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《化学领域分析方法检出限和定量限的评价指南》编制说明 

 

1、基本信息 

1.1 标准草

案名称 

中文 化学分析方法检出限和定量限的评价指南 

英文 Evaluation Guidelines on Method Detection and Quantitation For the Chemical Practice 

1.2 与国际

标准和国外

先进标准一

致性程度情

况 

□等同采用 

修改采用 

□非等效采用 

□未采用 

标准编号 IUPAC Technical Report 

英文名称 
A Statistical Overview of Standard (IUPAC and ACS) and New Procedures 

for Determining the Limits of Detection and Quantification 

中文名称 IUPAC技术报告，IUPAC和 ACS统计综述与新规程测定检出限和定量限 

标准编号 ASTM D7729（An American National Standard） 

英文名称 

Standard Practice for Determining and Expressing Precision of 

Measurement Result, in the Analysis of Water, as Relative Standard 

Deviation, Utilizing DQCALC Software 

中文名称 
ASTM D7729 美国国家标准，利用 DQCALC 软件确定与表达水质分析中测量结

果精密度的相对标准差 

1.3 任务来

源 

批准立项的文件

名称和文件号 

《认监委关于下达 2018年第二批认证认可行业标准制（修）订

计划项目的通知》（国认监〔2018〕4号） 
计划编号 2018RB052 

1.4 制（修）

订 
制定     □修订（被修订标准名称及编号：                      ） 

1.5 起止时

间 
2018年 5月 --- 2021年 12月 

1.6 标准起

草单位 
中国疾控预防控制中心环境与健康相关产品安全所等 

1.7 起草组

成员 
杨姣兰等 

1.8 标准体

系表内编号 
无 

1.9 调整情

况 
无 

 

2、背景情况 



2.1 目的、意

义（工作开展

背景及要求） 

我国大部分实验室对化学领域分析方法检出限和定量限的评价，依然停留在简单模式中的单点评价，

难以完全符合化学分析的变化规律。 

本文件属于首次起草，并修改采用了不同的几个国内外标准和技术文件。 

本文件基于校准列数据集变换后的正态性来对 LOD与 LOQ进行正确评价，广泛适用于化学领域各类实

验室，也适用于化学实验室采用同基体同分析物下不同方法检出能力的比较，为化学领域实验室科学合理

开展方法的技术验证与技术确认奠定基础。 

本文件的制订有助于环境空气、饮用水和水资源、土壤资源、生物样本中化学污染物的分析与监控；

食品、农产品、化妆品、涉水产品、消毒产品、抗抑菌产品等关系到国计民生产品中有毒有害化学污染物

的分析与监控。 

本文件的首次出台将具有十分重要的实际应用价值与指导意义，将有效促进我国化学实验室对检出限

和定量限评价的科学认识和实际应用；同时将有效提升各类化学实验室科学合理地评价方法性能的能力和

水平，并为实验室合格评定机构相关法规、标准规范、准则指南的制定提供科学依据。 

 

2.2 与国内外

相关标准、文

献的关系 

本文件参考采用了以下标准： 

GB/T 27415，GB/T 33260.2，GB/T 33260.5，IUPAC Technical Report，ASTM D7729。 

本文件的技术路线来自于上述的标准或技术报告内容，文件的术语和定义与我国现行相关国家标准保

持一致，文件中术语和定义的修改只是删除部分注的内容，确保语言表述尽可能符合化学领域的表达习惯。 

多水平梯度的 LOD 和 LOQ 评价，我国出台了两个标准，一个是 GB/T 33260.1-5（ISO 11843-1-5），

另一个是 GB/T 27415（ASTM D6091 和 ASTM D6512），这两个标准对化学领域实验人员的数理统计知识要

求较高。本文件是在这两个标准的基础上做了修改和调整，并在化学实验室期间精密度条件下通过一组数

据集来同时评定 LOD和 LOQ。 

国内标准仅强调 α 的控制，尽管某些情况下比较适宜，但在许多情况下，β 的控制也同样重要。本文

件将 β 减少到可接受水平，强调了 β 的风险控制，这种 “弃真”和“存伪”概率的理解，本文件在附录

B中予以阐述。国内标准从仪器的信噪比 S/N比或空白的标准变差予以统计，在微量、痕量、超痕量化学

分析中具有其局限性。本文件注重于标准差模型的建立，将统计学的理论基础与分析化学的实际应用有机

结合，避免导致 LOD和 LOQ评价的决策失误。 

本文件明确化学实验室测量系统处于良好的质量控制基础上，对 LOD和 LOQ进行科学正确评价，并开

展代表性领域和行业化学实验室的相关实验验证工作，有效促进我国化学实验室对 LOD和 LOQ评价认识的

科学理解和实际应用。 

本文件与 GB/T 33260.1-5、GB/T 27415 及 ISO 11843-1-5、IUPAC Technical Report、ASTM D7729

等国内外相关标准、文献协调一致，均遵循了 NIST Currie 的原则，但明确了化学实验室测量系统是在期

间精密度测量条件下，以及处于良好的质量控制基础之上，才能对 LOD和 LOQ进行科学正确评价。 

 

3  编制过程 



3.1 分工情

况 

主要分工情况： 

杨姣兰（中国疾病预防控制中心环境与健康相关产品安全所）——确定标准整个框架，掌控和把关正文中

各种技术环节内容，组织附录中统计原理讨论，完成案例验证方案的制定与具体组织实施及结果评价等。 

王斗文（大连海关技术中心）——明确幂相对标准差模型和混合非线性标准差模型的技术路线，编写附录

中相关模型的中间量计算和相关概念与方法简介、以及案例的分析讨论。 

谢田发（北京工业大学）——明确常数标准差模型和线性标准差模型的技术路线，编写附录中相关模型的

中间量计算和相关概念与方法简介、以及案例的分析讨论。 

 

文件制定的单位：中国疾病预防控制中心环境与健康相关产品安全所等。 

3.2 起草阶

段 

（1）2017年 10 月，环境所组织相关专家开展国内外调研，与 ISO/TC69、美国 ASTM以及先进国家的

权威机构及专家、国内权威机构及专家进行技术交流和切磋，广泛搜集和参考国内外各领域的科研成果或

行业共识，完成申请标准草案初稿内容，特别关注其可实施性和可推广性特征。 

（2）2017年 12 月，环境所组织相关专家结合我国化学实验室方法 LOD和 LOQ的评价实际情况，拟

提出一套实验验证程序和方案，初步形成不同领域不同行业的实验验证方案初稿。 

（3）2018 年 2月，环境所在北京召开了由诸多专家参与的研讨会议，形成申报的标准草案初稿和征

求意见初稿。 

（4）2019年 3月，立项任务下达后，环境所在北京正式启动该标准的制定工作，明确了标准制定的

主要原则，成立了标准起草组并进行了分工。 

（5）2019年 10月，环境所在北京召开起草组会议，介绍并研讨了标准制定的背景及思路、工作原

则与工作要求、修改完善后的草案、实验验证方案的要求与初步框架、统计学部分的审核、统计方法与公

式推导等的科学合理性等。 

（6）2020 年 8月，环境所在北京召开视屏研讨会，集中解决标准草案中统计模型的科学性、合理性、

实用性。结合不同行业不同领域检验检测特点，研讨适合的实验验证方案，并部署了实验验证工作。 

（7）2021年 3月，环境所在北京召开视屏讨论会，对标准草案及其附录内容的科学性、合理性、实

用性进行进一步的研讨和完善。明确下一步的工作进度安排及需补充的实验验证工作。 

（8）2021 年 6月，环境所在北京召开起草组的视屏研讨会议，重点对标准草案及其附录中四种统计

学模型的统计学内容予以完善。 

（9）2021年 7月，环境所在北京召开起草组的视屏研讨会议，结合不同行业不同领域实验验证结果，

对四种统计学模型的判定方式、推导依据，以及不同模型实验验证实例计算过程的实用性和可推广性及结

论的合理性进行进一步研讨与完善，为形成征求意见稿奠定基础。 

（10）2021 年 8月，环境所在北京召开起草组的视屏研讨会议，对标准修订稿及其规范性附录、资

料性附录、编制说明内容的科学性、合理性、规范性进行进一步的研讨与完善，形成标准征求意见初稿和

标准编制说明征求意见初稿，为确保 2021 年 9月能发布该项行标的征求意见稿奠定基础。 

（11）2021 年 9月，起草组成员通过微信群再次对初步形成的标准征求意见稿进行了完善。 

上述形成的各阶段的本指南文稿，均通过大量的电子邮件、微信、电话沟通，以及多次的专家会议讨

论等方式来完成。起草组人员对本指南文件逐段逐条进行了反复的讨论，提出了许多修改建议，并在征求

反馈意见的基础上，对形成的征求意见草案稿再次做了仔细认真地调整和相应完善，最终完成了此次的编

制说明。 

3.3 征求意

见阶段 
无 



3.4 标准预

审查阶段 
无 

3.5 标准审

查阶段 
无 

4  主要技术内容的确定 

（1）明确在期间精密度条件下测量系统的检出限（LOD）和定量限（LOQ）的评价。 

（2）线性校准曲线下，对模型误差的标准差是常数情形增加了： 

3LOQ LOD= 。 

（3）线性校准曲线下，对模型误差的标准差是线性情形增加了： 

2( )ˆ( 2) 1 10.95
ˆ

σ −−
= + + +

∑

L xt IJ Q wwLOQ LQ w J w σb L i xxwQ

。 

（4）对误差标准差满足幂函数模型时，提出： 

( )1.48 lg

10

−

=


a
bLOD 和

( )1.0 lg

10

−

=


a
bLOQ 。 

 

（5）对误差标准差满足混合模型时，提出： 



( )2 2
0.3

=

− 

gLOD
b h

和 

( )2 2
0.1

=

− 

gLOQ
b h

。 

（6）给出了本文件应用的假设条件。 

（7）提出了选择误差标准差模型的方法。 

（8）为推广应用和便于理解，本文件给出如下附录内容： 

——附录 A（规范性附录）中间量估计 

——附录 B（资料性附录）LOD和 LOQ 相关评价概念与方法的讨论 

——附录 C（资料性附录）线性模型示例 

——附录 D（资料性附录）幂模型示例 

——附录 E（资料性附录）混合模型示例 

5  验证情况（基础类标准除外） 

5.1 验证单位

情况 

验证单位 验证人员 验证时间 

北京海关技术中心 云环 刘鑫 2020年 11月 17日 

中检集团理化检测有限公司 王晓琴 周超 张云 2021年 4月 13日 

大连海关技术中心 曾泽 2020年 11月 23日 

广东疾控中心 钟志雄 2020年 10月 27日 

上海市环境监测中心 王向明 2020年 11月 12日 

大连医科大学附属二院 王晓波 朱杰 唐博 2021年 7月 11日 

北京北达智汇微构分析测试中心有限公司 高华杰 2021年 4月 7日 



5.2 试验、 验

证、试行过程 

试验验证安排  

选取代表性的领域或行业实验室开展验证工作。验证实验室依据标准方法或非标方法，选用待测物

一组多水平的标准物质或基体样品中添加多水平标准物质的方式进行 LOD和 LOQ评价，选择的水平包括：

空白基质样品或非 0 可检出（测量结果的平均值是正值）、小于 LOD、LOD 附近、2LOD、小于 LOQ、LOQ

附近、2LOQ、小于 4LOQ。此处的 LOD和 LOQ可以是依据实验室测量系统的历史测量数据得到的初步估计

值或实验室方法验证获得的估计值。验证实验室在期间精密度条件下开展验证试验，不同模型的验证步

骤如下： 

（1）线性模型的验证步骤 

——计算每个水平下 J次结果的样本标准差。 

——可配合 x-s 的散点图目测两者间的函数关系，如果点在一条水平直线附近，可采用常数标准差

模型；如果点在非水平直线附近，可采用线性标准差模型。否则考虑其他误差标准差模型。 

——更严谨的方式是对校准曲线模型误差的方差齐性采用 Levene 检验，若检验的 p 值大于 0.05，

则在显著性水平 0.05 下接受方差齐性的假设，此时可采用常数模型。 

——基于实验获得的数据，针对所选误差标准差模型中的参数，进行估计和图示。 

——根据验证情况，计算常数模型、线性模型的迭代及其 LOQ。 

（2）幂模型的验证步骤 

——目测 x-s的两者间关系，如果 x-s散布点的趋势呈幂律分布，可采用幂相对标准差模型。 

——建立 ( ) ( ) ( )lg lg lgRSD a b x= + 回归关系，若其中系列残差随机呈现，则接受幂模型。 

——根据所求的幂模型，利用正文的计算式，分别求得 LOD和 LOQ。 

——绘制 x-RSD的关系图。 

（3）混合模型的验证步骤 

——目测 x-s两者间关系，若散布点呈两个扰动项的混合分布趋势，可采用混合模型。 

——模型选择的更严谨做法可借助如下的 s=g+hx的线性回归诊断： 

求得系列残差值 q,同时基于 x 和 q，对 s 进行普通回归，拟合给出系数 g 和 h，增加了 Q 项（中间

变量，用于标准差模型选择中曲线项显著性的统计检验），有：s=g+hx+Qq+e。 

——如果变量 q对应系数检验的 p＜0.05且估计值 Q＞0，可选用混合模型。 

——根据附录 A的迭代算法，求得 g、h以及 b的估计值。 

——由正文的计算式，分别计算出 LOD和 LOQ。 

——绘制 g和 h两个扰动项区间跨度的 LOD和 LOQ示意图。 

5.3 验证数据

分析 

（1）线性模型的验证数据分析 

从 x-s 的散点图目测分析，点并非在水平直线附近，故拒绝常数模型的选用。且进一步分析有 p值

大于 0.05，表明可以接受线性模型的拟合和计算。 

（2）幂模型的验证数据分析 

目测 x-s的两者间关系，散布点的趋势呈幂律分布，可采用幂模型。且 ( ) ( ) ( )lg lg lgRSD a b x= + 中

系列残差随机呈现，则接受幂模型的拟合计算。 

（3）混合模型的验证数据分析 

目测 x-s 两者间关系，散布点呈两个扰动项的混合分布趋势，可采用混合模型。且可借助如下的

s=g+hx 的线性回归诊断：拟合给出系数 g和 h，增加 Q 项有：s=g+hx+Qq+e。q 对应系数检验的 p＜0.05

且估计值 Q＞0，可选用混合模型进行计算。 

5.4 试验、验

证、试行评价 

文件附录验证实例中 LOD和 LOQ 实验验证评价结果均符合验证实验室采用相应方法测试被测物测量系统

的 LOD和 LOQ 值。 

5.5 其他应说

明的情况 
无 

6  附加说明（可选项） 

6.1 宣贯标准

的建议 
本文件属于综合性基础标准，建议作为推荐性标准上报，并作好该标准的宣贯和咨询解答工作。 

6.2 修订和

废除现行有

关标准的建

议 

无 



 

6.3 重大分

歧意见的处

理经过和依

据 

本标准与现行法律、法规和强制性标准没有冲突，也不存在重大分歧意见的处理经过和依据。 

6.4 其他需

要说明的情

况 

无 

6.5 参考文
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