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• material, sufficiently homogeneous and stable with respect to one or more 
specified properties, which has been established to be fit for its intended use 
in a measurement process.

• 具有一种或多种规定特性足够均匀且稳定的材料，已被确定其符合测
量过程的预期用途。[GB/T 15000.2 2.1.1]

——RM 是一个通用术语。
——特性可以是定量的或定性的（例如：物质或物种的特征）。
——用途可包括测量系统的校准、测量程序的评估、给其他材料赋值和质量控制。

reference material （RM）
标准样品

1.1 术语及定义
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• reference material (RM) characterized by a metrologically valid procedure 
for one or more specified properties, accompanied by an RM certificate 
that provides the value of the specified property, its associated uncertainty, 
and a statement of metrological tracebility.

• 采用计量学上有效程序测定的一种或多种规定特性的标准样品，并
附有证书提供规定特性值及其不确定度和计量溯源性的陈述。
[GB/T15000.2  2.2.2]

——值的概念包括标称特性或定性属性，如特征或序列，该特性的不确定度可用概率或置
信水平表示。
    ——标准物质/标准样品生产和认定所采用的计量学上有效程序已在GB/T 15000.7和GB/T 
15000.3中给出。

——GB/T 15000.4给出了证书内容的编写要求。

certified reference material（CRM）
有证标准样品 

1.1 术语及定义
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均匀性 homogeneity
标准样品中特定部分的某个规定特性值的一致性

均匀性是RM空间分布的特性，只有样品是均匀的才能保证在不同空间和方位测量结果的一致性和可比性

单元间均匀性 between unit homogeneity
某个规定特性值在标准样品单元间的一致性。

单元内均匀性 within unit homogeneity
某个规定特性值在标准样品每个单元内的一致性。

1.1 术语及定义
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稳定性 stability
标准样品在规定条件下贮存时的特性，其某个规定特性值在规定时间内保持在规定限制范围内。

稳定性是标准样品时间分布的特性，只有样品是稳定的才能保证在不同时间内测量结果的一致性和可比性

运输稳定性 transportation stability
标准样品在运输条件下送达用户时间内特性的稳定性。

长期稳定性 long-term stability
在长时间内标准样品特性的稳定性。

开封稳定性（开瓶稳定性）
允许从标准样品单元中重复取样，或者整个标准样品单元重复使用时，评估对材料稳定性的可能影响并采
取适当的措施。

预处理、包装、储存条件运输条件

用户储存、使用条件

1.1 术语及定义
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校准

质量控制

1.2 标准样品的用途

方法确认
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1.2 标准样品的用途

溯源

质量控制
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国家标准样品是国家标准化组织适用于与文字标准有关的以实物形态出现的国家实物标准。

国家标准样品、行业标准样品、团体标准样品、企业标准样品（QCM）。

国家标准样品分为16类：01 地质、矿产成份、02 物理特性与物理化学特性、03 钢铁成份、04 有色金
属成份、05 化工产品成份、06 煤炭石油成份和物理特性、07 环境化学分析、08 建材产品成份分析、
09核材料成份分析、10 高分子材料成份分析、11 生物、植物、食品成份分析、12 临床化学、13 药品
、14 工程与技术特性、15 物理与计量特性、16 其他。

行业标准样品目前只有冶金(YSB)和有色金属(YSS)。

1.3 标准样品的管理程序
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需要说明的是国家标准样品具有唯一性，通俗点说就是国家标准样品已经有了，就无法再立项了，这种情况无法满足日益增长的标准样品需求，所以增加了行业标准样品，目前又催生团体标准样品的产生。
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1.3 标准样品的管理程序
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）机构通用要求

ISO REMCO (ISO/TC 334) 标准样品工作导则GB/T 15000系列（等同采用）

GB/T 15000.1-1994 标准样品工作导则（1）：在技术标准中陈述标准样
品的一般规定

ISO Guide 30:2015 Reference materials- Selected terms and definitions（ISO 
33400-202X）

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

ISO Guide 35:2017 Reference materials-Guidance for characterization and 
assessment of homogeneity and stability (ISO 33405-2024)

GB/T 15000.3-2023 标准样品工作导则 第3部分 标准样品 定值和均匀性
与稳定性评估

ISO Guide 31:2015Reference materials- Contents of certificates, labels and 
accompanying documentation（ISO 33401-2024）

GB/T 15000.4-2019 标准样品工作导则 第4部分 证书和标签及附带文件的
内容（GB/T 15000.4-20XX）

ISO Guide 80:2014 Guidance for in-house preparation of reference materials for 
quality control 

GB/T 15000.5-2023 标准样品工作导则 第5部分 质量控制样品的内部研制

GB/T 15000.6-1996 标准样品工作导则（6）：标准样品包装通则

ISO 17034:2016 General requirements for the competence of reference material 
producers

GB/T 15000.7-2021 标准样品工作导则 第7部分 标准样品生产者能力的通
用要求

ISO Guide 33:2015 Reference materials-Good practice in using reference 
materials (ISO 33403-2024)

GB/T 15000.8-2023 标准样品工作导则 第8部分 标准样品的使用

ISO 33406:2024 Approaches for the production of reference materials with 
qualitative properties

GB/T 15000.9-XXXX标准样品工作导则 第9部分 定性特性标准样品的研
制

ISO 33407:2024 Guidance for the production of pure organic substance certified 
reference materials

ISO 33408:2024 Guidance for the production of pure inorganic substance 
certified reference materials

2.1 国际、国家标准
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2.2 GB/T 15000.3
范围 目次

本文件对标准样品生产的

下列有关概念进行了解释

并提供了方法：

——均匀性评估；

——稳定性评估和有关特

性稳定性的风险管理；

——标准样品特性的定值

和赋值；

——标准值的不确定度评

定；

——标准值计量溯源性的

建立。

1  范围

2  规范性应用文件

3  术语和定义

4  符号

5  约定

6  标准样品生产概述
6.1 概述

6.2 项目设计概要

6.3 原材料的获取

6.4 可行性研究

6.5 标准样品加工

6.6 均匀性评估

6.7 稳定性评估

6.8 测量程序的选择

6.9 计量溯源性

6.10 定值和不确定度评定

6.11 互换性评估

6.12 运输事宜

6.13 赋值

6.14 稳定性监测

6.15 重复批生产的标准样品

7  均匀性评估
7.1 概述

7.2 均匀性试验研究的需求

7.3 拟研究的特性

7.4 统计有效的抽样计划

7.5 均匀性研究的测量程序选择

和实施

7.6 均匀性研究设计

7.7 评定均匀性研究

7.8 测量程序重复性欠佳的情况

7.9 单元内均匀性

7.10 均匀性的确认

7.11 均匀性研究的不确定度评定

8  稳定性评估与监测
8.1 概述

8.2 稳定性评估

8.3 稳定性研究的分类

8.4 有效稳定性研究的一般要求

8.5 评定定性研究结果

8.6 稳定性研究中发现显著趋势

后的措施

8.7 稳定性研究的不确定评定

8.8 由稳定性研究估计储存寿命

8.9 有关稳定性管理的使用说明

8.10 稳定性监测
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2.2 GB/T 15000.3
目次

9  材料定值
9.1 概述

9.2 建立计量溯源性

9.3 在单个实验室中采用单一参考测量程序进行定值

9.4 在一个或多个有能力的实验室采用两种或两种以上可证明准确度

的方法对非操作定义的被测量进行定值

9.5 采用有能力的实验室网络对操作定义的被测量进行定值

9.6 纯度

9.7 身份

9.8 存在/不存在

9.9 定序尺度

9.10 定性特性

9.11 非标准值的定值

10  测量不确定度评定
10.1 评定CRM特性值不确定度的基础

10.2 批定值的基本模型

10.3 不确定度来源

10.4 包含区间和因子

附录A（资料性）定值统计的设计与评价

附录B（资料性）统计方法

附录C（资料性）实例

附录D（资料性）测量不确定度评定

参考文献
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RM研制过程一般包括生产策划、

原材料选取、样品制备、均匀性评

估和稳定性评估、定值测量、特性

值确定和不确定度评估、研制报告

的撰写与附带文件的编制等。

3.1 标准样品研制流程
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a）材料的选择（适用时包括采样）；
b）材料身份的验证；
c）为生产各方面保持适宜的环境；
d）材料的加工；
e）测量程序的选择；
f）测量程序的确认；
g）测量设备的验证和校准；
h）均匀性（包括抽样）接受准则的规定和评估；
i）稳定性（包括抽样）接受准则的规定以及评估

和监测；
j）合适的定值方式（包括抽样）的设计和组织；
k）（适用时）评估互换性；

3.2 生产策划

l）特性值的赋予；
m）建立目标不确定度，评估标准值的不确定

度；
n）确定被测量水平及其不确定度的接受准则；
o）建立测量结果及其标准值的计量溯源性；
p）发布标准物质/标准样品相关文件；
q）确保适宜的贮存设施和条件；
r）确保标准物质/标准样品的合适标签和包装；
s）确保合适的运输方案；
t）适用时，确保生产后的稳定性监测；
u）确保向标准物质/标准样品客户提供充分的

售后服务。
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原材料获取
和验证

• 获取：购买or生产、数量、安全事项、储存及运输

• 验证：基体、特性

制备、加工

• 样品形态：固体、液体、气体、纯物质

• 制备过程：合成、提纯、形态转化、均匀化、稳定化

包装

• 包装容器：玻璃瓶、塑料盒、安瓿瓶、气瓶

• 分装过程：环境、安全

3.3 标准样品制备

标准样品制备过程决定标准样品的内在质量
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𝑵𝑵𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎 = 𝐦𝐦𝐦𝐦𝐦𝐦(𝟏𝟏𝟏𝟏, 𝟑𝟑 𝑵𝑵𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑)  ,   𝑵𝑵 = (𝟑𝟑 𝑵𝑵𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑~𝟑𝟑𝟑𝟑 𝑵𝑵𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑  ,(𝑵𝑵𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑 > 𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏）

𝑵𝑵𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎 = 𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎(𝟑𝟑,𝑵𝑵𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑𝒑 × 𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏) (< 𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏𝟏)

抽样数量

抽样方法

简单随机抽样：从批中选取一个随机样本，（随机数表）。

分层随机抽样：将批分成大小相同的若干部分，并从每个部分随机抽取相等数量的单元。

系统抽样：将被抽样单元按照一定顺序排序，设置一个间隔𝒏𝒏𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔，并在1和𝒏𝒏𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔之间设置
一    个随机起始点𝒏𝒏𝟏𝟏，然后在𝒏𝒏𝟏𝟏、𝒏𝒏𝟏𝟏 + 𝒏𝒏𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔、𝒏𝒏𝟏𝟏 + 𝟐𝟐𝒏𝒏𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔等处选取单元，所选𝒏𝒏𝟏𝟏和
𝒏𝒏𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔覆盖生产批和所需的单元数。

待测特性
关注特性：元素含量、力学性能、…

3.4 均匀性评估
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测量顺序

精密度良好（良好的重复性标准差𝒔𝒔𝒓𝒓）， 𝒔𝒔𝒓𝒓
𝒏𝒏𝒂𝒂𝒂𝒂

≤ 𝒖𝒖𝒕𝒕𝒕𝒕𝒕𝒕
𝟑𝟑

 ( 𝒔𝒔𝒓𝒓
𝒏𝒏𝒂𝒂𝒂𝒂

≤ 𝒖𝒖𝒕𝒕𝒕𝒕𝒕𝒕)

3.4 均匀性评估
测量程序的选择
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数据处理-单因素方差分析法

对于图4a）基本设计的均匀性研究，假定有𝒂𝒂个标准物质单元，对单元𝒊𝒊进行了𝒏𝒏𝒊𝒊次测量（𝒊𝒊 = 𝟏𝟏,𝟐𝟐,⋯ ,𝒂𝒂）对于简单的平衡设计，所有单元的重复测

量次数𝒏𝒏𝒊𝒊都相同，即𝒏𝒏𝟏𝟏 = 𝒏𝒏𝟐𝟐 = ⋯ = 𝒏𝒏𝒂𝒂 = 𝒏𝒏𝟎𝟎，可采用单因素方差分析法进行分析，统计模型如下：

𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊= 𝝁𝝁 + 𝜹𝜹𝒊𝒊 + 𝜺𝜺𝒊𝒊𝒊𝒊 （1）

其中，𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊为第𝒊𝒊个单元的第𝒋𝒋个观测值；𝝁𝝁为所有可能结果总体（观测结果𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊假定从中产生）的均值；𝜹𝜹𝒊𝒊为单元𝒊𝒊对结果的影响效应，即单元𝒊𝒊与𝝁𝝁的

偏差；𝜺𝜺𝒊𝒊𝒊𝒊为第𝒊𝒊个单元的第𝒋𝒋个观测值的随机误差，又称残差项。根据公式（2）和（3），可以得到单元间均方𝑴𝑴𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃和残余均方𝑴𝑴𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒉𝒉𝒊𝒊𝒊𝒊：

𝑴𝑴𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃 = ∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒂𝒂 𝒏𝒏𝒊𝒊 �𝒙𝒙𝒊𝒊−�𝒙𝒙 𝟐𝟐

𝒂𝒂−𝟏𝟏
，自由度𝒗𝒗 = 𝒂𝒂 − 𝟏𝟏 （2）

𝑴𝑴𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘 =
∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒂𝒂 ∑𝒊𝒊=𝟏𝟏

𝒏𝒏𝒊𝒊 𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊−�𝒙𝒙𝒊𝒊
𝟐𝟐

∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒂𝒂 𝒏𝒏𝒊𝒊−𝒂𝒂

，自由度𝒗𝒗 = ∑𝒊𝒊=𝟏𝟏𝒂𝒂 𝒏𝒏𝒊𝒊 − 𝒂𝒂 （3）

其中： �𝒙𝒙𝒊𝒊 =
∑𝒋𝒋=𝟏𝟏
𝒏𝒏𝒊𝒊 𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊
𝒏𝒏𝒊𝒊

（4）

�𝒙𝒙 = 𝟏𝟏
∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒂𝒂 𝒏𝒏𝒊𝒊

∑𝒊𝒊=𝟏𝟏𝒂𝒂 ∑𝒋𝒋=𝟏𝟏
𝒏𝒏𝒊𝒊 𝒙𝒙𝒊𝒊𝒊𝒊 （5）

计算统计量： 𝑭𝑭 = 𝑴𝑴𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃𝒃
𝑴𝑴𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘𝒘

（6）

3.4 均匀性评估
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数据处理-方差分析法
 名称: 项目: Cr（mg/kg)

m/n 1 2 3 平均值 极差 m/n 1 2 3 平均值 极差

1 121.30 128.74 119.91 123.317 8.830 11 128.65 122.02 121.93 124.200 6.720
2 120.87 121.32 119.24 120.477 2.080 12 126.84 124.72 123.14 124.900 3.700
3 122.44 122.96 123.45 122.950 1.010 13 122.61 128.48 126.20 125.763 5.870
4 117.60 119.66 118.96 118.740 2.060 14 118.95 123.82 118.11 120.293 5.710
5 110.65 112.34 110.29 111.093 2.050 15 118.74 118.23 117.38 118.117 1.360
6 117.29 120.79 121.42 119.833 4.130 16 119.74 121.78 121.01 120.843 2.040
7 115.27 121.45 117.48 118.067 6.180 17 121.21 123.28 116.38 120.290 6.900
8 118.96 123.78 123.29 122.010 4.820 18 129.30 124.10 122.02 125.140 7.280
9 118.67 116.67 114.58 116.640 4.090 19 136.81 129.80 128.47 131.693 8.340

10 126.24 123.51 126.20 125.317 2.730 20 127.81 117.66 122.90 122.790 10.150
MSbetween: 54.586529 自由度f1: 19
MSwithin: 8.2625583 自由度f2: 40

RSD: 3.96% 总自由度 59
Sr 2.87E+00 结论: 显著

取值 Sbb2 Sbb=

组间平方和Q1:

6.159E-01
Sbb 3.930E+00

1037.144060
总标准偏差S: 4.814607704 组内平方和Q2: 330.502333

统计量F: 6.61 临界值F0.05: 1.85
ubb'2

均匀性检验 土壤 编号：

总平均值X: 121.6237

3.93E+00Sbb
2 1.544E+01

ubb' 7.848E-01

（不）均匀性引入的不确定度

3.4 均匀性评估
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确认单元内和单元间变异对材料的预期用途足够小：

a）将单元间和/或单元内标准差和与定值相关的不确定度进行比较，确认标准差与定值不确定度相比较小，如：
𝒔𝒔𝒃𝒃𝒃𝒃 < ⁄𝒖𝒖𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄

𝟑𝟑；

b）在计算标准值的合成不确定度𝒖𝒖𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪时考虑不均匀性带来的不确定度，并确认标准值的不确定度对预期用途是可接
受的；

c）对于不计算合成不确定度𝒖𝒖𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪的标准样品，核查单元间标准差𝒔𝒔𝒃𝒃𝒃𝒃与使用领域中典型的实验室间再现性标准差𝒔𝒔𝑹𝑹
相比是否较小，理想情况下，𝒔𝒔𝒃𝒃𝒃𝒃宜小于 ⁄𝒔𝒔𝑹𝑹

𝟑𝟑；

d）通过使用F检验法，确认在95%的置信水平时单元间项不具有统计显著性。

均匀性确认

3.4 均匀性评估
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最小取样量

RM在测量过程中的用量下限，通常用质量表示，该取样量可确保RM文件中所描
述的值或属性有效。

最小取样量的确定方法：

—单元内均匀性研究试验（单元内标准差预计随着取样量的增加而减小）；

—在稳定性研究中用于获得具有可接受精密度结果的样品取样量；

—在单个实验室进行的定值研究中提供的可接受精密度的样品取样量；

—在实验室间定值中获得可接受精密度的实验室的样品取样量；

—用于均匀性研究的样品取样量。

3.4 均匀性评估
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 考虑材料中有可能影响稳定性的所有物理、化学和生物特性，包括经过认定的特定化学或生物

物种；

 查阅已发表的相关材料稳定性的文献资料；

 查阅相关材料稳定性评估或稳定性监测数据；

 策划试验，无论是实时的或加速的稳定性研究；

 试验以检验不同储存安排的影响，包括容器的完整性、稳定化或保存方法。

试验不是必须的，但是需要描述无需试验的理由

重复批制备的RM，一般需要再验证两个批次的稳定性

3.5 稳定性评估

稳定性评估的方法
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测量条件：

—经典稳定性研究—中间测量条件：时间推移，测量系统的影响较大；

—同步稳定性研究—重复性测量条件：参考条件，重复性条件影响较小。

持续时间及条件：

—实时稳定性研究：预期的运输及储存条件，得到结论的时间较长；

—加速稳定性研究：设计极端条件，得到稳定性结论时间较短。

稳定性研究的分类

3.5 稳定性评估
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储存及处理条件
类别 时间点 持续时间 试验因素

运输稳定性 3-5 <1月 温度 湿度 颠振
长期稳定性 4-6 >12月 规定储存条件
开封稳定性 >2 经验/试验 开瓶，储存条件

抽样数量及方式
𝑵𝑵𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎 = 𝟐𝟐/时间点

简单随机抽样

2次测量/单元

3.5 稳定性评估

测量程序的选择

经典稳定性研究：中间精密度良好。

同步稳定性研究：重复性良好。
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数据处理—t检验

两个样本的测量次数分别为𝒏𝒏𝟏𝟏和𝒏𝒏𝟐𝟐，计算两待测样本的均值为𝒙𝒙𝟏𝟏、𝒙𝒙𝟐𝟐和标准差𝒔𝒔𝟏𝟏、𝒔𝒔𝟐𝟐，计算统计量：

𝒕𝒕 =
𝒙𝒙𝟏𝟏 − 𝒙𝒙𝟐𝟐

𝒏𝒏𝟏𝟏 − 𝟏𝟏 𝒔𝒔𝟏𝟏𝟐𝟐 − (𝒏𝒏𝟐𝟐 − 𝟏𝟏)𝒔𝒔𝟐𝟐𝟐𝟐
𝒏𝒏𝟏𝟏 + 𝒏𝒏𝟐𝟐 − 𝟐𝟐 × 𝟏𝟏

𝒏𝒏𝟏𝟏
+ 𝟏𝟏
𝒏𝒏𝟐𝟐

当𝒏𝒏𝟏𝟏 = 𝒏𝒏𝟐𝟐 = 𝒏𝒏,公式简化为：𝒕𝒕 = 𝒙𝒙𝟏𝟏−𝒙𝒙𝟐𝟐

𝒔𝒔𝟏𝟏
𝟐𝟐−𝒔𝒔𝟐𝟐

𝟐𝟐

𝒏𝒏

取显著性水平𝜶𝜶，自由度ν = 𝒏𝒏𝟏𝟏 + 𝒏𝒏𝟐𝟐 − 𝟐𝟐，比较𝒕𝒕及𝒕𝒕𝜶𝜶,ν，若𝒕𝒕> 𝒕𝒕𝜶𝜶,ν，则𝒙𝒙𝟏𝟏和𝒙𝒙𝟐𝟐有显著性差异。

可以得出是否稳定的结论，无法计算不确定度

3.5 稳定性评估
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数据处理—趋势分析
采用趋势分析法对长期稳定性检验结果进行评估，数据使用（经典）线性模型进行拟合。按照线性模型拟合，稳定性评估基本模型可表示为公式（B.12）：

𝒀𝒀 = 𝜷𝜷𝟎𝟎 + 𝜷𝜷𝟏𝟏𝐗𝐗 + 𝛆𝛆 (B.12)

式中，𝜷𝜷𝟎𝟎是截距，𝜷𝜷𝟏𝟏为斜率，𝛆𝛆是随机误差项，通常假设服从均值为零的正态分布。

当有𝒏𝒏对𝑿𝑿，𝒀𝒀的观望值（Xi，Yi）的情况下，各个观测值（𝒙𝒙𝒊𝒊,𝒚𝒚𝒊𝒊）之间的关系如公式（B.13）表示：

𝒀𝒀𝒊𝒊 = 𝜷𝜷𝟎𝟎 + 𝜷𝜷𝟏𝟏𝑿𝑿𝒊𝒊 + 𝜺𝜺𝒊𝒊 (B.13)

公式（B.13）中，Xi为观测的第i个时间点，𝒀𝒀𝒊𝒊为第i个时间点对应的标准样品候选物的特性值（拟合直线上的）对应值。

回归参数可采用如下公式（B.14）和（B.15）计算：

𝒃𝒃𝟏𝟏 = ∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒏𝒏 (𝒙𝒙𝒊𝒊−�𝒙𝒙)(𝒚𝒚𝒊𝒊−�𝒚𝒚)
∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒏𝒏 (𝒙𝒙𝒊𝒊−�𝒙𝒙)𝟐𝟐

                                                               （B.14）

𝒃𝒃𝟎𝟎 = �𝒚𝒚 + 𝒃𝒃𝟏𝟏�𝒙𝒙                                                                          (B.15) 
式中，𝒃𝒃𝟎𝟎和𝒃𝒃𝟏𝟏分别是截距河斜率的估计，�𝒙𝒙和�𝒚𝒚分别是相应观测值的均值。

𝒃𝒃𝟏𝟏和𝒃𝒃𝟎𝟎的标准偏差𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟏𝟏)和𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟎𝟎)可以利用公式（B.16）、（B.18）计算：

𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟏𝟏) = 𝒔𝒔

∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒏𝒏 (𝒙𝒙𝒊𝒊−𝑥̅𝑥)𝟐𝟐

(B.16)

其中 𝒔𝒔𝟐𝟐 = ∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒏𝒏 𝒚𝒚𝒊𝒊−𝒃𝒃𝟎𝟎−𝒃𝒃𝟏𝟏𝒙𝒙𝒊𝒊 𝟐𝟐

𝒏𝒏−𝟐𝟐
(B.17)

同时 𝒔𝒔 𝒃𝒃𝟎𝟎 = 𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟎𝟎)
∑𝒊𝒊=𝟏𝟏
𝒏𝒏 𝒙𝒙𝟐𝟐

𝒏𝒏
(B.18)

3.5 稳定性评估

CS
TM
 F
C1
01
/T
C0
2



中关村材料试验技术联盟                                                                                                            Chinese Society for Testing & Materials，zhongguancun

数据处理—趋势分析

初步拟合模型的典型审查：

 计算残差 𝒓𝒓𝒊𝒊 = 𝒚𝒚 − (𝒃𝒃𝟎𝟎 + 𝒃𝒃𝟏𝟏𝒙𝒙𝒊𝒊) ，对时间绘图，然后检查曲率、序列间效应、不同时间点在分散性上的显

著差异或异常值；

 绘制残差的正态图（或Q-Q图），检查是否存在非正态性；

 或者，可对残差的组间显著性差异、不同时间点在分散性上的显著性差异或非正态性进行统计学检验。

假设检验和核查

确认基本的回归假设有效性后，采用𝒕𝒕检验法验证斜率是否显著不同于零，可通过公式（B.19）计算𝒕𝒕统计量：

𝒕𝒕𝒃𝒃𝟏𝟏 = 𝒃𝒃𝟏𝟏
𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟏𝟏)

（B.19）

将该统计量与𝒕𝒕分布在自由度为𝒏𝒏 − 𝟐𝟐，95%置信水平的双尾临界值作比较，如果计算的检验统计量𝒕𝒕𝒃𝒃𝟏𝟏超过了临

界值，认为斜率在95%的置信水平下显著不同于零。

显著性变化的统计检验

3.5 稳定性评估
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数据处理—趋势分析

𝒖𝒖𝒔𝒔 = 𝒔𝒔(𝒃𝒃𝟏𝟏)×𝒕𝒕

（不）稳定性引入的不确定度 𝒕𝒕 = 𝒕𝒕𝒎𝒎𝒎𝒎 + 𝒕𝒕𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄
𝒕𝒕𝒎𝒎𝒎𝒎是赋值时间与初始稳定性监测时间点的间隔

𝒕𝒕𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄𝒄是在该时间内发布的证书有效期

3.5 稳定性评估
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数据处理—方差分析

3.5 稳定性评估
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有效期预测
设可接受特性值范围的上限和下限分别为𝑳𝑳𝒖𝒖𝒖𝒖𝒖𝒖和
𝑳𝑳𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍，可设定下式，求解稳定性变化至规定限的最
短时间，即预期寿命：𝒕𝒕𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔𝒔 = 𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎(𝒕𝒕𝒔𝒔, 𝒖𝒖𝒖𝒖𝒖𝒖，𝒕𝒕𝒔𝒔, 𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍)

3.5 稳定性评估
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稳定性确认

如果观测到技术上的显著趋势，应：

a）对观测到显著变化的特性不进行定值；

b）根据模型预测，缩短标准值的有效期，确保值的变化不是技术上显著的变化；

c）估计在预期有效期内的变化程度，折合成为标准不确定度，并在赋值的不确定度中包含预期变化

的不确定度；

d）给出标准值及其不确定度的时间函数，反映其估计趋势及其不确定度；

e）由b）、c）和d)中的两种或更多的组合。

3.5 稳定性评估
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稳定性监测需求评估

 稳定性研究的持续时间和结果；

 相关材料（或与以前基本相同材料）的稳定性经验；

 材料的预期销售寿命或可用寿命；

 有关特性的不确定度陈述是否包括对变化的补偿；

 假设特性值保持稳定的证据可信度，例如来自文献研究。

标准样品发布后进行稳定性监测

有效期或寿命比较长的标准样品

3.5 稳定性监测
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初始监测点及监测间隔的设置

 相同材料的稳定性监测初始点及间隔设置；

 基于观测到的先前研究的材料随时间的变化。

有先验信息

无先验信息

 预测可能的变化，并在对最终使用产生不利影响的任何变化之前设定初始监测点；

   有效期预测中的相交点，赋值日期加𝒕𝒕𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍、长期稳定性研究结束日期加𝒕𝒕𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍中较晚者。

 使用稳定性研究持续时间的简单倍数。

𝟐𝟐𝒕𝒕𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍𝒍为监测间隔。

 宜在审核前三个监测点的测量结果后，设定后续监测点。

3.5 稳定性监测
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试验方案及结果评定

将新的监测数据添加到积累的材料的稳定性数据中，有效期延长或修改未来监测点。

𝒙𝒙𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪 − 𝒙𝒙𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎 ≤ 𝒌𝒌 𝒖𝒖𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝟐𝟐 + 𝒖𝒖𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝟐𝟐

开展验证性研究（暂停或不暂停分发RM）；

停止分发并放弃该材料；

对该材料重新定值。

经典监测设计

同步稳定性监测

𝒙𝒙𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪 − 𝒙𝒙𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎 > 𝒌𝒌 𝒖𝒖𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝑪𝟐𝟐 + 𝒖𝒖𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝒎𝟐𝟐

3.5 稳定性监测
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添加标题

3.6 定值分析

单个实验室采用单一参考测量程序
   同位素稀释质谱法（IDMS）、库仑法、重量法、滴定法、凝固点下降法

在一个或多个有能力的实验室采用两种或两种以上可证明准确度的方法对非程序定
义的被测量进行定值

采用有能力的实验室网络对由程序定义的被测量进行定值

单个实验室采用单一测量程序，将某个CRM的值转移给与之相似的候选CRM

基于CRM制备中所用组分的质量或体积进行定值

定值方式
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定值实验室的选择

3.7 定值分析

 ISO/IEC 17025 认可

 ISO 17034 RMP 认可

类似标准物质/标准样品的研制经历

方法确认数据

同类样品能力验证、实验室间比对

全面可靠的不确定度评估记录

盲样考核CS
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定
值
方
案

3.7 定值分析
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定值方法研究

3.7 定值分析
 方法的选择性

 方法使用范围

 检出限和/或定量限

 测量范围和/或线性范围

 精密度（重复性和/或再现性）

 稳健度

 正确度

 准确度

 灵敏度

 测量结果的不确定度

GB/T 27417-2017 合格评定 化学分析方法确认和验证指南
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溯源性保证

3.6 定值分析

JJF 1854-2020 标准物质计量溯源性的建立、评估与表达计量技术规范

 仪器设备、容量器具计量检定或校准

 不同原理准确可靠的方法定值

 有证标准样品绘制工作曲线/质量监控

 科学的不确定度评估
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3.7 标准值及不确定度的确定

 对每一组独立测量结果进行组内离群值检验

（格拉布斯检验/迪克逊检验），剔除离群和技术上

有缺陷的数据

对各组独立测量结果进行离群数据组、组间等精度

（科克伦检验）、组间数据一致性检验（t检验）和

必要的结果集群情况的检验

 当各组数据一致且等精度时，对合并数据进行正态

分布检验（夏皮罗-威尔克检验）

 根据不同的情况，进行标准值计算及不确定度评定

数据统计汇总
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3.7 标准值及不确定度的确定

𝑢𝑢𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶 = 𝑢𝑢𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐2 + 𝑢𝑢𝑏𝑏𝑏𝑏2 + 𝑢𝑢𝑙𝑙𝑙𝑙𝑙𝑙2 + 𝑢𝑢𝑠𝑠𝑠𝑠𝑠𝑠2

𝑦𝑦𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐 =
∑𝑖𝑖=1𝑚𝑚 �𝑥𝑥𝑖𝑖
𝑝𝑝

不等精度     加权平均
非正态          稳检统计

𝑈𝑈 = 𝑘𝑘 × 𝑢𝑢𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶

标准值

不确定度

uchar =
s
n
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3.8 研制报告
研制报告（可根据具体情况删减，但须包括下划线内容）

1.封面；

2.摘要；

3.目录；

4.概述（或引言）；

5.样品制备（研制方法和工艺等）；

6.均匀性检验；

7.稳定性检验；

8.定值；

9.不确定度评定；

10.比对和验证；

11.结果表达；

12.合作者；

13.参考文献；

14.附件

备注

附件（应包括）：

样品均匀性检验原始数据统计表、

样品稳定性检验原始数据统计表、

样品协作定值方案、

各协作定值实验室资质证书、

仪器检定校准证书（需要时）、

溯源用标准样品证书、

同类标准样品证书、

定值数据汇总表、

定值原始数据分析报告、

用户试用情况报告（2~3家）等
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证书
参照GB/T 15000.4 《证书、标签和附带文件的内容》

（可根据具体情况，适当删减）

1.标准样品的一般描述；

2.预期用途；

3.正确使用方法；

4.存储条件；

5.均匀性和稳定性检验；

6.获得特性值使用的检测方法；

7.特性值及其不确定度；

8.溯源性；

9.有效期；

10.安全性；

11.标准样品生产单位名称和联系信息；

12.分包方（可选）。

3.9 证书及标签
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3.9 证书及标签

T/CSTM CRM XXXX –XXXX

名称：（中文）

名称：（英文）

批次号：

研制单位：

注意事项：
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