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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由江苏省卫生健康委员会提出并组织实施。

本文件由江苏省卫生标准化技术委员会归口。

本文件起草单位：江苏省疾病预防控制中心、东南大学、无锡市疾病预防控制中心。

本文件主要起草人：周长美、朱宝立、尹立红、沈欢喜、王媛、胡斌、查河霞、顾妍丽、夏环。
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职业卫生实验室固体吸附剂管类质量控制样品研制指南

1 范围

本文件提供了QCM研制的总体原则、制备步骤、贮存、使用指导。

本文件适用于职业卫生实验室研制固体吸附剂管类质量控制样品。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 15000.2—2019 标准样品工作导则 第2部分：常用术语及定义

GBZ/T 224—2010 职业卫生名词术语

GBZ/T 300.66—2017 苯的溶剂解吸-气相色谱法

CNAS-GL003—2018 能力验证样品均匀性和稳定性评价指南

CNAS-GL005—2018 实验室内部研制质量控制样品的指南

ISO/IEC 指南 99 国际计量学词汇-基本及一般概念和相关术语

ISO 3534—1 统计学-术语及符号：第一部分 通用统计学及概率论术语

ISO 13528 利用实验室间比对进行能力验证的统计方法术语、定义

3 术语和定义

GB/T 15000.2-2019、ISO/IEC 指南 99、ISO 3534-1、GBZ/T 224-2010中界定的术语和定义适用于

本文件。

4 固体吸附剂管类 QCM研制的总体原则

基体

固体吸附剂管类QCM的基体与日常检测样品的基体相同，所有吸附剂管来自经验收合格的同一生

产商的同一批次产品且数量充足。吸附剂管的验收满足检测方法对本底、解吸效率以及均匀性的要求。

环境

固体吸附剂管类QCM的制作要求环境空气中无挥发性有机物污染，无长期存放有机化学品，工作

间配备通风柜。

特性和特性值

固体吸附剂管类QCM的测量特性与所需进行质量控制的测量特性一致，其特性值的范围可在考虑

该目标化学物质的职业卫生限值、日常样品浓度、标准曲线范围等因素后确定。

均匀性和稳定性
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4.4.1 均匀性

抽取样品间不均匀性标准偏差小于检测方法标准偏差的三分之一时，则该批次 QCM均匀性符合

要求；也可运用单因素方差分析统计分析抽取样品的检测结果有无显著性差异，判定该批次 QCM均匀

性是否符合要求。

4.4.2 稳定性

各存放条件下，各考察时间点抽取样品的检测结果与均匀性检验的总体均值运用 t 检验法进行统

计分析，无显著性差异时间点前该批次 QCM的稳定性符合要求。

5 固体吸附剂管类 QCM的研制步骤

使用一种实用且简便的方法来确保QCM的均匀性和稳定性，以达到开发成本和预期用途之间的平

衡，可为实验室提供可自主操作的识别测量波动的方法。研制过程除需具备一定技术水平和能力的组织

外，研制人员还应有丰富的质控样品制备知识并熟悉相关过程。固体吸附剂管类QCM研制的关键步骤

为：材料准备→加料封装→均匀性评估→定值→稳定性评估→有效期评定→样品信息文件。材料及其处

理、分装和包装均可由具有一定经验和特定设备的第三方完成。固体吸附剂管类QCM研制示例见附录A。

材料准备

5.1.1 QCM的样品基体与日常样品基体类型一致如活性炭管、硅胶管等，同批次固体吸附剂管总量充

足，能够同时满足实验室一定周期（如每年）的 QCM需求量及研制过程用量。

5.1.2 同批次固体吸附剂管的空白、解吸效率按照目标化学物质规定/推荐测定方法程序进行验收。验

收结果满足空白未检出目标化合物，解吸效率满足分析方法的要求，解吸效率的精密度满足 QCM均匀

性评估的要求。

5.1.3 选择合适的加样方式，如适配量程的微量注射器加入液体标准品或由恒定流量的载气加入标准

液（气），全过程要确保样品均匀性和稳定性满足预期用途。

加料封装

固体吸附剂管类QCM采用加标法制备，取一定量（以吸附剂的穿透容量为上限）的目标化学物质

标准贮备液（气）加入固体吸附剂管中，封闭吸附剂管。由于目标化合物在固定相中达到吸附平衡需要

一定时间，需将加料封装完成的吸附剂管在存放条件下，至少放置24小时后再进行均匀性评估。

均匀性评估

每批次QCM随机抽取不少于10个样品用于均匀性检验。使用目标化学物质规定/推荐测定方法程序

测定，每个样品重复测定3次。样品的重复测定可按随机次序进行，以降低测量飘移对均匀性评估的影

响。采用单因素方差分析法对测定结果进行统计处理，样品间均值无显著性差异或样品间标准偏差小于

检测方法标准偏差的三分之一时则表明样品是均匀的。

定值

均匀性评估研究获得的样本总平均值作为指示值，3倍总平均值的标准偏差建立指示值的控制限。

稳定性评估



DB 32/T XXXX—XXXX

3

实验室可根据固体吸附剂管CRM稳定性的经验值或通过查阅已发表的相关QCM稳定性的文献资料

来评定QCM的稳定性。但当QCM出现不满意结果时，分析人员可与有证标准样品（CRM）比较，或进

行仪器性能核查确认质控结果的偏离或变化趋势。必须进行稳定性评定时，可参考以下步骤。

利用实时稳定性研究，在QCM预期的储存或运输条件下，研究一定周期内各观察点该QCM的稳定

信息。按照每个考察时间点随机抽取足够数量有代表性的样品，使用目标化学物质规定/推荐测定方法

程序测定，每个样品重复测定3次。各时间点检测结果平均值与均匀性检验的总体均值运用 t 检验法进

行统计分析，无显著性差异时间点前该批次QCM的稳定性符合要求。各时间点样本测定前，需使用CRM
等对实验室测量程序进行校准，以降低实验室系统误差对稳定性评估的影响。

有效期评定

QCM有效期的确定可基于QCM基体类型和特性值的稳定性评估数据或其他经验值，有效期不是绝

对的，当某个QCM出现不满意结果时，分析人员应该按照实验室的规定采取措施。常见固体吸附剂管

QCM贮存条件及有效期见附录B。

样品信息文件

QCM的单个样品除有清晰、合适的标签外，还需附有使用说明文件。文件信息包括制备日期、贮

存条件、有效期、预期的用途、指示值、使用的安全注意事项等内容。

6 样品的贮存/运输/使用

贮存

QCM制备完成后，严格按照样品信息文件中的贮存条件来贮存，确保包装容器密封、远离热源、避

光和防潮，定期监测贮存条件并记录，以确保贮存条件合适。

运输

本文件所述QCM通常无需广泛分发，如需要运输还有必要进行运输稳定性评估，可参考ISO指南35。

使用

固体吸附剂管类QCM的使用应严格按照有效期、预期用途、使用安全、注意事项等内容进行。固

体吸附剂管类QCM均为一次性使用全部单元，无须考虑最小取样量、单元内均匀性、启封后的保存等

问题。
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A
A

附 录 A

（资料性）

活性炭管中苯 QCM研制（示例）

A.1 材料准备

A.1.1 制备前准备

准备200支通过验收的同批次活性炭管（填充量200 mg），活性碳管类型为单段填充的热解吸管。

配制二硫化碳（色谱纯）中苯的标准溶液（低浓度30 mg/mL、高浓度100 mg/ml）置于顶空进样瓶中

后密封，2 μL微量注射器。

A.1.2 材料验收

从该批次活性炭管中随机抽取12支，6支进行空白验收，6支进行加标实验，每支加标60 μg，用于

苯的解吸效率验收。按照GBZ/T 300.66-2017中溶剂解吸-气相色谱法规定活性炭管中苯的解吸效率大于

90%，检测方法相对标准偏差（RSD）为4.2%~6.0%。6支空白管中均未检出苯，解吸效率均大于95%，

解吸效率的RSD为0.45%，满足检测方法的要求，可用于QCM的制作。验收结果详见表A.1。

表 A.1 活性炭管解吸效率验收结果

样品 测得值（μg） 解吸效率（%）

1 194.1 97.0
2 195.1 97.6
3 195.8 97.9
4 195.7 97.8
5 195.4 97.7
6 196.8 98.4

平均值 195.5 97.7
RSD（%） 0.45

A.1.3 确定加样体积

依据GBZ/T 300.66-2017规定苯在100 mg活性炭中的穿透容量为7 mg，而日常苯的QCM加标量均

在0.9 mg以下不会超过穿透容量。依据GBZ/T 300.38-2017中提供二硫化碳的穿透容量为2.6 mg每100
mg活性炭，20℃时二硫化碳的密度为1.26 g/mL，所以要保证加入200 mg型活性炭管中二硫化碳的量不

超过穿透容量，加标体积不可以超过4 μL，本示例加标体积选择2 μL。

A.2 加料封装

活性炭管一端经切割开口，用微量注射器吸取2 μL上述标准溶液，针头插入活性炭中间位置附近

时缓慢注入全部溶液，拔出微量注射器针头，高温火焰封闭活性炭管管口。封装完成的QCM逐一贴上

包括“活性炭管中苯、批号、编号”等信息的标签，室温放置24小时以上，待吸附平衡后进行均匀性评

估。

A.3 均匀性评估
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从该批次苯的QCM中随机抽取10支用于均匀性检验。按照苯的溶剂解吸-气相色谱法进行测定，每

个样品重复测定3次。样品的重复测定应按随机次序进行（可参考如下示例），以降低测量飘移对均匀

性评估的影响。采用单因素方差分析法对测定结果进行统计处理，样品间均值无显著性差异则表明样品

是均匀的。

A.4 示例

10个样品，重复测量3次，适合的测量方案如下：

第一次测量顺序：1、3、5、7、9、2、4、6、 8、10。
第二次测量顺序：10、9、8、7、6、5、4、3、2、1。
第三次测量顺序：2、4、6、8、10、1、3、5、7、9。
活性碳管中高浓度苯的QCM均匀性测定及分析结果见表A.2、表A.3，低浓度苯的QCM均匀性测定

及分析结果见表A.4、表A.5。

表 A.2 活性炭管中高浓度苯 QCM 均匀性测定结果(μg)

样品 第一次 第二次 第三次

1 189.9 190.4 191.5

2 189.0 188.1 189.8

3 188.6 189.4 188.5

4 188.7 189.8 189.7

5 189.1 191.6 191.9

6 188.2 188.7 190.5

7 189.2 189.1 191.6

8 189.7 190.9 192.0

9 188.7 189.8 189.7

10 189.0 189.6 190.2

总平均值 189.8

标准偏差 1.1

表 A.3 高浓度苯 QCM单因素方差分析结果

方差来源 自由度 平方和 均方 F

单元间 9 12.6 1.40
1.83

重复测定 20 15.3 0.76

由表A.2、表A.3计算的高浓度苯QCM F 值为1.83，该值＜F 0.05(9,20)=2.39临界值，表明在0.05显著性

水平时，该批次活性炭管中苯的QCM是均匀的。

检测方法相对标准偏差为4.2%~6.0%，189.8μg×4.2%÷3 =2.6 μg，大于样品间标准偏差Ss =1.1 μg，
亦表明该批次活性炭管中高浓度苯的QCM是均匀的。

表 A.4 活性炭管中低浓度苯 QCM均匀性测定结果(μg)
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样品 第一次 第二次 第三次

1 57.2 56.9 57.8

2 57.2 58.0 57.2

3 57.6 58.0 57.6

4 57.1 58.0 57.5

5 57.3 57.7 58.0

6 57.6 58.2 58.2

7 57.5 57.3 57.5

8 57.1 57.7 57.2

9 57.8 57.2 57.4

10 57.1 57.9 57.5

总平均值 57.5

标准偏差 0.4

表 A.5 低浓度苯 QCM单因素方差分析结果

方差来源 自由度 平方和 均方 F

单元间 9 1.2 0.13
1.00

重复测定 20 2.6 0.13
由表A.4、表A.5计算的低浓度苯QCM F 值为1.00，该值＜F 0.05(9,20)=2.39临界值，表明在0.05显著性

水平时，该批次活性炭管中低浓度苯的QCM是均匀的。

检测方法相对标准偏差为4.2%~6.0%，189.8μg×4.2%÷3 =2.6 μg，大于样品间标准偏差Ss =0.4 μg，
亦表明该批次活性炭管中低浓度苯的QCM是均匀的。

A.5 定值

将均匀性评估研究中获得的 10支苯 QCM的总平均值作为指示值，3倍标准偏差建立指示值的控制

限，本批次活性炭管中苯 QCM的指示值及控制限分别为：（189.8±3.3）μg、(57.5±1.2）μg。

A.6 稳定性评估

室温条件下按照0、1个月、3个月、6个月、12个月存放时间，各时间点取出6个样品进行测定，每

个样品重复测定3次后取平均值，测定结果见表A.6。各时间点检测结果与均匀性检验的总体均值运用t
检验法进行统计分析，无显著性差异时间点前该批次活性炭管中苯QCM的稳定性符合要求。

表 A.6 活性炭管中苯 QCM稳定性测定结果(μg)

样品 0月 1月 3月 6月 12月

1

189.8

190.9 188.3 190.1 189.0

2 188.2 189.0 190.5 188.4

3 189.7 190.7 189.9 191.1



DB 32/T XXXX—XXXX

7

样品 0月 1月 3月 6月 12月

4 190.5 191.1 188.4 189.6

5 190.8 189.1 190.3 190.4

6 189.7 189.2 189.0 188.0

平均值 190.0 189.6 189.7 189.4

标准偏差 0.9 1.0 0.8 1.1

t 0.44 0.58 0.33 0.87

按下式计算t值：

� =
�� − � �

�

式中：

t─t检验统计量；

��─n次测量的平均值；

�─参考值(指示值)；
n ─测量次数；

S─n次测量结果的标准偏差。

注：为保证平均值和标准偏差的准确度，n≥6。

表A.6结果显示，室温条件下存放1个月、3个月、6个月、12个月后，各时间点测定6个样本计算所

得t值均小于临界值t (0.05,5)=2.57，各时间点平均值与参考值之间无显著性差异，表明室温条件下该批次

活性炭管中苯QCM至少可稳定存放12个月。

A.7 有效期评定

根据稳定性评估数据该批次苯的 QCM 保存有效期暂定为 12个月。

A.8 样品信息文件

为该批次活性炭管中苯的 QCM逐一贴上带有批号、活性炭管中苯等信息的标签，再将制备日期、

贮存条件、有效期、预期的用途、指示值、使用的安全注意事项等信息以文件形式汇总，作为该批次

QCM的信息文件。
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B
B

附 录 B

（资料性）

常见固体吸附剂管 QCM贮存条件及有效期

常见固体吸附剂管QCM贮存条件及有效期参考信息见表B.1。

表 B.1 常见固体吸附剂管 QCM 贮存条件及有效期

序号 名称 贮存条件 有效期

1 活性炭管中苯 室温 12个月

2 活性炭管中乙苯 室温 12个月

3 活性炭管中丁酮 室温 12个月

4 活性炭中环己烷 室温 12个月

5 活性炭管中甲苯 室温 12个月

6 活性炭管中四氯化碳 室温 12个月

7 活性炭管中正庚烷 室温 12个月

8 活性炭管中三氯乙烯 室温 12个月

9 活性炭管中四氯乙烯 室温 12个月

10 活性炭管中三氯甲烷 室温 12个月

11 活性炭管中正己烷 室温 12个月

12 活性炭管中异丙醇 室温 12个月

13 活性碳管中苯乙烯 室温 12个月
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