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附件 2 

     

一、概述 

    准确测定生物基质（如全血、血清、血浆、尿）中的药物浓度，完整地验证

和记录应用的生物分析方法，获得可靠的试验结果，对于兽药研发非常重要。本

指导原则包括兽药的关键生物等效性试验、毒代动力学试验、药代动力学试验，

不包括与制定休药期相关的兽药残留定性和定量代谢试验。这些数据可用于支持

兽药的安全性和有效性，或根据毒代动力学、药代动力学和生物等效性试验的结

果做出关键性决定。因此，必须完整地验证和记录应用的生物分析方法，以获得

可靠的结果。 

    本指导原则提供生物分析方法验证的要求，也涉及非临床或临床试验样品实

际分析的基本要求，以及何时可以使用部分验证或交叉验证，来替代完整验证。

本指导原则二和三主要针对色谱分析方法，四针对配体结合分析方法。 

    生物样品定量分析方法验证和试验样品分析应符合本指导原则的技术要求。 

二、生物分析方法验证 

    （一）分析方法的完整验证 

    分析方法验证的主要目的是，证明特定方法对于测定在某种生物基质中分析

物浓度的可靠性。此外，方法验证应采用与试验样品相同的抗凝剂。一般应对每

个新分析方法和新分析物进行完整验证。当难于获得相同的基质时，可以采用适

当基质替代，但要说明理由。 

    一个生物分析方法的主要特征包括：选择性、定量下限、响应函数和校正范

围（标准曲线性能）、准确度、精密度、基质效应、分析物在生物基质以及溶液

中储存和处理全过程中的稳定性。 

    有时可能需要测定多个分析物。这可能涉及两种不同的兽药，也可能涉及一

个母体药物及其代谢物，或一个药物的对映体或异构体。在这些情况下，验证和

分析的原则适用于所有涉及的分析物。 

    对照标准物质 

    在方法验证中，含有分析物对照标准物质的溶液将被加入到空白生物基质
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中。此外，色谱方法通常使用适当的内标。 

    应该从可追溯的来源获得对照标准物质。应该科学论证对照标准物质的适用

性。分析证书应该确认对照标准物质的纯度，并提供储存条件、失效日期和批号。

对于内标，只要能证明其适用性即可，例如显示该物质本身或其相关的任何杂质

不产生干扰。 

    当在生物分析方法中使用质谱检测时。它们必须具有足够高的同位素纯度，

并且不发生同位素交换反应，以避免结果的偏差。 

    1. 选择性 

    该分析方法应该能够区分目标分析物和内标与基质的内源性组分或样品中

其他组分。应该使用至少 6 个受试动物的适宜的空白基质来证明选择性（动物空

白基质可以不同批次混合），它们被分别分析并评价干扰。当干扰组分的响应低

于分析物定量下限响应的 20%，并低于内标响应的 5%时，通常即可以接受。 

    应该考察药物代谢物、经样品预处理生成的分解产物以及可能的同服药物引

起干扰的程度。在适当情况下，也应该评价代谢物在分析过程中回复转化为母体

分析物的可能性。 

    2. 残留 

    应该在方法建立中考察残留并使之最小。残留可能不影响准确度和精密度。

应通过在注射高浓度样品或校正标样后，注射空白样品来估计残留。高浓度样品

之后在空白样品中的残留应不超过定量下限的 20%，并且不超过内标的 5%。如

果残留不可避免，应考虑特殊措施，在方法验证时 检验并在试验样品分析时应

用这些措施，以确保不影响准确度和精密度。这可能包括在高浓度样品后注射空

白样品，然后分析下一个试验样品。 

    3. 定量下限 

    定量下限是能够被可靠定量的样品中分析物的最低浓度，具有可接受的准确

度和精密度。定量下限是标准曲线的最低点，应适用于预期的浓度和试验目的。 

    4. 标准曲线 

    应该在指定的浓度范围内评价仪器对分析物的响应，获得标准曲线。通过加

入已知浓度的分析物（和内标）到空白基质中，制备各浓度的校正标样，其基质

应该与目标试验样品基质相同。方法验证中研究的每种分析物和每一分析批，都

应该有一条标准曲线。 
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    在进行分析方法验证之前，最好应该了解预期的浓度范围。标准曲线范围应

该尽量覆盖预期浓度范围，由定量下限和定量上限（校正标样的最高浓度）来决

定。该范围应该足够描述分析物的药动学。 

    应该使用至少 6 个校正浓度水平，不包括空白样品（不含分析物和内标的处

理过的基质样品）和零浓度样品（含内标的处理过的基质）。每个校正标样可以

被多次处理和分析。 

    应该使用简单且足够描述仪器对分析物浓度响应的关系式。空白和零浓度样

品结果不应参与计算标准曲线参数。 

    应该提交标准曲线参数，测定校正标样后回算得出的浓度应一并提交。在方

法验证中，至少应该评价 3 条标准曲线。 

    校正标样回算的浓度一般应该在标示值的±15%以内，定量下限处应该在

±20%内。至少 75%校正标样，含最少 6 个有效浓度，应满足上述标准。如果某

个校正标样结果不符合这些标准，应该拒绝这一标样，不含这一标样的标准曲线

应被重新评价，包括回归分析。 

    最好使用新鲜配制的样品建立标准曲线，但如果有稳定性数据支持，也可以

使用预先配制并储存的校正标样。 

    5. 准确度 

    分析方法的准确度描述该方法测得值与分析物标示浓度的接近程度，表示

为：（测得值/真实值）×l00%。应采用加入已知量分析物的样品来评估准确度，

即质控样品。质控样品的配制应该与校正标样分开进行，使用另行配制的储备液。 

    应该根据标准曲线分析质控样品，将获得的浓度与标示浓度对比。准确度应

报告为标示值的百分比。应通过单一分析批（批内准确度）和不同分析批（批间

准确度）获得质控样品值来评价准确度。 

    为评价一个分析批中不同时间的任何趋势，推荐以质控样品分析批来证明准

确度，其样品数不少于一个分析批预期的样品数。 

    批内准确度 

    为了验证批内准确度，应取一个分析批的定量下限及低、中、高浓度质控样

品，每个浓度至少用 5 个样品。浓度水平覆盖标准曲线范围：定量下限，在不高

于定量下限浓度 3 倍的低浓度质控样品，标准曲线范围中部附近的中浓度质控样

品，以及标准曲线范围上限约 75%处的高浓度质控样品。准确度均值一般应在质
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控样品标示值的±15%之内，定量下限准确度应在标示值的土 20%范围内。 

    批间准确度 

    通过至少 3 个分析批，且至少两天进行，每批用定量下限以及低、中、高浓

度质控样品，每个浓度至少 5 个测定值来评价。准确度均值一般应在质控样品标

示值的±15%范围内，对于定量下限，应在标示值的±20%范围内。 

    报告的准确度和精密度的验证数据应该包括所有获得的测定结果，但是已经

记录明显失误的情况除外。 

    6. 精密度 

    分析方法的精密度描述分析物重复测定的接近程度，定义为测量值的相对标

准差（变异系数）。应使用与证明准确度相同分析批样品的结果，获得在同一批

内和不同批间定量下限以及低、中、高浓度质控样品的精密度。 

    对于验证批内精密度，至少需要一个分析批的 4 个浓度，即定量下限以及低、

中、高浓度，每个浓度至少 5 个样品。对于质控样品，批内变异系数一般不得超

过 15%，定量下限的变异系数不得超过 20%。 

    对于验证批间精密度，至少需要 3 个分析批（至少 2 天）的定量下限以及低、

中、高浓度，每个浓度至少 5 个样品。对于质控样品，批间变异系数一般不得超

过 15%，定量下限的变异系数不得超过 20%。 

    7. 稀释可靠性 

    样品稀释不应影响准确度和精密度。应该通过向基质中加入分析物至高于定

量上限浓度，并用空白基质稀释该样品（每个稀释因子至少 5 个测定值），来证

明稀释的可靠性。准确度和精密度应在±15%之内，稀释的可靠性应该覆盖试验

样品所用的稀释倍数。 

    可以通过部分方法验证来评价稀释可靠性。如果能够证明其他基质不影响精

密度和准确度，也可以接受其使用。 

    8. 基质效应 

    当采用质谱方法时，应该考察基质效应。使用至少 6 批来自不同供体的空白

基质，不应使用合并的基质。如果基质难以获得，则使用少于 6 批基质，但应该

说明理由。 

    对于每批基质，应该通过计算基质存在下的峰面积（由空白基质提取后加入

分析物和内标测得），与不含基质的相应峰面积（分析物和内标的纯溶液）比值，
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计算每一分析物和内标的基质因子。进一步通过分析物的基质因子除以内标的基

质因子，计算经内标归一化的基质因子。从 6 批基质计算的内标归一化的基质因

子的变异系数不得大于 15%。该测定应分别在低浓度和高浓度下进行。 

    如果不能适用上述方式，例如采用在线样品预处理的情况，则应该通过分析

至少 6 批基质，分别加入高浓度和低浓度（定量下限浓度 3 倍以内以及接近定量

上限），来获得批间响应的变异。其验证报告应包括分析物和内标的峰面积，以

及每一样品的计算浓度。这些浓度计算值的总体变异系数不得大于 15%。 

    除正常基质外，还应关注其他样品的基质效应，例如溶血的或高血脂的血浆

样品等。 

    9. 稳定性 

    必须在分析方法的每一步骤确保稳定性，用于检查稳定性的条件，例如样品

基质、抗凝剂、容器材料、储存和分析条件，都应该与实际试验样品的条件相似。

用文献报道的数据证明稳定性是不够的。 

    采用低和高浓度质控样品（空白基质加入分析物至定量下限浓度 3 倍以内以

及接近定量上限），在预处理后以及在所评价的条件储存后立即分析。由新鲜制

备的校正标样获得标准曲线，根据标准曲线分析质控样品，将测得浓度与标示浓

度相比较，每一浓度的均值与标示浓度的偏差应在±15%范围内。 

    应通过适当稀释，考虑到检测器的线性和测定范围，检验储备液和工作溶液

的稳定性。 

    稳定性检查应考察不同储存条件，时间范围应不小于试验样品储存的时间。 

    通常应该进行下列稳定性考察： 

    • 分析物和内标的储备液和工作溶液的稳定性； 

    • 从冰箱储存条件到室温或样品处理温度，基质中分析物的冷冻和融化稳定

性； 

    • 基质中分析物在冰箱储存的长期稳定性； 

    此外，如果适用，也应该进行下列考察： 

    • 处理过的样品在室温下或在试验过程储存条件下的稳定性； 

    • 处理过的样品在自动进样器温度下的稳定性。 

    在多个分析物试验中，特别是对于生物等效性试验，应该关注每个分析物在

含所有分析物基质中的稳定性。 
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    应特别关注受试动物采血时，以及在储存前预处理的基质中分析物的稳定

性，以确保由分析方法获得的浓度反映受试动物采样时刻的分析物浓度。可能需

要根据分析物的结构，按具体情况证明其稳定性。 

    （二）部分验证 

    在对已被验证的分析方法进行小幅改变情况下，根据改变的实质内容，可能

需要部分方法验证。可能的改变包括：生物分析方法转移到另一个实验室，改变

仪器、校正浓度范围、样品体积，其他基质或物种，改变抗凝剂、样品处理步骤、

储存条件等。应报告所有的改变，并对重新验证或部分验证的范围说明理由。 

    （三）交叉验证 

    应用不同方法从一项或多项试验获得数据，或者应用同一方法从不同试验地

点获得数据时，需要互相比较这些数据时，需要进行分析方法的交叉验证。如果

可能，应在试验样品被分析之前进行交叉验证，同一系列质控样品或试验样品应

被两种分析方法测定。对于质控样品，不同方法获得的平均准确度应在±15%范

围内，如果放宽，应该说明理由。对于试验样品，至少 67%样品测得的两组数值

差异应在两者均值的±20%范围内。 

    三、试验样品分析 

    在分析方法验证后，可以进行试验样品或受试动物样品分析。需要在试验样

品分析开始前证实生物分析方法的效能。 

    应根据已验证的分析方法处理试验样品以及质控样品和校正标样，以保证分

析批被接受。 

    （一）分析批 

    一个分析批包括空白样品和零浓度样品，包括至少 6 个浓度水平的校正标

样，至少 3 个浓度水平质控样品（低、中、高浓度双重样品，或至少试验样品总

数的 5%，两者中取数目更多者），以及被分析的试验样品。所有样品（校正标样、

质控和试验样品）应按照它们将被分析的顺序，在同一样品批中被处理和提取。

一个分析批包括的样品在同一时间处理，即没有时间间隔，由同一分析者相继处

理，使用相同的试剂，保持一致的条件。质控样品应该分散到整个批中，以此保

证整个分析批的准确度和精密度。 

    对于生物等效性试验，建议一个受试动物的全部样品在同一分析批中分析，
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以减少结果的变异。 

    （二）分析批的接受标准 

    应在分析试验计划或标准操作规程中，规定接受或拒绝一个分析批的标准。

在整个分析批包含多个部分批次的情况，应该针对整个分析批，也应该针对分析

批中每一部分批次样品定义接受标准。应该使用下列接受标准： 

    校正标样测定回算浓度一般应在标示值的±15%范围内，定量下限应在±20%

范围内。不少于 6 个校正标样，至少 75%标样应符合这些标准。如果校正标样中

有一个不符合标准，则应该拒绝这个标样，重新计算不含该标样的标准曲线，并

进行回归分析。 

    质控样品的准确度值应该在标示值的±15%范围内。至少 67%质控样品，且

每一浓度水平至少 50%样品应符合这一标准。在不满足这些标准的情况下，应该

拒绝该分析批，相应的试验样品应该重新提取和分析。 

    在同时测定几个分析物的情况下，对每个分析物都要有一条标准曲线。如果

一个分析批对于一个分析物可以接受，而对于另一个分析物不能接受，则接受的

分析物数据可以被使用，但应该重新提取和分析样品，测定被拒绝的分析物。 

    如果使用多重校正标样，其中仅一个定量下限或定量上限标样不合格，则校

正范围不变。 

    所有接受的分析批，每个浓度质控样品的平均准确度和精密度应该列表，并

在分析报告中给出。如果总平均准确度和精密度超过 15%，则需要进行额外的考

察，说明该偏差的理由。在生物等效性试验情况下，这可能导致数据被拒绝。 

    （三）校正范围 

    如果在试验样品分析开始前，已知或预期试验样品中的分析物浓度范围窄，

则推荐缩窄标准曲线范围，调整质控样品浓度，或者适当加入质控样品新的浓度，

以充分反映试验样品的浓度。 

    如果看起来很多试验样品的分析物浓度高于定量上限，在可能的情况下，应

该延伸标准曲线的范围，加入额外浓度的质控样品或改变其浓度。 

    至少 2 个质控样品浓度应该落在试验样品的浓度范围内。如果标准曲线范围

被改变，则生物分析方法应被重新验证（部分验证），以确认响应函数并保证准

确度和精密度。 

    （四）试验样品的重新分析和报告值选择 
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    应该在试验计划或标准操作规程中预先确定重新分析试验样品的理由以及

选择报告值的标准。在试验报告中应该提供重新分析的样品数目以及占样品总数

的比例。 

    重新分析试验样品可能基于下列理由： 

    • 由于校正标样或质控样品的准确度或精密度不符合接受标准，导致一个分

析批被拒绝； 

    • 内标的响应与校正标样和质控样品的内标响应差异显著； 

    • 进样不当或仪器功能异常； 

    • 测得的浓度高于定量上限，或低于该分析批的定量下限，且该批的最低浓

度标样从标准曲线中被拒绝，导致比其他分析批的定量下限高； 

    • 在给药前样品或安慰剂样品中测得可定量的分析物； 

    • 色谱不佳。 

    对于生物等效性试验，通常不能接受由于药动学理由重新分析试验样品。 

    在由于给药前样品阳性结果或者由于药动学原因进行重新分析的情况下，应

该提供重新分析样品的身份、初始值、重新分析的理由、重新分析获得值、最终

接受值以及接受理由。 

    在仪器故障的情况下，如果已经在方法验证时证明了重新进样的重现性和进

样器内稳定性，则可以将已经处理的样品重新进样。但对于拒绝的分析批，则需

要重新处理样品。 

    （五）色谱积分 

    应在标准操作规程中描述色谱的积分以及重新积分。任何对该标准操作规程

的偏离都应在分析报告中讨论。实验室应该记录色谱积分参数，在重新积分的情

况下，记录原始和最终的积分数据，并在要求时提交。 

    四、配体结合分析 

    配体结合分析主要用于大分子药物。前述的验证原则以及对试验样品分析的

考虑一般也适用。但是由于大分子固有的特点和结构复杂性，使其难以被提取，

所以常常在无预先分离的情况下测定分析物。此外，方法的检测终点并不直接来

自分析物的响应，而来自与其他结合试剂产生的间接信号。配体结合分析中，每

个校正标样、质控样品以及待测样品一般都采用复孔分析。如无特殊说明，本节



 9 / 14 

 

以双孔分析为原则。 

    （―）方法验证前的考量 

    1. 标准品选择 

    生物大分子具有不均一性，其中成分的效价与免疫反应可能存在差异。因此

应对标准品进行充分表征。应尽量使用纯度最高的标准品。用于配制校正标样和

质控样品的标准品应尽量与临床和非临床试验使用的受试品批号相同。标准品批

号变更时，应尽量对其进行表征和生物分析评价，以确保方法性能不变。 

    2. 基质选择 

    一般不推荐使用经碳吸附、免疫吸附等方法提取过的基质，或透析血清、蛋

白缓冲液等替代实际样品基质建立分析方法。但在某些情况下，复杂生物基质中

可能存在高浓度与分析物结构相关的内源性物质，其高度干扰导致根本无法测定

分析物。在无其他可选定量策略的前提下，可允许使用替代基质建立分析方法。

但应对使用替代基质建立方法的必要性加以证明。 

    可采用替代基质建立标准曲线，但质控样品必须用实际样品基质配制，应通

过计算准确度来证明基质效应的消除。 

    3. 最低需求稀释度的确定 

    分析方法建立与验证过程中，可能需要对基质进行必要的稀释，以降低其产

生的高背景信号。在此情况下，应考察最低需求稀释度。它是指分析方法中为提

高信噪比、减少基质干扰、优化准确度与精密度而必须使用缓冲液对生物样品进

行稀释的最小倍数。应使用与试验样品相同的基质来配制加药样品来确定最低需

求稀释度。 

    4. 试剂 

    方法的关键试剂，如结合蛋白、适配子、抗体或偶联抗体、酶等，对分析结

果会产生直接影响，因此须确保质量。如果在方法验证或样品分析过程中，关键

试剂批次发生改变，须确认方法性能不因此改变，从而确保不同批次结果的一致

性。 

    无论是关键试剂，还是缓冲液、稀释液、酸化剂等非关键试剂，都应对维持

其稳定性的保障条件进行记录，以确保方法性能长期不变。 

    （二）方法验证 

    1. 完整验证 
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    （1）标准曲线与定量范围 

    标准曲线反映了分析物浓度与仪器响应值之间的关系。在配体结合分析方法

中，标准曲线的响应函数是间接测得的，一般呈非线性，常为 S 型曲线。 

    应使用至少 6 个有效校正标样浓度建立标准曲线。校正标样应在预期定量范

围对数坐标上近似等距离分布。除校正标样外，可使用锚定点辅助曲线拟合。 

    验证过程中，须至少对 6 个独立的分析批进行测定，结果以列表形式报告，

以确定标准曲线回归模型整体的稳健性。拟合时，一条标曲允许排除由于明确或

不明原因产生失误的浓度点。排除后应至少有 75%的校正标样回算浓度在标示值

的±20%（定量下限与定量上限在±25%）范围内。定量下限与定量上限之间的浓

度范围为标准曲线的定量范围。锚定点校正样品是处于定量范围之外的标样点，

用于辅助拟合配体结合分析的非线性回归标准曲线，因其在定量范围之外，可不

遵循上述接受标准。 

    （2）特异性 

    特异性是指在样品中存在相关干扰物质的情况下，分析方法能够准确、专一

地测定分析物的能力。结构相关物质或预期合用药物应不影响方法对分析物的测

定。如在方法建立与验证阶段无法获取结构相关物质，特异性评价可在最初方法

验证完成后补充进行。应采用未曾暴露于分析物的基质配制高浓度与低浓度质控

样品，加入递增浓度的相关干扰物质或预期合用药物进行特异性考察。未加入分

析物的基质也应同时被测量。要求至少 80%以上的质控样品准确度在±20%范围

内（如果在定量下限水平，则在±25%范围内），且未加入分析物的基质的测量值

应低于定量下限。 

    （3）选择性 

    方法的选择性是指基质中存在非相关物质的情况下，准确测定分析物的能

力。由于生物大分子样品一般不经提取，基质中存在的非相关物质可能会干扰分

析物的测定。应通过向至少 10 个不同来源的基质加入定量下限和定量上限水平

的分析物来考察选择性，也应同时测量未加入分析物的基质。选择性考察要求至

少 80%以上的样品准确度在±20%范围内（如果在定量下限水平，则在±25%范围

内），且未加入分析物的基质的测量值应低于定量下限。如果干扰具有浓度依赖

性，则须测定发生干扰的最低浓度。在此情况下，可能需要在方法验证之前调整

定量下限。根据项目需要，可能需要针对靶动物群体基质或特殊基质（如溶血基
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质或高血脂基质）考察选择性。 

    （4）精密度与准确度 

    应选择至少 5 个浓度的质控样品进行准确度、精密度以及方法总误差考察。

包括定量下限浓度、低浓度质控（定量下限浓度的 3 倍以内）、中浓度质控（标

准曲线中段）、高浓度质控（定量上限浓度 75%以上）以及定量上限浓度质控。

低、中、高浓度质控标示值不得与校正标样浓度标示值相同，质控样品应经过冷

冻，并与试验样品采用相同的方法进行处理。不建议采用新鲜配制的质控样品进

行精密度与准确度考察。批间考察应在数日内进行至少 6 个独立的分析批测定。

每批内应包含至少 3 套质控样品（每套含至少 5 个浓度的质控样品）。对于批内

和批间准确度，各浓度质控样品的平均浓度应在标示值的±20%（定量下限和定

量上限为±25%）范围内。批内和批间精密度均不应超过 20%（定量下限和定量

上限为 25%）。此外，方法总误差（即％相对偏差绝对值与％变异系数之和）不

应超过 30%（定量下限和定量上限为 40%）。 

    （5）稀释线性 

    在标准曲线定量范围不能覆盖预期样品浓度的情况下，应使用质控样品进行

方法的稀释线性考察，即评价样品浓度超过分析方法的定量上限时，用空白基质

将样品浓度稀释至定量范围内后，方法能否准确测定。进行稀释实验的另一目的

是考察方法是否存在“前带”或“钩状”效应，即高浓度分析物引起的信号抑制。 

    稀释线性考察中，稀释至定量范围内的每个 QC 样品经稀释度校正后的回算

浓度应在标示值的±20%范围内，且所有 QC 样品回算终浓度的精密度不超过

20%。 

    （6）平行性 

    为发现可能存在的基质效应，或代谢物的亲和性差异，在可获得真实试验样

品的情况下，应考虑对标准曲线和系列稀释的试验样品之间进行平行性考察。应

选取高浓度试验样品（最好采用超出定量上限的样品），用空白基质将其稀释到

至少 3 个不同浓度后进行测定，系列稀释样品间的精密度不应超过 30%。如果存

在样品稀释非线性的情况（即非平行性），则应按事先的规定予以报告。如果在

方法验证期间无法获取真实试验样品，则应在获得真实试验样品后尽快进行平行

性考察。 

    （7）样品稳定性 
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    应使用低、高浓度质控样品考察分析物的稳定性。稳定性考察应包括室温或

样品处理温度下的短期稳定性，以及冻融稳定性。此外，如果试验样品需要长期

冻存，则应在可能冻存样品的每个温度下进行长期稳定性考察。每一浓度质控样

品应有 67%以上的样品浓度在标示值的±20%范围内。 

    （8）商品化试剂盒 

    商品化试剂盒可以用来进行试验样品分析，但使用前必须按本指导原则的要

求对其进行验证。 

    2. 部分验证和交叉验证 

    在二、（二）和二、（三）中叙述的关于验证的各项内容都适用于配体结合分

析。 

    （三）试验样品分析 

    1. 分析批 

    配体结合分析中最常使用微孔板，一个微孔板通常为一个分析批。每个微孔

板应包含一套独立的标准曲线和质控样品，以校准板间差异。在使用某些平台时，

单个样品载体的通量可能有限，此时允许一个分析批包含多个载体。可在该分析

批的首个与末个载体各设置一套标准曲线，同时在每一载体上设置质控样品。所

有样品均应复孔测定。 

    2. 试验样品分析的接受标准 

    对于每个分析批，除锚定点外，标准曲线须有 75%以上的校正标样（至少 6

个）回算浓度在标示值的±20%（定量下限和定量上限为±25%）范围内。 

    每块板应含有至少 2 套 3 水平（低、中、高浓度）的复设质控样品。在试验

样品测试过程的验证中，质控样品的复设数量应与试验样品分析一致。每块板至

少 67%的质控样品应符合准确度在±20%范围以内，精密度不超过 20%的标准，

且每一浓度水平的质控样品中至少 50%符合上述标准。 

     五、试验报告 

    （一）方法验证报告 

    如果方法验证报告提供了足够详细的信息，则可以引用主要分析步骤的标准

操作规程标题，否则应该在报告后面附上这些标准操作规程的内容。 

    全部源数据应该以其原始格式保存，并根据要求提供。  
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    应该记录任何对验证计划的偏离。 

    方法验证报告应该包括至少下列信息： 

    • 验证结果概要； 

    • 所用分析方法的细节，如果参考了已有方法，给出分析方法的来源； 

    • 摘要叙述分析步骤（分析物，内标，样品预处理、提取和分析）； 

    • 对照标准品（来源，批号，分析证书，稳定性和储存条件）； 

    • 校正标样和质控样品（基质，抗凝剂，预处理，制备日期和储存条件） 

    • 分析批的接受标准； 

    • 分析批：所有分析批列表，包括校正范围、响应函数、回算浓度、准确度；

所有接受分析批的质控样品结果列表；储备液、工作溶液、质控在所用储存条件

下的稳定性数据；选择性、定量下限、残留、基质效应和稀释考察数据；  

    • 方法验证中得到的意外结果，充分说明采取措施的理由； 

    • 对方法或对标准操作规程的偏离。 

    所有测定及每个计算浓度都必须出现在验证报告中。 

    （二）样品分析报告 

    样品分析报告应该引用该试验样品分析的方法验证报告，还应包括对试验样

品的详细描述。 

    全部源数据应该以其原始格式保存，并根据要求提供。 

    应该在分析报告中讨论任何对试验计划、分析步骤或标准操作规程的偏离。 

    分析报告应至少包括下列信息： 

    • 对照标准品； 

    • 校正标样和质控样品的储存条件； 

    • 简要叙述分析批的接受标准，引用特定的试验计划或标准操作规程； 

    • 样品踪迹（接收日期和内容，接收时样品状态，储存地点和条件）； 

    • 试验样品分析：所有分析批和试验样品列表，包括分析日期和结果；所有

接受的分析批的标准曲线结果列表；所有分析批的质控结果列表，落在接受标准

之外的数值应该清楚标出； 

    • 失败的分析批数目和日期； 

    • 对方法或标准操作规程的偏离； 

    • 重新分析结果。 
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    对于生物等效性试验等，应在样品分析报告之后按规定附上受试动物分析批

的全部色谱图，包括相应的质控样品和校正标样的色谱图。 


