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引言  

有机分析溶液标准物质是标准物质重要的组成部分，是仪器检定/校准、复

杂基体中特性量测量的重要校准标准。 

本规范规定了有机分析溶液标准物质研制的有机化合物候选物选择、溶剂选

择、标准物质的制备、分装、分析与检测、均匀性评估、稳定性评估、定值、保

存等方面的要求，用于规范有机分析溶液标准物质的研制。 

本规范为首次发布。 
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有机分析溶液标准物质研制技术规范 
 

1 范围  

本规范规定了有机分析溶液标准物质研制技术要求，适用于指导有机分析用

溶液标准物质的制备与定值，也可以为其他标准物质的研制提供参考。 

2 规范性引用文件  

本规范引用了下列文件： 

JJF 1001 通用计量术语及定义 

JJF 1005 标准物质通用术语和定义 

JJF 1059.1 测量不确定度评定与表示 

JJF 1343 标准物质的定值及均匀性稳定性评估 

JJF 1507 标准物质的选择与应用 

JJF 1855 纯度标准物质定值计量技术规范 有机物纯度标准物质 

GB/T 32465 化学分析方法验证确认和内部质量控制要求 

GB/T 35655 化学分析方法验证确认和内部质量控制实施指南 色谱分析 

凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用

文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。 

3 术语和定义  

JJF1001、JJF1005 界定的及以下术语和定义适用于本规范。 

3.1 有机分析溶液   

采用有机化合物和溶剂制备的溶液。 

注：有机化合物指均质且有明确分子结构的有机物，通常相对分子质量<5 000。 

4 标准物质的制备  

4.1 有机化合物候选物选择  

有机化合物候选物优先选择国家纯度有证标准物质；如果缺少国家纯度有证

标准物质，应选择纯度相对较高、均匀性和稳定性良好的样品，且有足够样品量，

可以是市售、定制或再加工的样品，并开展定性分析。如果溶液标准物质的标准值

采用制备值，则有机化合物纯品须按照 JJF 1855 等要求进行定性分析、纯度定值
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及均匀性、稳定性评估。 

需明确特性候选物的化合物形式，如不同同分异构体的混合形式、结晶水形式、

盐形式等，以及溶于溶剂后化合物的形式是否改变。 

4.2 溶剂的选择  

4.2.1 溶剂类型 

溶剂的选择应根据溶液标准物质的应用需求，结合目标化合物的溶剂度、稳定

性及溶剂背景干扰等因素，筛选制备用溶剂。 

4.2.1.1 溶解度 

结合文献资料信息确定有机化合物在制备浓度下能够完全溶解，必要时分别

在标准物质的预期保存温度和使用温度对其在溶剂的溶解性能进行考察，确保候

选物在不同条件下均能够完全溶解，不析出。 

4.2.1.2 稳定性 

在满足溶解度的条件下，应比较有机化合物候选物在不同溶剂中的稳定性，如

热稳定性、光敏性能等，选择候选物稳定性佳的溶剂。 

4.2.1.3 背景干扰 

溶剂应不含目标有机化合物，且溶剂不与有机化合物发生化学反应。如研制农

残类型的溶液标准物质，建议采用农残级的溶剂。 

4.2.1.4 种类 

当选择不限于一种不同溶剂混合配制时，应注意有机化合物在混合溶剂的溶

解性。采用混合溶剂体系制备时，应先充分将溶剂体系混合均匀。若先采用一种溶

剂溶解，再用其他溶剂稀释时，应保证母液充分溶解后进行后续稀释操作。 

4.2.2 添加剂选择 

添加剂一般是为了达到促进溶解性、提高稳定性的效果。促进溶解性可添加助

溶剂；稳定性较差的样品，可添加稳定剂，如酸、碱、盐、抗氧化剂或缓冲溶液等。

添加剂应不与标准物质中有机化合物或溶剂反应，并考虑对标准物质的实际使用

可能产生的影响。溶剂和助剂的选择可通过加速实验的方式（例如高温、光照等）

确认是否满足需求。 

使用的添加剂应在标准物质证书中予以注明。 
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4.3 溶液标准物质的配制  

4.3.1 制备准备 

4.3.1.1 仪器/装置等准备 

根据标准物质研制需求，明确制备仪器/装置。玻璃量器（容量瓶、移液管等）

规格/等级、称量仪器（电子天平）量程/精度等应满足标准物质制备和目标不确定

度的要求。容器、装置应确保洁净，不产生背景干扰，并事先在溶液配制所需的环

境条件下平衡。 

4.3.1.2 候选物与溶剂准备 

候选物应严格按照使用说明进行预处理，如温度平衡、干燥、混匀、避光等。

防止原料在获取或混合的过程中发生物理或化学性质的变化。 

溶剂应严格按照使用说明及配制要求进行预处理，如温度平衡、充分混合均匀

等。 

4.3.1.3 环境条件 

环境条件应根据具体需求设置，并在达到稳定后进行溶液制备操作。特殊需求

需在专用环境操作，如通风、避光、无水、无氧等。 

记录制备的环境参数，如温度、湿度等。 

4.3.2 配制方法 

溶液的配制分为容量法、重量法、逐级稀释法。 

4.3.2.1 容量法 

准确称量纯品有机化合物，加入一定量的溶剂充分溶解并转移到容量瓶中，配

制用器具用相同溶剂充分润洗并全部转移至容量瓶中，继续添加溶剂并定容至刻

线，充分混匀，静置平衡，浓度单位通常为 mg/mL、μg/mL、mol/L 等。 

4.3.2.2 重量法 

准确称量纯品有机化合物物，加入一定量的溶剂充分溶解，配制用器具用相同

溶剂充分润洗并全部转移至称量瓶中，继续添加溶剂至目标浓度并称量溶液的总

质量，充分混匀，静置平衡，浓度单位通常为 mg/g、μg/g、mol/kg 等。 

4.3.2.3 逐级稀释法 

使用移液管准确移取或定量准确称量上述容量法或重量法配制的溶液于容量

瓶中，向容量瓶中继续添加溶剂并定容至刻线，充分摇匀，静置平衡。 
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4.3.3 配制要求 

4.3.3.1 挥发性候选物制备要求 

如果有机化合物候选物挥发性强，可先将制备容器中转入适量溶剂，再定量转

入候选物，减少挥发性；或候选物可采用密封针等差量法称量准确获取配制质量。 

4.3.3.2 单组分溶液制备 

配制单组分溶液时，如果溶液浓度较低，有机化合物候选物称样量小，称量不

确定度大，可以先制备高浓度母液，取部分母液稀释配制目标浓度溶液。 

4.3.3.3 多组分溶液制备 

配制多组分混合溶液时，需进行多组分对溶解度的影响、是否有相互干扰、相

互转化或者影响稳定性等行为评估。根据制备需求，可以采用称量多组分原料直接

配制混合溶液，也可以选择先制备单组分母液后配制混合溶液。     

4.3.3.4 如制备过程需要加热或者超声，需充分溶解平衡后进行定容或称量最终溶

液质量。 

4.3.4 量值核验 

采用足够精密的测量方法对重量法、容量法制备的配制结果进行核验，检验制

备过程的失误，确保配制过程足够受控。 

4.4 标准物质的分装  

4.4.1 包装选择 

根据标准物质保存和使用需求，应选择密封性良好、保证溶液标准物质稳定性

的包装器具，以防止特性量值随时间发生变化。 

溶液标准物质可分装于玻璃安瓿瓶、螺口瓶、西林瓶、顶空瓶等器具中，包装

材料分装前应进行清洗/灭菌等处理，晾干后备用。应评估包装器具是否有候选物

干扰或在溶剂体系下溢出分析物，在确保量值准确性条件下选择合适的包装。 

对于光照敏感的有机化合物，可选择避光性能好的包装器具。 

4.4.2 分装条件控制  

4.4.2.1 分装稳定性控制 

对于易氧化的目标物，可用惰性气体填充；对于易挥发的溶剂，可将标准溶液

和安瓿瓶在熔封前进行低温处理。对于光照敏感的目标物，应在避光或者暗室中操

作。    
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分装好的包装，特殊情况下，为保证溶液稳定性，可对样本进行辐照等处理，

但需要评估辐照对量值的影响。 

4.4.2.2 包装大小 

分装的体积最好为包装器具体积的 1/3~2/3 为宜。所有分装后的标准物质需检

查是否存在漏液和破损现象。 

4.4.3 分装比较 

应对有机化合物分装前后的浓度进行对比分析，判断分装过程对量值的影响，

如需要，引入不确定度评估。 

5 分离与检测  

根据被测化合物特性、方法准确度、精密度等要求选择不同类型的仪器进行检

测，可采用分光光度仪、色谱及联用仪器、顶空气相色谱、酶标仪等。确保有机化

合物在选用的检测条件下的稳定性，不发生降解或转化的行为。没有检测信号的化

合物，可采用衍生试剂衍生后进行分析，但需要对衍生条件进行优化和方法验证。 

对标准物质的分析方法，包括浓度、分离条件、检测条件等进行优化。 

5.1 单组分  

开展溶剂与有机化合物的分析条件优化，溶液应无须前处理或仅简单的稀释

后分析，溶剂及与有机化合物之间应有效分离；在相同分析条件下，溶剂不含有机

化合物及背景干扰。 

5.2 多组分  

多组分分析时，对分析条件进行优化，确保各组分有效分离。在相同分析条件

下，对溶剂及单组分溶液进行分析，同时确认不同有机化合物是否存在互为杂质的

情况。 

需评估多组分溶液中有机化合物在不同检测技术下是否会发生不稳定的行为。 

注：如有机磷化合物在 GC 分析条件下可能会发生转化反应。 

5.3 方法确认  

对方法的线性范围、检出限、定量限、精密度等进行验证，可参考 GB/T 32465、

GB/T35655 等相关标准。采用经确认的方法开展定值、均匀性、稳定性的研究。 
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6 均匀性评估  

均匀性是标准物质的基本属性，用于描述标准物质特性的空间分布特征。在标

准物质的研制（生产）过程中必须进行均匀性评估，以证明其具有良好的均匀性。

应参照 JJF1343 进行标准物质的均匀性评估，对于均匀性好的样品，当 N≤500 时，

抽取单元数不少于 10 个；当 N>500 时，抽取单元数不少于 15 个。 

多组分溶液，一般都需要进行全部组分的均匀性评估，如有特殊，需充分说明

选择特定代表成分进行均匀性评估的依据。 

7 稳定性评估  

稳定性是标准物质的基本属性，用于描述标准物质的特性值随时间变化的性

质，即描述标准物质特性的时间分布特征。在标准物质的研制过程中必须进行稳定

性评估。稳定性评估不但能评估与材料稳定性相关的测量不确定度，而且能明确合

适的保存和运输条件。应参照 JJF1343 进行标准物质的长期和短期稳定性评估，并

通过稳定性监测给出标准物质确切的有效期。必要时应对开瓶稳定性进行评估，并

引入不确定度。 

多组分溶液，一般都需要进行全部组分的稳定性评估，如有特殊，需充分说明

选择特定代表成分进行稳定性评估的依据。 

8 标准物质的定值  

作为测量标准，标准物质的特性值应具有计量溯源性，标准物质的认定值可采

用制备值和测量值。 

8.1 制备值  

制备值主要是用于由已知纯度的原料或标准物质制备溶液，基于标准物质制

备中使用的配制原料的质量或者体积，得到溶液的浓度。该模式下，所有有机化合

物的纯度量值及其不确定度应已知或完成评估。 

多组分溶液标准物质，在多组分的最优分离条件下，确定多组分是否互为干扰，

如有互为干扰的成分，须对干扰成分进行定性及定量分析，如果杂质含量足以影响

特性值及其不确定度水平，则须对杂质组分进行定量校正及不确定度评定。溶液标

准物质的浓度包括质量浓度、体积浓度和摩尔浓度，计算公式(1)-(4)。 

퐶� = ��×���∑ ��
∑ �����

      (1) 
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퐶� = ��×���∑ ��
�

      (2) 

퐶� =
��×���∑ ��

��
∑ �����

      (3) 

퐶� =
��×���∑ ��

��
�

      (4) 

Ci-目标物的浓度； 

Wi-i 组分称量质量； 

Pi-i 组分质量分数； 

Ws-溶剂称量质量； 

V-溶液定容体积； 

wi-互为杂质的质量； 

Mi-目标物摩尔质量； 

互为杂质的质量(wi)可采用外标校准曲线测定，j 组分中含有 i 组分杂质，配制

准确浓度的 j 单成分溶液，其浓度水平以保证 i 组分响应在定量限以上为宜，采用

i 成分标准物质或经过纯度定值的原料配制系列浓度校准曲线，进行 j 单成分溶液

中 i 组分含量测量，以此含量进行多组分溶液中 i 组分的校正。 

8.2 测量值  

如果制备原料的纯度及不确定度无法评估，或者在混合过程中特性量值与配

制值不一致，则应采用测量值。由一种原级或权威机构认定参考测量程序定值、多

家实验室对由操作定义的被测量定值、采用两种或以上可证明准确度的方法定值。

须采用量值具有计量溯源性的有证标准物质对溶液进行浓度的测定，可采用校准

曲线法、标准加入法、单点法和括弧法。应对多种方法或多家定值数据进行技术和

统计学要素评估后赋值。具体要求按照 JJF1343 要求执行。 

9 标准物质不确定度评定及表述  

有机分析溶液标准物质的不确定度包括定值不确定度、均匀性和稳定性不确

定度。不确定度遵循 GUM 原则，测量不确定度包括按照统计学方法计算出的不确

定度分量（A 类评估方式）和通过对测量影响因素的分析，以非统计分析的方法评

定的不确定度分量（B 类评定方式）。 
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9.1 以制备值为特性量值的不确定度评估  

备制值不确定度由溶液制备方式引入，根据公式(1)-(4)，不确定度分量包括：

纯度标准物质或纯品质量分数、天平称量或容量瓶定容等引入不确定度。 

푢�,��� = �푢���,��
� + 푢���,��

� + 푢���,�
� + 푢���,�

� + 푢���,�
�     (5) 

ui,rel-溶液制备 i 组分不确定度； 

urel,Pi-纯度标准物质或纯品质量分数不确定度； 

urel,wi-互为杂质引入不确定度； 

urel,M-纯度标准物质或纯品摩尔质量不确定度（摩尔浓度包括此分量）； 

urel,b-天平称量引入不确定度； 

urel,v-定容引入不确定度(体积浓度包含此分量)； 

互为杂质(uwi,rel)引入不确定度包含 A 类不确定度和 B 类不确定度。A 类评定

相对标准不确定度（푢��,���）通常为测量结果平均值的相对标准偏差（RSD）除以

测量次数（n）的平方根，计算见式（6）。  

푢���,�� = ���
√�

    （6） 

B 类评定根据定值模式，标准物质纯度或浓度、样品制备、校准溶液制备、

校准曲线等引入的不确定度。 

푢���,�� = �푢���,��
� + 푢���,���

�        （7） 

urel,Bi-定值 B 类不确定度； 

urel,Pi-纯度标准物质或纯品不确定度； 

urel,pre-校准溶液配制引人不确定度； 

定值过程不确定度： 

푢��,��� = �푢���,��
� + 푢���,��

�          （8） 

uwi,rel-互为杂质 i 成分定值不确定度； 

9.2 以测量值为特性量值的不确定度评估  

采用单一实验室定值，A 类评定是在定值测量条件下测得结果用统计分析的

方法进行的测量不确定度分量的评定，A 类评定相对标准不确定度（푢�,���）通常

为测量结果平均值的相对标准偏差（RSD）除以测量次数（n）的平方根，计算见
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式（6）。B 类不确定度的评定方式涉及整个测量过程，包括抽样、样品溶解、校

准方法、校准标准、所用的仪器等。根据校准方式，如校准曲线法、标准加入法、

单点法和括弧法等，进行评估。B 类不确定度将各分量(ui(y))进行如下评估。 

    푢� = �∑ 푢�(�)
�                   (9) 

1）校准曲线 

校准曲线的斜率和截距引入不确定度使用 Linest 函数对实验结果最小二乘法

拟合，相对标准不确定度 ucal如式(10)。 

푢��� = �(��
�

)� + (��
�

)�                            (10) 

其中 sK 是 K 的标准偏差，sb 是 b 的标准偏差。 

2）样品与校准溶液制备 

根据重量法或者容量法制备方式，参考校准证书、检定证书提供的数据进行

评估푢(푀)。根据天平检定证书重复性、示值误差、概率分布计算不确定度。容量瓶

根据校准不确定度、温度、重复性、概率分布计算不确定度푢(�)。 

3）标准物质 

校准采用纯度、溶液标准物质，根据证书中获得的不确定度和扩展因子 k，得

到标准不确定度푢(���)。 

                     푢��� = �
�
               (11) 

多家实验室对由操作定义的被测量定值、采用两种或以上可证明准确度的方

法定值，A 类评定分为分组算术平均值、加权得到总平均值等方式进行不确定度评

估，具体要求按照 JJF1343 要求执行。B 类评定方式与整个测量过程相关，理论上

可以基于各实验室报告的结果及不确定度，将不确定度分解为共有分量和单独分

量计算，但实施较为困难。目前采用的方式与单一实验室相同，主要包括校准方式

和校准标准的不确定度。不确定度评估参照式(9)。 

9.3 不均匀性引入不确定度  

对每个特性量进行均匀性的不确定定度评估，具体要求按照 JJF1343 要求执

行。 
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9.4 不稳定性引入不确定度  

对每个特性量进行稳定性的不确定度评估，包括长期稳定性、短期稳定性不确

定度评估，如需要，开展对开瓶稳定性等不确定度评估，具体要求按照 JJF1343 要

求执行。 

9.5 合成不确定度  

标准物质的合成不确定度包括定值不确定度、不均匀性和不稳定性引入的不

确定度。 

푢��� = �푢����,���
� + 푢����,���

� + 푢���,���
� + 푢���,���

�           (12) 

urel -标准物质相对不确定度； 

uchar,rel -标准物质定值相对不确定度； 

uhomo,rel -均匀性相对不确定度； 

ulst,rel -长期稳定性相对不确定度； 

usst,rel -短期稳定性相对不确定度； 

相对扩展不确定度： 

푈��� = 푘 × 푢���                     (13) 

Urel -标准物质相对扩展不确定度； 

k-扩展因子； 

10 溯源性  

溯源性的建立不仅需要提供识别被测量的证据，也需要通过一条具有规定不

确定度的不间断的比较链，将结果与适当的规定参照对象进行比较。比较的前提是

测量程序得到正确度确认、测量仪器经过适当校准、测量条件（如样品转化制备、

环境条件等）得到充分控制。应通过控制测量程序确认、测量设备校准等过程确保

标准物质特性值的溯源性，也可利用具有已知值的样品对溯源性进行验证。 

应按照 JJF1507 选用具有溯源性的有证标准物质作为校准标准。无相应有证标

准物质时，应按照 JJF1343 和 JJF1855 等确认校准标准的量值和不确定度。制备和

定值所有的天平、容量瓶、测量仪器等器具应经过检定或校准，并合理评估各因素

引入的不确定度。 
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11 比对验证  

原则上，采用同类有证溶液标准物质对研制的标准物质定值结果进行比对验

证，结果采用 En 值进行判断，当 En 值≤1 时，比对结果无显著差异，当 En 值>1 时，

比对结果有显著差异，应检查制备过程是否存在失误。 

|퐸�| = |���� ���|

�����
� ���

�
                 (14) 

XCRM -在研标准物质标准值； 

XC -采用有证标准物质对在研标准物质的测量值； 

UCRM -在研标准物质不确定度； 

UC -有证标准物质不确定度； 

注：选用的有证标准物质的不确定度不大于研制的标准物质。 

12 定值结果表示  

定值结果包括标准值和不确定度 

     푋 ± 푈                         (15) 

푈 = 푋 × 푈���                     (16) 

U-标准物质绝对扩展不确定度； 

X-标准物质的标准值； 

13 标准物质的保存与使用  

在对标准物质进行充分稳定性评估后，选择控制量值在不确定度范围内的存

储条件。如可反复开瓶后多次使用，提供反复开瓶的保持条件和使用方式。 


