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以新版《检测和校准实验室能力认可准则》
(CNAS-CL01: 2018)要求开展检测方法验证的问题

及解决方法 

路桂芬 1*, 韩  深 2 

(1. 北京市产品质量监督检验院, 北京  100029; 2. 北京海关技术中心, 北京  100026) 

摘  要: 检测实验室中检测结果的准确性至关重要, 对标准检测方法的验证是获得检测结果准确性的重要前

提; 对申请 CNAS 认可的实验室而言, 如果方法验证不符合认可准则的要求, 将直接造成申请的技术能力不

予认可。本文依据《检测和校准实验室能力认可准则》的要求, 以实际发生的案例为例, 通过分析问题产生原

因, 从体系文件的控制、方法验证技术操作、记录的规范填写等 3 个方面, 对实验室开展方法验证的方法进行

全面细致地讲解, 以期用于指导实验室有效地开展方法验证工作。 
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ABSTRACT: The accuracy of the test results in the testing laboratory is crucial, and verification of the standard test 

method is an important prerequisite for obtaining the accuracy of the test results. For laboratories applying for CNAS 

accreditation, if the method verification does not meet the requirements of the accreditation criteria, the technical 

ability of the application will be directly rejected. This article took the actual occurrence of the case as an example, 

based on the requirements of the Guidelines for accreditation of testing and calibration laboratories. By analyzing 

the causes of the problems, from the three aspects of system file control, method verification technology operation, 

and record specification filling, the method of laboratory verification is fully and carefully explained, in order to 

guide the laboratory to effectively carry out method validation work. 
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1  引  言 

《检测和校准实验室能力认可准则》(CNAS-CL01: 

2018)[1]于 2018 年 3 月 1 日发布, 2018 年 9 月 1 日正式实施。

新版准则中对方法验证的实施从岗位职责的设置, 人员能

力要求、人员授权, 到技术能力的验证提出明确要求。然而

很多实验室在实施方法验证过程中, 由于对准则理解不透

彻, 对方法验证概念及技术操作的理解不全面, 导致其在实

施方法验证过程中存在很多不足, 因而不能准确完成方法

验证, 无法满足认可准则的要求或检测标准方法的要求。 

本文依据《检测和校准实验室能力认可准则》的要求, 

列举实际的案例, 通过对案例产生原因的分析, 从体系文

件的控制、方法验证技术操作、记录的规范填写等三方面, 

对实验室如何开展方法的验证, 进行全面细致的讲解, 以

期用于指导实验室有效开展方法验证工作。 

2  实验室认可的相关要求 

认可是指认可机构按照相关国际标准或国家标准 , 

对从事认证、检测和检验等活动的合格评定机构实施评审, 

证实其满足相关标准要求, 进一步证明其具有从事认证、

检测和检验等活动的技术能力和管理能力。 

对于检测实验室而言, 其认可的评审依据主要包括

《检测和校准实验室能力认可准则》(CNAS-CL01: 2018)); 

CNAS-CL01《检测和校准实验室能力认可准则》应用要求

(CNAS-CL01-G001: 2018)[2]; 相关认可规则, 以及相关检

测领域的应用说明, 以食品检测实验室为例, 包括《检测

和校准实验室能力认可准则在微生物检测领域的应用说

明》(CNAS-CL01-A001: 2018)[3]; 《检测和校准实验室能

力 认 可 准 则 在 化 学 检 测 领 域 的 应 用 说 明 》

(CNAS-CL01-A002: 2018)[4]等。 

上述评审依据对实验室标准方法验证方面的主要要

求有:  

(1) 实验室应对从事特定的实验室活动, 包括开发、

修改、验证和确认方法的人员授权[1];  

(2) 实验室在引入方法前, 应验证能够正确地运用该

方法, 以确保实现所需的方法性能。应保存验证记录。如果

发布机构修订了方法, 应在所需的程度上重新进行验证[1]; 

(3) 实验室应对首次采用的检测方法进行技术能力的

验证, 如检出限、回收率、正确度和精密度等; 如果在验

证过程中发现标准方法中未能详述但影响检测结果的环节, 

应将详细操作步骤编制成作业指导书, 作为标准方法的补

充; 当检测标准发生变更涉及到检测方法原理、仪器设施、

操作方法时, 应通过技术验证重新证明正确运用新标准的

能力[4]; 

(4) 在引入检测方法之前, 实验室应对其能否正确运

用这些标准方法的能力进行验证, 验证不仅需要识别相应

的人员、设施和环境、设备等, 还应通过试验证明结果的

准确性和可靠性, 如精密度、线性范围、检出限和定量限

等方法特性指标, 必要时应进行实验室间比对[2]。 

3  实验室实施方法验证存在的主要问题 

多数实验室在实施方法验证过程中, 由于对方法验

证概念理解及技术操作的错误, 导致其在实施方法验证过

程中存在很多问题, 不能正确实施方法验证工作, 因此无

法满足认可准则的要求或检测标准方法的要求。下面以认

可现场评审中发现的典型案例说明实验室实施方法验证存

在的主要问题。 

3.1  现场评审中发现在方法验证方面不符合的典型

案例 

(1) 实验室在引入方法前, 不能提供相关技术指标验

证能够正确的运用该方法, 以确保实现所需的方法性能。 

典型案例:  

①实验室未对首次采用的 GB 22255-2014《食品安全

国家标准  食品中三氯蔗糖(蔗糖素 )的测定》 [5]、SN/T 

1928-2007《进出口动物源性食品中硝基咪唑残留量检测方

法 液相色谱-质谱/质谱法》[6]进行检出限和精密度技术指

标的验证。 

②实验室没有对首次采用的 GB5009.22-2016《食品

安全国家标准 食品中黄曲霉毒素 B 族和 G 族的测定》[7]

检测方法中第三法(高效液相色谱-柱后衍生法)进行检出

限的技术验证。 

(2) 实验室在引入方法前的验证记录, 不能覆盖方法

中所有的基质, 以确保实现所需的方法性能。 

典型案例:  

①实验室提供的 GB 5009.208-2016[8]组胺方法证实

记录中 , 未对水产品基质进行技术性验证 ; 实验室对

GB5009.141-2016《食品安全国家标准 食品中诱惑红的测

定》[9]的方法验证中缺少糕点类样品的方法验证记录。 

② 保 健 食 品 中 维 生 素 B12 的 测 定 (GB/T 

5009.217-2008)[10]的方法验证中缺少片剂、功能饮料等不

同基质的方法检出限、定量限的记录。 

(3) 当实验室的引入方法发生变更时, 未对该方法重

新进行验证。 

典型案例:  

①实验室不能提供对变更方法 GB 5009.92-2016《食品

安全国家标准 食品中钙的测定》[11]进行重新验证的记录。 

②实验室提供的变更标准方法 GB 5009.250-2016[12](乙

基麦芽酚)的证实记录中缺少增加的适用产品及质谱确证的

内容; 缺少对变更标准方法 GB5009.210-2016《食品安全国家

标准食品中泛酸的测定》[13]的重复性的验证。 

(4) 实验室体系文件中缺少“开发、修改、验证和确认
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方法”的岗位职能的能力要求, 未对相关人员授权; 授权

从事“开发、修改、验证和确认方法”工作的人员学历或工

作经历不满足要求。 

典型案例:  

①实验室未将“开发、修改、验证和确认方法”的岗位

职能的能力要求形成文件。 

②实验室授权 XXX 为“开发、修改、验证和确认方法”

的人员, 查其相关工作经历仅 1 年。 

3.2  导致上述问题发生的主要原因 

(1) 对《检测和校准实验室能力认可准则》及相关领

域应用说明中有关方法验证的规定或要求不理解, 许多实

验室错误地认为标准方法不需要在实验室中做任何的验

证、证实或试验即可直接投入使用, 因此缺少体系文件的

相关规定和要求; 缺少相关岗位设置及岗位职能的能力要

求; 缺少相关岗位的授权。 

(2) 对《检测和校准实验室能力认可准则》及相关领

域应用说明中有关方法验证的规定和要求有一定的理解, 

但对方法验证的概念只简单停留在: 我有实验人员, 有仪

器设备, 有固定场所, 能够开展检测工作即可, 而缺乏技

术验证的概念。 

(3) 对《检测和校准实验室能力认可准则》及相关领

域应用说明中有关方法验证的规定和要求有一定的理解, 

在开展方法验证过程中除了人、机、料、法、环、溯的评

价, 也做了相关的技术验证, 但技术验证的不全面, 不能

完全满足方法要求。 

(4) 当标准方法的发布机构修订了方法, 即方法发生

变更时, 实验室没有对变更的方法重新进行验证, 而是直

接使用, 认为标准方法的验证只做一次即可。 

4  实验室正确实施方法验证的途经 

实验室有效实施方法验证工作, 应该从体系文件的

控制入手, 按照《准则》、相关应用说明的要求及方法的要

求, 在体系文件中进行相关的规定和要求, 在实际操作中

按照体系文件的规定与要求, 有效实施方法验证程序, 形

成客观完整的方法验证记录。 

4.1  体系文件的控制 

体系文件通常由《质量手册》、《程序文件》、《作业指

导书》及记录表格构成。体系文件作为实验室法规性文件, 

是开展各项检测工作的依据, 它对建立正常的工作秩序, 

确保检测工作规范化、制度化、程序化, 具有十分重要的

作用。为了有效开展方法验证工作, 首先应在体系文件中

做出相应的规定和要求, 主要内容应包括:  

(1) 总则: 本实验室在检测过程中所使用的标准方法, 

在开展检测工作前必须加以验证, 确保能够正确的使用该

方法, 以获得准确、可靠的检测结果。  

(2) 职责:  

①技术负责人负责组织标准方法的验证工作, 批准

允许使用的标准方法。  

②质量体系保证部负责组织实施对标准检测方法的

验证和结果评价, 并对相关记录进行保存。  

③具备方法验证资格的检测人员负责对标准检测方

法的技术验证工作的具体实施。  

④具体实施执行《检测标准方法验证程序》, 并严格

按照该程序开展方法验证工作。  

(3) 在体系文件的岗位设置、职责要求、任职资格等

环节均应设有实施方法验证的岗位(可兼职), 明确其岗位

职责及岗位任职条件。其中岗位任职条件至少包括: 应具

备相关专业大专以上学历, 还应有 3 年以上本专业领域的

检测经历, 熟悉该项检测技术等。 

(4) 对符合岗位任职资格的人员进行授权。定期(半年

或一年)对授权人员的能力维持状况进行监控, 以保证其

持续具备相应能力, 满足岗位职责要求。 

(5) 应确保每一项方法验证的技术记录包含结果、报

告和足够的信息, 以便在可能时识别影响测量结果及其测

量不确定度的因素, 并确保能在尽可能接近原条件的情况

下重复该项活动。记录的保存期通常不少于 6 年。 

(6) 定期对体系文件进行审查和必要时进行修订, 以

确保持续适用和满足使用的要求。 

4.2  方法验证的技术操作 

(1) 总体要求 

①在引入标准方法前, 应对能否正确运用这些方法

的能力进行验证。验证不仅需要识别相应的人员、设施和

环境、设备等条件是否满足要求, 还应通过试验获取的关

键技术参数证明操作该方法满足标准要求。 

②方法验证应从样品制备开始(必要时, 包括抽样), 

包括提取、浓缩、净化, 浓度的验证, 结果的验证等, 方法

验证过程中关键技术参数的选择取决于方法的特性和要求, 

方法中有明确规定的则应对相应参数进行验证。 

③通常通过实验室内比对试验完成方法的技术验证。

必要时可参加能力验证或进行实验室间比对。 

④如果标准方法发布机构修订了方法, 当修订涉及

到检测方法原理、仪器设施、操作方法、运算结果时应对

该标准方法重新进行验证。 

⑤必要时应制定相应作业指导书。 

(2) 基本条件的确认 

①人员配备、培训及考核情况;  

②现有设备及检定/校准状态是否满足方法要求;  

③标准物质及试剂是否满足方法中要求;  

④样品制备及样品贮存是否满足方法中要求;  

⑤设施和环境条件是否满足方法要求;  

⑥原始记录格式、信息是否满足方法要求;  
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⑦报告格式是否满足方法要求。 

(3) 样品基质与关键参数的选择 

①应依据方法的适用范围, 选择样品基质, 并针对不

同基质分别验证测试样品。选择基质的种类和类型:  

ⅰ如果方法适用于多种基质, 以食品为例, 至少应选

择 5 类食品(如高脂、高糖、高蛋白、高无机盐等), 可能的

情况下每类食品选择 3 种不同类型样品(如未加工食品、初

加工食品、深加工食品等)进行测试;  

ⅱ如果方法只适用于某类基质, 则只需对该类基质进

行验证。 

②通常情况下, 定量分析和定性分析方法验证的参

数选择可参见表 1。 

 
表 1  典型方法验证参数的选择 

Table 1  Typical methods validate the selection of 
parameters 

分析方法 参数选择 

定性分析 
灵敏度、选择性、基质效应、精密度 

(重复性和再现性) 

定量分析 

检出限、定量限、灵敏度、选择性、线性范围、

测量区间、基质效应、精密度 

(重复性和再现性)、准确度、测量不确定度 

 
(4) 验证过程要求 

①对于适用于多种基质的检测方法, 以食品为例, 至

少选择 5 类食品, 其中每类食品选择 3 种不同类型样品分

别进行回收率、线性范围、精密度、检出限、定量限、准

确度、特异性、提取效率、耐用性等技术参数(可根据方法

要求选择其中几个)的验证试验。 

②对于只适用于某一类基质, 则只需对该类基质进

行所选技术参数的验证试验。 

③关注检测方法的定量限与限量标准的适应性。一些检

测 方 法 的 定 量 限 不 满 足 限 量 标 准 的 要 求 ( 如 GB 

23200.8-2016[14]中氟虫腈的定量限与 GB 2763-2016[15]中部分

植物源性产品的限量不适应), 在开展方法验证过程中, 应对

定量限进行进一步的验证, 以确保满足限量标准的要求。 

④保存验证全过程记录, 记录应信息量充分, 可追溯, 

可复现。 

(5) 不确定度评定 

按照 CNAS-CL01-G003: 2019《测量不确定度的要 

求》[16]7.5 的要求, 检测实验室在采用新的检测方法时, 应

按照新方法评定测量不确定度。实验室在评定测量不确定

度时, 可以采用自下而上分量合成(Bottom-up)或是自上而

下利用质量控制和方法确认数据(Top-down)等方式开展不

确定度的评定。 

测量不确定度评定和表示的通用规则可参考《测量不

确定度评定和表示》(GB/T 27418-2017)[17]。 

(6) 符合性评价 

①当检测方法中有对相关技术参数的要求时, 依据

检测方法要求进行评价;  

②当检测方法中没有对相关技术参数的要求时, 依

据相关的限量标准进行评价;  

③当检测方法中技术参数的要求与限量标准不一致

时, 按照满足低值要求的原则进行评价;  

④当检测方法及限量标准中均无要求时 , 可参考

GB/T 27404《实验室质量控制规范 食品理化检测》[18]附

录 F 进行评价。 

4.3  方法验证记录 

(1) 方法验证记录, 通常包括以下内容:  

1)方法验证项目的名称 

2)范围和原理 

3)人员 

4)仪器设备 

5)标准物质及试剂 

6)样品 

7)环境条件 

8)方法验证试验步骤 

9)方法验证报告(含原始的观察结果、数据和计算) 

10)结论 

11)操作人员、审核人员 

12)日期 

13)附件 

(2) 记录应妥善保存, 保存期限不少于 6 年。 

4.4  审核及批准 

由具备资格的授权人员对方法验证的过程、结果、记

录, 重点对验证过程进行审核, 最后由技术负责人批准。 

5  结  论 

实验室正确的实施方法验证, 可有效控制方法使用

过程中的各类风险, 如来自样品基质选择不全面, 关键技

术参数未覆盖等等, 进而有效控制检测结果准确性的风

险。对于希望获得 CNAS 认可的实验室而言, 正确的实施

方法验证, 满足认可准则的相关要求, 使申请的技术能力

得以获得认可[1925]。同时, 实验室通过有效开展方法验证

活动, 可以对人员、设施和环境、设备、样品、记录、文

件控制等多要素进行全面核查与验证, 对实验室总体能力

的提升和发展是强有力的保证手段。总之, 实验室通过可

靠的方法验证技术, 提供客观证据证明满足检测方法规定

的要求, 确保获得稳定、可靠和准确的数据, 确保满足新

版《检测和校准实验室能力认可准则》的要求, 从而实现

检测能力的提升。 
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