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《土壤和沉积物 铍的测定 石墨炉原子吸收分光光度

法》编制说明 

1 项目背景 

1.1 任务来源 

2009 年，环境保护部办公厅下发《关于开展 2009 年度国家环境保护标准制修订项目工

作的通知》（环办函[2009]221 号），下达了《土壤、沉积物 铍的测定 火焰原子吸收分光光

度法 石墨炉原子吸收分光光度法》标准制修订项目，列入环境保护部 2009 年计划，项目统

一编号为：1067。由中国环境监测总站负责（简称“总站”），南京市环境监测中心站（简称

“南京市站”）协作共同承担本标准的制订工作。 

1.2 工作过程 

（1）成立标准编制组 

接到此项标准制订任务后，总站与南京市站立即成立了标准编制组，专门承担此项标准

的研究制订工作。 

（2）查询国内外相关标准和文献资料 

标准编制组根据《国家环境保护标准制修订工作管理办法》的相关规定，开展了国内外

相关标准、文献等资料收集，了解国内外相关分析方法的研究进展、相关质量标准及排放标

准。在整理借鉴的基础上确定了方法的技术路线和主要研究内容。 

（3）开题论证，确定标准制订的技术路线 

2010 年 10 月 18 日，由环境保护部科技标准司在北京组织召开了本标准的开题论证会，

经过开题论证后，将标准的名称变更为《土壤和沉积物 铍的测定 石墨炉原子吸收分光光度

法》。 

（4）开展实验研究工作，组织方法验证，编写标准征求意见稿和编制说明 

编制组研究制订了标准方法的验证方案，并组织 7 家有资质的实验室进行了方法验证工

作，于 2011 年 7 月收回了全部方法验证分报告。在此基础上，进行了方法验证数据的汇总

和分析整理工作。于 2012 年 11 月编制完成了《土壤和沉积物 铍的测定 石墨炉原子吸收分

光光度法》标准文本（征求意见稿）、编制说明及方法验证报告。 

2 标准制修订的必要性分析 

2.1 铍的环境危害 
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2.1.1 铍的基本理化性质 

铍，原子序数 4，原子量 9.012，铍在元素周期表中位于第 2 周期第ⅡA 族。钢灰色金

属，密度为 1.848g/cm3，熔点 1278±5℃，沸点 2970℃，质坚硬，电导率 31.3×106m·Ω。

在空气中容易形成致密氧化膜保护层，故在空气中加热到赤红时也很稳定。铍有剧毒。不溶

于冷水，微溶于热水，生成氢氧化铍和氢气，灼热的铍跟水蒸气反应生成氧化铍和氢气。可

以跟卤素化合生成卤化物。可溶于稀盐酸、稀硫酸和氢氧化钾溶液并放出氢气。金属铍对

于无氧的金属钠即使在较高的温度下，也有明显的抗腐蚀性。铍价态为正 2 价，可以

形成聚合物以及具有显著热稳定性的一类共价化合物。 

2.1.2 铍的环境危害 

铍在自然界中含量为 6mg/kg。铍的化学性质活泼，已发现的铍的同位素共有 8 种，

包括铍 6，铍 7，铍 8，铍 9，铍 10，铍 11，铍 12，铍 14，其中只有铍 9 是稳定的，

其他同位素都带有放射性。 

铍的化合物如氧化铍、氟化铍、氯化铍、硫化铍、硝酸铍等对人体的毒性较大，而金属

铍的毒性相对比较小些。铍进入人体后，难溶的氧化铍主要储存在肺部，可引起肺炎。可溶

性的铍化合物主要储存在骨骼、肝脏、肾脏和淋巴结等处，它们可与血浆蛋白作用，生成蛋

白复合物，引起脏器或组织的病变而致癌。铍从人体组织中排泄出去的速度极其缓慢。一般

而言，可溶性铍的毒性大，难溶性的毒性小；静脉注入时毒性最大，呼吸道次之，经口及经

皮毒性最小。因此 1990 年初，我国把铍及其化合物列为水中优先控制污染物黑名单。 

铍的工业污染来源主要有冶炼、采矿、特种材料、工具和仪器生产的废水。每年由人

类活动排入环境中的铍约 144 吨，其中；来自燃煤为 123 吨，约占 85.3%；来自燃油

为 12 吨，约占 8.3%；来自铍及铍化合物生产和加工的为 9 吨，约占 6.3%。由矿物燃

料带进环境中的铍比重虽大，却很分散，尚未形成公害。 

2.2 相关环保标准和环保工作的需要 

2.2.1 铍的环境质量标准与排放标准 

铍的环境质量标准与排放标准见表 1。 
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表 1  铍的环境质量标准与排放标准一览表 

标准代号  标准名称  排放限值  项目  

GB 3838-2002 地表水环境质量标准 

Ⅰ级≤0.00002 mg/L 
Ⅱ级≤0.0001 mg/L 
Ⅲ级≤0.0002 mg/L 
Ⅳ级≤0.001 mg/L 
Ⅴ级＞0.001 mg/L 

铍  

GB 5085.3-2007 
危险废物鉴别标准  浸出毒

性鉴别 
浸出液 0.02 mg/L 总铍  

GB 8978-1996 污水综合排放标准 0.005 mg/L 总铍  

GB 18918-2002 
城镇污水处理厂污染物排放

标准 
日均值 0.002 mg/L 总铍  

GB 16889-2008 
生活垃圾填埋场污染 

控制标准 
浸出液浓度 限值 0.02 mg/L 铍  

GB 18598-2001 危险废物填埋污染控制标准
浸出浓度 0.2 mg/L 
稳定化控制限值 0.2 mg/L 

总铍 

HJ 350-2007 
展览会用地土壤环境质量评

价标准（暂行） 
标准限值  A 级 16 mg/kg 
B 级 410mg/kg 

铍  

 

2.2.2 环保工作的需要 

随着工业化、城市化进程不断加快，我国土壤重金属污染问题愈来愈突出，污染所导致

的严重环境危害事件时有发生，并呈逐步上升趋势。为适应环保工作新的需求，环保部已将

本标准列入“十一五”国家环境保护标准规划。 

由环保部牵头制定的《全国土壤环境保护“十二五”规划》已进入国务院审批程序。国务

院总理温家宝 2012 年 10 月 31 日主持召开国务院常务会议，研究部署土壤环境保护和综合

治理工作。会议提出，要将保护土壤环境、防治和减少土壤污染、保障农产品质量安全、建

设良好人居环境作为当前和今后一个时期的主要目标，进一步摸清土壤环境质量状况，建立

土壤环境质量调查、监测制度，构建土壤环境质量监测网，完善相关政策、法规和标准，实

施“土壤环境保护工程”，加快形成国家土壤环境保护体系，逐步改善土壤环境质量。为了

推进环境执法和监督管理科学化、法制化、规范化建设，制定一系列的土壤环境监测标准方

法已刻不容缓。 
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3 国内外相关分析方法研究 

3.1 主要国家、地区及国际组织相关分析方法研究 

土壤、沉积物中待测物质的测定一般包括样品消解、试样的测定。土壤、沉积物前处理

方法对测定结果的影响很大，不同的酸体系使试样的测定值有显著差异。样品消解各国均对

应不同的方法标准。 

EPA 3050B 方法[12]是用酸溶沉积物、污泥和土壤样品，FLAA/ICP-ES法测定铜、铅、

镉、锑等22个元素，GFAA/ICP-MS法测定砷、铍、铅、镉、铊等10个元素。样品用硝酸（及

过氧化氢）低温回流消解，用于GFAA/ICP-MS法测定，而FLAA/ICP-ES测定的样品，除硝

酸（及过氧化氢）外，还可加入一定量的盐酸。此消解方法也是该条件下的可溶解的金属元

素。 

EPA 3051A 方法[13]是用微波酸溶沉积物、污泥、土壤和油脂类样品，FLAA、ICP-AES

或 ICP-MS 测定其中 21 个元素。可作为 3050 方法的替代方法。样品在硝酸条件下微波加热，

提取有效态元素。 

EPA 3052 方法[14]是用微波酸溶处理硅土和有机体类介质样品，样品在硝酸-盐酸-氢氟

酸-（过氧化氢）条件下微波加热，FLAA、GFAA、ICP-AES、ICP-MS 或其它检测技术测定

其中砷、镉、铅、汞、铊等 26 个元素。 

ISO 14869-1方法[15]为四酸消解前处理方法(推荐测定方法有AAS、ICP-AES、ICP-MS)，

与《区域地球化学勘查样品分析方法》[2]前处理方法类似，仅多了灰化步骤，只是在其中所

述及的元素中未包括铍。 

铍的国外相关分析方法[7][8][9][10][11]见表2。 
表 2 国外相关分析方法 

方法出处  方法名称  介质  

EPA METHOD 200.9[9] 石墨炉原子吸收分光光度法 
地下水、地表水、饮用水、雨

水、工业废水、生活污水、土

壤、沉积物 

EPA METHOD 200.7[10] ICP-AES 法 水和废水、固体废物等 

EPA METHOD 200.8[11] ICP-MS 法 
地下水、地表水、饮用水、废水、

土壤、污泥 

EPA METHOD  210.2[7] 石墨炉原子吸收分光光度法 
水和废水、固体废物、土壤、沉

积物 

EPA METHOD  210.1[8] 火焰原子吸收分光光度法 
水和废水、固体废物、土壤、沉

积物 
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3.2 国内相关分析方法研究 

目前国内研究测定水质、土壤、空气中铍含量的方法主要有：分光光度法、等离子发射

光谱法及等离子质谱法、石墨炉原子吸收分光光度法、火焰原子吸收分光光度法等。上述方

法方法中，分光光度法是比较传统的分析方法，所用试剂较多，操作繁琐，分析速度慢；等

离子发射光谱法及等离子质谱法虽灵敏度高，但由于仪器设备昂贵且运行成本相对较高，普

及率不高。原子吸收分光光度仪器价格较低，维护费用少，仪器应用普遍，普及率高，研究

报道较多的是石墨炉原子吸收分光光度法测定铍，灵敏度高、检出限低；用空气-乙炔火焰

原子吸收分光光度法测定铍的报道较少。 

土壤、沉积物中铍的测定国内尚无标准方法，但对其的研究从未间断，研究报道较多的

是石墨炉原子吸收分光光度法测定铍，该方法虽已被广泛应用，但目前还不是标准分析方法。

当前，对于铍的测定分析，原子吸收等仪器法的应用较传统化学法普及。 

土壤消解国内一般采用盐酸-硝酸-氢氟酸-高氯酸酸消解体系，也有用硝酸、硝酸-氢氟

酸-高氯酸、硝酸-氢氟酸、硝酸-过氧化氢
[18][19][20][21]

体系消解处理样品。而在《区域地球化

学勘查样品分析方法》
[2]
中水系沉积物和土壤试样多元素分析时，样品的前处理多用盐酸-

硝酸-氢氟酸-高氯酸酸解体系。 

微波消解法是近年来应用较为普遍的土壤前处理方法，同传统的电热板加热方法相比，

该方法大大缩短了溶样时间，提高了分析速度；同时试剂使用量少，空白值低，避免了元素

和样品的沾污。国内有关铍测定方法[2][3]见表 3。 
 

表 3  国内相关分析方法 

方法出处  方法名称  介质  

《区域地球化学勘查样品分析方法》[2] ICP-AES   ICP-MS 土壤/沉积物 

《土壤和固体废弃物监测分析及技术》[3]
石墨炉原子吸收法  

 铍试剂Ⅲ光度法 
土壤 

生活饮用水标准检验方法   金属指标

GB 5750.6-2006 

桑色素荧光分光光度法 
无火焰原子吸收分光光度法

ICP-AES 
ICP-MS 

饮用水、  
水源地  

水质 铍的测定  
 石墨炉原子吸收分光光度法 

HJ/T 59-2000 

石墨炉原子吸收分光光度法 
地表水、污水
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3.3  与本方法标准的关系 

根据我国环境监测站技术装备水平和铍在土壤和沉积物中的含量，采用石墨炉原子吸收

法，制定出符合我国环境保护工作要求的标准分析方法。 

3.3.1 消解方法 

EPA 3050B[12] 方法是一种非完全的样品消解方法，本标准中测定的是土壤和沉积物中

的总铍。因此本标准电热板消解以《土壤质量  铜、锌的测定 火焰原子吸收分光光度法》

（GB/T 17138-1997）[16]和《土壤质量  铅、镉的测定 石墨炉原子吸收分光光度法》（GB/T 

17141-1997）[17]的样品前处理方法为基础，采用盐酸-硝酸-氢氟酸-高氯酸混酸体系全消解的

方法。 

对于微波消解，采用《土壤、沉积物 金属元素全量的酸消解 微波消解法》（征求意见

稿）制定的硝酸-盐酸-氢氟酸混酸体系，此方法与 EPA 3052[14]方法类似。 

3.3.2 分析方法 

国内石墨炉原子吸收法测定铍的标准方法只涉及地表水、饮用水，本标准方法以 EPA 

200.9[9]为基础。 

4 标准制修订的基本原则和技术路线 

4.1 标准制修订的基本原则 

按照《环境监测 分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168—2010）要求制订本标准，本

着有的放矢，内容准确，数据真实，言简意赅，方案可操作性强的原则制订本标准。 

（1）本方法的检出限和测定范围满足相关环保标准和环保工作的要求； 

（2）本方法准确可靠，满足各项方法特性指标的要求； 

（3）本方法具有普遍适用性，易于推广使用。 

4.2 标准的适用范围和主要技术内容 

本方法适用于土壤和沉积物中铍的测定。 

本方法规定了测定土壤和沉积物中铍的石墨炉原子吸收分光光度法。 

4.3 标准制修订的技术路线 

本标准制订的技术路线见图 1。 
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图 1  本标准制订技术路线图 

5 方法研究报告 

5.1 方法研究的目标 

（1）研究建立土壤和沉积物中铍含量的石墨炉原子吸收分光光度法。 

接受任务，成立标准编制组

调查研究国内外相关分析方法和监测工作需求 

拟定技术路线，开展初期试验工作 

编写开题论证报告和标准草案。申请开题论证 

开展石墨炉原子吸收分光光度法各项研究实验 
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（2）标准内容包含详细的适用对象、详细操作步骤和注意事项，涵盖相关质量标准中规定

的铍，方法检出限、精密度、准确度能满足相关标准的要求。 

5.2 方法原理 

土壤、沉积物经电热板或微波消解后，用石墨炉原子吸收分光光度计测定试液中铍的

浓度，计算出土壤、沉积物中铍的含量。 

5.3 试剂和材料 

本标准所用试剂除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂，实验用水为

新制备的去离子水或同等纯度的水。 

5.3.1 消解用酸：盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸，均为优级纯。 

5.3.2 基体改进剂：氯化钯溶液或硝酸钯溶液。 

5.4 仪器和设备 

5.4.1 石墨炉原子吸收分光光度计。 

5.4.2 铍空心阴极灯。 

5.4.3 氩气，纯度 99.999%。 

5.4.4 热解涂层石墨管。 

5.4.5 微波消解装置。 

5.4.6 电热板：具有温控功能。 

5.5 样品 

5.5.1  样品采集和保存 

按照《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166 -2004）[22]采集及保存土壤样品；参照《海洋

监测规范 第 3 部分：样品采集、贮存与运输》（GB 17378.3 -2007）[23]采集及保存沉积物样

品。 

5.5.2  试样制备 

5.5.2.1 试样制备参照《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166-2004）进行风干、粗磨、细磨至

过孔径 0.15mm(100 目)筛。 

5.5.2.2 消解液制备 

电热板消解法： 

参照《土壤质量  铜、锌的测定 火焰原子吸收分光光度法》（GB/T 17138-1997）和《土

壤质量  铅、镉的测定 石墨炉原子吸收分光光度法》（GB/T 17141-1997）的样品前处理方

法，采用盐酸-硝酸-氢氟酸-高氯酸混酸体系全消解的方法消解土壤和沉积物。 

准确称取试样 0.1～0.3g（精确至 0.1mg）于 50 ml 聚四氟乙烯坩埚中，用水润湿后加入
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l0 ml 盐酸，于通风橱内的电热板上低温加热，使样品初步分解，待蒸发至约剩 3 ml 时，然

后加入 5 ml 硝酸, 5ml 氢氟酸，加盖后于电热板上中温加热 0.5~1h，开盖飞硅(电热板温度控

制在 150℃)，加热除硅（为了达到良好的飞硅效果，应经常摇动坩埚)后加入 2ml 高氯酸，

再加盖中温加热 1h，然后开盖。当加热至冒浓厚高氯酸白烟时，加盖，使黑色有机碳化物

分解，待坩埚壁上的黑色有机物消失后，开盖，驱赶白烟并蒸至内容物呈不流动状态的液珠

状（趁热观察）。视消解情况，可再补加 3 ml 硝酸, 3 ml 氢氟酸, 1 ml 高氯酸，重复以上消

解过程。取下坩埚稍冷，加入 1ml（1+1）硝酸溶液, 温热溶解可溶性残渣，转移至 50 ml

容量瓶中，冷却后用水定容至标线，摇匀。 

注：由于沉积物和有的土壤中有机质含量较高，应增加硝酸用量；在消解过程中，应注意观察，各种

酸的用量和消解时间可视消解情况酌情增减；电热板温度不宜太高，防止聚四氟乙烯坩埚变形及样品蒸干。 

微波消解法： 

参照《土壤、沉积物 金属元素全量的酸消解 微波消解法》（征求意见稿）。准确称取

试样 0.1～0.3 g（精确至 0.1mg）于微波消解罐中，用少量水润湿后加入 5 ml 硝酸，2ml 盐

酸，2～5 ml 氢氟酸，按照一定升温程序（表 4）进行消解，冷却后（或将溶液转移至 50 ml

聚四氟乙烯坩埚中）电热板加热飞硅，温度控制在 150℃，蒸至内容物呈粘稠状。取下坩埚

稍冷，加入 1ml（1+1）硝酸溶液，温热溶解可溶性残渣，转移至 50 ml 容量瓶中，冷却后

用水定容至标线，摇匀。 

表 4  微波消解升温程序参考表 

升温时间（min） 消解温度（℃） 保持时间（min） 

7 室温～120 3 

5 120～150 3 

5 150～190 25 

 

5.6 分析步骤 

5.6.1 方法选择性试验 

石墨炉原子吸收分光光度法测定土壤和沉积物中铍的实验条件选择，包括石墨管的选

择、加热程序优化、基体改进剂的选择、干扰和消除等[4][5]。 

(1)石墨管的选择 

    通过实验证明，普通热解石墨管测定铍，随着测定次数的增加，样品分析的灵敏度降低、

精密度变差，工作曲线不成线性。本标准使用优质的热解涂层石墨管有效地解决了这个问题。 

（2）加热程序优化 

加热程序包括干燥、灰化、原子化、清除等阶段。本标准在以下条件优化实验中，采用
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的铍标准溶液浓度均为 2.0μg/L.。 

a．干燥阶段 

干燥目的是去除试样中的溶液和水分。干燥温度应根据溶剂沸点和含水情况设定，不宜

过高，防止试样在石墨管内爆沸、迸溅而导致样品损失、测量精度和灵敏度下降。一般选择

干燥温度略高于溶剂沸点。干燥时间取决于进样量和石墨炉结构，一般按仪器推荐干燥速率

适当增加干燥时间。本标准设定的干燥程序为：室温→85 /5s℃ ，85 →95 /40s℃ ℃ ，

95 →120 /10s℃ ℃ 。 

b．灰化阶段 

灰化目的是为了在原子化之前去除有机物或低沸点无机物，从而减轻基体干扰，降低背

景吸收，一般原则是在保证待测元素不挥发损失的前提下，尽量提高灰化温度。灰化温度与

基体改进剂有关，灰化时间取决于基体成份，若基体复杂，背景吸收高，可适当延长灰化时

间。本标准中灰化温度和时间条件试验结果见图 2 和图 3。 
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图 2  灰化温度曲线                     图 3  灰化时间曲线 

c．原子化阶段 

原子化温度和时间取决于待测元素的性质。过低温度、不足的原子化时间会使信号降

低，峰形变宽，记忆增大；过高则原子化太快，检测系统响应跟不上原子化信号，重现性和

灵敏度下降，石墨管寿命缩短。在保证原子化完全情况下，原子化时间愈短愈好，一般升温

1 秒，保持 2 秒。过短时间则原子化不完全，过长则原子化器寿命缩短。本标准原子化温度

和时间条件试验结果见图 4 和图 5。 
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         图 4  原子化温度曲线                 图 5  原子化时间曲线 

d.清除阶段 

目的是去除残留，消除记忆效应。一般设定温度比原子比原子化温度高 50~100℃，时

间宜短，否则原子化器寿命缩短。本标准铍设定的清除温度为 2650℃，时间为 2s。 

表 5  仪器参考测量条件 

元  素 Be 

测定波长，nm 234.9 

通带宽度，nm 0.5 

干燥温度(℃)/时间(s) 85～120/55 

灰化温度(℃)/时间(s) 1200-～1400/10～15  

原子化温度(℃)/时间(s) 2600/2.9 

清除温度(℃)/时间(s) 2650/2 

原子化阶段是否停气 是 

氩气流速(ml/min) 300 

进样量(μl) 20（自动进样器或手动进样）  

 

 5.6.2 干扰和消除 

（1）共存元素干扰和消除 

按照方法操作步骤，对铍进行了干扰测定实验。测定 2.0μg/L 铍溶液，当相对误差在 10%

以内时，10mg/L 的 Cu、Zn、Ni、Pb、Cd、Cr、Mn、Ba 不干扰铍的测定；50mg/L 的 Ti 不
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干扰铍的测定；100mg/L 的 K、Na、Ca、Al 不干扰铍的测定。铁对铍的测定产生负干扰，

当铁的浓度为 20mg/L 时，2.0μg/L 铍浓度下降 20%；镁对铍的测定产生正干扰，当镁的浓

度为 75mg/L 时，2.0μg/L 铍浓度增加 13%。 

针对镁、铁对铍测定产生的干扰，通过加入钯盐基体改进剂可有效的消除铁的共存浓度

可达 50mg/L，镁的共存浓度可达 100mg/L，测定结果见图 6、图 7。 
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        图 6  不同浓度铁对铍的影响                 图 7  不同浓度镁对铍的影响 

 

(2)基体干扰和消除 

土壤和沉积物中富含大量的矿物质，各成分的物理化学性质（吸附、挥发性、溶解度及

氧化还原性）差异很大。采用 GFAAS 法测定土壤和沉积物中的铍时，基体干扰较为严重，可

用稀释、基体改进剂、标准加入法降低或排除基体干扰。 

采用 GFAAS 法测定土壤和沉积物中的铍时，基体干扰较为严重，基体改进剂的加入可以

消除干扰、提高灰化温度和分析灵敏度，选择适当的基体改进剂是建立方法的关键。国内文

献报道及相关资料查得石墨炉测定铍的基体改进剂有硝酸镁、硝酸铝、硝酸镧，美国

EPA200.9 推荐钯盐加硝酸镁做基体改进剂。本试验选用了硝酸镁、硝酸铝、硝酸镧、氯化

钯基体改进剂进行研究，试验浓度均为 10g/L。通过对不同基体的一级标准土壤和沉积物中

铍进行分析测定，选用氯化钯（用 5%硝酸低温加热溶解）为基体改进剂效果最理想：铍测

定灵敏度提高的同时，准确度最好，原子化峰形好，没有出现“双峰”。 

标准加入法有局限性[6]，使用前必须关注以下几点来判断适用性：测定实际试样，吸光

度为 A，从校正曲线上查得浓度为 x。再向实际试样中加入标准量 s，再进行测试，吸光值

为 B，从校正曲线上查得浓度为 y。用公式（1）计算实际试样中铍的含量 c： 

x
xy

sc ×
−

= )(                           （1） 
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当存在基体效应时，
xy

s
−

在 0.5~1.5 之间，可用标准加入法；当
xy

s
−

超出此范围时，

标准加入法不适用。 

分别量取四等份量待测试样（浓度为 Cx），配制总体积相同的四份溶液。第一份不加标

准溶液，第二、三、四份分别按比例加入不同浓度的标准溶液，四份溶液的浓度分别为：

Cx、Cx+Co、Cx+2Co、Cx+3Co；加入标准的最小浓度 Co≈0.5Cx，用空白溶液调零，在相同条

件下依次测定四份溶液的吸光度。以吸光度为纵坐标，加入标准溶液的浓度为横坐标，绘制

校准曲线，曲线反向延伸与横坐标的交点即为待测样品的浓度。图 8 为标准加入法校准曲线

示意图。 

 
图 8  标准加入法校准曲线示意图 

 

5.6.3 校准曲线 

准确移取铍标准使用液 0.00，0.50，1.00，2.00，3.00，4.00ml 于 10ml 容量瓶中，向每

个容量瓶中加入 1.0ml 氯化钯溶液或硝酸钯溶液，再用硝酸溶液定容后摇匀。此标准系列含

铍为 0，0.50，1.00，2.00，3.00，4.00μg/L。然后按照仪器参考测量条件（5.6.1）由低到高

顺次测定标准溶液系列的吸光度。 

5.6.4 试剂空白的制备 

用去离子水代替试样，采用和试样制备相同的步骤和试剂，制备全程序试剂空白，并按

5.6.1 相同条件进行测定。每批样品至少制备 2 个以上试剂空白。 

5.6.5 测定 

按所选工作条件，测定试剂空白和试样的吸光度。由吸光度值在校准曲线上查得铍含量。

如试样在测定前进行了稀释，应将测定结果乘以相应的稀释倍数。 

5.6.6 方法检出限 

    方法检出限的确定，按照《环境监测  分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168—2010）
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[1]
附录 A 的要求，配制 2.0μg/L 的铍溶液 7 份于聚四氟乙烯坩埚中或微波消解罐中，分别

按照样品分析的步骤进行测定，计算 7 次测定结果的标准偏差，按照公式（2）计算方法

检出限。 

                   MDL= t(n-1，0.99)×S                 (2)   

式中：MDL——方法检出限； 

     n——样品的平行测定次数； 

     t——自由度为 n-1，置信度为 99%时的 t 分布（单侧），（n=7 时，t=3.143）； 

     S——n 次平行测定的标准偏差。 

表 6  石墨炉原子吸收分光光度法测定铍的检出限（电热板消解法） 

项  目 测定结果 

7 次测定结果（μg/L） 0.191 0.226 0.198 0.212 0.183 0.208 0.165 

平均值（μg/L） 0.198 

标准偏差 S（μg/L） 0.020 

检出限（μg/L） 0.063 

测定下限（μg/L） 0.252 

按照样品称样量 0.2000g，定容体积 50.0ml 计，电热板消解法方法检出限 0.016mg/kg，

测定下限为 0.064 mg/kg。 

表 7  石墨炉原子吸收分光光度法测定铍的检出限（微波消解法） 

项目 测定结果 

7 次测定结果（μg/L） 0.191 0.206 0.215 0166 0.200 0.181 0.197 

平均值（μg/L） 0.193 

标准偏差 S（μg/L） 0.016 

检出限（μg/L） 0.050 

测定下限（μg/L） 0.200 

按照样品称样量 0.2000g，定容体积 50.0ml 计，微波消解法方法检出限 0.012mg/kg，

测定下限为 0.048 mg/kg。 

5.7 结果计算及表示 

5.7.1 结果计算 

土壤样品中铍的含量 W（mg/kg）按照公式（3）计算： 



 

15 
 

1000)1(
)CC(

W
01

×−×

×−
=

fm
V

          （3） 

式中：W—土壤或沉积物中铍质量浓度，mg/kg； 

C1——由校准曲线查得的试液中铍的质量浓度，μg/L； 

C0——由校准曲线查得铍空白的浓度，μg/L； 

V——试液定容的体积，ml； 

m——称取试样的重量，g； 

f——试样中水分的含量，%。 

 

5.7.2 结果表示 

当测定结果小于 1.00 mg/kg 时，保留小数点后两位；当测定结果大于等于 1.00 mg/kg

时，保留三位有效数字。 

5.8 精密度和准确度 

使用优质热解涂层石墨管，采用电热板和微波对土壤、沉积物进行消解，精密度和准确

度结果能满足方法特性指标要求，测定结果见表 8、表 9、表 10、表 11。 

表 8  土壤中铍精密度测定结果 

电热板消解（mg/kg） 微波消解（mg/kg） 

序号 
GSS2 GSS9 GSS15 

土壤实际

样品 
GSS2 GSS9 GSS15 

土壤实际

样品 

1 1.88 2.32 2.82 1.95 1.65 2.12 2.72 1.82 

2 1.95 2.30 2.56 1.68 1.53 2.25 2.65 1.83 

3 1.75 2.05 2.75 1.86 1.69 2.16 2.72 1.75 

4 1.89 2.14 2.68 1.86 1.75 2.04 2.55 1.86 

5 2.06 2.16 2.84 2.02 1.68 2.12 2.76 1.71 

6 1.89 2.29 2.66 1.88 1.79 2.04 2.58 1.65 

平均值 1.90 2.21 2.72 1.88 1.68 2.12 2.66 1.77 

SD 0.101 0.109 0.106 0.114 0.090 0.079 0.085 0.081 

RSD(%) 5.31 4.94 3.90 6.09 5.35 3.73 3.17 4.56 
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表 9  沉积物中铍精密度测定结果 

电热板消解（mg/kg） 微波消解（mg/kg） 

序号 
GSD9 GSD12 

沉积物实际

样品 
 GSD9 GSD12 

沉积物实际

样品 
 

1 1.86 7.95 2.88  1.59 8.25 2.78  

2 1.59 7.99 2.95  1.65 7.96 2.89  

3 1.8 8.21 3.02  1.67 8.11 2.99  

4 1.86 8.53 2.68  1.81 7.59 3.05  

5 1.46 8.42 2.75  1.75 7.86 3.14  

6 1.85 8.88 2.91  1.66 8.26 2.85  

平均值 1.74 8.33 2.87  1.69 8.01 2.95  

SD 0.170 0.354 0.127  0.079 0.257 0.134  

RSD(%) 9.82 4.24 4.44  4.65 3.22 4.55  

表 10  土壤中铍准确度测定结果 

电热板消解（mg/kg） 微波消解（mg/kg） 
序号 

GSS2 GSS9 GSS15 GSS2 GSS9 GSS15 

1 1.88 2.32 2.82 1.65 2.12 2.72 

2 1.95 2.30 2.56 1.53 2.25 2.65 

3 1.75 2.05 2.75 1.69 2.16 2.72 

4 1.89 2.14 2.68 1.75 2.04 2.55 

5 2.06 2.16 2.84 1.68 2.12 2.76 

6 1.89 2.29 2.66 1.79 2.04 2.58 

平均值 1.90 2.21 2.72 1.68 2.12 2.66 

相对误差（%） 5.74  0.45  0.68  -6.57  -3.56  -1.36  

保证值（mg/kg） 1.8±0.2 2.2±0.1 2.7±0.1 1.8±0.2 2.2±0.1 2.7±0.1 

 

表 11  沉积物中铍准确度测定结果 

电热板消解（mg/kg） 微波消解（mg/kg） 
序号 

GSD9 GSD12  GSD9 GSD12  

1 1.86 7.95  1.59 8.25  
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电热板消解（mg/kg） 微波消解（mg/kg） 
序号 

GSD9 GSD12  GSD9 GSD12  

2 1.59 7.99  1.65 7.96  

3 1.8 8.21  1.67 8.11  

4 1.86 8.53  1.81 7.59  

5 1.46 8.42  1.75 7.86  

6 1.85 8.88  1.66 8.26  

平均值 1.74 8.33  1.69 8.01  

相对误差（%） -3.52  1.59   -6.20  -2.38   

保证值（mg/kg） 1.8±0.3 8.2±0.7  1.8±0.3 8.2±0.7  

注：GSS2、GSS9 GSS15、GSD9、GSD12 为国家一级标准物质，（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生

产。 

5.9 质量保证和质量控制 

5.9.1 仪器设备 

    原子吸收分光光度计必须定期进行计量检定并合格，以保证测量结果的准确性、精密度

等指标符合要求。 

5.9.2 实验环境 

    仪器工作环境的温度和相对湿度应符合仪器使用说明书中相关指标的要求。一般环境温

度 15～35℃，相对湿度 45％～80％。 

5.9.3 空白实验 

   每批样品至少带 2 个全程序空白。 

5.9.4 校准曲线 

由于仪器状态、环境温度、试剂纯度和贮存时间等因素的不稳定性，每次测定应绘制校

准曲线，其相关系数大于 0.999。 

校准曲线测定完毕、每测 10 个样品和分析结束后，需测定校准空白和一个位于曲线中

间范围的质控样，确保质控样测量值的变化不大于 5%。 

5.9.5 精密度控制 

每批样品按 10%的比例进行平行样测定(样品数量少于 10 时至少做一次)，平行样测定

相对偏差按照公式（4）计算： 
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相对偏差（%） 100i ×
−

=
x

xx
………………….（4） 

式中： x i——某一样品测定值； 

x ——样品测定平均值。 

实验室内部两次平行测定根据测定浓度范围，相对偏差应不大于 20%。 

5.9.6 准确度控制 

每批样品按10%的比例随机插入土壤或沉积物标准样品进行测定(样品数量少于10时至

少插入一次），控制样品测定的准确性。 

5.9.7 数据处理 

数据修约及异常值判定按照《数值修约规则与极限数值的表示和判定》（GB/T 

8170-2008）的要求进行。 

6 方法验证 

6.1 方法验证方案 
共有 7 家单位参加了方法验证工作，分别是南京市环境监测中心站、江苏省理化分析测

试中心、常州市环境监测中心、河南省环境监测中心、江苏省环境监测中心、天津市环境监

测中心、广东省环境监测中心。参加验证人员基本情况、使用仪器及试剂（溶剂）情况见附

件《方法验证报告》。 

按照《环境监测  分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168—2010）的要求，组织了 7

家有资质的实验室进行验证。根据影响方法的精密度和准确度的主要因素和数理统计学的要

求，编制方法验证报告。验证数据主要包括方法检出限、测定下限、精密度及准确度等特性

指标。 

方法检出限、测定下限：准确吸取 2.0ml 浓度为 5.000μg/L 的铍标准使用液于聚四氟乙

烯坩埚中，分别按照样品分析步骤和仪器测定条件，重复测定 7 次（n=7）。根据 7 次测定

的标准偏差 S 计算方法检出限，并以 4 倍的检出限作为方法的测定下限。 

方法精密度：对土壤实际样品（黑钙土）和沉积物实际样品（松花江沉积物）分别按照

样品分析步骤和仪器测定条件，平行测定 6 次（n=6），根据所得的测定结果计算方法的精

密度。 

方法准确度：称取地球物理地球化学勘查研究所（廊坊）生产的土壤有证标准物质（GSS

－5，采自湖南七宝山矽卡岩铜多金属矿区黄红壤）和水系沉积物有证标准物质(GSD－9，
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采自武汉长江沉积物)各 6 份，分别按照样品分析步骤和仪器测定条件进行测定，并根据 6

次测定结果计算方法的准确度。 

6.2 方法验证过程 

（1）首先，通过筛选确定方法验证单位。按照方法验证方案准备实验用品，与验证单

位商定验证时间。在方法验证前，要求参加验证的人员熟悉和掌握方法原理、操作步骤及流

程。方法验证过程中所用的试剂和材料、仪器和设备、分析步骤等符合方法相关要求。 

（2）《方法验证报告》见附件。 

6.3 方法验证结论 

按照《环境监测  分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168—2010）的要求，7家实验室

测定结果表明： 

检出限：土壤和沉积物中铍的检出限为0.03mg/kg，测定下限为0.12mg/kg。 

精密度：7家实验室分别对实际土壤样品（黑钙土）和沉积物样品（松花江沉积物）进

行统一测定（n=6）。实验室内相对标准偏差范围土壤为2.8%～12%、沉积物为1.2%～9.1%；

实验室间相对标准偏差土壤为7.3%、沉积物为8.4%；重复性限（r）土壤为0.465mg/kg、沉

积物为0.419 mg/kg；再现性限（R）土壤为0.665 mg/kg、沉积物为0.736 mg/kg。 

准确度：7家实验室分别对浓度为2.0±0.4mg/kg的土壤标准样品和浓度为1.8±0.3mg/kg

的沉积物标准样品进行统一测定（n=6）。相对误差范围土壤为-18%～9.2%、沉积物为-13%～

13%；相对误差的平均值土壤为（-5.7%±22%）、沉积物为（0.8%±17.6%）。 

方法的检出限、精密度和准确度统计结果均能满足方法特性指标要求。 

7 与开题报告的差异说明 

标准名称的变更： 

在2009年度国家环境保护标准制修订项目工作下达任务中，该课题的名称为《土壤、沉

积物 铍的测定 火焰原子吸收分光光度法、石墨炉原子吸收分光光度法》标准制修订项目。

虽下达标准课题时有火焰法的研究内容，但由于铍在空气-乙炔火焰中难于原子化，使用氧

化亚氮-乙炔高温火焰测定铍，存在以下问题： 

①铍用火焰法测定一般使用乙炔-氧化亚氮（笑气）。据了解，目前国内环境监测系统实

验室仪器配置乙炔-氧化亚氮燃烧头较少，在中国环境监测总站组织的科技部国家科技基础

条件平台工作项目“环境监测分析方法与检测技术体系建设”调研中，环保系统实验室均无

此配置。因此，很难找到方法验证单位。 

②氧化亚氮在国内气源不易买到，且不安全。 



 

20 
 

鉴于乙炔-氧化亚氮火焰法普及率较低，不易推广使用，开题论证会上，论证委员会一

致同意将标准名称变更为《土壤 沉积物 铍的测定 石墨炉原子吸收分光光度法》（见标准开

题论证会纪要）。 
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附件：  

 

方法验证报告 
 

 

方法名称：  土壤和沉积物  铍的测定   

           石墨炉原子吸收分光光度法  
 
 
 
 
 
 

项目主编单位：        中国环境监测总站           

                      南京市环境监测中心站        

验证单位：南京市环境监测中心站、江苏省理化分析测试中心、    

常州市环境监测中心、河南省环境监测中心、江苏省环境

监测中心、天津市环境监测中心、广东省环境监测中心 

项目负责人及职称：   池  靖（研究员）               

通讯地址： 北京市朝阳区北苑大羊坊 8 号院乙 电话：010-84943166 

报告编写人及职称：                                   

报告日期：    2012 年 11 月 7 日 

 



 

23 
 

7 家有资质的单位参加了本方法的验证工作，实验室编号为： 

1-南京市环境监测中心站 

2-江苏省理化分析测试中心 

3-常州市环境监测中心 

4-河南省环境监测中心 

5-江苏省环境监测中心 

6-天津市环境监测中心 

7-广东省环境监测中心 

1.验证实验室和人员基本情况 

参与本方法验证的单位、验证人员的基本情况、仪器和试剂、材料使用情况，见表 1-1~

表 1-3。 

表1-1  参加验证的人员情况登记表 

验证单位 姓名 性别 年龄 职务或职称 所学专业 从事相关分

析工作年限

任兰 女 43 工程师 环境工程 17年 

杜青 女 45 高级工程师 精细化学 20年 

南京市环境监测中心站 
 

杨正标 男 32 工程师 分析化学 8年 

李新丽 女 42 高级工程师 化学 20年 

唐健 女 35 工程师 海洋生物

学 9年 

江苏省理化分析测试中心 
 

朱鸭梅 女 26 助理工程师 化学工程 1年 

毛志瑛 女 46 高级工程师 地球化学 24年 

段雪梅 女 37 工程师 自然地理 10年 

常州市环境监测中心 

巢文军 男 31 工程师 化学工程

与工艺 8年 

陈纯 男 31 工程师 化学 6年 河南省环境监测中心 

刘丹 女 31 工程师 化学 7年 
江苏省环境监测中心 陈波 男 30 工程师 环境监测 8年 

王鑫 女 33 工程师 化学工程

与工艺 7年 

王静 女 28 工程师 环境工程 3年 

天津市环境监测中心 

赵一 男 31 工程师 环境工程 7年 

鲁言波 男 33 工程师 分析化学 9年 广东省环境监测中心 

李倩 男 28 助理工程师 化学 5年 

 
 



 

24 
 

表1-2  使用仪器情况登记表 

验证单位 仪器名称 规格型号 
仪器出厂编号 

（或固定资产编号） 

性能状况 
（检定、校准状态、量

程、灵敏度等） 
石墨炉原子

吸收分光光

度 
AA240Z AA1002M061 正常开机，自检通过，

线性响应合格 

南京市环境监测中心

站 

电热板 LabTcch  
EG20B S503 可调温 

石墨炉原子

吸收分光光

度 
AA240-GTA120 021000090 正常开机，自检通过，

线性响应合格 

江苏省理化分析测试

中心 

电热板 定制 ---- 能调节温度 
石墨炉原子

吸收分光光

度计 
ZEEnit650P 150Z6P0125 正常开机，自检通过，

线性响应合格 

常州市环境监测中心 

电热板 LabTcch EH20B SN61231E1729 可调温 
河南省环境监测中心 原子吸收光

谱仪 AA-800 B3120081 良好 

自动温控电

热板 
Labtech  

良好 江苏省环境监测中心 

石墨炉原子

吸收分光光

度计 

Varian 220Z 03010202035 
良好 

原子吸收分

光光度计 日立Z-2000 1709-015 良好 天津市环境监测中心 

电热板 —— CT1461-35 良好 
石墨炉原子

吸收光谱仪 
WARIAN 
AA240Z EL06033666 检定有效期内，0-1Abs，

0.0001Abs。 

电子天平 Sartorios 
LA310S 400123204712 检定有效期内，0-200g，

0.0001g 

微波消解仪 Milestone 
Ethos 127655 检定有效期内 

广东省环境监测中心 

电热板 SB-24-4 063235 0～400℃ 

 
 

表1-3  使用试剂及溶剂登记表 

验证单位 名称 生产厂家 规格 纯度 
纯化处理

方法 
备注 

铍标准

溶液 
国家钢铁材料测试

中心钢铁研究所 100ml/瓶   GSB G 
62002-90 

盐酸 南京化学试剂有限

公司 500ml/瓶 G.R   

硝酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 G.R  
 

高氯酸 天津鑫源化工有限

公司 500ml/瓶 G.R  
 

南京市环境监测中

心站 

氢氟酸 苏州晶瑞化学有限

公司 
3780 ml/

瓶 UP级  
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验证单位 名称 生产厂家 规格 纯度 
纯化处理

方法 
备注 

氯化钯 国药集团化学试剂

有限公司 1g/瓶 A.R  
 南京市环境监测中

心站 
实验用

水    离子交换 
 

铍标准

溶液 
国家钢铁材料测试

中心钢铁研究所 100ml/瓶   GSB G 
62002-90 

盐酸 南京化学试剂有限

公司 500ml/瓶 G.R   

硝酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 G.R   

高氯酸 上海金鹿化工有限

公司 500ml/瓶 G.R   

氢氟酸 上海申博化工有限

公司 500ml/瓶 A.R   

氯化钯 国药集团化学试剂

有限公司 1g/瓶 A.R   

江苏省理化分析测

试中心 

实验用

水    离子交换  

硝酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 G.R. 无  

盐酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 G.R. 无  

高氯酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 A.R. 无  

氢氟酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 A.R. 无  

铍标准

溶液 
国家标准物质研究

中心 100ml/瓶  无  

氯化钯 国药集团化学试剂

有限公司 1g/瓶 A.R 无  

实验用

水   
GB/T6682
-2008( 二

级用水) 
离子交换  

常州市环境监测中

心 

硝酸 国药集团化学试剂

有限公司 500ml/瓶 G.R. 无  

盐酸 洛阳昊华化学试剂

有限公司 500ml 优级纯   

硝酸  500ml 优级纯   
氢氟酸  500ml 优级纯   

河南省环境监测中

心 

高氯酸 北京化工厂 500ml 优级纯   
硝酸 上海国药试剂一厂  工艺超纯   
盐酸 上海国药试剂一厂  工艺超纯   

高氯酸 上海国药试剂一厂  工艺超纯   
氢氟酸 上海国药试剂一厂  优级纯   
氯化钯 广东汕头西泷化工

厂  优级纯   

江苏省环境监测中

心 

铍标准

溶液 
国家钢铁材料测度

中心钢铁研究总院
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验证单位 名称 生产厂家 规格 纯度 
纯化处理

方法 
备注 

硝酸 天津风船化学试剂 500ml MOS级   
高氯酸 天津风船化学试剂 500ml MOS级   
氢氟酸 天津风船化学试剂 500ml MOS级   
盐酸 天津风船化学试剂 500ml MOS级   

氯化钯 国药集团化学试剂

有限公司 1g 分析纯   

天津市环境监测中

心 

铍标准

溶液 
中国计量科学研究

院 100ml 10.0mg/L   

硝酸 广州市化学试剂厂 500ml GR   
盐酸 广州市化学试剂厂 500ml GR   

氢氟酸 广州市化学试剂厂 500ml GR   

高氯酸 天津市鑫源化工有

限公司 500ml GR   

过氧化

氢 上海 阿拉丁 500ml AR   

铍 标准

物质 
国家钢铁材料测试

中心     

广东省环境监测中

心 

硝酸钯 国药集团化学试剂

厂 10g AR   

 

2.原始测试数据 

2.1南京市环境监测中心站 

2.1.1方法检出限、测定下限测试数据 

表2-1-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：南京市环境监测中心站 
                                   消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

1 0.188 
第一批 20110524 

2 0.194  
0.191 

3 0.232 
第二批 20110525 

4 0.220  
0.226 

5 0.192 
第三批 20110526 

6 0.204 
0.198 

7 0.215 
第四批 20110527 

8 0.209 
0.212 

9 0.181 
第五批 20110601 

10 0.186 
0.183 

11 0.208 
第六批 20110602 

12 0.209 
0.208 

13 0.162 
第七批 20110603 

14 0.168 
0.165 
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批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

平均值 Xi （μg/L） 
/ 0.198 

标准偏差Si（μg/L） / 0.020 
t值 / 3.143 

检出限（μg/L）  0.063 
测定下限（μg/L）  0.252 

 

表2-1-2  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：南京市环境监测中心站    

                                           消解方式：微波消解法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L）

1 0.190  
第一批 20110524 

2 0.192 
0.191 

3 0.193 
第二批 20110525 

4 0.211 
0.202 

5 0.210  
第三批 20110526 

6 0.220  
0.215 

7 0.162  
第四批 20110527 

8 0.170  
0.166 

9 0.195  
第五批 20110601 

10 0.205  
0.200 

11 0.177 
第六批 20110602 

12 0.185 
0.181 

13 0.196 
第七批 20110603 

14 0.198 
0.197 

平均值 Xi （μg/L） 
 0.193 

标准偏差Si（μg/L）  0.016 

t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.050 

测定下限（μg/L）  0.200 

 
 
 

2.1.2 方法精密度测试数据 

表2-1-3  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                           验证单位：南京市环境监测中心站  
                                           测试日期：2011.5-2011.6 

                             消解方式：电热板法 
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实际样品 
平行样编号 

土壤（C样） 沉积物（D样） 
备注 

1 2.70 2.58  
2 2.66 2.69  
3 2.72 2.77  
4 2.45 2.81  
5 2.69 2.56  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.79 2.83  
平均值 Xi （mg/kg） 2.67 2.71 
标准偏差Si（mg/kg） 0.12 0.12 
相对标准偏差RSD2(%) 4.3 4.3 
C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 

 

表2-1-4  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                           验证单位：南京市环境监测中心站 

                                           测试日期：2011.5-2011.6  

                              消解方式：微波消解法 

实际样品 
平行样编号 

土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.59 2.81  

2 2.32 2.54  

3 2.42 2.62  

4 2.50  2.75  

5 2.65 2.62  

测定结果 

（mg/kg） 

6 2.60  2.57  

平均值 Xi （mg/kg） 2.51  2.65   

标准偏差Si（mg/kg） 0.13  0.11   

相对标准偏差RSD2(%) 5.0  4.0   

C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 

2.1.3 方法准确度测试数据 

表2-1-5  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                            验证单位：南京市环境监测中心站  

                                            测试日期：2011.5-2011.6 

                                            消解方式：电热板法 

标准物质 
平行样编号 

土壤（A样） 沉积物（B样） 
备注 

1 1.69 1.85  
2 1.75 1.95  
3 1.89 2.15  
4 1.58 2.01  
5 1.65 1.89  

测定结果 
（mg/kg） 

6 1.78 1.68  
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平均值 Xi （mg/kg） 1.72 1.92 

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0±0.4 1.8±0.3  
相对误差RE2(%) -14.0 6.67  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

 

表2-1-6  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                            验证单位：南京市环境监测中心站       

                                            测试日期：2011.5-2011.6 

                                 消解方式：微波消解法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 1.86 1.65  

2 1.88 1.71  

3 1.84 1.75  

4 2.01 1.65  

5 1.56 1.79  

测定结果 

（mg/kg） 

6 1.79 1.83  

平均值 Xi （mg/kg） 1.82 1.73 
 

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0±0.4 1.8±0.3  

相对误差RE2(%) -9.0 -3.9  

国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。

 

2.2江苏省理化分析测试中心 

2.2.1方法检出限、测定下限测试数据 

表2-2-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：江苏省理化分析测试中心 
                                   消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

1 0.223 
第一批 20110520 

2 0.220 
0.222 

3 0.201 
第二批 20110523 

4 0.208 
0.204 

5 0.172 
第三批 20110525 

6 0.185 
0.178 

第四批 20110527 7 0.196 0.193 
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批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

8 0.191 
9 0.184 

第五批 20110530 
10 0.190 

0.187 

11 0.183 
第六批 20110601 

12 0.183 
0.183 

13 0.178 
第七批 20110603 

14 0.184 
0.181 

平均值 Xi （μg/L） 
 0.193 

标准偏差Si（μg/L）  0.015 
t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.047 
测定下限（μg/L）  0.188 

2.2.2 方法精密度测试数据 

表2-2-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                           验证单位： 江苏省理化分析测试中心     
                                           测试日期：2011.5-2011.6           

                             消解方式：电热板法 
实际样品 

平行样编号 
土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.69 2.96  
2 2.78 2.92  
3 2.62 2.55  
4 2.86 2.81  
5 2.40 2.69  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.62 2.85  
平均值 Xi （mg/kg） 2.66 2.80 
标准偏差Si（mg/kg） 0.16 0.15 
相对标准偏差RSD2(%) 6.0 5.5 
C 样：土壤实际样品(黑钙土)； 
D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 

2.2.3 方法准确度测试数据 

表2-2-3  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                            验证单位：江苏省理化分析测试中心  
                                            测试日期：2011.5-2011.6 

                               消解方式：电热板法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 1.60 1.87  测定结果 
（mg/kg） 2 1.65 2.08  
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标准物质 
平行样编号 

土壤（A样） 沉积物（B样） 
备注 

3 1.78 1.86  
4 1.76 2.20  
5 1.67 1.80  
6 1.66 1.72  

平均值 Xi （mg/kg） 1.69 1.92 

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0±0.4 1.8±0.3  
相对误差RE2(%) -15.5 6.67  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

 

2.3常州市环境监测中心 

2.3.1方法检出限、测定下限测试数据 

表2-3-1 土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：常州市环境监测中心 
                                 消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

1 0.159 
第一批 20110527 

2 0.231 
0.195 

3 0.159 
第二批 20110530 

4 0.158 
0.158 

5 0.163 
第三批 20110604 

6 0.196 
0.180 

7 0.225 
第四批 20110608 

8 0.165 
0.195 

9 0.178 
第五批 20110610 

10 0.234 
0.206 

11 0.167 
第六批 20110613 

12 0.221 
0.194 

13 0.188 
第七批 20110617 

14 0.174 
0.181 

平均值 Xi （μg/L）  
0.187 

标准偏差Si（μg/L）  0.016 
t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.049 
测定下限（μg/L）  0.196 
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2.3.2方法精密度测试数据 
表2-3-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                                验证单位：常州市环境监测中心  
                                                测试日期：2011.6.17 

                     消解方式：电热板法 
实际样品 

平行样编号 
土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.75 3.02  
2 2.55 2.64  
3 2.09 2.59  
4 3.05 3.01  
5 2.58 2.43  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.48 2.95  

平均值 Xi（mg/kg） 2.58 2.77  

标准偏差Si（mg/kg） 0.32 0.25  
相对标准偏差RSDi(%) 12 9.1  
相对误差% 1.3 2.7  
C 样：土壤实际样品(黑钙土)； 
D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 
 

2.3.3方法准确度测试数据 

表2-3-3 土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                             验证单位：常州市环境监测中心 
                                             测试日期：2011.6.17 

                                 消解方式：电热板法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 1.99 1.65  
2 1.92 1.37  
3 1.91 1.48  
4 1.84 1.58  
5 1.92 1.55  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.09 1.75  

平均值 Xi（mg/kg） 1.9 1.6  

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0 1.8  
相对误差REi(%) -5.0 -11.1  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。
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2.4河南省环境监测中心 

2.4.1方法检出限、测定下限测试数据 
表2-4-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：河南省环境监测中心 
                             消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg/L） 均值（μg /L） 
20110517 1 0.188 

第一批 
20110517 2 0.192 

0.190 

20110517 3 0.196 
第二批 

20110517 4 0.204 
0.200 

20110517 5 0.171 
第三批 

20110517 6 0.199 
0.185 

20110517 7 0.175 
第四批 

20110517 8 0.208 
0.192 

20110519 9 0.192 
第五批 

20110519 10 0.216 
0.200 

20110519 11 0.172 
第六批 

20110519 12 0.202 
0.187 

20110519 13 0.175 
第七批 

20110519 14 0.176 
0.176 

平均值 Xi （μg/L）  0.190 

标准偏差Si（μg/L）  0.0085 
t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.027 
测定下限（μg/L）  0.11 

 

2.4.2 方法精密度测试数据 

表2-4-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                                验证单位：河南省环境监测中心 
                                                测试日期：2011.5.17 

                                    消解方式：电热板法 
实际样品 

平行样编号 
土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.81 2.97   
2 2.45 2.91   
3 2.56 2.88   
4 2.64 2.90   
5 2.50 3.06   

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.58 2.89   

平均值 Xi（mg/kg） 2.59 2.93  



 

34 
 

标准偏差Si（mg/kg） 0.13 0.069  
相对标准偏差

RSDi(%) 
4.8 2.4  

C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 
 
2.4.3 方法准确度测试数据 

表2-4-3  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 
                                             验证单位：河南省环境监测中心 
                                             测试日期：2011.5.17 

                                 消解方式：电热板法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 1.92 1.97   
2 1.90 2.02   
3 1.86 2.07   
4 1.90 2.06   
5 1.88 2.01   

测定结果 
（mg/kg） 

6 1.97 2.07   

平均值 Xi（mg/kg） 1.90 2.03 
 

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0 1.8  
相对误差REi(%) -5.0 12.8  

国家有证标准物质的标准值±不确定度： 
A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。

2.5江苏省环境监测中心 

2.5.1方法检出限、测定下限测试数据 
表2-5-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：江苏省环境监测中心 
                                   消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

1 0.171 
第一批 2011.5.9 

2 0.179 
0.175 

3 0.217 
第二批 2011.5.11 

4 0.212 
0.215 

5 0.205 
第三批 2011.5.13 

6 0.185 
0.195 

7 0.192 
第四批 2011.5.16 

8 0.211 
0.202 

9 0.181 
第五批 2011.5.18 

10 0.177 
0.179 



 

35 
 

11 0.212 
第六批 2011.5.20 

12 0.209 
0.211 

13 0.175 
第七批 2011.5.23 

14 0.187 
0.181 

平均值 Xi （μg/L）  0.194 

标准偏差Si（μg/L）  0.016 
t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.0498 
测定下限（μg/L）  0.199 

 
2.5.2 方法精密度测试数据 

表2-5-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                                验证单位：江苏省环境监测中心  
                                                测试日期：2012年2月～3月    

                                           消解方式：电热板法 
实际样品 

平行样编号 
土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.235 2.441  
2 2.197 2.289  
3 2.325 2.317  
4 2.293 2.463  
5 2.332 2.375  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.169 2.491  

平均值 Xi（mg/kg） 2.26 2.40  

标准偏差Si（mg/kg） 0.068 0.082  
相对标准偏差RSDi(%) 3.0 3.4  
C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 
2.5.3 方法准确度测试数据 

表2-5-3  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                             验证单位：江苏省环境监测中心  
                                             测试日期：2011.5.23-27 

                                消解方式：电热板法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 2.29 1.83  
2 2.24 1.69  
3 2.07 1.59  
4 2.02 1.73  
5 2.31 1.62  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.17 1.77  
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平均值 Xi（mg/kg） 2.18 1.71  

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.00 1.80  
相对误差REi(%) 9.17 5.28  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

 

2.6天津市环境监测中心 

2.6.1方法检出限、测定下限测试数据  

表2-6-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：天津市环境监测中心  
                                           消解方式：电热板法 

批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值（μg /L） 

1 0.218 
第一批 2011.6.11 

2 0.183 
0.201 

3 0.194 
第二批 2011.6.13 

4 0.236 
0.215 

5 0.154 
第三批 2011.6.15 

6 0.178 
0.166 

7 0.182 
第四批 2011.6.18 

8 0.144 
0.163 

9 0.228 
第五批 2011.6.20 

10 0.194 
0.211 

11 0.124 
第六批 2011.6.22 

12 0.163 
0.144 

13 0.169 
第七批 2011.6.25 

14 0.177 
0.173 

平均值 Xi （μg/L） / 0.182 

标准偏差Si（μg/L） /  0.027 
t值 / 3.143 

检出限（μg/L） / 0.0856 
测定下限（μg/L） / 0.342 

 

 

 

2.6.2 方法精密度测试数据 
表2-6-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果 

                                             验证单位：天津市环境监测中心      

                                             测试日期：2011.6         

                                 消解方式：电热板法 
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实际样品 
平行样编号 

土壤（C样） 沉积物（D样） 
备注 

1 2.38 2.62  
2 2.25 2.48  
3 2.71 2.96  
4 2.62 2.92  
5 2.58 3.01  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.59 2.78  

平均值 Xi（mg/kg） 2.52 2.80  

标准偏差Si（mg/kg） 0.17 0.21  
相对标准偏差RSDi(%) 6.8 7.5  
相对误差（%） -1.1 3.5  
C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 
 

2.6.3 方法准确度测试数据 
表2-6-3  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果 

                                             验证单位：天津市环境监测中心    
                                             测试日期：2011.6 

                                 消解方式：电热板法 
标准物质 

平行样编号 
土壤（A样） 沉积物（B样） 

备注 

1 1.61 1.92  
2 1.66 1.78  
3 1.80 1.62  
4 1.73 1.74  
5 1.56 1.79  

测定结果 
（mg/kg） 

6 1.52 1.72  

平均值 Xi（mg/kg） 1.65 1.76  

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0 1.8  
相对误差REi(%) -21 -2.2  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 

A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

 

 

2.7广东省环境监测中心 

2.7.1方法检出限、测定下限测试数据 

表2-7-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限测试数据表 

                                           验证单位：广东省环境监测中心 
                                           消解方式：电热板法 
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批次 测定日期 编号 测定值（μg /L） 均值 

1 0.211 
第一批 2012.2.29 

2 0.187 
0.199 

3 0.21 
第二批 2012.3.1 

4 0.224 
0.217 

5 0.224 
第三批 2012.3.2 

6 0.199 
0.212 

7 0.202 
第四批 2012.3.3 

8 0.186 
0.194 

9 0.162 
第五批 2012.3.4 

10 0.195 
0.179 

11 0.191 
第六批 2012.3.5 

12 0.171 
0.181 

13 0.169 
第七批 2012.3.6 

14 0.206 
0.188 

平均值 Xi （μg/L）  0.196 

标准偏差Si（μg/L）  0.015 
t值  3.143 

检出限（μg/L）  0.0462 
测定下限（μg/L）  0.185 

 

2.7.2 方法精密度测试数据 
表2-7-2  土壤和沉积物中铍精密度测定结果（电热板法） 

                                               验证单位：广东省环境监测中心 
                                               测试日期：2011.10.28    

实际样品 
平行样编号 

土壤（C样） 沉积物（D样） 
备注 

1 2.27 2.37  
2 2.18 2.32  
3 2.14 2.29  
4 2.25 2.35  
5 2.23 2.34  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.31 2.32  

平均值 Xi（mg/kg） 2.23 2.33  

标准偏差Si（mg/kg） 0.062 0.028  
相对标准偏差RSDi(%) 2.8 1.2  
相对误差% -13 -14  
C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 
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表2-7-3  土壤和沉积物中铍精密度测定结果（微波消解法） 

                                                验证单位：广东省环境监测中心     

                                                测试日期：2011.10.28           

实际样品 
平行样编号 

土壤（C样） 沉积物（D样） 

备注 

1 2.11 2.13  

2 1.87 2.04  

3 1.88 1.96  

4 2.05 2  

5 1.97 1.99  

测定结果 

（mg/kg） 

6 2.12 1.94  

平均值 Xi（mg/kg） 2.00 2.01  

标准偏差Si（mg/kg） 0.11 0.068  

相对标准偏差RSDi(%) 5.5 3.4  

相对误差% -22 -26  

C 样：土壤实际样品(黑钙土)；D 样：沉积物实际样品（松花江沉积物） 

 

2.7.3 方法准确度测试数据 
表2-7-4  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果（电热板法） 

                                             验证单位：广东省环境监测中心  
                                             测试日期：2011.10.28 

标准物质 
平行样编号 

土壤（A样） 沉积物（B样） 
备注 

1 2.11 1.90  
2 2.08 1.83  
3 2.12 1.72  
4 2.12 1.82  
5 2.13 1.69  

测定结果 
（mg/kg） 

6 2.13 1.80  

平均值 Xi（mg/kg） 2.12 1.79  

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0 1.8  
相对误差REi(%) 5.7 -0.37  
国家有证标准物质的标准值±不确定度： 
A样：土壤GSS-5（Be 2.0±0.4μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 
B样：水系沉积物GSD-9（Be 1.8±0.3μg/g）（廊坊）地球物理地球化学勘查研究所生产。 

 

 

 

表2-7-5  土壤和沉积物中铍有证标准物质测定结果（微波消解法） 

                                             验证单位：广东省环境监测中心  

                                             测试日期：2011.10.28 
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标准物质 
平行样编号 

土壤（A样） 沉积物（B样） 
备注 

1 1.98 1.63  

2 1.94 1.62  

3 2.02 1.53  

4 1.88 1.56  

5 2.04 1.59  

测定结果 

（mg/kg） 

6 1.99 1.51  

平均值 Xi（mg/kg） 1.98 1.57  

有证标准物质浓度（含量）（mg/kg） 2.0 1.8  

相对误差REi(%) -1.3 -13  

 

3.方法验证数据汇总 

3.1 方法检出限、测定下限汇总 

准确吸取铍标准使用液（5.00μg/L）2.0ml  2 份于聚四氟乙烯坩埚中或微波消解罐中，

按照《方法验证方案》及《环境监测  分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168-2010）附录

A 要求测定，每家实验室重复做 7 天，每天测 2 个样品，并标明测定日期。7 家实验室方法

检出限及测定下限数据见表 3-1。 
表3-1  土壤和沉积物中铍方法检出限、测定下限汇总表 

测定值（μg /L） 
实验室编号 

检出限 测定下限 
1 0.0634 0.253 
2 0.0486 0.194 
3 0.0487 0.195 
4 0.0299 0.119 
5 0.0498 0.199 
6 0.0856 0.342 
7 0.0462 0.185 

结论：所得数据最大值为 0.0856μg /L，当取样量为 0.200g，定容体积为 50ml 时，最

高值检出限 0.021mg/kg，故将检出限定为：0.03mg/kg，，测定下限 0.12mg/kg。 

 

3.2方法精密度数据汇总 

7家实验室分别对实际土壤样品（黑钙土）沉积物样品（松花江沉积物）进行统一测定

（n=6），精密度测定结果见表3-2。 
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表3-2  土壤和沉积物中铍方法精密度汇总表 

土壤实际样品(黑钙土) 沉积物实际样品（松花江沉积物）
实验室编号 

平均值 Si RSDi (%) 平均值 Si RSDi (%) 
1 2.67 0.12 4.3 2.71 0.12 4.3 
2 2.66 0.16 6.0 2.80 0.15 5.5 
3 2.58 0.32 12 2.77 0.25 9.1 
4 2.59 0.13 4.9 2.94 0.069 2.4 
5 2.26 0.068 3.0 2.40 0.082 3.4 
6 2.52 0.17 6.8 2.80 0.21 7.5 
7 2.23 0.062 2.8 2.33 0.028 1.2 

X（mg/kg） 2.50  2.68  
S'（mg/kg） 0.18  0.22  

RSD'(%) 7.3 8.4 
重复性限 r
（mg/kg） 0.465 0.419 
再现性限 R
（mg/kg） 0.665  0.736  

结论：7 家实验室对实际土壤样品和沉积物样品进行测定，实验室内相对标准偏差范

围分别为 2.8%～12%和 1.2%～9.1%；实验室间相对标准偏差分别为 7.3%和 8.4%；重复性

限（r）分别为 0.465mg/kg 和 0.419 mg/kg；再现性限（R）分别为 0.665 mg/kg 和 0.736 mg/kg。 

 
3.3 方法准确度数据汇总 

7 家实验室分别对浓度为 2.0±0.4mg/kg 的土壤标准样品和浓度为 1.8±0.3mg/kg 的沉

积物标准样品进行统一测定（n=6），准确度测定结果见表 3-3。 

表3-3  土壤和沉积物中铍方法准确度汇总表 

有证标准物质浓度（含量） 
A 样土壤 2.0±0.4（mg/kg） B 样沉积物 1.8±0.3（mg/kg）

实验室编号 
平均值 

（mg/kg） 
相对误差 
RE1(%) 

平均值 
（mg/kg） 

相对误差 
RE2(%) 

1 1.72 -14 1.92 6.8 
2 1.69 -16 1.92 6.8 
3 1.95 -2.8 1.56 -13 
4 1.91 -4.7 2.03 13 
5 2.18 9.2 1.71 -5.3 
6 1.65 -18 1.76 -2.1 
7 2.12 5.7 1.79 -0.37 

  -5.7  0.8 ）（%RE
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(%)   11  8.8 

结论：7 家实验室对土壤和沉积物标准样品进行测定，相对误差范围分别为-18%～9.2%和

-13%～13%；相对误差的平均值分别为（-5.7%±22%）和（0.8%±17.6%）。 

4.方法验证结论 

（1）检出限：本标准土壤和沉积物中铍的检出限（按取样量为0.200g，定容体积为50ml计

算）为0.03mg/kg，测定下限为0.12mg/kg。 

（2）精密度：7家实验室对实际土壤和沉积物进行测定，实验室内相对标准偏差范围分别为

2.8%～12%和1.2%～9.1%；实验室间相对标准偏差分别为7.3%和8.4%；重复性限（r）分别

为0.465mg/kg和0.419 mg/kg；再现性限（R）分别为0.665 mg/kg和0.736 mg/kg。 

（3）准确度：7 家实验室对土壤和沉积物标准样品进行测定，相对误差范围分别为-18%～

9.2%和-13%～13%；相对误差的平均值分别为（-5.7%±22%）和（0.8%±17.6%）。 

（4）方法的检出限、精密度和准确度统计结果均能满足方法特性指标要求。 
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