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摘  要: 目的  检验实验室间测量准确度, 探讨评定小规模实验室检测能力的分析方法。方法  选择国内 4家

有资质的实验室, 对强筋、中筋和弱筋 3类不同品质类型样品 8个面粉品质参数进行重复测定。结果  不同实

验室品质参数存在准确度差异, 实验室 C 中筋样品蛋白质含量和弱筋样品吸水量、实验室 D 强筋样品吸水量

和中筋样品形成时间的重复性标准差为离群值, 达到柯克伦检验 1%显著水平; 实验室 B 弱筋样品拉伸面积、

实验室 C 中筋样品蛋白质含量测定值为离群值, 达到格拉布斯检验 1%显著水平。初始能力评价结果表明, 实

验室 B和实验室 C出现系统性偏离, 其中实验室 B在弱筋样品拉伸面积, 实验室 C在中筋样品蛋白质含量测

定结果“不满意”。结论  小规模试验检测能力评定, 应结合多种统计分析方法判定离群值, 初始能力评价采用

经典法更为合适, 稳健统计法和分割样品设计可作为实验室能力评价参考。 
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ABSTRACT: Objective  The study was to investigate the accuracy and precision of testing results of interlaboratory 

comparison, and to assess laboratory testing capabilities. Methods  Eight quality parameters of a strong gluten flour 

sample, a medium gluten flour sample and a weak gluten flour sample were tested by four certified laboratories. Results  

It was showed that the accuracy and precision of testing results of each laboratory was different. The repeatability 

standard deviations of 2 laboratories showed to be greater than the critical value of Cochran’s test( α=1%), which were 

laboratory C with protein content of weak gluten sample and water absorption of weak gluten sample, and laboratory D 

with water absorption of strong gluten sample and development time of medium gluten sample. The test statistics of 2 

laboratories were greater than the critical value of Grubbs’s test( α=1%), which were laboratory B with extension area of 

weak gluten sample and laboratory C with protein content of medium gluten sample. They also showed to be outlier and 
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unsatisfied, which were analyzed and appraised by adopting classical statistics and robust statistics respectively. 

Conclusion  It is adoptable to use classical statistics for analyzing and appraising the testing results when the data were 

limited, and to combine with Cochran’s test and Grubbs test method to get rid of the outliers The robust statistics and 

splite-sample experiment can be used as a reference. 

KEY WORDS: interlaboratory comparison; wheat flour; quality 

 
 

1  引  言 

实验室比对是实验室质量控制的重要方法之一, 可

以有效检验实验室检测结果的准确度, 通过系统误差和随

机误差精密度分析, 识别实验室存在的问题并启动改进措

施, 促进参与实验室检测能力不断提高。评价小麦加工品

质的主要指标有蛋白质含量、湿面筋含量、沉淀指数、粉

质特性和拉伸特性等。部分实验室已经开展了品质比对试

验, Nieman[3,4]对粉质仪和拉伸仪进行多家实验室间比对, 

确定吸水量、形成时间、45 min最大拉伸阻力和延伸度的

重复性和再现性, 对常用的品质参数, 如粉质仪稳定时间

和 135 min 拉伸仪参数没有研究。魏益民等[5]采用 3 种小

麦面粉进行多家实验室的粉质仪和拉伸仪比对, 了解国内

粉质仪和拉伸仪精确度和使用现状。申炳慧[6]用同一样品

对 11家小麦粉生产企业进行灰分实验室比对, 采用格拉布

斯检验法和经典统计法对比对结果分析和讨论。以上试验

局限于部分品质参数或实验仪器, 不足以评价实验室综合

检测能力。目前我国小麦面粉品质参数中仅蛋白质含量及

粉质参数制定了标准物质, 其他品质参数无标准物质为参

考, 无法确保其测定结果的准确度。为此, 本研究选择了国

内 4家长期从事小麦品质检测且具有国家认证资质的实验

室实施了实验室间比对实验, 比对的样品包括强筋、中筋

和弱筋 3 种不同品质类型, 对 8 个重要的面粉品质参数进

行重复 2 次测定, 采用多种统计方法对实验室比对结果进

行准确度和精密度分析, 探讨实验室比对结果分析方法, 

以期发现问题, 更为科学客观评价各实验室检测能力, 为

小规模实验室比对提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  试验材料 

比对样品选用中粮集团分别以强筋、中筋和弱筋小麦

为原料生产的同批次、单粉路 3 种不同品质类型面粉, 分

别以 1、2和 3表示。各分装 12份, 参考相关方法和标准[7,8], 

测定每份样品湿面筋含量和面筋指数, 经检验样品均匀性

后, 样品袋排气密封, 编号为 1~36, 每份 3 kg, 每个实验

室随机收到 3种类型面粉各 3份, 共 9份样品。 

2.2  试验方法  

比对试验参考 GB/T 27043-2012《合格评定 能力验证

的通用要求》[9]。确定 4家实验室参加比对试验, 以 A、B、

C 和 D 编码。各实验室收到样品后, 在限定时间内按照规

定标准方法完成参数测定, 其中籽粒蛋白质含量测定采用

NY/T 3-1982《谷物、豆类作物种子粗蛋白质测定法(半微

量凯氏法)》, 湿面筋含量测定采用 GB/T 5506.2-2008《小

麦和小麦粉 面筋含量 第 2部分: 仪器法测定湿面筋》, 沉

淀指数测定采用 GB/T 21119-2007《小麦-沉淀指数测定

-Zeleny试验》, 粉质仪参数测定采用 GB/T 14614-2006《小

麦粉-面团的物理特性-吸水量和流变学特性的测定-粉质仪

法》, 拉伸仪参数测定采用 GB/T 14615-2006《小麦粉-面

团的物理特性-流变学特性测定-拉伸仪法》。每个参数重复

测定 2次。 

2.3  数据处理 

离群值检验采用柯克伦(Cochran)检验法和格拉布斯

(Grubbs)检验法[10]。能力评定采用经典统计方法和稳健统

计方法[10-12], 其中经典法分别以平均值和标准偏差为指定

值和允许离散度计算各实验室 z 比分数, 若结果: |Z|≤2, 

表明结果满意, 无需采取进一步措施; 2＜|Z|＜3, 表明结果

有问题, 产生警戒信号; |Z|≥3, 表明结果不满意, 产生措

施信号。稳健统计法以中位值和标准化四分位距为指定值

和允许离散度计算 Z 比分数, 样品品质参数总平均值比对

结果判定同经典统计方法; 同时采用样品对比对结果计算

实验室间 Z比分数(ZB)和实验室内 Z比分数(ZW), ZB主要

反映结果的系统误差, ZW主要反映结果的随机误差, 结果

判定同 Z比分数, ZB≥3表明该样品对 2个结果太高, ZB≤

-3表明结果太低, ZW≥3表明样品对 2个结果间的差值太

大。用 Microsoft Excel 2003数据统计、方差分析、回归分

析和作图。 

3  结果与分析 

3.1  离群值检验 

柯克伦法检验结果表明(表 1), 实验室 C 在样品 2 蛋

白质含量和样品 3 吸水量重复性标准偏差显著偏高, C≥

0.676, 达到 1%显著水平; 样品 1稳定时间重复性标准偏差

显著偏高, C≥0.590, 达到 5%显著水平。实验室 D在样品

1 吸水量和样品 2 形成时间标准偏差显著偏高, C≥0.676, 

达到 1%显著水平; 在样品 1最大拉伸阻力和样品 3湿面筋

含量重复性标准偏差显著偏高, C≥0.590, 达到 5%显著水
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平。达到 1%显著水平的离群值需要格拉布斯法对相应重复

测定值进行检验, 避免离群值对实验室能力评价造成影响。 

格拉布斯法对柯克伦法检验结果进一步检验表明, 实

验室 C和实验室 D离群值的 6次重复测定值中均无离群值, 

测定值是否保留, 需要对同一品质类型内实验室间测定值

一致性检验后确定。对实验室间测定值一致性检验结果表明, 

实验室 B在样品 3拉伸面积、实验室 C在样品 2蛋白质含

量测定值显著高于其他实验室, G≥1.49, 达到 1%显著水平, 

对测定值进行核查后剔除离群值; 此外, 实验室 B在样品 3

稳定时间、实验室 C 在样品 1 蛋白质含量测定值显著高于

其他实验室, G≥1.48, 达到 5%显著水平, 应引起注意。 

3.2  初始能力评价 

3.2.1  经典统计法 

根据 2.1分析结果, 剔除格拉布斯法检验出的离群值, 

对各实验室 Z值进行计算, 统计结果见表 2。 

实验室 A  该实验室 3种不同品质类型样品 8个品质

参数的测定结果, 判定结果均满意。与其他实验室相比, 该

实验室各品质类型沉淀指数测定值最小, 出现系统性偏离。 

实验室 B  该实验室样品 3 拉伸面积测定值不满意, 

|Z|≥3, 产生措施信号。与其他 3家实验室相比, 该实验室

在 3种品质类型的湿面筋含量、沉淀指数、稳定时间和拉

伸面积测定值最高, 出现系统性偏离。 

实验室 C  该实验室样品 2 蛋白质含量测定值不满意, |Z|

≥3, 产生措施信号。与其他 3家实验室相比, 该实验室在

3 种品质类型的蛋白质含量测定值最高, 而最大拉伸阻力

测定值均低, 出现系统性偏离。 

实验室 D  该实验室测定结果均满意。与其他 3家实

验室相比, 该实验室在 3种品质类型的吸水量测定值最低, 

出现系统性偏离。 

3.2.2 稳健统计法 

为分析各实验室能力和潜在问题, 采用两种 Z值计算

方法, 一种采用样品总平均值计算 Z值(表 2), 一种采用相

同品质类型样品对计算各实验室 ZB、ZW值(表 3)。 

实验室 A  该实验室各品质类型的 8个品质参数测定

值|Z|＜2, 判定结果满意。样品对分析表明，样品 2最大拉

伸阻力重复性较差, 2＜ZW＜3, 产生警戒信号。 

实验室 B  该实验室样品 1稳定时间、样品 3稳定时

间和拉伸面积测定值不满意, |Z|≥3, 产生措施信号; 样品 2

拉伸面积和样品3沉淀指数测定值2＜|Z|＜3, 判定结果有问

题, 产生警戒信号。样品对分析表明, 以上结果|ZB|＞2, 主

要由系统误差造成。此外, 样品 1形成时间测定值偏高, 系

统误差较大, |ZB|＞2, 产生警戒信号; 样品 3 形成时间和最

大拉伸阻力随机误差较大, |ZW|＞2, 产生警戒信号。 

实验室 C  该实验室样品 1、2 蛋白质含量测定值不

满意, |Z|≥3, 产生措施信号; 样品 3 蛋白质含量和最大拉

伸阻力测定值 2＜ |Z|＜3, 判定结果有问题, 产生警戒信

号。样品对分析表明, 以上结果|ZB|＞2, 主要由系统误差

造成。此外, 样品 3 形成时间测定值偏高, 系统误差较大, 

|ZB|＞2, 产生警戒信号; 样品 1 沉淀指数、形成时间、稳

定时间和拉伸面积, 其测定值随机误差较大, |ZW|＞2, 产

生警戒信号; 样品 2 蛋白质含量, 样品 3 吸水量和形成时

间, 其测定值随机误差较大, |ZW|＞2, 产生警戒信号。 

 
表 1  比对结果(n=2) 

Table 1  Test results of interlaboratory comparison (n=2) 

样品 实验室 
蛋白质含量 

/% 
湿面筋含量 

/% 
沉淀指数 

/mL 
吸水量 

/% 
形成时间 

/min 
稳定时间 

/min 
拉伸面积* 

/cm2 
最大拉伸阻力*

/E.U 

1 

A 14.62±0.12 32.5±0.05 33.5±0.16 62.1±0.12 9.0±1.05 16.3±0.81 139±5.31 610±17.04 

B 14.72±0.13 35.5±0.37 36.8±0.52 64.5±0.00 11.7±0.29 20.8±0.29 142±8.49 586±8.61 

C 15.52±0.20 35.0±0.30 35.4±0.54 65.0±0.30 10.1±1.38 17.4±1.37 139±6.66 586±8.54 

D 14.78±0.12 33.2±0.19 34.8±0.26 62.0±1.12 c 8.9±0.60 16.9±0.53 133±4.76 637±26.75 

2 

A 12.25±0.03 28.5±0.07 27.8±0.24 59.3±0.20 4.7±0.33 7.2±0.34 76±4.36 425±15.79 

B 12.26±0.12 31.5±0.22 30.5±0.63 61.2±0.25 5.2±0.29 8.2±0.29 84±6.27 468±11.69 

C 13.03±0.29cg 30.9±0.84 29.2±0.54 62.4±0.17 6.0±0.22 7.7±0.48 74±2.08 376±11.53 

D 12.32±0.10 28.4±0.56 28.3±0.41 60.0±0.19 3.8±0.81c 6.6±0.24 72±4.45 413±18.44 

3 

A 9.07±0.09 21.5±0.07 20.5±0.37 58.6±0.31 1.5±0.10 1.5±0.12 60±2.58 415±6.27 

B 9.16±0.11 22.8±0.32 22.6±0.49 61.3±0.12 1.5±0.00 3.2±0.29 71±3.40 g 398±11.25 

C 9.56±0.03 22.2±0.10 21.5±0.05 61.8±0.59 c 1.6±0.16 1.7±0.29 61±3.61 352±26.58 

D 9.25±0.09 19.6±0.45 21.4±0.38 59.5±0.13 1.6±0.13 1.8±0.27 60±2.48 408±20.08 

*: 135 min拉伸特性数值; c: 柯克伦法检验的离群值; g: 格拉布斯法检验的离群值 
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表 2  各实验室经典统计法和稳健统计法 Z 比分数 
Table 2  Z scores of 4 laboratories given by classical statistics and robust statistics 

方法 样品 实验室 
蛋白质 

含量/% 

湿面筋 

含量/% 
沉淀指数

/mL 
吸水量 

/% 
形成时间

/min 
稳定时间 

/min 
拉伸面积 

/cm2 

最大拉伸

阻力/ E.U

经典 

统计法 

1 

A 0.71 -1.10 -1.18 -0.43 -0.65 -0.47 0.17 0.21 

B 0.46 0.99 1.23 0.62 1.37 1.49 0.97 -0.78 

C 1.48w 0.69 0.18 1.01 0.11 -0.36 0.26 -0.76 

D 0.31 0.58 0.23 1.19 0.83 0.66 1.40 1.33 

2 

A 0.69 0.80 0.98 0.49 0.05 1.09 0.09 0.12 

B 0.46 1.05 1.30 0.18 0.16 1.08 1.42 1.25 

C 21.48a 0.66 0.22 1.31 1.11 0.58 0.43 1.17 

D 1.15 0.91 0.55 1.00 1.32 0.56 0.90 0.21 

3 

A 0.89 0.01 1.19 0.66 0.78 0.34 0.91 0.77 

B 0.47 0.91 1.25 0.65 0.78 1.49 15.30a 0.17 

C 1.41 0.48 0.05 1.04 1.31 0.67 1.07 1.45 

D 0.06 1.39 0.11 1.03 0.26 0.48 0.16 0.52 

稳健 

统计法 

1 

A 0.54 1.04 1.56 0.52 0.42 0.10 0.08 0.49 

B 0.12 0.85 1.69 0.52 1.80 3.33a 1.42 0.50 

C 3.13a 0.57 0.28 0.90 0.42 0.10 0.08 0.49 

D 0.12 0.57 0.28 1.26 0.62 0.42 3.05a 1.60 

2 

A 0.17 0.61 0.89 0.39 0.10 1.03 0.24 0.24 

B 0.12 0.94 1.60 0.39 0.10 1.00 2.37w 1.84 

C 3.40a 0.61 0.42 1.67 1.75 0.53 0.24 1.60 

D 0.12 0.70 0.42 0.97 2.52w 0.53 0.90 0.24 

3 

A 0.84 0.33 1.90 0.58 0.51 0.12 0.36 0.68 

B 0.27 0.93 2.09w 0.58 0.51 3.20a 3.12a 0.28 

C 2.25w 0.33 0.13 0.92 1.52 0.45 0.15 2.90w 

D 0.27 2.28w 0.13 0.90 0.51 0.12 0.15 0.28 

a: 措施信号; w: 警戒信号 
 

表 3  各实验室稳健统计法 ZB 和 ZW 比分数 
Table 3  ZB and ZW scores of 4 laboratories given by robust statistics 

样品 实验室 Z值 
蛋白质 

含量/% 

湿面筋 

含量/% 

沉淀指数 

/mL 

吸水量 

/% 

形成时间 

/min 

稳定时间 

/min 

拉伸面积 

/cm2 

最大拉伸

阻力/ E.U

1 

A 
ZB 0.22 1.04 1.60 0.49 0.54 0.16 0.40 0.39 

ZW 0.71 0.00 0.69 0.22 0.24 0.00 0.00 0.43 

B 
ZB 0.22 0.78 1.81 0.49 2.80w 2.94w 0.98 0.39 

ZW 0.58 0.00 0.34 0.22 0.24 0.00 1.10 0.43 

C 
ZB 2.94w 0.59 0.24 0.81 0.20 0.16 0.40 1.06 

ZW 1.05 0.00 2.07w 0.22 2.14w 3.52a 3.22a 1.28 

D 
ZB 0.22 0.59 0.24 1.52 0.20 0.57 1.79 1.78 

ZW 0.58 0.00 0.34 2.92w 1.19 0.70 0.00 1.28 
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续表 3 

样品 实验室 Z值 
蛋白质 

含量/% 

湿面筋 

含量/% 

沉淀指数 

/mL 

吸水量 

/% 

形成时间 

/min 

稳定时间 

/min 

拉伸面积 

/cm2 

最大拉伸

阻力/ E.U

2 

A 
ZB 0.19 0.58 0.76 0.35 0.12 1.02 0.19 0.36 

ZW 0.91 0.58 0.91 1.52 0.67 0.45 0.32 2.51w 

B 
ZB 0.10 1.14 2.02w 0.35 0.12 1.13 2.60w 0.36 

ZW 0.30 0.70 0.91 0.51 0.67 2.25w 1.94 0.19 

C 
ZB 3.50a 0.58 0.34 1.79 1.36 0.51 0.19 1.96 

ZW 2.07w 1.05 0.58 0.51 0.67 0.45 0.32 0.96 

D 
ZB 0.10 0.58 0.34 1.04 2.92w 0.51 0.84 0.77 

ZW 0.30 0.58 0.58 0.51 0.67 0.45 0.97 0.19 

3 

A 
ZB 0.89 0.32 1.33 0.52 0.00 0.00 0.48 1.01 

ZW 0.42 0.62 1.10 0.00 0.00 1.84 0.72 0.16 

B 
ZB 0.04 0.96 1.98 0.52 1.08 3.94a 2.08w 0.58 

ZW 1.05 0.21 0.55 0.00 2.31w 1.10 0.48 3.02a 

C 
ZB 3.19a 0.32 0.25 1.08 3.24a 0.14 0.38 0.81 

ZW 0.42 0.21 0.55 4.05a 2.31w 0.37 1.69 0.48 

D 
ZB 0.04 2.29w 0.25 1.03 0.00 0.00 0.38 0.58 

ZW 1.47 2.70w 0.82 0.00 0.00 0.37 0.48 0.16 

a: 措施信号; w: 警戒信号 
 

实验室 D  该实验室样品 1 拉伸面积测定值不满意, 

|Z|≥3, 产生措施信号; 样品 2形成时间和样品 3湿面筋含

量测定值 2＜|Z|＜3, 判定结果有问题, 产生警戒信号。样

品对分析表明, 样品 3 湿面筋含量由系统误差和随机误差

共同造成。此外, 样品 2形成时间测定值偏低, 系统误差较

大, |ZB|＞2, 产生警戒信号; 样品 1吸水量测定值随机误差

较大, |ZW|＞2, 产生警戒信号。 

4  讨  论 

4.1  离群值检验   

由于比对实验室数量较少 , 为慎重判定离群值 , 采

用柯克伦检验法和格拉布斯检验法相结合, 在 1%极显著

水平上对离群值进行分析判定。两种检验方法计算公式及

采用的数据集不同 , 检验的对象也不同: 柯克伦法针对

实验室内重复测定值标准偏差进行离群检验, 确定重复

测定值是否为离群值; 格拉布斯法针对柯克伦检验结果, 

对实验室内重复测定值中异常值进行检验, 又可检验实

验室间测定值离群情况, 确定异常值是否为离群值。这 2

种方法相结合能够检验实验室内和实验室间测定值的一

致性。因此, 在使用经典统计法分析和评价多个水平比对

结果时, 应结合这 2 种检验方法对实验室测定值进行综合

评定。 

4.2  初始能力评价   

为客观评定各实验室检测能力, 采用了经典统计法

和稳健统计法对实验室进行分析和评定。从分析结果看, 

经典统计法检验出 2个“不满意”、1个“有问题”; 稳健统计

法比经典统计法严格, 检验出 6个“不满意”、6个“有问题”; 

稳健统计法对样品对的检验结果: ZB 值 4 个“不满意”、7

个“有问题”, ZW值 4个“不满意”、9个“有问题”, 检验结果

中“不满意”和“有问题”数量多于经典统计法。稳健统计法

中位值和标准化四分位距通常低于经典统计法平均值和标

准偏差, Z 值计算结果高于经典统计法; 从表 1 可以看出, 

参加比对的实验室重复性和再现性精密度较高, 其测定值

一旦差异较大, 会导致 Z值偏高(表 2), 容易犯统计学第一

类错误, 稳健统计法和分割样品设计可作为实验室能力评

价参考, 但不应作为小群体实验室比对结果评定的依据。

因此, 对于小群体实验室比对, 应采用经典统计法评价实

验室能力水平, 这与符颖操[2]结论相同。 

4.3  样品均匀性和稳定性   

样品质量不均匀和不稳定会对比对结果产生很大影

响。对每种品质类型样品 8个品质参数测定的样品用量在

2 kg 左右, 对所有分割样品进行样品均匀性检验费时费

力。湿面筋含量、面筋指数分别与蛋白数量和蛋白质量有
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较高的相关性[13,14], 本试验采用湿面筋含量与面筋指数对

分割样品检验其均匀性, 从分析结果看, 实验室不同品质

类型各品质参数偏离大多具有规律性, 这种规律性偏离主

要由实验室系统误差造成, 而非样品不均匀引起, 表明利

用与样品质量相关性较高的品质参数检验样品质量均匀性

具有可行性。研究表明, 小麦面粉质量随放置时间发生改

变, 但在一定时间内保持相对稳定[15]。因此, 在比对试验

前将比对样品预先进行了 15 d后熟处理, 同一时间发放样

品, 并在方案中规定比对试验完成时间, 避免因样品质量

不稳定影响比对结果准确度。 
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