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二、质量控制 

1、为什么要进行检验质量控制？ 

 提高技术水平、保证检验质量是检验机构永恒的主题。保证

检测质量，降低检测风险，提高数据的可靠性和权威性，提

升实验室的整体竞争力和地位，有助于实验室在未来日趋激

烈的检测市场竞争中取得主导地位。 

 法律法规的要求：产品质量法、标准化法、食品安全法 



食品安全法的相关规定： 

 第五十八条 食品检验由食品检验机构指定的检验人独立

进行。检验人应当依照有关法律、法规的规定，并依照食

品安全标准和检验规范对食品进行检验，尊重科学，恪守

职业道德，保证出具的检验数据和结论客观、公正，不得

出具虚假的检验报告。 

 第五十九条 食品检验实行食品检验机构与检验人负责制。

食品检验报告应当加盖食品检验机构公章，并有检验人的

签名或者盖章。食品检验机构和检验人对出具的食品检验

报告负责。 



 2、检测质量控制的含义 

检测质量控制是检测实验室及检测人员对实验关键

点采取的预防和主动控制的活动，是保证检测结果

科学、准确的重要措施。 

在检测工作中，培养质量控制的意识是检测人员提

高技术水平、形成正确检测理念的重要方法。  

       



 3、质量控制的目标和原则 

 

 确保假阳性、假阴性及数值发生显著偏离的结果不被报告；  

 确保检测结果的准确度和不确定度处于可接受的区间；  

 符合本实验室质量手册、程序文件的要求；  

 符合成本-效益最佳的原则。  



三、质量控制的方法 

 1、三个阶段、两个层面的质量控制 

 1.1 三个阶段 

 检验前：实验室和检验人员，相关程序文件、作业指导书 

 检验中：检验人员的操作正确性、规范性和符合性 

 检验后：实验室 



 1.2 两个层面 

 实验室： 

 质量控制手段：检测实验室为了保证检测结果的可靠性，通

常采用仪器比对、人员比对、盲样（加标样）检测、留样再

测、参加能力验证等方式进行质量控制；这些方法和手段可

能贯穿于整个检验过程中； 

 质量保证措施：检验原始记录的校核、报告的审核、签发、

监督，这些措施多在检验后。  

 



 检测人员： 

 检验前： 

    对检测依据标准的理解和把握，作业指导书的制定； 

    对检验样品的正确认识：制备方法、前处理方法、仪器和

所用器具的选择。 

 检验中： 

    样品的制备 

    试剂、耗材的影响 

    计量器具的影响：如天平的选择 



    样品前处理过程 

    检测仪器的影响 

    分析步骤的影响 

 检验后 

    质控措施的分析 

    检验结果的判断 

    检验结果的表述 



2、检验人员质量控制的方法 

     以食品分析中的部分实例进行说明。 

2.1 对标准/方法的理解  

       对检测所用标准方法的深入理解和掌握，是实施质量控

制、保证检测结果可靠的基础和前提。 

 怎样做到真正理解和掌握？  



 正确理解方法的原理； 

 知道每一个试验步骤、所加的每一种试剂作用是什么； 

 知道操作中每个步骤若发生偏离，对结果的影响有多大； 

 做到上述三点，才能弄清楚这个实验的关键控制点有哪些，

也就是哪些步骤是影响最终结果的最重要的因素，如何保证

这些环节不出问题。做好了这些，才能在检测中游刃有余、

收放自如。 

 准确的检测结果源自科学合理的实验设计，实验方案的设计

取决于实施检测人的认识程度。 



 深入理解标准/方法，其意义不仅在于实施一次成功检验！ 

 对一个有特点的检测方法，当我们真正掌握了以后，还应该

认真考虑这个方法是否可以应用到其它的项目检测中，对其

他方法改进和提高检测水平提供借鉴。 

 形成有意识深入研究标准/方法的习惯后，我们才能在理解

标准的基础上做到举一反三、触类旁通。比如食品中最常检

测的山梨酸、苯甲酸，看似简单，但由于被测的对象几乎包

含所有的食品基质，所以只要真正掌握了山梨酸、苯甲酸的

检测，几乎所有的食品添加剂检测都能够掌握。 



 2.2 制样  

 影响检测结果准确可靠的第一环节！ 

 控制原则：避免因不正确的制样方法而导致假阳性、假阴性

及严重偏离的结果被错误报告，避免因使用了不恰当的样品

制备方法、包装形式、标记方式而导致样品混淆、检测结果

受到影响。 

 实施检验的人员应从检测需要出发，提出制样要求。 

 



 几个要点： 

 ——测试样品的储存方式和期限； 

 比如检测水中的三氯甲烷，样品应在保护剂存在下密封冷藏

保存，且必须在一定时间内完成检测，这是考虑到检测目标

物的性质，为保证检测结果的正确性而采取的质量控制方法。 

 ——制样器具的影响 

 特殊的项目，如增塑剂检测：应考虑到制样和分装样品所用

到的器具是否塑料材质，是否会带来增塑剂迁移，对检测结

果造成干扰。 



 

 ——样品的缩分和处置方式的影响 

 对于非均匀固体样品中外源性成分的测定，如测定大块酱肉

中的色素、防腐剂等，应将一个包装中全部样品充分搅碎混

匀，再进行缩分，以消除样品不均匀对结果的影响； 

 再比如测定肉中的六六六、滴滴涕，由于目标物属于环境中

的持久污染物，脂溶性强，在脂肪和瘦肉中的蓄积浓度不一

样，取样时必须充分考虑到这一因素才可能得到合理的结果。 

 



 ——样品包装物的影响 

 如检测食品中的邻苯二甲酸酯残留量，还应考虑到样品缩分

后的盛装物是否会迁移出待测目标物，应合理选择分装容器。 

  2.3  试剂、耗材 

 食品检测离不开各种试剂和耗材。如果说检测报告是我们的

产品，那试剂和耗材就是我们的原辅材料，其质量的优劣、

不同批次间的质量差异将直接影响我们检测结果，必须加以

有效的控制。 



 ——试剂质量的影响： 

 对进行某项检测所需的各种试剂，均需独立和联合进行空白

试验，以验证是否存在干扰测定、对仪器及检测器可能造成

影响的杂质，是否能确保检出限符合要求，空白试验不通过

的试剂不能直接用于样品检测。如果不能得到无干扰的试剂，

应有能科学消除对结果影响的方法，并经严格论证方可使用。 

 开瓶后的试剂、耗材如何保存？什么条件下可以使用？什么

条件下需进行何种处理？ 

 



 ——各种耗材批间差异的控制： 

 同一品牌的耗材，其不同批次产品之间、甚至同一批内的产

品可能存在差异。典型的例子：固相萃取柱。存在差异是客

观事实，但不应成为检测结果偏离的理由。如更换了品牌和

批次，我们必须验证固相萃取的淋洗、洗脱程序，必要时加

以重新优化、调整。 

 进行邻苯二甲酸酯类残留的检测，不同品牌、不同批次的试

剂，本底不同，不可直接使用。 



 2.4  样品前处理过程  

 ——计量器具的合理选择  

 天平：应根据标准要求的有效数字位数，选择精度、量程相

当的；注意！使用天平称量标准物质和样品时，要根据天平

的精度确定一次称取的最小质量，以控制称量的误差。特别

是配置标样溶液，必须将称量的误差控制在尽可能小的范围

内，在称量前必须校正天平，如必须称取10mg或更少的标样，

应使用十万分之一天平，并使用适宜的器具（确保称量范围

在天平的最佳量程中），用减量法称取。   



 容量瓶、比色管、移液管、微量移液器等，选择时应充分考

虑检测方法对结果的要求，选用精度能满足方法要求的量器。 

 根据量器产生的数据是否参与结果计算，决定使用精密量器

还是量杯、量筒等粗放型的器具。  

 要充分考虑到计量器具的质量优劣，比如很多5mL以下容量

瓶、刻度试管还有微量移液器，它们的容量准确性差异很大，

如不经校正直接使用，可能产生较大的误差，有的刻度试管

1mL刻度处的误差可能超过20%。  



 ——提取、净化方法  

 提取的方法和提取效率是否经过验证？除非是测定表面残留

物，否则样品应尽可能粉碎，以保证最大的提取效率。另外，

提取的温度、pH值对提取效率和提取物稳定性的影响，也应

该被充分考虑。 

 在进行蒸发至干的操作时，务必小心，以防痕量目标物流失! 

 采取的方法：1)加入少许高沸点溶剂；2）尽量低的蒸发温

度；3）避免瀑沸和鼓泡；4）采用氮气流保护；5）逐步提

高真空度。  



 定容的容器：应经精密校准，定容至小体积的可采用内标法。 

  目标物的稳定性：待测物在提取过程中的稳定性应充分被

考虑。所有的前处理条件均应建立在这一基础上。 

 在批量检测工作中，还应考虑样品处理完毕至进样测试这一

段时间内的稳定性，应采用标样加入基质中进行不同间隔时

间的进样试验，根据实验结果在实际样品测试时，采取必要

的质量控制方法。比如气相色谱法测定甜蜜素：甜蜜素衍生

化产物在正己烷相中的稳定性应充分考虑并验证，确定其相

对稳定时间段，并在此时间内完成测试。 



 测定干扰物： 

 在残留物分析中都应进行核查来自仪器、设备、容器、溶剂

(包括分析用水)、试剂、过滤装置等可能存有的干扰物。橡

胶和塑料用品(如封口膜、保护性手套、洗瓶)，抛光剂和润

滑剂也是经常遇到的分析干扰物。存有残留物的管及瓶口可

用专供分析用的聚四氟乙烯薄膜加以密封。提取物应避免与

薄膜密封物接触。特别当密封膜被刺破后应保持瓶口向上的

位置，如果这提取物仍需作再分析用，则瓶口密封薄膜应立

即更换。在残留物分析程序中应插入空白试剂质控样品，核

查仪器设备和所用试验材料中是否存有干扰物来源。 

 苯并芘检测：一次性注射器针筒带来严重干扰，更换后OK。 



 2.5 标准物质 

 确保标准物质处于有效期内，已经超出有效期的标准物质获得的测试结果

不应被认可；标准物质定期购买、更新。 

 不同的标准物质按照其特性，可建立一个有比较意义的核查方法。如采用

色谱法测定的标准物质，可在无干扰、能重现的条件下测定其单位质量的

响应值及在固定条件下可见的杂质分布情况，做为该标准物质核查的依据，

对用于残留类测定的标准物质而言，变动超过某一范围，则应慎重使用该

标准物质。此核查可在使用该标准物质的过程中随时进行。通过核查还可

确定此标准物质的储存有效期。 

 也可采用新旧标准物质比较的方法核查，当旧标准物质的平均响应值低于

新标准物质的5%以上时，旧的标准物质应当废弃——欧盟农药残留分析控

制程序的规定。 



 标准溶液的配置必须特别小心！ 

 标样配置过程中错误的称量、配制、稀释方法在以后的测试

过程中很难被发现，无论是加标回收还是精密度试验，也许

都能够获得良好的结果，但却有可能得出错误的结论。 

 注意： 

 称量的天平必须在称量前校准！称样量要合适！ 

 定容的容器、稀释和转移所用的量器必须经过校准！ 

 称量/浓度、介质、配制日期必须以清晰、不易消除的方法

标注在容器上！ 



 2.6 仪器状态 

 判断检测设备的状态是否正常。 

 弄清楚检测仪器的原理、结构、功能、常见故障现象及原因，

才能避免因检测仪器的原因影响检测结果。 

 其他方法： 

 增加数据通道； 

 考察进样交叉污染； 

 通过固定浓度的标样加以验证。 

 



 2.7 仪器测试过程 

 2.7.1 校准方法 

 标准曲线法和单点校准：单点校准必须包括原点在内，实际

上工作曲线不一定都过原点，大多数有一定的截距。 

 当被测物的响应与进样测定时间相关时，宜采用单点校正。

对限量目标物来说，当测定值接近或超过限量值时，样品响

应值应尽量接近校正响应值，例如可控制在校正响应值的

±10%范围内。限量值以内的结果，可控制在±50%范围内。 

   



 标准系列的配制方法：逐级稀释，所得曲线线性好；自同一

母液分别稀释，更可靠，避免偶然误差带来的影响。所有被

报告的测定结果，其响应值均应落在标准曲线的校准范围内。 

 标准系列由低到高进样，进完后进空白或阴性质控样，考察

交叉污染的情况。 

 试剂标样：纯溶剂或混合溶剂配制的标样； 

 基质添加标样：空白基质加标后按照相关方法处理而成的溶

液； 

 基质匹配标样：用空白基质的提取液稀释而成的标样。 



 2.7.2 空白 

 试剂空白：不加测试样品，考察所用试剂、耗材中杂质对结

果的影响； 

 样品空白：阴性样品，考察样品基质中的背景物质对结果的

影响； 

 2.7.3 添加回收 

 对于残留检测，在每一批样品的测试中，均应进行回收率实

验。加标样的频次应合理设定，批量检测以10%为宜，特殊

性质的检测应增加频次。添加的方法：检出限浓度一定要添

加，还有限量浓度一定要添加。若检出限浓度不能被满足，

应重新设定2倍的检出限浓度加标。 



 2.7.4 进样序列的设置 

 根据所测对象的不同合理设定穿插标样/质控样的频次。保

证在一系列样品测试的过程中，仪器状态平稳、目标物的响

应值稳定，减少出现异常时重复测试的工作量。 

 3 结果报告 

 3.1结果的判断 

 按照定量方法获得的测定结果，在被科学的诊断之前，不应

作为最终结果报告。 

 对加标回收结果和质控样结果充分分析之后，决定测定结果

是否可以接受，尤其结果在合格判定界限附近时，应对该水

平的不确定度给予充分考虑。  



 如果样品测定结果超出了标准曲线的上限，如何处理？ 

 切不可直接报告检测结果，也不宜采用配制更高浓度的标准

曲线的方法定量。 

 应将样品溶液稀释后再行进样。如何稀释？考虑适当的稀释

液，原则上应与待测样品溶液的基体相匹配。 

 3.2 结果的表述 

 ——未检出如何报告检出限？报告定量限，即可校准的最低

浓度对应的量。 



 结果的有效数字如何取舍？ 

 标准有要求的，按照标准的规定；标准未作明确要求的，按

照测试所使用的计量器具可产生的最多有效数字位数，和结

果的计算公式决定最终报告的有效数字位数。 

 判定方法：产品标准或限量标准中未规定极限数值的判定方

法的，按照全数值比较法进行判断。 

 全数值比较法和修约值比较法。 
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