
实验室如何进行检测方法确认？
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一、确认和验证的目的
非标准方法确认目的：

该非标准方法能否合理、合法使用；

标准方法验证目的：

实验室是否有能力按标准方法开展检测、校准活动。

接下来我们看看标准方法验证和非标方法的确认应该如何做：

二、标准方法验证
证实的内容要从七方面去做：

(1) 对执行新标准所需的人力资源的评价，即检测、校准人员是否具备所需的技能及能力；必要时应进行人员培训，经考核后上岗；

(2) 对现有设备适用性的评价，诸如是否具有所需的标准、参考物质，必要时应予补充。

(3) 对设施和环境条件的评价，必要时进行验证。

(4) 对物品制备，包括前处理、存放、辅助试剂等各环节是否满足标准要求的评价。

(5) 对作业指导书、原始记录、报告格式及其内容是否适应标准要求的评价。

(6) 对新旧标准进行比较，尤其是差异分析与比对的评价。

(7) 按标准要求进行完整模拟检测，出具完整结果报告。

标准方法验证应有相关的文件规定及其证实的记录，标准方法变更后应重新证实。


三、开发非标方法包含内容
a) 方法适当的标识；

b) 方法所适用的范围；

c) 检测或校准样品是什么类型，以及对样品的描述；

d) 被测参数的范围；

e) 方法对仪器、设备的要求，包括仪器设备关键技术性能的要求；

f) 需要用到的的标准物质；

g) 方法对环境条件的要求，对环境稳定周期的要求；

h) 操作步骤，包括：

—样品的标志、处置、运输、存储和准备；

—检测、校准工作开始前需要进行的检查；

—检查设备工作是否正常，需要时，使用前之前对设备进行校准和调整；

—结果的记录方法；

—安全注意事项；

i) 结果接受（或拒绝）的准则、要求；

j) 需记录的分析数据；

k) 不确定度评定。

四、非标方法确认技术手段
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a) 使用参考标准或标准物质进行校准或评估偏倚和精密度；

b）对影响结果的因素进行系统性评审；

c）通过改变控制检验方法的稳健度，如培养箱温度、加样体积等；

d）与其他已确认的方法进行结果比对；

e）实验室间比对；

f) 根据对方法原理的理解以及抽样或检测方法的实践经验，评定结果的 测量不确定度

五、方法性能特性确认
a）测量范围

b）准确度

c）结果的测量不确定度

d）检出限

e）定量限

f）方法的选择性

g）线性

h）重复性或复现性

i）抵御外部影响的稳健度

j）抵御来自样品或测试物基体干扰的交互灵敏度以及偏倚。

六、分析方法确认指导书（化学）
1、目的

对实验室选用的各种方法进行确认，以证实实验室能够正确运用这些方法，并能证实该方法适用于预期的用途，在误差的允许范围之内，可在本实验室内运行。

2、范围

适用于实验室引进的标准方法或对非标准方法、实验室设计（制定）的方法、超出其预定范围使用的标准方法、扩充和修改过的标准方法；也适用于对新方法/新技术研究而建立新方法。

3、职责

3.1 技术负责人指定专人负责方法的确认，并对方法确认的结果进行核查批准；

3.2 参加方法确认的工程师应详细记录试验现象及数据，总结实验结果，并编写成文件；

3.3 相关人员严格按此作业指导书作业书。

4、名词解释

5、作业内容

5.1  线性评价

5.1.1  准备至少5个不同水平的标准溶液，做标准曲线，对其回归方程及线性相关系数进行评价。

  5.1.2  标准曲线的最高点浓度不大于最低点浓度的50倍。

  5.1.3  曲线的最低点最好和报告的检出限相近。

  5.1.4  GC等有机测试的相关系数应该≥0.99，ICP等无机测试的相关系数应该≥0.995

5.2   检出限确认

5.2.1  方法检出限（MDL）

l重复测定试剂空白中的标品至少7次，计算出标准偏差s，乘以3可以得到MDL的估计值。

l选择质地均匀的样品，并确保样品无读数，加入和MDL估计值浓度相近的标品，重复试验至少7次，7次试验平均分布在三天内完成。

l计算加标试验的标准偏差，MDL=t（n-1）×s

其中 t值是指在99%置信区间，自由度为n-1时的t分布的系数，可查表得出
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注：计算得到的MDL值应该不超过10倍的加标量，否则，应该选择更低的浓度值重复上述步骤。

计算加标样的回收率和RSD值，回收率的范围应该在70~130%之间，RSD≤20%。

回收率=标品的实际值/加标的理论值×100%

5.3  准确度和精确度确认

5.3.1  准确度确认

用加标回收率测定，在样品中加入一定量标准物质测定其回收率。

至少测试7次加标样，且7次加标样应该平均在三天做完。

记录测试结果并计算回收率，回收率范围应该在80~120%之间， RSD≤20%。

    对ICP等的元素分析的回收率范围应控制在90~110%。

5.3.2 精确度确认

试验应尽量覆盖方法提及的不同材质样品

试验加标水平应尽量覆盖方法的测试范围，要包括比MDL稍大的浓度点，线性的最高点重复试验至少七次，RSD≤20%

5.4  试验的不确定度确认评估

5.4.1 规定被测量，该资料在相对应的SOP中给出。

5.4.2 识别不确定度的来源

考虑与整体方法性能的要素有关的不确定度，例如可观察的精密度和相对于合   适的标准物质所测得的标准偏差,这些 构成了不确定评估中的主要分量。

然后对其他可能的分量进行评估，量化那些显著的量。

5.4.3 不确定度分量的量化

测量不确定度分为A类评定和B类评定：

根据实际检测数据对观测列进行统计分析，计算重复测量的标准偏差，得出A类不确定度；

根据有关技术资料和测量仪器特性或者校准证书等信息用不同于A类评定的方法评定B类不确定度；

5.4.4 计算合成不确定度

根据有关规则对不确定度的分量进行合成，得到合成不确定度,用合成不确定度乘上包含因子可以得到扩展不确定度。

5.5  数据记录

试验人员在实验过程中应详细记录试验的整个过程，包括样品的制备方法、标准品的级别及试剂的调配、试验环境、分析测试参数、注意事项、分析结果等。


