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前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化工作导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则 》的规

定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由国家药品监督管理局提出。
本文件由全国医用临床检验实验室和体外诊断系统标准化技术委员会(SAC/TC136)归口。
本文件起草单位:北京市医疗器械检验研究院、上海市徐汇区中心医院、山东省食品药品审评查验

中心、上海市临床检验中心、美康生物科技股份有限公司、深圳华大基因股份有限公司。
本文件主要起草人:孙雪晴、李水军、郭金双、居漪、沈敏、章申燕。
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液相色谱-质谱法测定试剂盒通用要求

1 范围

本文件规定了液相色谱-质谱法检测试剂盒的要求、试验方法、标签和使用说明书、包装、运输和

贮存。
本文件适用于以液相色谱-质谱法对人体样本(全血、血清、血浆、尿液等)进行定量检测的试剂盒

(以下简称试剂盒)。
注:试剂盒一般包括前处理液、内标液、校准品、质控品及其他相关组分。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中,注日期的引用文

件,仅该日期对应的版本适用于本文件;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/T21415 体外诊断医疗器械 生物样品中量的测量 校准品和控制物质赋值的计量学溯

源性

GB/T29791.2 体外诊断医疗器械 制造商提供的信息(标示) 第2部分:专业用体外诊断试剂

YY/T1789.5 体外诊断检验系统 性能评价方法 第5部分:分析特异性

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 要求

4.1 外观

制造商应根据自己产品的包装特点规定适当的外观要求。一般应有试剂盒各组分组成、性状;内外

包装、标签清晰等的要求。

4.2 净含量

净含量应不少于标示值。

4.3 溯源性

制造商应根据GB/T21415及有关规定提供所用校准品的来源、赋值过程以及测量不确定度等

内容。

4.4 线性

在制造商给定的线性区间内应符合以下要求:

a) 相关系数(r)应不小于0.9900;
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b) 线性偏差不超过制造商给定值。

4.5 重复性

重复检测试剂盒线性范围内2个~3个浓度样品至少10次,变异系数(CV)应不大于15.0%,宜不

大于10.0%。

4.6 批间精密度

3个不同批次试剂盒分别重复检测试剂盒线性范围内2~3个浓度样品至少10次,批间变异系数

(CV)应不大于15.0%。

4.7 准确度

可选用以下方法之一进行验证,优先采用a)、b)方法:

a) 相对偏差

用可用于评价常规方法的有证参考物质(CRM)或其他公认的参考物质作为样品进行检测,其
测量结果的相对偏差应在±15.0%范围内。

b) 参考方法比对

以经确认的参考方法作为比对方法,在制造商给定的线性区间内,相关系数(r)应不小于

0.9900,偏差应不超过制造商给定值。

c) 回收试验

回收率应在85.0%~115.0%范围内。

d) 比对试验

以制造商指定的分析系统作为比对方法,在制造商给定的线性区间内,相关系数(r)应不小于

0.9900,偏差应不超过制造商给定值。

4.8 定量限

制造商应提供试剂盒的定量限,测试结果应符合其声称值。

4.9 检出限(适用时)

制造商应提供试剂盒的检出限,测试结果应符合其声称值。

4.10 分析特异性

制造商应评价试剂盒的抗干扰能力。

4.11 稳定性

稳定性应满足如下要求:

a) 效期稳定性

试剂盒在规定的贮存条件下保存至有效期末,超过有效期一定时期内进行检测,产品的性能应

符合4.1、4.4、4.5、4.7、4.8、4.9要求。

b) 热稳定性

取有效期内试剂盒在制造商规定的温度放置规定时间,产品的性能应符合4.1、4.4、4.5、4.7、

4.8、4.9要求。

c) 开封稳定性

试剂盒开封之后,在规定的贮存条件下保存至开封有效期末,产品的性能应符合4.4、4.5、4.7要求。
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注1:效期稳定性试验,一般情况下,效期为1年时选择不超过1个月的产品进行试验,效期为半年时选择不超过半

个月的产品进行试验,以此类推。但如超过规定时间,产品符合要求时也可以接受。

注2:热稳定性试验不能用于推导产品有效期,除非是采用基于大量的稳定性研究数据建立的推导公式。
注3:根据产品特性可选择a)、b)方法的组合,但所选用方法宜能验证产品的稳定性,以保证在效期内产品性能符合

标准要求。

注4:试剂盒开封后需多次使用(例如多人份初始包装)或开封后可不立即使用时,c)适用。

5 试验方法

5.1 外观

在自然光下以正常视力或矫正视力目视检查,判定外观是否符合4.1要求。

5.2 净含量

用通用量具测量液体试剂装量,判定净含量是否符合4.2要求。

5.3 溯源性

判定制造商提供的校准品的溯源性资料是否符合4.3的要求。

5.4 线性

5.4.1 将接近线性区间上限的高值样本和接近线性区间下限的低值样本,按一定比例稀释为至少5个

系列梯度浓度样品,每个浓度梯度测试至少3次,分别求出每个梯度测定结果的均值(yi)。以稀释浓度

(xi)为自变量,以测定结果均值(yi)为因变量求出多元回归方程(如加权最小二乘法拟合)。计算相关

系数(r),判定检测结果是否符合4.4a)的要求。

5.4.2 用稀释浓度(xi)带入回归方程,计算yi 与估计值的相对偏差或绝对偏差,判定结果是否符合

4.4b)的要求。

5.5 重复性

分别检测已明示浓度的2个~3个样品,按照说明书的步骤对同一试剂盒平行测定至少10次,计
算测定结果的平均浓度与标准差,计算批内变异系数(CV),判定检测结果是否符合4.5的要求。

5.6 批间精密度

抽取3个批次的试剂盒,分别检测已明示浓度的2个~3个样品至少10次,计算3批测定结果的

平均浓度与标准差,计算批间变异系数(CV),判定检测结果是否符合4.6的要求。

5.7 准确度

5.7.1 相对偏差

采用可用于评价常规方法的有证参考物质(CRM)或其他公认的参考物质进行3次重复测试,按公

式(1)分别计算相对偏差,如果3次结果都符合4.7a)要求,即判为合格。如果大于等于2次的结果不

符合,即判为不合格。如果有1次结果不符合要求,则应重新连续测试20次,并分别按照公式(1)计算

相对偏差,如果大于等于19次测试的结果符合要求,则准确度符合4.7a)要求。

B=
Xi-T

T ×100% …………………………(1)
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  式中:
B ———相对偏差;
Xi———测试结果;
T ———待测物的靶值。

5.7.2 参考方法比对

用不少于40个在检测浓度范围内不同浓度的人源样品,以经确认的参考方法作为比对方法,每份

样品按待测试剂盒操作方法及参考方法分别检测,用线性回归方法计算两组结果的相关系数(r)和偏

差,判定结果是否符合4.7b)要求。

5.7.3 回收试验

选取一个已知浓度的人源样本作为原始样本,分别向该样本中加入低、中、高3个浓度的标准溶液

(加入体积应小于总体积的10%),制备出3个浓度的加标样本,每个浓度样本分为5份,每份样本重复

测定3次,按照公式(2)分别计算各个浓度下的加标回收率。如3个浓度的加标回收率均在85.0%~
115.0%的范围内,则准确度符合4.7c)要求。

R=
c×(V0+V)-c0×V0

V×cS ×100% …………………………(2)

  式中:
R ———回收率;
V ———加入标准溶液的体积;
V0 ———人源样品的体积;
c ———人源样品加入标准溶液后的检测浓度均值;
c0 ———人源样品的检测浓度均值;
cS ———标准溶液的浓度。

5.7.4 比对试验

用不少于40个在检测浓度范围内不同浓度的人源样品,以制造商指定的分析系统作为比对方法,
每份样品按待测试剂盒操作方法及比对方法分别检测,用线性回归方法计算两组结果的相关系数(r)
和偏差,判定结果是否符合4.7d)的要求。

5.8 定量限

选择5份浓度接近定量限的样本,每份样本重复测定5次,分别计算每份样本的精密度及其浓度测

定均值与理论浓度的相对偏差,符合CV≤20%、相对偏差在±15%范围内,即可认为制造商提供的定

量限的设置基本合理,则认为结果符合4.8要求。

5.9 检出限(适用时)

选择浓度接近检出限的样本,重复测定5次,信噪比不低于3∶1,则认为结果符合4.9要求。

5.10 分析特异性

根据YY/T1789.5及有关规定评价试剂盒的抗干扰能力并提供研究资料。

5.11 稳定性

5.11.1 效期稳定性

试剂盒在规定的贮存条件下保存至有效期末,按照5.1、5.4、5.5、5.7、5.8、5.9进行检测,判定结果是
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否符合4.11a)要求。

5.11.2 热稳定性

取有效期内试剂盒在制造商规定的温度放置规定时间,按照5.1、5.4、5.5、5.7、5.8、5.9进行检测,判
定结果是否符合4.11b)要求。

5.11.3 开封稳定性

试剂盒开封之后,在规定的贮存条件下保存至开封有效期末,按照5.4、5.5、5.7进行检测,判定结果

是否符合4.11c)要求。

6 标签和使用说明书

应符合GB/T29791.2的规定。
制造商应在说明书中提供检测所用的液相色谱、质谱条件及样本前处理方法。如有属于测量系统

但试剂盒中未提供的组分,例如流动相、色谱柱、耗材等,则应规定相应组分的要求(包含但不限于试剂

级别、纯度要求、试验用水要求、配制步骤等)。

7 包装、运输和贮存

7.1 包装

包装应符合以下要求:

a) 试剂盒的包装应能保证免受自然和机械性损坏;

b) 如适用,包装内应附有使用说明书及产品检验合格证明。

7.2 运输

按照合同规定的条件进行运输。

7.3 贮存

按照制造商规定的条件进行贮存。
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