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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ１４５０６《硅酸盐岩石化学分析方法》由以下３４部分组成：

———第１部分：吸附水量测定；

———第２部分：化合水量测定；

———第３部分：二氧化硅量测定；

———第４部分：三氧化二铝量测定；

———第５部分：总铁量测定；

———第６部分：氧化钙量测定；

———第７部分：氧化镁量测定；

———第８部分：二氧化钛量测定；

———第９部分：五氧化二磷量测定；

———第１０部分：氧化锰量测定；

———第１１部分：氧化钾和氧化钠量测定；

———第１２部分：氟量测定；

———第１３部分：硫量测定；

———第１４部分：氧化亚铁量测定；

———第１５部分：锂量测定；

———第１６部分：铷量测定；

———第１７部分：锶量测定；

———第１８部分：铜量测定；

———第１９部分：铅量测定；

———第２０部分：锌量测定；

———第２１部分：镍和钴量测定；

———第２２部分：钒量测定；

———第２３部分：铬量测定；

———第２４部分：镉量测定；

———第２５部分：钼和钨量测定；

———第２６部分：钴量测定；

———第２７部分：镍量测定；

———第２８部分：１６个主次成分量测定；

———第２９部分：稀土等２２个元素量测定；

———第３０部分：４４个元素量测定；

———第３１部分：二氧化硅等１２个成分量测定　偏硼酸锂熔融电感耦合等离子体原子发射光

谱法；

———第３２部分：三氧化二铝等２０个成分量测定　混合酸分解电感耦合等离子体原子发射光

谱法；

———第３３部分：砷、锑、铋、汞量测定　氢化物发生原子荧光光谱法；

———第３４部分：烧失量的测定　重量法。

本部分为ＧＢ／Ｔ１４５０６的第３１部分。

Ⅲ

犌犅／犜１４５０６．３１—２０１９



本部分按照 ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本部分由中华人民共和国自然资源部提出。

本部分由全国国土资源标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ９３）归口。

本部分起草单位：国家地质实验测试中心。

本部分主要起草人：孙德忠、王苏明、王亚平、许春雪、安子怡、陈宗定。
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硅酸盐岩石化学分析方法

第３１部分：二氧化硅等１２个

成分量测定　偏硼酸锂熔融

电感耦合等离子体原子发射光谱法

警示———使用本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

ＧＢ／Ｔ１４５０６的本部分规定了偏硼酸锂熔融电感耦合等离子体原子发射光谱法测定硅酸盐岩石中

二氧化硅、三氧化二铝、全铁（以三氧化二铁计）、氧化钙、氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五

氧化二磷、锶和钡量。

本部分适用于硅酸盐岩石中二氧化硅、三氧化二铝、全铁（以三氧化二铁计）、氧化钙、氧化镁、氧化

钾、氧化钠、二氧化钛、氧化锰、五氧化二磷、锶和钡量的偏硼酸锂熔融电感耦合等离子体原子发射光谱

法测定，也适用于土壤、沉积物样品中上述成分量的测定。

方法检出限和测定范围见表１。

表１　方法检出限和测定范围 ％

成分 方法检出限 测定范围 成分 方法检出限 测定范围

ＳｉＯ２ ０．０３ ０．１～８０ Ｎａ２Ｏ ０．００５ ０．０２～１２

Ａｌ２Ｏ３ ０．０１ ０．０３～４０ ＴｉＯ２ ０．００１ ０．００３～１２

Ｆｅ２Ｏ３ ０．０１ ０．０４～３０ ＭｎＯ ０．０００５ ０．００２～６

ＣａＯ ０．００５ ０．０２～３０ Ｐ２Ｏ５ ０．００１ ０．００３～６

ＭｇＯ ０．００５ ０．０２～３０ Ｓｒａ ５ ２０～２０００

Ｋ２Ｏ ０．００５ ０．０２～１２ Ｂａａ ５ ２０～２０００

　　
ａ 该成分的含量范围单位为微克每克（μｇ／ｇ）。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６３７９．２　测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）　第２部分：确定标准测量方法重复

性与再现性的基本方法

ＧＢ／Ｔ６３７９．４　测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）　第４部分：确定标准测量方法正确

度的基本方法

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ１４５０５　岩石和矿石化学分析方法　总则及一般规定
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ＧＢ／Ｔ１４５０６．１　硅酸盐岩石化学分析方法　第１部分：吸附水量测定

ＪＪＧ７６８　发射光谱仪检定规程

３　原理

样品经无水偏硼酸锂熔剂熔融分解，用王水溶液通过超声波振荡溶解熔盐。准确加入内标元素镉，

以消除仪器波动和基体效应的影响。样品溶液经雾化后由载气引入氩等离子体炬焰中，待测元素和内

标元素的原子被激发发出特征光谱，在一定浓度范围内，样品溶液中待测元素的浓度与其特征谱线的强

度成正比，通过测量特征谱线的信号强度来计算样品中的待测成分的量。

４　试验条件

电感耦合等离子体原子发射光谱仪检测时的温度、湿度、电压和频率等试验条件应符合ＪＪＧ７６８的

相关要求。

５　试剂或材料

本部分除非另有说明，在分析中均使用确认为分析纯的试剂。

５．１　水，ＧＢ／Ｔ６６８２，二级。

５．２　王水：取３份盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）与１份硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ）混合，现用现配。

５．３　王水溶液（５＋９５）。

５．４　硝酸溶液（１＋１）。

５．５　无水偏硼酸锂：取含水偏硼酸锂（ＬｉＢＯ２·８Ｈ２Ｏ），在铂金皿中于约７００℃脱水７ｍｉｎ～１０ｍｉｎ，待

水分烤干后，磨碎后装瓶备用。也可使用市售无水偏硼酸锂。

５．６　镉标准储备溶液［ρ（Ｃｄ）＝５．０００ｍｇ／ｍＬ］：准确称取０．５７１０ｇ高纯氧化镉（ＣｄＯ），置于烧杯中，

加入２０ｍＬ硝酸溶液（５．４），加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。也可

使用市售有证镉标准溶液。

５．７　镉内标溶液［ρ（Ｃｄ）＝１００μｇ／ｍＬ］：分取镉标准储备溶液（５．６）２０．００ｍＬ，移入１０００ｍＬ容量瓶

中，用王水溶液（５．３）稀释至刻度，摇匀备用。

５．８　校准标准溶液制备：至少选择５个国家一级标准物质，尽可能与待测样品基体相近、成分特性量值

在本方法的测定范围且基本涵盖待测样品预期量值、并且有一定梯度分布，将此标准物质与样品同时进

行化学处理，制备成标准物质溶液作为校准用标准溶液。

５．９　校准空白溶液：称取０．２ｇ（精确至１ｍｇ）无水偏硼酸锂（５．５），溶解于５０ｍＬ容量瓶中，准确加入

镉内标溶液（５．７）５．００ｍＬ，用王水溶液（５．３）稀释至刻度，摇匀备用。

５．１０　氩气：φ（Ａｒ）≥９９．９９６％。

６　仪器设备

６．１　电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

６．２　分析天平，感量０．１ｍｇ。

６．３　马弗炉，最高温度为１０００℃，控温精度±１０℃。

６．４　超声波清洗器，温度为室温。

６．５　石墨坩埚，用光谱纯石墨棒加工制成，具体尺寸参见附录Ａ。也可使用市售类似产品。

２
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６．６　试验所用仪器设备经过检定或校准合格，并在有效期内。

７　样品

７．１　按照 ＧＢ／Ｔ１４５０５的相关规定，加工样品的粒径应小于７４μｍ。

７．２　样品应在１０５℃预干燥２ｈ～４ｈ，置于干燥器中，冷却至室温。

７．３　对易吸水的岩石，应取常温干燥样品，在称样的同时，按 ＧＢ／Ｔ１４５０６．１进行吸附水量的测定，以

干态报出计算结果。

７．４　称取０．１ｇ样品，精确至０．１ｍｇ，此为试验用样品。

８　试验步骤

８．１　样品分解

８．１．１　称取０．４ｇ（精确至１ｍｇ）无水偏硼酸锂（５．５）于石墨坩埚（６．５）中，加入试验用样品（７．４），用铂

金丝充分搅拌混匀。将石墨坩埚放在瓷坩埚中，置于已升温至１０００℃马弗炉（６．３）中，熔融１５ｍｉｎ。

８．１．２　在１００ｍＬ烧杯中加入约３０ｍＬ王水溶液（５．３）。在超声波清洗器（６．４）中加入去离子水，水 量

以放入烧杯后，烧杯中溶液的液面比烧杯外面的水平面低，并且不使烧杯浮起为宜。

８．１．３　从马弗炉中取出瓷坩埚，将石墨坩埚中的熔融体趁热立即倒入已加入王水溶液（５．３）的烧杯中。

迅速将烧杯放入已加入适量去离子水的超声波清洗器中，超声振荡溶解熔盐，每隔几分钟轻轻摇动烧杯

至熔盐溶解完全，溶解过程约１５ｍｉｎ。

８．１．４　将烧杯中的溶液转移至５０ｍＬ容量瓶中，用王水溶液（５．３）稀释至刻度，摇匀，此为样品溶液。

８．１．５　分取５．００ｍＬ制备好的样品溶液（８．１．４），准确加入镉内标溶液（５．７）１．００ｍＬ，用王水溶液（５．３）

准确定容至１０ｍＬ，摇匀，此为样品测定溶液。

８．２　空白试验

随同样品进行双份空白试验，空白试验应与样品试验同时进行，采用相同的试验步骤，所用试剂应

取自同一瓶试剂，加入同等的量。

８．３　验证试验

随同样品进行验证试验，验证试验与样品试验同时进行，采用相同的试验步骤，用和样品基体相似、

含量相近的国家标准物质作为验证试验用样品，并要避免使用与校准标准溶液相同的标准物质。

８．４　平行试验

随同样品进行平行试验，平行试验与样品试验同时进行，采用相同的试验步骤。

８．５　测定

８．５．１　启动仪器并调节至最佳工作状态（参见表Ｂ．１），仪器启动后至少稳定３０ｍｉｎ。

８．５．２　建立分析方法，选择元素和波长（参见表Ｂ．２），编制样品分析表。

８．５．３　校准曲线绘制：以校准空白溶液（５．９）为零点，以至少５个标准物质制备的校准标准溶液（５．８）建

立校准曲线。校准曲线每点数据采集至少３次，取平均值。

８．５．４　测定每批样品测定溶液（８．１．５）时，同时测定空白试验（８．２）、验证试验（８．３）和平行试验（８．４）

溶液。

８．５．５　每次测定间隔用王水溶液（５．３）清洗系统。

３
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９　试验数据处理

样品中待测成分犻的含量以质量分数狑犻 计，数值以百分数（％）表示时，按式（１）计算：

狑犻＝
（ρ犻－ρ犻０）犞０犞

犿犞１×１００００
……………………（１）

　　数值以微克每克（μｇ／ｇ）为单位表示时，按式（２）计算：

狑犻＝
（ρ犻－ρ犻０）犞０犞

犿犞１
……………………（２）

　　式（１）和式（２）中：

ρ犻　———样品测定溶液中待测成分质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

ρ犻０ ———空白试验溶液（８．２）中待测成分质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞０ ———样品溶液总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———分取样品溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———样品测定溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试验用样品的质量的数值，单位为克（ｇ）。

所得结果按ＧＢ／Ｔ１４５０５表示为：××．××％、×．××％、０．×××％、×××μｇ／ｇ、××．×μｇ／ｇ、

×．××μｇ／ｇ、０．××μｇ／ｇ、０．０××μｇ／ｇ。

１０　精密度

１０．１　按 ＧＢ／Ｔ６３７９．２规定的方法，得到偏硼酸锂熔融电感耦合等离子体原子发射光谱法测定硅酸盐

岩石中二氧化硅等１２个成分量的重复性和再现性即方法精密度数据统计结果见表２和参见附录Ｃ相

关部分。

１０．２　在重复性条件下获得的两次独立测试结果，在表２给出的水平范围内，其绝对差值超过重复性限

（狉）的情况不超过５％，重复性限（狉）按表２所列方程式计算。

１０．３　在再现性条件下获得的两次独立测试结果，在表２给出的水平范围内，其绝对差值超过再现性限

（犚）的情况不超过５％，再现性限（犚）按表２所列方程式计算。

表２　方法精密度 ％

成分 水平范围犿ａ 重复性限狉 再现性限犚

ＳｉＯ２ ３５．６３～７２．７２ 狉＝０．０１１犿 犚＝０．０７６犿０．６０１１

Ａｌ２Ｏ３ ７．８１～１７．７３ 狉＝０．０２８３犿 犚＝０．０４９５犿

ＴＦｅ２Ｏ３ ２．３５～２４．４８ 狉＝０．０４８９犿０．８ 犚＝０．１３３５犿０．５６８０

ＣａＯ ０．６１～９．９１ 狉＝０．０４２１犿０．８４４１ 犚＝０．１０３犿０．６９９２

ＭｇＯ ０．１６～７．８１ 狉＝０．００４８１＋０．０３１７犿 犚＝０．００２８３＋０．０７１３犿

Ｋ２Ｏ ０．１６～７．４１ 狉＝０．０６１４犿０．６２８３ 犚＝０．１３５犿０．４５１２

Ｎａ２Ｏ １．４２～７．１７ 狉＝０．０５８５＋０．０２６９犿 狉＝０．００７９＋０．０７６１犿

ＴｉＯ２ ０．２９～７．７２ 狉＝０．００５９４＋０．０３６２犿 犚＝０．０７６９犿０．８０８７

ＭｎＯ ０．０７～０．１９ 狉＝０．０５５４犿 犚＝０．００６５＋０．０７８９犿

４
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表２（续） ％

成分 水平范围犿ａ 重复性限狉 再现性限犚

Ｐ２Ｏ５ ０．０１９～０．９３６ 狉＝０．０３０５犿０．４５６１ 犚＝０．０１３０＋０．０９０８犿

Ｂａｂ ８０．２～１９４９ 狉＝０．１２２犿０．５１７９ 犚＝０．７３４犿０．７３３５

Ｓｒｂ ４１．９～１２３１ 狉＝１．８８＋０．０４２４犿 犚＝５．２８＋０．１１６犿

　　注：精密度数据是依据ＧＢ／Ｔ６３７９．２，由９家实验室对６个含量水平样品，分别在重复性条件下测定４次，对数据

统计剔除离群值后计算得到。

　　
ａ 测定结果的平均值。

ｂ 该成分的含量单位为微克每克（μｇ／ｇ）。

１１　正确度

按ＧＢ／Ｔ６３７９．４规定的方法，得到偏硼酸锂熔融电感耦合等离子体原子发射光谱法测定硅酸盐岩

石中二氧化硅等１２个成分量的方法正确度数据参见附录Ｃ相关部分。

１２　质量保证和控制

１２．１　每批样品分析，应同时进行２个空白试验、２０％～３０％的平行试验分析（当样品数量不超过５个

时，应进行１００％的平行试验分析）和１个～２个同岩性标准物质验证试验。

１２．２　样品和用于制备校准标准溶液的标准物质的称样量尽量相近。

１２．３　马弗炉升温至１０００℃时再放入已称好样品和熔剂的石墨坩埚，以减少石墨坩埚的损耗。

１２．４　如石墨坩埚中的熔融体不能全部倒出，发生沾埚底的现象，可以适当减少样品量或增加偏硼酸锂

熔剂量以增加熔剂和样品的重量比。

１２．５　在相同体积的校准空白、校准标准溶液和样品溶液中准确加入相同量的镉内标溶液（５．７）。

１２．６　分析者应能熟练操作电感耦合等离子体原子发射光谱仪，了解基体和背景干扰，并能进行正确

校正。

１２．７　校准曲线一次拟合的相关系数γ≥０．９９９。

１２．８　分析者应监控整个样品分析过程中的内标信号强度以及各分析元素与内标信号强度比。内标信

号的绝对值应保持在校准空白最初信号强度的８０％～１２０％。如果超出此范围，应分析并查明原因。

１２．９　重复性条件下，两次测定结果的绝对差应小于表２给出的重复性限狉；再现性条件下，不同实验

室的单次测定结果的绝对差应小于表２给出的再现性限犚。否则应查找原因，纠正错误后，重新进行

试验分析。

１２．１０　本部分适用于硅酸盐岩石类样品中１２项主要成分 ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｋ２Ｏ、

Ｎａ２Ｏ、ＴｉＯ２、ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５、Ｓｒ、Ｂａ的测定，另取样品测定烧失量，可得样品全分析结果，主量成分质量分

数加和可以达到９９．３％～１００．７％。

５
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附　录　犃

（资料性附录）

石墨坩埚

犃．１　石墨坩埚的制作

石墨坩埚由低密度高纯石墨棒车制而成。

犃．２　石墨坩埚的尺寸

根据本方法要求设计的坩埚，具体尺寸见图Ａ．１：

单位为毫米

犪）　石墨坩埚横截面图　　　　　　　　　　犫）　石墨坩埚纵剖面图　　　

石墨坩埚尺寸：内径１８ｍｍ，外径２５ｍｍ，壁厚３．５ｍｍ，内部深２６ｍｍ，外部高３５ｍｍ。

图犃．１　石墨坩埚尺寸图

犃．３　石墨坩埚清洁

取用过的石墨坩埚一个，把与石墨坩埚内径一致的麻花钢钻头放入坩埚内，稍微用力旋转钻头，把

坩埚内壁的附着物和石墨粉刮掉并倒出，使内壁干净光洁。

６
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附　录　犅

（资料性附录）

仪器参考工作条件

以某电感耦合等离子体原子发射光谱仪为例，仪器参考工作条件见表Ｂ．１。各元素测定选用波长、

强度、扣背景位置见表Ｂ．２。

表犅．１　电感耦合等离子体原子发射光谱仪参考工作条件

仪器参数 设定值 仪器参数 设定值

ＩＣＰ功率／Ｗ １１５０ 雾化器类型 玻璃同心雾化器

冷却气流量／（Ｌ／ｍｉｎ） １５．０ 短波曝光时间／ｓ ２０

辅助气流量／（Ｌ／ｍｉｎ） ０．５ 长波曝光时间／ｓ １０

雾化气压力／ｋＰａ １９３

表犅．２　分析谱线波长、级次、强度、扣背景位置

元素 波长／ｎｍ 级次 谱线强度
扣背景位置

左 右

Ｓｉ ２１２．４１２ １５８ ３００ １ １４

Ｓｉ ２５１．６１２ １３４ ６００ １ １４

Ａｌ ３９６．１５２ ８５ ３５０ ３ １４

Ｃａ １８３．８０１ １８２ １２０ １ １４

Ｃａ ３１７．９３３ １０５ ３００ １ １４

Ｍｇ ２８５．２１３ １１７ ６０００ １ １４

Ｍｇ ３８３．８２６ ８７ １８０ １ １４

Ｋ ７６６．４９０ ４４ ９０ １ １４

Ｎａ ５８９．５９２ ５７ ５００ １ １４

Ｔｉ ３３４．９４１ １００ ５０００ １ １４

Ｍｎ ２６０．５６９ １２９ ７０００ １ １４

Ｍｎ ３４４．１９９ ９７ １５０ １ １４

Ｐ ２１３．６１８ １５７ ９０ ４ ×

Ｆｅ ２１７．８０９ １５４ ３５ １ １４

Ｆｅ ２４０．４８８ １４０ ６００ １ １４

Ｆｅ ２５９．９４０ １２９ ２０００ １ １４

Ｆｅ ２６３．１０５ １２８ １００ １ １４

Ｓｒ ４０７．７７１ ８２ ３００００ １ １４

Ｂａ ２３３．５２７ １４４ １８００ １ １４

７
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表犅．２（续）

元素 波长／ｎｍ 级次 谱线强度
扣背景位置

左 右

Ｂａ ４５５．４０３ ７４ １５０００ １ １４

Ｂａ ４９３．４０９ ６８ ９０００ １ １４

Ｃｄ ２２８．８０２ １４７ ２０００ １ １４

　　注：“×”代表不扣除背景。
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附　录　犆

（资料性附录）

实验室间准确度协作试验数据统计结果

根据ＧＢ／Ｔ６３７９．２和ＧＢ／Ｔ６３７９．４确定了测量方法的重复性限与再现性限以及分析方法的偏倚，

统计结果见表Ｃ．１～表Ｃ．１２。

表犆．１　硅酸盐岩石样品中二氧化硅量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ８ ８ ８ ８ ８

总平均值（珕狔）／％ ４４．７４ ５４．４０ ５９．６６ ３５．６３ ７２．７２ ６５．９８

标准值（μ）／％ ４４．６４ ５４．４８ ５９．６８ ３５．６９ ７２．７８ ６５．９０

重复性标准差（犛狉）／％ ０．１９ ０．２６ ０．２４ ０．２０ ０．２６ ０．１５

重复性变异系数／％ ０．４２ ０．４８ ０．３９ ０．５７ ０．３６ ０．２３

重复性限（狉）／％ ０．５３ ０．７３ ０．６７ ０．５８ ０．７４ ０．４４

再现性标准差（犛犚）／％ ０．２０ ０．２３ ０．３３ ０．２９ ０．３６ ０．４０

再现性变异系数／％ ０．４５ ０．４３ ０．５６ ０．８２ ０．４９ ０．６１

再现性限（犚）／％ ０．５７ ０．６６ ０．９４ ０．８３ １．０２ １．１３

测量方法偏倚（δ）／％ ０．１０ －０．０８ －０．０２ －０．０６ －０．０６ ０．０８

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０５ －０．２５ －０．２５ －０．２６ －０．３１ －０．１９

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．２４ ０．１０ ０．２２ ０．１５ ０．１９ ０．３４

相对误差（ＲＥ）／％ ０．２１ －０．１４ －０．０３ －０．１６ －０．０９ ０．１１

　　
ａ犃犛犚 为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．２　硅酸盐岩石样品中三氧化二铝量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ８ ８ ９ ９ ８

总平均值（珕狔）／％ １３．９６ １７．７３ １６．６８ １４．２８ １３．１０ ７．８１

标准值（μ）／％ １３．８３ １７．７２ １６．５６ １４．１４ １２．９６ ７．８６

重复性标准差（犛狉）／％ ０．１０ ０．２０ ０．２２ ０．１３ ０．１３ ０．０７

重复性变异系数／％ ０．７２ １．１５ １．３５ ０．８８ ０．９８ ０．９５

重复性限（狉）／％ ０．２９ ０．５７ ０．６３ ０．３６ ０．３６ ０．２１
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表犆．２（续）

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

再现性标准差（犛犚）／％ ０．２４ ０．２３ ０．２７ ０．２３ ０．１９ ０．２２

再现性变异系数／％ １．７１ １．２９ １．６４ １．５８ １．４８ ２．７８

再现性限（犚）／％ ０．６７ ０．６５ ０．７７ ０．６４ ０．５５ ０．６１

测量方法偏倚（δ）／％ ０．１３ ０．０１ ０．１２ ０．１５ ０．１４ －０．０５

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０２６ －０．１５２ －０．０７８ －０．００８ ０．００６ －０．１９０

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．２９２ ０．１７６ ０．３０８ ０．２９８ ０．２７２ ０．０９８

相对误差（ＲＥ）／％ ０．９６ ０．０７ ０．６９ １．０３ １．０７ －０．５９

　　
ａ犃犛犚 为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．３　硅酸盐岩石样品中氧化钙量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ８ ９ ８ ８ ８

总平均值（珕狔）／％ ８．８７ １．４１ ４．８３ ９．９１ ０．６１２ ９．６７

标准值（μ）／％ ８．８１ １．３９ ４．７２ ９．８６ ０．５９ ９．６６

重复性标准差（犛狉）／％ ０．０７８ ０．０２８ ０．０６７ ０．０８６ ０．００７ ０．１１６

重复性变异系数／％ ０．８８ １．９９ １．３８ ０．８７ １．２２ １．２０

重复性限（狉）／％ ０．２２ ０．０８ ０．１９ ０．２４ ０．０２１ ０．３３

再现性标准差（犛犚）／％ ０．０８８ ０．０４３ ０．１６９ ０．１７６ ０．０２５ ０．２５２

再现性变异系数／％ ０．９９ ３．０６ ３．４９ １．７７ ４．０５ ２．６０

再现性限（犚）／％ ０．２５ ０．１２ ０．４８ ０．５０ ０．０７０ ０．７１

测量方法偏倚（δ）／％ ０．０６２ ０．０１８ ０．１１２ ０．０５３ ０．０２１ ０．０１４

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．００１ －０．０１２ －０．００１ －０．０６５ ０．００５ －０．１５５

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．１２５ ０．０４７ ０．２２４ ０．１７１ ０．０３８ ０．１８３

相对误差（ＲＥ）／％ ０．７０ １．２９ ２．３７ ０．５４ ３．５６ ０．１４

　　
ａ犃犛犚 为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．４　硅酸盐岩石样品中氧化镁量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ９ ９ ９ ８ ７
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表犆．４（续）

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

总平均值（珕狔）／％ ７．８１ ０．６５９ ２．８７ ５．３１ ０．１５６ ０．９１７

标准值（μ）／％ ７．７７ ０．６５ ２．８１ ５．２５ ０．１６ ０．９３

重复性标准差（犛狉）／％ ０．０８３ ０．０１２ ０．０４４ ０．０４８ ０．００３ ０．００９

重复性变异系数／％ １．０７ １．８０ １．５２ ０．９０ ２．０６ ０．９７

重复性限（狉）／％ ０．２４ ０．０３４ ０．１２ ０．１４ ０．００９ ０．０２５

再现性标准差（犛犚）／％ ０．１５６ ０．０１８ ０．１０１ ０．１６０ ０．００５ ０．０１４

再现性变异系数／％ １．９９ ２．７７ ３．５３ ３．００ ３．３５ １．４７

再现性限（犚）／％ ０．４４ ０．０５２ ０．２９ ０．４５ ０．０１５ ０．０３８

测量方法偏倚（δ）／％ ０．０３７ ０．００９ ０．０６２ ０．０６０ －０．００４ －０．０１３

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０６８ －０．００４ －０．００５ －０．０４５ －０．００８ －０．０２２

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．１４２ ０．０２１ ０．１３０ ０．１６６ ０．０００ －０．００４

相对误差（ＲＥ）／％ ０．４８ １．３８ ２．２１ １．１４ －２．５０ －１．４０

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．５　硅酸盐岩石样品中氧化钾量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ８ ８ ８ ９ ９

总平均值（珕狔）／％ ２．３３ ７．４１ ３．５４ ０．１５９ ５．４９ １．９３

标准值（μ）／％ ２．３２ ７．４８ ３．５０ ０．１５ ５．４３ １．９２

重复性标准差（犛狉）／％ ０．０３７ ０．０６５ ０．０５０ ０．００７ ０．０６９ ０．０３５

重复性变异系数／％ １．６１ ０．８７ １．４１ ４．１１ １．２５ １．８２

重复性限（狉）／％ ０．１１ ０．１８ ０．１４ ０．０１９ ０．１９ ０．１０

再现性标准差（犛犚）／％ ０．０６１ ０．０８２ ０．１１９ ０．０１７ ０．０８４ ０．１１６

再现性变异系数／％ ２．６２ １．１０ ３．３６ １０．５８ １．５２ ６．０２

再现性限（犚）／％ ０．１７ ０．２３ ０．３４ ０．０４８ ０．２４ ０．３３

测量方法偏倚（δ）／％ ０．００５ －０．０７３ ０．０４１ ０．００９ ０．０５５ ０．０１５

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０３７ －０．１３ －０．０３８ －０．００２ －０．００４ －０．０６２

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．０４７ －０．０１５ ０．１２１ ０．０２１ ０．１１４ ０．０９２

相对误差（ＲＥ）／％ ０．２２ －０．９８ １．１７ ６．００ １．０１ ０．７８

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。
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表犆．６　硅酸盐岩石样品中氧化钠量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ８ ８ ８ ９ ９

总平均值（珕狔）／％ ３．４１ ７．１７ ４．１３ ２．１６ ２．５９ １．４２

标准值（μ）／％ ３．３８ ７．１６ ４．０５ ２．１１ ２．５７ １．３９

重复性标准差（犛狉）／％ ０．０３３ ０．０８５ ０．０６７ ０．０５５ ０．０５５ ０．０２６

重复性变异系数／％ ０．９８ １．１９ １．６３ ２．５２ ２．１２ １．８４

重复性限（狉）／％ ０．０９ ０．２４ ０．１９ ０．１５ ０．１５ ０．０７

再现性标准差（犛犚）／％ ０．０９６ ０．１５６ ０．１２８ ０．０６７ ０．０７９ ０．０３６

再现性变异系数／％ ２．８２ ２．１８ ３．１１ ３．１１ ３．０４ ２．５３

再现性限（犚）／％ ０．２７ ０．４４ ０．３６ ０．１９ ０．２２ ０．１０

测量方法偏倚（δ）／％ ０．０３０ ０．０１１ ０．０７６ ０．０５０ ０．０１５ ０．０２５

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０３４ －０．０９５ －０．０１０ ０．００３ －０．０３９ ０．０００

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．０９４ ０．１１７ ０．１６３ ０．０９８ ０．０７０ ０．０５０

相对误差（ＲＥ）／％ ０．８９ ０．１５ １．８８ ２．３７ ０．５８ １．８０

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．７　硅酸盐岩石样品中二氧化钛量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ８ ９ ７ ９ ８

总平均值（珕狔）／％ ２．４０ ０．４７４ ０．７７４ ７．７２ ０．２９５ ０．２９５

标准值（μ）／％ ２．３７ ０．４８ ０．７７ ７．６９ ０．３０ ０．２９

重复性标准差（犛狉）／％ ０．０３４ ０．００９ ０．０１０ ０．１０３ ０．００７ ０．００４

重复性变异系数／％ １．４４ １．９７ １．２７ １．３３ ２．５１ １．４４

重复性限（狉）／％ ０．０９７ ０．０２６ ０．０２８ ０．２９０ ０．０２１ ０．０１２

再现性标准差（犛犚）／％ ０．０６３ ０．０１５ ０．０２６ ０．１２５ ０．０１１ ０．００８

再现性变异系数／％ ２．６１ ３．１１ ３．３７ １．６２ ３．５７ ２．８５

再现性限（犚）／％ ０．１７７ ０．０４２ ０．０７４ ０．３５４ ０．０３０ ０．０２４

测量方法偏倚（δ）／％ ０．０２７ －０．００６ ０．００４ ０．０３５ －０．００５ ０．００５

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０１６ －０．０１６ －０．０１３ －０．０５３ －０．０１３ －０．００１
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表犆．７（续）

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．０６９ ０．００４ ０．０２１ ０．１２３ ０．００２ ０．０１０

相对误差（ＲＥ）／％ １．１４ －１．２５ ０．５２ ０．４６ －１．６７ １．７２

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．８　硅酸盐岩石样品中氧化锰量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ９ ８ ９ ９ ９

总平均值（珕狔）／％ ０．１７３ ０．１１８ ０．０９６ ０．１９２ ０．１３９ ０．０７０

标准值（μ）／％ ０．１６９ ０．１２ ０．０９４ ０．１９３ ０．１４ ０．０７１

重复性标准差（犛狉）／％ ０．００２９ ０．００２７ ０．００２０ ０．００３２ ０．００３７ ０．００１０

重复性变异系数／％ １．６７ ２．３０ ２．１０ １．６８ ２．６３ １．３９

重复性限（狉）／％ ０．００８２ ０．００７７ ０．００５７ ０．００９１ ０．０１０４ ０．００２８

再现性标准差（犛犚）／％ ０．００６０ ０．００５８ ０．００３５ ０．００７５ ０．００８１ ０．００４６

再现性变异系数／％ ３．４８ ４．９１ ３．６５ ３．９２ ５．７９ ６．６２

再现性限（犚）／％ ０．０１７ ０．０１６ ０．０１０ ０．０２１ ０．０２３ ０．０１３

测量方法偏倚（δ）／％ ０．００４ －０．００２ ０．００２ －０．００１ －０．００１ －０．００１

（δ－犃犛犚
ａ）／％ ０．０００ －０．００６ －０．００１ －０．００６ －０．００６ －０．００４

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．００８ ０．００２ ０．００４ ０．００４ ０．００５ ０．００２

相对误差（ＲＥ）／％ ２．３７ －１．６７ ２．１３ －０．５２ －０．７１ －１．４１

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．９　硅酸盐岩石样品中五氧化二磷量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ８ ９ ８ ９ ９

总平均值（珕狔）／％ ０．９３６ ０．０１９ ０．３４２ ０．０２５ ０．０４３ ０．０８１

标准值（μ）／％ ０．９４６ ０．０１８ ０．３４０ ０．０２８ ０．０４５ ０．０８８

重复性标准差（犛狉）／％ ０．００９９ ０．００２１ ０．００８１ ０．００１８ ０．００２６ ０．００２６

重复性变异系数／％ １．０６ １１．４ ２．３８ ７．２７ ６．０１ ３．２４
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表犆．９（续）

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

重复性限（狉）／％ ０．０２８ ０．００６ ０．０２３ ０．００５ ０．００７ ０．００７

再现性标准差（犛犚）／％ ０．０４３ ０．００３７ ０．０１２ ０．００９２ ０．００４４ ０．００５８

再现性变异系数／％ ４．５８ １９．６ ３．６１ ３７．６ １０．３ ７．２０

再现性限（犚）／％ ０．１２ ０．０１０ ０．０３５ ０．０２６ ０．０１３ ０．０１６

测量方法偏倚（δ）／％ －０．０１０ ０．００１ ０．００２ －０．００３ －０．００２ －０．００７

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．０３８ －０．００２ －０．００７ －０．０１ －０．００５ －０．０１１

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．０１８ ０．００３ ０．０１０ ０．００３ ０．００１ －０．００３

相对误差（ＲＥ）／％ －１．０６ ５．５６ ０．５９ －１０．７ －４．４４ －７．９５

　　
ａ犃犛犚 为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．１０　硅酸盐岩石样品中三氧化二铁量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ８ ８ ９ ８ ９ ９

总平均值（珕狔）／％ １３．４０ ７．４３ ６．１３ ２４．４８ ３．２５ ２．３５

标准值（μ）／％ １３．４０ ７．４１ ６．０６ ２４．７５ ３．２１ ２．３７

重复性标准差（犛狉）／％ ０．１３ ０．１１ ０．０８ ０．２０ ０．０５ ０．０３

重复性变异系数／％ ０．９７ １．４４ １．３４ ０．８２ １．５１ １．１５

重复性限（狉）／％ ０．３７ ０．３０ ０．２３ ０．５７ ０．１４ ０．０８

再现性标准差（犛犚）／％ ０．２０ ０．１６ ０．１２ ０．３２ ０．０７ ０．１０

再现性变异系数／％ １．４６ ２．１４ １．９２ １．２９ ２．１４ ４．３３

再现性限（犚）／％ ０．５５ ０．４５ ０．３３ ０．８９ ０．２０ ０．２９

测量方法偏倚（δ）／％ －０．００２ ０．０２ ０．０６８ －０．２７１ ０．０３９ －０．０１７

（δ－犃犛犚
ａ）／％ －０．１３７ －０．０９ －０．０１３ －０．４８７ －０．００９ －０．０８５

（δ＋犃犛犚
ａ）／％ ０．１３３ ０．１３０ ０．１５０ －０．０５５ ０．０８８ ０．０５０

相对误差（ＲＥ）／％ －０．０１ ０．２７ １．１２ －１．０９ １．２１ －０．７２

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。
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表犆．１１　硅酸盐岩石样品中锶量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ９ ９ ９ ８ ９

总平均值（珕狔）／（μｇ／ｇ） １１２９ １１８５ １２３１ ５９９ ４１．９ ５０５

标准值（μ）／（μｇ／ｇ） １１００ １１６０ １１９８ ６１２ ４３．０ ４８４

重复性标准差（犛狉）／（μｇ／ｇ） １５．０ １７．７ ２０．９ １２．７ １．２９ ６．２７

重复性变异系数／％ １．３３ １．４９ １．７０ ２．１２ ３．０９ １．２４

重复性限（狉）／（μｇ／ｇ） ４２．５ ５０．０ ５９．０ ３６．０ ３．６６ １７．７

再现性标准差（犛犚）／（μｇ／ｇ） ４７．４ ５３．７ ６７．２ ２２．６ ３．７０ １７．９

再现性变异系数／％ ４．２０ ４．５３ ５．４６ ３．７７ ８．８３ ３．５５

再现性限（犚）／（μｇ／ｇ） １３４ １５２ １９０ ６３．８ １０．５ ５０．７

测量方法偏倚（δ）／（μｇ／ｇ） ２８．５３ ２４．８１ ３２．９７ －１２．８１ －１．１１ ２０．８６

（δ－犃犛犚
ａ）／（μｇ／ｇ） －２．８５ －１０．７１ －１１．４７ －２８．１３ －３．５７ ８．９８

（δ＋犃犛犚
ａ）／（μｇ／ｇ） ５９．９０ ６０．３４ ７７．４１ ２．５０ １．３４ ３２．７４

相对误差（ＲＥ）／％ ２．５９ ２．１４ ２．７５ －２．０９ －２．５９ ４．３１

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。

表犆．１２　硅酸盐岩石样品中钡量：重复性限与再现性限及测量方法偏倚统计结果

统计参数
水平

ＧＢＷ０７１０５ ＧＢＷ０７１０９ ＧＢＷ０７１１１ ＧＢＷ０７１１２ ＧＢＷ０７１１３ ＧＢＷ０７４７５

参加实验室数（狆） ９ ９ ９ ９ ９ ９

可接受结果的实验室数（犘） ９ ９ ９ ８ ９ ９

总平均值（珕狔）／（μｇ／ｇ） ５５２ ２４６ １９４９ ８０．２ ５０８ １００３

标准值（μ）／（μｇ／ｇ） ５２７ ２５１ １９００ ８６．２ ５０６ ９７０

重复性标准差（犛狉）／（μｇ／ｇ） ５．９４ １３．４ ３３．９ ４．２３ ８．４７ １３．４

重复性变异系数／％ １．０８ ５．４４ １．７４ ５．２８ １．６７ １．３４

重复性限（狉）／（μｇ／ｇ） １６．８ ３７．９ ９６．０ １２．０ ２４．０ ３８．０

再现性标准差（犛犚）／（μｇ／ｇ） ２７．５ ２０．３ ６８．５ ５．５７ ２２．４ ３７．１

再现性变异系数／％ ４．９８ ８．２５ ３．５１ ６．９５ ４．４０ ３．７０

再现性限（犚）／（μｇ／ｇ） ７７．７ ５７．５ １９３．７ １５．８ ６３．３ １０５

测量方法偏倚（δ）／（μｇ／ｇ） ２４．７ －４．５３ ４９．２ －６．０３ １．９６ ３３．０

（δ－犃犛犚
ａ）／（μｇ／ｇ） ６．６２ －１８．５ ３．１０ －９．９２ －１２．９ ８．３０

（δ＋犃犛犚
ａ）／（μｇ／ｇ） ４２．７ ９．４７ ９５．３ －２．１３ １６．８ ５７．６

相对误差（ＲＥ）／％ ４．６８ －１．８０ ２．５９ －６．９９ ０．３９ ３．４０

　　
ａ犃犛犚为测量方法偏倚的９５％置信区间。
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