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食品实验室检验超标结果的调查 

李超银*, 魏鲜娥 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 食品检验结果超标需按照操作规程进行完整的调查, 并有相应的记录。本文结合实验室的实际情况, 

阐述了实验室进行检验超标结果调查的重要性, 并详细阐述了检验超标结果调查的具体实施过程, 通过研究

超标结果的产生原因和累积、共振效应, 进行分析并采取措施, 从而降低产品质量风险, 成为产品质量持续改

进的动力。 
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Investigation on the results of food laboratory tests exceeding the standard 

LI Chao-Yin*, WEI Xian-E 

(By-Health Co., Ltd., Zhuhai 519040, China) 

ABSTRACT: Food inspection results exceeding the standard must be fully investigated in accordance with the 

operating procedures and recorded accordingly. Combined with the actual situation of the laboratory, this paper 

expounded the importance of laboratory test out-of-specification results investigation, and detailedly expounded the 

inspection out-of-specification results investigation into the specific implementation process, through the study of causes 

and various out-of-specification results accumulated, resonance effect, carried on the analysis and took measures, thus, 

reduced the risk of product quality and became the power of continuous improvement of product quality. 
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1  引  言 

新版药品生产质量管理规范 (good manufacturing 

practice, GPM)第 224 条规定: 质量控制实验室应当建立检

验结果超标调查的操作规程。检验结果超标需按照操作规

程进行完整的调查, 并有相应的记录[1]。在新版 GMP 规定

中, 实际的食品质量控制当中, 必须加强对实验室检验结

果的专业检验和结果调查, 保证实验操作规范性和结果准

确性。对于所有的实验室检验结果超标来说, 都应当严格

按照相关标准进行调查, 还要及时做好相关记录, 着重做

好结果偏差调查相关记录[25]。 

本文结合实验室的实际情况, 阐述了实验室进行检

验超标结果调查的重要性, 并详细阐述检验超标结果调查

的具体实施过程,为实验室顺利开展检验超标结果调查提

供依据。 

2  超标结果概述 

实验室检验超标结果(out of specification, OOS)指产

品质量指标测试中超出已经建立的可接受标准的单个或一

系列结果。食品药品生产企业实验室检验过程中经常会出

现检验超标结果 , 而(美国)食品及药物管理局(food and 

drug administration, FDA)一直都强调实验室检验超标情况

的调查, 只有对实验室超标结果进行充分调查并以调查报

告的书面形式进行记录, 才能确定其原因并判定超标结果

是否有效 , 进而制订预防和整改措施以保证食品药品质

量。因此, 在食品药品生产企业建立 OOS 调查处理程序, 
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在实验室检验出现超标结果时, 进行科学、及时、有效的

OOS 调查处理是十分必要的[611]。 

3  对检验超标结果进行调查的目的 

进行检验超标结果调查的目的是找出导致超标的原

因, 确定超标的产生是实验室检验错误引起还是生产过程

失误引起, 即便由于超标的结果而否决了某批次的产品, 

仍有必要展开调查, 以确定结果是否与同类产品的其他批

次或其他产品有关联, 故需进行超标结果调查[12], 且《中

国药典》2015 年版[13]和新版《药品生产质量管理规范》[14]

增加了 OOS 调查章节, 要求任何 OOS 结果必须按照书面

规程进行完整的调查。 

4  进行检验超标结果调查条件 

一般来说, 在实验室产生以下几种实验结果时, 必须

要进行 OOS 的调查 

4.1  超出质量标准的实验结果[1517] 

实验结果超出法定的质量标准, 其中包括注册标准

及企业内控标准, 如果对于产品有多个接受标准, 结果的

评判则采用严格的执行标准。产生 OOS 的结果可能是实验

室中操作错误导致, 也可能是生产过程中的差错等原因导

致。所以, OOS 调查首先应由实验室偏差调查开始, 如果

确认差错不是由实验室错误引起, 则有必要再扩展到生产

的全过程进行调查。 

因此, 质量控制实验室应建立超标调查的书面程序, 

任何超标结果应该按照书面程序进行完整的调查, 并做好

相应的记录[12]。 

4.2  超出趋势的实验结果 

如果实验结果符合质量标准, 但与以往数据相比有

一定的偏差, 与长期的趋势或预期不一致时, 则需进行超

出趋势的调查, 项目的限度由企业根据自己的原则制定。 

5  实验室 OOS 调查流程 

下面以乳矿 A 粉的水分为例阐述 OOS 的调查流程。 

5.1  各层级职责 

(1) 检测人员: 从事测试的检测人员的首要责任是取

得正确检验结果[18]。在出现检测结果不符合规定指标或超

出常规范围时, 确认检测过程是否出现异常, 并及时向科

室负责人报告相关情况, 填写发起 OOS 调查流程, 如实反

映相关检测事项, 配合科室负责人进行相应的调查。 

(2) 科室负责人: 负责 OOS 调查及原因分析, 同时负

责制定纠正预防措施, 并落实; 负责 OOS 调查全过程的跟

踪、检测结果的确认及对调查结果的总结和分析。 

(3) 技术负责人 : 对调查全过程及调查结果进行核

实、确认, 并汇报给领导; 验证纠正预防措施的完成情况, 

组织对出现 OOS 原因的培训。 

(4) 质量负责人: 负责对OOS调查过程的监督及调查

结果的确认。 

5.2  OOS 调查过程 

(1) 检测人员张三做乳矿 A 粉 Y20190501 批的水分, 

检测结果为 5.6%, 超出企业内控标准≤5.0%, 同时与该厂

家物料以往的检测结果(4.0%~4.5%)差异大, 张三回顾了

自己的检测过程:  

①称量的物料名称及批号与工作表的一致, 物料没

有称量错误;  

②称量前把物料混合均匀了再称;  

③所用的称量瓶是晚上恒重过夜, 早上称量的, 符合

要求;  

④所用的仪器经过检定/校准;  

⑤按标准要求的方法 GB 5009.3-2016 第一法操作[19];  

⑥结果计算没有错误。 

张三经过调查回顾, 自己的操作及检测过程无异常, 

发起了 OOS 调查流程, 如实填写偏差调查表中相关内容, 

提交流程。 

(2) 科室负责人收到偏差调查流程后, 仔细审核张三

填写的相关内容, 去现场复核其真实性:  

①查看张三写的原始记录, 记录包括样品编号、检测

日期、所用的仪器、温湿度、检测依据、称样量及计算公式;  

②现场查看记录上所用的电子天平检定合格, 电热

鼓风干燥箱校准合格, 2 台仪器均经过确认后才使用, 满足

实验室的要求;  

③查看 13 号天平室的环境温湿度为: 24 ℃, 58%, 符

合 18~26 ℃, 45%~65%的温湿度范围;  

④查看电子天平的校正记录, 称量前有对电子天平

进行校准;  

⑤称样量为 3 g, 符合 GB 5009.3-2016 第一法的要求

2~10 g;  
⑥根据张三原始记录的数据计算, 结果为 5.6%, 计

算结果正确;  

⑦查张三的档案, 其经过授权, 有上岗证, 每年有进

行相关的培训[21], 且科室内的质量监督员在 3 月份对他进

行过质量监督, 他的能力符合要求;  

⑧检查该批物料的送检时间为 2019.05.12 早上 9 点, 

检测时间为 2019.05.13上午, 张三做水分时, 袋子已经开封, 

可能存在物料因检测不及时导致吸潮, 造成结果超标。 

科室负责人经过评估, 要求张三进行复检, 考虑到样

品已开封存在吸潮的可能, 故与委托方沟通, 申请重新送

样, 沟通结果为: 按公司规定的取样规则, 重新开新袋取

样送检, 原开旧袋同时取来进行对比。物料送来后, 科室

负责人要求张三按初检的操作进行检测, 全程对其进行监
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督[21,22], 并对环境温湿度进行确认, 复检的结果为: 新开

袋结果为 5.4%, 旧开袋结果为 5.6%。科室负责人的结论为: 

张三操作过程无异常, 是样品本身不合格, 并对流程进行

回复。 

另外, 若科室负责人在调查中发现原样品数量不能

满足调查需求或样品性状发生了改变, 要咨询委托方, 申

请重新送样。若委托方有特殊原因无法提供更多的样品, 

科室负责人需根据现有余样进行调查分析, 在分析总结中

应该指出样品不足可能对调查结果的相关影响。 

(3) 技术负责人在收到偏差调查流程后, 根据人机料

法环测等几个环节对张三的操作过程重新进行再次确认, 

对张三的检测过程无异议, 其调查的结论: 张三按照标准

方法操作, 电热鼓风干燥箱、电子天平仪器无异常, 恒重

后的样品, 性状颜色无明显变化, 是样品本身不合格。流

程通过后到质量负责人做最终的判定。若技术负责人对检

测过程有异议, 会要求高级工程师进行复检, 若结果与初

检一致, 维持初检结果, 若结果不一致, 则需安排检测人

员、高级工程师同时检测, 找出差异点, 必要时将样品送

至第三方机构进行比对试验, 根据得出结果做出流程通过

还是驳回的结论。 

(4) 质量负责人收到流程后, 从以下几方面进行评估 

①评估标准限量合理性, 该物料是根据国标要求制

定, 标准符合要求;  

②评估检测结果的趋势, 该物料历史检测结果稳定, 

且重新取样送检新旧袋的检测结果差距不大, 该批不符合

趋势, 是样品本身问题, 流程流到仓库, 由其对取样过程

进行调查, 同时将信息反馈给采购部, 由其反馈给供应商, 

通过对生产链条的跟踪, 深入找出引起 OOS 的原因。实验

室内部的 OOS 调查结束;  

③若是实验室内部的原因导致, 则需制定纠正预防

措施, 举一反三, 避免后续发生类似问题[23,24]。 

5.3  OOS 调查结论的判定原则 

(1) 经过调查 , 确认 , 整个检测过程符合相关要求 , 

不存在人为、环境或方法等外在因素造成的检测结果偏离, 

可以认定为, 样品本身不符合相应指标的要求, 相关科室

无需进行纠正措施, 直接出具初检结果。 

(2) 对于已查出原因并进行纠正的 OOS情况, 科室负

责人需对 OOS 项目重新检测的结果、评估结论, 交给技术

负责人确认, 科室负责人还需根据调查原因进行纠正预防

措施, 技术负责人验证纠正预防措施的实施情况。若科室

提供的证据能充分确定 OOS 结果产生的原因已被消除, 

则以重新测定的结果作为报告值。 

(3) 若对 OOS 结果进行调查后, 仍找不出原因, 则根

据不同人员对同一样品重新检测后的结果和对比样品检测

结果的情况进行评定:  

①若对 OOS 项目再检测的结果在初检结果的偏差范

围内, 且与对比样的结果趋势一致, 则维持原结果;  

②若对 OOS项目再检测的结果在初检结果的偏差范

围外 , 但与对比样的结果趋势一致 , 则以再检测的结果

为准;  

③若对 OOS 项目再检测的结果在初检结果的偏差范

围外, 且与对比样的结果趋势不一致, 则应重新进行调查。 

(4) 对于调查发现是由于检测方法不适用的问题造成

的检测偏差, 若检测方法是委托方指定的, 科室负责人需

告知委托方, 说明使用其指定的方法可能对检测结果造成

的影响; 若委托方需变更检测方法, 检测室按委托方的要

求进行重新检测, 必要时要求委托方重新送样品; 若是实

验室内部选择的方法造成的方法不适用, 科室负责人需告

知技术负责人具体调查情况及方法不适用的原因, 技术负

责人需组织相关人员进行评估、确认, 并对委托方做出相

关说明, 根据具体情况评估是否继续进行该样品的检测。 

(5) 调查结束后, 科室负责人需把调查总结与分析填

写在偏差调查的流程中, 根据调查结果确定是否需制定纠

正措施, 技术负责人对调查总结进行核准、确认, 并对需

制定的纠正措施的实施情况进行监督。 

5.4  实验室 OOS 调查的说明 

(1) OOS 结果只证明了所检测的样品情况, 并不能完

全代表与所检样品相关的其他情况(比如某批产品的整体

情况等)。所有的 OOS 调查流程, 需有结论并以记录(电子

或纸质)的形式保存下来。 

(2) 若造成 OOS 结果的原因确定为实验过程导致的, 

实验室应及时制定或修订相关的操作规程并对相关人员进

行培训, 以防范类似的事件再发生。 

(3) OOS 调查结果显示为样品本身原因导致的, 实验

室应及时与送检方进行沟通, 必要时可参与送检方的调查。 

(4) 必要时, 科室负责人定期对所发生的 OOS进行回

顾, 及时发现每次调查之间的关系, 以便及时采取预防措

施, 防止潜在的 OOS 事件再产生。 

6  结  论 

实验室 OOS 调查是一种基于风险的对产品质量和检

测方法的内部监控, 是 GMP管理的重要组成部分, 是关注

系统性的波动, 通过研究 OOS 的产生原因和各种累积、共

振效应, 进行分析并采取措施, 从而降低产品质量风险, 

成为产品质量持续改进的动力[2530]。OOS 调查也是一种新

的质量控制工具, 让人员在调查过程中关注不同的点, 拓

展人员解决问题的思路, 并对检测过程进行评估和监控。 
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