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安谱璀世

标准品的分级、配制及期间核查

公司：安谱璀世
主 讲 ： 王 迪 琼
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安谱璀世

             中国实验室试剂耗材源头生产商之一                            www.anpel.com.cn                            021-54890099

Anpel-Trace

总部位于上海市松江区 销售中心位于上海闵行

全国多地设有办事处

1997年 700+ 10000+
公司于1997年成立 员工数量 长期稳定客户

盈利能力快速增长 最完整的产品线和研发实力

Ø 2025年营业收入7亿元+

Ø 多年保持稳健增长
Ø 证券代码832021

Ø 100万+种产品（SKU） Ø 近万种现货供应

Ø 多领域领先的研发与生产能力，为行业标杆

公司介绍

几大自有品牌

销售网络遍布全球

Go-Trace

E-GEN
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核心产品：色谱、质谱、光谱分析耗材      
服务：全方位的解决方案，实验室一站式采购

样品分析
全过程

容量瓶

移液管

移液枪

标准品

氮吹仪

针式滤器

分液漏斗

多管漩涡混合器

样品瓶 小型仪器

色谱柱化学试剂

食物中的致命杀手
--米酵菌酸检测方案

瞄准市场热点解决民生痛点 紧跟行业新规满足客户需求

2020版药典
中药2341通则

GB 50325
室内环境污染
控制标准 

GB 31650
食品中兽药最大
残留限量 

气相色谱柱
及相关耗材

液相色谱柱
及相关耗材

实验室
通用仪器

实验室
通用耗材

样品前处理 化学试剂

标准品

婴幼儿食品安全
--氯丙醇酯检测方案

又见"瘦肉精"
--β-激动剂和α2-激动剂

检测方案
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安谱璀世

通过关键词快速了解安谱璀世

l 标准物质/标准样品的源头厂家

l 食品、环境、医药、化工、半导体···

l SKU 4万+ （应有尽有）

l 追求量值准确（定量核磁）

l 帮助实验室降本增效

l 定制（纯品，混标，基质标样，滴定溶液，
元素）

l ISO 17034 + ISO 17043 + ISO 9001
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安谱璀世/ / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / 标 准 物 质 全 产 业 链 自 研 能 力 / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / / /

累积投入了3000多万元配置多种仪器设备，可实现标准物质全产业链自研能力，如：400M核磁、高分辨质谱、TGA、
DSC、 GC-MS、LC-MS、ICP-MS、GC-FID/ECD、HPLC-DAD/CAD/IR/FLD、顶空气相、电位分析仪、水分滴定仪、红外、
拉曼、紫外可见分光光度计、百万分之一天平、安瓿瓶自动分装机、大型冻干机、三维混合机等化生产设备等

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标 准 品 的 生 命 周 期

定义

分级研制

选型

采购验收

测量使用

期间核查

过期处理

标准品是一种计量器具（测量仪器），肩负着测量数据准确性的使命
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安谱璀世

 

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世

定 义 
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1

标准物质定义简介

        具有一种或多种规定特性足够均匀且稳定的材料，已被确定其符

合测量过程的预期用途。 

注1 ：标准物质/标准样品是一个通用术语。

注2 ：特性可以是定量的或定性的（例如：物质或物种的特征属性）。

注3 ：用途可包括测量系统的校准、测量程序的评估、给其他材料赋值和质量控制。

注4 ：ISO/IEC指南99：2007【5.13】有类似的定义，但限定“测量”术语仅用于 定量的值。然而，

ISO/IEC指南99：2007【5.13】的注3中明确包括定性 特性，称作“名义特性”。

标准品的分级管理要点和选择要求

CNAS CL04  《标准物质/标准样品生产者能力认可（ISO 17034）》

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求
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p 检测实验室大量在使用分析标准品甚至试剂，30%以上定值不准确现象。
标准物质不仅仅是消耗品，更是计量产品，应严格遵守《计量法》、《标准物质管理办法》、
《国家标准样品管理办法》、《ISO 17034》等规范

p 高端的纯度标准物质大量来源于国外。
       纯度标准物质是检测分析的溯源链顶端

CRM（双法定值）
赋值RM（双法定值）
分析标准品（单法定值/定性）

试剂（应用方法）

根据定值准确度，以定值方案作为分类依据

统称RM

标准品的分级管理要点和选择要求

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求

CRM（双法定值）

参考资料：JJF 1855-2020 纯度标准物质定值计量技术规范 有机物纯度标准物质

7种定值方法：

质量平衡法、定量核磁法、热分析法、库仑法、滴定法、密度法、分光光谱法（外标校正法）
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类型 原理 应用范围 缺陷

质量平衡法 纯度=（M总-M杂）/M总*100%
理想情况适用于所有杂质都已知且均能准确
的完成定量分析；

1、杂质与主成分响应因子可能不同；
2、杂质不一定能检出（未分离/检出限较
低）。

热分析法
根据物质的熔点与纯度的关系，基于
范特霍夫方程计算物质纯度。

理想情况是有机物能熔融且在融化过程无任
何副反应或者晶型的转变。

1、仅适用于熔点较低且纯度较高的化合
物。
2、主物质与杂质的摩尔质量不可能一致。

库伦法 根据化合物消耗的电量进行定量分析
理想情况是测量物的电化学反应能严格按照
反应式进行，且无任何副反应。

1、电流效率不可控
2、化学反应效率不可控

滴定法
根据已知浓度的标准滴定液消耗量计
算被测物浓度，进而获得纯度。

理想情况是被测物是唯一可被完全滴定的成
分，且无任何副反应。

1、杂质种类不可控
2、化学反应效率不可控

密度法
根据密度表格，查到密度与纯度的关
系，得到物质纯度。

理想情况是杂质已知且物质密度收到主要杂
质的显著影响。

应用范围较小

分子光谱法
（外标校正
法）

根据同类物质校准得到有机物纯度，
一般与色谱法联用。

基于紫外、可见光、红外、拉曼等分子光谱，
通过同类校准物质用比较法确定待测物纯度。

1、杂质与主物质完全分离，信号由主物
质产生。
2、需要找到类似的可溯源至SI单位的校
准物质。

定量核磁法
根据核磁共振谱图中积分面积与产生
信号的原子核数之间的正比关系计算
纯度。

理想情况待测物含有H、F、P等可以产生定
量核磁信号的原子，且主峰与杂质峰、内/外
标峰不重合。

1、内/外标要求较高；
2、仪器、仪器维护和氘代试剂昂贵；

标准品的分级管理要点和选择要求

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世定量核磁基本原理

核磁原理：在外磁场作用下，用一定波长10cm~100m的电磁波照射分子，分子中某种原子核吸收一定频率的射频，发生原子核的自旋能级跃迁产生共振信号，即核磁
共振（NMR）
定量核磁原理：通过加入准确量的内标，可通过共振信号的比值计算目标含量

B0 射频
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  +   水分：0.09%（库仑)

（1-水分%）*GC Area%=（1-0.09%）*99.5%=99.4%

分析标准品

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世

单法定值的缺陷

17

主峰面积百分比：99.01%

面积归一化法 核磁共振法

含量百分比：95.93%

顺式-1,3-二氯丙烯的双法定值结果

该案例表明：单法定值存在不准确的风险

面积归一化法：主成分纯度=主物质峰面积/（主物质+所有出峰杂质的峰面积）*100%

标准品的分级管理要点和选择要求
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赋值RM

  

≠ ≠

积分峰非常干净，重现性好，可信度大有锯齿状，且基线下降；尝试TGA判断其热降解情况对GC方法进行优化，判断是否有未分离杂质 

色谱柱由CD-5更换为CD-WAX柱，杂质得到比较好的分
离，证明之前的GC方法不适用

TGA验证结果显示，从室温30℃开始重量即开始下降，
与DSC的基线下移现象比较符合。2-甲基萘的熔点33-
34℃，说明该产品对温度比较敏感，不适合DSC纯度
测试。

RM级别2-甲基萘最终定值方法为GC
（97.6%）和Q-NMR（97.4%）两种不
同原理定值
该案例进一步证明，单法的准确度无法
清晰的证明，需要用不同原理的方法相
互佐证才能得到较为准确的结果。如果
单独方法定值，只能作为分析标准品并
承担不准确的风险。

√

√× ×

×
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安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求
CRM

权威机构：
国家市场监督管理总局
颁发国家二级标准物质定级证书

有效赋值方法
定量核磁+质量平衡法  有证标准物质/标准样品 (certified 

reference material)

    采用计量学上有效程序测定的一种
或多种规定特性的标准物质/标准样品，
并附有证书提供规定特性值及其不确
定度和计量溯源性的陈述。 

定义来源：ISO 17034

    被权威机构证明，符合ISO 17034系
列要求或符合ISO guide 35要求的赋
有特性值的RM（定值符合计量学有效
程序）
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生厂商资质

ISO 17034

标准物质/标准样品生产能
力

ISO/IEC 17025 

实验室检测与校准

ISO 9001：2008

 质量管理体系

GBW、GSB

取得ISO 17034或者GBW/GSB，证明该公司拥有生产标准品的能力，但并不意味着该公司的所有产品都是CRM，
要看具体产品是否在体系下运行，是否符合要求，选择厂商尽量选择有类似资质的厂家。

标准品的分级管理要点和选择要求

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世

如何通过证书判断标准物质级别？

标准品的分级管理要点和选择要求
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安谱璀世CRM证书

22

国外的CRM产品证书识别国内的CRM产品证书识别

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世

23

赋值RM证书

有效赋值方法
定量核磁+质量平衡法

企业自主声明

赋值及溯源性说明
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24

分析标准品证书

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求
完全按照国标要求的标准物质名称或CAS号选型？

GB 31656.12-2021 食品安全国家标准 水产品中青霉素类药物多残留的测定 液相色谱－串联质谱法
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安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求

同一个主体结构，其盐，水合物，异构体等以不同CAS号表述，单独使用CAS号搜索会错过
最佳选择，可根据主体结构进行选择。

国标 主体结构举例 国标推荐 建议

GB 31656.2-2021 食品安全国家标准 水产品中泰乐菌素
残留量的测定 高效液相色谱法

泰乐菌素
1401-69-0

酒石酸泰乐菌素
74610-55-2

亦可选择 磷酸泰乐菌素  1405-53-4

GB 31656.3-2021 食品安全国家标准 水产品中诺氟沙星、
环丙沙星、恩诺沙星、氧氟沙星、噁喹酸、氟甲喹残留
量的测定 高效液相色谱法

环丙沙星
85721-33-1

环丙沙星
85721-33-1

环丙沙星盐酸盐  93107-08-5
环丙沙星盐酸盐一水化合物  86393-32-0
乳酸环丙沙星 97867-33-9

GB 31656.4-2021 食品安全国家标准 水产品中氯丙嗪残
留量的测定 液相色谱－串联质谱法

氯丙嗪
50-53-3

盐酸氯丙嗪
69-09-0

盐酸氯丙嗪 较 氯丙嗪更易获取

GB 31656.12-2021 食品安全国家标准 水产品中青霉素
类药物多残留的测定 液相色谱－串联质谱法

青霉素G
61-33-6

青霉素G
61-33-6

青霉素G钠盐  69-57-8
青霉素G钾盐  113-98-4

甲氧西林
61-32-5

甲氧西林钠一水合物
7246-14-2

甲氧西林钠  132-92-3

标准物质的选择-有效成分多形式选择
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安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求

国标 主体结构举例 国标推荐标准物质 国标推荐称样量

GB 31656.2-2021 食品安全国家标准 
水产品中泰乐菌素残留量的测定 高效
液相色谱法

泰乐菌素 1401-69-0 
M：916.1

酒石酸泰乐菌素 74610-55-2 
M：1066.19

储备液（100 ug/ml：取酒石酸泰乐菌素约10mg,定
容于100ml）
建议修正为 11.6 mg

GB 31656.4-2021 食品安全国家标准 
水产品中氯丙嗪残留量的测定 液相色
谱－串联质谱法

氯丙嗪  50-53-3
M：318.86

盐酸氯丙嗪  69-09-0
M：355.33

储备液（100 ug/ml：取盐酸氯丙嗪约11mg,定容于
100ml）
国标以折算，可直接套用

GB 31656.11-2021%20食品安全国家
标准水产品中土霉素、四环素、金霉素
和多西环素残留量的测定

土霉素  79-57-2
M：460.43

盐酸土霉素 2058-46-0
M：496.89

储备液（100 ug/ml：取盐酸土霉素约10mg,定容于
100ml）
建议修正为 10.8 mg

选择盐或水合物作为标准物质，应严格进行主体结构与其盐形式的含量换算

标准物质的选择-有效成分多形式换算01
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安谱璀世标准品的分级管理要点和选择要求

01
CAS： Chemical Abstracts Service《化学文摘社》是美国化学学会的一个部门，开发了CAS Registry（CAS登记），试图让每一种独特的物质都有一个
独特的 CAS 登记号

CAS 登记号®最多包含 10 位数字，用连字符分成 3 个部分。
校验码按以下标准算法开发， 用来查看您的 CAS 登记号是否为有效号码。

696-23-1

2 至 7 位数字     

5  4  3    2  1 

5*6+4*9+3*6+2*2+1*3=91 校验码=1

2 位数字  1位数字的校验码

参考：https://www.cas.org/zh-hans/support/documentation/chemical-substances/checkdig

标准物质的选择-CAS概念01
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标准品称量配
置常见问题

小规格标准品称量不准确

挥发性样品怎么称量

标准曲线稀释线性不好

易氧化、易吸湿物质配制重复性差

混标怎么配制？
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

l 小规格标准品称量

假设实验需要配制 100mg/L的地美硝唑-[D3]，所用标准品为CDAA-580017D3-10mg，

如何进行准确配制？

差量法：记录配制前标准品瓶的重量，加溶剂将标准品全部转移出来，记录配制标

准品瓶的剩余重量，两者差值即为标准品称样量，根据样品量，添加一定溶剂。

注意：一般标准品的规格，如10mg为理论样品量（不同瓶间会有差异，一般装样量

会在是10.5±0.5mg），准确配制时，不能直接以规格作为称样量！
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l 配制准备

ü 防护装备：护目镜、口罩、手套、实验服；

ü 设备：高精度天平（十万分之一或百万分之一）；

ü 称量用具：样品瓶或容量瓶、巴斯德吸管&进样小瓶；

ü 物料准备：标准品、溶剂；

ü 氮吹相关：氮气钢瓶、乙醇、棉球或小块无纺布；

ü 原始记录：配制记录、样品标签；

ü 环境条件确认；

称量配制前准备工作
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安谱璀世差量法配制

l 配制流程

① 将标品瓶上的标签去除，采用乙醇清洁瓶身表面残留物及标签残留胶痕，氮气

吹干，回温后去静电；

②分析天平示值清零后，将标品瓶去盖清洁后置于称量托盘上，待读数稳定3-4 s 

后，记录数值 m1；

③将溶剂小心加入标品瓶中，确认内壁无附着残留后，采用巴斯德滴管将溶剂取出

至合适的容器中，重复 3- 5 次，至标品瓶及巴斯德滴管内无可见标品残留；

④采用氮气将空标品瓶吹干，回温后去静电，天平示值清零后称量，记录其稳定读

数 m3，则此次称量样品质量 m2 = m1- m3。

差量法配制操作
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34

挥发性液体怎么称量？   

ü液体增量法

标准品称量配置常见问题
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安谱璀世

l 挥发性标准品称量

关键词：快速，减少挥发

关键点解析： 1）选用带锁扣的注射器；

                     2）容量瓶或样品瓶预置1/3溶剂；

                     3）样品瓶配套带密封垫的瓶盖，穿刺进样后立即更换瓶盖；

                     4）大量练习，操作熟练且快速；

标准品称量配置常见问题
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安谱璀世增量法液体标准品配制

l 称量前准备

① 准备：微量注射器、三个进样小瓶（溶剂11，溶剂22，废液）、标品（打开备用）；
1溶剂1：配制前洗针
2溶剂2：转移标品后洗针，避免标品残留在注射器中，造成称量不准。

② 洗针：溶剂1小瓶中装入适量溶剂用于清洗注射器；注射器吸取溶剂到满量程，润

洗3次；

③ 排空注射器中的溶剂，用无尘纸擦干注射器外壁。
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安谱璀世增量法液体标准品配制

l 称量操作

① 分析天平示值清零后，将注射器置于称量托盘上，待读数稳定 3-4 s 后，

记录数值 m1 并去皮清零；

②用注射器准确移取待称量标品的质量，放到托盘中，待读数稳定 3-4 s 后，

记录标品数值 m2 并清零；

③将称量好的标品清洗转移至容量瓶（标品容器）中定容，待读数稳定 3-4 s 

后，记录标品数值 |m3| 

若||m3|-m1-m2|≤X，则认为整个称量持续过程中天平的漂移误差在允许范围内

其中X为漂移误差，根据实验精度确定；

液体增量法配制操作
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38

Ø使用后清洗、维护

注射器使用完毕后，可以用同种溶剂清洗，这样保证注射器的干净。

如果针尖堵塞，可用直径0.1mm的钢丝穿通（每套注射器备有钢丝）；

Ø注意事项

注射器是易碎仪器，针尖锐利，使用时多加小心，不用时洗干净存于盒内；

不要随意来回空抽注射器，特别是干的情况下来回拉动，造成注射器管壁磨损，降低气密性。

液体称量器具

l 微量注射器维护
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

l 标准曲线稀释线性不佳

影响稀释线性的可能性因素？

稀释重复性不佳

操作不当，稀释不准确

标准曲线浓度点设置不合理，不在线性范围内

样品瓶密封性不佳，溶剂挥发

系统中可能的吸附作用

......
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

l 标准曲线稀释线性不佳—移液器具选择

将实验室5名实验员使用不同的移液器具进行对比；从准确性
和平行性能够看出使用移液管和注射器对于不同密度的试剂都有较
好的表现
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

l 标准曲线稀释线性不佳—移液器具重复性
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

优势 劣势

移液枪
操作方便、快捷
水溶液移取准确，精密度
高

有机溶剂挂壁
有机溶剂蒸气压（空气活塞）
移取有机溶剂误差大
维护难，需定期校准

进样针√

针头残留少，排液方便
准确，精密度高
全排无挂壁
适用于水和有机溶剂

肉眼观察刻度
进样针需排气泡
维护难，针头易弯

移液管√
经典移液器具
操作灵活、易于使用适用
于水和有机溶剂

肉眼观察刻度
溶剂挂壁
操作依赖性强、精度受限
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安谱璀世稀释操作要求

l 标准曲线稀释线性不佳—稀释准确性

以1000mg/L的母液稀释至10mg/L为例，操作步骤：

① 用溶剂润洗注射器，至少3次（注意多次排空注射器，确保溶剂排空，并用无尘纸擦干针外壁）；

② 吸取10ul母液润洗注射器内壁，润洗过程不少于3次（注意每次润洗的过程中须满刻度推拉不得

少于3次）；

③ 缓慢向上拉注射器推杆吸取所需体积的标准品母液（注意吸取体积在所需体积刻度线之上，然后

排出注射器内的气泡，排出多余的母液至所需刻度线，并用无尘纸擦干注射器外壁，不要碰到针

尖）；

④ 将标准溶液转移至容量瓶中（注意转移过程中针头平行插入容量瓶口，针尖需在刻度线之下，不

得碰壁，匀速放液完毕后针尖需靠壁3秒）；

⑤ 取适量溶剂淋洗容量瓶口，淋洗完成后进行正常的定容操作即可（注意滴管下端不得接触容量瓶

口，淋洗容量瓶瓶口时注意旋转容量瓶，使淋洗更充分）。
母液稀释操作
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Ø 吸湿性

Ø 易潮解

Ø 易氧化

Ø 光敏

Ø 热解

Ø ......

注意事项/措施

避光配制、棕色瓶储存；

充氮，手套箱中制备；

采用预冷装置；

开瓶后转移至压盖瓶保存；

开瓶一次性用尽；

选用小规格标准品；

......

标准品称量配置常见问题

l 特殊称量要求

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品称量配置常见问题

l 混标配制

混标配制要点

1）确认混标中各组分的性状（固体、液体、半固体），按照先固体、再半固

体、最后液体的次序进行称量；

2）配制前可先进行溶解度测试，避免配制中发现的不溶情况（液体可能也会

有不溶解的情况）；

3）需要助溶的组分建议优先配入；

4）一般建议单组混标中组分数量30个以内（便于体积控制）；
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安谱璀世

46

标准品称量配置常见问题

l 混标配制示例
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安谱璀世

47

1）固体——增量法，除静电

             如：二十四烷酸甲酯(C24:0)

2）液体——注射器增量法

脂肪酸甲酯混标配制
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安谱璀世标准品称量配置常见问题

1）天平：定期进行校准，使用前预热；

2）环境条件：建议进行环境条件控制与确认，推荐温度（18~22）℃、湿度（40-70）%；

3）配制前对样品进行回温，避免温度对称量结果的影响；

4）可根据标准品性质选择配制方式及称量用具（可参考标准品证书的相关信息）；

5）控制单个样品的称量时间，一般固体40s、液体60s，称量时间越长，天平漂移偏差越大；

6）其他可能影响称量准确性的因素：气流、环境振动、磁性效应、蒸发、水分吸收；

l 其他注意事项
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1、CNAS-CL01（ISO/IEC 17025）：检测和校准实验室能力认可准则

6.4 设备  6.4.10当需要利用期间核查以保持对设备性能的信心时，应按程序进行核查。

2、CNAS-CL01-A002：检测和校准实验室能力 认可准则在化学检测领域的应用说明

6.4 设备 
6.4.10.3 需要时，标准物质在使用期间应按计划进行期间核查，核查可结合检测工作的实际，考虑标准物质
性状的异常变化、储存环境、标准物质的有效期限等影响因素。如果在期间核查中发现标准物质已经发生分
解、产生异构体、浓度降低等特性变化，应立即停止使用，并追溯其对之前检测结果的影响，执行CNAS-
CL01 7.10条款“不符合工作”。

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世

Why:     为什么要做？

What：  哪些需要做？

When： 什么时候做？

How：   怎么做？

标准品期间核查

CNAS-GL035：2018《检测和校准实验室标准物质_标准样品验收和期间核查指南》
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Why：为什么要做？

开瓶前
 

开瓶后
 

厂 家 保 证

标准物质的有效期开瓶前有效

厂 家 一 般 不 保 证

开瓶后由于不可控因素增加，

标准物质有可能会产生不稳定

的情况，需要时应做标准品稳

定性监测，即标准品的期间核

查。
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安谱璀世

影响标准物质稳定性的因素

标准物质本身的性质

标准物质加工制备过程的影响

标准物质贮存容器的影响

外部条件的影响

Why：为什么要做？

标准品期间核查



28

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品期间核查

When：什么时候做？

期间核查的频率怎样？

对于需要期间核查的标准品，可根据使用频率及稳定性决定。

注:不建议专门期间核查，建议穿插在正常测样过程中进行。

核查类型 描述 时间建议

未开封CRM 在有效期内，按照证书规定储存条
件保存

无需期间核查

已开封CRM 有效期内允许多次使用，按照证书
规定储存条件保存

正常无需核查，
必要时根据稳定特性、使用频率，储
存条件进行核查

非有证标准物质 外部购入/实验室自行配制 使用频率高时，定期核查/使用频率
低时，下次使用前进行核查

参照：CNAS-GL035：2018《检测和校准实验室标准物质_标准样品验收和期间核查指南》
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安谱璀世标准品期间核查

通过此次测试的峰面积与初次测试时的峰面积进行比对，
如果峰面积发生变化，即认为该标准溶液已失效。这种期间核查
方式可以吗?

How：怎么做？
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安谱璀世

How：怎么做？

1
稳定性测试

2
量值比较

3
比对法

4
质控图法

标准品期间核查
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安谱璀世标准品期间核查

1. 稳定性测试

• 根据厂家提供的测试方法进行验证，如纯度标准物质，按照厂家条件进行面积归一化的测试，观
察杂质峰是否有变化

• 混标多组分间比较：如24种偶氮，15种荧光增白剂，同一条件下观察是否有组分的峰丢失或明显
变小，是否有新的杂质峰出现

• 分光光度法：如自配的叶黄素标准溶液，国标提供了母液的分光光度法校准方案

• 滴定：重新滴定是否满足要求，或通过滴定重新赋值

How：怎么做？
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安谱璀世标准品期间核查

58

2.量值比较

a.测试近期参加能力验证且结果满意的样品或有特性值的实验室质控样；

b.送有资质的检测 /校准机构确认；

c.与上一级或不确定度相近的同级进行量值比对；

举例1：100ppm的储备液需要期间核查，可用纯品新鲜配置同浓度储备液，测量被核查储备液。

举例2：1ppm的工作液需要期间核查，可购买同浓度产品测量被核查工作液（工作液尽量一次使用）。

举例3：5点标准曲线工作标液希望多次使用时，可用纯品或储备液新鲜配置中间浓度点作为质控样，

以质控样作为盲样测量。

举例4：  100ppm的储备液需要期间核查，利用同步法期间核查，制定期间核查计划，初次配置储备液

后分2份储存于不同温度，以低温为质控样按照计划测量。（见下文）

How：怎么做？
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举例4：利用同步稳定性检测方法进行期间核查

JJF 1343-2022 文件中有明确描述，对于稳定性评估有两个

基本的实验设计方案：

－－－经典稳定性评估；

－－－同步稳定性评估。

同步稳定性
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同步稳定性的原理在于更低温度下样品更加稳定，即使发生降解，
降解速度也慢于常规储存温度。可根据同步稳定性的原理，重新设计方案
作为溶剂型ＲＭ期间核查方案。

How：  怎么做？
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将自行配制的标准储备液或工作标液等份分装于安瓿瓶
中，一半储存于参考低温，一半储存于常规储存温度；待使
用时同时拿出两个温度下的样品，以低温样品为标准对常规
储存样品进行核查，随着数据积累得出一套使用期报告。

How：  怎么做？



32

上海安谱璀世标准技术服务有限公司         www.anpel.com.cn                                  021-54890099

安谱璀世标准品期间核查

同步稳定性期间核查方案设备：

超低温冰箱

安瓿封口机

洁净安瓿瓶

储存温度 同步温度
常温 4℃

4℃ -20℃

-20℃ -40℃
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3.比对法（较少用，不推荐）

进行实验室间的量值比对；

可采用n个实验室或仪器或方法比对（n≥2），对测量结果进行分析。

4.质控图法（常用方法）GL035附录

采用质量控制图进行趋势检查

常用的控制图有平均值-标准偏差控制图和平均值-极差控制图。

在实际工作中，实验室通过质量控制结果或质控图来判断 RM 的稳定性是最常用
的方式。质控结果稳定也就证明了 RM 的稳定性，此时就不需要进行额外的期间
核查，按照期间核查的要求做好相关记录并予以保存。

How：怎么做？
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RM 期间核查结果的判定可分为：

传递比较法、实验室比对法、质控图法

如何评价核查效果
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1、传递比较法

     

注意：1.也会习惯叫做E检验，当E≤1时，认为符合要求；

         2.要考虑稀释和配制过程的不确定度，如果的质控品为CRM的话，则可直接
用证书值

如何评价核查效果
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37种脂肪酸甲酯混标的研制

食用油、食品、乳品中的营养和健康是人们关注的重点话题之

一，脂肪酸及脂肪组成是衡量其营养价值的重要指标，都采用气相

色谱法对食品中脂肪酸进行测试。所用的37种脂肪酸甲酯混合溶液

配制过程非常耗时耗力，风险极大，一旦一个物质出错必将前功尽

弃，而且国标中也注明，配制的混合溶液在冷藏条件下只能保存1周

时间 [1 ]，冷冻条件下能保存3个月 [2 ]，降低了测试的准确性，增加成

本。

丁酸甲酯、己酸甲酯、辛酸甲酯、癸酸甲酯、十一烷酸甲酯、月桂酸甲酯、十三烷酸甲酯、肉豆蔻酸甲酯肉豆

蔻烯酸甲酯、十五烷酸甲酯、十五碳烯酸甲酯、棕榈酸甲酯、棕榈油酸甲酯、十七烷酸甲酯、十七碳烯酸

甲酯、硬脂酯酸甲酯、反油酸甲酯、油酸甲酯、反亚油酸甲酯、亚油酸甲酯、花生酸甲酯、γ -亚麻酸甲酯、

二十碳烯酸甲酯、亚麻酸甲酯、二十一烷酸甲酯、二十碳二烯酸甲酯、山嵛酸甲酯、二十碳三烯酸甲酯、

芥酸甲酯、二十碳三烯酸甲酯、花生四烯酸甲酯、二十三烷酸甲酯、二十二碳二烯酸甲酯、二十四烷酸甲

酯、二十碳五烯酸甲酯 (EPA-M)、二十四碳烯酸甲酯、二十二碳六烯酸甲酯 (DHA-M)，

[ 1 ]  GBT  22223 -2008食品中总脂肪、饱和脂肪（酸）、不饱和脂肪（酸）的测定  水解提取 -气相色谱法

[ 2 ]  GB  5413 .27 -2010  婴幼儿食品和乳品中脂肪酸的测定
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开瓶后稳定性（期间核查）

37种脂肪酸甲酯标准物质封装于2ml棕色安瓿瓶中并充满氮气保护，在未
开瓶前长期稳定。

开瓶后分装各200ul于带内衬管的2ml棕色自动进样瓶，PTFE/硅胶  隔垫，
有孔铝盖压盖，于-20℃储存

开瓶后增加的不稳定因素：

1.压盖瓶中残留的氧气对多烯酸甲酯的氧化作用

2.压盖瓶的密封性，导致溶质或溶剂的挥发

3.异辛烷穿透瓶盖垫后导致异辛烷的挥发。
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核查时间：当年8月份开瓶后储存，至次年7月份要使用，使用前做一次期间核查

核查方法：量值比对，新开取一瓶新的标准物质对存放了11个月的压盖标准品测试

核查对象：第37种DHA甲酯最不稳定，以此为代表

测量值X1 测量值X2 测量值X3 平均测量值X 标准偏差 S

DHA甲酯
（mg/L）

213.9 215.6 215.1 214.9 0.87 

标准值（证书） 扩展不确定度（证书）k=2

DHA甲酯（mg/L） 197.0 4.5 

证书合成不确定度：
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开瓶后稳定性（期间核查 11个月）

E=3.87大于1，说明该产品开瓶后已不稳定
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造成不稳定的因素是什么？

开瓶后稳定性（期间核查 11个月）

1.压盖瓶中残留的氧气对多烯
酸甲酯的氧化作用（× ）

2.压盖瓶的密封性，导致溶质
或溶剂的挥发（× ）

3.异辛烷穿透瓶盖垫后导致异
辛烷的挥发（√）

编号 测量值 标准值 E

1# 417.6 403.2 0.7 

2# 426.0 404.7 1.8 

3# 427.1 406.3 2.1 

4# 428.5 403.3 3.0 

5# 213.1 200.5 3.5 

。。。。。。。。。。。

33# 211.8 198.7 1.9 

34# 430.9 404.7 1.7 

35# 214.6 200.9 2.9 

36# 215.1 201.3 1.9 

37# 214.9 197.0 3.9 
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如何评价核查效果

2、 比对法（不常用）

         如果不能采用传递比较法，也可以采用 n 个实验室比对或实验室内部 
n 台 仪器或 n 个测量方法比对（n≥2）。比对实验室和比对仪器/测量方法
的准确度等 级要相同或近似，此时采用所有结果的算术平均值作为被核查 
RM 量值的最佳估 计值 x
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3、 质控图法

如何评价核查效果
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采用质量控制图进行趋势检查

     看是否超出不合格的范围，也
可以使用Z检验，需要结合实际用途
判定检测后的值是否影响实验使用，
比如我们方法的精密度就在20%，可
以接受10%的偏差
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如何应对标准品期间核查

标准品期间核查方案模型

核查对象 是否需要技术
核查 期间核查频率 减少核查 推荐 建议 不推荐

纯品

1、开封后有
无破坏包装环
境

2、供应商是
否承诺可以多
次使用

1、供应商、标准、文献、自
测累计的预计使用期限，在使
用期限内至少一次核查

2、无开瓶后稳定性数据，使
用频率低，下次使用前核查

3、无开瓶后稳定性数据，使
用频率高，先密后疏

购买CRM或小包装
质控图

能力验证样

质控样

厂家稳定性方法
购买新批次比对

送检

实验室间比对

储备液 购买成品一次使用

同步稳定性测量
新鲜制备

购买同溶剂产品
中间液 购买成品一次使用

工作液 购买成品一次使用 不做核查，现配现
用一次使用

逐步累计期间核查数据，形成期间核查报告，明确且延长各级对象的使用期限，逐步降低核查频率，保证样品检测数据的准确性。
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使用期监测报告范例

1、 该使用期监测报告可作为实验
室标准品期间核查的参考方法。

2、 该使用期监测报告可主要用于
帮助实验室快速进行标准品的期间
核查，如果满足一定条件，可进行
一次核查验证后直接引用使用期数
据作为实验室的期间核查数据，如
有一条不满足，此报告视为无效，

直接引用数据有风险。
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