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前  言

本文件依据GB/T 1.1—2020给出的规则起草。

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这些专利的责任。

本文件由浙江省品牌建设联合会提出并归口管理。

本文件由衢州市质量技术监督检测中心牵头组织制定。

本文件主要起草单位：浙江爱吉仁科技股份有限公司。

本文件参与起草单位：衢州市质量技术监督检测中心、衢州学院、浙江环资检测集团有限公司。

本文件主要起草人：缪翔、董云渊、季金渭、吕亮、洪峰、姜恒、邵飞、王丽英、刘明。

本文件评审专家组长：XXX。

本文件由衢州市质量技术监督检测中心负责解释。
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色谱用自动进样瓶

1 范围

本文件规定了色谱用自动进样瓶的术语和定义、分类、基本要求、技术要求、试验方法、检验规则、

标志、包装、运输和贮存及质量承诺。

本文件适用于由硼硅酸玻璃瓶、开孔塑料盖、复合垫片组成的可以用于色谱分析的自动进样瓶（以

下简称进样瓶）。

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/T 2828.1 计数抽样检验程序 第 1 部分：按接收质量限(AQL)检索的逐批检验抽样计划

GB 50591-2010 洁净室施工及验收规范

YBB 00092003-2015 水蒸气透过量测定法

YBB 00222004-2015 口服制剂用硅橡胶胶塞、垫片

YBB 00292005-2-2015 中硼硅玻璃管制注射剂瓶

YBB 00302002-2015 低硼硅玻璃管制注射剂瓶

YBB 00322004-2015 注射剂用胶塞、垫片穿刺力测定法

《中华人民共和国药典》2020 年版

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 结构与分类

4.1 进样瓶由硼硅酸玻璃瓶、开孔塑料盖、硅橡胶复合特氟龙垫片组成。

4.2 进样瓶的结构型式见图 1。

图 1 进样瓶结构示意图
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标引序号说明：

1——色谱穿刺抽样用孔 2——塑料盖 3——复合垫片 4——硼硅酸玻璃瓶

3-1——垫片硅橡胶层 3-2——垫片特氟龙层（朝向瓶内，作用为防腐蚀）

5 基本要求

5.1 设计研发

采用计算机辅助设计软件，对产品及产品生产工艺参数进行优化设计。

5.2 原材料

硼硅酸玻璃瓶应符合 YBB 00302002-2015、YBB 00292005-2-2015 的要求。

5.3 工艺与装备

5.3.1 生产车间洁净程度应达到 GB 50591-2010 中 8 级及以上。

5.3.2 采用自动化设备对塑料瓶盖、硅橡胶复合垫片进行生产和在线监控。

5.4 检测能力
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配备总有机碳分析仪、万能试验机、恒温恒湿箱等设备开展总有机碳残留、穿刺力、垫片脱落力、

密封性等项目检测。

6 技术要求

6.1 外观要求

6.1.1 玻璃瓶在自然光线明亮处，正视目测，应为无色透明或棕色透明，表面应光洁、平整，不应有

明显的玻璃缺陷，任何部位不得有裂纹、破损。

6.1.2 塑料瓶盖外形完整，不应有伤痕、割裂、气泡、异物、毛刺。

6.1.3 垫片外形完整，表面纹路应自然，不应有毛刺、杂质、划痕、泡状突起。

6.2 印刷要求

6.2.1 同批产品油墨颜色应统一。

6.2.2 印刷区域油墨应饱满，不应有模糊、边缘水纹等。

6.2.3 1.5mm×1.5mm 的印刷区域内，丢点数应不超过 2 个。

6.2.4 两个玻璃瓶印刷区域相对进行摩擦，油墨不应脱落。

6.3 物理性能

色谱用自动进样瓶物理性能应满足表1的要求。

表 1 物理性能

项目 指标

密封性能/％
穿刺前 ≤0.5

穿刺后 ≤0.9

穿刺力/N ≤5

垫片脱落力/N ≥20

6.4 化学性能

色谱用自动进样瓶化学性能应满足表3的要求。

表 2 化学性能

项目 指标

耐化学性

有机溶剂（四氢呋喃）

瓶盖应无变形，溶液应无泄露，瓶内溶液应无变化碱（氢氧化钠）

酸（盐酸）

TOC含量/(mg/L) ≤0.3

电导率/(μs/cm) ≤2.0

硅氧烷高温迁移量
a
/(mg/kg) ≤30

易挥发物含量
a
/％ ≤1.5

a
仅考核垫片。
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7 试验方法

7.1 样品处理

样品在检测前应在 (23±2)℃，湿度(65±15)％的实验室环境下，存放24小时以上。试验中需进行

拧紧操作的进样瓶，需将盖垫拧至垫片平整略微下凹状态。

7.2 外观要求

目测。

7.3 印刷要求

目测及手动操作。

7.4 物理性能

7.4.1 密封性能

7.4.1.1 穿刺前

玻璃瓶中注入额定容量50％水后，取规格一致的塑料盖垫组装密封，参照YBB 00092003-2015《水

蒸汽透过量测定法》中第三法重量法（1）适用于口服、外用液体瓶B试验条件描述的方法进行测定，放

置天数由要求规定的14天改为48h，以水分损失百分率来表示。

7.4.1.2 穿刺后

取规格一致的盖垫在玻璃瓶上拧紧，手动用23G针尖刃口角度11°±2°针头在盖垫处穿刺5次后，

玻璃瓶中注入额定容量50％水后，取规格一致的塑料盖垫组装密封，参照YBB 00092003-2015《水蒸汽

透过量测定法》中第三法重量法（1）适用于口服、外用液体瓶B试验条件描述的方法进行测定，放置天

数由要求规定的14天改为10天，以水分损失百分率来表示。

7.4.2 穿刺力

按YBB 00322004-2015第二法中注射剂瓶中所描述的方法进行测定，垫片无需进行预处理，用23G

尖刃口角度11°±2°针头进行穿刺，记录刺透胶塞所施加的最大力值，垫片掉落为不合格。

7.4.3 垫片脱落力

按YBB 00322004-2015第二法中注射剂瓶中所描述的方法进行测定，垫片无需进行预处理，用11G

针尖刃口角度90°±2°针头进行穿刺，记录垫片脱落时的数值为垫片脱落力，垫片被穿透记录为合格。

7.5 化学性能

7.5.1 耐化学性

7.5.1.1 有机溶剂

玻璃瓶中分别注入额定容量50％的化学纯级四氢呋喃，取规格一致的瓶盖与垫片组装密封，在实验

室环境下倒置48h，目测其状态。

7.5.1.2 碱
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玻璃瓶中分别注入额定容量50％的30％质量浓度的氢氧化钠，取规格一致的瓶盖与垫片组装密封，

在实验室环境下倒置48h，目测其状态。

7.5.1.3 酸

玻璃瓶中分别注入额定容量50％的30％质量浓度的盐酸，取规格一致的瓶盖与垫片组装密封，在实

验室环境下倒置48h，目测其状态。

7.5.2 TOC 含量

按《中华人民共和国药典》2020年版中 0682中所描述的方法进行测定，将总有机碳检查用水用磷

酸调节 pH值至 3-4 作为供试溶液，将玻璃瓶中加满供试溶液，取与玻璃瓶规格一致的盖垫与玻璃瓶组

装密封后摇晃 5min，在实验室环境下倒置放置 48h，收集玻璃瓶中的水样进行测试（如水样量不够，

可合并同批次多个进样瓶套件中的水样待检），按下式计算 TOC变化值：

01 rrr  (1)

式中：

r ——进样瓶套件总有机碳含量，单位毫克/升（mg/L）；

r0——去离子水总有机碳含量测定值，单位毫克/升（mg/L）；

r1——进样瓶放置 48小时后总有机碳含量，单位毫克/升（mg/L）。

7.5.3 电导率

按《中华人民共和国药典》2020年版中 0681中所描述的方法进行测定，在玻璃瓶中加满超纯水，

不留顶空并避光保存，取与玻璃瓶规格一致的盖垫与玻璃瓶组装密封后摇晃 5min，在实验室环境下放

置 48h，收集玻璃瓶中的水样进行测试（如水样量不够，可合并同批次多个进样瓶套件中的水样待检），

按下式计算电导率变化值：

01 σ-σσ  (2)

式中：

σ——进样瓶套件电导率值，单位微西门子每厘米(μS/cm)；

σ0——去离子水电导率值，单位微西门子每厘米(μS/cm)；

σ1——在进样瓶套件中放置48h后电导率值，单位微西门子每厘米(μS/cm)。

7.5.4 硅氧烷高温迁移量

按附录A的规定进行。

7.5.5 易挥发物含量

按YBB 00222004-2015中挥发性物质中所描述的方法进行。

8 检验规则

8.1 检验分类
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产品检验分为出厂检验和型式检验。检验项目应满足表3的要求。

表 3 检验项目

序号 检验项目 型式检验 出厂检验 技术要求 试验方法

1 外观要求 √ √ 6.1 7.2

2 印刷要求 √ √ 6.2 7.3

3

物理性能

穿刺前密封性能 √ √ 6.3 7.4.1

4 穿刺后密封性能 √ √ 6.3 7.4.2

5 刺穿力 √ √ 6.3 7.4.3

6 垫片脱落力 √ √ 6.3 7.4.4

7

化学性能

耐化学性 √ √ 6.4 7.5.1

8 TOC含量 √ √ 6.4 7.5.2

9 电导率 √ √ 6.4 7.5.3

10 硅氧烷高温迁移量 √ × 6.4 7.5.4

11 易挥发物含量 √ √ 6.4 7.5.5

注： “√”为必检项目、“×”为不需检验项目。

8.2 出厂检验

8.2.1 组批

以相同原材料、相同配方、相同工艺、相同规格型号为一个检验组批，组批数量不超过 50 万套。

8.2.2 抽样规则与判定规则

8.2.2.1 色谱用进样瓶套件出厂检验按 GB/T 2828.1 的规定进行。

8.2.2.2 色谱用进样瓶套件抽样数量及判定规则应满足表 4 的要求。

表 4 抽样数量及判定原则

序号 检验项目 检验水平 接受质量限（AQL）

1 外观要求 Ⅱ 1.0

2 印刷要求 Ⅱ 1.0

3

物理性能

穿刺前密封性能 S-4 0.65

4 穿刺后密封性能 S-2 2.5

5 刺穿力 S-2 2.5

6 垫片脱落力 S-2 2.5

7

化学性能

耐化学性 S-2 2.5

8 TOC含量 S-1 0.65

9 电导率 S-1 0.65

10 硅氧烷高温迁移量 × ×

11 易挥发物含量 S-1 0.65

8.3 型式检验
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8.3.1 检验规则

正常生产时，每年至少进行一次型式检验，当有下列情况之一时，应进行型式检验：

a) 新产品或老产品转厂生产的试制定型鉴定；

b) 正式生产后，原材料，工艺有较大的改变，可能影响产品性能时；

c) 产品长期停产后，恢复生产时；

d) 出厂结果与上次型式检验有较大差异时；

e) 国家各级质量监督机构提出进行型式检验要求时。

8.3.2 抽样规则与判定规则

8.3.2.1 从产品出厂检验合格的检验批中，随机抽取两盒，每盒一百套。

8.3.2.2 取其中一盒抽检产品的全部项目符合要求的，则判定该组产品型式检验合格；；若有不合格

项，用留样复检所有不合格项目，复检项目全部合格时，判定该型式试验为合格；仍出现不合格时，则

判定该型式试验为不合格。

9 标志、包装、运输和贮存

9.1 标志

9.1.1 每件产品应附合格证或标签，注明产品名称、规格数量、制造日期、检验包装者姓名或代号。

9.1.2 纸箱外包装上应有“易碎品，小心轻放”等字样。

9.2 包装

9.2.1 玻璃瓶采用塑料盒、热收缩膜密封包装；盖垫产品采用塑料盒、塑料袋或镀铝膜袋密封包装。

9.2.2 纸箱材料采用五层双瓦楞开槽型纸箱。

9.3 运输

运输中必须防止剧烈震动，装卸时应轻拿轻放。

9.4 贮存

储存场所应清洁、干燥、安全。

10 质量承诺

10.1 产品自出厂之日起，产品质保期 12 个月。

10.2 在正常的运输、贮存和使用条件下，产品在质保期内出现因材料或制造工艺而导致无法正常使用

的，企业应提供免费更换服务。
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AA

附 录 A

（规范性附录）

硅氧烷高温迁移量实验方法

A.1 试验仪器

采用氢离子检测型气相色谱仪带顶空自动进样装置进行试验。

A.2 试验条件

使用氮气作载气，进样口温度:280℃；程序升温方法:50℃（2min）,30℃/min升到280℃保持2min,

检测器温度280℃；色谱柱：HP-5(30m×0.32mm×0.25μm)石英毛细管柱或者相当。

A.3 试验步骤

A.3.1 标准物质样品的配制

A.3.1.1 标准品种类

选取纯度≥95％的六甲基环三硅氧烷（D3）、八甲基环四硅氧烷（D4）、十甲基环五硅氧烷（D5）
和十二甲基环六硅氧烷（D6）作为标准品。

A.3.1.2 标准品配备

称取A.3.1.1中规定的标准品100mg置于100mL的容量瓶中，用正己烷定容至刻度，混匀配置成

1000mg/L的储备液，置于4℃的恒温柜中避光保存。分别取0.5µl、1µl 、2µl 、3µl 、4µl样品，分别

换算成各标准物质的质量。

A.3.2 绘制标准曲线

将混合标样分别注入20 mL顶空瓶中，（80±2）℃恒温30 min后，取1 mL瓶中气体，注入色谱中测

定。以其出峰面积分别与对应的物质质量绘出标准曲线。

A.3.3 硅氧烷高温迁移量的测定

取5片待测样品瓶垫约0.35g，加入顶空瓶中，（80±2）℃恒温30 min后，取1 mL瓶中气体，注入

色谱中测定。根据样品出峰面积在标准曲线上查出对应量，硅氧烷高温迁移量为D3、D4、D5、D6含量之

和。

_________________________________
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