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　　环境监测实验室能否向政府和社会出具准确、

可靠的数据 ,并获得信赖和认可 ,是其立足及适应

管理与市场需求的根本。正确应用环境监测方法

是提供准确数据的重要保证 ,而方法确认是实验室

使用新方法实施检测 ,对所用仪器、环境条件、人员

技术等予以确认 ,并提供相应验证证明 ,以证实实

验室能够正确应用新标准方法。文献 [ 1 ]和文献

[ 2 ]均对方法确认作出了明确要求 ,环境监测实验

室中的方法确认主要包括新标准方法的应用确认

和其他非标方法的确认 ,现就方法确认在环境监测

实验室中实施及应用进行探讨。

1　新方法的应用确认

文献 [ 1 ]5. 4. 2条款提出“在引入检测之前 ,实

验室应证实能够正确地运用标准方法 ”,文献 [ 2 ]

5. 3. 2条款提出“实验室应确认能否正确使用所选

用的新方法 ”。据此 ,实验室应对新开展的方法实

施确认。

现指的新方法一般指有标准文本 ,但实验室尚

未开展的检测方法 ,主要包括 : ( 1 )新检测项目 ;

(2)已开展的检测项目但新增检测方法。新方法

的应用确认包含两个层次 ,首先由技术管理层及部

门对开展新方法所需的硬件条件进行事先确认 ,在

此基础上 ,由检测人员按要求进行检测方法确认并

提供验证数据 ,最终达到验证规定要求。

1. 1　新方法应用的事先确认

监测实验室因工作需要在应用未曾开展的新方

法时 ,应指定技术管理部门对本实验室能否正确应

用新方法事先进行相应的确认 ,确认内容包括 : (1)

是否有现行有效的标准文本 ; (2)相关监测人员对

标准方法理解程度是否需要培训 ; (3)仪器设备、标

准物质和试剂是否满足标准方法的要求 ; (4)实验

室环境条件和设施是否满足标准方法的要求。

在事先确认过程中 ,首先要取得现行有效的新

方法标准文本 ;根据方法标准 ,承担现场采样的技

术部门对采样人员的能力、有否采样设备并达到要

求进行确认 ;承担实验室分析的技术部门对检测人

员的能力、有否检测设备、标准物质及试剂并达到

要求、实验室环境条件等是否满足方法要求进行确

认 ;实验室管理层针对部门的确认结果 ,提供必要

的资源和技术保障 ;在完全满足上述 4条确认内容

后 ,再对检测人员使用新方法进行确认。

1. 2　使用新方法确认

检测人员按照新标准方法操作 ,做简易 AQC

(分析质量控制 )试验 [ 3 ]。简易 AQC试验包括 :空

白试验和绘制校准曲线、检出限测定、精密度测定、

加标回收测定等 ,连续做 5 d。所做试验的检出限、

精密度、加标回收均须达到方法要求 ,气相色谱法、

色 /质联机法、液相色谱法、离子色谱法等大型仪器

操作还需按照标准方法的质量控制要求进行确认。

试验报告由部门质量监督员审核 ,质量监督员对其

标准曲线的相关系数、截距及斜率、检出限、精密

度、加标回收等试验结果进行评价 ,评价认可后由

质量管理部门发放标准样品对检测人员考核。对

没有标准样品的项目 ,应对检测人员做实际样品

(不少于 2个 )的考核 ,同时做室内平行和样品加

标回收试验。

上述试验结果达到方法要求的精密度和准确

度并考核合格后 ,确认工作完成 ,新方法可以应用。

2　其他非标方法的确认

其他非标方法一般指超出预定范围使用的标

准方法、扩充和修改过的标准方法、非标准方法等 ,

其中环境监测实验室使用的非标准方法大多包括

书籍和文献期刊公布的方法、设备生产厂家指定的
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方法等。超出预定范围使用的标准方法通常包括

用土壤、大气等的标准方法来测定其他介质如水质

中的监测因子等。其他非标方法也需进行事先确

认 ,其确认内容与新方法应用基本一致。事先确认

后 ,检测人员在质量监督员的指导下按以下 4种方

式中的一种对拟确认的方法进行确认试验。

2. 1　使用有证标准物质进行确认

2. 1. 1　校准曲线与检出限计算

(1)每天绘制一根校准曲线 (至少 6个浓度

点 ) ,共测 5 d,校准曲线的相关系数、斜率、截距等

应达到方法要求。

(2)每天平行测定两个空白溶液 ,共测 5 d,计

算检出限 [ 4 ]并应达到方法要求。

2. 1. 2　方法的精密度测定

分别配制 0. 1C、0. 5C、0. 9C (各为方法上限的

10%、50%、90% ,下同 )标准溶液浓度 ,各平行测

定 6次 ,计算其相对标准偏差 RSD 并达到方法

要求。

2. 1. 3　方法的准确度测定

使用国家有证标准物质一两种 ,每种平行测定

6次 ,计算平均值和相对标准偏差 RSD,平均值应

在标准物质准确值及不确定度范围内 ,相对标准偏

差达到方法要求。

2. 2　与标准方法比较进行确认 (当监测因子没有

有证标准物质时 )

2. 2. 1　校准曲线与检出限计算

同 2. 1. 1 。

2. 2. 2　方法的精密度测定

同 2. 1. 2。

2. 2. 3　方法的准确度测定

(1)用两种方法对配制的同一标准溶液进行 6

次重复测定 ,对两种方法的测定结果首先进行 F

检验 [ 4 ]
,根据 F =

Smax
2

Sm in
2 ,比较 F与临界值 Fα/2 ( f1 ,

f2 ) ,判断有无显著性差异 ;在得到肯定的判断后 ,

再对两种方法的测定结果进行 t检验 [ 4 ]
,根据 t =

x1 - x2
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2
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2
2
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n1 + n2

,比较

t与临界值 tα ( f) ,判断有无显著性差异。

(2)在得到 t检验的肯定判断后 ,取有代表性

的样品 2至 3个 ,每个样品平行测定 6次 ,并做加

标回收测定 ,样品测定的相对标准偏差和回收率应

达到方法要求。

2. 3　用不同人员比对进行确认 (当监测因子既无

有证标准物质且无其他标准方法时 )

确认试验的内容与 2. 2基本相同 ,只是不做

2. 2. 3 (1) ,所有试验需两人分别进行 ,在实际样品

测定时 ,应以两人对同一样品的测定结果评价其准

确度是否达到方法要求。

2. 4　利用能力验证或实验室间比对进行确认

通过参加国家或区域组织的能力验证或实验

室间比对活动 ,获得满意的结果。

上述试验结果达到方法要求的精密度和准确

度并在标准物质测定或比对合格后 ,确认报告经技

术管理部门审批 ,确认工作完成 ,新方法可以应用。

3　方法确认中应注意的问题

(1)实施方法确认的检测人员应具备一定的

监测分析基础 ,能对确认过程中的疑点判断和识

别 ;确认所用的仪器设备和环境条件应满足方法

要求。

(2)“其他非标方法的确认 ”的 4种方法中 ,应

首选使用有证标准物质的确认方法 ;用不同人员比

对进行确认的方法是缺少标准参照物的一种确认

方式 ,建议确认后的方法只用于特定委托方的

检测。

(3)方法确认还应包括方法要求的现场采样

环节 ,特别对空气和废气采样人员进行采样确认 ,

主要从采样操作规范性上考核。

4　结语

环境监测方法确认是实验室对外提供准确数

据的基本保证 ,目前各种先进、快速、高灵敏度的分

析仪器已被广泛应用 ,方法确认显得更为重要。
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