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ＧＢＷ１００１０ａ大米标准物质复（研）制及数据特征

杨榕，顾铁新，潘含江，刘妹，周国华

（中国地质科学院地球物理地球化学勘查研究所，河北 廊坊 ０６５０００）

摘要：随着我国对生态文明建设的重视，自然资源综合调查势在必行，对生物标准物质亦提出了新的需求。

当前相关调研工作已经大面积开展，自然资源综合调查、农产品与食品安全评价都需要对生物样品元素组成

进行准确测试，需要以生物标准物质作为生物成分测试量值比对和溯源的基础，因此对生物基体标准物质的

需求量大幅增加。大米作为主要粮食之一，其食品安全日益受到重视，对大米中的化学成分进行准确的分析

测试具有重要的现实意义，因而对大米标准物质的需求量尤为突出，但目前大米成分分析标准物质已供不应

求。本文严格按照《标准物质定值的通用原则及统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２）和《地质分析标准物质的研
制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）等相关规范要求，开展了ＧＢＷ１００１０ａ大米成分分析标准物质的复（研）制工作，包括样
品采集、加工制备、均匀性检验、稳定性检验、多家实验室协作定值测试及不确定度评定等关键环节。结果表

明：本次复（研）制的大米标准物质定值成分多样、量值准确可靠，符合国家一级标准物质的要求。

ＧＢＷ１００１０ａ共定值５４项主微量元素，包括Ａｇ、Ａｌ、Ａｓ、Ｂ、Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｄｙ、Ｅｒ、Ｅｕ、Ｆｅ、
Ｇｄ、Ｇｅ、Ｈｇ、Ｈｏ、Ｋ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｈｏ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎ、Ｎａ、Ｎｂ、Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｂ、Ｓｃ、Ｓｅ、Ｓｉ、Ｓｍ、Ｓｒ、Ｔｂ、Ｔｈ、Ｔｌ、
Ｔｍ、Ｕ、Ｖ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ，其中的３９项元素给出了标准值及不确定度，包括 Ａｇ、Ａｌ、Ａｓ、Ｂ、Ｂａ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｓ、
Ｃｕ、Ｄｙ、Ｅｒ、Ｆｅ、Ｈｇ、Ｋ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎ、Ｎａ、Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｂ、Ｓｅ、Ｓｉ、Ｓｍ、Ｓｒ、Ｔｂ、Ｔｌ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ；１５项元
素提供参考值，包括Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｒ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｇｅ、Ｈｏ、Ｈｏ、Ｌａ、Ｎｂ、Ｓｃ、Ｔｈ、Ｔｍ、Ｕ、Ｖ。与原有 ＧＢＷ１００１０大米标准物
质相比较，ＧＢＷ１００１０ａ中Ａｓ、Ｃｄ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｈｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎｉ、Ｚｎ等重金属元素含量显著下降，其中Ｃｄ、Ｃｕ、Ｚｎ
降幅较大，分别下降约３９％、４３％、３８．７％，一定程度上反映了农田生态环境的改善。本批标准物质定值元
素总数量增加了６项，新增定值元素 Ａｇ、Ｎｂ（Ｎｂ给出参考值），并且各项元素不确定度范围整体上有所缩
小，如Ａｌ、Ｃｄ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｋ、Ｍｇ、Ｍｏ、Ｎａ、Ｐ、Ｐｂ、Ｓｅ、Ｚｎ等对生物易有影响的重要元素，表明了地质分析测试方法技
术的进步及定值水平的提高。本批标准物质定值元素涵盖了具有生物效应的大部分主微量元素，适用于农

业生态环境地球化学调查与评价、生物样品测试、农产品质量与食品安全评价样品测试时的分析仪器校正、

分析方法评价和分析质量监控等多个领域。

关键词：标准物质；大米；复（研）制；均匀性检验；稳定性检验；定值元素；质量监控

要点：

（１）复（研）制了ＧＢＷ１００１０ａ生物成分分析标准物质，参与定值元素５４项，其中３９项元素给出标准值及
不确定度，１５项元素提供参考值。
（２）认证值的不确定度由均匀性、稳定性和定值三部分引起的不确定度合成。
（３）与ＧＢＷ１００１０相比，ＧＢＷ１００１０ａ定值指标多、准确度高，定值元素总数量增加了７项，各项元素不确定
度范围整体缩小。

中图分类号：ＴＱ４２１．３１ 文献标识码：Ａ
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我国是世界人口和农业大国，粮食供应及其质量

安全是关系到社会稳定和人体健康的根本因素［１］，是

我国的主要粮食作物和居民主食，２０１９年我国稻谷产
量为２０９６１万吨，播种面积为２９６９万公顷［２］。近年

来，大米的食用安全日益受到社会各界的关注，特别

是大米中重金属等有毒有害元素超标问题，如镉污染

大米等［３－４］，造成了一定的负面影响。农业生态环

境调查与评价、农产品品质与食品安全评价都依靠

准确可靠的样品分析测试数据进行支撑，需要生物

成分测试的量值溯源和比对标准［５－７］。

标准物质作为“化学砝码”，是化学分析过程中

量值传递的载体，对于确保测量结果的一致性和溯

源性具有重要意义，也是监控分析质量、评定分析方

法的重要物质基础［８］。前人在大米成分分析标准

物质研制方面已开展了不少工作，生物样的国际标

准物质研制较少，国外可查询到的相关标准物质共

有１２个，定值组分２～１８种不等。其中日本研制较
多（６个），研制时间２００８—２０１２年，定值组分最高
可达１８项；其次是韩国（３个），定值成分最多为１３
项，欧盟研制２个，定值成分别为１项（Ａｓ）和６项，
美国ＮＩＳＴ研制１个，定值成分２７项，这与亚洲国家
以大米为主食的情况相符。相比国外，我国大米成

分分析标准物质研制工作起步早、种类丰富、定值组

分也更全面，从１９８６年至今已研制了３０种相关标
准物质，大米成分分析标准物质数量达３０种，定值
组分也更全面，其中国家一级标准物质９种，定值组
分多达３５种，二级标准物质２１种，定值组分高达
１３种［９］。中国地质科学院地球物理地球化学勘查

研究所（简称“物化探所”）曾于２００５年研制了大米
成分分析标准物质ＧＢＷ１００１０（ＧＳＢ－１），经我国科
研单位、产业部门、环保、农业等多个领域的广泛应

用，普遍认为该标准物质量值准确、适用性强［１０－１１］。

随着近年来生态环境调查评价、食品安全检测工作

的大规模推进，生物成分标准物质的需求量急剧增

长，大米成分分析标准物质的使用量增长尤为明

显［１２］，ＧＢＷ１００１０已处于供不应求状态。针对这种
情况，物化探所在２０１７年立项开展生物成分分析标
准物质的复（研）制工作，于２０１９年获得大米国家
一级标准物质证书（ＧＢＷ１００１０ａ）。

本项目组按照国家一级标准物质研制的相关标

准和规范要求，开展ＧＢＷ１００１０ａ生物成分标准物质
复（研）制工作，为了使本次复（研）制标准物质尽量

与原批次特性量保持一致，侯选物样品采集和加工

制备工作严格参照 ＧＢＷ１００１０的研制方案，选择具

有代表性的３２项元素进行均匀性检验，采用单因素
方差分析法计算及评估样品的均匀性；稳定性检验

选择了性质和含量级次具有代表性的３２项成分指
标，先密后疏设置５个时间点观察样品特性量值的
变化；定值方式采用多家实验室对主次量、微量及痕

量的无机成分和元素进行联合定值。进一步通过比

对ＧＢＷ１００１０与 ＧＢＷ１００１０ａ定值数据，初步探讨
了我国地质实验测试现存问题及未来发展方向。

１　ＧＢＷ１００１０ａ复（研）制流程
１．１　候选物采集与制备

本次复（研）制工作严格参照原有国家一级标

准物质ＧＢＷ１００１０（ＧＳＢ－１）选择并采集标准物质
候选物。样品采集地点位于江苏省无锡市，该地区

地处长江中下游地区，是我国稻米传统产区，采集样

品区域代表性强。共采集大米样品２００ｋｇ。
为尽量减少加工过程中环境条件对生物样品的

影响，ＧＢＷ１００１０ａ大米标准物质候选物选择在湿度
小、气温低的冬春季节进行加工制备［１３］。制备过程

中进出样和样品分装的环境空气湿度控制在

＜４０％，以减轻吸潮对样品稳定性的影响。加工流
程是将采集的合格新鲜大米样品，去除米皮、沙粒等

杂质，用洁净水清洗，沥水，真空冷冻干燥脱水，于

６０℃烘２４ｈ，置入高铝瓷球磨机中粉碎８～１０ｈ，期间
用－３０目筛混４～６遍，筛混后返回球磨机研磨，直
至－８０目占９０％以上后出样。研磨后样品分装于
高密度聚乙烯塑料瓶（２５ｇ／瓶包装）和５Ｌ玻璃瓶中
（白蜡封口，长期储存），用 ６０Ｃｏ辐照灭活，再以内层
用黑色复合薄膜防光照、外层用铝箔薄膜防空气渗

透的双层塑料薄膜作外包装，置于４～８℃温度下长
期储存。具体制备流程如图１所示。

用户储存要求为样品保存于阴凉干燥处。取用

后立即紧盖密封，用黑色或带铝箔的复合塑料薄袋

封好，置于干燥器内保存避光保存。

１．２　候选物粒度检验
粒度是粉体材料的一项重要特性指标，是决定

样品均匀性的基本条件，也是确定取样量、样品消解

方法、取样误差和总不确定度评定的重要依据。对

已完成研磨加工的样品，采用 ＢＴ－９０００Ｓ型号激光
粒度仪测定粒级组成，粒度分布特征见表 １、图 ２。
数据表明ＧＢＷ１００１０ａ样品粒径为６３～７５μｍ时累
计含量已达９８．０％，在７５～１００μｍ时累计含量已达
９９．８％，说明样品粒度均小于１００μｍ，符合《地质分
析标准物质的研制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）规范中“侯选
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图１　候选物样品加工制备流程示意图
Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｃａｎｄｉｄａｔｅｍａｔｅｒｉａｌｓａｍｐｌｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇａｎｄｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ

表１　ＧＢＷ１００１０ａ候选物粒度分布统计
Ｔａｂｌｅ１　ＳｔａｔｉｓｔｉｃｓｏｆｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｆｏｒＧＢＷ１００１０ａ

ｃａｎｄｉｄａｔｅｍａｔｅｒｉａｌ

粒径

（μｍ）

区间含量

（％）

累计含量

（％）

粒径

（μｍ）

区间含量

（％）

累计含量

（％）

＜１０ ２９．８７ ２９．８７ ４５～５０ ３．５ ８７．７２
１０～１２ ５．６８ ３５．５５ ５０～６３ ６．８２ ９４．５４
１２～１４ ５．０７ ４０．６２ ６３～７５ ３．３９ ９８．０
１４～１７ ６．８４ ４７．４６ ７５～１００ １．８７ ９９．８
１７～２０ ６．１４ ５３．６ １００～１２０ ０．２ １００
２０～２５ ８．７８ ６２．３８ １２０～１４０ ０ １００
２５～３０ ７．１４ ６９．５２ １４０～１７０ ０ １００
３０～３５ ５．８ ７５．３２ １７０～２００ ０ １００
３５～４０ ４．８３ ８０．１５ ２００～２５０ ０ １００
４０～４５ ４．０７ ８４．２２ ２５０～３００ ０ １００

图２　ＧＢＷ１００１０ａ粒径分布曲线
Ｆｉｇ．２　ＧｒａｉｎｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｆｏｒＧＢＷ１００１０ａ

物的制备粒度一般要求 ９８％以上过 ０．０７４ｍｍ筛
（－２００目）”的要求。
１．３　候选物均匀性检验

样品均匀性是标准物质必需具备的基本特性，

指物质的组分或状态相同。检验方法为从最小包装

单元中随机抽取一定数量的子样，每样进行重复测

试。由于ＧＢＷ１００１０ａ属于复制样品，因此候选物采
集、加工制备与原批次标准物质保持一致。几十年

来包括 ＧＢＷ１００１０在内的生物基体标准物质研制

与使用经验表明，该类基体中各特性量的分散性较

好，样品容易均匀，故本次均匀性检验从分装完成的

最小包装单元中随机抽取了１５瓶子样，采用电感耦
合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）、电感耦合等离
子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定含量级次和性质具有显
著差异的代表性组分，双份测试。具体测试指标包

括Ａｌ、Ａｓ、Ｂ、Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、
Ｆｅ、Ｇｅ、Ｋ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎａ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｒｂ、Ｓ、
Ｓｂ、Ｓｉ、Ｓｒ、Ｔｉ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ等３０～３４种代表性主量、次
量、微量元素，依据分析测试数据，遵照《一级标准

物质技术规范》（ＪＪＧ１００６—９４）及《标准物质定值
的通用原则及统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２），采用
单因素方差分析法计算及评估样品的均匀性，结果

列于表２。由检验结果可见，绝大部分元素，如 Ａｌ、
Ａｓ、Ｂａ、Ｃａ、Ｃｕ、Ｆｅ等的相对标准偏差（ＲＳＤ）＜１０％，

表２　ＧＢＷ１００１０ａ候选物均匀性检验结果

Ｔａｂｌｅ２　ＨｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒＧＢＷ１００１０ａｃａｎｄｉｄａｔｅ

ｍａｔｅｒｉａｌ

元素 Ｘ
ＲＳＤ
（％）

Ｆ Ｕｂｂ 元素 Ｘ
ＲＳＤ
（％）

Ｆ Ｕｂｂ

Ａｌ １５０ ４．５３ ０．８３ ３．０３ Ｍｇ １３０ ２．６５ １．１９ １．０２
Ａｓ ０．０７８ ６．９ ０．９７ ０．００ Ｍｎ １０．９ ４．６４ １．０２ ０．０５
Ｂ ０．６８８ ９．６１ １．３０ ０．０２ Ｍｏ ０．４２２ ４．０７ １．４６ ０．０１
Ｂａ ０．１４６ ８．２７ １．６６ ０．０１ Ｎａ １１．８ １４．１８ １．０６ ０．２８
Ｂｅ ０．７３８ ６．２５ １．０７ ０．０１ Ｎｉ ０．３０２ ３．１８ ２．０９ ０．０１
Ｂｉ １．４２ ２４．９７ １．２３ ０．１１ Ｐ ７８１ ４．７１ １．２９ １３．０５
Ｃａ ７３．６ ２．３７ １．５０ ０．７８ Ｐｂ ０．０９８ ２３．８５ １．０９ ０．００
Ｃｄ ５３．５６ ３．８４ １．１４ ０．５３ Ｒｂ １．７５ ３．０１ １．５５ ０．０２
Ｃｏ ６．４６ ９．４３ １．２５ ０．２０ Ｓ １０３７ ５．３３ ０．９６ ２３．８７
Ｃｒ ０．０７３ １２．８７ １．１６ ０．００ Ｓｂ ８．４９ ２３．８２ １．１５ ０．５４
Ｃｓ ３．１２ ９．１４ １．２８ ０．１０ Ｓｉ ４８．６ １５．２８ １．２０ ２．２７
Ｃｕ ２．９８ ３．０８ １．３４ ０．０３ Ｓｒ ０．１５２ ８．１２ １．９７ ０．０１
Ｆｅ ４．０２ ３．３ １．１２ ０．０３ Ｔｉ ２．１７ １．８ ２．２４ ０．０２
Ｇｅ １．８２ １４．７２ ２．３０ ０．１７ Ｙ ２０９ ８．２９ ２．１５ １０．５２
Ｋ ９１４ １．７８ １．１６ ４．３８ Ｙｂ ０．１９３ １２．７９ １．２５ ０．０１
Ｌｉ １６．６ １０．７２ １．２１ ０．５５ Ｚｎ １３．５ ０．７８ １．３４ ０．０４

注：Ｘ为计算平均值；ＲＳＤ为相对标准偏差；Ｆ检验临界值Ｆ０．０５（１４，
１５）＝２．４２；Ｕｂｂ为均匀性引入的不确定度。

—８６８—
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部分元素的ＲＳＤ大于２０％，如 Ｂｉ、Ｐｂ、Ｓｂ，主要是由
于生物基体影响与元素含量低等因素引起［１４］，方差

检验的Ｆ实测值均小于 Ｆ临界值［Ｆ临界值 Ｆ０．０５
（１４，１５）＝３．５６，Ｆ０．０５（１４，１５）＝２．４２］，表明样品的
均匀性良好。

１．４　候选物稳定性检验
１．４．１　长期稳定性

标准物质的稳定性是指在规定时间内和环境条

件下，标准物质特性（组分的含量）保持在规定范围

内的性质。按照相关规范 ＪＪＧ１００６—９４和 ＪＪＦ
１３４２—２０１２，本次样品的长期稳定性检验从２０１７年
４月至２０１８年５月，先密后疏设置５个时间点，即
在２０１７年４月、２０１７年５月、２０１７年７月、２０１７年
１１月、２０１８年５月，进行稳定性测试工作。

表３　ＧＢＷ１００１０ａ候选物长期稳定性检验结果
Ｔａｂｌｅ３　Ｌｏｎｇ－ｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒＧＢＷ１００１０ａｃａｎｄｉｄａｔｅｍａｔｅｒｉａｌ

元素 Ｘ ＲＳＤ（％） ｂ１ ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） Ｕｓ 元素 Ｘ ＲＳＤ（％） ｂ１ ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） Ｕｓ

Ａｌ １５１．１ ２．００ ０．４７８ ０．７４７ ２．８ Ｌｉ １６．７８ ７．９２ －０．１９５ ０．３５７ １．３
Ｂ ０．６６９ １．８４ ０．００１ ０．００５ ０．０１７ Ｍｇ １３０．８ １．７９ －０．４２４ ０．４３７ １．６
Ｂａ ０．１５５ ４．７５ －０．００１ ０．００２ ０．００８ Ｍｎ １０．８９ ２．１８ －０．０３１ ０．０７０ ０．２６
Ｂｅ ０．８５ ６．５１ ０．００９ ０．０１４ ０．０５２ Ｍｏ ０．４０８ ２．６９ －０．００１ ０．００４ ０．０１５
Ｂｉ １．７３２ ５．９６ －０．０１２ ０．０３２ ０．１２ Ｎａ １２．２３ ２．６８ －０．０５６ ０．０７１ ０．２７
Ｃａ ６８．５４ １．２９ ０．０３８ ０．３２８ １．２ Ｎｉ ０．２０５ ０．９２ ０．０００ ０．００１ ０．００３
Ｃｄ ５４．０４ １．４４ ０．０２６ ０．２９３ １．１ Ｐ ８３８．６ ０．２５ －０．１８２ ０．７３４ ２．８
Ｃｅ ５．２０３ ５．１８ －０．０３５ ０．０８０ ０．３ Ｐｂ ０．１０９ ３．２７ ０．０００ ０．００１ ０．００５
Ｃｏ ６．５４４ ３．７０ ０．０２５ ０．０８０ ０．３ Ｒｂ １．７０９ １．５５ －０．００３ ０．００８ ０．０３１
Ｃｒ ０．０８５ ６．２３ ０．０００ ０．００２ ０．００８ Ｓ １０２６ ０．２３ －０．００９ ０．８８１ ３．３
Ｃｓ ３．６８７ ２．７１ ０．００５ ０．０３７ ０．１４ Ｓｂ １０．６２ １．７５ －０．００５ ０．０７０ ０．２６
Ｃｕ ３．０２４ ０．４５ ０．００２ ０．００３ ０．０１３ Ｓｒ ０．１４６ ４．４１ ０．００１ ０．００１ ０．００６
Ｆｅ ４．２７７ ０．８２ －０．００５ ０．０１０ ０．０３９ Ｙ ２１８．６ ２．４９ －０．１２９ ２．０５４ ７．８
Ｇｅ ２．０１９ ４．４８ ０．００９ ０．０３０ ０．１１ Ｙｂ ０．１８８ ４．５０ ０．００１ ０．００２ ０．００８
Ｋ ９１４．３ ０．２３ －０．２３９ ０．６６８ ２．５ Ｚｎ １３．４８ ０．４４ －０．００６ ０．０１９ ０．０７１
Ｌａ ２．９４ ５．５０ －０．０１８ ０．０５２ ０．２ Ｚｒ ７．１０４ ０．４１ －０．００３ ０．０１０ ０．０３７

注：Ｘ均为２次测试的平均值；ｂ１为直线的斜率；ｔ０．０５×ｓ（ｂ１）为自由度９５％的学生分布列表值；Ｕｓ为稳定性引入的不确定度分量。

Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｓ、Ｇｅ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｙ、Ｙｂ的质量分数为１０－９，其余元素的质量分数为１０－６。

稳定性检验选择了性质和含量级次具有代表性

的Ａｌ、Ｂ、Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｆｅ、
Ｇｅ、Ｋ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎａ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｂ、
Ｓｒ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ、Ｚｒ等３２个成分指标，主要采用电感耦
合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）、电感耦合等离
子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）进行测试，每个候选物随机
抽取两份子样，每一时间点对每个子样进行１次测
定，监测各特性量值的变化情况。依据分析测试指

标数值，遵照国家计量技术规范，根据 ＪＪＧ１００６—
９４及ＪＪＦ１３４３—２０１２中的趋势分析法进行检验，判
断样品稳定性，计算引入稳定性的不确定度。统计

计算结果（表３）显示，拟合直线斜率 ｂ１均不显著，
｜ｂ１｜＜ｔ０．０５×ｓ（ｂ１），因而未观测到不稳定性。这表
明在１２个月的考察期内，样品的稳定性满足要求。
采用公式Ｕｓ＝ｓ（ｂ１）×ｔ（式中 ｔ＝１２）计算各元素稳
定性引入的不确定度分量（Ｕｓ），结果表明一年５个
不同时间点测试数值平均值都在分析方法测试误差

范围内，未发现数值的方向性变化和统计学上的明

显差异，表明样品是稳定的。

１．４．２　短期稳定性
短期稳定性主要是评价样品在运输过程或者是

极端条件下短期储存时，各特性量值的变化情况。

本系列生物标准物质在高温高湿度（烘箱加热加

湿，模拟６０℃高温、相对湿度大于７０％高湿度环境）
条件下，进行０天、１天、５天、１０天的短期储存稳定
性试验。选择性质和含量级次具有代表性的２８个
成分Ａｌ、Ｂ、Ｂａ、Ｂｉ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｇｅ、
Ｋ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎａ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｓ、Ｓｒ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ，
采用ＩＣＰ－ＯＥＳ、ＩＣＰ－ＭＳ等方法进行测试，每个候
选物随机抽取两份子样，每一时间点对每个子样进

行２次测试，监测各特性量值的变化情况。测试值
线性回归等统计结果列于表４，可见拟合直线斜率
ｂ１均不显著，表明在高温高湿度条件下短期运输储
存过程中各特性量值没有发生方向性变化，并且产

生的不确定度很小，因此在后续进行不确定度评定

时不再考虑由短期稳定性引入的不确定度分量。

—９６８—
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表４　ＧＢＷ１００１０ａ候选物短期稳定性检验结果
Ｔａｂｌｅ４　Ｓｈｏｒｔ－ｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒＧＢＷ１００１０ａｃａｎｄｉｄａｔｅｍａｔｅｒｉａｌ

元素 Ｘ ＲＳＤ（％） ｂ１ ｔ０．０５×ｓ（ｂ１） 元素 Ｘ ＲＳＤ（％） ｂ１ ｔ０．０５×ｓ（ｂ１）

Ａｌ １５１．１ １．４１ ０．１８２ １．１４１ Ｌａ ２．９５ ６．３４ －０．０２８ ０．０７３
Ｂ ０．６６７ ２．００ ０．０００ ０．００８ Ｌｉ １６．４ ７．９１ －０．１７５ ０．５５８
Ｂａ ０．１５３ ４．３８ －０．００１ ０．００３ Ｍｇ １３１．６ ２．００ －０．３４７ １．１５７
Ｂｉ １．７２５ ７．３０ －０．０１８ ０．０５０ Ｍｎ １０．８ ２．５９ －０．０１１ ０．１６３
Ｃａ ６８．５ ２．６３ ０．１２７ ０．９９５ Ｍｏ ０．４０２ １．９６ －０．００１ ０．００４
Ｃｄ ５４．０ １．８７ ０．１１２ ０．４９４ Ｎａ １２．３４ ３．３５ －０．０６１ ０．１６０
Ｃｅ ５．２７ ５．６５ －０．０４９ ０．０９５ Ｎｉ ０．２０２ １．９５ ０．００１ ０．００１
Ｃｏ ６．６１ ２．９２ ０．０１９ ０．０９９ Ｐ ８３９．０ １．１９ －１．４８８ ３．７８８
Ｃｒ ０．０８６ ６．９８ ０．０００ ０．００４ Ｐｂ ０．１０９ ３．０１ ０．０００ ０．００２
Ｃｓ ３．６８ ２．９４ －０．００４ ０．０６３ Ｓ １０１１ １．５３ －２．１５０ ６．４４０
Ｃｕ ３．０４ １．１４ ０．００５ ０．０１５ Ｓｒ ０．１４８ ４．２６ ０．００１ ０．００３
Ｆｅ ４．３０ ０．３１ －０．００１ ０．００７ Ｙ ２１５．８ １．３５ －０．０１３ １．７２７
Ｇｅ ２．０５ ４．１８ ０．０１０ ０．０４０ Ｙｂ ０．１８９ ４．１７ ０．００１ ０．００４
Ｋ ９１６．３ １．２８ ０．２５１ ６．９４２ Ｚｎ １３．４９ ０．８９１ －０．０１７ ０．０５０

注：Ｘ为２次测试的平均值；ｂ１为直线的斜率；ｔ０．０５×ｓ（ｂ１）为自由度９５％的学生分布列表值。

１．５　定值与不确定度
１．５．１　定值元素及测试方法

按照国家计量技术规范 ＪＪＧ１００６—９４，本项生
物成分分析标准物质采用多家实验室协作分析的方

式定值，共选择了我国通过计量认证、仪器设备先

进、技术实力较强，且有相关标准物质定值测试经验

的１１家实验室，定值元素包括生态环境地球化学评
价要求测试的植物必需的营养元素、重金属污染元

素、生物组织构成元素及食品卫生要求检验的微量

元素，由此拟定的主要定值元素为：Ａｇ、Ａｌ、Ａｓ、Ｂ、
Ｂａ、Ｂｅ、Ｂｉ、Ｂｒ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｌ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｄｙ、Ｅｒ、
Ｅｕ、Ｆ、Ｆｅ、Ｇｄ、Ｇｅ、Ｈｇ、Ｈｏ、Ｉ、Ｋ、Ｌａ、Ｌｉ、Ｌｕ、Ｍｇ、Ｍｎ、
Ｍｏ、Ｎ、Ｎａ、Ｎｂ、Ｎｄ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｂ、Ｓｃ、Ｓｅ、Ｓｉ、
Ｓｍ、Ｓｎ、Ｓｒ、Ｔｂ、Ｔｈ、Ｔｉ、Ｔｌ、Ｔｍ、Ｕ、Ｖ、Ｙ、Ｙｂ、Ｚｎ共计６０
种成分（表 ５）。标准物质定值采用的测试方法
（表５）包括 ＩＣＰ－ＭＳ、ＩＣＰ－ＯＥＳ、原子荧光光谱法
（ＡＦＳ）、分光光度法（ＣＯＬ）、容量法（ＶＯＬ）、Ｘ射线
荧光光谱法（ＸＲＦ）、离子色谱法（ＩＣ）等多种测量方
法，绝大部分成分采用了两种或两种以上不同原理

的测量方法和不同的前处理方法相互核验，保证了

定值的可靠性。

从表５中可知，生物成分分析标准物质前处理
以微波消解和封闭酸溶为主，多数主次量元素和含

量较高的微量元素以精度较高的 ＩＣＰ－ＯＥＳ法为主
体测试方法。ＩＣＰ－ＭＳ法和ＩＣＰ－ＯＥＳ法两种方法
的测试数据数在本系列标准物质的定值分析中占比

在８０％以上。ＩＣＰ－ＭＳ法测试的元素数和取得的
数据数均占绝对优势，主要得益于该方法具有很低

表５　ＧＢＷ１００１０ａ元素定值方法

Ｔａｂｌｅ５　Ｓａｍｐｌｅｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓａｎｄａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓ

ｆｏｒＧＢＷ１００１０ａ

元素 数据数 样品前处理方法 定值方法

Ａｇ ７ ＤＡＣ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７）
Ａｌ ７ ＤＡＣ，ＦＵ ＩＣＰ－ＯＥＳ（６），ＩＣＰ－ＭＳ（１）
Ａｓ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ，ＤＭＡ ＩＣＰ－ＭＳ（６），ＡＦＳ（４），ＩＣＰ－ＯＥＳ（１）
Ｂ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７），ＩＣＰ－ＯＥＳ（３），ＥＳ（１）
Ｂａ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（８），ＩＣＰ－ＯＥＳ（３）
Ｂｅ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｂｉ ９ ＤＡＣ，ＤＦＭＷ，ＤＭＡ，ＤＰ ＩＣＰ－ＭＳ（８），ＸＲＦ（１）
Ｂｒ ５ ＤＡＣ，ＦＵ ＩＣＰ－ＭＳ（５）
Ｃａ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（８），ＩＣＰ－ＭＳ（２）
Ｃｄ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ，ＤＰ ＩＣＰ－ＭＳ（１０），ＸＲＦ（１）
Ｃｅ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｃｌ ６ ＤＡＣ，ＤＰ，ＦＵ ＣＯＬ（４），ＩＣ（１），ＸＲＦ（１）
Ｃｏ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｃｒ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１１）
Ｃｓ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｃｕ １２ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０），ＩＣＰ－ＯＥＳ（２）
Ｄｙ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｅｒ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｅｕ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｆ ５ ＤＡＣ，ＤＳ，ＦＵ ＩＳＥ（２），ＣＯＬ（２），ＩＣ（１）
Ｆｅ ８ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（６），ＩＣＰ－ＭＳ（２）
Ｇｄ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｇｅ ７ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７）
Ｈｇ １０ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ，ＤＭＡ ＡＦＳ（６），ＩＣＰ－ＭＳ（４）
Ｈｏ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｉ ５ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＦＵ ＩＣＰ－ＭＳ（４），ＣＯＬ（１）
Ｋ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（９），ＩＣＰ－ＭＳ（１）
Ｌａ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｌｉ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１１）
Ｌｕ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
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（续表５）

元素 数据数 样品前处理方法 定值方法

Ｍｇ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（８），ＩＣＰ－ＭＳ（１）
Ｍｎ １３ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（７），ＩＣＰ－ＭＳ（６）
Ｍｏ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１１）
Ｎ ７ ＤＡ，ＤＡＣ，ＤＳ ＶＯＬ（７）
Ｎａ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（９），ＩＣＰ－ＭＳ（２）
Ｎｂ ４ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（４）
Ｎｄ ７ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７）
Ｎｉ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｐ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（８），ＩＣＰ－ＭＳ（２）
Ｐｂ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｐｒ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｒｂ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１１）
Ｓ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＯＥＳ（８），ＩＣＰ－ＭＳ（２）
Ｓｂ ８ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（６），ＡＦＳ（２）
Ｓｃ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｓｅ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＭＡ ＡＦＳ（５），ＩＣＰ－ＭＳ（４）
Ｓｉ ８ ＤＡＣ，ＤＰ，ＦＵ ＩＣＰ－ＯＥＳ（７），ＤＰ－ＸＲＦ（１）
Ｓｍ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｓｎ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（８），ＥＳ（１）
Ｓｒ １１ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７），ＩＣＰ－ＯＥＳ（４）
Ｔｂ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｔｈ ８ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（８）
Ｔｉ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（６），ＩＣＰ－ＯＥＳ（３）
Ｔｌ ７ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（７）
Ｔｍ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｕ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｖ ８ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（８）
Ｙ １０ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（１０）
Ｙｂ ９ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９）
Ｚｎ １２ ＤＡＣ，ＤＡＭＷ，ＤＦＭＷ ＩＣＰ－ＭＳ（９），ＩＣＰ－ＯＥＳ（３）

注：分解与富集方法：ＤＡＣ—硝酸加过氧化氢密闭分解；ＤＦＭＷ—硝酸加氢氟

酸微波消解；ＦＵ—碱熔或艾斯卡熔融；ＤＡＭＷ—硝酸加过氧化氢微波消解；

ＤＭＡ—混合酸分解；ＤＰ—粉末压片法；ＤＳ—硫酸分解。

测定方法：ＩＣＰ－ＭＳ—电感耦合等离子体质谱法；ＩＣＰ－ＯＥＳ—电感耦合等离

子体发射光谱法；ＡＦＳ—原子荧光光谱法；ＸＲＦ—Ｘ射线荧光光谱法；ＥＳ—

直流电弧发射光谱法；ＣＯＬ—分光光度法；ＩＣ—离子色谱法；ＩＳＥ—离子选择电

极法；ＶＯＬ—容量法。括号内的数字代表分析测试方法使用次数。

的测定下限和良好的准确度，特别适用于大多数元

素含量很低（多为 μｇ／ｇ和 ｎｇ／ｇ级）的生物样品的
测试。因为生物样品通过氧化性混合酸或灼烧处理

后大部分基体挥发除去，盐分相对较低，ＩＣＰ－ＭＳ测
试取样量稍高（０．２～１．０ｇ），具有较一般地质样品
更低的检测下限，成为大多数微量和痕量元素的主

体测试方法［１５］。ＩＣＰ－ＯＥＳ法对多数元素的检测灵
敏度低于 ＩＣＰ－ＭＳ，一些低丰度元素和样品显现
ＩＣＰ－ＯＥＳ法灵敏度不够，因而提供的数据相比 ＩＣＰ
－ＭＳ较少。ＸＲＦ法可测试含量较高的元素，但由
于缺乏基体成分类似的标准物质，仅在个别实验室

进行了测试；原子荧光光谱法是测试 Ａｓ、Ｈｇ、Ｓｅ的
主体测试方法；容量法测定 Ｎ也是其他方法尚不能
取代的；采用扩散 －比色法测定 Ｃｌ、Ｉ、Ｆ；虽然离子
色谱法是测试Ｃｌ、Ｆ的灵敏准确方法，但受设备条件
的限制本次定值数据不多。

１．５．２　数据统计与定值
（１）数据剔除
本项标准物质共计测试了６０个特性量，每家实

验室对每一成分提交了至少６个重复测试的原始数
据，共获得３２１４个测定数据。

对全部数据按如下步骤和方法进行审核和分

析：①审核测试方法是否符合要求，剔除方法原理存
在明显缺陷的数据组，或提请测试单位选用可靠方

法重新测试；②对每一组独立测量数据，进行格拉布
斯法（Ｇｒｕｂｂｓ）检验和狄克逊法（Ｄｉｘｏｎ）检验，再结合
技术上的判断，如所选用的分析方法是否合理，方法

的灵敏度、样品分解方法、干扰元素的分离和干扰校

正等，对方法有缺陷的数据应予以剔除。通常可疑

值需两种检验方法都判定为可疑时，才考虑

剔除［１６］。

（２）正态检验
本标准物质测试数据均属小子样，选用夏皮罗

－威尔克法（Ｓｈａｐｉｒｏ－Ｗｉｌｋ）进行检验。经检验，本
标准物质共计６０个特性量，其中５９个特性量为正
态分布，Ｔｉ元素为非正态分布。根据 ＪＪＧ１００６—９４
的要求，对服从正态分布或者近似正态分布的数据

集，以算术平均值作为认定值得到最佳估计，对不服

从正态分布的元素，采用定值数据的中位值作为认

定值和参考值的最佳估计。

（３）认定值与不确定度
根据国家计量技术规范 ＪＪＦ１３４３—２０１２和 ＪＪＦ

１６４６—２０１７的要求，本项标准物质的不确定度由三
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，以及定值过程带来的不确定度ｕｃｈａｒ。
将上述三部分不确定度按计算公式：ｕＣＲＭ ＝

ｕ２ｃｈａｒ＋ｕｂｂ
２＋ｕ２槡 ｓ，合成为标准物质的合成不确定

度ｕＣＲＭ。再将ｕＣＲＭ乘以包含因子ｋ即为标准物质特
性量值的扩展不确定度（Ｕ）：Ｕ＝ｋ×ｕＣＲＭ，式中包含
因子ｋ＝２，对应置信概率９５％，不确定度的修约采
用只进不舍的规则。

经计算，ＧＢＷ１００１０ａ的 ６０个特性量认定值及
扩展不确定度见表６，其中３９个特性量给出认定值
与不确定度，包括 Ａｇ、Ａｌ、Ａｓ、Ｂ、Ｂａ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｏ、
Ｃｓ、Ｃｕ、Ｄｙ、Ｅｒ、Ｆｅ、Ｈｇ、Ｋ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎ、Ｎａ、Ｎｄ、
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Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｂ、Ｓｃ、Ｓｉ、Ｓｒ、Ｔｂ、Ｔｌ、Ｔｍ、Ｙ、Ｙｂ、
Ｚｎ；１５个特性量给出参考值，包括 Ｂｅ、Ｂｉ、Ｃｒ、Ｅｕ、
Ｇｄ、Ｇｅ、Ｈｏ、Ｌａ、Ｌｕ、Ｎｂ、Ｓｅ、Ｔｈ、Ｓｍ、Ｕ、Ｖ；６个特性量
未能定值，包括 Ｂｒ、Ｃｌ、Ｆ、Ｈｆ、Ｉ、Ｓｎ、Ｔｉ。定值元素涵
盖了生态环境和食品卫生需要测试的大部分无机

元素［１７］。

表６　ＧＢＷ１００１０ａ认定值与不确定度
Ｔａｂｌｅ６　 Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ ｖａｌｕｅｓａｎｄ ｅｘｐａｎｄｅｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｆｏｒ

ＧＢＷ１００１０ａ

元素
认定值与不确定度

（×１０－６）
元素

认定值与不确定度

（×１０－６）

Ａｇ ０．００４±０．００１ Ｍｇ ０．０１３±０．００１
Ａｌ ０．０１５±０．００１ Ｍｎ １１．１±０．７
Ａｓ ０．０８±０．０１ Ｍｏ ０．４２±０．０４
Ｂ ０．７±０．２ Ｎ １．３０±０．０５
Ｂａ ０．１５±０．０３ Ｎａ １１．８±１．６
Ｂｅ －０．７ Ｎｂ （１．３）

Ｂｉ －１．４ Ｎｄ １．０±０．３

Ｂｒ － Ｎｉ ０．２１±０．０２
Ｃａ ０．００７±０．００１ Ｐ ０．０７８±０．００３
Ｃｄ ５３±４ Ｐｂ ０．１０±０．０２
Ｃｅ ０．００４±０．００２ Ｐｒ ０．５±０．２
Ｃｌ － Ｒｂ １．８±０．２
Ｃｏ ０．００６±０．００２ Ｓ ０．１０±０．０１
Ｃｒ －０．０８ Ｓｂ ０．００９±０．００３
Ｃｓ ０．００３±０．００１ Ｓｃ －６
Ｃｕ ３．０±０．２ Ｓｅ ０．０３６±０．００８
Ｄｙ ０．３２±０．０８ Ｓｉ ４８±１５
Ｅｒ ０．１９±０．０５ Ｓｍ ０．３±０．１
Ｅｕ －０．２ Ｓｎ －
Ｆ － Ｓｒ ０．１５±０．０３
Ｆｅ ４．０±０．８ Ｔｂ ０．０７±０．０３
Ｇｄ －０．３ Ｔｈ －１
Ｇｅ －１．８ Ｔｉ －
Ｈｇ ４．２±０．６ Ｔｌ ０．２３±０．０５
Ｈｏ －０．１ Ｔｍ －０．０５
Ｉ Ｕ －０．８
Ｋ ０．０９０±０．００５ Ｖ －０．０２
Ｌａ （２．６） Ｙ ０．２１±０．０５
Ｌｉ ０．０１６±０．００４ Ｙｂ ０．１９±０．０５
Ｌｕ －０．０４ Ｚｎ １３．３±１．２

注：带“”的元素含量单位为１０－２；带“”的元素含量单位为

１０－９；“－”为该元素未分析测试。

２　ＧＢＷ１００１０ａ与原标准物质 ＧＢＷ１００１０
定值结果对比

２．１　不确定度评定方式
本次复（研）制主要的创新点在于不确定度的

评定方式不同，ＧＢＷ１００１０的总不确定度包括 Ａ类
标准不确定度和 Ｂ类不确定度，前者由实验室平均

值数据间的标准偏差和数据数计算而得，后者是通

过对测量影响因素的分析求得的估计值，由于测量

过程复杂，测量值难以连续溯源，只能通过对误差源

的分析和数据的比对作估计，最终不确定度由这两

部分不确定度合成并乘以包含因子而得到。

ＧＢＷ１００１０ａ是根据国家计量技术规范 ＪＪＦ１３４３—
２０１２的要求，计算出标准物质的各不确定度分量，
包括均匀性引入的不确定度、稳定性引入的不确定

度、定值过程带来的不确定度，将这三部分不确定度

进行合成乘以包含因子即得研制标准物质特性量值

的扩展不确定度。地质标准物质大多采用多个实验

室协作定值的方法研制，检测结果的不确定度分量

较多，很难包括所有的不确定度分量，容易造成标准

物质的最佳估计值不能包容真值的风险，而最新的

不确定度合成方法可以使地质标准物质的特征值得

以更准确的表达。

２．２　定值元素的种类
由于生物基体复杂特殊，分析测试难度较大，基

体属性易受季节、温度、湿度等物理因素影响，因此

复（研）制的大米标准物质无法在组分数值上与原

批次保持完全一致。将 ＧＢＷ１００１０ａ定值结果与
ＧＢＷ１００１０进行比较。通过对比（表７）可以发现二
者的相同点是均给出２９项元素的认定值，包括 Ａｌ、
Ａｓ、Ｂ、Ｂａ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｅ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｈｇ、Ｋ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、
Ｍｏ、Ｎ、Ｎａ、Ｎｉ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｅ、Ｓｉ、Ｓｒ、Ｙ、Ｚｎ；共１２
项元素都给出参考值，分别是 Ｂｉ、Ｃｒ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｇｅ、
Ｈｏ、Ｌｕ、Ｓｃ、Ｔｈ、Ｔｍ、Ｕ、Ｖ；Ｆ、Ｓｎ两项元素均无定值。
不同点是，ＧＢＷ１００１０ａ测定指标新增了 Ａｇ、Ｎｂ两
项。除此之外，ＧＢＷ１００１０有 ３３项元素给出认定
值，２５项元素给出参考值；ＧＢＷ１００１０ａ中，认定值
元素３９项，比原标准物质增加了６项，给出参考值
元素１５项；原有标准物质ＧＢＷ１００１０中Ｃｏ、Ｄｙ、Ｅｒ、
Ｎｄ、Ｓｂ、Ｓｍ、Ｔｂ、Ｔｌ、Ｙｂ共９项元素仅给出参考值，而
这些元素在ＧＢＷ１００１０ａ中均有定值及不确定度，且
ＧＢＷ１００１０ａ中Ａｌ、Ｂａ、Ｃｄ、Ｃｓ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｋ、Ｌｉ、Ｍｇ、Ｍｎ、
Ｍｏ、Ｎａ、Ｐ、Ｐｂ、Ｐｒ、Ｒｂ、Ｓ、Ｓｅ、Ｓｒ、Ｙ、Ｚｎ共２１项元素的
不确定度均小于ＧＢＷ１００１０。这些结果反映了分析
测试技术的显著进步。近年来伴随着地质勘查工作

的发展，地质实验测试仪器和分析测试能力获得跨

越式发展，区域地球化学调查测试指标实现了从３９
个元素到５４个元素再到７６个元素的突破［１８－２０］，实

现了从手工经典方法向现代化仪器分析的突破，以

前有很多元素需要萃取分离或者吸附富集后才能测

定，现在可以采用质谱技术直接测试［２１］。从总体上
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表７　ＧＢＷ１００１０与ＧＢＷ１００１０ａ定值数据对比
Ｔａｂｌｅ７　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓｂｅｔｗｅｅｎＧＢＷ１００１０

ａｎｄＧＢＷ１００１０ａ

元素
定值（×１０－６）

ＧＢＷ１００１０ ＧＢＷ１００１０ａ
元素

定值（×１０－６）

ＧＢＷ１００１０ ＧＢＷ１００１０ａ

Ａｇ － ０．００４±０．００１ Ｍｇ ０．０４１±０．００６ ０．０１３±０．００１
Ａｌ ０．０３９±０．００４ ０．０１５±０．００１ Ｍｎ １７±１ １１．１±０．７
Ａｓ ０．１０２±０．００８ ０．０８±０．０１ Ｍｏ ０．５３±０．０５ ０．４２±０．０４
Ｂ ０．９２±０．１４ ０．７±０．２ Ｎ １．６１±０．０４ １．３０±０．０５
Ｂａ ０．４０±０．０９ ０．１５±０．０３ Ｎａ ２５±８ １１．８±１．６
Ｂｅ １．８±０．４ （０．７） Ｎｂ － （１．３）
Ｂｉ （２．０） （１．４） Ｎｄ （４） １．０±０．３
Ｂｒ ０．５６±０．１３ － Ｎｉ ０．２７±０．０２ ０．２１±０．０２
Ｃａ ０．０１１±０．００１ ０．００７±０．００１ Ｐ ０．１３６±０．００６ ０．０７８±０．００３
Ｃｄ ８７±５ ５３±４ Ｐｂ ０．０８±０．０３ ０．１０±０．０２
Ｃｅ ０．０１１±０．００２ ０．００４±０．００２Ｐｒ １．１±０．３ ０．５±０．２
Ｃｌ ０．０４０±０．００４ － Ｒｂ ３．９±０．３ １．８±０．２
Ｃｏ （０．０１０） ０．００６±０．００２ Ｓ ０．１４７±０．０２４ ０．１０±０．０１
Ｃｒ （０．０９） （０．０８） Ｓｂ （０．００４） ０．００９±０．００３
Ｃｓ ０．０１４±０．００５ ０．００３±０．００１Ｓｃ （２．５） （６）
Ｃｕ ４．９±０．３ ３．０±０．２ Ｓｅ ０．０６１±０．０１５ ０．０３６±０．００８
Ｄｙ （０．８） ０．３２±０．０８ Ｓｉ ０．０２５±０．００３ ０．０４８±０．０１５
Ｅｒ （０．３２） ０．１９±０．０５ Ｓｍ （０．９） ０．３±０．１
Ｅｕ （０．３） （０．２） Ｓｒ ０．３０±０．０５ ０．１５±０．０３
Ｆｅ ７．６±１．９ ４．０±０．８ Ｔｂ （０．１０） ０．０７±０．０３
Ｇｄ （０．７５） （０．３） Ｔｈ （４） （１）
Ｇｅ （５） （１．８） Ｔｉ （２） －
Ｈｆ （０．１２） － Ｔｌ （０．７） ０．２３±０．０５
Ｈｇ ５．３±０．５ ４．２±０．６ Ｔｍ （０．０５） （０．０５）
Ｈｏ （０．１２） （０．１） Ｕ （１．２） （０．８）
Ｉ （０．０９） － Ｖ （０．０３） （０．０２）
Ｋ ０．１３８±０．００７ ０．０９０±０．００５ Ｙ ０．０５２±０．００９ ０．２１±０．０５
Ｌａ ０．００８±０．００３ （０．００２６） Ｙｂ （０．３） ０．１９±０．０５
Ｌｉ ０．０４４±０．００７ ０．０１６±０．００４ Ｚｎ ２３±２ １３．３±１．２
Ｌｕ （０．０４） （０．０４） 灰分 （０．８） －

注：带“”的元素质量分数为１０－２；带“”的元素质量分数为１０－９；“±”

后的数据为不确定度；括号内数据为参考值；“－”为该元素未分析测试。

来看，地质实验测试人员能力及技术装备都较之以

往有了很大提高，检测能力上了一个新台阶。

与 ＧＢＷ１００１０相比，本次 ＧＢＷ１００１０ａ复（研）
制中Ａｓ、Ｂ、Ｈｇ、Ｎ、Ｓｉ元素的不确定度略有提高；
ＧＢＷ１００１０给出了Ｂｅ、Ｌａ定值，但ＧＢＷ１００１０ａ只给
出参考值；Ｂｒ、Ｃｌ、Ｉ、Ｔｉ此次没有定值。Ｃａ、Ｃｅ、Ｎｉ在
认定值降低的基础上，不确定度维持原状。这些变

化主要是与生物基体复杂、元素含量普遍较低有关，

多数元素含量级次在 ｎｇ／ｇ级，定值测试难度大，导
致部分元素测定数据不能满足定值要求，或仅能给

出参考值［２２］。除此之外，长期以来卤族元素测试方

法未能得到根本解决，多数实验室采用 ＸＲＦ测量
Ｂｒ、Ｃｌ，虽然精度高，但是灵敏度较差，不适用于低含

量样品的测试，再加上Ｃｌ自身稳定性差，极易沾污，
前处理过程容易引进技术误差，也给分析测试带来

一定的影响［２３］。

２．３　定值元素（重金属）的含量水平
从定值数据结果可以看出，ＧＢＷ１００１０ａ除 Ｐｂ、

Ｓｂ、Ｓｃ、Ｓｉ以外，其余微量元素认定值普遍低于
ＧＢＷ１００１０。值得一提的是，重金属元素 Ａｓ、Ｃｄ、
Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｈｇ、Ｍｎ、Ｍｏ、Ｎｉ、Ｚｎ等含量显著下降，其
中 Ｃｄ、Ｃｕ、Ｚｎ降幅较大，分别下降约 ３９％、４３％、
３８．７％（图３）。众所周知，食品重金属污染是当前
面临的严峻问题之一，尤其是大米中的 Ｃｄ因为易
于生物富集、毒性高等因素备受人们关注。由于国

家加大了对农业土壤生态环境的治理，土壤环境已

有明显改善，采样点土壤中 Ｃｄ含量明显下
降［２４－２６］，稻米中Ｃｄ含量也随之显著降低。

注：Ｃｄ的质量分数为１０－９。

图３　ＧＢＷ１００１０与ＧＢＷ１００１０ａ重金属含量对比
Ｆｉｇ．３　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｈｅａｖｙｍｅｔａｌｃｏｎｔｅｎｔｂｅｔｗｅｅｎＧＢＷ１００１０

ａｎｄＧＢＷ１００１０ａ

３　结论
虽然很多地质测试实验室目前处在体制环境和

市场挑战的双重压力下，面临着运行机制不灵活、基

础设施建设滞后等问题［２７－２９］，但同时也在积极探

索，不断提高自身技术能力建设，提升分析测试工作

的整体水平。从此次大米标准物质的复（研）制可

以看出，我国地质实验测试技术与方法研究有很大

的进步和提升。ＧＢＷ１００１０ａ生物成分分析标准物
质复（研）制严格按照《标准物质定值的通用原则及

统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２）和《地质分析标准物
质的研制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）等相关规范要求，符合
国家一级标准物质的要求。本次复（研）制的

ＧＢＷ１００１０ａ共参与定值５４项主微量元素，其中３９
个特性量给出认定值与不确定度，１５项元素提供参

—３７８—
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考值，认定值元素比ＧＢＷ１００１０增加６项，且成分含
量认定值的不确定度水平呈现明显缩减趋势。由于

复制侯选物采集的是天然基体样品，并且距离上次

ＧＢＷ１００１０采样时间已有１５年，其成分含量很难与
原样完全一致，但是从定值数据可以看出，重金属元

素含量普遍降低，这归因于国家合理有效的土壤污

染治理措施。总体来说，基于１５年来分析测试技术
的巨大发展，ＧＢＷ１００１０ａ的定值水平有了显著提高。

ＧＢＷ１００１０ａ标准物质候选物代表性好，加工制
备过程符合规范；均匀性与稳定性检验、定值分析方

法选择合理，技术指标符合要求；不确定度评定分析

合理，溯源性描述明确，证据链清晰。定值组分涵盖

了植物营养元素、生命健康元素、有毒有害重金属污

染等多种元素，具有广泛的适用性，能够更好地满足

自然资源调查与评价、生物样品测试、农产品与食品

安全检测等检验分析的需要。

本次标准物质的成功复（研）制可以缓解当前

大米成分分析标准物质紧缺的状态，保证我国大米

生物标准物质的持续供应能力，能够为我国农业生

态环境地球化学调查与评价、生物（大米）样品测

试、农产品卫生质量及食品安全评价样品的分析测

试提供不可或缺的技术保障；对生物样品分析方法

技术也起重要推动作用，将为我国自然资源综合调

查、生态环境整治修复、现代农业发展区划、绿色农

业发展等提供有力技术依据［３０］。
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险监测现状分析及应对策略［Ｊ］．环境卫生学杂志，
２０１９，９（４）：３９６－４００．
ＷａｎｇＸ Ｍ，ＸｉａｏＧ Ｘ，ＣａｏＸ Ｗ，ｅｔａｌ．Ｃａｄｍｉｕｍ
ｐｏｌｌｕｔｉｏｎｉｎＨｕｎａｎｒｉｃｅｒｉｓｋｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｐｒｅｓｅｎｔｓｉｔｕａｔｉｏｎ
ａｎａｌｙｓｉｓａｎｄｓｔｒａｔｅｇｉｅｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ
ＨｅａｌｔｈＭａｇａｚｉｎｅ，２０１９，９（４）：３９６－４００．

［４］　 ＱｉａｎＹＺ，ＣｈｅｎＣ，ＺｈａｎｇＱ，ｅｔａｌ．Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆ
ｃａｄｍｉｕｍ，ｌｅａｄ，ｍｅｒｃｕｒｙａｎｄａｒｓｅｎｉｃｉｎＣｈｉｎｅｓｅｍａｒｋｅｔ
ｍｉｌｌｅｄｒｉｃｅａｎｄａｓｓｏｃｉａｔｅｄｐｏｐｕｌａｔｉｏｎｈｅａｌｔｈｒｉｓｋ［Ｊ］．

ＦｏｏｄＣｏｎｔｒｏｌ，２０１０，２１（１２）：１７５７－１７６３．
［５］　 ＫａｔｏＬＳ，ＮａｄａｉＦＥＡ，ＢａｃｃｈｉＭＡ，ｅｔａｌ．Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ

ｎｅｕｔｒｏｎａｃｔｉｖａｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓｆｏｒａｓｓｅｓｓｉｎｇｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｏｆａ
ｗｈｏｌｅｒｉｃｅｃａｎｄｉｄａｔｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
Ｒａｄｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌ＆ＮｕｃｌｅａｒＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１３，２９７（２）：
２７１－２７５．

［６］　 ＷａｎｇＹＪ，ＨａｎＪＬ，ＷａｎｇＬ，ｅｔａｌ．Ｔｏｔａｌｍｅｒｃｕｒｙａｎｄ
ｍｅｔｈｙｌｍｅｒｃｕｒｙｉｎｒｉｃｅ：Ｅｘｐｏｓｕｒｅａｎｄｈｅａｌｔｈｉｍｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ
ｉｎＢａｎｇｌａｄｅｓｈ［Ｊ］．ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＰｏｌｌｕｔｉｏｎ：ＰａｒｔＡ，２０２０
（２６５）：１－８．

［７］　 ＬｕＡＸ，ＬｉＢＲ，ＬｉＪ，ｅｔａｌ．Ｈｅａｖｙｍｅｔａｌｓｉｎｐａｄｄｙｓｏｉｌ－
ｒｉｃｅｓｙｓｔｅｍｓｏｆｉｎｄｕｓｔｒｉａｌａｎｄ ｔｏｗｎｓｈｉｐ ａｒｅａｓｆｒｏｍ
ｓｕｂｔｒｏｐｉｃａｌＣｈｉｎａ：Ｌｅｖｅｌｓ，ｔｒａｎｓｆｅｒａｎｄｈｅａｌｔｈｒｉｓｋｓ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，２０１８，１９４：２１０－２１７．

［８］　 王巧云，何欣，王锐．国内外标准物质发展现状［Ｊ］．
化学试剂，２０１４（４）：２８９－２９６．
ＷａｎｇＱＹ，ＨｅＸ，ＷａｎｇＲ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍａｔｅｒｉａｌｓｉｎＣｈｉｎａａｎｄａｂｒｏａｄ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＲｅａｇｅｎｔｓ，
２０１４（４）：２８９－２９６．

［９］　 Ｔｈｅｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌｄａｔａｂａｓｅｆｏｒｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
［ＤＢ／ＯＬ］．ｈｔｔｐ：／／ｗｗｗ．ｃｏｍａｒ．ｂａｍ．ｄｅ／ｅｎ／．

［１０］　刘妹，顾铁新，潘含江，等．泛滥平原沉积物标准物质
研制［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（５）：５５８－５７１．
ＬｉｕＭ，ＧｕＴＸ，ＰａｎＨＪ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｓｅｖｅｎ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒｆｌｏｏｄｐｌａｉｎｓｅｄｉｍｅｎｔｓ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（５）：５５８－５７１．

［１１］　程志中，刘妹，张勤，等．水系沉积物标准物质研制
［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０（６）：７１４－７２２．
ＣｈｅｎｇＺＺ，ＬｉｕＭ，ＺｈａｎｇＱ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｏｆｓｔｒｅａｍｓｅｄｉｍｅｎｔｓ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（６）：７１４－７２２．

［１２］　刘素丽，王宏伟，赵梅，等．食品中基体标准物质研究
进展［Ｊ］．食品安全质量检测学报，２０１９，１０（１）：
８－１３．
ＬｉｕＳＬ，ＷａｎｇＨＷ，ＺｈａｏＭ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｆ
ｍａｔｒｉｘｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒｆｏｏｄ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＦｏｏｄ
ＳａｆｅｔｙａｎｄＱｕａｌｉｔｙ，２０１９，１０（１）：８－１３．

［１３］　程志中，黄宏库，刘妹，等．大米成分分析标准物质的
研制［Ｊ］．化学分析计量，２０１１，２０（３）：７－１０．
ＣｈｅｎｇＺＺ，ＨｕａｎｇＨＫ，ＬｉｕＭ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒｒｉｃｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＭｅｔｅｒａｇｅ，２０１１，２０（３）：７－１０．

［１４］　王晓红，王毅民，高玉淑，等．地质标准物质均匀性检
验方法评价与探讨［Ｊ］．岩矿测试，２０１０，２９（６）：
７３５－７４１．
ＷａｎｇＸＨ，ＷａｎｇＹＭ，ＧａｏＹＳ，ｅｔａｌ．Ａｒｅｖｉｅｗｏｎ
ｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｉｎｇｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓｆｏｒｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍａｔｅｒｉａｌｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，
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２９（６）：７３５－７４１．
［１５］　鄢明才，王春书．地球化学标准物质的研制———植物

光谱金［Ｍ］．北京：地质出版社，１９９１：１－１２４．
ＹａｎＭ Ｃ，ＷａｎｇＣ Ｓ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ—Ｐｌａｎｔｓｓｐｅｃｔｒａ ｏｆｇｏｌｄ［Ｍ］．
Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，１９９１：１－１２４．

［１６］　全浩，韩永志．标准物质及其应用技术（第二版）
［Ｍ］．北京：中国标准出版社，２００３：２２５－２３０．
ＱｕａｎＨ，ＨａｎＹＺ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓａｎｄｔｈｅｉｒａｐｐｌｉｅｄ
ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ（２ｎｄｅｄｉｔｉｏｎ）［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＣｈｉｎａＳｔａｎｄａｒｄ
ＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２００３：２２５－２３０．

［１７］　杨忠芳，朱立，陈岳龙．现代环境地球化学［Ｍ］．北京：
地质出版社，１９９９：１５４－２０５．
ＹａｎｇＺＦ，ＺｈｕＬ，ＣｈｅｎＹＬ．Ｍｏｄｅｒｎｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ
ｇｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，
１９９９：１５４－２０５．

［１８］　 ＸｉｅＸＪ，ＲｅｎＴＸ．Ｎａｔｉｏｎａｌｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｍａｐｐｉｎｇａｎｄｅｎ
－ｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｇｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ—ＰｒｏｇｒｅｓｓｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，１９９３，４９（１－２）：
１５－３４．

［１９］　谢学锦，任天祥，奚小环，等．中国区域化探全国扫面
计划卅年［Ｊ］．地球学报，２００９，３０（６）：７００－７１６．
ＸｉｅＸＪ，ＲｅｎＴＸ，ＸｉＸＨ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｉｍｐｌｅｍｅｎｔａｔｉｏｎｏｆ
ｔｈｅＲｅｇｉｏｎａｌＧｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ－ＮａｔｉｏｎａｌＲｅｃｏｎ－Ｎａｉｓｓａｎｃｅ
Ｐｒｏｇｒａｍ（ＲＧＮＲ）ｉｎＣｈｉｎａｉｎｔｈｅｐａｓｔｔｈｉｒｔｙｙｅａｒｓ［Ｊ］．
ＡｃｔａＧｅｏｓｃｉｅｎｔｉｃａＳｉｎｉｃａ，２００９，３０（６）：７００－７１６．

［２０］　谢学锦，叶家瑜，鄢明才．川滇黔桂７６种元素地球化
学图编制中分析方法与分析质量研究 （三）考核不

同实验室分析质量的新方法［Ｊ］．地质通报，２００３，２２
（１）：１－１１．
ＸｉｅＸＪ，ＹｅＪＹ，ＹａｎＭＣ．Ａｎａｌｙｔｉｃｍｅｔｈｏｄｓａｎｄｑｕａｌｉｔｙ
ｉｎｔｈｅｃｏｍｐｉｌａｔｉｏｎｏｆ７６ｅｌｅｍｅｎｔｓｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌａｔｌａｓｏｆ
Ｓｉｃｈｕａｎ，Ｙｕｎｎａｎ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，ＧｕａｎｇｘｉＰｒｏｖｉｎｃｅｓｏｆＣｈｉｎａ．
（３）：Ｎｅｗｐｒｏｆｉｃｉｅｎｃｙｔｅｓｔｆｏｒａｎａｌｙｔｉｃａｌｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ
ｉｎｖｏｌｖｅｄｉｎｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｍａｐｐｉｎｇ［Ｊ］．
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＢｕｌｌｅｔｉｎｏｆＣｈｉｎａ，２００３，２２（１）：１－１１．

［２１］　罗立强，吴晓军．现代地质与地球化学分析研究进展
［Ｍ］．北京：地质出版社，２０１４：４１７．
ＬｕｏＬＱ，ＷｕＸＪ．Ａｄｖａｎｃｅｓｉｎｇｅｏａｎａｌｙｓｉｓ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２０１４：４１７．

［２２］　郑存江．地质标准物质不确定度评估方法初探［Ｊ］．
岩矿测试，２００５，２４（４）：２８４－２８６．
ＺｈｅｎｇＣ Ｊ．Ｐｒｉｍａｒｙｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ ｆｏｒｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ
ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００５，２４（４）：２８４－２８６．

［２３］　李国会，樊守忠．Ｘ射线荧光光谱法在标准物质均匀
性检验中的应用［Ｊ］．地质实验室，１９９５，１１（１）：
４０－４３．

ＬｉＧＨ，ＦａｎＳＺ．ＡｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｍｅｔｈｏｄｉｎｔｅｓｔｆｏｒｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，１９９５，１１（１）：４０－４３．

［２４］　詹杰，魏树和，牛荣成．我国稻田土壤镉污染现状及
安全生产新措施［Ｊ］．农业环境科学学报，２０１２，３１
（７）：１２５７－１２６３．
ＺｈａｎＪ，ＷｅｉＳＨ，ＮｉｕＲ Ｃ．Ａｄｖａｎｃｅｓｏｆｃａｄｍｉｕｍ
ｃｏｎｔａｍｉｎａｔｅｄｐａｄｄｙｓｏｉｌｒｅｓｅａｒｃｈａｎｄｎｅｗｍｅａｓｕｒｅｏｆｉｔｓ
ｓａｆｅｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎｉｎＣｈｉｎａ：Ａｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｇｒｏ
－ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔＳｃｉｅｎｃｅ，２０１２，３１（７）：１２５７－１２６３．

［２５］　庄国泰．我国土壤污染现状与防控策略［Ｊ］．中国科
学院院刊，２０１５，３０（４）：４７７－４８３．
ＺｈｕａｎｇＧＴ．Ｃｕｒｒｅｎｔｓｉｔｕａｔｉｏｎｏｆｎａｔｉｏｎａｌｓｏｉｌｐｏｌｌｕｔｉｏｎ
ａｎｄｓｔｒａｔｅｇｉｅｓｏｎｐｒｅｖｅｎｔｉｏｎａｎｄｃｏｎｔｒｏｌ［Ｊ］．Ｂｕｌｌｅｔｉｎｏｆ
ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１５，３０（４）：４７７－４８３．

［２６］　胡鹏杰，李柱，吴龙华．我国农田土壤重金属污染修
复技术、问题及对策诌议［Ｊ］．农业现代化研究，
２０１８，３９（４）：５３５－５４２．
ＨｕＰＪ，ＬｉＺ，ＷｕＬＨ．Ｃｕｒｒｅｎｔｒｅｍｅｄｉａｔｉｏｎｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ
ｏｆｈｅａｖｙｍｅｔａｌｐｏｌｌｕｔｅｄｆａｒｍｌａｎｄｓｏｉｌｉｎＣｈｉｎａ：Ｐｒｏｇｒｅｓｓ，
ｃｈａｌｌｅｎｇｅ ａｎｄ ｃｏｕｎｔｅｒｍｅａｓｕｒｅ［Ｊ］．Ｒｅｓｅａｒｃｈ ｏｆ
ＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＭｏｄｅｒｎｉｚａｔｉｏｎ，２０１８，３９（４）：５３５－５４２．

［２７］　习小山．浅析岩矿分析与测试技术在当前阶段的应
用与发展趋势［Ｊ］．中国新技术新产品，２０１６（２１）：
１７４－１７５．
ＸｉＸＳ．Ｔｈｅａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎａｎｄｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｔｒｅｎｄｏｆｒｏｃｋ
ｍｉｎｅａｎａｌｙｓｉｓａｎｄｔｅｓｔｉｎｇｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｉｎｔｈｅｃｕｒｒｅｎｔｓｔａｇｅ
［Ｊ］．ＮｅｗＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ＆ＮｅｗＰｒｏｄｕｃｔｓｏｆＣｈｉｎａ，２０１６
（２１）：１７４－１７５．

［２８］　汪艳芸，邓晃．岩矿分析技术发展方向及其在实物地
质资料中的应用浅析［Ｊ］．中国矿业，２０１７（２）：
３７４－３７６．
ＷａｎｇＹＹ，ＤｅｎｇＨ．Ａｂｒｉｅｆａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ
ｄｉｒｅｃｔｉｏｎｏｆｒｏｃｋ ｏｒｅ ａｎａｌｙｓｉｓｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ａｎｄ ｉｔｓ
ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎｐｈｙｓｉｃａｌｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｄａｔａ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｉｎｉｎｇ
Ｍａｇａｚｉｎｅ，２０１７（２）：３７４－３７６．

［２９］　尹明．我国地质分析测试技术发展现状及趋势［Ｊ］．
岩矿测试，２００９，２８（１）：３７－５２．
ＹｉｎＭ．Ｐｒｏｇｒｅｓｓａｎｄｐｒｏｓｐｅｃｔｏｎｇｅｏａｎａｌｙｔｉｃａｌｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ
ｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００９，２８（１）：
３７－５２．

［３０］　刘妹，顾铁新，史长义，等．我国主要土壤类型元素地
球化学形态成分标准物质研制［Ｊ］．物探与化探，
２００８，３２（５）：４９２－４９６．
ＬｉｕＭ，ＧｕＴＸ，ＳｈｉＣＹ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｐｅｃｉａｔｉｏｎｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒ
ｍａｉｎ ｓｏｉｌｔｙｐｅｓ ｏｆＣｈｉｎａ［Ｊ］．Ｇｅｏｐｈｙｓｉｃａｌａｎｄ
ＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，２００８，３２（５）：４９２－４９６．

—５７８—

第６期 杨榕，等：ＧＢＷ１００１０ａ大米标准物质复（研）制及数据特征 第３９卷



ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＲｅｆｅｒｅｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌｓＧＢＷ１００１０ａｆｏｒＲｉｃｅＣｏｍｐｏｎｅｎｔａｎｄ
ＤａｔａＣｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ

ＹＡＮＧＲｏｎｇ，ＧＵＴｉｅ－ｘｉｎ，ＰＡＮＨａｎ－ｊｉａｎｇ，ＬＩＵＭｅｉ，ＺＨＯＵＧｕｏ－ｈｕａ
（ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＧｅｏｐｈｙｓｉｃａｌａｎｄＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅ，Ｌａｎｇｆａｎｇ
０６５０００，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＡｒｉｃｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌＧＢＷ１００１０ａｗａｓｄｅｖｅｌｏｐｅｄ．Ａｔｏｔａｌｏｆ５４ｅｌｅｍｅｎｔｓｈａｖｅｂｅｅｎｃｅｒｔｉｆｉｃａｔｅｄ

ｗｈｉｃｈｉｎｃｌｕｄｅｄ３９ｅｌｅｍｅｎｔｓｗｉｔｈｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｉｅｓａｎｄ１５ｅｌｅｍｅｎｔｓｗｉｔｈｒｅｆｅｒｅｎｃｅｖａｌｕｅｓ．
（２）Ｔｈｅｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆａｃｅｒｔｉｆｉｃａｔｅｄｖａｌｕｅｉｎｔｅｇｒａｔｅｄｔｈｅｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｉｅｓｃａｕｓｅｄｂｙｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｖａｌｕｅｓ．
（３）ＣｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈＧＢＷ１００１０，ＧＢＷ１００１０ａｈａｓｍｕｃｈｍｏｒｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｉｎｄｉｃａｔｏｒｓａｎｄｈｉｇｈｅｒａｃｃｕｒａｃｙ．Ｔｈｅ

ｔｏｔａｌｎｕｍｂｅｒｏｆｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｅｌｅｍｅｎｔｓｈａｓｉｎｃｒｅａｓｅｄｂｙ７ｉｔｅｍｓ，ａｎｄｔｈｅｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｅａｃｈｅｌｅｍｅｎｔｈａｓ
ｂｅｅｎｗｈｏｌｌｙｒｅｄｕｃｅｄ．

—６７８—

第６期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２０年



ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｗｉｔｈｔｈｅｉｎｃｒｅａｓｅｄａｔｔｅｎｔｉｏｎｐａｉｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｓｔｒｕｃｔｉｏｎｏｆｅｃｏｌｏｇｉｃａｌｃｉｖｉｌｉｚａｔｉｏｎ，ａｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ
ｓｕｒｖｅｙｏｆｎａｔｕｒａｌｒｅｓｏｕｒｃｅｓｉｓｉｍｐｅｒａｔｉｖｅ，ａｎｄｎｅｗｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｆｏｒｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｈａｖｅａｌｓｏｂｅｅｎｐｕｔ
ｆｏｒｗａｒｄ．Ａｔｐｒｅｓｅｎｔ，ｒｅｌｅｖａｎｔｒｅｓｅａｒｃｈｗｏｒｋｈａｓｂｅｅｎｗｉｄｅｌｙｃａｒｒｉｅｄｏｕｔ．Ｔｈｅｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆｎａｔｕｒａｌ
ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ，ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌｐｒｏｄｕｃｔｓａｎｄｆｏｏｄｓａｆｅｔｙｅｖａｌｕａｔｉｏｎａｌｌｎｅｅｄｔｏａｃｃｕｒａｔｅｌｙｔｅｓｔｔｈｅｅｌｅｍｅｎｔｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆ
ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ，ａｎｄｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓａｒｅｎｅｅｄｅｄａｓｔｈｅｂａｓｉｓｆｏｒｔｈｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎａｎｄｔｒａｃｅａｂｉｌｉｔｙｏｆ
ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ．Ｔｈｅｄｅｍａｎｄｆｏｒｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｍａｔｒｉｘｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｈａｓｉｎｃｒｅａｓｅｄｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙ．Ａｓｏｎｅｏｆ
ｔｈｅｍａｉｎｆｏｏｄｓ，ｔｈｅｆｏｏｄｓａｆｅｔｙｏｆｒｉｃｅｈａｓｂｅｅｎｐａｉｄｍｏｒｅａｎｄｍｏｒｅａｔｔｅｎｔｉｏｎ．Ｉｔｉｓｏｆｇｒｅａｔｐｒａｃｔｉｃａｌｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅｔｏ
ｃａｒｒｙｏｕｔａｃｃｕｒａｔｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｒｉｃｅ．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，ｔｈｅｄｅｍａｎｄｆｏｒｒｉｃｅｉｓｐａｒｔｉｃｕｌａｒｌｙ
ｐｒｏｍｉｎｅｎｔ，ｂｕｔｔｈｅｒｉｃｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓａｒｅｓｔｉｌｌｌａｃｋｉｎｇ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｄｅｖｅｌｏｐｒｉｃｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ（ＧＢＷ１００１０ａ）ａｎｄｃｏｍｐａｒｅｉｔｗｉｔｈｔｈｅｄａｔａ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆＧＢＷ１００１０．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｔｈｅｒｉｃｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ（ＧＢＷ１００１０ａ）ｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄｉｎｓｔｒｉｃｔａｃｃｏｒｄａｎｃｅｗｉｔｈｒｅｌｅｖａｎｔ
ｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ．Ｔｈｅｃｏｌｌｅｃｔｅｄｃａｎｄｉｄａｔｅｓｗｅｒｅｐｒｅｐａｒｅｄｔｈｒｏｕｇｈｃｏａｒｓｅｃｒｕｓｈｉｎｇ，ｄｒｙｉｎｇ，ｆｉｎｅｃｒｕｓｈｉｎｇ，ｓｉｅｖｉｎｇ，
ｂｌｅｎｄｉｎｇａｎｄｏｔｈｅｒｓｔｅｐｓ．ＴｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｗａｓｄｅｔｅｃｔｅｄｂｙＢＴ－９０００ＳＴｌａｓｅｒｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅａｎａｌｙｚｅｒ．１５
ｂｏｔｔｌｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｒａｎｄｏｍｌｙｓｅｌｅｃｔｅｄａｎｄｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｉｎｇｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｂｙＩＣＰ－ＭＳａｎｄＩＣＰ－ＯＥＳ，ｅｔｃ．
Ｔｈｅｄａｔａｗｅｒｅｓｔａｔｉｓｔｉｃａｌｌｙｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｏｎｅ－ｗａｙＡＮＯＶＡ，ｉｎｄｉｃａｔｉｎｇｇｏｏｄｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｈｅｌｏｎｇ
－ｔｅｒｍｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｕｎｄｅｒｔｈｅｓｐｅｃｉｆｉｅｄｓｔｏｒａｇｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｗａｓｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｍｏｄｅｌ
ｗａｓｕｓｅｄｔｏｅｖａｌｕａｔｅｔｈｅｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ６０ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｂｙｍｅａｎｓｏｆ
ＩＣＰ－ＭＳ，ＩＣＰ－ＯＥＳ，ＡＦＳ，ＣＯＬ，ＶＯＬ，ＸＲＦ，ＩＣａｎｄｏｔｈｅｒＡｎａｌｙｔｉｃａｌｔｅｓｔｍｅｔｈｏｄｓ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：Ｔｈｅｒｉｃｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｐｒｅｐａｒｅｄｉｎｔｈｉｓｒｅｓｅａｒｃｈｈａｓｄｉｖｅｒｓｅｆｉｘｅｄｖａｌｕｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ，ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄ
ｒｅｌｉａｂｌｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｖａｌｕｅｓ，ａｎｄｍｅｅｔｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｎａｔｉｏｎａｌｆｉｒｓｔ－ｌｅｖｅｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ．ＧＢＷ１００１０ａ
ｈａｓａｔｏｔａｌｏｆ５４ｍａｉｎｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓ．３９ｅｌｅｍｅｎｔｓｈａｖｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｉｅｓａｎｄ１５ｅｌｅｍｅｎｔｓｏｎｌｙｈａｖｅ
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