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氨氮标准使用溶液的稳定性实验
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２

（北京丰台区疾病预防控制中心：１．理化科；２．信息科，北京１０００７１）

　　摘　要：目的　探讨氨氮标准使用溶液的稳定性实验。方法　对中国计量科学研究院研制的氨氮标准溶液，配制成标准使用

溶液后进行了稳定性实验，通过比较不同时间测得的两条标准曲线的剩余标准偏差，斜率和截距有无显著性差异来判断氨氮标准

使用溶液的稳定性。结果　氨氮标准使用溶液在配制１个月内可保持良好的稳定状态。结论　该研究为在连续监测工作中降低

测定成本，提供了科学依据。
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　　水质理化检验工作中，经常使用各种标准溶液，正确配制

使用和贮存标准溶液是保证检测结果准确性的先决条件［１］。

在生活饮用水卫生标准中规定，氨氮标准使用溶液（１０μｇ／

ｍＬ）需临用现配
［２］，若不知道稳定时间，每次测定后剩余部分

倒掉，势必造成很大浪费。本文对氨氮标准使用溶液（１０μｇ／

ｍＬ）进行了稳定性实验。衡量校准曲线的质量指标，包括剩余

标准偏差，回归系数斜率（ｂ）和截距（ａ），以及相关系数（狉）等的

优劣，是实验室质量保证与质量控制重要内容之一。校准曲线

的检验在文献［３］里有较详细完整的论述，笔者依据校准曲线

的检验的基本理论进行了系统的实验分析，现报道如下。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂　７２３型分光光度计（北京瑞利分析仪器有

限公司）；１００μｇ／ｍＬ 氨氮溶液（中国计量科学研究院）；

１０μｇ／ｍＬ氨氮标准使用溶液：吸取１００μｇ／ｍＬ氨氮溶液

５０．００ｍＬ，用纯水稀释至５００ｍＬ。用封口胶封口，放４℃冰箱

保存。Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ纯水机；酒石酸钾钠（５００ｇ／Ｌ）；纳氏试剂

（ＡＲ）。

１．２　方法

１．２．１　低浓度标准曲线的绘制　取一组６支５０ｍＬ比色管，

分别加入０．００、０．１０、０．３０、０．５０、０．７０、１．００ｍＬ氨氮标准使用

溶液，用纯水定容至刻度。

１．２．２　高浓度标准曲线的绘制　取一组８支５０ｍＬ比色管，

分别加入０．００、０．５０、１．００、２．００、４．００、６．００、８．００、１０．００ｍＬ

氨氮标准使用溶液，用纯水定容至刻度。

１．２．３　向低浓度和高浓度标准曲线的各管分别加入１ｍＬ酒

石酸钾钠溶液（５００ｇ／Ｌ），混匀，加１．０ｍＬ纳氏试剂，混匀后放

置１０ｍｉｎ。于４２０ｎｍ，低浓度标准曲线用３ｃｍ比色皿，高浓

度标准曲线用１ｃｍ比色皿，以纯水作参比，测定吸光度。经空

白校正后，绘制吸光度对氨氮含量（μｇ）的标准曲线。

２　结　　果

２．１　氨氮标准使用液稳定性实验　将存于冰箱的氨氮标准使

用溶液放至室温，分别配制成低浓度标准曲线和高浓度标准曲

线，低浓度的简称低曲线１，高浓度的简称高曲线１。每隔一定

时间以同样方式重新绘制高、低浓度标准曲线，简称低曲线１～

１１、高曲线１～８，进行稳定性实验，见表１、２。校准曲线相关性

符合检测规范要求，表明氨氮浓度在１个月内未发生明显变

化，氨氮标准使用溶液性质稳定。

表１　　低浓度曲线的测试结果

测试时间

（第狀天）
序号 回归方程 相关系数

１ 低曲线１ 犢１＝０．０１０７犡＋０．００２２ ０．９９９２

２ 低曲线２ 犢２＝０．００９７犡＋０．０１４４ ０．９９９９

４ 低曲线３ 犢３＝０．０１０６犡＋０．０１２７ ０．９９９３

７ 低曲线４ 犢４＝０．０１０３犡＋０．０００２ ０．９９９９

９ 低曲线５ 犢５＝０．０１０５犡＋０．００１８ ０．９９９４

１１ 低曲线６ 犢６＝０．０１１０犡＋０．０１４２ ０．９９９１

１６ 低曲线７ 犢７＝０．０１１０犡＋０．０１５６ ０．９９９３

２１ 低曲线８ 犢８＝０．００９８犡＋０．０１６５ ０．９９９８

２５ 低曲线９ 犢９＝０．０１０５犡＋０．０１５４ ０．９９９３

２９ 低曲线１０ 犢１０＝０．０１２５犡＋０．０１２５ ０．９９９５

３１ 低曲线１１ 犢１１＝０．０１２３犡＋０．０００５ ０．９９９８

表２　　高浓度曲线的测试结果

测试时间

（第狀天）
序号 回归方程 相关系数

１ 高曲线１ 犢１＝０．００３１犡＋０．０６６０ ０．９９９７

４ 高曲线２ 犢２＝０．００３５犡＋０．０１６４ ０．９９９６

７ 高曲线３ 犢３＝０．００３４犡－０．０１５８ １．００００

１６ 高曲线４ 犢４＝０．００３３犡＋０．０２５９ ０．９９９０

２１ 高曲线５ 犢５＝０．００３０犡＋０．０５７５ ０．９９９６

２５ 高曲线６ 犢６＝０．００３５犡＋０．０２７６ ０．９９９８

２９ 高曲线７ 犢７＝０．００３１犡＋０．０６２９ ０．９９９８

３１ 高曲线８ 犢８＝０．００３０犡＋０．０６３３ ０．９９９３

２．２　回归曲线的比较　用低曲线２、低曲线３～１１分别与低

曲线１比较，高曲线２、高曲线３～８分别与高曲线１比较，检验

其相应的剩余标准差，回归系数斜率以及截距。回归直线的基

本参数见表３、４，对于剩余标准差进行统计学检验，低浓度曲

线的犉＜犉０．０５（６，６），高浓度曲线的犉＜犉０．０５（８，８）均无统计学差
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异，因此低浓度曲线和高浓度曲线均是等精度的。对回归系数

斜率ｂ以及截距ａ进行统计学检验，低浓度曲线的︱犜︱＜

犜０．０５（１２），高浓度曲线的︱犜︱＜犜０．０５（１６）均无统计学差异。

表３　　低浓度曲线的基本参数

序号
样本

容量
剩余标准差

自变量的

差方和

自变量的

均值

因变量的

均值

低曲线１ ６ ０．００１８ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４８７

低曲线２ ６ ０．０１１３ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４７２

低曲线３ ６ ０．０１２４ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４８８

低曲线４ ６ ０．０００４ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４５０

低曲线５ ６ ０．００１５ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４７２

低曲线６ ６ ０．０１２９ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０５１５

低曲线７ ６ ０．０１２９ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０５２７

低曲线８ ６ ０．０１１４ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０４９２

低曲线９ ６ ０．０１２３ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０５０７

低曲线１０ ６ ０．００１６ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０５５３

低曲线１１ ６ ０．００１０ ７１．３３３３ ４．３３３３ ０．０５３７

２．３　准确度实验　用环境标准样品在第３１天与标准曲线同

时测定，测得结果分别为 １．２０、１．１６、１．１５、１．１９、１．１８、

１．１６ｍｇ／Ｌ，平均值为１．１７ｍｇ／Ｌ，均在标准值（１．１８±０．０６）

ｍｇ／Ｌ的范围内。

表４　　高浓度曲线的基本参数

序号
样本

容量
剩余标准差

自变量的

差方和

自变量的

均值

因变量的

均值

高曲线１ ８ ０．０４９６ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１４０１

高曲线２ ８ ０．０４９９ ６３４６．８７５ １２．５ ０．０５８０

高曲线３ ８ ０．０５７８ ６３４６．８７５ １２．５ ０．０５９８

高曲线４ ８ ０．０５９８ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１３７４

高曲线５ ８ ０．０２８７ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１３０３

高曲线６ ８ ０．０２５２ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１２３９

高曲线７ ８ ０．０２５１ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１３９１

高曲线８ ８ ０．００５２ ６３４６．８７５ １２．５ ０．１３７０

３　讨　　论

实验结果表明，在低温密闭贮存条件下，氨氮标准使用溶

液性质稳定，可有效保存１个月，降低了测定成本，提高了工作

效率，具有很好的实际应用价值。

参考文献

［１］ 王开校．有关标准溶液几个问题的探讨［Ｊ］．中国卫生检验杂志，

２０００，１０（１）：１２６１２６．

［２］ 国家标准化管理委员会．ＧＢ／Ｔ５７５０２００６生活饮用水卫生标准

生活饮用水标准检验方法［Ｓ］．北京：中国标准出版社，２００７．

［３］ 中国环境监测总站．环境水质检测质量保证手册［Ｍ］．２版．北京：

化学工业出版社，１９９４：２３１２９８．

（收稿日期：２０１３１００６）

　△　通讯作者，Ｅｍａｉｌ：ｓｈｅｎｇｍｄａｉ＠ｙａｈｏｏ．ｃｏｍ。

·质控与标规·

血液细胞分析仪室内质控的范围设定与实践

董家书，彭　华，邹单东，蒙　杰，戴盛明△
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　　摘　要：目的　探讨血细胞分析仪室内质控范围设定的方法。方法　通过对２种室内质控范围设定的比较，优选适用于血细

胞分析仪室内质控控制范围的设定方法。结果　２种方法中，以２０个测定数据计算均值，再用前３个批次的加权平均不精密度

（犆犞％）计算的标准差（狊），失控率和控制效果更加令人满意。结论　用加权平均犆犞％计算的狊值来设定质控的控制范围，更适用

于血细胞分析仪质量控制。

关键词：血细胞分析仪；　室内质控；　质控范围；　标准差
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　　医学实验室室内质量控制范围，在《临床实验室定量测定

室内质量控制指南》［１］和ＣＮＡＳＣＬ４３《医学实验室质量和能力

认可准则在临床血液学检验领域的应用说明》［２］中有明确要

求，均值和控制范围应通过检测来确定。对于血细胞分析仪室

内质控范围的设定，实验室有不同的方法。本文通过选取一个

水平的质控品测定数据，应用所测得的均值（狓）和标准差（狊）与

用加权平均不精密度（犆犞％）来确定的Ｓ，设定血细胞分析仪

室内质控的控制限，失控规则采用１３狊、２２狊，以１个月的Ｌｅｖｅｙ

Ｊｅｎｎｉｎｇｓ质控图判断，进行失控比较。现汇报如下。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂　ＸＳ８００ｉ血细胞分析仪及配套试剂。

１．２　质控品　ＳＹＳＭＥＸ配套质控品，ＸＳ８００ｉ血细胞分析仪

质控品批号３０４９０８０４，有效期至２０１３年５月１２日。

１．３　方法

１．３．１　质控文档设定　在仪器的“ＩＰＵ”中，将制造商提供的

均值和控制限输入。

１．３．２　测定方法　参照文献［２］用质控模式每天测定５次，每

次测定间隔２ｈ，连续测定４ｄ，共２０组数据。

１．３．３　数据处理　用仪器质控的自动计算显示出狓与狊，截

屏打印。狓即为新质控的狓，狊记为狊１。另用前３批质控数据

的犆犞％（不精密度），用加权法
［３］算得的加权平均犆犞％，再与

所测均值计算得到狊，记为狊２，加权平均犆犞％计算式如下：加

权平均犆犞％＝（狀１×犆犞１＋狀２×犆犞２＋狀３×犆犞３）÷（狀１＋狀２＋

狀３）；狊２＝加权平均犆犞×均值÷１００，式中狀为每批的质控次数

（包括在控与失控的次数）。

１．３．４　质量控制限设定　在ＬＩＳ质控系统中，用 与狊１ 和狊２
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