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疾病预防控制机构实验室内部质量控制是分析人员对分

析质量进行自我控制的过程，可以反映分析质量的稳定性，及

时发现随机因素和系统因素对检测工作的影响，以便随时采取

相应的纠正措施或预防措施，确保向社会出具公证、准确、可

靠的检测数据。实验室首先应根据实际工作的需要制定内部

质量控制计划，计划应尽可能覆盖所有常规项目和全体检测人

员。目前实验室内部质量控制已较为普及，但方法不够全面，

特别是对内部质量控制的结果是否满足检测的有效性和结果

准确性的评价不够规范。本文介绍我们理化检测实验室内部质

量控制与评价方法，多年的实践证明行之有效，实验室的检测

工作得到有序进行，从未发生质量事故。   

【方法研究】

卫生理化检测实验室内部质量控制与评价

杨凤华

摘要： ［目的］ 规范理化检测实验室内部质量控制与评价方法。 ［方法］ 按卫生实验室计量认证评审准则和理

化检验的方法和要求，对空白试验、校准曲线、质量控制图、平行试验、加标回收试验、精密度试验、对照试验、比对试

验等方法和评价依据进行具体的探讨。 ［结果］ 通过规范内部质量控制与质量评价的方法和标准，使实验室内部质量

控制更具可操作性。 ［结论］ 通过实验室内部质量控制，剖析、评审和解决存在的问题，从而确保了实验室分析结果

的可靠性。
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Abstract: ［Objective］To establish a system for the management and control for the measurement quality in a hygienic and 

sanitary analysis laboratory. ［Methods］ Based on the requirements for the competence of the sanitary analysis laboratory and 

for the standard testing methods, measures of blank tests, calibration curves, quality control charts, the parallel detection tests, test 

of standard additions, precision test, comparative test and contrast test were taken. ［Results］ Quality of analysis and testing in 

the laboratory had been controlled in a normal situation for a long period. ［Conclusion］ Experiences described above could be 

available for the other testing and analysis laboratories.
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1   实验室内部质控方法
1.1   空白试验

空白试验［1］值是指以实验用水代替样品，分析步骤及所

加试液与样品测定完全相同的操作过程所测定的值。在卫生检

验时常需要采用痕量分析手段，由于样品测定值很小，常与空

白试验值处于同一数量级，空白试验值的大小及其分散程度对

分析结果的精密度和分析方法的检测限都有很大影响。而且空

白试验值的大小及其重复性如何，可在相当大的程度上较全面

地反映一个实验室及其分析人员的水平，如实验用水和化学试

剂的纯度、玻璃容器的洁净度、分析仪器的性能和使用情况、

实验室内部环境的污染状况以及分析人员的操作水平和经验

等都会影响空白试验值。一个实验室在严格的操作条件下，对

某个分析方法的空白值通常在很小的范围内波动。

1.1.2   空白试验测定方法和评价   ①方法确认空白试验：空白

试验应与样品测定同时进行，每次测定 2 个平行样，连续测定
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5~6 d，计算结果的标准偏差或批内标准偏差，并由此计算其检

出限，若检出限高于标准分析方法中的规定值，则要找出原因，

加以纠正。然后重新测定，直到合格为止。②日常空白试验：

日常样品的检测必须做空白试验，检测结果用空白试验结果

进行校正，2 个平行空白的相对偏差应 < 50%，如果空白试验

值明显超过正常值或方法确认时的空白控制限，则应该查找原

因，重新检测。

1.2   校准曲线     

校准曲线描述待测物质浓度或量与检测仪器相应值或指

示值之间的定量关系。由于分析中有的项目需经过预处理等步

骤，为了保证分析结果的准确性，标准溶液和样品作完全相同

的分析处理，再由校准曲线上查出的值进行计算。

1.2.1   绘制校准曲线   应用校准曲线的分析方法在初次使用

时，为使分析结果的误差限制在要求的范围内，测定结果应

控制在线性范围内。在测定方法的整个线性范围内，制作校

准曲线的实验点为：水质不得少于 6 个（含空白浓度）、食品

等选 7 个［2］，或按照国家标准检验方法或作业指导书上的要求

设点。且在读取校准曲线各分析信号时，应重复读数 2~3 次，

取其平均值，以减少仪器响应信号的随机误差。

1.2.2   校准曲线的线性检查   校准曲线可用最小二乘法对测试

结果进行处理后，求出回归方程  = bx + a。一般来说，a 为曲线

y 轴上的截距，代表空白值，其中还包括比色皿成对性差异引

起的吸光度误差；b 为校准曲线的斜率，表示单位浓度（或量）

的待测物质产生信号值的大小，也称为灵敏度（如光度分析中

的吸光系数）。校准曲线的线性由相关系数 r 值判断，一般要求

r ≥ 0.999，否则需从分析方法、标准溶液配制的准确度、量器

的误差及分析人员的操作技术水平等因素查找原因，改进后重

新测定，直至合格为止。

1.3   质量控制图

1.3.1   绘制质量控制图   质量控制图可以直观地反映实验室某

检测项目分析结果正确度和精密度的稳定性或变化，从而及时

发现隐患以便及时采取纠正措施。绘制步骤：①数据积累：在

短期日常测定工作中，逐日对质量控制样品多次（至少 20 次）

重复测定，每次测定的质量应保持较好水平；②对积累数据进

行计算统计处理：计算平均值 x、标准偏差 s；③绘图：以实

验结果为纵坐标，实验次序为横坐标，将中心线（x）、上下辅

助线（x±1s）、上下警告线（x±2s）、上下控制线（x±3s）绘制

在质控图中。

1.3.2   质量控制图的应用   常用的质量控制图有均值 - 标准差

控制图、均值 - 极差控制图、加标回收率控制图和空白值控制

图。质控图是用来评价和控制重复分析结果的统计学工具。质

量控制样品测定值落在上、下辅助线范围内的点数应占总数的

68% 左右，若＜ 50%，则表明此图不可靠；若有连续 7 点落于

中心线同一侧则表明出现新的系统误差；连续 7 点递升或递降

则表明分析检测工作质量出现异常，凡属上述情况之一者应立

即查明原因，必要时重新制作质量控制图。

1.4   平行双样试验

1.4.1   测定频率要求   每批测试样品随机抽取 10%~20% 的样

品进行平行双样测定。若样品数量较少时，应增加平行双样测

定比例，单一样品的检测必须做平行双样。

1.4.2   结果评价   平行双样减差值在小于检测方法允许限时，

结果取均值；对于检测方法中尚未规定平行双样相对偏差控

制限的，水质及其他样品可根据被测物的浓度参照表 1［1］进行

控制。

表1   平行双样分析相对偏差允许值
分析结果的

质量分数（%）
样品类别 102 10 1 10-1 10-2 10-3 10-4 10-5 10-6 10-7 10-8

相对偏差
最大允许值（%）

水样样品 — — — — 1 2.5 5 10 20 30 50

其他样品 1.3 2.0 2.7 3.8 5.3 7.5 11 15 21 30 43

1.5   加标回收试验

1.5.1   试验方法   加标回收试验，是指在测定样品时，于样品

中加入一定量待测物的标准溶液，用选定的分析方法进行测

定，将测定结果扣除样品的测定值，计算回收率的试验。加标

回收率试验在一定程度上能反映测试结果的准确度。在实际应

用时应注意：加标浓度可以选方法测定限、常见限量指标以及

另选一合适点进行三水平试验且在测定方法的线性范围内；

加入标准物质的形态与样品中待测物质的形态应保持一致；

但加标回收试验不能考察空白的影响。

1.5.2   测定频率要求   每批相同基体类型的测试样品应随机抽

取 10%~20% 的样品进行加标回收分析。

1.5.3   结果评价   每个浓度水平要进行平行测定，平均加标回

收率应达到分析方法规定的值；如果分析方法没有规定，对

于元素分析要求在 90%~110% 之间；对于食品类样品可参考

文献［3］；其他常量、半微量分析要求在 95%~105%［3］。

1.6   精密度试验

精密度，是指使用特定的分析程序，在受控条件下重复分

析测定均一样品所获得测定值之间的一致程度。分析结果的精

密度也是给出结果的不确定度的依据。

1.6.1   试验方法   分析方法精密度试验时，通常可以用空白溶

液（实验用水）、标准溶液（方法测定限、常见限量指标以及另

选一合适点）、分析样品；也可以选择方法测定限、两倍方法

测定限和 10 倍方法测定限三个水平进行。一般重复测定 6 次，

分别计算各种浓度的相对标准偏差。

1.6.2   结果评价   相对标准偏差应等于或小于分析方法规定的

值；如果分析方法没有规定，可根据被测组分含量进行评定，

当被测含量（mg/L 或 mg/kg）在 > 100，1~100，0.1~1 和 < 0.1 时，

回收率（%）范围要求在 95~105，90~110，80~110 和 60~120 中

进行判定；也可以通过比较样品与标准溶液测定结果的标准

差，判断样品中是否存在影响测定精密度的共存物干扰因素。

1.7   对照试验

对照试验，是指用有证标准物质验证和评价分析方法的正

确性和测量结果的准确度的试验。

1.7.1   试验方法   有证标准物质的基体应尽量与检测样品基体

相同或相似，其浓度应在检测线性浓度范围之内，有证标准物

质样品前处理、测定方法和时间必须与检测样品同批进行。

1.7.2   评价方法   采用有证标准物质与样品同步进行测试，结

果用“证书参照值 ± 不确定度范围”评价其准确度；也可以用
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E 计算结果来评价［4］，当 E ≤ 1 时，结果满意，当 E ≥ 1 时结果

不满意。以此检查实验室内检测工作是否存在系统误差。

E = |XLAB-XREF |/ 

ULAB：是本实验室测定结果的扩展不确定度；UREF：是标

准物质赋值的扩展不确定度。XLAB、XREF 分别是实际测定平均

值和证书值。                        

1.8   比对试验

1.8.1   比对试验的方法   比对试验，是在某一样品的检测项目

完成后，再用相同、不同的方法（留样再测）或不同的人员（人

员比对）、不同的仪器（仪器比对）对该样品的相同参数进行复

测，根据其比对结果的符合程度，估计测定结果的可靠性。

1.8.2   比对试验的结果评价   检测结果偏差值应等于或小于分

析方法中规定的复现性要求；如果方法没有规定，也可以用前

述 E 值来评价。若两次检测结果不一致，应采取有效的方式查

找原因，并对与错误结果同批检测的样品进行重新检测。

2   结果评价后处理
2.1   可疑结果的判断准则    

在分析工作中，一组测量数据总有一定的离散性，若由

随机误差所致，则是正常的。但有时会出现个别偏差较大的数

据，称其为可疑数据或离群值。对这一数据判断准则为：国标

规定的方法有 Dixon 检验法和 Grubbs 检验法［1，5］。

2.2   结果处理

各种室内质量控制的结果，应根据相应的规定要求进行分

析判定，填写“监控结果有效性评价表”；当结果超过允许范

围或出现不满意结果时，相关科室负责人和质量管理部门应及

时责成相关检测人员查找原因，并按“不符合检测工作的控制

程序”执行，拟定纠正措施并报技术负责人批准后实施纠正。

如 2008 年 7 月实验室在检测枯水期水质分析的第一批样

品时，由质量管理科下发国家环保总局标准样品研究所的有

证标准物质总硬度（GSBZ 50007—88—200721）与样品同步进

行测试时，“证书标准值 ± 不确定度”为（1.38±0.03）mmol/L，

而检测结果为 1.44 mmol/L，超出了证书允许误差。本疾控中心

质量负责人协同理化检验科一起分析原因，经过排除法等试

验发现原因是总硬度检测过程中，指示剂铬黑 T 在室温条件下

放置时间过长，导致显色终点不明显，使结果偏高。于是对此

制定了纠正措施并报技术负责人批准后实施纠正：首先，重

新配制铬黑 T 指示剂；然后，由质量管理科重新下发国家环保

总局标准样品研究所的有证标准物质总硬度（GSBZ 50007—

88—200725）由双人与样品同步进行测试，结果为 1.84 mmol/L，

符合证书值（1.85±0.04）mmol/L，双人比对相对误差 0.16%，

符合方法要求；最后，对同批水样进行重新检测，并对样品结

果进行分析后报告，从而保证了这批和整个枯水期水质分析

总硬度检测的质量。

2.3   日常监督

科所负责人和质量监督员，应经常进行质量监督检查，及

时向技术管理者反馈检测与质控实施过程中发现的问题，并由

技术管理者及时采取相应措施，解决质量控制中发现的影响检

测结果质量的各个环节的问题。

3   讨论
实验室内部质量控制的有效运行，首先，在于提高人员的

素质和质量意识，因为人是决定质量控制运转的决定性因素；

第二，内部质量控制应适应实验室检测质量有关的测试技术和

活动，并具有可操作性；第三，质量管理的重点应放在预防上，

从每次质量控制的评价分析中发现趋势，以便提出预防措施；

第四，要具备一旦发生问题迅速做出反应和纠正的能力；第五，

要着眼于动态，对质量控制中不适应实验室工作发展需要的地

方，应持续地进行改进，不断地加以完善。此外，实验室要保

证使其内部质量与外界，特别是与其它实验室及公认的检测权

威机构联系起来，这就是能力比对和能力验证活动，帮助实验

室找出存在问题的原因，改善质量管理，向实验室的客户提供

更高可信度的服务，促进实验室质量目标的实现；也有助于提

高实验室的信誉和竞争力。
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