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前 言
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广西地表水环境质量监测质量控制技术与评价

1 范围

本文件界定了广西地表水环境质量监测质量控制相关术语和定义，规定了地表水环境质量监测质量

控制技术与评价的样品采集内部质量保证与质量控制、实验室分析质量控制及评价、外部质量监督与核

查、监测结果和记录的技术要求。

本文件适用于广西壮族自治区内江河、湖泊、运河、渠道、水库等具有使用功能的地表水环境质量

监测全过程的质量保证及质量控制工作，可供生态环境监测机构、排污单位及相关监管部门使用。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB 3838 地表水环境质量标准

HJ 630 环境监测质量管理技术导则

《检验检测机构资质认定评审准则》（国家市场监督管理总局2023年第21号公告）

《检验检测资质认定 生态环境监测机构评审补充要求》（国市监检测〔2018〕245号）

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

同批次样品 samples of the same batch

同一采样时间段、同一批保存剂、同一采样小组采集的样品，称为同批次采集样品；连续检测、同

一批试剂、同一检测人员检测的样品，称为同批次检测样品。

3.2

全程序空白 global order space

采样前在实验室将一份空白试剂水放入样品瓶中密封，将其带到采样现场，与采样的样品瓶同时开

盖和密封，随样品运回实验室，按与样品相同的检测步骤进行处理和测定，用于检查样品采集到检测全

过程是否受到污染。

3.3

平行样 parallel sample

指在相同条件下，对同一监测对象同时采集或制备的两份或多份样品，用于检验监测过程的精密度。

3.4

空白试验 blank test

指除不加被测样品外，其他操作步骤与样品测定完全相同的试验，用于扣除实验环境、试剂等带来

的干扰。

4 样品采集内部质量保证与质量控制

4.1 人员

4.1.1 应掌握与所处岗位相适应的环境保护基础知识、法律法规、评价标准、监测标准或技术规范、

质量控制要求，以及有关化学、生物、辐射等安全防护知识。

4.1.2 承担生态环境监测工作前应经过必要的培训和能力确认，熟悉广西地域水环境特点及水库等污

染源周边监测的特殊要求。

4.1.3 从事水环境质量监测的监测人员应持证上岗，由具备资质的机构和人员进行考核，保证监测人
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员能力。

4.2 设备设施

4.2.1 采样器具和样品容器按不少于 3 ％的比例进行外观、材质及空白抽检，合格后方可使用；样品

保存剂需进行空白试验，纯度和等级符合分析方法要求。

4.2.2 现场测试设备（如 pH 计、溶解氧仪等）及实验室检测设备应具备数据存储和导出功能，电子监

测记录妥善保存，仪器设备投入使用前需检定或校准。

4.3 采样管理控制

4.3.1 每次采样选择不少于 30 ％的监测项目加采现场平行样和全程序空白，每年每个项目至少覆盖一

次；现场平行样数量不少于水样总数的 10 ％（现场监测项目、石油类和细菌类除外），全程序空白采

集不少于 1 个（现场监测项目除外）。

4.3.2 采样过程进行视频拍摄，包含采样点（断面）、定位坐标、周边环境、采样人员、工具、样品

保存及设备等内容，视频存档备查。

4.4 样品保存与运输质量控制

4.4.1 样品运输过程采取措施保证性质稳定，避免沾污、损失和丢失；样品接收、核查、发放环节受

控，交接记录、标签及包装完整，异常情况如实记录并及时处理。

4.4.2 样品按固定剂、监测项目分区存放，避免交叉污染；全程序空白及现场平行样需密码化、不可

识别，必要时进行二次编码。

4.5 质量控制

4.5.1 现场采样或测试现场至少有 2人，且至少 1 人持有相应的上岗证，未持证人员的监测质量由持

证人员负责。

4.5.2 采样前，采样器具和样品容器应按不少于 3 ％的比例进行质量抽检，抽检包括外观、材质及空

白等，抽检合格后方可使用；样品保存剂应进行空白试验，其纯度和等级须达到分析方法的要求。

4.5.3 每次采样过程，应选择不少于 30 ％的监测项目加采现场平行样和全程序空白，每年每个项目必

须覆盖一次以上。全程序空白的采集不少于 1 个，现场监测项目不采集全程序空白。

4.5.4 采样过程应进行视频拍摄，不要求全程跟拍，但视频应包括以下内容：采样点（断面）、采样

点定位坐标及四周环境、采样人员、采样工具、样品保存及设备等，视频应进行存档，尾矿库周边采样

视频需重点记录库区周边环境及采样点位与尾矿库的相对位置。

4.5.5 样品接收、核查和发放各环节应受控；样品交接记录、样品标签及其包装应完整。若发现样品

有异常或处于损坏状态，应如实记录，并尽快采取相关处理措施，必要时重新采样。样品回到实验室后，

样品管理员应保证全程序空白及现场平行样密码化、不可识别，必要时进行二次编码。

4.5.6 样品应按固定剂、监测项目分区存放，避免交叉污染；样品应有明显标识，标识清晰完整。

4.6 在线监测设施质量控制

4.6.1 地表水环境在线监测设备（含尾矿库周边）应安装在合规点位，涵盖 pH、重金属等特征指标，

运行状态稳定，数据传输连续。

4.6.2 在线监测设备每月至少进行 1次单点校准，每季度进行 1 次多点校准，校准记录完整，校准结

果符合要求。

4.6.3 定期比对在线监测数据与实验室手工监测数据，相对偏差≤15 ％，异常时及时排查设备故障并

维修。

5 实验室分析质量控制及评价

5.1 质量保证基础

实验室组织机构、人员、场所环境、仪器设备、资质等应符合HJ 630、《检验检测机构资质认定评

审准则》及《检验检测资质认定 生态环境监测机构评审补充要求》。
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5.2 方法性能指标

5.2.1 方法检出限：监测项目检出限应低于 GB 3838 I 类标准限值的 1/4，现行方法标准无法满足时，

应低于 I 类标准限值。

5.2.2 空白试验：每分析批次进行空白试验，结果一般应低于方法检出限；每批次至少测试 2个实验

室空白，结果处理按相关规定执行。

5.2.3 定量校准：采用有证标准样品校准仪器，校准曲线与样品测定同时进行，包含至少 5 个浓度梯

度，相关系数符合要求；连续分析时按规定进行仪器稳定性检查。

5.2.4 精密度控制：每分析批次室内平行样数量不少于 10 ％，平行样精密度以相对偏差表示，超允许

偏差范围时按规定补测或重采。

5.2.5 准确度控制：每批次通过有证标准物质测试或加标回收等方式验证准确度，测试频次及结果要

求按相关规定执行。

5.3 精密度与准确度要求

地表水平行样及加标回收测定要求见表1，具体指标按对应分析方法和样品含量执行。

表 1 地表水平行样及加标回收测定要求表

分析项目 分析方法 样品含量（mg/L）
精密度

（相对偏差％）

准确度

（加标回收率％）

高锰酸盐指数 酸性法/碱性法
≤2.0 ≤25 -

＞2.0 ≤20 -

化学需氧量 重铬酸盐法

4～50 ≤20 -

50～100 ≤15 -

＞100 ≤10 -

氨氮 纳氏试剂分光光度法
≤1.0 ≤20 70～130

＞1.0 ≤15 80～120

总磷（以P计） 钼酸铵分光光度法
≤0.03 ≤25 70～130

＞0.03 ≤10 80～120

总氮（以N计） 碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法
≤1.0 ≤10 90～110

＞1.0 ≤5 90～110

铜、铅、锌、镉（可溶态） 电感耦合等离子体质谱法 - ≤20 70～130

六价铬 二苯碳酰二肼分光光度法

≤0.01 ≤15 85～115

0.01～1.0 ≤10 90～110

＞1.0 ≤5 90～110

氰化物
异烟酸—吡唑啉酮和异烟酸—巴比

妥酸分光光度法

≤0.05 ≤20 85～115

0.05～0.5 ≤15 90～110

＞0.5 ≤10 90～110

挥发酚 4-氨基安替比林萃取分光光度法

≤0.05 ≤25 -

0.05～1.0 ≤15 -

＞1.0 ≤10 -

阴离子表面活性剂 亚甲蓝分光光度法
≤0.5 ≤20 80～120

＞0.5 ≤20 85～110

氟化物（以F⁻计） 离子色谱法和离子选择电极法 - ≤10 80～120

硝酸盐、亚硝酸盐 离子色谱法 - ≤10 80～120

硫酸盐 离子色谱法 - ≤10 80～120

铬酸钡分光光度法 - ≤10 80～110

氯化物
硝酸银滴定法 - ≤10 90～110

离子色谱法 - ≤10 90～120

铁、锰

火焰原子吸收分光光度法 - ≤20 70～130

电感耦合等离子体发射光谱法 - ≤25 70～120

电感耦合等离子体质谱法 - ≤20 70～130

硅酸盐 硅钼蓝分光光度法
≤1.00 ≤10 86～112

＞1.00 ≤5 86～112

总硬度 滴定法 ≤300 ≤25 -
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分析项目 分析方法 样品含量（mg/L）
精密度

（相对偏差％）

准确度

（加标回收率％）

＞300 ≤20 -

铝 电感耦合等离子体质谱法 - ≤20 70～130

钠 电感耦合等离子体质谱法 - ≤20 70～130

碘化物 离子色谱法 - ≤10 80～120

三氯甲烷 吹扫捕集 气相色谱质谱法
- ≤30 60～130

- ≤30 70～130

四氯化碳 吹扫捕集 气相色谱质谱法
- ≤30 60～130

- ≤30 70～130

苯 气相色谱仪法 - ≤20 70～130

甲苯 气相色谱仪法 - ≤20 70～130

其它无机指标 - - ≤20 85～120

其它有机指标 - - ≤30 70～130

6 外部质量监督与核查

6.1 监督核查组织

委托方随机抽取部分任务进行旁站监督或同步监测，地下水可在采样结束后抽取部分点位进行采样

复核，并按内部质量控制要求进行现场核查。

6.2 实验室分析监督

6.2.1 监控样测试

使用有证标准样品或加标密码监控样，按允差范围或加标回收率判定合格性，不合格时重测或重采。

6.2.2 实验室间比对测试

选取一定数量样品分样编码进行比对，以相对偏差判定精密度合格性。

6.2.3 留样复测

选取有效期内样品按相同方法和仪器复测，与原结果比较判定合格性。

6.3 外部质量核查

6.3.1 接受委托方不定期的电话、电子邮件以及现场检查等方式开展的质量监督活动，以保证监测服

务工作的进度和质量。

6.3.2 质量监督检查过程中，对检查中发现的不符合要求的情况，应及时采取纠正措施和预防措施，

如发现存在重大检测质量和安全管理问题，应立即停止工作，按照监督检查意见限期整改。

6.3.3 一经查实出具虚假检测报告或结果失实，报有关部门处理。

7 监测结果和记录

7.1应保证监测数据的完整性，确保科学、客观地反映分析测试结果，不得选择性地舍弃数据或人

为干预分析测试结果。

7.2监测人员应对原始数据和报告数据进行校核。对发现的可疑数据或报告，应对照原始记录进行

校核。

7.3原始记录上，应有监测人员和审核人员的手写签名或等效标识。监测人员填写原始记录。审核

人员应检查结果和记录是否完整、抄写或录入计算机时是否有误、数据是否异常等，并对记录和数据的

准确性、逻辑性、可比性和合理性进行审核。

7.4分析测试结果应按照分析测试方法规定的有效数字和法定计量单位表示，有效数字位数不得超

过方法检出限的保留位数。分析测试结果低于方法检出限时，用“检出限值L”表示，同时给出本实验
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室的方法检出限值。

7.5监测原始记录和监测报告应实行三级审核制度。
A
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B
A

附 录 A

（规范性）

地表水环境质量监测质量控制记录表

地表水环境质量监测质量控制记录表见表A.1。

表 A.1 地表水环境质量监测质量控制记录表

监测环节 控制项目 控制要求 检查方法 检查结果

样品采集

人员资质 现场采样≥2人，至少1人持证上岗 核查证书+现场确认

□符 合

□不符合

□不涉及

器具抽检 采样器具/容器抽检≥3%，合格后方使用 外观检查+空白试验

□符 合

□不符合

□不涉及

平行样采集 现场平行样≥水样总数10 ％ 核查采样记录

□符 合

□不符合

□不涉及

采样视频 包含采样点、人员、设备等关键内容 查看存档视频

□符 合

□不符合

□不涉及

实验室分析

空白试验 每批次≥2个实验室空白，结果符合要求 核查实验记录

□符 合

□不符合

□不涉及

校准曲线 ≥5个浓度梯度，相关系数达标 核查校准记录

□符 合

□不符合

□不涉及

平行样分析 室内平行样≥10％，相对偏差合格 计算偏差值

□符 合

□不符合

□不涉及

准确度验证 有证标准物质/加标回收结果合格 核查验证记录

□符 合

□不符合

□不涉及

外部监督

监控样测试 有证标准样品/加标样结果合格 比对标准值

□符 合

□不符合

□不涉及

留样复测 复测结果与原结果偏差合格 计算偏差值

□符 合

□不符合

□不涉及

记录管理

原始记录 内容完整、签字齐全、可追溯 核查纸质/电子记录

□符 合

□不符合

□不涉及

三级审核 按规定完成审核流程 核查审核记录

□符 合

□不符合

□不涉及

总体评价 / / /

□符 合

□不符合

□不涉及
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