北京市第三次全国土壤普查内业测试化验质量控制工作方案

按照《国务院第三次全国土壤普查领导小组办公室关于加快推进2023年第三次全国土壤普查工作的通知》（国土壤普查办发〔2023〕21号）和《第三次全国土壤普查全程质量控制技术规范（修订版）》的有关要求，根据《北京市第三次全国土壤普查实施方案》工作安排，为切实抓好样品制备、保存、流转、检测和数据审核等核心环节技术指导和质量控制工作，特制定本方案。
一、实验室内部质量控制
（一）样品制备、流转与保存
1、实施主体
承担样品制备的实验室
2、质控对象
本实验室承担土壤三普样品制备任务的部门和工作人员。
3、工作内容
制样室、风干室、保存室等场所是否符合要求，样品风干和制备区域监控设备是否角度适宜且运转正常；制样工具是否齐全且符合制样要求；接样区、风干区、制样区、流转区、保存区等土壤三普工作区域是否标识明显；接样人员、风干人员、制样人员、样品管理人员、样品流转人员以及质量负责人等分工是否明确，参与土壤三普工作人员是否有培训和能力确认记录，制样小组组长及质量检查员等是否有培训且取得培训合格工作证记录；样品接收、风干、制备、流转、保存等工作内容的操作是否符合技术规范要求等。
（二）样品检测
1、实施主体
承担检测任务的实验室
2、质控对象
本实验室承担土壤三普样品检测任务的部门和工作人员。
3、工作内容
接样人员、样品细磨人员、检测人员、样品管理人员、质量负责人、技术负责人等人员分工是否明确，参与土壤三普工作人员是否有培训且取得培训合格工作证记录；机器设备是否充足且经计量检定或校准；所用化学试剂等是否符合检测标准要求，管理是否规范；所用标准物质是否能溯源到标准物质或参与物质；方法验证中各项特性指标是否进行内部审核和研讨，各项特性指标是否有原始数据记录和方法验证报告；精密度控制是否按实验室密码平行样、检测员明码平行样两级同时进行分析；正确度控制是否按实验室密码质控样、检测员明码质控样两级同时进行分析；异常样品复检是否按照人员比对或实验室间比对的方式确认结果的可靠性；检测原始记录（含仪器原始记录）是否完整，原始记录是否有检测人员、校核人员、审核人员三级签字；样品细磨、样品检测等操作是否符合技术规范要求。
（三）时间安排
确认承担任务后制定项目实施方案、质量控制方案，积极参加本市级以上组织的培训；检测工作开始前完成方法验证、仪器计量检定或校准、化学试剂和标准物质储备；11月底前完成工作，并提交实验室内部质量评价、检测报告等项目工作材料
二、实验室外部质量控制
（一）实施主体
北京市第三次全国土壤普查领导小组办公室内业工作组组织，市质量控制实验室具体实施，北京市第三次全国土壤普查内业专家技术指导组专家联合指导和把控。
（二）质控对象
承担北京市第三次全国土壤普查2023年土壤普查样品制
备实验室（华测检测认证集团北京有限公司），检测实验室（谱尼测试集团股份有限公司）以及承担样品流转任务的省级质量控制实验室。
1、样品制备流转保存
（1）工作内容
样品制备的制样场地、制样人员资质、制样方案、制样流程、制样工具、样品接收、制样关键环节、已制备样品和样品制备记录等；样品流转交接过程及记录等；样品保存的状态和时间、保存场所和条件、样品管理和人员资质等；样品制备内部质控措施执行及相关原始记录等。
（2）工作要求
市质量控制实验室开展随机抽查，与专家技术指导相结
合、市级现场监督检查相结合。工作过程严格遵循《北京市第三次全国土壤普查内业测试化验质量控制技术规范》和《北京市第三次全国土壤普查土壤样品制备、流转与保存技术规范》等相关规定。工作方式以实地现场检查与网上监控相结合，可采取现场观察、资料检查、听取汇报、座谈交流等多种方式。市土壤普查办负责督促被监督检查实验室按照样品制备、流转与保存监督检查材料清单（见附表1）及时提供相关检查材料。市质量控制实验室和内业技术指导专家按照样品制备、流转与保存质量控制清单（见附表2）开展相关工作。对工作中发现的问题，现场填写相关工作记录表（附表3），并获取照片、谈话记录等资料。同时，及时向单位有关责任人指出存在问题，提出整改措施建议，并将有关问题反馈给市土壤普查办。对于重大问题，要及时反馈市土壤普查办内业技术组组长，由组内集体研究提出解决方案。
2、样品检测
（1）工作内容
主要是《北京市第三次全国土壤普查内业测试化验质量控制技术规范》附录C规定内容，以及前期工作督导及质量监督检查中发现问题的整改落实情况。具体核查实验室基础设备设施条件、土壤普查检测指标检测能力、主要仪器设备配备和使用、质量体系运行和管理、检测人员配备和技术水平，以及土壤样品细磨、保存与检测工作是否符合土壤普查相关技术规范要求，随机抽查质控样品添加情况等。
（2）工作要求
遵循如下工作程序。市质量控制实验室根据技术规范要求质控清单，根据实验室工作进程，随机安排监督检查。市土壤普查办通知本市内业技术指导专家，提醒专家熟悉工作相关内容。市质量控制实验室和专家进入实验室查看现场，并调取相关档案记录，审查被检查实验室提供的文件材料（见附表4），并记录问题，场填写相关工作记录表（附表3）；应抽取不少于3批次的土壤普查检测数据，通过随机调取检验记录报告等资料进行核查验证，不得由被检查实验室自主选取抽查报告资料；随机抽取授权签字人、检测人员、质量管理人员或者档案管理人员，了解实验室运行管理情况；市质量控制实验室汇总并确定主要发现的问题，填写《质控项目清单》（见附表5）；召集被检查实验室进行检查结果通报，被检查实验室对检查结果无异议的，在《质控项目清单》上签字盖章确认。
3、留样抽检
（1）工作内容
按照留样检测样布设原则，国家层面留样检测比例不低于3‰，本市层面留样检测比例不低于10‰，开展耕地园地、林地草地等检测样品的留样检测工作。
（2）工作要求
国家质控实验室抽检：全国土壤普查办内业工作组按照留样检测布设原则和抽样比例不低于3‰的要求，以县域为单元抽取样品，并将留样检测信息发至北京市土壤普查办。市土壤普查办从制备实验室预留样品中抽取留样检测样品（每份样品重量不少于240g），并按照要求及时将留样检测样品及有关信息报送到有关国家级质量控制实验室。市质量控制实验室负责跟踪检查检测实验室将样品寄送至相应的国家级质量控制实验室。留样检测不合格的，根据国家土壤普查办要求做好整改工作。
本市质控实验室抽检：市土壤普查办内业工作组按照留样检测布设原则和抽样比例不低于10‰的要求，以区域为单元抽取样品，并将留样检测信息发至市质量控制实验室。市土壤普查办从制备实验室预留样品中抽取留样检测样品（每份样品重量不少于240g），并按照要求及时将留样检测样品及有关信息报送到市质量控制实验室。市质量控制实验室负责跟踪检查检测实验室将样品寄送至本实验室。市土壤普查办确定不同区域留样检测指标，市质量控制实验室严格按照各项指标规定的检测方法开展检测工作。结果判定：按照《北京市第三次全国土壤普查内业测试化验质量控制技术规范》中“相对偏差”的定义，计算留样检测结果与检测实验室检测结果的相对偏差，并根据实验室间相对偏差允许范围判定检测实验室检测结果合格情况。结果应用：留样检测不合格的，市质量控制实验室提出后续处理建议报市土壤普查办内业工作组，经审核后发至检测实验室，由市土壤普查办督促检测实验室做好发现问题批次样品不合格指标的复检工作。
（四）时间安排
7—11月，市质量控制实验室开展样品制备流转保存与检测各个环节质量控制工作，在样品检测工作开展的同时，同步组织开展本市留样检测工作并及时反馈，督促检测实验室做好不合格样品的复检工作；9-11月，市土壤普查办组织专家联合质量控制实验室开展现场监督检查；11月底前，市质量控制实验室提交相关记录和质控工作总结报告以及留样检测工作总结报告；12月中旬前，市土壤普查办内业组汇总全市质量控制总结报告并上报全国土壤普查办。
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附件1
表1 样品制备流转保存质量控制材料清单
	序号
	内容

	1
	样品制备实验室经手的所有样品的编号清单概览

	2
	土壤样品交接记录表

	3
	样品制备记录表，要求：是受监督检查实验室经手的所有第三次全国土壤普查土样

	4
	土壤样品批次记录表

	5
	土壤样品装运记录表

	6
	土壤普查样品入库记录和出库记录，样品保存室视频监控记录（近1年）

	7
	已制备土壤普查样品照片（包含样品标签、重量、粒径、包装等信息），要求：是受检实验室经手的所有第三次全国土壤普查土样，照片或者字迹清晰或者有详细说明

	8
	样品制备实验室实际使用的样品制备、流转、保存工作程序文档及示意图（word格式）

	9
	制样小组人员一览表（excel格式），要求：包括姓名、单位、身份证号码、手机号、岗位职责、工作时间和经手样品编号段和制备操作

	10
	制样人员、制样检查员及样品管理员参加培训、考核的记录和相关盖章证明（pdf格式或者图片格式）

	11
	制样场地照片或视频，要求：按照时间、地点、样品号段、工作人员名字命名文件夹

	12
	制样工具照片，要求：实验室名称、工具名称、工具编号

	13
	体现制样流程工作视频（近1年），要求：按照时间、地点、样品号段、工作人员名字命名文件夹

	14
	样品保存室照片及实时视频、环境条件控制记录

	15
	市质量监督检查整改报告





附件2
表2 样品制备流转保存项目检查清单
实验室名称：                                 检查日期：
	环节
	检查项目
	规范要求
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	质量管理
	检查单位内部质量保证与质量控制方案及相关质量管理制度是否满足规范要求，是否结合本单位实际具有可操作性；
人员配备及培训、监督等与所承担任务量相符，并满足相关要求
	
	

	样品制备
	制样单位及人员资质要求
	根据样品制备人员清单，检查是否均有全国土壤普查办或省级土壤普查办统一组织的内业测试化验和全程质量控制技术培训合格证书和上岗授权记录；
制样小组设置是否合理，每个小组是否均有样品制备质量检查员
	
	

	
	制样方案
	是否按照北京市土壤普查办制定的样品制备计划及时制定本单位年度样品制备实施方案
	
	

	
	制样场地
	风干、制备场所环境条件、防污染措施
是否符合要求；
样品制备室面积满足要求，制样工位数
量是否与所承担任务相匹配，是否适当
隔离；
在线全方位监控摄像头是否覆盖每个工
位的制样环节，存储制样监控视频应满
足要求，监控设备运行良好
	
	

	
	制样工具
	磨样设备、样品筛、辅助制样工具等是
否齐全、完好、符合要求； 
样品制备工具和包装容器是否含有待测
组分或对测试有干扰的材料制成； 
制样工具在每个样品制备完成后是否及
时清洁
	
	

	
	样品接收
	是否指定专人负责样品接收确认，重点
检查样品标签、样品状况、样品重量、
样品数量、样品包装情况等； 
接收样品重量是否满足风干后土壤样品
库样品和粗磨后留存样品、送检样品等
样品重量要求
	
	

	环节
	检查项目
	规范要求
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	
	制备流程
	样品风干、研磨、筛分、混匀、缩分、
分装等过程是否符合《第三次全国土壤
普查土壤样品制备与检测技术规范》制
备流程规定，样品编码是否始终保持一
致； 
样品损失率是否满足要求； 
留存样品、送检样品重量是否满足样品
复检需要
	
	

	样品保存
	人员资质
	样品管理员是否经过培训或能力确认，
并保留相应的培训和能力确认记录
	
	

	
	样品保存状态和时间
	样品保存是否按照《第三次全国土壤普
查土壤样品制备与检测技术规范》有关
要求； 
留存样品保存时间是否按照要求
	
	

	
	保存场所
	是否保持干燥、通风、无阳光直射、无
污染； 
是否有环境条件视频监控设备、样品存
放区域的空间标识和样品编号的检索引
导
	
	

	
	样品管理
	样品管理员是否定期对留存样品、暂存
样品进行检查
	
	

	样品流转
	样品交接
	样品制备实验室是否按照有关样品状
态、数量等要求将样品流转到检测实验
室和土壤样品库； 
收样单位在样品交接过程中，是否对接
收样品的质量状况进行检查
	
	

	
	有关要求
	土壤样品是否按照土地利用类型（耕地、
园地、林地、草地等）和样品类型（表
层土壤样品、剖面土壤样品、水稳性大
团聚体样品等），分类组批进行流转； 
	
	

	内部质量保证检查
	自查相关记录符合规范要求，内部检查
是否覆盖制样全部样品、全周期、全工
作过程
	
	






附件3
表3 内业测试化验质量控制现场检查工作记录表
	日期
	
	参加人员
	

	实验室名称
	

	实验室性质
	样品制备实验室  □
检测实验室      □

	实验室承担任务详情
	

	工作内容
	

	发现问题
	

	意见建议
	

	专家签字
	

	受检单位负责人
签字
	



附件4
表4 样品检测质量控制材料清单
	序号
	内容

	1
	实验室土壤三普内部质量保证与质量控制方案和质量控制计划

	2
	实验室参与土壤三普工作人员一览表（含人员岗位，备注参加国家或省级普查办培训并取得结业证书的人员）

	3
	样品制备记录表

	4
	实验室内部有关土壤三普的人员培训计划及记录

	5
	实验室内有关土壤三普检测实验室需要控制环境条件的实验室识别及其控制记录

	6
	实验室内土壤三普检测指标涉及的仪器设备（含检定/校准有效期）和质控样品一览表

	7
	实验室内土壤三普使用的标准溶液配制、稀释记录；标准物质（参比物质）保存、使用记录

	8
	实验室土壤三普样品接收样品登记表

	9
	样品内部流转记录表

	10
	关键试剂耗材经过检查或证实符合有关检测方法中规定的要求记录

	11
	方法验证报告

	12
	检测原始记录

	13
	实验室内部质量控制实施记录

	14
	内部质量控制样品一览表，实验室内部质控样品、平行样品添加、转码一览表

	15
	异常值复验记录

	16
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附件5
表5 样品检测质量控制项目清单
实验室名称：                                    检查日期：
	序号
	检查要素
	检查内容
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	1
	质量管理
	依据相关要求，建立并有效运行质量保证体系；按照第三次全国土壤普查有关技术规范和管理要求，进一步完善内部质量管理制度；应按照《第三次全国土壤普查全程质量控制技术规范》有关要求，制定单位内部质量保证与质量控制方案和计划，涵盖样品制备（细磨）、内部流转、保存、分析测试及报告编制等全流程，并实施全过程质量控制。
	
	

	2
	检测能力
	资质认定批准或实验室认可的检测能力应涵盖 50%以上第三次全国土壤普查土壤理化性状指标；检测能力与承担任务相匹配，能保证在合同期内完成检测任务；承担的检测任务不得转包和分包。
	
	

	3
	样品细磨
	制样工具、制样场所与设施符合《第三次全国土壤普查土壤样品制备与检测技术规范》要求；细磨过程应有视频监控设备，监控范围应能覆盖每个工位的制样环节，监控设备运行良好，监控记录保存完整；样品制备记录表（0.25mm、0.149mm孔径筛）保留完整；样品编码保持不变；严禁套筛。
	
	

	4
	人员
	样品制备、样品流转、样品检测、质量控制人员能力和数量满足普查检测任务需要；检测实验室主要技术负责人、技术骨干及质量检查人员等均需通过全国土壤普查办或北京市土壤普查办统一组织的集中培训，取得培训结业证书，应掌握相关技术规定和管理要求；所有参与土壤三普任务的人员需经培训上岗，并保留人员培训和授权上岗记录。有人员监督计划和实施记录。
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	序号
	检查要素
	检查内容
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	5
	场所环境
	实验室场所应与所申请的场所一致；实验室内合理分区，避免交叉污染和相互干扰；样品制备、保存、检测环境应符合场所环境、仪器设备、检测方法等有关要求；对可能影响检测结果质量的环境条件，应进行识别并制定成文件，对其实施监控和记录，保证符合相关技术要求。
	
	

	6
	设施设备
	应具备第三次全国土壤普查土壤理化性状指标所需仪器设备；开展相应检测指标的仪器设备均应完好，技术指标应符合申请普查样品检测任务要求； 
仪器设备投入使用前，应采用检定、校准或核查等方式，确认其是否满足检测的要求，并保持其在有效期内进行使用。必要时，应使用校准给出的修正信息，以确保仪器设备满足检测方法的需要；应有仪器设备使用记录。记录应包括使用时间、使用人、样品编号、检测项目和仪器状况等信息；应配备满足普查检测参数需要的质控样品。质控样品由专人保管，贮存场所符合要求，能溯源到标准物质（参比物质），并开展期间核查；检测过程中使用的标准溶液应能溯源至有证标准物质和/或配制（稀释）记录，并满足方法规定。
	
	

	7
	样品管理
	样品接收、核查和发放各环节应受控，有专人负责实验室样品外部样品接收和内部流转，有样品接收和内部流转记录；样品标签及其包装应完整无损，样品标签包括但不限于：唯一性标识、状态标识和制样粒径（目数）标识等；样品应规范、有序排列、分区存放，并有明显标志，避免混淆。
	
	

	8
	试剂材料
	对检测结果有影响的关键试剂和耗材应经过检查或证实符合有关检测方法中规定的要求后，投入使用，并保存相关记录；试剂耗材由专人负责，保存条件适宜，确保安全使用与管理；有实验用水检查记录，确保水质满足方法要求。
	
	

	序号
	检查要素
	检查内容
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	9
	检测方法
	方法选用《第三次全国土壤普查土壤样品制备与检测技术规范》推荐的检测方法；正式开展土壤三普样品检测任务之前，完成对所选用检测方法的检出限、测定下限、精密度、正确度、线性范围等方法各项特性指标的验证，并形成相关质量记录；检测过程产生的方法偏离（含样品制备）应经技术判断不影响检验检测结果，编制形成作业指导书，被技术负责人批准，并经北京市土壤普查办（或北京市质量控制实验室）同意才允许发生。
	
	

	10
	空白试验
	每批次样品（不多于50个样品）分析时，应进行空白试验，检测空白样品。检测方法有规定的，按检测方法的规定进行。检测方法无规定时，要求每批次分析样品应至少2个过程空白试验；空白试验结果一般应低于方法检出限。空白试验结果略高于方法检出限但比较稳定，可进行多次重复试验，计算空白试验平均值并从样品检测结果中扣除； 
若空白试验结果明显超过正常值，实验室应查找原因并采取适当的纠正和预防措施，重新对样品进行检测。
	
	

	11
	仪器设备定量校核
	分析仪器校核应首选有证标准物质。没有有证标准物质时，选用参比物质；采用校准曲线法进行定量分析时，一般应至少使用5个浓度梯度的标准溶液（除空白外），覆盖被测样品的浓度范围，且最低点浓度应在接近方法测定下限的水平。校准曲线相关系数原则上要求为r＞0.999；仪器稳定性检查。连续进样分析时，每检测20个样品，应测定一次校准曲线中间浓度点，确认分析仪器校准曲线是否发生显著变化。检测方法有规定的，按检测方法的规定进行。检测方法无规定时，相对偏差应控制在10%以内，超过此范围时需要查明原因，重新绘制校准曲线，并重新检测该批次全部样品。
	
	

	序号
	检查要素
	检查内容
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	12
	精密度
	每批次分析样品中，随机抽取不低于5%的样品进行平行双样分析。当批次样品数＜20时，应随机抽取至少1个样品进行平行双样分析；由实验室质量控制人员采取平行双样密码分析等方式开展内部质量控制，并统计精密度合格率情况；样品检测项目平行双样检测精密度允许范围应符合方法要求。检测方法有规定的，按相关规定进行；检测方法无规定时，按照《土壤普查全程质量控制技术规范》要求执行。
	
	

	13
	正确度
	每批次样品分析时同步均匀插入高、低两组与被测样品含量水平相当的有证标准物质（或参比物质）进行检测。质控样结果应满足《土壤普查全程质量控制技术规范》要求。当批次分析样品数＜20时，应至少插入1个质控样；必要时可绘制质量控制图；统计标准物质检测结果和正确度控制合格率。
	
	

	14
	异常样品复检
	检测数据异常时，要对实验室精密度和正确度进行检查；对于超出正常值范围的样品应100%进行复检，或采取人员比对、实验室间比对等方式确认检测结果的可靠性；保存异常样品复检记录和异常样品复检率记录。
	
	

	15
	数据记录与审核
	检测原始记录应有检测人员、校核人员、审核人员的三级签字；应按照第三次全国土壤普查有关要求填报样品检测结果及同批次实验室内部及外部质控数据，并及时提交；应建立检测数据和报告质量审核制度，明确数据审核人员和检测报告的编制、审核及签发人员的职责和工作要求。
	
	

	16
	质量评价报告
	应向承担普查任务所在质量控制实验室提交土壤普查工作质量自评估年度报告及总结。内容包括承担的任务基本情况介绍，选用的检测方法，验证或确认结果，样品检测精密度控制合格率，样品检测正确度控制合格率，异常样品复检合格率等；为保证样品检测质量所采取的各项措施，以及整改措施和结果，总体质量评价；对省级质量监督检查过程中发现的问题应及时整改，并形成整改报告
	
	

	序号
	检查要素
	检查内容
	检查结果（符合、基本符合、不符合）
	发现问题（包括作为证据的材料名称、清单、文件号等）

	17
	档案管理
	应及时做好土壤普查相关技术档案管理； 
保存的技术档案应包括但不限于：土壤普查项目有关检测实验室工作的管理文件、技术规定和标准；方法验证记录、检测原始记录和检测报告；质量控制记录、质量自评估年度报告及总报告。
	
	

	18
	其他要求
	检测实验室开展土壤普查样品检测及其数据生成、上报、保管和利用，须遵照土壤普查有关技术规定及管理办法执行； 
检测实验室及其人员应对在第三次全国土壤普查工作中所知悉的国家秘密、商业秘密和技术秘密负有保密义务，并制定与实施相应的保密措施
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