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本标准按GB/T 1.1—2009给出的规则起草。 
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GB/T 0005—2019
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[bookmark: StandardName]分析仪器验证与评价 第5部分：固相萃取仪的验证与评价规范
[bookmark: _Toc16242690][bookmark: _Toc16243617][bookmark: _Toc16242735][bookmark: _Toc16243572][bookmark: _Toc16242778][bookmark: _Toc16243526]范围
本标准给出了固相萃取仪的验证与评价的术语和定义、要求、验证与评价的方法、评价结果的判定和验证与评价的记录格式的指南。
本标准适用于全自动固相萃取仪及各种类型固相萃取仪的验评与评价，可作为商品供方自评、行政管理部门监督、行业监督和第三方评价机构实施验证和评价的依据。
[bookmark: _Toc16243527][bookmark: _Toc16243618][bookmark: _Toc16242736][bookmark: _Toc16242779][bookmark: _Toc16243573][bookmark: _Toc16242691]规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB 4793.1  测量、控制和实验室用电气设备安全 通用要求
GB 4793.9  测量、控制和实验室用电气设备的安全要求  第9部分：实验室用分析和其他目的自动和半自动设备的特殊要求
GB/T 6682—2008  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 11606  分析仪器环境试验方法
GB/T 12519  分析仪器通用技术条件
GB/T 13966  分析仪器术语
GB/T 14710－2009  医用电气设备环境要求及试验方法
GB/T 15464  仪器仪表包装通用技术条件
GB/T 17626  电磁兼容 试验和测量技术
GB/T 18268.1   测量、控制和试验室用的电设备电磁兼容性要求  第1部分：通用要求
GB/T 18268.26  测量、控制和实验室用的电设备电磁兼容性要求  第26部分：特殊要求 　体外诊断（ivd）医疗设备
GB/T 25472  分析仪器质量检验规则
GB/T 34065  分析仪器的安全要求
SB/T 10401  商品售后服务评价体系
SL 144.10  固相萃取装置校验方法
YY 0648   测量、控制和实验室用电气设备的安全要求 第2-101部分：体外诊断（ivd）医用设备的专用要求
[bookmark: _Toc16242737][bookmark: _Toc16242692][bookmark: _Toc16243619][bookmark: _Toc16242780][bookmark: _Toc16243528][bookmark: _Toc16243574]术语和定义
T/CAQI  0001确定的及下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc16243575][bookmark: _Toc16242781][bookmark: _Toc16242738][bookmark: _Toc16243620][bookmark: _Toc16243529][bookmark: _Toc16242693]
固相萃取  Solid Phase Extraction（SPE）
利用固体吸附剂将液体样品中的目标化合物吸附，与样品的基体和干扰化合物分离，然后再用洗脱液洗脱，达到分离和富集目标化合物的目的。
[bookmark: _Toc16242782][bookmark: _Toc16242694][bookmark: _Toc16243530][bookmark: _Toc16242739][bookmark: _Toc16243621][bookmark: _Toc16243576]
全自动固相萃取仪  Automatic Solid Phase Extractor
全自动固相萃取仪是全自动完成固相萃取过程中的活化、上样、淋洗、干燥和洗脱全过程的整套设备，由试剂和样品添加模块、萃取模块、样品架模块、收集模块和注射泵模块组成，通过软件集成控制，多通道同时处理。
[bookmark: _Toc16243622][bookmark: _Toc16243531][bookmark: _Toc16243577][bookmark: _Toc16242740][bookmark: _Toc16242783][bookmark: _Toc16242695]
全自动大体积固相萃取仪  Automatic Solid Phase Extractor with Big Valume
全自动大体积固相萃取仪是一款全自动完成SPE过程中的活化、上样、淋洗、干燥和洗脱全过程的设备，仪器由上样模块，试剂处理模块组成，软件集成控制，多通道同时处理，适用于大批量的水质样品。
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固相萃取仪的验证  Verification of Solid Phase Extractor
是指在固相萃取仪适用范围条件下，按照说明书或标准文件中规定的一种或多种操作方法进行试验的过程。
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固相萃取仪的评价  Evaluation of Solid Phase Extractor
是指对固相萃取仪的可靠性、实用性、适用性以及满意度等方面进行综合评估的过程。
总则
4.1 对拉曼仪进行验证与评价时，应符合T/CAQI 0001的通用要求。
4.2 对拉曼仪进行验证与评价时，应符合第5章和第6章的要求。
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[bookmark: _Toc16243535][bookmark: _Toc16243626][bookmark: _Toc16242744][bookmark: _Toc16242699][bookmark: _Toc16243581][bookmark: _Toc16242787]总则
固相萃取仪主要部件包括注射泵、计量泵、通道选择阀、干燥气路等模块。该装置可使用1、3、6、12mL等不同规格型号的固相萃取小柱，上样量从1mL至无限体积的范围，并采用完全上样模式将样品100%转移至固相萃取系统，使用高精度注射泵进行活化、淋洗和洗脱，可同时对多个样品进行处理。
[bookmark: _Toc16242788][bookmark: _Toc16243536][bookmark: _Toc16243582][bookmark: _Toc16243627][bookmark: _Toc16242745][bookmark: _Toc16242700]辅助材料要求
[bookmark: _Toc16243628][bookmark: _Toc16242789][bookmark: _Toc16242746][bookmark: _Toc16243583][bookmark: _Toc16242701][bookmark: _Toc16243537]固相萃取小柱
应为已获得批准可用于市场流通、销售、使用的商品化的固相萃取小柱，规格可以为1mL、3mL、6mL和12mL，填料成分和含量不限。
[bookmark: _Toc16242790][bookmark: _Toc16242747][bookmark: _Toc16243584][bookmark: _Toc16243629][bookmark: _Toc16243538][bookmark: _Toc16242702]实验用水
应符合GB/T 6682—2008一级水的规定。
[bookmark: _Toc16243585][bookmark: _Toc16243630][bookmark: _Toc16242703][bookmark: _Toc16242748][bookmark: _Toc16243539][bookmark: _Toc16242791]外观要求
[bookmark: _Toc16243540][bookmark: _Toc16243631][bookmark: _Toc16243586][bookmark: _Toc16242704][bookmark: _Toc16242792][bookmark: _Toc16242749]外观
[bookmark: _Toc16243541]应光洁平整、色泽均匀、无锋棱、毛刺、裂纹及明显的凹凸不平、划痕等缺陷；丝印文字和标志应正确、清晰和耐久。
[bookmark: _Toc16243542][bookmark: _Toc16243587][bookmark: _Toc16243632][bookmark: _Toc16242750][bookmark: _Toc16242793][bookmark: _Toc16242705]接口和键组
[bookmark: _Toc16243588][bookmark: _Toc16243543]紧固件连接牢固可靠，无松动；运动部件运行平稳，无卡住现象或突跳现象，键组回跳灵活。
[bookmark: _Toc16242751][bookmark: _Toc16243633][bookmark: _Toc16242706][bookmark: _Toc16242794][bookmark: _Toc16243589][bookmark: _Toc16243544]物理指标
应符合表1的规定。
物理指标
	项    目
	指    标

	注射泵精度（平均取样误差，g）               ≤
	0.5

	计量泵精度（平均取样误差，g）               ≤
	0.1

	安全性
	电介质强度
	整机1390V交流电压试验
	通过试验

	
	
	加强绝缘部分2224V交流电压试验
	

	
	漏电流（mA）                        ≤
	0.50（正常条件）； 3.50（单一故障条件）

	
	保护接地阻抗（Ω）                   ≤
	0.100

	环境适应性
	应符合GB/T 14710－2009中气候环境实验Ⅰ组，机械环境试验II组的规定

	电磁兼容性
	应符合GB/T 18268.26的规定

	可靠性
	通过试验

	包装与运输
	符合要求

	此表中物理指标仅适用于全自动固相萃取仪。


[bookmark: _Toc16242707][bookmark: _Toc16242752][bookmark: _Toc16242795][bookmark: _Toc16243590][bookmark: _Toc16243634][bookmark: _Toc16243545]用户体验指标要求
选择1-2款进口同类型固相萃取仪进行对标比对，主要比对固相萃取流速控制、真空压力控制等指标，要求选择含糖分、脂肪高的样品基质各1种进行模拟萃取，流速和真空压力控制难易程度不低于进口同类型仪器水平。
[bookmark: _Toc16242753][bookmark: _Toc16243546][bookmark: _Toc16242796][bookmark: _Toc16242708][bookmark: _Toc16243635][bookmark: _Toc16243591]售后服务评价的要求
售后服务指标包括售后服务态度、用户（使用操作、维护保养、排故）培训、维护保养合理性和便利性、平均故障响应时间、一次修复成功率、平均停机时间等，以上内容均应符合客户满意水平。
[bookmark: _Toc16243636][bookmark: _Toc16242797][bookmark: _Toc16243547][bookmark: _Toc16242709][bookmark: _Toc16243592][bookmark: _Toc16242754]验证与评价方法
[bookmark: _Toc16243637][bookmark: _Toc16243548][bookmark: _Toc16242710][bookmark: _Toc16242798][bookmark: _Toc16242755][bookmark: _Toc16243593]总则
工作条件：电源电压：200-240V、50/60HZ。
          环境温度：4℃～40℃。
          相对湿度：20%～80%。
[bookmark: _Toc16243594][bookmark: _Toc16242756][bookmark: _Toc16242799][bookmark: _Toc16243549][bookmark: _Toc16242711][bookmark: _Toc16243638]外观
[bookmark: _Toc16243550][bookmark: _Toc16243595][bookmark: _Toc16242757][bookmark: _Toc16242800][bookmark: _Toc16243639][bookmark: _Toc16242712]目测查验。
[bookmark: _Toc16242801][bookmark: _Toc16242758][bookmark: _Toc16243551][bookmark: _Toc16243640][bookmark: _Toc16243596][bookmark: _Toc16242713]注射泵精度
采用满刻度量程称重测量，单位为g，连续测试7次，测试试剂为一级水，记录（可参照附录A）空管、加样后、实际加液量的质量，计算平均取样误差，计算如式（1）：


δ=                  （1）
式（1）中：
δ——平均取样误差，单位为克（g）；
Mi——加样后管重，单位为克（g）；
M0——空管重，单位为克（g）；
M——理论加液量，10g。
注：默认测试时水的密度为1g/mL。
[bookmark: _Toc16242759][bookmark: _Toc16243641][bookmark: _Toc16243552][bookmark: _Toc16242714][bookmark: _Toc16243597][bookmark: _Toc16242802]计量泵精度
采用一定流速抽取液体（一般采用一级水），测量并记录空管和加液后的质量，单位为g，连续测试7次，记录（可参照附录B）空管、加样后、实际加液量的质量，计算平均取样误差，计算如式（2）：


δ=                  （2）
     式（2）中：
δ——平均取样误差，单位为克（g）；
Mi——加样后管重，单位为克（g）；
M0——空管重，单位为克（g）；
M——理论加液量，100g。
注：默认测试时水的密度为1g/mL。
[bookmark: _Toc16242803][bookmark: _Toc16243553][bookmark: _Toc16242760][bookmark: _Toc16242715][bookmark: _Toc16243598][bookmark: _Toc16243642]安全性
[bookmark: _Toc16243643][bookmark: _Toc16243599][bookmark: _Toc16243554][bookmark: _Toc16242804][bookmark: _Toc16242761][bookmark: _Toc16242716]电介质强度
1390伏交流电压测试，持续5S，不应出现击穿或重复飞弧；其中仪器加强绝缘部分采用2224V交流电压试验，持续5S，不应出现击穿或重复飞弧。
[bookmark: _Toc16242717][bookmark: _Toc16242762][bookmark: _Toc16243555][bookmark: _Toc16243644][bookmark: _Toc16243600][bookmark: _Toc16242805]漏电流
按GB 4793.1、YY 0648、GB 4793.9的规定执行。
[bookmark: _Toc16243556][bookmark: _Toc16243601][bookmark: _Toc16242806][bookmark: _Toc16242763][bookmark: _Toc16242718][bookmark: _Toc16243645]保护接地阻抗
按GB 4793.1、YY 0648、GB 4793.9的规定执行。
[bookmark: _Toc16243557][bookmark: _Toc16242764][bookmark: _Toc16243646][bookmark: _Toc16242719][bookmark: _Toc16243602][bookmark: _Toc16242807]环境适应性
按GB/T 14710－2009中气候环境实验Ⅰ组，机械环境试验II组的规定执行。
[bookmark: _Toc16242765][bookmark: _Toc16242720][bookmark: _Toc16243647][bookmark: _Toc16242808][bookmark: _Toc16243558][bookmark: _Toc16243603]电磁兼容性
按GB/T 18268.26和GB/T 17626的规定执行。
[bookmark: _Toc16243604][bookmark: _Toc16242766][bookmark: _Toc16243559][bookmark: _Toc16242809][bookmark: _Toc16242721][bookmark: _Toc16243648]可靠性
按T/CAQI 0001和JB/T 6214的规定执行。
[bookmark: _Toc16242722][bookmark: _Toc16243560][bookmark: _Toc16243649][bookmark: _Toc16243605][bookmark: _Toc16242767][bookmark: _Toc16242810]包装、运输和贮存
[bookmark: _Toc16243606][bookmark: _Toc16243561][bookmark: _Toc16243650][bookmark: _Toc16242811][bookmark: _Toc16242768][bookmark: _Toc16242723]包装
检查每一台固相萃取仪是否有外包装，并能防潮、防震。
检查随同文件，应包含：检验合格证（产品名称、型号；生产企业名称、地址；检验员代号；检验日期）；装箱清单；软件U盘及产品使用说明书。
[bookmark: _Toc16242724][bookmark: _Toc16243607][bookmark: _Toc16242812][bookmark: _Toc16243651][bookmark: _Toc16242769][bookmark: _Toc16243562]运输
检查仪器运输交接记录，在包装完整的情况下，可用一般交通工具运输。运输过程中必须防止受到剧烈冲击、雨淋和暴晒。
[bookmark: _Toc16242770][bookmark: _Toc16243608][bookmark: _Toc16242813][bookmark: _Toc16243563][bookmark: _Toc16243652][bookmark: _Toc16242725]贮存
经包装后的仪器应储存在-20℃～55℃，相对湿度不超过85%，无腐蚀性气体和通风良好的环境内。
[bookmark: _Toc16242814][bookmark: _Toc16243653][bookmark: _Toc16242771][bookmark: _Toc16242726][bookmark: _Toc16243564][bookmark: _Toc16243609]用户体验
分别选择3-5家实验室进行实地应用，选择具有代表性的样品基质进行固相萃取，同时与选择实验室拥有的进口同类型固相萃取仪进行对标比对效果，客户给出具体流速控制和压力控制难易程度的评价。
[bookmark: _Toc16242727][bookmark: _Toc16243565][bookmark: _Toc16242772][bookmark: _Toc16243610][bookmark: _Toc16242815][bookmark: _Toc16243654]售后服务评价
分别选3～5家实验室进行服务态度、用户（使用操作、维护保养、排故）培训、维护保养合理性和便利性、平均故障响应时间、一次修复成功率、平均停机时间等，满意水平评价。
[bookmark: _Toc16242773][bookmark: _Toc16243566][bookmark: _Toc16242728][bookmark: _Toc16243655][bookmark: _Toc16243611][bookmark: _Toc16242816]验证与评价结果的判定
验证与评价数据需来自3～5家实验室。选择的验评实验室根据附录C进行打分，确定优秀、良好和一般三个水平，得分>90分的为优秀，得分>80<90分的为良好，得分<80分的为一般，无论优秀、良好还是一般水平，验评实验室均可提出改进意见，仪器厂家应积极配合改进。
仪器最终验评结果以选择验评实验室的平均分计算，评定优秀、良好和一般水平。


[bookmark: _Toc16243612][bookmark: _Toc16243656][bookmark: _Toc16242729][bookmark: _Toc16242774][bookmark: _Toc16242817][bookmark: _Toc16243567]
（资料性附录）
注射泵精度试验记录表
	理论加液量
	空管重（g）
	加样后管重（g）
	实际加液量（g）
	取样误差（g）
	平均取样误差（g）

	10mL
（10g）
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	





[bookmark: _Toc16242730][bookmark: _Toc16243568][bookmark: _Toc16243657][bookmark: _Toc16243613][bookmark: _Toc16242818][bookmark: _Toc16242775]
（资料性附录）
计量泵精度试验记录表
	理论加液量
	空管重（g）
	加样后管重（g）
	实际加液量（g）
	取样误差（g）
	平均取样误差（g）

	100mL
（100g）
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	





[bookmark: _Toc16243614][bookmark: _Toc16242731][bookmark: _Toc16243658][bookmark: _Toc16242776][bookmark: _Toc16242819][bookmark: _Toc16243569]
（规范性附录）
固相萃取仪验证与评价打分表
	维度
	检查内容
	满足程度
	分值
	证明材料

	质量保证
	仪器结构组成
	□完全符合（样机结构、对外接口、主要运行环境应力明确，功能性能达到设计要求）　
□符合（样机结构、对外接口、主要运行环境应力基本明确，功能性能基本达到设计要求）
□不符合（未完成研发或未通过测试）
	30
	1.技术规格书——涵盖功能性能指标、总体结构、接口要求、模块化；
2.设计方案（必要时）；
3.设计图纸（必要时）；
4.设计方案评审意见（必要时）；
5.技术更改单（必要时）；
6.样机实物；
7.自测试报告——应包含故障清单、改进措施、验证结果。

	
	软件开发，并通过测试
	□完全符合（软件可正常运行使用、软件工程化文档齐全、通过充分测试和改进）
□符合（软件可正常运行使用、具有基本软件工程化文档）　
□不符合（软件无法正常运行使用，文档缺失，未进行测试）
	15
	1.功能需求分析；
2.软件代码集；
3.软件安装包；
4.测试用例；
5.软件测试报告——应包含问题清单、改进措施、回归验证结果。

	
	安全可靠性能
	□完全符合（测试充分，测试结果满足要求）　
□符合（完成基本测试，绝大部分测试结果满足要求）　
□不符合（测试不充分，测试结果不满足要求或未开展测试）
	15
	1.功能性能测试大纲和报告；
2.电控系统可靠性强化试验大纲和报告；
3．耗损部件耐用性验证大纲和报告；
4.仪器整机综合应力可靠性试验大纲和报告；
5.环境试验大纲和报告；
6.安规测试、电磁兼容测试报告；
7.第三方测试故障汇总表——含故障情况、整改措施和验证结果。

	用户体验
	包装与运输
	□完全符合（提出了可靠性要求、检验要求，并完成）
□符合（基本完成提出可靠性要求和检验要求）
□不符合（未提出可靠性要求、检验要求）
	15
	1.  物料清单；
2.　物料采购要求；
3.　物料检验文件；
4.　物料检验报告；
5.  使用的便利性；
6.  每分钟流速；
7.  真空压力控制范围；
8.  运输交接记录。

	售后评价
	售后服务评价
	□完全符合（售后收集产品数据完整，开展了数据统计和产品改进）
□符合（收集数据但不完整，开展数据统计和产品改进较少）
□不符合（未收集数据，）
	25
	1.质量统计报表；
2.用户培训内容；
3.售后故障响应。
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