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摘要：海泡石是一种十分重要的非金属矿，被广泛应用于航空、畜牧、化工环保等领域中，贸易活动十分活

跃。鉴于中国一直没有海泡石标准物质，国际上的海泡石标准物质定值组分少，为了满足相关研究需求，

本文研制了湖南湘潭的海泡石标准物质（ＧＢＷ０７１３８）。对 Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｌｕ、Ｕ、Ｎｂ、
Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐｂ、ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＭｇＯ、ＣａＯ、Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、ＴｉＯ２共２４种组分进行均匀性和稳定性检验。针对不同
含量、不同性质的组分，采用合理的国家标准方法检验了２０种组分的 ＲＳＤ小于３％，其余４种组分 Ｂｉ、Ｌａ、
Ｌｕ、Ｍｏ的ＲＳＤ略大于３％，方差检验的Ｆ值均小于列表临界值［Ｆ０．０５（２９，６０）＝１．６５］，表明该标准物质均匀
性良好。在稳定性考察期内，２４种组分的含量无统计学上的明显变化，表明该标准物质稳定性良好。由９
家实验室采用重量法、容量法、Ｘ射线荧光光谱法、电感耦合等离子体质谱法等传统化学分析方法和现代仪
器分析方法协作定值，最终定值组分６３种，涵盖了主量、微量及全部稀土元素，其中海泡石特征组分ＭｇＯ和
烧失量（ＬＯＩ）的含量分别为１８％±０．２％和８．５５％ ±０．１９％，这两种组分与现有的标准物质形成一定阶梯
性，能够更好地满足海泡石成分分析测试需求。该海泡石标准物质可用于地质找矿、地球化学调查、地质矿

产产品测试以及其他行业相关领域样品测试的质量监控标准。而且在研制该标准物质过程中，改良或开发

的一些新方法可为后续开发海泡石标准物质提供技术支持。

关键词：海泡石；标准物质；均匀性检验；稳定性检验；标准值

要点：

（１）研制了一种海泡石标准物质，填补中国海泡石标准物质空白。
（２）海泡石标准物质定值组分达６３种，涵盖主量元素、微量元素、稀土元素。
（３）定值方法、定值准确度和不确定度评定均达到国家级标准物质的水平，并开发了针对海泡石的分析测试

方法。

中图分类号：ＴＱ４２１．３１ 文献标识码：Ａ

海泡石是一种天然水合富镁硅酸盐矿物，是十

分重要的非金属矿，常与凹凸棒石紧密共生。海泡

石的矿床成因类型可初步归纳为两大类：沉积型凹

凸棒石海泡石矿床；热液型凹凸棒石海泡石矿

床［１］。中国自２０世纪８０年代开始进行海泡石矿产

的普查和科研工作，先后在江西和湖南发现储量可

观的海泡石矿床［２］。目前，中国海泡石已探明储量

２６００万吨［３］，主要分布在湖南、江西、河北、河南等

多个省份。随着科学技术的不断进步，海泡石的应

用范围也越来越广泛。尤其是《水污染防治行动计
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划》以及《土壤污染防治行动计划》发布以后，中国

生态文明建设和生态修复被提高到前所未有的重要

地位，海泡石可通过表面络合和（共）沉淀作用将有

机基团和无机离子掺入结构中，从而降低土壤中重

金属的转移性及生物可用性［４－５］，可作为一种操作

简单、见效快且成本低的原位钝化剂而被大量使用。

目前越来越多的科研工作者将注意力集中在通过改

性来提高海泡石的吸附能力，将其广泛应用于环境

治理领域中［６－１１］；在催化等领域，海泡石可作为载

体，显著提升了催化效率，发挥着越来越重要的

作用［１２－１６］。

矿石的成分分析是矿产勘查、开发和利用的重

要基础，随着海泡石应用领域的逐步拓展、需求量逐

年增加，每年需要进行大量的海泡石测试工作。在

分析测试工作中，标准物质是保障分析方法可行性、

分析数据准确性的重要依据［１７－１９］。在中国，海泡石

的产量和使用量都在世界前列，每年的贸易活动十

分活跃，需要进行大量的分析测试工作。通常在分

析测试过程中，测试人员会采用矿种相同或相似的

标准物质进行质量监控。但是中国一直没有海泡石

的标准物质，国外有两种标准物质ＳｅｐＳｐ－１和
ＳｅｐＮｅｖ－１，这两种标准物质的定值组分有 ＳｉＯ２、
Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＦｅＯ、ＭｇＯ、ＣａＯ、Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、ＴｉＯ２、Ｐ２Ｏ５
以及烧失量（ＬＯＩ）共１１个，这些项目的含量信息以
及八面体电荷、层间电荷等结构方面的参数信息在

岩矿鉴定方面具有重要意义。然而，随着海泡石在

污染修复以及催化等领域的广泛应用，对海泡石中

微量元素的含量要求也越来越高，对于海泡石的成

分分析，则缺少微量元素和稀土元素的含量信息，在

某种程度上无法满足现有的测试需求，影响了测试

结果的可靠性。研制满足海泡石分析测试质量控制

需求的标准物质显得尤为重要。

本文研制了一个海泡石国家级标准物质

（ＧＢＷ０７１３８），将定值组分扩充至６３种，涵盖了主
量元素、微量元素及全部稀土元素，每种组分的定值

方法均采用合理的检测方法，保障定值结果的准确

性，为海泡石矿产的勘查评价以及海泡石开发利用

中的分析测试提供了质量监控依据。

１　候选物采集与制备
１．１　候选物的采集

中国是海泡石产量的世界大国，海泡石储量

９０％分布在湖南，湖南海泡石 ８０％以上分布在湘
潭。在中国，沉积型海泡石矿是主要矿床类型，而沉

积型又以海相沉积型矿居多，湘潭海泡石是典型的

海相沉积－风化改造矿。根据中国海泡石矿床的分
布特点，本研究选择在湖南湘潭市西南的石潭镇附

近采集海泡石标准物质候选物 １个，样品质量为
１００ｋｇ。
１．２　候选物的制备

将采集的标准物质候选物置于室内洁净处晾

干，将大块矿石敲碎，清除其中的杂物，将敲碎的矿

石置于球磨机内研磨 ４０ｈ，进行粗碎，出料，并过
１ｍｍ筛，除去筛上杂物。然后将样品置于１０５℃干
燥２４ｈ，以去负水（Ｈ２Ｏ

－）、灭活。烘干后，再使用高

铝瓷球研磨机将样品粉碎，直至９８％以上的样品粒
度达到７４μｍ。海泡石标准物质候选物经激光粒度
仪检测［１５］，其９８％以上粒径小于７４μｍ，符合标准
物质对粒度的要求。加工后的样品暂于聚乙烯塑料

大桶内密封保存。在出料过程中，随机取样，进行均

匀性初检，采用Ｘ射线荧光光谱仪（ＸＲＦ）和电感耦
合等离子体质谱仪（ＩＣＰ－ＭＳ）分别对主量元素和微
量元素进行初检，分析结果表明其均匀性良好。同

时分取若干小瓶进行样品的均匀性检验，分取样品

贯穿于出料的全过程，取样数量要保证对样品整体

具有代表性。样品均匀性检验合格后，对样品进行

稳定性检验和定值。标准物质密封储存于恒温

（２５℃左右）房间内。

２　候选物均匀性和稳定性检验
２．１　均匀性检验

标准物质的均匀性是标准物质最重要的属性之

一，也是标准物质最基本的属性之一。标准物质必

须具有良好的均匀性，才能保证标准物质在量值传

递过程中的准确性。本次海泡石标准物质均匀性检

验的子样，是从每瓶样品中按照上中下三部分分取，

装入样品袋、编号，待用。检测过程中采用随机抽样

方式，避免测定过程中产生系统误差对均匀性的影

响。本研究计划研制海泡石标准物质１０００瓶，按照
《国家一级标准物质技术规范》（ＪＪＧ１００６—９４）和
《地质分析标准物质的研制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）规范
要求，均匀性检验抽取的样品数为２５个。由于海泡
石属于纤维状矿物，不易粉碎，因此在进行均匀性检

验时，抽取了３０瓶进行检验。选择相对不易均匀、
含量性质不同，且测试精度较高的２４种组分进行分
析测试，检验组分包括：Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、
Ｃｓ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｌｕ、Ｕ、Ｎｂ、Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐｂ、ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、
ＭｇＯ、ＣａＯ、Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、ＴｉＯ２。根据不同组分及其含
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量，本文采用国家标准方法对检测组分进行分析，方

法精密度、灵敏度符合要求。具体检测方法如下：重

量法测定ＳｉＯ２；ＩＣＰ－ＭＳ法测定微量元素及稀土元
素；ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定 Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＭｇＯ、ＣａＯ、
Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、ＴｉＯ２。均匀性检验结果评估按照《标准
物质定值的通用原则及统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—
２０１２）进行，具体检验结果见表１。

表１　海泡石候选物均匀性检验结果
Ｔａｂｌｅ１　Ｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

统计参数

Ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
Ｂａ Ｂｅ Ｂｉ Ｃｄ Ｃｅ Ｃｏ Ｃｒ Ｃｓ

含量测定平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

７２．６ ３．６８ ０．１８ １．９０ ３７．３ １４．２ １１８ ３．９６

ＲＳＤ（％） １．７８ ２．２７ ４．３３ ２．８２ １．２８ １．５２ １．０１ １．４３
Ｆ实测值
Ｆｍｅａｓｕｒｅ

１．１０ １．１９ １．１３ ０．９５ ０．９５ １．０３ ０．９３ １．１７

Ｕｂｂ ０．２３０．０２００．００２０．０１３０．１２０．０２２０．３００．０１３

统计参数

Ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
Ｌａ Ｌｉ Ｌｕ Ｍｏ Ｎｂ Ｎｄ Ｎｉ Ｐｂ

含量测定平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

３０．４ ５６．２ ０．２６ ０．２２ ３．７１ ２３．２ ５９．８ ８．６５

ＲＳＤ（％） ３．７２ ２．８２ ４．５０ ９．４９ ２．６９ １．４７ １．５１ ２．７４

Ｆ实测值
Ｆｍｅａｓｕｒｅ

０．９８ １．０１ ０．８３ １．４３ １．１３ １．０６ ０．９１ １．０４

Ｕｂｂ ０．２８０．０８９０．００３０．００７０．０２１０．０４９０．２３０．０２７
统计参数

Ｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３Ｆｅ２Ｏ３ ＭｇＯ ＣａＯ Ｎａ２Ｏ Ｋ２Ｏ ＴｉＯ２

含量测定平均值（×１０－２）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－２）

６３．４ ４．４６ １．４９ １８．０ ２．５８ ０．１１ ０．３２ ０．１８

ＲＳＤ（％） ０．１７ １．０４ ２．２ ０．４２ １．７７ ２．１ １．１３ ２．５９

Ｆ实测值
Ｆｍｅａｓｕｒｅ

１．０３ １．２７ １．０１ １．１９ １．２４ ０．８６ ０．５５ １．８１

Ｕｂｂ ０．０１１０．０１３０．００２０．０１８０．０１２０．００１０．００１０．００２

均匀性检验结果表明，除了 Ｂｉ、Ｌａ、Ｌｕ、Ｍｏ以
外，其他 ２０种组分的 ＲＳＤ都小于 ３％，各组分的
Ｆ实测值均小于列表临界值［Ｆ０．０５（２９，６０）＝
１．６５］，表明样品均匀性良好，符合标准物质的均匀
性要求。在进行均匀性检验过程中，除了重量法采

用０．５ｇ以上的称样量，其他的称样量都为 ０．１ｇ。
考虑到重量法检测的都为造岩元素，其均匀性要显

著优于微量元素，因此，以微量元素测试方法的最小

称样量作为该标准物质的最小称样量。测试结果的

相对标准偏差（ＲＳＤ）均在分析方法的正常误差范围
内，表明称样量０．１ｇ样品均匀性良好。

２．２　稳定性检验
２．２．１　长期稳定性

本次研制的海泡石标准物质长期稳定性检验按

照《标准物质定值的通用原则及统计学原理》

（ＪＪＦ１３４３—２０１２）中规范的“先密后疏”的原则，在
２０１７年７月至２０１８年１０月对候选物进行了６次稳
定性检验。每次检验的海泡石样品均是随机取样，

检验组分及分析方法与均匀性检验保持一致，包括：

Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｌｕ、Ｕ、Ｎｂ、Ｎｄ、
Ｎｉ、Ｐｂ、ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＭｇＯ、ＣａＯ、Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、
ＴｉＯ２共 ２４种。稳定性检验结果原始数据按照 ＪＪＦ
１３４３—２０１２中规定的趋势分析法进行结果判断和
引入稳定性的不确定度。长期稳定性检验结果见

表２。
长期稳定性检验表明：拟合直线斜率 ｂ１均不显

著，︱ｂ１︱＜ｔ０．０５×ｓ（ｂ１），分析结果和平均值在正常
的分析误差和标准值的不确定度范围内，无统计学

上的误差，所有的测定数据均达到了测定要求，因此

可以判定候选物样品是稳定的。

２．２．２　短期稳定性
短期稳定性实验主要考察在运输时间内，极端

条件下对标准物质稳定性的影响。随机抽取３个海
泡石样品，分别在 －２４℃和６０℃温度条件下保存，
常温下利用震动实验模拟运输条件，分别在１、３、５、
７天定期取样分析。检验组分及分析方法与均匀性
检验保持一致，包括：Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、
Ｌａ、Ｌｉ、Ｌｕ、Ｕ、Ｎｂ、Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐｂ、ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、
ＭｇＯ、ＣａＯ、Ｎａ２Ｏ、Ｋ２Ｏ、ＴｉＯ２共２４种。短期稳定性检
验结果见表３。

测试结果显示，拟合直线斜率ｂ１均不显著，｜ｂ１｜
＜ｔ０．０５×ｓ（ｂ１），各组分无方向性变化和统计学上的
明显差异，表明该海泡石样品短期稳定性良好。

３　候选物定值
３．１　定值指标和定值方法

海泡石标准物质定值采用９家通过国家计量认
证的实验室联合定值方式开展，参加定值的单位有：

湖北省地质实验测试中心、江苏省地质调查研究院、

河南省岩石矿物测试中心、河北省地质实验测试中

心、中国地质调查局南京地质调查中心、中国地质调

查局西安地质调查中心、中国地质调查局沈阳地质

调查中心、核工业东北测试研究所以及中国地

质调查局天津地质调查中心。本文对６５种组分进
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表２　海泡石候选物长期稳定性检验结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｌｏｎｇｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分含量（×１０－６）　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－６）

Ｂａ Ｂｅ Ｂｉ Ｃｄ Ｃｅ Ｃｏ Ｃｒ Ｃｓ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
７１．９ ３．６９ ０．１８ １．９５ ３６．０ １４．５ １１８ ３．９３

海泡石

Ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ ｂ１ ０．２２５３ ０．０１３７ ０．００１３ －０．００５０ －０．３０８７ －０．２２２７ －０．５６３３ －０．０２６０
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ３．６３４９ ０．２０９５ ０．００４９ ０．０５１３ ２．１９６４ ０．４４０４８ ２．７３４５ ０．１２９１

Ｕｓ ５．７２ ０．３３ ０．００７７ ０．０８１ ３．４５ ０．６９ ４．３０ ０．２０

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分含量（×１０－６）　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－６）

Ｌａ Ｌｉ Ｌｕ Ｍｏ Ｎｂ Ｎｄ Ｎｉ Ｐｂ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
３０．６ ５７．７ ０．２６ ０．２０ ３．８５ ２３．７ ５８．９ ８．６８

海泡石

Ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ ｂ１ －０．１１３７ －０．６９３３ ０．００５０ －０．００１７ ０．１１００ －０．２９３０ －０．４２３０ ０．０６３３
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） １．２１６８ ２．２４２６ ０．００８４ ０．０２２３ ０．１８１２ １．６７５２ １．７４０２ ０．２５３３

Ｕｓ １．９１ ３．５３ ０．０１３ ０．０３５ ０．２８ ２．６３ ２．７４ ０．４０

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分含量 （×１０－２）　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－２）

ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ｆｅ２Ｏ３ ＭｇＯ ＣａＯ Ｎａ２ＯＫ２Ｏ ＴｉＯ２

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
６３．３ ４．４４ １．４８ １８．０ ２．５７ ０．１１ ０．３２ ０．１８

海泡石

Ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ ｂ１ ０．０６４０ －０．００６３ ０．００７７ －０．００７７ ０．００２７ ０．０００３ －０．０００３ ０．０００３
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．１１４６ ０．０２９３ ０．０１１３ ０．０６７４ ０．０２０５５ ０．００３２ ０．００２０ ０．００２０

Ｕｓ ０．１８ ０．０４６ ０．０１８ ０．１１ ０．０３２ ０．００５ ０．００３２ ０．００３２９

表３　海泡石候选物短期稳定性检验结果
Ｔａｂｌｅ３　Ｓｈｏｒｔｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

温度（℃）
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒ
组分含量　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－６）

Ｂａ Ｂｅ Ｂｉ Ｃｄ Ｃｅ Ｃｏ Ｃｒ Ｃｓ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
７０．９ ３．７１ ０．１８ １．６６ ３７．４ １４．７ １１５ ３．９９

－２４℃ ｂ１ ０．３９ ０．０１ ０．００１ ０ ０．２ ０．０４ ０．２３ ０．０１
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．７９ ０．０６ ０．００３ ０．０４ ０．２１ ０．１８ ０．２６ ０．０６

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
７２ ３．７ ０．１８ １．７７ ３５．９ １４．９ １１５ ３．９４

６０℃ ｂ１ ０．０６ ０．０２ ０．００１ ０ －０．０７ ０．２３ ０．２ ０．０２６
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．２４ ０．０５ ０．００３ ０．０２ ０．３４ ０．３１ １．３１ ０．０２６

温度（℃）
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒ
组分含量　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－６）

Ｌａ Ｌｉ Ｌｕ Ｍｏ Ｎｂ Ｎｄ Ｎｉ Ｐｂ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
３１ ５７．４ ０．２５ ０．２３ ３．９１ ２３．８ ５７．１ ８．６

－２４℃ ｂ１ ０．１２ ０．２９ ０．００１ ０ ０ ０．０５ ０．１３ ０．０１６
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．１６ ０．３１ ０．００３ ０．０１ ０．０４ ０．０８ ０．３７ ０．０２１
平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
３０．４ ５８．２ ０．２６ ０．２２ ３．９９ ２３．２ ５９．３ ８．７６

６０℃ ｂ１ ０．０６ ０．３７ ０ －０．００６ ０ ０．２３ ０．３６ －０．０１

ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．５５ ０．６３ ０．０１ ０．０１ ０．０２ ０．２４ ０．４７ ０．０７
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（续表３）

温度（℃）
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒ

组分含量（×１０－２）
Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｃｏｎｔｅｎｔ（×１０－２）

ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ｆｅ２Ｏ３ ＭｇＯ ＣａＯ Ｎａ２Ｏ Ｋ２Ｏ ＴｉＯ２
平均值 Ａｖｅｒａｇｅ ６３．５ ４．４２ １．４５ １８．０ ２．５５ ０．１１ ０．３２ ０．１９

－２４℃ ｂ１ －０．０２ －０．００７ ０ ０．０２ －０．００１ ０ －０．００１ ０
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．０３ ０．０１３ ０．０１ ０．０４ ０．００３ ０．００１ ０．００３ ０．０１
平均值 Ａｖｅｒａｇｅ ６３．５ ４．４３ １．４６ １８．０ ２．５９ ０．１２ ０．３２ ０．１９

６０℃ ｂ１ －０．００１ ０．００２ ０．００１ －０．０１ ０．００１ ０．０００７ ０．００１ －０．００１
ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） ０．００３ ０．００５ ０．００３ ０．０２４ ０．０１ ０．００１１ ０．００３ ０．００３

行了定值。Ｆ和Ｓｅ由于方法和仪器设备的原因，测
试结果的平行性与稳定性无法达到标准物质的要

求，没有完成定值；共完成了其他６３种组分的定值，
包括：二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化亚

铁、氧化镁、氧化钙、氧化钠、氧化钾、氧化锰、二氧化

钛、五氧化二磷、结晶水、灼烧减量、硫、铜、铅、锌、

钴、镍、铬、镉、钨、钼、汞、砷、锑、铷、锶、钡、铀、钍、二

氧化碳、全碳、银、硼、锡、锂、铯、铍、镓、钪、铟、铋、

钒、铌、钽、锆、铪、稀土１５种，其中 ＦｅＯ、Ｃｄ、Ｈｆ、Ｍｏ、
Ｓｂ由于定值结果较为分散，只报出参考值；Ｓ含量太
低无法进行均匀性检验，也只报出参考值，其他组分

都报出认定值及扩展不确定度。定值方法选择测试

各组分的国标方法，以传统化学分析方法和现代仪

器分析方法相结合的方式，其中主量元素主要采用

传统化学方法，如重量法、容量法、比色法等，并辅以

ＸＲＦ法［２０－２２］；微量元素、稀土元素以ＩＣＰ－ＭＳ／ＯＥＳ
为主；对于 ＩＣＰ－ＭＳ易产生干扰的元素如 Ｃｄ，采用
石墨炉 ＡＡＳ法，Ｗ、Ｍｏ采用传统极谱法等［２３－３２］。

采用以上方法对标准物质进行初步检测，再根据初

测的含量值，对选用的方法进行了改进，或者选用其

他更为适合的检测方法。由于选取了准确度高的方

法，在技术上保障了定值数据的高质量。各组分的

具体分析方法见表４。
３．２　数据统计处理

海泡石标准物质研制中共９个实验室参与定值
工作，共计测试６３种组分，每个合作实验室对每一
组分提交４个重复的检测数据。在进行以上定值数
据初步处理后，以各实验室数据为一个基本单元，按

照元素汇总检测数据相关信息，包括各实验室数据

平均值、标准偏差、测试次数、测试方法及合作实验

室的编号。在此基础上，按照《标准物质定值的通

用原则及统计学原理》进行数据的统计处理。

３．２．１　平均值的统计处理
汇总各实验室数据的平均值，并以平均值数据

表４　海泡石候选物分析指标及其分析方法
Ｔａｂｌｅ４　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｅｐｉｏｌｉｔｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

组分

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ

测试方法

Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓ

组分

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ

测试方法

Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓ

Ａｇ ＩＣＰ－ＭＳ，ＥＳ Ｓｂ ＩＣＰ－ＭＳ，ＡＦＳ

Ａｓ ＩＣＰ－ＭＳ，ＡＦＳ Ｓｃ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｂ ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＥＳ Ｓｍ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｂａ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｓｎ ＩＣＰ－ＭＳ，ＥＳ

Ｂｅ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｓｒ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｂｉ ＩＣＰ－ＭＳ，ＡＦＳ Ｔａ ＩＣＰ－ＭＳ

Ｃｄ ＩＣＰ－ＭＳ，ＧＦＡＡＳ Ｔｂ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｃｅ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｔｈ ＩＣＰ－ＭＳ

Ｃｏ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｔｍ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｃｒ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｕ ＩＣＰ－ＭＳ，ＬＦ

Ｃｓ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｖ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｃｕ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｗ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｄｙ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｙ ＩＣＰ－ＭＳ

Ｅｒ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｙｂ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｅｕ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｚｎ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｇａ ＩＣＰ－ＭＳ Ｚｒ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ｇｄ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＳｉＯ２ ＧＲ，ＶＯＬ，ＸＲＦ

Ｈｆ ＩＣＰ－ＭＳ Ａｌ２Ｏ３ ＶＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｈｇ ＣＶＡＡＳ，ＡＦＳ Ｆｅ２Ｏ３ ＣＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｈｏ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＦｅＯ ＶＯＬ

Ｉｎ ＩＣＰ－ＭＳ，ＧＦＡＡＳ ＭｇＯ ＶＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｌａ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＣａＯ ＶＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｌｉ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｎａ２Ｏ ＡＡＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｌｕ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｋ２Ｏ ＡＡＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｎｂ ＩＣＰ－ＭＳ ＴｉＯ２ ＣＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｎｄ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＭｎＯ ＡＡＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｎｉ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｐ２Ｏ５ ＣＯＬ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＸＲＦ

Ｐｂ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ Ｈ２Ｏ＋ ＧＲ

Ｐｒ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＣＯ２ ＶＯＬ，ＩＲ

Ｒｂ ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ ＴＣ ＶＯＬ，ＩＲ

Ｓ ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＩＲ，ＶＯＬ ＬＯＩ ＧＲ

注：ＡＦＳ—原子荧光光谱法；ＧＦＡＡＳ—石墨炉原子吸收光谱法；
ＣＶＡＡＳ—冷蒸汽原子吸收光谱法；ＥＳ—一米光栅发射光谱法；
ＩＲ—红外光谱法；ＶＯＬ—容量法；ＬＦ—极谱法；ＧＲ—重量法；
ＣＯＬ—比色法。
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为基本单元，用狄克逊法（置信水平为９５％）和格拉
布斯法（置信水平为９５％）进行离群值的检验。将
狄克逊和格拉布斯检验共同剔除的数据予以剔除，

离群值不再参与标准物质定值数据处理统计。将以

上离群数据剔除后，加权总平均值即为标准值。

经统计计算，海泡石标准物质原始数据共４９９２
个，剔除２７２个离群值数据，剔除率为５．４５％。
３．２．２　定值数据正态分布检验

海泡石标准物质测试数据的正态分布检验采用

夏皮洛－威尔克法（Ｓｈａｐｉｒｏ－Ｗｉｌｋ）进行检验。经
检验，有２种组分的 Ｗ值介于置信概率取９５％和
９９％的列表值之间，呈现近似正态分布，其余 Ｗ值
均大于置信概率９５％的列表值，为正态分布。呈现
近似正态分布的元素是：Ｃｅ、Ｙ。
３．３　认定值及不确定度

按照《标准物质定值的通用原则及统计学原

理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２）的规定，本项目研制的海泡石
标准物质的不确定度的来源由三部分组成：均匀性

引入的不确定度（ｕｂｂ）；稳定性引入的不确定度
（ｕｓ）；定值过程引入的不确定度（ｕｃｈａｒ）。

将均匀性引入的不确定度（ｕｂｂ）、稳定性引入的
不确定度（ｕｓ）、定值过程引入的不确定度（ｕｃｈａｒ）进
行合成，即为标准物质的合成不确定度（ｕＣＲＭ），其计
算公式为：

ｕＣＲＭ＝
　
ｕ２ｂｂ＋ｕ

２
ｓ＋ｕ

２
槡 ｃｈａｒ

式中：ｕｂｂ ＝
　
ｓ２１－ｓ

２
２

槡ｎ （ｎ表示组内测量次数）；

ｕｓ＝ｓｂ( )１ ×ｔ（ｔ表示最后一次稳定性实验时间）；

ｕｃｈａｒ＝
ｓ

槡ｎ
（ｓ为实验室平均值数据间的标准偏差，ｎ

为实验室平均值数据数）。

由于该海泡石标准物质的定值组分较多，在均

匀性和稳定性检验中选取了具有代表性的部分指标

进行检验。根据结果可以看出，该系列标准物质具

有良好的均匀性和稳定性，能够满足相关研究的需

求。以此类推，对于未进行均匀性和稳定性检验的

指标，认为它们均具有良好的均匀性和稳定性，忽略

由此引入的不确定度。将合成标准不确定度（ｕＣＲＭ）
乘以包含因子 ｋ，即为研制标准物质特性量值的扩
展不确定度（ＵＣＲＭ）：

ＵＣＲＭ＝ｋ×ｕＣＲＭ
式中：包含因子ｋ取ｋ＝２。

按照ＪＪＦ１３４３—２０１２，对于单一方法的元素定
值需进行Ｂ类不确定度评定，评定公式为：

Ｓ＝Δ／ｋ
式中：Δ为通常情况下估计出某项影响因素的极限
值；ｋ为被测量不同分布时的包含因子。在正态分
布下，置信概率为９５％时，ｋ＝１．９６。

对于ＬＯＩ、Ｈ２Ｏ
＋、ＦｅＯ、Ｇａ、Ｈｆ、Ｎｂ、Ｔａ、Ｔｈ和 Ｙ

定值采用了单一分析方法，需进行 Ｂ类不确定度
评定。

海泡石标准物质各组分的认定值及其扩展不确

定度见表５。
３．４　溯源性的建立

为保证标准物质的溯源性，标准物质的认定值

表５　海泡石标准物质的认定值及其扩展不确定度
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｅｘｐａｎｄｅｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｔｈｅ

ｓｅｐｉｏｌｉｔｅｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌ

组分

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ
单位

Ｕｎｉｔ

认定值及扩展

不确定度

Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄ
ｅｘｐａｎｄｅｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

组分

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ
单位

Ｕｎｉｔ

认定值及扩展

不确定度

Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄ
ｅｘｐａｎｄｅｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

Ａｇ １０－６ ０．１５±０．０２ Ｓｂ １０－６ （０．５７）
Ａｓ １０－６ ２．３±０．３ Ｓｃ １０－６ ５．６±０．５
Ｂ １０－６ ６．９±０．５ Ｓｍ １０－６ ４．３±０．５
Ｂａ １０－６ ７２±７ Ｓｎ １０－６ １．２±０．２
Ｂｅ １０－６ ３．６±０．４ Ｓｒ １０－６ ４９±５
Ｂｉ １０－６ ０．１８±０．０３ Ｔａ １０－６ ０．３０±０．０４
Ｃｄ １０－６ （１．８） Ｔｂ １０－６ ０．６２±０．０５
Ｃｅ １０－６ ３９±４ Ｔｈ １０－６ ３．８±０．４
Ｃｏ １０－６ １５±２ Ｔｍ １０－６ ０．２７±０．０３
Ｃｒ １０－６ １１６±９ Ｕ １０－６ ５．３±０．４
Ｃｓ １０－６ ４．０±０．３ Ｖ １０－６ ８１±７
Ｃｕ １０－６ ２５±２ Ｗ １０－６ ０．５０±０．０７
Ｄｙ １０－６ ３．３±０．３ Ｙ １０－６ ２３±３
Ｅｒ １０－６ １．８±０．２ Ｙｂ １０－６ １．６±０．２
Ｅｕ １０－６ ０．８±０．１ Ｚｎ １０－６ １０５±８
Ｇａ １０－６ ５．９±０．４ Ｚｒ １０－６ ４３±４
Ｇｄ １０－６ ４．０±０．６ ＳｉＯ２ １０－２ ６３．５５±０．１９
Ｈｆ １０－６ （１．２） Ａｌ２Ｏ３ １０－２ ４．４５±０．０７
Ｈｇ １０－６ ０．１６±０．０２ ＴＦｅ２Ｏ３ １０－２ １．４６±０．０７
Ｈｏ １０－６ ０．６６±０．０５ ＦｅＯ １０－２ （０．１０）
Ｉｎ １０－６ ０．０２７±０．００３ ＭｇＯ １０－２ １８±０．２
Ｌａ １０－６ ３０±４ ＣａＯ １０－２ ２．５６±０．０９
Ｌｉ １０－６ ５５±５ Ｎａ２Ｏ １０－２ ０．１２±０．０１
Ｌｕ １０－６ ０．２６±０．０２ Ｋ２Ｏ １０－２ ０．３２±０．０２
Ｍｏ １０－６ （０．２５） Ｐ２Ｏ５ １０－２ ０．４１±０．０２
Ｎｂ １０－６ ３．９±０．４ ＴｉＯ２ １０－２ ０．１８±０．０１
Ｎｄ １０－６ ２４±３ ＭｎＯ １０－２ ０．０２２±０．００３
Ｎｉ １０－６ ５７±４ Ｈ２Ｏ＋ １０－２ ６．３９±０．１８
Ｐｂ １０－６ ８．７±０．７ ＣＯ２ １０－２ １．６３±０．０６
Ｐｒ １０－６ ６．０±０．６ ＴＣ １０－２ ０．６３±０．０３
Ｒｂ １０－６ ２０±２ ＬＯＩ １０－２ ８．５５±０．１９
Ｓ １０－６ （１３６） 　 　
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应尽可能地溯源到ＳＩ单位或参考标准，其特性量值
主要依据准确可靠的化学和物理测量求得。实验室

所有标准溶液都是购买有证标准溶液，要求在有效

期内使用，并且在有效期内至少进行一次期间核查。

所有新购置的标准溶液需经验收合格后才能投入使

用，即利用以前的标准溶液或标准物质进行验证；所

有仪器设备必须经过计量部门的检定，检定合格方

可使用，在检测标准物质前必须进行一次期间核查，

保证仪器设备安全可靠；所有计量器皿都由计量部

门检定。各单位在定值过程中均采用国家一级标准

物质（ＧＢＷ０７１０３、ＧＢＷ０７１２１）作为监控样品，各组
分的实测结果平均值与认定值比较，相对误差均较

小，表明定值数据准确、可靠。监控样品质量监控实

测结果见表６。

表６　监控样品质量监控结果
Ｔａｂｌｅ６　Ｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｓａｍｐｌｅｓ

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ
参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

Ａｇ Ａｓ Ｂ Ｂａ Ｂｅ Ｂｉ Ｃｄ Ｃｅ Ｃｏ Ｃｒ Ｃｓ Ｃｕ

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

０．０３３ ２．１ ２４ ３４３ １２．４ ０．５３ ０．０２９ １０８ ３．４ ３．６ ３８．４ ３．２

ＧＢＷ０７１０３ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

０．０３４ ２．１３ ２４．５ ３２２ １１．９ ０．５３ ０．０３１ １１３ ３．６０ ３．５４ ３９．１ ３．４５

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

１．４９ ０．７１ １．０３ ３．１６ ２．０６ ０．００ ３．３３ ２．２６ ２．８６ ０．８４ ０．９０ ３．７６

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

０．０２７ ０．２５ １５ １１４０ １．７ ０．０９４ ０．０６ ４８ ７．５ ２３ ２．６ ２．６

ＧＢＷ０７１２１ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

０．０２５ ０．２６ １５．３ １２１０ １．６４ ０．１０ ０．０５５ ４６．３ ７．２１ ２２．５ ２．５４ ２．６３

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

３．８５ １．９６ ０．９９ ２．９８ １．８０ ３．５９ ４．３５ １．８０ １．９７ １．１０ １．１７ ０．５７

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ
参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

Ｄｙ Ｅｒ Ｅｕ Ｇａ Ｇｄ Ｈｆ Ｈｇ Ｈｏ Ｉｎ Ｌａ Ｌｉ Ｌｕ

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

１０．２ ６．５ ０．８５ １９ ９．３ ６．３ ４．３ ２．０５ ０．０２ ５４ １３１ １．１５

ＧＢＷ０７１０３ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

１０．５ ６．５０ ０．８６ １９．５ ９．０５ ６．１１ ４．２４ ２．１２ ０．０２１ ５５．９ １３７ １．１６

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

２．９４ ０．００ １．１８ ２．６３ ２．６９ ３．０２ １．４０ ３．４１ ５．００ ３．５２ ４．５８ ０．８７

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

１．５２ ０．７６ １ １８．２ ２．４ ３．３ ４ ０．２７ ０．０３ ２５ ２４．７ ０．１１

ＧＢＷ０７１２１ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

１．５２ ０．７６ １．０１ １７．７ ２．３２ ３．２６ ３．８９ ０．２７ ０．０３１ ２４．４ ２３．９ ０．１１

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

０．００ ０．００ １．００ ２．７５ ３．３３ １．２１ ２．７５ ０．００ ３．３３ ２．４０ ３．２４ ０．００

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ
参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

Ｍｏ Ｎｂ Ｎｄ Ｎｉ Ｐｂ Ｐｒ Ｒｂ Ｓ Ｓｂ Ｓｃ Ｓｍ Ｓｎ

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

３．５ ４０ ４７ ２．３ ３１ １２．７ ４６６ ３８０ ０．２１ ６．１ ９．７ １２．５

ＧＢＷ０７１０３ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

３．４４ ４１．２ ４７．０ ２．４０ ３２．０ １３．０ ４７４ ３６９ ０．２２ ６．２５ １０．０ １２．３

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

１．７１ ３．００ ０．００ ４．３５ ３．２３ ２．３６ １．７２ ２．８９ ４．７６ ２．４６ ３．０９ １．６０

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

０．２７ ４．５ ２１ １３ ７．６ ５．７ ５７ ５０ ０．０６３ ５ ３．３ ０．８

ＧＢＷ０７１２１ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

０．２８ ４．４３ ２０．５ １３．５ ７．４５ ５．６２ ５５．０ ５２．０ ０．０６６ ５．０３ ３．２２ ０．８５

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

３．７０ １．５６ ２．３８ ３．８５ １．９７ １．４０ ３．５１ ４．００ ４．７６ ０．６０ ２．４２ ６．２５
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（续表６）

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ
参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

Ｓｒ Ｔａ Ｔｂ Ｔｈ Ｔｍ Ｕ Ｖ Ｗ Ｙ Ｙｂ Ｚｎ Ｚｒ

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓ（×１０－６）

１０６ ７．２ １．６５ ５４ １．０６ １８．８ ２４ ８．４ ６２ ７．４ ２８ １６７

ＧＢＷ０７１０３ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

１１０ ７．３１ １．７１ ５５．５ １．１１ １８．３ ２３．３ ８．２２ ６２．６ ７．５１ ３１．０ １５６

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

３．７７ １．５３ ３．６４ ２．７８ ４．７２ ２．６６ ２．９２ ２．１４ ０．９７ １．４９ １０．７１ ６．５９

认定值（×１０－６）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－６）

６９０ ０．３４ ０．２９ １．９ ０．１１ ０．４ ４５ ０．４２ ７．３ ０．６９ ４６ ９０

ＧＢＷ０７１２１ 平均值（×１０－６）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－６）

６７９ ０．３３ ０．３０ １．８５ ０．１１ ０．３９ ４６．６ ０．４４ ６．９３ ０．７１ ４０．６ １０１

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

１．５９ ２．９４ ３．４５ ２．６３ ０．００ ２．５０ ３．５６ ４．７６ ５．０７ ２．９０ １１．７４ １２．２２

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ
参数

Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

组分　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ Ｆｅ２Ｏ３ ＦｅＯ ＭｇＯ ＣａＯ Ｎａ２Ｏ Ｋ２Ｏ Ｐ２Ｏ５ ＴｉＯ２ ＭｎＯ Ｈ２Ｏ＋ ＣＯ２ ＬＯＩ

认定值（×１０－２）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－２）

７２．８３ １３．４ １ １．０３ ０．４２ １．５５ ３．１３ ５．０１ ０．０９３ ０．２９ ０．０６ ０．６１ ０．１５ ０．６９

ＧＢＷ０７１０３ 平均值（×１０－２）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－２）

７２．８ １３．３ ０．９７ １．０６ ０．４５ １．５３ ３．１１ ５．１１ ０．０９５ ０．３０ ０．０５８ ０．６２ ０．１４ ０．６７

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

０．０４ ０．７５ ３．００ ２．９１ ７．１４ １．２９ ０．６４ ２．００ ２．１５ ３．４５ ３．３３ １．６４ ６．６７ ２．９０

认定值（×１０－２）
Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅ（×１０－２）

６６．３ １６．３ １．３４ １．６ １．６３ ２．６６ ５．３ ２．６ ０．１３１０．２９７０．０５６ － ０．３５ １．２８

ＧＢＷ０７１２１ 平均值（×１０－２）
Ａｖｅｒａｇｅ（×１０－２）

６６．４ １６．２ １．３７ １．５５ １．６１ ２．６９ ５．２２ ２．５６ ０．１３ ０．２８ ０．０５４ － ０．３３ １．２３

相对误差（％）
Ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒ（％）

０．１５ ０．６１ ２．２４ ３．１３ １．２３ １．１３ １．５１ １．５４ ０．７６ ５．７２ ３．５７ － ５．７１ ３．９１

注：“”代表组分（Ｈｇ）含量单位为１０－９。

４　结论
本次研制标准物质所涉及的样品粉碎、均匀性

初检、均匀性检验、稳定性检验、定值数据测定及不

确定度评定、数据统计计算等程序，均按照《一级标

准物质研制》、《地质分析标准物质的研制》以及《标

准物质定值的通用原则及统计学原理》进行。

该标准物质的定值组分涵盖了主量元素、微量

元素、稀土元素共计６３种，可供地质、环境等部门用
于相关样品的分析方法质量评估、分析质量监控和

分析仪器校准等，用于实验室相关样品分析能力验

证及实验人员考核等工作，可满足当前正在进行的

海泡石矿勘探开发工作需求，也为研发海泡石产品

过程中的分析测试提供计量基础。在定值过程中，

针对海泡石样品中各组分的测定方法作了改进，开

发了一些新的实验方法，可应用于海泡石样品的分

析测试工作。
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现代化工，２０１８，３８（１０）：１３１－１３６．
ＴａｎｇＭ，ＷａｎｇＸＹ，ＨｅＹＹ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ３Ｄ
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［Ｊ］．Ｍｏｄｅｒｎ ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１８，３８（１０）：
１３１－１３６．

［１４］　ＤｏｎｇＮ，ＹｅＱ，ＣｈｅｎＭ Ｙ，ｅｔａｌ．Ｓｏｄｉｕｍ－ｔｒｅａｔｅｄ
ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ－ｓｕｐｐｏｒｔｅｄｔｒａｎｓｉｔｉｏｎｍｅｔａｌ（Ｃｕ，Ｆｅ，Ｎｉ，Ｍｎ，
ｏｒＣｏ）ｃａｔａｌｙｓｔｓｆｏｒＨＣＨＯ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣａｔａｌｙｓｉｓ，２０２０，４１：１７３４－１７４４．

［１５］　唐永翔，董晓晗，韩焱，等．用于环己烷氧化的Ｃｏ３Ｏ４／
海泡石催化剂的制备和第一性原理研究［Ｊ］．常州大
学学报（自然科学版），２０２０，３０（２）：３０－３６．
ＴａｎｇＹＸ，ＤｏｎｇＸＨ，ＨａｎＹ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｆｉｒｓｔ
ｐｒｉｎｃｉｐｌｅ ｓｔｕｄｙ ｏｆ Ｃｏ３ Ｏ４／ｓｅｐｉｏｌｉｔｅ ｃａｔａｌｙｓｔ ｆｏｒ
ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈａｎｇｚｈｏｕ
Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（ＮａｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅＥｄｉｔｉｏｎ），２０２０，３０（２）：
３０－３６．

［１６］　胡安，袁鸽，张宁，等．黏土矿物在电池领域的应用研
究进展［Ｊ］．新能源进展，２０２０，８（１）：５６－６１．
ＨｕＡ，ＹｕａｎＧ，ＺｈａｎｇＮ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｓｉｎｔｈｅ
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ＡｄｖａｎｃｅｓｉｎＮｅｗａｎｄＲｅｎｅｗａｂｌｅＥｎｅｒｇｙ，２０２０，８（１）：
５６－６１．

［１７］　王毅民，王晓红，高玉淑，等．中国地质标准物质制备
技术与方法研究进展［Ｊ］．地质通报，２０１０，２９（７）：
１０９０－１１０４．
ＷａｎｇＹＭ，ＷａｎｇＸＨ，ＧａｏＹＳ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｓｉｎ
ｐｒｅｐａｒｉｎｇｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓｆｏｒｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
ｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＢｕｌｌｅｔｉｎｏｆＣｈｉｎａ，２０１０，２９
（７）：１０９０－１１０４．

［１８］　ＪｏｃｈｕｍＫＰ，ＷｅｉｓＵ，ＳｃｈｗａｇｅｒＢ，ｅｔａｌ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｖａｌｕｅｓｆｏｌｌｏｗｉｎｇＩＳＯｇｕｉｄｅｌｉｎｅｓｆｏｒｆｒｅｑｕｅｎｔｌｙｒｅｑｕｅｓｔｅｄ
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ＧｅｏｓｔａｎｄａｒｄｓａｎｄＧｅｏａｎａｌｙｔｉｃａｌＲｅｓｅａｒｃｈ，２０１６，４０（４）：
５９９－６０１．

［２０］　方蓬达，张莉娟，王家松，等．熔融制样 －波长色散
Ｘ射线荧光光谱法同时测定砂岩型铀矿中主量及铀、
钍成分［Ｊ］．地质调查与研究，２０２１，４４（２）：３５－３９．
ＦａｎｇＰＤ，ＺｈａｎｇＬＪ，ＷａｎｇＪＳ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓ，ｕｒａｎｉｕｍａｎｄｔｈｏｒｉｕｍｉｎ
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ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙａｎｄＲｅｓｅａｒｃｈ，２０２１，
４４（２）：３５－３９．

［２１］　王亚，张中，王毅民，等．Ｘ射线荧光光谱在标准物
质和标准方法研究中的应用评介［Ｊ］．冶金分析，
２０２０，４０（１０）：９９－１１０．
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［２２］　王雪莹，王飞飞，孙效轩，等．钛矿石与钛精矿Ｘ射线
荧光光谱分析与化学分析用标准样品的研制［Ｊ］．
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ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｆｏｒＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ＆
ｃｈｅｍｉｃａｌａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，８（１）：２１－２８．

［２３］　隆英兰，王景凤，韩俊丽，等．电感耦合等离子体原子
发射光谱法同时测定多金属矿石中铜、铅、锌、银

［Ｊ］．化学分析计量，２０２０，２９（６）：３８－４１．
ＬｏｎｇＹＬ，ＷａｎｇＪＦ，ＨａｎＪＬ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄ，ｚｉｎｃａｎｄｓｉｌｖｅｒｉｎ
ｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄ
Ｍｅｔｅｒａｇｅ，２０２０，２９（６）：３８－４１．

［２４］　鲁忍．微波消解 －电感耦合等离子体原子发射光谱
法测定钨矿石中钨［Ｊ］．化学分析计量，２０２０，２９（６）：
１０５－１０８．
ＬｕＲ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄ
Ｍｅｔｅｒａｇｅ，２０２０，２９（６）：１０５－１０８．

［２５］　ＳｋｒｚｙｐｅｋＧ，ＳａｄｌｅｒＲ．Ａｓｔｒａｔｅｇｙｆｏｒｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆ
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ｓｏｌｉｄｍａｔｅｒｉａｌｓ［Ｊ］．ＲａｐｉｄＣｏｍｍｕｎｉｃａｔｉｏｎｓｉｎＭａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，２０１１，２５（１１）：１６２５－１６３０．

［２６］　徐鹏，孙亚莉．Ｃａｒｉｕｓ管密封溶样 －等离子体质谱法
测定环境样品中镓、锗、砷、硒、镉、锡、锑、碲、汞、铅

和铋［Ｊ］．分析化学，２０１０，３８（４）：５８１－５８４．
ＸｕＰ，ＳｕｎＹＬ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＧａ，Ｇｅ，Ａｓ，Ｓｅ，Ｃｄ，Ｓｎ，
Ｓｂ，Ｔｅ，Ｈｇ，ＰｂａｎｄＢｉｉｎｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙ
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ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１０，３８（４）：５８１－５８４．

［２７］　辛文彩，林学辉，徐磊．电感耦合等离子体质谱法测

定海洋沉积物中３４种痕量元素［Ｊ］．理化检验（化学
分册），２０１２，４８（４）：４５９－４６４．
ＸｉｎＷＣ，ＬｉｎＸＨ，ＸｕＬ．ＩＣＰ－ＭＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ３４
ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｍａｒｉｎｅｓｅｄｉｍｅｎｔｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇ
ａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），
２０１２，４８（４）：４５９－４６４．

［２８］　ＬｏｗＦ，ＺｈａｎｇＬ．Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｆｏｒｔｈｅｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｏｆｉｎｏｒｇａｎｉｃｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｃｏａｌａｎｄｃｏａｌａｓｈｕｓｉｎｇＩＣＰ－
ＯＥＳ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１２，１０１：３４６－３５２．

［２９］　张楠，徐铁民，吴良英，等．微波消解 －电感耦合等离
子体质谱法测定海泡石中的稀土元素［Ｊ］．岩矿测
试，２０１８，３７（６）：６４４－６４９．
ＺｈａｎｇＮ，ＸｕＴＭ，ＷｕＬＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ
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ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（６）：
６４４－６４９．

［３０］　王力强，王家松，徐铁民，等．敞口酸溶 －电感耦合等
离子体发射光谱法测定海泡石中的氧化铝等主量成

分［Ｊ］．岩矿测试，２０２０，３９（３）：３９１－３９７．
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ｍａｊｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ ｓｅｐｏｉｌｉｔｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
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ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９
（３）：３９１－３９７．

［３１］　郑智慷，王家松，曾江萍，等．微波消解 －原子荧光光
谱法测定化探样品中的砷和锑［Ｊ］．地质调查与研
究，２０１９，４２（４）：２６３－２６６．
ＺｈｅｎｇＺＫ，ＷａｎｇＪＳ，ＺｅｎｇＪＰ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｒｓｅｎｉｃ
ａｎｄａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ ａｔｏｍｉｃ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙａｎｄＲｅｓｅａｒｃｈ，２０１９，４２（４）：２６３－２６６．

［３２］　王力强，魏双，王家松，等．敞口酸溶 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定多金属矿中的铝锰钾钠钙镁硫

［Ｊ］．地质调查与研究，２０１９，４２（４）：２５９－２６２．
ＷａｎｇＬＱ，ＷｅｉＳ，ＷａｎｇＪＳ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｌ，Ｍｎ，
Ｋ，Ｎａ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｓｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｓｂｙｏｐｅｎａｃｉｄ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏ－
ｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙａｎｄＲｅｓｅａｒｃｈ，２０１９，４２
（４）：２５９－２６２．

ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＳｅｐｉｏｌｉｔｅＲｅｆｅｒｅｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌｆｏｒＣｈｅｍｉｃａｌＣｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ
Ａｎａｌｙｓｉｓ

ＷＥＩＳｈｕａｎｇ１，２，ＷＡＮＧＪｉａ－ｓｏｎｇ１，２，ＸＵＴｉｅ－ｍｉｎ１，２，ＦＡＮＧＰｅｎｇ－ｄａ１，２，ＷＡＮＧＬｉ－ｑｉａｎｇ１，２，
ＷＡＮＧＮａ１，２

（１．ＴｉａｎｊｉｎＣｅｎｔｒｅｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｔｉａｎｊｉｎ３００１７０，Ｃｈｉｎａ；
２．ＮｏｒｔｈＣｈｉｎａＣｅｎｔｒｅｆｏｒＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅＩｎｎｏｖａｔｉｏｎ，Ｔｉａｎｊｉｎ３００１７０，Ｃｈｉｎａ）
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第５期 魏双，等：海泡石化学成分分析标准物质研制 第４０卷


