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2020年度环境监测能力验证

试验项目方案

项目名称：水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证
承担机构：广州质量监督检测研究院
申报日期：   2020.08.20
	项目名称
	水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证

	检测/校准

项目/参数及对应的检测方法
	本次能力验证要求检测水中高锰酸盐指数及氨氮

GB/T 11892-1989《水质 高锰酸盐指数的测定》

HJ 535-2009《水质 氨氮的测定 纳氏试剂分光光度法》

	承担单位

协作单位
	广州质量监督检测研究院

	计划的性质和目的：（预期效果）

水污染是当前世界上突出的环境问题之一，依据对水污染物相关项目进行监测，是对水体质量进行评价的关键。常见的水质监测项目有很多，当中，高锰酸盐指数及氨氮都是当中的重要衡量指标。高锰酸盐指数是地表水和地下水受还原性无机物和有机物污染的重要衡量尺度。水中氨氮对的自然生态环境影响很大。氮是细菌繁殖不可缺少的物质元素，当工业废水中氮量不足时，采用生物处理时需要人为补充氮；相反，氮也是引发水体富营养化污染的元素之一。

水质相关指标在测定时，容易受到环境等多种因素的影响。在检测上对设备和人员均有一定要求。水质相关指标的检测结果是评价水体环境质量的重要依据。对于众多从事环境监测的检测机构，其检测结果的准确性，对于评估我市环境水体环境质量风险水平具有重要意义。

目前，我市有众多环境监测类实验室开展水质相关参数的检测工作。本次能力验证为是由广州质量监督检测研究院承担，旨在了解我市实验室水中高锰酸盐指数及氨氮等检测能力的整体水平。科学、公正地评价相关检测实验室的实际检测能力，提高检测数据的可靠性，特组织此次检测能力测评。希望藉此次检测能力测评活动，推动和提高参加实验室从事相关检测的技术能力和管理水平，确定和核查实验室对于本项目的检测能力。



	项目组

	计划负责人
	姓名：叶元坚
联络地址：广州市番禺区石楼镇潮田工业区珠江路1~2号质检标准楼310室
联系电话/手机：13760880100
传真：----
E-mail：109075456@qq.com

	技术专家
	姓名：袁嘉伟、潘永红、田嘉城、朱毅、贾芳

联络地址：广州市番禺区石楼镇潮田工业区珠江路1~2号质检标准楼310室
联系电话/手机： 13660865344
传真：----
E-mail：496399091@qq.com

	统计专家
	姓名：郑煜、蔡锦安、钟俊芳、刘厚宝、吴志健、丘文广

联络地址：广州市番禺区石楼镇潮田工业区珠江路1~2号质检标准楼310室
联系电话/手机：15950581378
传真：----

E-mail: 2917854359@qq.com

	计划联络人
	姓名：尹碧军、郑玉娜

联络地址：广州市番禺区石楼镇潮田工业区珠江路1~2号
联系电话/手机：020-83179105；83179803

传真：020-83390780

E-mail: zb@qmark.com.cn


	参加检验检测机构情况：

考虑到行业分布和便利性原因，本次能力验证计划通知100家实验室参加，实验室应具备水中环境检测的能力，覆盖全广州市。计划包含具备环境监测检测能力的实验室100家，在统计数据时以实际参加单位为准。
参加检验检测机构数量估计： 100 家 
                                                                                                                                                              

	参加检验检测机构条件：(包括机构应具备的硬件和软件条件等)：

1、实验室应具备可开展化学分析检测的场所；应具备水质的高锰酸盐指数、氨氮的检测能力； 

2、实验室应配备紫外可见分光光度计（UV-Vis）等分析仪器，另外配备分析天平及常用实验玻璃器皿；涉及设备应满足标准GB/T 11892-1989、HJ 535-2009的要求；

3、实验室应遵守广州市市场监督管理局能力验证的政策和程序。



	样品说明（包括样品特性描述、样品拟采用的制备方法，样品的浓度设计，样品均匀性、稳定性检验方法、样品储存和运输等相关内容）：

样品性状：澄清液体。

样品制备：样品以去离子水为基质，由具备制备水质质控样品的机构在去离子水中添加特定的高锰酸盐或氨氮的质控化合物，经充分混合搅拌后，制成特定的水样。高锰酸盐水样和氨氮水样分别独立配制。分别用玻璃瓶分装。每瓶体积20mL，每个项目分装至少150瓶，室温避光保存。样品制备完成后要进行均匀性检验，样品邮寄之前、测试期间和测试之后都要进行稳定性检验。

样品的浓度设计：本次能力验证设计A，B，C三组不同浓度的样品，A，B分别为高锰酸盐及氨氮的测试样品，C为高锰酸盐干扰样品，干扰样品浓度不等，不参与结果统计，目的为防止结果串通。样品A，B和C混在一起统一编号。实验室无法从样品外观和样品编号识别A样、B样和C样。每个参试实验室将同时获得A，B，C三个样品，最终将报出两个高锰酸盐指数结果及一个氨氮结果。
样品均匀性检验：对能力验证计划所制备的样品中随机抽取10瓶样品用于均匀性检验，对抽取的每个样品，在短时间内由同一测试人员，使用相同前处理方法、相同测试条件、相同测试仪器对水中相关能力验证项目进行检测，重复测试的样品应在同一样品中分别单独取样。样品的所有重复测试应按随机次序进行。采用CNAS-GL03:2006《能力验证样品均匀性和稳定性评价指南》，采用单因子方差分析法（F值）对检验中的结果进行统计处理。若样品之间无显著性差异，则表明样品是均匀的。

样品稳定性检验：稳定性检验是在不同时间对样品（常温保存）进行稳定性考察，从制备好到检测能力测评活动的结束，持续监测。各间隔日随机抽取样品2份。检验方法、检测人员、仪器、实验室条件与均匀性检验相同。按照CNAS-GL03:2006《能力验证样品均匀性和稳定性评价指南》采用平均值一致性检验进行评定。当t值小于显著性水平a自由度n1+n2-2的临界值 ta, (n1+n2-2)时，则认为样品是稳定的。

样品储存和运输：测试样品用安瓿瓶封装，外加标签纸，标签纸上贴样品编号，样品编号与各实验室代码相同。测试样品采用泡沫盒进行包装，通过快递公司邮寄至各实验室。

	检验检测方法说明（列出本计划涉及的产品标准、方法标准，如标准中有检测精度或允差，则应在结果评价时充分考虑）：

本计划对应的检测方法标准：

GB/T 11892-1989《水质 高锰酸盐指数的测定》、

HJ 535-2009《水质 氨氮的测定 纳氏试剂分光光度法》。



	项目进度安排：（设计本计划邀请检验检测机构参加，样品制备、测试、分发，实验室数据收集、处理，补测，报告撰写等环节）
本次能力验证计划从9月开始。

2020年9月  完成能力验证设计方案

2020年10月  完成制备样品并封装，邀请实验室参加，确定名单，第一轮通知

2020年10月10日  样品均匀性与第一次稳定性检验

2020年10月20日  分发样品及作业指导书至100家参与实验室 

2020年11月10日  收集参加的实验室第一次测试数据

2020年11月15日  完成第一次测试数据收集、统计、判定 

2020年11月20日  稳定性检验

2020年11月25日  对可疑或离群企业发出补测通知、补测样品

2020年12月5日  完成回收补测结果

2020年12月10日  完成能力验证技术报告草案并提交电子文稿



	数据处理和采用的统计分析、判定原则的说明：（对于一些不适合利用稳健统计方法的特殊计划，可采用专家公议的方式或依据相关行业技术规范进行统计分析和判定。如，检验检疫、定性检测类的项目）

（一）统计评价方法

根据CNAS GL002:2018《能力验证结果的统计处理和能力评价指南》对结果进行统计和评价。本次能力验证的结果统计和分析采用稳健（Robust）统计技术确定指定值，即将参试实验室的全部检测数据采用稳健统计的中位值作为指定值，标准化四分位距（NIQR）作为能力评定标准差。由于采用的是中位值和标准化四分位距，从而减少了极端结果对平均值和标准偏差的影响。

按递增顺序排列p个检测数据，表示为： x1，x2，xi， xp。

这些数据的中位值med(x)计算如下：

[image: image1.wmf][

]

ï

ï

î

ï

ï

í

ì

+

=

+

+

2

)

(

)

1

2

/

(

)

2

/

(

2

/

)

1

(

p

p

p

x

x

x

x

med


四分位距（IQR）和标准化四分位距（NIQR）计算公式如下：
IQR=Q3-Q1
NIQR=0.7413×IQR

式中：

Q1—低四分位数
Q3—高四分位数
对本次能力验证计划实验室的检测结果，按下式计算Z值（Z比分数）：

[image: image2.png]



式中：

x—实验室测试结果；

X—指定值（中位值）；

σ—能力评定标准差（标准化四分位距）。


	（二）判定原则

Z比分数的大小反映了实验室结果与指定值的偏离程度，符号“＋”与“－”表征实验室结果相对于指定值的偏离方向。本次能力验证按照以下原则对实验室结果进行评价：

∣Z∣≤2为满意结果；

2＜∣Z∣＜3为有问题结果；

∣Z∣≥3为不满意结果。


	计划费用说明和成本预算细目：

按100家实验室参加能力验证计划，考虑到补测及稳定性，均匀性检测等方面的需要，本次计划各样品制备150瓶（其中30瓶作为均匀性和稳定性测定）。

计划费用说明：本次能力验证费用计划如下：

（1）能力验证样品的准备：200 元/瓶×450瓶=90000 元；

（2）能力验证样品均匀性、稳定性检测：3000 元；

（3）样品储存及分发：20元/家×100家=2000元；

（4）结果汇总分析：5000 元；

总费用：100000 元。

计划拟对参加实验室收取的成本费用： 1000元

	备注：




水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证作业指导书
各参加实验室：

首先，感谢贵实验室参加本次能力验证计划。“水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证”是广州市市场监督管理局组织，广州质量监督检验研究院单位承担的能力验证计划（项目编号为：XXXX）。
在本次能力验证计划中，贵实验室的代码为_ xxxxxxxxxxxxxx_
为保证本次能力验证工作顺利进行，特作如下说明：
1  样品说明

1.1 本次能力验证计划共有1组样品，分别为3个玻璃瓶包装。其中2瓶为测试高锰酸盐的样品， 1瓶为测试氨氮的样品。样品编号为：XXXXX、YYYYY和ZZZZ。
1.2 本次能力验证的样品已通过均匀性检验和其它有关验证；

1.3 各实验室在收到样品2个工作日内，应首先对样品状态进行确认,填写《能力验证计划项目测试样品接收确认单》，并立即邮件发送给项目承担单位，邮箱为：XXXXXX@XX. XXX。如发现包装破损或有泄漏污染等无法测试的情况，应立即与项目承担单位联系。

1.4请将收到的样品于室温下避光妥善保存，样品开封后应当立即进行检测。

2  检测方法说明

2.1本次能力验证计划要求实验室按照日常检测程序检测水质样品中的高锰酸盐指数、氨氮。

2.2 样品稀释方法说明：

高锰酸盐指数：用清洁干燥的移液管从安瓿瓶中准确移取10.0 mL待测样品，至250 mL容量瓶中，使用超纯水准确稀释到刻度，充分混匀后待测。

氨氮：用清洁干燥的移液管从安瓿瓶中准确移取10.0 mL待测样品，至250 mL容量瓶中，使用超纯水准确稀释到刻度，充分混匀后待测。

2.3本次能力验证可选择贵实验室常用的测试方法，并在《能力验证计划项目测试结果报告单》（见附件）中注明。如贵实验室采用其他非标方法或实验室方法，请在结果报告单中详细说明。

3  检测结果反馈说明

3.1 水中高锰酸盐指数的检测结果以 mg/L形式（稀释前浓度）填写在《能力验证计划项目测试结果报告单》中，每个能力验证样品要求检测两次，并计算每个样品的平均结果，所有结果均保留三位有效数字。
3.2 水中氨氮的检测结果以mg/L形式（稀释后浓度）填写在《能力验证计划项目测试结果报告单》中，每个能力验证样品要求检测两次，并计算每个样品的平均结果，所有结果均保留三位有效数字。
3.3 请各实验室按要求认真填写《能力验证计划项目测试结果报告单》，在xxxx年X月X日前将结果报告单邮件发送到项目承担单位，同时将确认单原件、报告单原件及相关原始记录、标准曲线记录复印件邮寄到实施机构，以便统计分析；如未按规定时间完成，将被列入迟到结果，不参加数据统计； 

4  统计技术说明

本次能力验证评价方法采用稳健（Robust）统计技术，由参加实验室的测试结果计算Z值，对参加实验室测试结果进行判定。

5  保密说明

在本次能力验证计划实施过程中，严禁参加实验室相互串通结果。本次能力验证进行过程中，承担单位将对各参加实验室的有关信息保密；在结果报告中各实验室均以代码表示。

6  联系方式

报名、资料收集：尹碧军、郑玉娜

电话/传真：020－83179105；83179803

E-mail： zb@qmark.com.cn
技术专家：袁嘉伟

电话：020-8202365
地    址： 广州市番禺区石楼镇潮田工业区珠江路1~2号
附件1
水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证测试结果报告单
实验室名称：__________________________                                 实验室代码：_______________

	测试项目
	样品编号
	检测结果
mg/L
	平均结果
mg/L
	所用分析方法的全称
	方法（标准）号
	检测人员签字
	批准人员签字

	高锰酸盐指数
（稀释前）
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	氨氮（以氮计）
（稀释后）
	
	
	
	
	
	
	
	


试验过程中出现的问题或异常现象：___________________________________________________________________________________
___________________________________________________________________________________________________（不够可另附页）
报告单不得涂改，并请提交检测过程可溯源的完整原始记录（含所使用的仪器的检定/校准/内部校准证书或报告完整复印件、使用的标准物质证书完整复印件、试剂（含批号和纯度）和标准物质/标准样品（含编号）配置记录、能力验证样品检品检测原始记录、计算过程等），可另附页说明实验过程中出现的问题或异常现象。
最终报出结果均保留3位有效数字。
负责人（签字）：_______________
发出日期：_______________

检测机构公章：
附件2
水中高锰酸盐指数及氨氮能力验证测试原始记录
实验室名称：

实验室代码：

样品编号：

原始记录应提供如下信息：
1、样品前处理和检测操作程序与条件（包括仪器设备、仪器条件等）
2、标准曲线浓度系列；
3、检测结果的计算（包括计算公式及公式中各符号所代表的数值等）

4、标准和样品记录（可另附页）

P为偶数





p为奇数 
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