稳定性 ≤3.0% 三种元素 

6 长期稳定性 ≤5.0% 三种元素 

当以上核查指标有一项不符合要求，核查总体结论即为不合格。 



DB42/T 1957—2023 

21 

表 E.2 电感耦合等离子体质谱仪期间核查记录表(续) 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

灵 

敏 

度 

金属

元素 
离子计数(kcps)与背景噪声(cps)测量值（n=20） 

均值 

(kcps) 

灵 敏 度
S[Mcps
（mg/L）] 

铍 

离子计数           

 

 

背景噪声           

离子计数           

背景噪声           

铟 

离子计数           

 

 

背景噪声           

离子计数           

背景噪声           

铋 

离子计数           

 

 

背景噪声           

离子计数           

背景噪声           

灵敏度 

灵敏度 S=（离子计数均值-背景噪声）/对应的浓度 

灵敏度核查结果：□合格      □不合格               灵敏度限值要求：铍≥5, 铟≥30, 铋≥

20 
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表 E.2 电感耦合等离子体质谱仪期间核查记录表(续) 

检 

出 

限 

 

金属

元素 
离子计数(cps)测量值（n=11） 

标准偏差

sA 

检出限 

𝐶L

（ng/L） 

铍             
 

铟             

铋             

检出限 𝐶L =
3sA

S
     S 为灵敏度 

检出限核查结果：□合格      □不合格                   检出限限值要求：铍≤30, 铟≤10, 铋≤

10 

氧化物

离子产

率 

元素质量数 离子计数平均值(cps) 氧化物离子产率（%） 

  
 

  

氧化物离子产率核查结果：□合格      □不合格                        指标限值要求：≤3.0 % 

双电荷

离子产

率 

元素质量数 离子计数平均值(cps) 双电荷离子产率（%） 

  

 

  

双电荷离子产率核查结果：□合格      □不合格               双电荷离子产率限值要求：≤3.0 % 

短期稳

定性 

质量数 离子计数(kcps)测量值（n=10） 
相对标准偏差

（%） 

9u            

115u            

209u            

短期稳定性核查结果：   合格      □不合格                  短期稳定性限值要求：≤3.0 % 

长期稳

定性 

质量数 离子计数(kcps)测量值（n=10） 
相对标准偏差

（%） 

9u            

115u            
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表 E.2 电感耦合等离子体质谱仪期间核查记录表(续) 

长期稳

定性 

209u            

长期稳定性核查结果：□合格      □不合格                   长期稳定性限值要求：≤5.0 % 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                     审核人：               日期： 
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F  
F  

附 录 F  

（规范性） 

电热鼓风干燥箱的期间核查 

F.1 核查内容 

使用量值溯源合格温度装置或温度计，核查电热鼓风干燥箱的温度偏差、箱内温度均匀度指标的符

合性，评判仪器稳定性。 

F.2 核查标准 

F.2.1 使用量值溯源合格且在检定/校准有效期内的温度测量装置或温度计，对干燥箱的温度偏差、箱

体内温度均匀度进行核查。 

F.2.2 核查用温度测量装置或温度计的测量精度应不低于待核查测量设备。 

F.3 环境条件 

F.3.1 环境温度：（15～35）℃。 

F.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

F.4 核查指标 

F.4.1 温度设定点的选择 

通常选择使用工作温度为温度核查设定单点，必要时，可增加使用温度范围的上限、下限和中间点

作为温度设定点。 

F.4.2 测量点的位置选择 

测量点的位置选择： 

a) 温度计或温度测量装置探头布设在拟选定的温度测量点； 

b) 可根据干燥箱实际工作常用位置布设温度测量点； 

c) 也可采用上、中、下三层，与设备内壁的距离为各边长 1/10 的位置处分别布设温度测量点； 

d) 遇到通风口时，上、中、下分层温度测量点可以适当加大距离。 

F.4.3 测量点的数量选择 

测量点的数量选择： 

a) 干燥箱设备容积小于等于 2 m
3
时，选择 9个点作为温度测量点： 

b) 干燥箱设备容积大于 2 m
3
时，选择 15个点作为温度测量点； 

c) 实验室可根据实际工作需要减少或增加温度测量点数量。 

F.4.4 温度测量 

按F.4.2和F.4.3温度测量点位置和数量，将用于干燥箱期间核查的温度计温度或测量装置，放置温

度测量设定点，开启仪器运行至温度达到设定值，且持续稳定后（一般可以按照到达设定值后30 min内

共记录16组数据，记录时间间隔为2 min），分别记录各温度测量点显示值，并计算温度偏差。 
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F.4.5 温度偏差 

 ∆tmax = tmax − ts ·································································· (F.1) 

 ∆tmin = tmin − ts ·································································· (F.2) 

式中： 

∆tmax——温度上偏差，℃； 

∆tmin——温度下偏差，℃； 

tmax——各测量点中测量的最高温度，℃； 

tmin——各测量点中测量的最低温度，℃； 

ts——设备设定温度，℃。 

F.4.6 温度均匀度 

 ∆tu = tmax − tmin ·································································· (F.3) 

式中： 

∆tu——温度均匀度，℃； 

tmax——各测量点中测量的最高温度，℃； 

tmin——各测量点中测量的最低温度，℃。 

F.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表F.1所示。 

表F.1 电热鼓风干燥箱期间核查指标及限值要求 

温度量程范围 ≤200℃ 200℃＜T≤300℃ 

核查技术指标 
温度偏差 ±2.0℃ ±3.0℃ 

温度均匀度 ≤2.0℃ ≤3.0℃ 

核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述核查结果。 

F.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表F.2所示。 

表F.2 电子鼓风干燥箱期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                     计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 
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表 F.2 电子鼓风干燥箱期间核查记录表（续） 

测

量

点

位

布

设

图 

上层 中层 下层 

   

参数设置 设定温度ts，℃  温度稳定时间，min  

温

度

记

录 

测量时间

间隔 

1

（0min） 

2

（2min） 

3

（4min） 

4

（6min） 

5

（8min） 

6 

（10min） 

7 

（12min） 

8 

（14min） 

测量点编

号（  ）

温度

（℃） 

        

测量时间

间隔 

9 

（16min） 

10 

（18min） 

11 

（20min） 

12 

（22min） 

13 

（24min） 

14 

（26min） 

15 

（28min） 

16 

（30min） 

测量点编

号（  ）

温度

（℃） 

        

最高温度tmax（℃）  最低温度tmin（℃）  

温

度

偏

差 

温度上偏差△tmax

（℃） 
 温度下偏差△tmin（℃）  

温度偏差计算公式：∆tmax = tmax − ts；∆tmin = tmin − ts； 

温度偏差核查结果：□合格      □不合格           

温度偏差限值要求：温度量程范围≤200℃时|△t|≤2.0 ℃；温度量程范围200℃＜T≤300℃时|△t|≤3.0 ℃。 

温

度

均

匀

度 

温度均匀度△tu（℃）  

温度均匀度计算公式：∆tu = tmax − tmin 

温度均匀度核查结果：□合格      □不合格            

温度均匀度限值要求： 

温度量程范围≤200℃时|△tu|≤2.0 ℃；温度量程范围200℃＜T≤300℃时|△tu|≤3.0 ℃。 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                  审核人：                  日期： 
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G  
G  

附 录 G  

（规范性） 

电子天平的期间核查 

G.1 核查内容 

选择常用测量范围的工作砝码，经赋值后核查电子天平的示值误差，评判仪器稳定性。 

G.2 核查标准 

G.2.1 常用测量范围的工作砝码，电子天平经校准合格后立即对工作砝码重复测量赋值。 

G.2.2 工作砝码应存放于干燥，无腐蚀的环境条件下。 

G.3 环境条件 

G.3.1 环境温度：（15～25）℃。 

G.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

G.4 核查指标 

G.4.1 工作砝码赋值 

电子天平经校准合格后的7天内，用天平称量工作砝码，平行进行10次测量，对工作砝码进行赋值，

该赋值将作为标准值对后续的核查结果判定的依据。工作砝码赋值为Xs，按照式G.1计算： 

 Xs = X10 − θ ······································································ (G.1) 

式中： 

X10——10次测量结果的平均值； 

θ——天平校准证书上的误差值。 

G.4.2 示值误差 

保持电子天平稳定置零后，称量工作砝码，平行进行10次测量并记录称量值，计算其平均值Xn。示

值误差结果H，按照式G.2计算： 

 H =
Xs−Xn

∆
 ········································································· (G.2) 

式中：  

Xn——10次测量的平均值； 

Xs——工作砝码的赋值； 

∆——在该工作砝码质量时，天平的最大允许误差。可参考校准证书或表G.1中MPE值。 

G.5 结果判定 

期间核查结果判定指标最大允许误差（MPE）及限值要求如表G.1。 
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表G.1 载荷对应的最大允许误差（MPE）限值要求 

载荷（g） 0≤m≤5×10
2
 5×10

2
＜m≤2×10

3
 2×10

3
＜m≤1×10

4
 

最大允许误差|MPE| 0.5e 1.0e 1.5e 

电子天平偏载误差、重复性误差和示值误差指标核查结果评定规则为： 

a) 当 H≤1时，期间核查通过，电子天平可以继续使用； 

b) 当 0.7＜H≤1时，采取预防措施，加大核查频次，缩短期间核查间隔，防止数据超出判据； 

c) 当 H＞1 时，期间核查未通过，电子天平停止使用。 

G.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表G.2所示。 

表G.2 电子天平期间核查记录表 

基本 

信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查 

标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                    天平误差值θ：             计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

设备载荷m（g） 

0≤m≤5×10
2     

最大允许误差|MPE|=0.5e  

5×10
2
＜m≤2×10

3
  最大允许误差|MPE|=1.0e  

2×10
3
＜m≤1×10

4
  最大允许误差|MPE|=1.5e  

工作砝

码赋值 

测量次数 1 2 3 4 5 

仪器示值Ei（g）      

测量次数 6 7 8 9 10 

仪器示值Ei（g）      

工作砝码赋值： Xs =                                                     Xs = X10 − θ 

示值 

误差 

测量次数 1 2 3 4 5 6 

仪器示值Ei（g）       
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表G.2 电子天平期间核查记录表（续） 

示值 

误差 

测量次数 6 7 8 9 10  

仪器示值Ei（g）       

平均值 示值误差计算公式：H =
Xs−Xn

∆
 

示值误差核查结果 合格      □不合格      示值误差指标限值要求：H≤1 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                  审核人：                  日期： 
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H  
H  

附 录 H  

（规范性） 

分光光度计的期间核查 

H.1 核查内容 

通过对高氯酸标准溶液多次测量，确定分光光度计波长最大示值误差及波长重复性、噪声与漂移、

透射比示值误差和重复性及仪器示值误差和重复性。 

H.2 核查标准 

采用浓度为0.001 mol/L的高氯酸标准溶液（含有0.006%质量分数的重铬酸钾），或紫外分光光度计

用有证标准物质为核查标准。 

H.3 环境条件 

H.3.1 环境温度：（10～35）℃。 

H.3.2 相对湿度：≤80%RH。 

H.4 核查指标 

H.4.1 波长示值误差及波长重复性 

H.4.1.1 非自动扫描仪器 

非自动扫描仪器核查： 

a) 设备通电预热 30 min，使仪器处于正常运行状态。 

b) 选择吸光度测量方式，分别于 313 nm、350 nm处（可根据仪器的工作波段范围调整核查点）以

空气作空白，调整仪器透射比为 100%，遮挡光后调整透射比为 0%，将 H.2核查标准放入样品

光路中，读取吸光度测量值。 

c) 重复上述步骤在波长检定点附近单向逐点测出标准物质的吸光度，得出相应的吸光度峰值波

长（𝜆𝑖），连续测量 3次。 

H.4.1.2 自动扫描仪器 

自动扫描仪器核查： 

a) 设备通电预热 30 min，使仪器处于正常运行状态。 

b) 选择吸光度测量方式，分别于波长标准值（𝜆𝑠）为 313 nm、350 nm处（可根据仪器的工作波段

范围调整核查点）以空白溶液或浓度为 0.001 mol/L 的高氯酸标准溶液作空白进行仪器的基线

校正，用挡光板进行暗电流校正，将浓度为 0.001 mol/L的高氯酸标准溶液（含有 0.006%质量

分数的重铬酸钾）放入样品光路中，连续测量 3次，分别测出吸光度峰值波长（𝜆𝑖）。 

H.4.1.3 结果计算 

计算波长示值误差： 

 ∆λ = λ̅ − λs ······································································· (H.1) 

式中： 

λ̅——三次测量的平均值； 
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λs——波长标准值。 

计算波长重复性： 

 δλ = λmax − λmin ·································································· (H.2) 

式中： 

λmax——三次测量波长的最大值； 

λmin——三次测量波长的最小值。 

H.4.2 噪声与漂移 

H.4.2.1 非自动扫描仪器： 

a) 设备通电预热 30 min，使仪器处于正常运行状态。 

b) 选取 250 nm和 500 nm 作为噪声的测量波长（可根据仪器的工作波段范围调整核查点）。 

c) 选择光度测量方式为透射比，置参比光束和样品光束皆为空气空白，调节仪器透射比为 100%，

测量 250 mm 波长处 2 min 内透光率的最大值和最小值之差，即得到仪器透射比 100%噪声；然

后在样品光路中插入黑挡块调节仪器透射比为 0%，记录 2 min内透光率的最大值和最小值，即

得到仪器透射比 0%噪声。 

d) 把波长切换至 500 nm，波长切换时，允许见光稳定 5 min。 

e) 按照 H.4.2.1c)的步骤记录 50 nm处仪器透射比 100%和 0%噪声。 

H.4.2.2 自动扫描仪器： 

a) 设备通电预热 30 min，使仪器处于正常运行状态。 

b) 选取 250 nm 和 500 nm 作为噪声的测量波长（可根据仪器的工作波段范围调整核查点），500 

nm为漂移的测量波长。 

c) 选择光度测量方式为透射比，置参比光束和样品光束皆为空气空白，调节仪器透射比为 100%，

测量 250 mm 波长处扫描 2 min，测量图谱上最大值与最小值之差，即得到仪器透射比 100%噪

声；然后在样品光路中插入黑挡块调节仪器透射比为 0%，扫描 2 min，测量图谱上最大值与最

小值之差，即得到仪器透射比 0%噪声。 

d) 把波长切换至 500 nm，波长切换时，允许见光稳定 5 min。 

e) 按照 H.4.2.2c)的步骤测量并记录 500 nm处仪器透射比 100%噪声和 0%噪声。 

f) 在 500 nm 波长处扫描 30 min，计算图谱包络线中心线的最大值和最小值之差，即为仪器透射

比 100%线漂移。 

H.4.3 透射比示值误差和重复性 

透射比示值误差（见式H.3）和重复性核查（见式H.4）： 

a) 设备通电预热 30 min，使仪器处于正常运行状态。 

b) 选择光度测量方式为透射比，分别在 235 nm，257 nm，313 nm 和 350 nm 处，以空白溶液作空

白，调整仪器透射比为 100%，遮挡光后调整透射比为 0%，将浓度为 0.001 mol/L 的高氯酸标

准溶液（含有 0.006%质量分数的重铬酸钾）放入样品光路中，测量透射比 3次。 

计算透射比示值误差： 

 ∆T = T̅ − Ts ······································································· (H.3) 

式中： 

�̅�——三次测量的平均值； 

𝑇𝑠——透射比标准值（如表H.1和表H.2）。 
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表H.1  0.001 mol/L的高氯酸标准溶液在 2 nm光谱带宽相应波长下不同温度时的透射比值 

温度/℃ 

不同波长透射值/% 

235 nm 257 nm 313 nm 350 nm 

10 18.0 13.5 51.2 22.6 

15 18.0 13.6 51.3 22.7 

20 18.1 13.7 51.3 22.8 

25 18.2 13.7 51.3 22.9 

30 18.3 13.8 51.4 22.9 

 

表H.2  0.001 mol/L的高氯酸标准溶液在 20 ℃时相应波长下不同光谱带宽的透射比值 

带宽/nm 

不同波长透射值/% 

235nm 257nm 313nm 350nm 

1 18.1 13.6 51.3 22.8 

2 18.1 13.7 51.3 22.8 

3 18.1 13.7 51.2 22.8 

4 18.2 13.7 51.1 22.9 

5 18.2 13.8 51.0 22.9 

6 18.2 13.8 50.9 22.9 

 

计算透射比重复性： 

 δT = Tmax − Tmin ·································································· (H.4) 

式中： 

Tmax——三次测量透射比的最大值； 

Tmin——三次测量透射比的最小值。 

H.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表H.3所示。 
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表H.3 核查技术指标限值要求 

H.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表H.4所示。 

 

表H.4 分光光度计期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                 计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

序号 技术指标 

核查指标限值要求 

Ⅰ级 Ⅱ级 Ⅲ级 Ⅳ级 

1 仪器噪声 

透射比为0% ≤0.05% ≤0.1% ≤0.2% ≤0.5% 

透射比为100% ≤0.1% ≤0.2% ≤0.5% ≤1.0% 

2 仪器漂移 ≤0.1% ≤0.2% ≤0.5% ≤1.0% 

3 波长示值误差 

（190～340）nm ±0.3 nm ±0.5 nm ±1.0 nm ±2.0 nm 

（340～900）nm ±0.5 nm ±1.0 nm ±4.0 nm ±6.0 nm 

4 波长重复性 

（190～340）nm ≤0.1 nm ≤0.2 nm ≤0.5 nm ≤1.0 nm 

（340～900）nm ≤0.2 nm ≤0.5 nm ≤2.0 nm ≤3.0 nm 

5 
透射比示值误

差 

（190～340）nm ±0.3% ±0.5% ±1.0% ±2.0% 

（340～900）nm ±0.3% ±0.5% ±1.0% ±2.0% 

6 透射比重复性 

（190～340）nm ≤0.1% ≤0.2% ≤0.5% ≤1.0% 

（340～900）nm ≤0.1% ≤0.2% ≤0.5% ≤1.0% 

注：非扫描仪器不核查漂移指标。 
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表 H.4 分光光度计期间核查记录表（续） 

波长示值误

差及波长重

复性 

标准波长值𝜆𝑠 (nm)   

测量次数 1 2 3 1 2 3 

测量值𝜆𝑖（nm）       

平均值（nm）       

𝜆𝑖的吸光度       

波长𝜆𝑖（nm）       

平均值（nm）   

示值误差Δ𝜆 (nm) ：                       示值误差Δ𝜆计算公式：∆λ = λ
̅̅ ̅

− λ
s
 

示值误差核查结果：□合格    □不合格 

波长重复性𝛿𝜆 (nm)：                      波长重复性𝛿𝜆计算公式： 

波长重复性核查结果：□合格    □不合格 

核查技术指标限值要求： 

（190～340）nm波长示值误差|Δλ|≤0.3 nm（Ⅰ级）、|Δλ|≤0.5 nm（Ⅱ级）、|Δλ|≤1.0 nm

（Ⅲ级）、|Δλ|≤2.0nm（Ⅳ级）； 

（340～900）nm波长最大允许误差|Δλ|≤0.5 nm（Ⅰ级）、|Δλ|≤1.0 nm（Ⅱ级）、|Δλ|≤4.0 

nm（Ⅲ级）、|Δλ|≤6.0nm（Ⅳ级）； 

（190～340）nm波长重复性𝛿𝜆≤0.1 nm（Ⅰ级）、𝛿𝜆≤0.2 nm（Ⅱ级）、𝛿𝜆≤0.5 nm（Ⅲ级）、𝛿𝜆≤1.0 

nm（Ⅳ级）； 

（340～900）nm波长重复性𝛿𝜆≤0.2 nm（Ⅰ级）、𝛿𝜆≤0.5 nm（Ⅱ级）、𝛿𝜆≤2.0 nm（Ⅲ级）𝛿𝜆≤3.0 nm

（Ⅳ级）。 

仪器噪声 

透射比100% 

2 min内透光率 

250 nm 500 nm 

最大值 最小值 最大值 最小值 

    

透射比100%噪声   

透射比0% 

2 min内透光率 

250 nm 500 nm 

最大值 最小值 最大值 最小值 

    

透射比0%噪声   

噪声限值要求 

仪器噪声：透射比为0%时噪声≤0.05%（Ⅰ级）、≤0.1%（Ⅱ级）、≤0.2%（Ⅲ

级）、≤0.5%（Ⅳ级）；透射比为100%时噪声≤0.1%（Ⅰ级）、≤0.2%（Ⅱ级）、

≤0.5%（Ⅲ级）、≤1.0%（Ⅳ级）。 

噪声核查结果 □合格    □不合格 □合格    □不合格 
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表 H.4 分光光度计期间核查记录表（续） 

仪器漂移 

500 nm，30 min 

图谱包络线中心线 
最大值  最小值  

透射比100%漂移  

漂移核查结果：□合格    □不合格                      

漂移限值要求：漂移≤0.1%（Ⅰ级）、≤0.2%（Ⅱ级）、≤0.5%（Ⅲ级）、≤1.0%（Ⅳ级） 

透射比示值

误差及重复

性 

波长 235 nm 257 nm 313 nm 350 nm 

测量次数 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

测量值（%）             

平均值（%）     

示值误差∆𝑇（%）：                      示值误差∆𝑇计算公式：∆𝑇 = �̅� − 𝑇𝑠 

示值误差核查结果：□合格    □不合格 

透射比重复性𝛿𝑇（%）：                  透射比重复性𝛿𝑇计算公式：𝛿𝑇 = 𝑇𝑚𝑎𝑥 − 𝑇𝑚𝑖𝑛 

透射比重复性核查结果：□合格    □不合格 

核查技术指标限值要求： 

限值要求（190～340）nm透射比最大允许误差|∆T|≤0.3%（Ⅰ级）、|∆T|≤0.5%（Ⅱ级）、|∆T|≤1.0%

（Ⅲ级）、|∆T|≤2.0%（Ⅳ级）； 

（340～900）nm透射比最大允许误差|∆T|≤0.3%（Ⅰ级）、|∆T|≤0.5%（Ⅱ级）、|∆T|≤1.0%（Ⅲ级）、

|∆T|≤2.0%（Ⅳ级）； 

（190～340）nm透射比重复性δ
T
≤0.1%（Ⅰ级）、δ

T
≤0.2%（Ⅱ级）、δ

T
≤0.5%（Ⅲ级）、δ

T
≤1.0%

（Ⅳ级）； 

（340～900）nm透射比重复性δ
T
≤0.1%（Ⅰ级）、δ

T
≤0.2%（Ⅱ级）、δ

T
≤0.5%（Ⅲ级）、δ

T
≤1.0%

（Ⅳ级）。 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：               审核人：                  日期： 
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I  
I  

附 录 I  

（规范性） 

恒温水浴锅的期间核查 

I.1 核查内容 

使用量值溯源合格温度装置或温度计，核查恒温水浴锅的温度偏差、温度均匀度指标的符合性，评

判仪器稳定性。 

I.2 核查标准 

使用量值溯源合格，且在有效期内的温度测量装置对仪器温度进行核查。该装置测量范围应覆盖

（0～100）℃，核查装置分辨力不低于0.1℃。 

I.3 环境条件 

I.3.1 环境温度：（15～35）℃。 

I.3.2 相对湿度：（30～85）%RH。 

I.4 核查指标 

I.4.1 温度设定点的选择 

根据测量设备所涉及检测项目的常用温度作为温度设定点。 

I.4.2 测量点的数量及位置选择 

共测量5个点，0点应位于工作区几何中心，其余各测温点到水浴锅内壁的距离为各自边长的1/10。

温度传感部位距离隔板20mm。如图I.1所示。 

 

图I.1 温度测试布点示意图 

I.4.3 温度测量 

按照I.4.1和I.4.2测试点和数量放置温度测量核查标准装置，开启设备运行至温度设定点，温度达

到设定值并稳定15 min后开始测量，每隔3 min测量1次，记录各测试点和水浴锅显示的温度值，共测量

10次，计算其温度偏差。 

I.4.4 温度偏差 

温度偏差计算见式I.1。 
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 ∆t = t̅ − t0̅ ········································································ (I.1) 

式中： 

∆t ——温度偏差，℃； 

t̅    ——10次测量时水浴锅显示温度的平均值，℃； 

t0̅ ——水浴锅工作区几何中心0点10次测量值的平均值，℃。 

I.4.5 温度均匀度 

温度均匀度计算见式I.2。 

 ∆tu = tp̅max
− tp̅min

 ································································ (I.2) 

式中： 

Δ𝑡𝑢  ——温度均匀度，℃； 

tp̅max
——各测温点10次测量平均值中的最大值，℃； 

tp̅min
——各测温点10次测量平均值中的最小值，℃。 

I.4.6 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求为： 

a) 温度偏差应满足设备说明书或者使用要求； 

b) 温度均匀度不超过设备说明书或者使用要求，没有明确技术要求的应不大于 1.0℃； 

c) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

I.5 核查记录及应用 

本核查记录格式如表I.1所示。 

表I.1 恒温水浴锅期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准 

证书编号 
 

上一次检定/校准日

期 
 

核查标准 

名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                         计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

设定温度(℃) 时间 
显示温度 

(℃) 

不同测试点温度测量值(℃) 

A B 0 C D 



DB42/T 1957—2023 

38 

表I.1 恒温水浴锅期间核查记录表（续） 

 

0 min       

3 min       

6 min       

9 min       

12 min       

15 min       

18 min       

21 min       

24 min       

27 min       

平均值(℃)       

温度偏差 ∆t =                                    温度偏差计算公式：∆t = t̅ − t0̅ 

温度偏差核查结果：□合格    □不合格            温度偏差限值要求： 

温度均匀度 ∆tu =                                    温度均匀度计算公式：∆tu = tp̅max
− tp̅min

 

温度均匀度核查结果：□合格    不合格            温度均匀度限值要求：            ≤1.0 ℃ 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                 审核人：                  日期： 
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J  
J  

附 录 J  

（规范性） 

离子色谱仪的期间核查 

J.1 核查内容 

通过对氯离子（Cl
-
）、锂离子（Li

+
）、亚硝酸根（NO2

-
）、碘离子（I

-
）标准溶液重复测量，核查

离子色谱仪检测器（电导检测器、紫外可见检测器、电化学检测器）基线噪声和基线漂移、最小检出浓

度、整机性能定性/定量重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

J.2 核查标准 

根据仪器类型，参考表J.1选择对应有证标准物质进行核查。 

表J.1 有证标准物质 

名称 浓度（μg/mL） 

氯离子标准溶液浓度 0.50～1000 

锂离子标准溶液浓度 0.20～1000 

亚硝酸根溶液标准物质 1.00～1000 

碘离子溶液标准物质 0.50～1000 

J.3 环境条件 

J.3.1 环境温度：（15～30）℃。 

J.3.2 相对湿度：（5～85）%RH。 

J.4 核查指标 

J.4.1 基线噪声和基线漂移 

按说明书要求，针对不同检测器，连接好仪器，开机预热，待仪器稳定后记录30min基线。 

基线噪声为30min基线中噪声最大峰峰高对应的信号值。 

基线漂移用30min内基线偏离起始点最大信号值表示。若电导检测器不能输出电导值，就以相当25 

μL定量环仪器的0.5 μg/mL Cl
- 
或0.2 μg/mL Li

+
峰高为满刻度，上述测得基线噪声值和基线漂移值除

以按满刻度即为仪器的基线噪声和基线漂移。 

J.4.2 最小检测浓度 

J.4.2.1 电导检测器 

选取相应的检测离子浓度（Cl
- 
0.5 μg/mL；Li

+ 
0.2 μg/mL）进行测定，记录色谱图，由色谱峰高

和基线噪声，按式J.1计算最小检测浓度Cmin(按25μL进样量计算)。 

最小检测浓度Cmin计算公式： 

 Cmin =
2HNc×V

25H
 ····································································· (J.1) 

式中： 
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Cmin——最小检测浓度，μg/mL； 

HN——基线噪声峰峰值，μs； 

c——标准溶液浓度，μg/mL； 

H——标准溶液色谱峰高，μs； 

V——进样体积，μL。 

J.4.2.2 紫外可见检测器 

选取 1.0 μg/mL NO2
-
离子溶液进行测定，记录色谱图，由色谱峰高和基线噪声，按式J.1计算最小

检测浓度Cmin（按25 μL进样量计算）。 

J.4.2.3 电化学检测器 

选取0.5 μg/mLI
-
离子溶液进行测定，记录色谱图，由色谱峰高和基线噪声，按式J.1计算最小检测

浓度Cmin（按25μL进样量计算）。 

J.4.3 整机定性、定量重复性 

按仪器说明书要求，打开仪器，待仪器稳定后，按不同检测器选取不同检测离子（如表J.2）进行

测量，连续进样6次，记录色谱峰的保留时间和峰面积或峰高，按式J.2计算相对标准偏差值RSD6。 

 RSD6 定性（定量） =
1

X̅
× √∑

(Xi−X̅)2

(6−1)
6
i=1 × 100% ·········································· (J.2) 

式中： 

RSD6 定性（定量）——定性（定量）测量重复性相对标准偏差； 

X——第 i次测定的保留时间和峰面积或峰高； 

X̅——6次测量结果的算术平均值； 

i——测量序号。 

表J.2 不同类型检测器对应离子浓度核查标准 

检测器 离子 浓度（μg/mL） 

电导检测器 Cl
-
或 Li

+
 0.5 或 0.2 

紫外检测器 NO2
-
 1.0 

电化学检测器 I
-
 0.5 

J.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表J.3所示。 

表J.3 不同类型检测器性能核查指标限值要求 

性能指标 电导检测器 紫外可见检测器 电化学检测器 

基线噪声 ≤0.005 μS 或≤2%FS ≤0.5 mAU ≤0.2 nA 

基线漂移 ≤0.10 μS/30 min 或≤20%FS/30 min ≤5 mAU/30 min ≤2 nA/30 min 

最小检测浓度 ≤0.02 μg/mL ≤0.02 μg/mL ≤0.02 μg/mL 

定性重复性 ≤1.5% 

定量重复性 ≤3% 

当以上核查指标有一项不符合要求，核查总体结论即为不合格。 



DB42/T 1957—2023 

41 

J.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表J.4所示。 

表J.4 离子色谱期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

电导检

测器 

噪声（μS）  漂移（μS）  记录时间  

定量管 

（μL） 
 

（ ）离子浓度 

（μg/mL） 
 

最小检测浓度 

（μg/mL） 
 

检测因子 
浓度

（μg/mL） 

保留时间 
平均值 RSD定性% 

1 2 3 4 5 6 

          

定性重复性核查结果：□合格    □不合格                     定性重复性限值要求：≤1.5 % 

检测因子 
浓度（μ

g/mL） 

峰高/面积 
平均值 RSD定量% 

1 2 3 4 5 6 

          

定量重复性核查结果：□合格    □不合格                     定量重复性限值要求：≤3 % 
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表 J.4 离子色谱期间核查记录表（续） 

紫外可

见检测器 

噪声（nA）  漂移（nA）  记录时间  

定量管 

（μL） 
 

（NO2）离子的

浓度 

（μg/mL） 

 
最小检测浓度 

（μg/mL） 
 

检测因子 
浓度 

（μg/mL） 

保留时间 

平均值 RSD定性% 

1 2 3 4 5 6 

          

定性重复性核查结果：合格    不合格                定性重复性限值要求：≤1.5% 

检测因子 

浓度 

（μ

g/mL） 

峰高/面积 

平均值 RSD定量% 

1 2 3 4 5 6 

          

定量重复性核查结果：合格    不合格                定量重复性限值要求：≤3 % 

电化学

检测器 

噪声

（mAU） 
 漂移（mAU）  记录时间  

定量管 

（μL） 
 

（I）离子的浓

度（μg/mL） 
 

最小检测浓度

（μg/mL） 
 

检测因子 

浓度 

（μg/mL

） 

峰高/面积 

平均值 RSD定量% 

1 2 3 4 5 6 

          

定量重复性核查结果；合格    不合格                    定量重复性限值要求：≤3 % 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：               审核人：                  日期： 
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K  
K  

附 录 K  

（规范性） 

气相色谱仪的期间核查 

K.1 核查内容 

通过对正十六烷-异辛烷、甲基对硫磷-无水乙醇、偶氮苯-马拉硫磷-异辛烷、丙体六六六-异辛烷

或苯-甲苯等标准溶液重复测量，核查气相色谱仪检测器（热导检测器（TCD)、火焰离子化检测器（FID）、

火焰光度检测器（FPD）、电子捕获检测器（ECD）、氮磷检测器（NPD））基线噪声和基线漂移、灵敏

度（仅TCD热导检测器）、检出限、整机性能定性/定量重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

K.2 核查标准 

根据仪器类型和检测器，选用对应的有证标准物质进行核查，如表K.1。 

表K.1 不同类型检测器核查所用有证标准物质一览表 

序号 标准物质名称 浓度 检测器类型 

1 正十六烷-异辛烷标准溶液 100 ng/μL FID 

2 甲基对硫磷-无水乙醇标准溶液 10 ng/μL FPD 

3 偶氮苯-马拉硫磷-异辛烷标准溶液 10 ng/μL NPD 

4 丙体六六六-异辛烷标准溶液 0.1 ng/μL ECD 

5 苯-甲苯标准溶液 5 mg/mL TCD 

K.3 环境条件 

K.3.1 环境温度：（5～35） ℃。 

K.3.2 环境相对湿度：（20～85）%RH。 

K.4 核查指标 

K.4.1 基线噪声和基线漂移 

基线噪声和基线漂移核查如下： 

a) 参照表 K.2设置色谱核查条件，待基线稳定后，调节输出信号至显示图的中部，记录基线半小

时。以基线中噪声最大峰-峰高对应的信号值为仪器的基线噪声；基线偏离起始点最大的响应

信号值为仪器的基线漂移。 

b) 测量并计算基线噪音和基线漂移。 

K.4.2 定性和定量重复性 

参照表K.2设置色谱核查条件，待基线稳定后，进样标准溶液(各种检测器对应标准物质如表K.1)。

进样1 μL，连续进样7次，以溶质的保留时间和峰面积测量的相对标准偏差RSD表示。按式K.1计算相对

标准偏差RSD。 

 𝑅𝑆𝐷 = √
∑ (𝑥𝑖−𝑥)2𝑛

𝑖=1

𝑛−1
×

1

𝑥
× 100% ······················································ (K.1) 

式中： 
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𝑅𝑆𝐷——定性（定量）测量重复性相对标准偏差； 

𝑛——测量次数，n=7； 

𝑥𝑖——第 i次测量的保留时间或峰面积； 

𝑥——保留时间或峰面积 n次测量算术平均值； 

𝑖——进样序号。 

K.4.3 灵敏度（TCD热导检测器） 

参照表K.2的参数条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，进样浓度为5 mg/mL的苯-甲苯溶

液，连续进样7次，记录苯峰面积。按下式K.2、K.3、K.4计算灵敏度。 

 𝑆 =
𝐴𝐹𝐶

𝑊
 ··········································································· (K.2) 

式中： 

𝑆——TCD检测器灵敏度，mV·mL/mg；  

𝑊——苯进样量（mg）； 

𝐴——苯峰面积算术平均值，mV·min； 

𝐹𝐶——校正后的载气流速，mL/min。 

 𝐹𝐶 = 𝐽𝐹0
𝑇𝐶

𝑇𝑟
（1 −

𝑃𝑊

𝑃0
) ······························································ (K.3) 

式中： 

𝐹𝐶——校正后的载气流速，mL/min； 

𝐹0——室温下用皂膜流量计测得的检测器出口的载气流速，mL/min； 

𝑇𝐶——检测器温度，K； 

𝑇𝑟——室温，K； 

𝑃𝑊——室温下水的饱和蒸汽压，MPa； 

𝑃0——大气压强，MPa； 

𝐽——压力梯度校正因子。 

 𝐽 =
3

2
×

(𝑃1/𝑃0)2−1

(𝑃1/𝑃0)3−1
 ··································································· (K.4) 

式中： 

𝑃1——注入口压强，MPa。 

K.4.4 检出限 

K.4.4.1 FID：参照表 K.2 的参数条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，进样浓度为 100 

ng/μL的正十六烷一异辛烷溶液 1 μL，连续进样 7次，记录正十六烷峰面积。检出限按照式 K.5计算。 

 𝐷FID =
2𝑁𝑊

𝐴
 ······································································· (K.5) 

式中： 

𝐷FID ——FID检出限，g/s； 

𝑁——基线噪声A，mV； 

𝑊——正十六烷的进样量，g； 

𝐴——正十六烷峰面积的算术平均值，A·S/mV·s。 
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K.4.4.2 ECD：参照表 K.2的参数条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，进样浓度为 0.1 ng/

μL 的丙体六六六-异辛烷溶液 1 μL，连续进样 7次，记录丙体六六六峰面积。检出限按照式 K.6计算。 

 𝐷ECD =
2𝑁𝑊

𝐴𝐹𝐶
 ······································································· (K.6) 

式中： 

𝐷ECD——ECD检出限，g/mL； 

𝑁 ——基线噪声mV，Hz； 

𝑊——丙体六六六的进样量，g； 

𝐴——丙体六六六峰面积的算术平均值，mV·min/Hz·min； 

𝐹𝐶——校正后的载气流速，mL/min。 

K.4.4.3 FPD：参照表 K.2的参数条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后，进样浓度为 10 ng/μL

的甲基对硫磷-无水乙醇溶液 1 μL，连续进样 7 次，记录甲基对硫磷峰面积。其中，硫检出限按照式

K.7 计算，磷检出限按照式 K.8计算。 

 𝐷𝐹𝑃𝐷 = √
2𝑁(𝑊𝑛𝑠)2

ℎ(𝑊1/4)2  ·································································· (K.7) 

 𝐷𝐹𝑃𝐷 =
2𝑁𝑊𝑛𝑝

𝐴
 ····································································· (K.8) 

式中： 

𝐷𝐹𝑃𝐷 ——FPD对硫或磷的检出限，g/s； 

N——基线噪声，mV； 

W——甲基对硫磷的进样量，g； 

A——磷峰面积的算术平均值，mV·s； 

h——硫的峰高，mV； 

𝑊1/4——硫的峰高1/4处的峰宽，s。 

 𝑛𝑠 =
甲基对硫磷分子中硫原子个数×硫的原子数

甲基对硫磷的摩尔质量
=

32.07

263.2
= 0.1218 ·································· (K.9) 

 𝑛𝑃 =
甲基对硫磷分子中磷原子个数×磷的原子数

甲基对硫磷的摩尔质量
=

30.97

263.2
= 0.1177 ······························· (K.10) 

K.4.4.4 NPD：参照表 K.2的参数条件，使仪器处于最佳运行状态，待基线稳定后进样浓度为 10 ng/μ

L的偶氮苯-10 ng/μL马拉硫磷-异辛烷混合溶液 1 μL，连续进样 7次，记录偶氮苯、马拉硫磷峰面积。

检出限按照式 K.11计算。 

 氮：𝐷𝑁𝑃𝐷 =
2𝑁𝑊𝑛𝑁

𝐴
 ······························································· (K.11) 

式中： 

DFPD——NPD对氮的检出限，g/s； 

N——基线噪声，mV； 

W——注入样品中偶氮苯的含量，g； 

A——偶氮苯峰面积的算术平均值，mV·s。 
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 nN =
偶氮苯分子中氮原子个数×氮的原子数

偶氮苯的摩尔质量
=

2×14.01

182.2
= 0.1538 ································ (K.12) 

 磷：DNPD
′ 2NWnP

A
 ································································· (K.13) 

式中： 

DFPD—NPD对磷的检出限，g/s； 

N—基线噪声，mV； 

W—注入样品中马拉硫磷的含量，g； 

A—马拉硫磷峰面积的算术平均值，mV·s。 

 nP =
马拉硫磷分子中磷原子个数×磷的原子数

马拉硫磷的摩尔质量
=

30.97

330.4
= 0.0937 ································· (K.14) 

表K.2 气相色谱参数条件 

色谱柱 DB-5，30 m×0.25 mm×0.25 μm，或相似色谱柱 

载气及流速 
高纯氮气，TCD检测器可选用高纯氦气或氢气，1.0 mL/min（恒流，无恒流控制部件可采用恒

压） 

进样量及方式 1.0 μL，不分流进样 

检测器/对应标准物质 燃气 助燃气 柱箱温度 进样口温度 检测器温度 

FID/正十六烷-异辛烷 H2 空气 160℃ 230℃ 230℃ 

FPD/甲基对硫磷-无水乙醇 H2 空气 210℃ 230℃ 250℃ 

ECD/丙体六六六-异辛烷 / / 210℃ 230℃ 230℃ 

NPD/偶氮苯+马拉硫磷-异辛烷 H2 空气 180℃ 230℃ 230℃ 

TCD/苯-甲苯 / / 70℃ 120℃ 100℃ 

K.4.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如K.3所示。 

表K.3 气相色谱核查指标控制限值要求 

技术指标 
不同检测器期间核查指标控制限值 

TCD FID FPD NPD ECD 

基线噪声 ≤0.1 mv ≤1 pA ≤0.5 nA ≤1 pA ≤0.2 mV 或≤5 Hz 

基线漂移（30min） ≤0.2 mv ≤10 pA ≤0.5 nA ≤5 pA ≤0.5 mV 或≤20 Hz 

灵敏度 ≥800 mV·mL/mg / / / / 

检出限 / ≤0.5 ng/s 
≤0.5 ng/s(硫) ≤5 pg/s(氮) 

≤5 pg/mL 
≤0.1 ng/s(磷) ≤10 pg/s(磷) 

定量重复性 ≤3% 

定性重复性
*
 ≤1% 

K.4.6 核查记录及应用 
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本核查记录格式如表K.4、K.5、K.6、K.7、K.8所示。 

表K.4 气相色谱仪（FID）期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间：  

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

气相色谱 

参数 

色谱柱型号、规格  柱箱温度（℃）  

进样口温度（℃）  检测器温度（℃）  

基线噪声 

测量值  

基线噪声核查结果：□合格    □不合格            基线噪声限值要求：≤1 pA 

基线漂移 

测量值  

基线漂移核查结果：□合格    □不合格           基线漂移限值要求：≤10 pA 

检出限 

峰面积Ai（mV·s）,（n=7） 峰面积均值A 

        

基线噪声N(mV)  正十六烷进样量W（g）  

检出限结果DFID（g/s）：                         检出限DFID计算公式：DFID =
2NW

A
 

检出限核查结果：合格        不合格            检出限限值要求：≤0.5 ng/s 

定量重复性 

峰面积Ai（mV·s）,（n=7） RSD(%) 

        

定量重复性核查结果：合格     不合格           定量重复性限值要求：≤3 % 

定性重复性 

保留时间min(n=7) RSD(%) 

        

定性重复性核查结果：合格     不合格           定性重复性限值要求：≤1 % 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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表K.5 气相色谱仪（TCD）期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  
上一次检定/校准日

期 
 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间：  

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH  

气相色谱 

参数 

色谱柱型号、规格  柱箱温度（℃）  

进样口温度（℃）  检测器温度（℃）  

基线噪声 

测量值  

基线噪声核查结果：□合格    □不合格           基线噪声限值要求：≤0.1 mV 

基线漂移 

测量值  

基线漂移核查结果：□合格    □不合格           基线漂移限值要求：≤0.2 mV 

灵敏度 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） 峰面积均值A 

        

标准物质进样量W（mg）  
校正后的载气流速FC

（mL/min） 
 

灵敏度结果S（mV·mL/mg)：                       灵敏度S计算公式：𝑆 =
𝐴𝐹𝐶

𝑊
 

灵敏度核查结果：合格    不合格              灵敏度限值要求：≥800mV·mL/mg 

定量重复性 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） RSD(%) 

        

定量重复性核查结果：合格     不合格          定量重复性限值要求：≤3% 

定性重复性 

保留时间min(n=7) RSD(%) 

        

定性重复性核查结果：合格     不合格           定性重复性限值要求：≤1% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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表K.6 气相色谱仪（ECD）期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  
上一次检定/校准日

期 
 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间：  

环境环境 温度       ℃     湿度         %RH 

气相色谱 

参数 

色谱柱型号、规格  柱箱温度（℃）  

进样口温度（℃）  检测器温度（℃）  

基线噪声 

测量值  

基线噪声核查结果：合格    □不合格            基线噪声限值要求：≤0.2 mV 或≤5 Hz 

基线漂移 

测量值  

基线漂移核查结果：□合格    □不合格           基线漂移限值要求：≤0.5 mV或≤20 Hz 

检出限 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） 峰面积均值A 

        

检出限 

基线噪

声N(mV) 
 

丙体六六六进样量W

（g） 
 

校正后的载气流速FC

（mL/min） 
 

检出限结果D（g/mL）：                  检出限D计算公式： 

检出限核查结果：合格        不合格            检出限限值要求：≤5 pg/mL 

定量重复性 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） RSD(%) 

        

定量重复性核查结果：合格     不合格           定量重复性限值要求：≤3% 

定性重复性 

保留时间min(n=7) RSD(%) 

        

定性重复性核查结果：合格     不合格           定性重复性限值要求：≤1% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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表K.7 气相色谱仪（FPD）期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 
标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间：  

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

气相色谱 

参数 

色谱柱型号、规格  柱箱温度（℃）  

进样口温度（℃）  检测器温度（℃）  

基线噪声 
测量值  

基线噪声核查结果：□合格    □不合格           基线噪声限值要求：≤0.5 nA 

基线漂移 
测量值  

基线漂移核查结果：□合格    □不合格           基线漂移限值要求：≤0.5 nA 

检出限-硫 

峰高hi（mV）,(n=7) 峰高均值h 

        

检出限-硫 

基线噪声

N(mV) 
 

甲基对硫磷进

样量W（g） 

 硫的峰高1/4处的

峰宽W1/4（s） 
 

检出限-硫结果DFPD（g/s）：                 检出限-硫DFPD计算公式：  

检出限-硫核查结果：合格        不合格            检出限-硫限值要求：≤0.5 ng/s 

检出限-磷 
峰面积Ai（mv·s）,（n=7） 峰面积均值 A 

        

检出限-磷 

基线噪声 N(mV)  
甲基对硫磷进样

量 W（g） 
 np=0.1177 

检出限-磷结果 DFPD（g/s）：                   检出限-磷 DFPD计算公式： 

检出限-磷结果评价：合格        不合格             检出限-磷限值要求：≤0.1 ng/s 

定量重复性 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） RSD(%) 

        

定量重复性核查结果：合格     不合格               定量重复性限值要求：≤3% 

定性重复性 

保留时间min(n=7) RSD(%) 

        

定性重复性核查结果：合格     不合格               定性重复性限值要求：≤1% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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表K.8 气相色谱仪（NPD）期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 
标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间：  

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

气相色谱 

参数 

色谱柱型号、规格  柱箱温度（℃）  

进样口温度（℃）  检测器温度（℃）  

基线噪声 
测量值  

基线噪声核查结果：□合格    □不合格                  基线噪声限值要求：≤1 pA 

基线漂移 

测量值  

基线漂移核查结果：□合格    □不合格                  基线漂移限值要求：≤5 pA 

检出限-氮 

偶氮苯峰面积Ai（mV）,(n=7) 峰面积均值Ai 

        

基线噪声N(mV)  
注入样品中含偶氮苯的含量W

（g） 

 
nN=0.1538 

检出限-氮结果DNPD（g/s）：              检出限-氮DNPD计算公式：𝐷𝑁𝑃𝐷 =
2𝑁𝑊𝑛𝑁

𝐴
  

检出限-氮核查结果：合格        不合格            检出限-氮限值要求：≤5 pg/s 

检出限-磷 

峰面积Ai（mV·s）,（n=7） 峰面积均值 A 

        

基线噪声 N(mV)  
注入样品中马拉硫

磷 W（g） 
 np=0.09373 

检出限-磷结果DNPD（g/s）：                  检出限-磷结果DNPD计算公式：𝐷𝑁𝑃𝐷 =
2𝑁𝑊𝑛𝑝

𝐴
 

检出限-磷结果评价：合格        不合格             检出限-磷限值要求：≤10 pg/S 

定量重复性 

峰面积Ai（mV·min）,（n=7） RSD(%) 

        

定量重复性核查结果：合格     不合格           定量重复性限值要求：≤3% 

保留时间min(n=7) RSD(%) 

        

定性重复性核查结果：合格     不合格           定性重复性限值要求：≤1% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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L  
L  

附 录 L  

（规范性） 

气相色谱-质谱联用仪的期间核查 

L.1 核查内容 

通过对八氟萘—异辛烷、苯甲酮—异辛烷、六氯苯—异辛烷、硬脂酸甲酯—异辛烷、或八氟萘、六

氯苯、硬脂酸甲酯等标准溶液重复测量，核查气相色谱-质谱联用仪检测器质量范围、质量分辨率、质

量准确性、信噪比、峰面积/保留时间重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

L.2 核查标准 

根据仪器类型和电离模式，选用对应的有证标准物质进行核查，如表L.1。 

表L.1 核查标准一览表 

序号 标准物质名称 核查标准浓度标称值 

1 八氟萘—异辛烷溶液 100 pg/μL 

2 苯甲酮—异辛烷溶液 10 ng/μL 

3 六氯苯—异辛烷溶液 10 ng/μL 

4 硬脂酸甲酯—异辛烷溶液 10 ng/μL 

5 八氟萘、六氯苯、硬脂酸甲酯混合溶液 3 ng/μL 

L.3 环境条件 

L.3.1 环境温度：（15～27）℃。 

L.3.2 相对湿度：≤75%RH。 

L.4 核查指标 

L.4.1 质量范围 

以全氟三丁胺为调谐样品进行调谐，质量设定达到600 u以上，观察并记录质量≥600 u的质谱峰。 

L.4.2 质量分辨率 

L.4.2.1 离子阱、单四极杆、三重四级杆 

仪器稳定后，进行调谐操作直到调谐通过，以调谐结果的半峰宽W1/2，或通过人工计算的半峰宽W1/2。

此值表示仪器的质量分辨率。 

L.4.2.2 飞行时间、静电场轨道阱 

参照表L.2、表L.3要求，设定仪器参数，注入1.0 μL浓度为10 pg/μL的八氟萘-异辛烷溶液，采集

质量色谱图。提取m/Z=271.9867 u特征离子色谱图，据此计算m/Z=271.9867 u的半峰宽W1/2，表示仪器的

质量分辨率。 

L.4.3 质量准确性 

质量准确性确认入下： 
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a) 参照表 L.2要求，设定仪器参数； 

b) 扫描范围设定 m/Z=(50～350)u，注射 1.0 μL 浓度为 10 ng/μL 的硬脂酸甲酯-异辛烷溶液，

得到质量色谱图和质谱棒状图； 

c) 记录 m/Z=（74 u、143 u、199 u、255 u、298 u）等 5个特征离子的实测质量，以质量色谱图中

最高点及其前后点共 3 次扫描所得到的质量平均值作为实测质量，其中三重四极杆对第一极

和（或）第三极质量分析器进行测试。 

d) 根据式 L.1计算 5个特征离子的实测质量与其理论值之差ΔM，以 5个特征离子中绝对值最大

的ΔM作为仪器的质量准确性。 

 ∆λ = Mi
̅̅ ̅ − Mit ····································································· (L.1) 

式中： 

Mi
̅̅ ̅——第i个离子3次测量质量的平均值，u； 

Mit——第i个离子质量的理论值，u。 

表L.2 气相色谱和质谱参数条件 

设备或参数 建议条件 

色谱柱 DB-5MS，30 m×0.25 mm×0.25 μm，或类似色谱柱 

载气及流速 高纯氦，1.0 mL/min（恒流，无恒流控制部件可采用恒压） 

进样口温度 250℃ 

进样量及方式 1.0 μL，不分流进样 

柱箱升温程序 

八氟萘和苯甲酮 
初温60℃，保留0 min，以10℃/min升温到220℃，保留2 

min，保持2 min 

硬脂酸甲酯和六氯苯 
初温 150℃，保留 0 min，以 10℃/min 升温到 250℃，保

留 2 min，保持 5 min 

八氟萘、六氯苯、硬脂酸

甲酯混合液 

初温 60℃，保留 0 min，以 10℃/min 升温到 250℃，保

留 2 min，保持 5 min 

传输线温度 270℃ 

EI模式离子化能量 70eV 

CI模式反应气 根据厂家推荐方法选择载气种类和流量 

溶剂延迟 3 min(或根据色谱柱型号和升温程序定) 

离子源和质量分析器温度 根据厂家推荐值设定 

其他质谱参数 以调谐时确定的值作为核查时的参数 

L.4.4 信噪比 

信噪比确认如下： 

a) 按表 L.2、表 L.3设定仪器参数； 
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b) 按表 L.3 要求注入 1.0 μL 对应的标准溶液，连续 6 次进样。从总离子图中提取相应的特征离

子，再现质量色谱图； 

c) 读取特征离子峰高（HS）和基线噪声（HN），噪声采用峰峰值，在特征离子峰后 0.5 min～1 

min范围内选取； 

d) 根据式 L.2计算信噪比β，以 6次算术平均值作为信噪比测试结果。 

 β =
HS

HN
 ··········································································· (L.2) 

式中： 

HS——特征离子峰高； 

HN——基线噪声。 

表L.3 信噪比和峰面积重复性测试条件 

仪器类型 电离模式 样品 浓度 采集条件 特征离子（m/z） 

单四极杆、离子阱 EI
+
 八氟萘-异辛烷 100 pg/μL m/Z=(50～300)u 272 

三重四极杆 EI
+
 八氟萘-异辛烷 10 pg/μL MRM或SRM 

272(母离子）

→222(子离子） 

飞行时间、静电场

轨道阱 
EI

+
 八氟萘-异辛烷 10 pg/μL m/Z=(50～300)u 271.9867 

单四极杆、离子阱 

CI
+
 苯甲酮-异辛烷 10 ng/μL m/Z=(100～230)u 183 

CI
-
 八氟萘-异辛烷 10 pg/μL m/Z=(200～300)u 272 

三重四极杆 CI
+
 苯甲酮-异辛烷 1 ng/μL MRM或SRM 

183(母离子）

→105(子离子） 

L.4.5 峰面积重复性 

峰面积重复性确认如下： 

a) 参照表 L.2、表 L.3要求，设定仪器参数； 

b) 按表 L.3 要求注入 1.0 μL 对应的标准溶液，连续 6 次。从总离子图中提取相应的特征离子，

再现质量色谱图。 

c) 按质量色谱峰进行积分，记录峰面积，根据式 L.3计算峰面积重复性 RA。 

 RA = √
∑ (xi−x)2n

i=1

n−1
×

1

x
× 100% ······················································· (L.3) 

式中： 

xi——第i次测量峰面积； 

x——n次测量峰面积的算术平均值； 

n——测量次数，n=6。 

L.4.6 保留时间重复性 

保留时间重复性确认如下： 

a) 参照表 L.2的要求，设定仪器参数； 
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b) 扫描范围设置为 m/Z=(50～300)u，连续 3 次注入 1.0 μL 浓度为 3 ng/μL 八氟萘、六氯苯、

硬脂酸甲酯混合溶液，从总离子流图中分表提取对应的特征离子 m/Z=（272 u、284 u、298 u），

分别记录 3个特征离子峰的保留时间； 

c) 按式 L.4分别计算 3种化合物的 Rt，取其中最大值作为保留时间重复性。 

 Rt =
tmax3−tmin3

t3̅
× 100% ···························································· (L.4) 

式中： 

Rt——保留时间重复性； 

tmax3——特征离子峰保留时间最大值，min； 

tmin3——特征离子峰保留时间最小值，min； 

t3̅——特征离子峰保留时间平均值，min。 

L.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表L.4所示。 

表L.4 气相色谱-质谱联用仪期间核查指标及限值要求 

核查指标 离子阱 单四极杆 三重四极杆 飞行时间 静电场轨道阱 

质量范围 ≥600 u 

质量分辨率 W1/2＜1u W1/2＜0.05 u 

质量准确性 不超过±0.3 u 不超过±0.02 u 

信
噪
比 

电子轰击源 

（EI
+
） 

≥10：1 ≥50：1 

正化学电离源（CI
+
） ≥10：1 / / 

负化学电离源（CI
-
） ≥10：1 / / / 

峰面积重复性 ≤10% 

保留时间重复性 ≤1.0% 

注：1.“质量准确性”项目只在EI
+
模式下测量。 

2.用于定性测试的质谱仪，可不进行“峰面积重复性”核查。 

L.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表L.5所示。 
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表L.5 气相色谱-质谱联用仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

仪器条件 质谱分析器  电离方式  

质量范围 质量范围结果：合格   不合格                               核查限值要求：≥600 u 

质量分辨率 

样品：                                调节方式： 

质量分辨率结果 合格   不合格       

核查限值要求：离子阱、单四极杆、三重四极杆W1/2＜1u；静电场轨道阱、飞行时间W1/2＜0.05 u 

质量准确性 

标准物质：                             浓度： 

质量 m/Z m/Z m/Z m/Z m/Z 

理论值(u) 74.04 143.11 199.17 255.23 298.29 

实测值

(u) 

1      

2      

3      

平均值/u      

差值ΔM      

质量准确性结果：                                质量准确性计算公式：𝛥𝑀 = 𝑀𝑖 − 𝑀𝑖𝑡 

质量准确性核查结果：合格不合格 

核查限值要求：离子阱、单四极杆、三重四极杆±0.3 u；静电场轨道阱、飞行时间±0.02 u。 
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表 L.5 气相色谱质谱仪期间核查记录表(续) 

信噪比 

标准物质：            浓度：             扫描范围：               提取离子： 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

信号强度HS       —— 

噪声强度HN       —— 

信噪比 β        

信噪比结果：                                      信噪比计算公式： 𝛽 =
𝐻𝑠

𝐻𝑁
 

信噪比核查结果：合格不合格 

核查限值要求：离子阱、单四极杆、三重四极杆：≥10：1；静电场轨道阱、飞行时间：≥50：1。 

峰面积重

复性 

标准物质：          浓度：              扫描范围：                提取离子： 

测量次数 1 2 3 4 5 6 RA（%） 

峰面积xi        

RA = √
∑ (xi − x)2n

i=1

n − 1
×

1

x
× 100% 

峰面积重复性核查结果：合格   不合格               峰面积重复性限值要求：RA≥10%   

保留时间

重复性 

标准物质：          浓度：              扫描范围：             提取离子： 

化合物 八氟萘（272 u) 六氯苯（284 u) 硬脂酸甲酯（298 u) 

t1 /min    

t2 /min    

t3 /min    

Rt /%    

保留时间重复性结果Rtmax：                保留时间重复性Rtmax计算公式：𝑅𝑡 =
𝑡𝑚𝑎𝑥 3−𝑡𝑚𝑖𝑛 3

𝑡3
× 100% 

保留时间重复性核查结果：合格   不合格                  保留时间重复性限值要求：Rtmax≤1.0% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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M  
M  

附 录 M  

（规范性） 

溶解氧测定仪的期间核查 

M.1 核查内容 

M.1.1 采用目视观察法，对仪器外观进行核查。 

M.1.2 选择无氧水、饱和溶氧水，对其进行连续测量，通过核查仪器示值重复性指标的符合性评判仪

器稳定性。 

M.2 核查标准 

M.2.1 无氧水：500 mL的烧杯中加入250 mL的蒸馏水，然后加入500 mg的亚硫酸钠（Na2SO3）及微量六

水合氯化钴（CoCl2·6H2O）作催化剂，搅拌均匀。 

M.2.2 饱和溶氧水：容器内加入约8 L新鲜蒸馏水，将轻质多孔塑料浮盖浮于水面，加鼓泡器（空气泵）

向水中连续曝气60 min以上，同时搅拌水样。停止曝气后，静止30 min。如覆膜电极溶解氧测定仪无温

度补偿功能，可使用精密恒温水浴锅作容器，计算水浴锅的工作温度的温度补偿值。 

M.3 环境条件 

M.3.1 环境温度：（15～25）℃，核查过程温度波动不超过2℃。 

M.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

M.4 核查指标 

M.4.1 外观核查 

仪器外观应完好，显示清晰完整，电极引线连接可靠，各紧固件无松动。覆膜电极内腔应有支持电

解液，无气泡，覆膜完整无损。 

M.4.2 示值重复性 

依据仪器使用说明书对仪器进行校正。校正后的电极放入饱和溶氧水中并轻轻摆动，稳定后读取示

值。连续重复测量6次，分别记录仪器示值，计算仪器示值重复性（如仪器不带自动温度补偿功能，需

测定温度并计算温度补偿值）。 

 𝑠 = √
∑ (ci−c̅)2n

i=1

n−1
 ···································································· (M.1) 

式中： 

𝑠——仪器示值重复性； 

ci——第i次测量值； 

c̅——6次测量的平均值； 

n——测量次数。 

M.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求为：示值重复性 s≤0.15 mg/L。 
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M.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表M.1所示。 

表M.1 溶解氧测定仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  
上一次检定/

校准日期 
 

核查标准 

标物名称 无氧水 配置日期  

标物名称 饱和溶氧水 配置日期  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

外观 

外观、接线完好 □ 是    □ 否，问题描述： 

显示清晰完整 □ 是    □ 否，问题描述： 

覆膜电极完好无损 □ 是    □ 否，问题描述： 

示值重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

测量值        

示值重复性（s）结果：                           示值重复性（s）计算公式：𝑠 = √
∑ (ci−c̅)2n

i=1

n−1
 

示值重复性核查结果：□合格    □不合格            示值重复性(s)限值要求：s≤0.15 mg/L 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                       审核人：                  日期： 
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N  
N  

附 录 N  

（规范性） 

液相色谱仪的期间核查 

N.1 核查内容 

通过对甲醇中胆固醇标准溶液（示差折光率检测器、蒸发光散射检测器）、萘-甲醇标准溶液（紫

外-可见光检测器、二极管阵列检测器、荧光检测器）的重复测量，核查液相色谱仪检测器性能基线噪

声和基线漂移、最小检测浓度、整机性能定性/定量测量重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

N.2 核查标准 

N.2.1 甲醇中胆固醇溶液标准物质浓度为200 μg/mL。 

N.2.2 萘-甲醇溶液标准物质，浓度为1.00×10
-4

 g/mL。 

N.2.3 其他浓度可用以上标准物质稀释。 

N.3 环境条件 

N.3.1 环境温度：（15～30）℃，核查过程中温度波动不超过2℃。 

N.3.2 相对湿度：(20～85）%RH。 

N.4 核查指标 

N.4.1 检测器性能核查 

N.4.1.1 紫外-可见光检测器和二极管阵列检测器 

N.4.1.1.1 基线噪声和基线漂移 

用C18色谱柱，以100%甲醇为流动相，流量为1.0 mL/min，紫外检测器的波长设定为254 nm，检测灵

敏度调到最灵敏挡。开机预热，待仪器稳定后记录基线30 min，选取基线中噪声最大峰一峰高对应的信

号值，按式N.1计算基线噪声，用检测器自身的物理量(AU)作单位表示。基线漂移用30 min内基线偏离

起始点最大信号值（AU/30 min）表示。 

 𝑁𝑑 = 𝐾𝐵 ········································································· (N.1) 

式中： 

𝑁𝑑——检测器基线噪声； 

𝐾——衰减倍数； 

𝐵——测得基线峰-峰高对应的信号值，AU。 

N.4.1.1.2 最小检测浓度 

在N.4.1.1.1的色谱条件下，由进样系统注入（10～20）µL的1.00×10
-7

 g/mL萘-甲醇溶液，记录色

谱图，根据色谱峰高和基线噪声峰高，按式N.2计算最小检测浓度CL。 

 CL =
2𝑁𝑑𝑐𝑉

20𝐻
 ········································································ (N.2) 

式中： 
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CL——最小检测浓度，g/mL； 

𝑁𝑑——基线噪声峰高； 

c——标准溶液浓度，g/mL； 

V——进样体积，µL； 

H——标准物质的峰高。 

N.4.1.2 荧光检测器 

N.4.1.2.1 基线噪声和基线漂移 

激发波长设定为290 nm，发射波长设定为330 nm，其他核查和计算过程同N.4.1.1，计算结果用荧光

检测器自身的物理量(FU)做单位表示。基线漂移用30 min内基线偏离起始点最大信号值（FU/30 min）表

示。 

N.4.1.2.2 最小检测浓度 

在N.4.1.2.1的色谱条件下，待基线稳定后，由进样系统注入（10～20）µL的1.00×10
-7

 g/mL萘-甲

醇溶液，记录色谱图，按式N.2计算最小检测浓度CL。 

N.4.1.3 示值折光检测器 

N.4.1.3.1 基线噪声和基线漂移 

核查和计算过程同N.4.1.1，计算结果用示值折光率检测器自身的物理量(RIU)做单位表示。基线漂

移用30 min内基线偏离起始点最大信号值（RIU/30 min）表示。 

N.4.1.3.2 最小检测浓度 

在N.4.1.3.1的色谱条件下，待基线稳定后，由进样系统注入（10～20）µL的5.0 µg/mL的甲醇中胆

固醇标准溶液，记录色谱图，按式N.2计算最小检测浓度CL。 

N.4.1.4 蒸发光散射检测器 

N.4.1.4.1 基线噪声和基线漂移 

漂移管温度70℃(低温型35℃)，雾化气体流速为(2.5～3.0)L/min或适当的气体压力(280～

350)kPa，灵敏度选择在适当的挡位，其他核查和计算过程同N.4.1.1，计算结果用蒸发光散射检测器自

身的物理量(mV)做单位表示。基线漂移用30 min内基线偏离起始点最大信号值（mV/30 min）表示。 

N.4.1.4.2 最小检测浓度 

在N.4.1.4.1的色谱条件下，待基线稳定后，由进样系统注入（10～20）µL的5.0 µg/mL(5.0×10
-

6
g/mL)的甲醇中胆固醇标准溶液，记录色谱图，按式N.2计算最小检测浓度CL。 

N.4.2 整机性能 

仪器的整机性能用定性/定量测量重复性表示。用C18色谱柱，以100%甲醇为流动相，流量为1.0 

mL/min，根据检测器选择测量参数： 

a) 紫外一可见光检测器和二极管阵列检测器波长设定为 254 nm，灵敏度选择适中，基线稳定后注

入 1.00×10
-4
萘一甲醇溶液标准物质； 
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b) 荧光检测器激发波长和发射波长分别设定为 290 nm 和 330 nm，灵敏度选在中间挡，基线稳定

后注入 1.00×10
-5
萘-甲醇标准溶液； 

c) 示差折光率检测器和蒸发光散射检测器灵敏度选在中间挡，注入 200 μg/mL 甲醇中胆固醇溶

液标准； 

d) 连续测量 6次，记录色谱峰的保留时间和峰面积，按公式 N.3计算相对标准偏差 RSD。 

 RSD =
1

X
√

∑ (Xi−X̅)2n
i=1

n−1
× 100% ························································ (N.3) 

式中： 

Xi——第i次测量的色谱峰保留时间（或峰面积）； 

    X̅——色谱峰保留时间（或峰面积）n次测量平均值。 

N.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表N.1所示。 

表N.1 液相色谱仪期间核查指标及限值要求 

指标 

不同检测器指标控制限值要求 

紫外-可见光检测器 

二极管阵列检测器 
荧光检测器 示差折射率检测器 

蒸发光散射 

检测器 

基线噪声 ≤5×10
-4
AU ≤5×10

-4
FU ≤5×10

-7
RIU ≤1 mV 

基线漂移 ≤5×10
-3
AU/30 min ≤5×10

-3
FU/30 min ≤5×10

-6
RIU/30 min ≤5mV/30 min 

最小检测浓度 
≤5×10

-8 g/mL 
萘-甲醇溶液 

≤5×10
-9 g/mL 

萘-甲醇溶液 

≤5×10
-6 g/mL 

胆固醇-甲醇溶液 

≤5×10
-6 g/mL 

胆固醇-甲醇溶液 

定性重复性 ≤1.0% ≤1.0% ≤1.0% ≤1.5% 

定量重复性 ≤3.0% ≤3.0% ≤3.0% ≤4.0% 

N.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表N.2所示。 

表N.2 液相色谱仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

仪器参数 色谱柱：       流动相：      浓度（g/mL）：     流量（mL/min）：       进样量（μL）： 
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表 N.2 液相色谱仪期间核查记录表（续） 

基线噪声 

检测器 紫外可见 二极管阵列 荧光检测器 示差折光率 蒸发光散射 

测量值      

基线噪声限值要求 ≤5×10
-4
AU ≤5×10

-4
AU ≤5×10

-4
FU ≤5×10

-7
RIU ≤1 mV 

基线噪声核查结果：□合格    □不合格   

基线漂移 

检测器 紫外可见 二极管阵列 荧光检测器 示差折光率 蒸发光散射 

测量值      

基线漂移限值要求

（30 min） 
≤5×10

-3
AU ≤5×10

-3
FU ≤5×10

-6
RIU ≤5mV ≤5×10

-3
AU 

基线漂移核查结果：□合格    □不合格  

最小检测 

浓度 

检测器 紫外可见 二极管阵列 荧光检测器 示差折光率 蒸发光散射 

进样体积（µL）      

标准物质峰高      

最小检测浓度值

（g/mL） 
     

限值要求（g/mL） ≤5×10
-8
 ≤5×10

-8
 ≤5×10

-9
 ≤5×10

-6
 ≤5×10

-6
 

最小检测浓度核查结果：□合格    □不合格 

定性重复性 

(检测器） 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

测量值（保留时间）        

标准偏差RSD结果：                          标准偏差RSD计算公式：RSD =
1

X
√

∑ (Xi−X̅)2n
i=1

n−1
× 100% 

定性重复性核查结果：合格  □不合格    定性重复性限值要求：RSD≤1.0% /1.5%（蒸发光散射） 

定量重复性 

(检测器） 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

测量值（峰面积）        

标准偏差RSD结果：                         标准偏差RSD计算公式：RSD =
1

X
√

∑ (Xi−X̅)2n
i=1

n−1
× 100% 

定量重复性核查结果：合格  □不合格    定量重复性限值要求：RSD≤3.0% /4.0%（蒸发光散射） 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                       审核人：                  日期： 
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O  
O  

附 录 O  

（规范性） 

液相色谱-质谱联用仪的期间核查 

O.1 核查内容 

通过对有证标准物质利血平的重复测量，核查液相色谱-质谱联用仪检测器性能分辨力、信噪比、

峰面积重复性和保留时间重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

O.2 核查标准 

采用有证标准物质利血平为核查标准。 

O.3 环境条件 

O.3.1 环境温度：（20～30）℃。 

O.3.2 相对湿度：（20～80）%RH。 

O.4 核查指标 

O.4.1 液相色谱和质谱参数 

O.4.1.1 液相色谱条件 

色谱柱：2.1 mm内径的C18色谱柱。 

流速：（0.2～0.4）mL/min 。 

流动相： ESI+与APCI+模式，甲醇:0.1%甲酸水 =80:20（体积分数）；ESI-模式，甲醇:0.1%甲酸

+0.2%氨水=80:20（体积分数）。 

O.4.1.2 质谱参数 

质谱调谐：首先使用仪器的质谱优化功能进行优化。 可采用浓度为 1.0 μg/mL的利血平溶液标准

物质，以直接注入或经液相色谱进样的方式分别对质谱的毛细管电压值、锥孔电压值、碰撞能量、雾化

气温度和气流大小等参数进行优化，使利血平在质荷比m/z为609的离子峰最高。 

O.4.2 分辨力 

将仪器运行稳定后，根据仪器说明书的推荐条件设置参数，将扫描范围设为m/z=（606～612），直

接质谱进样，注入5 ng利血平，观察质谱图，记录m/z为609质谱峰，并计算其50%峰高处的峰宽，得到

W1/2，作为分辨力的结果。 

O.4.3 信噪比 

根据表O.1设定液相色谱条件并优化质谱条件，将检测离子的质荷比 m/z设为表O.1中特征离子的 

m/z, 经色谱柱注入相应量的利血平。观察色谱图，记录其色谱峰峰高作为HS。同时记录信号峰后1 min～

3 min时间内的基线输出信号的最大值与最小值之差，作为Hn。根据式O.1计算信噪比S/N，连续测量6次，

以6次测量S/N的平均值作为信噪比的结果。 

 
S

N
=

HS

Hn
 ··········································································· (O.1) 
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式中： 

HS——提取离子（m/z）的色谱峰峰高； 

Hn——基线噪声值。 

表O.1 不同类型仪器信噪比测量条件 

仪器类型 电离模式 进样量/pg 特征离子质荷比m/z 

三重四级杆 ESI+ 50 609/195 

单四级杆、离子阱 ESI+ 500 609 

三重四级杆 ESI- 500 607 

三重四级杆 APCI+ 500 609 

单四级杆、离子阱 ESI- 500 607 

单四级杆、离子阱 APCI+ 500 609 

O.4.4 质量准确性 

选用利血平作为标准物质，将扫描范围设备其特征离子理论值±5的范围（利血平，设为m/z=（604～

614）），直接注入相应量的利血平，观察质谱图，记录特征离子的实测质量数。 

O.4.5 峰面积重复性与保留时间重复性 

根据O.4.1设定液相色谱条件并优化质谱条件，将检测离子的m/z设为表O.2中特征离子的 m/z, 经

色谱柱注入相应量的利血平。连续测量6次，记录色谱峰的保留时间和峰面积，按式O.2计算相对标准偏

差（RSD），作为峰面积重复性与保留时间重复性的结果。 

 RSD = √
∑ (Xi−X̅)26

i=1

6−1
×

1

X̅
× 100% ······················································ (O.2) 

式中： 

Xi——第i次测量保留时间（min）或峰面积； 

x——6次测量的算数平均值； 

Xi——测量序号。 

表O.2 峰面积重复性与保留时间重复性的测量条件 

仪器类型 进样量/pg 特征离子质荷比m/z 

三重四级杆 50 609/195 

单四级杆、离子阱 500 609 

O.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如表O.3所示。 
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表O.3 液相色谱-质谱联用仪期间核查限值要求 

性能指标 仪器类型 电离模式 指标限值要求 

分辨力 三重四级杆、单四级杆、离子阱 ESI+ ≤1u 

信噪比 三重四级杆 
ESI+ ≥30:1 

ESI- ≥10:1 

信噪比 

三重四级杆 APCI+ ≥30:1 

单四级杆、离子阱 

ESI+ ≥10:1 

ESI- ≥10:1 

APCI+ ≥10:1 

峰面积重复性 三重四级杆 ESI+ ≤10% 

保留时间重复性 三重四级杆、单四级杆、离子阱 ESI+ ≤1.5% 

O.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表O.4所示。 

表O.4 液相色谱-质谱联用仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编

号 
 上一次检定/校准日期  

质谱分析器  电离方式  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

浓度  进样方式  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

质量准确性 特征离子理论值 609.28 测量值  

分辨力 

电离方式  调节方式  

测试结果  
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表 O.4 液相色谱-质谱联用仪期间核查记录表（续） 

分辨力 核查结果 □ 合格    □ 不合格  问题描述： 

信噪比 

扫描范围  电离方式  提取离子m/z  

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

测量值        

信噪比结果：                           信噪比计算公式：
S

N
=

HS

Hn
 

信噪比核查结果： 合格 □ 不合格                       信噪比限值要求： 

重复性 

测量次数 1 2 3 4 5 6 平均值 

保留时间测量值        

峰面积测量值        

重复性结果：                           重复性计算公式：𝑅𝑆𝐷 = √
∑ (𝑋𝑖−�̅�)26

𝑖=1

𝑛−1
×

1

�̅�
× 100% 

保留时间重复性核查结果：合格    □不合格             保留时间重复性限值要求：≤1.5% 

峰面积重复性核查结果：合格    □不合格               峰面积重复性限值要求：≤10% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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P  
P  

附 录 P  

（规范性） 

原子吸收分光光度计的期间核查 

P.1 核查内容 

使用金属元素铜（Cu）、镉（Cd）标准溶液，通过重复测试，核查仪器基线稳定性、测量重复性和线

性误差指标的符合性，评判仪器稳定性。 

P.2 核查标准 

分别使用1000 mg/L的金属元素铜、镉标准溶液，按照表P.1配置标准工作曲线系列。 

表P.1 标准工作曲线配置表 

金属元素 1# 2# 3# 4# 

铜（Cu）(mg/L） 0.0 0.50 1.00 3.00 

镉（Cd）(μg/L） 0.0 0.50 1.00 3.00 

备注：铜标准溶液用于火焰原子化法，镉标准溶液用于石墨炉原子化法。 

P.3 环境条件 

P.3.1 环境温度：（10～35）℃。 

P.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

P.4 核查指标 

P.4.1 基线稳定性 

在光谱带宽0.2 nm的条件下，选择测量铜的最佳火焰条件，点燃乙炔、空气火焰，吸喷二次蒸馏水

或去离子水，10 min后，用瞬时测量方式，或时间常数不大于0.5 s，波长324.7 nm，记录15 min内零点

漂移（以起始点为基准计算）和瞬时噪声（峰-峰值）。 

P.4.2 测量重复性 

选择所用系列标准溶液中某一浓度溶液，使吸光度在0.1～0.3范围内，进行7次重复测定，求出相

对标准偏差（RSD），即为仪器的测量重复性。 

 RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% ························································· (P.1) 

式中： 

RSD——测量重复性，即相对标准偏差，%； 

Ii——吸光度测量值； 

I—̅—7次测量值的算术平均值； 

n——测量次数。 

P.4.3 线性误差 

测量工作曲线中间点（如3#）的线性误差Δx。 
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 ∆x =
|ci−csi|

csi
× 100% ································································ (P.2) 

式中： 

ci——测量点按照线性方程计算出的浓度； 

csi——测量点的标准浓度。 

P.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如下： 

a) 火焰原子化器基线稳定性：零点漂移吸光度不超过±0.008/15 min；瞬时噪声吸光度≤0.006； 

b) 火焰原子化器重复性≤1.5%；石墨炉原子化器重复性≤5%； 

c) 火焰原子化器线性误差≤10%；石墨炉原子化器线性误差≤15%； 

d) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

P.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表P.2和表P.3所示。 

表P.2 原子吸收分光光度计期间核查记录表（火焰法） 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 
标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                           计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

基线 

稳定性 

光谱带宽nm  零点漂移最大吸光度  

瞬时噪声（峰-峰值）  

核查限值要求：零点漂移吸光度不超过±0.008/15 min；瞬时噪声吸光度≤0.006 

基线稳定性核查结果：□合格   □不合格 

测量重复

性 

测量次数 1 2 3 4 

测量值(  )     

测量次数 5 6 7 / 

测量值(  )     

平均值(  )  

测量重复性 RSD (%) =                 相对标准偏差RSD计算公式：RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% 

测量重复性核查结果：□合格   □不合格          测量重复性限值要求：火焰原子化器RSD≤1.5% 



DB42/T 1957—2023 

70 

 表 P.2 原子吸收分光光度计期间核查记录表（火焰法）（续） 

线性误差 

测量点计算浓度 ic   

测量点标准浓度 sic   

线性误差Δx =                                   线性误差Δx计算公式：∆x =
|ci−csi|

csi
× 100% 

线性误差核查结果：□合格   □不合格        线性误差限值要求：火焰原子化器线性误差∆𝑋≤10% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                    审核人：                  日期： 

表P.3  原子吸收分光光度计期间核查记录表（石墨炉法） 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准 

证书编号 
 

上一次检定/校准

日期 
 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                           计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

重复性 

测量次数 1 2 3 4 

测量值(  )     

测量次数 5 6 7 / 

测量值(  )     

平均值(  )  

相对标准偏差RSD (%)：                 相对标准偏差RSD计算公式：RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% 

重复性核查结果：□合格   □不合格        重复性限值要求：石墨炉原子化器RSD≤1.5% 
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表 P.3 原子吸收分光光度计期间核查记录表（石墨炉法）（续） 

线性误差 

测量点计算浓度 ic   

测量点标准浓度 sic   

线性误差Δx：                                    线性误差Δx计算公式：∆x =
|ci−csi|

csi
× 100% 

线性误差核查结果：□合格   □不合格   线性误差限值要求：石墨炉原子化器线性误差∆𝑋≤15% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                    审核人：                  日期： 
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Q  
Q  

附 录 Q  

（规范性） 

原子荧光光谱仪的期间核查 

Q.1 核查内容 

使用金属元素砷（As）、锑（Sb）标准溶液配置工作曲线系列，通过重复测试，核查仪器稳定性、测

量重复性、线性误差、检出限的符合性，评判仪器稳定性。 

Q.2 标准溶液配置与核查 

工作曲线系列标准溶液的配置：使用1000 mg/L的金属元素砷、锑标准溶液，按照表Q.1配置工作曲

线系列标准溶液。 

表Q.1 标准工作曲线配置表 

金属元素 1# 2# 3# 4# 5# 

砷锑混合标准溶液 (μg/L) 0.0 1.0 5.0 10.0 20.0 

注：单道只做砷元素，双道或多道做砷、锑两种金属元素的混合标准溶液。 

Q.3 环境条件 

Q.3.1 环境温度：（15～30）℃。 

Q.3.2 相对湿度：≤80%RH。 

Q.4 核查指标 

Q.4.1 稳定性 

开机，不点火，点亮砷、锑灯，灯电流调节至（30～90）mA，负高压置于300 V左右。预热30 min，

调整静态模拟信号的荧光强度初始值为500左右（如需要可在原子化器上部放置一个荧光强度调节器），

进行模拟记录。连续测量30 min，计算仪器的漂移（最大漂移量除以初始值）。 

Q.4.2 检出限 

将仪器各参数调至最佳状态，用硼氢化钠（或硼氢化钾）做还原剂分别对表Q.1中的砷锑混合标准

溶液进行3次重复测量，记录荧光强度测量值，取算数平均值后，按线性回归法求出斜率b： 

 b =
If

ρV
 ··········································································· (Q.1) 

式中： 

𝐼𝑓——荧光强度测量值； 

ρ——溶液质量浓度，ng/mL； 

V——进样体积，mL 

取工作曲线斜率b，在完全相同的条件下，对空白溶液连续进行11次荧光强度测试，并按照式Q.2求

出其标准偏差𝑠0： 

 𝑠0 = √∑ (Ifoi−Ifo)
211

i=1

11−1
 ································································· (Q.2) 
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然后按照式 Q.3分别计算仪器测砷、锑的检出限。 

 QL =
3𝑠0

b
 ·········································································· (Q.3) 

式中： 

QL——检出限，ng； 

𝑠0——空白溶液标准偏差； 

b——工作曲线斜率。 

Q.4.3 测量重复性 

调试仪器处于最佳工作状 态，待仪器稳定后，相同的条件对质量浓度为 As10.0 μ g/L和

Sb10.0 μg/L的砷锑混合标准溶液连续7次重复测量，按照式Q.4求出其相对标准偏差（RSD)。 

 RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% ························································· (Q.4) 

式中： 

RSD——测量重复性，即相对标准偏差，%； 

Ii——荧光强度测量值； 

    I—̅—7次测量值的算术平均值； 

n——测量次数。 

Q.4.4 测量线性 

将仪器各参数调至最佳工作状态，分别对0.0 μg/L、1.0 μg/L、2.0 μg/L、5.0 μg/L、10.0 μg/L、20.0 

μg/L砷锑混合标准溶液进行3次重复测量，取其荧光强度测量值的算术平均值后，按线性回归法求出工

作曲线的线性相关系数r。 

Q.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如下： 

a) 稳定性：漂移≤5%/30 min； 

b) 检出限≤0.4 ng； 

c) 测量重复性≤3%； 

d) 测量线性 r≥0.997； 

e) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

Q.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表Q.2所示。 
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表Q.2 原子荧光光谱仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准 

证书编号 
 

上一次检定/

校准日期 
 

核查标准 
标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                            计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

稳定性 

初始值（As）  30min最大漂移量（As）  漂移（As）%  

初始值（Sb）  30min最大漂移量（Sb）  漂移（Sb）%  

稳定性核查结果：合格    □不合格              稳定性限值要求：漂移≤5%/30 min 

检出限 

斜率b                                                工作曲线斜率计算：b =
If

ρV
 

空白溶液测定 

1 2 3 4 5 6 

      

7 8 9 10 11 / 

     / 

标准偏差s0  

检出限/ng（As/Sb）：                                    检出限计算公式：QL =
3𝑠0

b
 

检出限核查结果：合格    □不合格                      检出限限值要求：𝑄𝐿 ≤ 0.4 𝑛𝑔 

测量重复

性 

测量次数 1 2 3 4 

测量值（As/Sb）     

测量次数 5 6 7 / 

测量值（As/Sb）     

平均值（As/Sb）  

测量重复性RSD（%）（As/Sb）：      测量重复性RSD计算公式：RSD =
1

I̅
√

∑ (Ii−I̅)2n
i=1

n−1
× 100% 

测量重复性核查结果：□合格    □不合格                   测量重复性限值要求：RSD≤3% 

测量线性 
线性相关系数r（As/Sb）：                                 线性回归方程计算公式：𝑦 = 𝑏𝑥 + 𝑎 

测量线性核查结果：□合格    □不合格                    测量线性限值要求：r≥0.997 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：                  日期：                    审核人：                  日期： 
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R  
R  

附 录 R  

（规范性） 

浊度计的期间核查 

R.1 核查内容 

R.1.1 使用目视观察法对仪器外观进行核查。 

R.1.2 分别使用零浊度水、浊度有证标准溶液进行连续测量，核查浊度计零点漂移和示值误差和示值

重复性指标的符合性，评判仪器稳定性。 

R.2 核查标准 

R.2.1 零浊水：孔径不大于0.2 μm的微孔滤膜过滤蒸馏水（或电渗析水、离子交换水），反复过滤2次

以上。 

R.2.2 福尔马肼水质浊度有证标准溶液（400 NTU），在4℃～8℃条件下冷藏保存。 

R.3 环境条件 

R.3.1 环境温度：（15～30）℃。 

R.3.2 相对湿度：≤80%RH。 

R.4 核查指标 

R.4.1 外观 

外观应符合下列要求： 

a) 目视观察仪器整机外观应光洁平整； 

b) 仪器应能平稳放置在工作台上，各紧固件应紧固良好，各调节旋钮、按键和开关均能正常工作； 

c) 显示屏内显示内容应清晰完整； 

d) 样品池内外表面光洁无划痕。 

R.4.2 零点漂移 

仪器开机预热30 min，按照仪器说明书或操作规程校正，使用经0.2 μm微孔滤膜过滤的纯水作为零

浊度水，用零浊度水调好零点T0，持续观测30 min，每隔5 min记录显示值Ti，按照以下公式计算零点偏

移Ti，取绝对值最大的∆Ti为仪器零点漂移。 

 ∆Ti =
Ti−T0

T
× 100% ································································ (R.1) 

式中： 

T——仪器第一档测量范围的最大值。 

R.4.3 示值误差 

常用量程内均匀取五个测量点，准确稀释配置成相应浊度的标准溶液Ts，每个浓度值测定3次，得

到测量值Tm，求其平均值T̅m，按式R.2分别计算上述5种浓度下仪器示值相对误差，取其最大值代表仪器

示值误差检定结果。 
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 ∆i=
T̅m−Ts

Ts
× 100% ································································· (R.2) 

式中： 

∆𝑖——示值相对误差； 

Ts——配置的标准溶液标称值； 

T̅m——浊度标准溶液测量平均值； 

对于多量程的仪器，在其他量程再选定一个浊度为量程中间测量点的标准溶液，按上述方法核查。 

R.4.4 示值重复性 

用浊度标准溶液和零浊度水配置第一档测量范围80%处的溶液，在仪器上连续测量8次，记录各测量

值Ti，按照式R.3、式R.4、式R.5计算相对标准偏差值： 

 T̅ =
T1+T2+∙∙∙+Tn

n
 ···································································· (R.3) 

 𝑠 = √
∑ (Ti−T̅)2n

i=1

n−1
 ··································································· (R.4) 

 𝑠R =
𝑠

T̅
············································································ (R.5) 

式中： 

T̅——平均测量值； 

n——测量次数，n=8； 

s——单次测量标准偏差； 

𝑠R——测量的相对标准偏差。 

R.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如下： 

a) 仪器零点漂移在 30 min内不超过所在量程范围的满量程值的±1.5%； 

b) 仪器示值误差应不超过±10%； 

c) 仪器测量值示值重复性不超过 2%； 

d) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

R.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表R.1所示。 
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表R.1 浊度计期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  上一次检定/校准日期  

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                     计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

外观 

表面光洁平整 □ 是    □ 否  问题描述： 

功能按键正常 □ 是    □ 否  问题描述： 

数值显示清晰完整 □ 是    □ 否  问题描述： 

样品池外观正常 □ 是    □ 否  问题描述： 

零点漂移 

零点值T0（NTU）  
测量范围最大值T

（NTU） 
 

测量时间点 5 min 10 min 15 min 

测量值    

与零点的偏移差值    

测量时间点 20 min 25 min 30 min 

测量值    

与零点的偏移差值    

零点漂移Ti                                  零点漂移Ti计算公式：∆Ti =
Ti−T0

T
× 100% 

零点漂移核查结果：合格  不合格                       零点漂移限值要求：±1.5% 
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表R.1 浊度计期间核查记录表（续） 

示值误差 

标准溶液序号 1 2 3 4 5 

浊度标准值Ts      

浊度测量值Tm 

     

     

     

浊度测量平均值T̅m      

示值相对误差∆𝑖      

示值误差∆𝑖=：                              示值误差∆𝑖计算公式： ∆𝑖=
T̅m−Ts

Ts
× 100% 

示值误差核查结果：合格  不合格                      示值误差限值要求：∆𝑖≤10% 

示值重复性 

测量次数 1 2 3 4 

测量值     

测量次数 5 6 7 8 

测量值     

平均值  

测量标准偏差S  

相对标准偏差SR：                                   相对标准偏差SR计算公式：SR =
S

T̅
  

示值重复性核查结果：合格  不合格                示值重复性限值要求：SR≤2% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 
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S  
S  

附 录 S  

（规范性） 

总有机碳分析仪的期间核查 

S.1 核查内容 

S.1.1 选择适宜浓度的标准溶液进行重复测量，核查无机碳示值误差和有机碳示值误差指标的符合性，

评判仪器稳定性。 

S.1.2 适用于非分散红外法总有机碳分析仪。 

S.2 核查标准 

S.2.1 无机碳检测用碳酸钠纯度标准物质。 

S.2.2 有机碳检测用邻苯二甲酸氢钾纯度标准物质。 

S.3 环境条件 

S.3.1 环境温度：(10～30)℃。 

S.3.2 相对湿度：≤85%RH。 

S.4 核查指标 

S.4.1 无机碳检测示值误差 

按使用说明书对仪器进行预热。参照仪器的使用说明书，用空白水和适宜浓度的标准溶液校正仪器

的零点和满量程。 

在仪器已经校正过的量程范围内，选取3个浓度的溶液：满量程的20%，50%，80%浓度的无机碳标准

溶液，每个浓度的溶液重复3次进样并记录仪器的示值，计算3次测量示值的算数平均值。用平均值与标

准值的相对误差作为示值误差。按式S.1计算。 

 𝑑𝐼 =
𝑐𝐼−𝑐𝐼𝑠

𝑐𝐼𝑠
× 100% ································································· (S.1) 

式中： 

dI——无机碳检测的示值误差； 

𝑐�̅�——仪器 3次测量值的算数平均值，mg/L； 

cIs ——无机碳标准溶液的浓度标准值，mg/L。 

c) 取绝对值最大的 dI作为仪器的无机碳检测示值误差。 

注：空白水的制备——将去离子水或普通蒸馏水放入玻璃烧瓶内，滴入高锰酸钾溶液（0.3%体积分数），显出紫红色；

每升水加 1+1 硫酸（2～3）mL，加热蒸馏。初馏分（约相当于全部体积的 1/5）弃掉，收集余下的馏出液即为空白水，

稀释低浓度溶液时的用水，现用现制备。 

S.4.2 有机碳检测示值误差 

参照仪器的使用说明书，用纯水和适宜浓度的标准溶液校正仪器的零点和满量程。 
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在仪器已经校正过的量程范围内，选取3个浓度的溶液：满量程的20%，50%，80%浓度的有机碳标准

溶液，每个浓度的溶液重复3次进样并记录仪器的示值，计算3次测量示值的算数平均值。用平均值与标

准值的相对误差作为示值误差。按式S.2计算： 

 𝑑𝑜 =
𝑐𝑜−𝑐𝑜𝑠

𝑐𝑜𝑠
× 100% ································································ (S.2) 

式中： 

𝑑𝑜——有机碳检测的示值误差； 

𝑐�̅�——仪器 3次测量值的算数平均值，mg/L； 

𝑐𝑜𝑠——有机碳标准溶液的浓度标准值，mg/L。 

取绝对值最大的dO作为仪器的有机碳检测示值误差。 

S.5 结果判定 

期间核查结果判定指标及限值要求如下： 

a) 无机碳检测的示值误差限为±4%； 

b) 有机碳检测的示值误差限为±5%； 

c) 核查总体结论可根据实际使用要求判定为合格、不合格或文字描述具体核查结果。 

S.6 核查记录及应用 

本核查记录格式如表S.1所示。 

表S.1 总有机碳分析仪期间核查记录表 

基本信息 

仪器名称  仪器型号  

生产厂家  仪器编号  

检定/校准证书编号  
上一次检定/校准日

期 
 

核查标准 

标物名称  规格/型号  

生产厂家  编号  

上次核查时间及结果：                                   计划核查时间： 

环境条件 温度       ℃     湿度         %RH 

示值误差（无

机碳） 

标准值cIs（mg/L）    

测量值（mg/L） 

1    

2    

3    

平均值cI̅（mg/L）    
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表 S.1 总有机碳分析仪期间核查记录表（续） 

示值误差（无

机碳） 

示值误差dI（%）    

示值误差计算公式：dI =
cI̅−cIs

cIs
× 100% 

示值误差结果判定：合格     不合格                 示值误差核查限值要求：±4%  

示值误差（有

机碳） 

标准值cOs，mg/L    

测量值（mg/L） 

1    

2    

3    

平均值cO̅̅ ̅（mg/L）    

示值误差dO（%）    

示值误差计算公式：dO =
cO̅̅̅̅ −cOs

cOs
× 100% 

示值误差核查结果：  合格     不合格                示值误差核查限值要求：±5% 

核查总体结论： 

异常情况说明： 

核查人：               日期：                       审核人：           日期： 

 

 

 

 

 

 


