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食品中有机磷农残测定能力验证结果的再利用 

周  燕*, 薛磊冰, 奕水明 

(嘉兴市食品药品检验检测院, 嘉兴  314050) 

摘  要: 目的  评估嘉兴市食品检验机构实验室的能力水平, 实现能力验证结果的再利用。方法  实施“食品

中有机磷农药残留量(敌敌畏)测定”能力验证, 通过稳健统计技术对测试结果进行判定, 对影响能力验证评价

结果的因素进行分析。结果  有 12 个实验室检测结果为满意, 占 92.3%。结论  本次能力验证研究客观评价

了实验室有机磷农药残留量检测的能力, 提供了全面深入的技术分析, 帮助实验室查找原因, 采取措施, 提高

检测能力。 
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Reusing of the proficiency testing results of organophosphorus pesticide 
residues in food 
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ABSTRACT: Objective  To evaluate the capacity of food laboratories in Jiaxing food inspection agency, in order to 

realize the reuse of the verification results. Methods  The implementation of the Measurement of organophosphorus 

pesticide (dimethyl-dichloro-vinyl-phosphate) residues in food was verified, and the test results were judged by robust 

statistical techniques to analyze the factors affecting the results of the ability verification. Results  The testing 

results of 12 laboratories were satisfactory, accounting for 92.3%. Conclusion  This proficiency testing study 

objectively evaluates the capability of laboratory in organophosphorus pesticide residues, which provides 

comprehensive and in-depth technical analysis, and helps the laboratory to find out the reasons and take measures to 

improve the detection capability. 
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1  引  言 

能力验证是通过实验室间比对, 按照预先制定的准则来

判定实验室能力的活动。运用能力验证的评价结果, 有助于

实验室提高检测能力和改进质量管理体系[1-4]。有机磷农药残

留量是食品的常规检测项目, 可以体现食品的可食性、安全

性。敌敌畏毒性大、挥发性强, 是稳定性较差的有机磷农药, 

敌敌畏的残留量测定对实验人员的操作规范性要求较高。 

为了解目前嘉兴市食品检验检测机构农残测定能力的

基本情况, 嘉兴市食品药品检验检测院承办了“食品中有机

磷农药残留量(敌敌畏)的测定”能力验证工作。 

本研究对每个参加样品发送分割水平检测样品[5](用于

能力验证的检测样品为两个被测量浓度值相近、但不相同的

样品), 即可以客观地评价参加实验室的系统误差, 也可以
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客观地评价参加实验室在被测量水平下数据分散情况, 即

实验室随机误差[6]。 

2  参加实验室和检测方法 

参加本次食品中有机磷农药残留量(敌敌畏)能力验证

的实验室共有 13 家, 其中卫生系统 7 家、食药检系统 3 家、

质检系统 1 家、第三方机构 2 家, 为嘉兴市本级、所辖县

(市、区)所有取得相应资质的检验机构。计划采用的检测

方法为气相色谱法, 参照标准为 GB/T 5009.20-2003[7]、

GB/T 5009.145-2003[8]、NY/T 761-2008[9]等。 

3  样品制备和结果上报 

验证样品为从中国检验检疫科学研究院测试评价中心

(注册号: CNAS PT0026)购得的质控样。本计划组别Ⅰ样品为

果蔬汁中三唑磷、敌敌畏、甲胺磷、乙酰甲胺磷质控样, 敌

敌畏的参考值为 0.0691 mg/kg, 扩展不确定度 0.0134 mg/kg; 

组别Ⅱ样品为果蔬汁中多效唑、哒螨灵、三唑磷、敌敌畏、

甲胺磷质控样, 敌敌畏的参考值 0.1104 mg/kg, 扩展不确定

度 0.0170 mg/kg。样品采用塑料瓶包装, 约 100 mL/瓶。由

嘉兴市食品药品检验检测院分装: 用移液枪移取 25 mL 样

品于西林瓶中, 封口。每个实验室分发 2 组样品各 1 份。 

本次能力验证共分发样品 26 份, 实际收到有效结果

报告单 13 份(每份结果报告单报 2 份样品的检测结果), 结

果反馈率达到 100%。 

4  能力验证结果分析和能力评价方法 

4.1  统计方法 

此次能力验证的检测结果采用以中位数和标准化四

分位距表征的稳健统计技术[10], 计算各实验室的测量结果

的实验室间 Z 比分数(ZB)和实验室内 Z 比分数(ZW)[11]。 

ZB=[S-中位值(S)]/Norm IQR(S) 

式中标准化和 S 与中位值(S)的偏离程度由 S 的稳健 Z 比分

数 ZB 的大小代表, 反映了实验室的测定结果的系统误差。 

ZW=[D-中位值(D)]/Norm IQR(D) 

式中标准化差 D 与中位值(D)的偏离程度和方向由 D 的稳

健 Z 比分数 ZW 的符号和大小代表, 此值反映了实验室的

测定结果的随机误差。 

实验室的 ZB 或 ZW 越小, 说明对中位值偏离越小, 

实验能力越强; 实验室的 ZB或 ZW越大, 说明对中位值偏

离越大, 实验能力越差。实验室检测结果评定准则|ZB|、

|ZW|≤2 为满意结果; 2＜|ZB|、|ZW|＜3 为可疑结果; |ZB|、

|ZW|≥3 为不满意结果(离群值)[11]。 

4.2  能力验证结果 

此次能力验证共有 26 个敌敌畏含量检测结果。Ⅰ组检

测结果中位值为 0.05848, 标准化四分位距 (interquartile 

range, IQR)0.00240, 最大值 0.07086, 最小值 0.05504, 稳健

变异系数(coefficient of variation, CV)0.041; Ⅱ组检测结果中

位值为 0.09878, 标准化 IQR 0.00620, 最大值 0.1150, 最小

值 0.08872, 稳健 CV 0.063。按照中国合格评定国家认可委

员会(China National Accreditation Service for Conformity 

Assessment, CNAS)有关能力验证计划实施保密性要求[12], 

对每个实验室均以代码表示。对 13 家实验室的检测结果进

行统计分析, 结果满意的实验室有 12 家, 结果可疑的实验

室有 1 家。

5  结果出现可疑的原因分析 

样品中农残含量较低, 影响测定结果的因素很多[13], 

主要从人员操作技能、设备、环境、测试方法等方面进行

分析。 

5.1  人员技能 

检验人员的操作技能会直接影响检测结果的准确性。

样品取样应选用电子分析天平, 称样量准确至 4 位有效数

字。每个样品应称量 2 份, 进行平行实验。色谱图分析时, 

应检查仪器软件对目标色谱峰积分是否准确, 若本底干扰

大, 应扣除本底干扰。本次实验, 5 家实验室进行了精确称

量, 4 家实验室采用基质标曲。 

5.2  仪器设备 

选择气相色谱仪的品牌型号、性能和色谱柱的差异可

能会导致能力验证的结果偏离。各实验室应做好仪器的检定

和日常维护, 保证仪器状态稳定。本次实验, 10 家实验室使

用 Agilent 气相色谱仪, 3 家使用岛津气相色谱仪, 其中可疑

结果实验室使用的型号为 Agilent 7820A; 11 家使用 Agilent

色谱柱, 2 家使用国产色谱柱, 其中可疑结果实验室使用的

型号为 Agilent DB-17。 

5.3  检验方法 

5.3.1  测试方法的选用 

选择的测试方法是否为实验室常用方法及检验人员对

该方法的熟悉程度, 也会影响检测结果。13 家实验室中, 有

11 家采用了 NY/T 761-2008[9]第 1 部分第二法, 其中 10 家获

满意结果, 满意率为 90.9%; 有 1 家采用了 NY/T 761-2008[9]

第 1 部分第一法 , 获满意结果 ; 有 1 家采用了 GB/T 
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5009.20-2003 第一法, 获满意结果。 

5.3.2  标准物质的使用 

标准物质在能力验证中也是至关重要的因素, 其纯

度应可以溯源到国际单位制 SI 测量单位或有证标准物质。

一旦其纯度有偏差, 将直接影响结果的准确性。在实验前

须核查标准物质的有效期和贮存环境是否均满足条件。 

5.3.3  标准曲线的制备 

要使用能满足要求精度的天平和移液器等器具, 用

来配制标准溶液。配制的标准溶液必须标准, 满足要求的

线性及标准曲线的范围。 

5.3.4  测定环境温度 

标准物质或储备液使用时应考虑温度的影响, 放置

室温使用; 敌敌畏稳定性较差且易被色谱柱中的担体吸附, 

可降低操作温度。 

5.3.5  质控试验 

在样品的检测过程中, 质控试验应同时进行, 比如: 

加样回收率、曲线核查等措施, 保证样品可靠性、准确性

的检测结果。1 家实验室采用标准加入法进行质控。 

6  结  语 

本次能力验证计划中, 大部分参加实验室的检测结

果为满意 , 表现出较高的食品有机磷农药残留量测试水

平。少数参加实验室的检测结果偏离了稳健均值[14]。但一

次能力验证的结果只能证明实验室参加本次能力验证活动

的情况, 只有持续参加同一项目的能力验证活动, 其总体

结果才能反映实验室的能力状况[15]。 

能力验证结果在很大程度上依赖仪器设备性能和操

作人员的实际经验。实验室应加强对检验人员的业务培训, 

使检验人员熟悉方法标准、熟练掌握仪器操作, 完善对检

测结果的评价。持续不断地参加各个组织的能力验证计划

能保证实验水平的不断提高, 有益于实验室长期能力的监

控及整体风险管理。 
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