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一次性使用输血器多采用聚氯乙烯（ＰＶＣ）材料，
ＰＶＣ类产品在加工中均会加入一定量增塑剂，现临床使
用的增塑剂多为邻苯二甲酸二乙酯（ＤＥＨＰ），部分增塑
剂可能溶出并进入血液中犤１犦。现行一次性使用输血器标

准ＧＢ８３６９－２００５犤２犦中并未制订ＤＥＨＰ溶出量的检测方
法，ＧＢ１４２３２．１－２００４犤３犦牗“传统型血袋”标准牘中对血袋
ＤＥＨＰ有测定方法和限度要求。ＹＹ／Ｔ０９２７－２０１４犤４犦指
南中提到，可采用气相色谱（ＧＣ）法、气相色谱－质谱联
用（ＧＣ／ＭＳ）法、紫外－可见分光光度（ＵＶ）法检测ＤＥＨＰ
的溶出量犤５－９犦。本研究中采用上述３种检测方法，对四川省
评价性抽验的 ８家企业一次性使用输血器中增塑剂
ＤＥＨＰ的溶出量进行测定，为增修输血器中ＤＥＨＰ的检
测方法提供参考，并可推广到所有含ＤＥＨＰ增塑剂输液
输血类产品中ＤＥＨＰ溶出量的测定。现报道如下。
１ 材料

１．１ 仪器
Ｃａｒｒｙ１００型紫外分析仪（美国 Ｖａｒｉａｎ公司）；ＧＣ－

２０１０型气相色谱仪（日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司）；ＴｈｅｒｍｏＴｒａｃｅ
ＧＣＵｌｔｒａ／ＴｓｑＱｕａｎｔｕｍＸｌｓ型气相色谱 －质谱仪（美国

ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）；一次性使用输血器（国内８家生产
企业，４２批次，详见表１）。

１．２ 试剂
ＤＥＨＰ对照品（德国 Ｄｒ．ＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ，批号为

表１ 试验用输血器来源

３种测定输血器中邻苯二甲酸二乙酯溶出量方法比较
兰婉玲，刘兴兰△，朱 茜，高小艳，游延军，张 磊
（四川省食品药品检验检测院，四川 成都 ６１００９７）

摘要：目的 比较３种方法测定一次性使用输血器中邻苯二甲酸二乙酯（ＤＥＨＰ）溶出量的效果。方法 采用紫外－可见分光光度法、气相色谱法、
气相色谱－质谱联用法测定国内８家企业生产的一次性使用输血器中ＤＥＨＰ溶出量。结果 紫外－可见分光光度法测得的数值较高，气相
色谱法与气相色谱－质谱联用法结果基本一致。结论 该研究可为建立一次性使用输血器中ＤＥＨＰ溶出量测定方法提供参考。
关键词：一次性使用输血器；邻苯二甲酸二乙酯；溶出量；紫外 －可见分光光度法；气相色谱法；气相色谱 －质谱联用法
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Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照溶液
图２ 气相色谱图

Ａ Ｂ Ｃ

１００００

７５００

５０００

２５００

０

Ｕ／μＶ

３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０
ｔ／ｍｉｎ

１００００

７５００

５０００

２５００

０

Ｕ／μＶ

３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０
ｔ／ｍｉｎ

１００００

７５００

５０００

２５００

０

Ｕ／μＶ

３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０
ｔ／ｍｉｎ

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照溶液
图１ 紫外－可见分光光谱图
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Ｃ１６１７３０００，含量为 ９８．５％ ）；甲醇、乙醇、正己烷为色
谱纯，其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

２ 方法与结果

２．１ 紫外－可见分光光度法
２．１．１ 测定波长

经全波长扫描，确定测定波长为２７２ｎｍ。
２．１．２ 溶液制备

取 ＤＥＨＰ对照品适量，精密称定，以无水乙醇制成
对照品溶液。用质量浓度为 ０．９３７３～０．９３７８ｇ／ｍＬ的
乙醇作为浸提液，取适量，分别加入３支输血器中（加至约
总容量的９０％），在３７℃下浸泡１ｈ，取出，收集浸提液混
合，摇匀，即得供试品溶液。以乙醇作为阴性对照溶液。

２．１．３ 方法学考察

专属性考察：取 ２．１．２项下 ３种溶液各适量，按
２．１．１项下条件进样测定，记录色谱图。详见图１。结果
阴性对照溶液在与 ＤＥＨＰ对照品溶液相同保留时间处
无干扰峰，表明专属性良好。

线性关系考察：取ＤＥＨＰ对照品适量，精密称定，取
无水乙醇制成质量浓度为 １１９．２００，５９．５９０，３５．７６０，
２３．８３７，１１．９２０μｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，精密量取
１０μＬ，按 ２．１．１项下条件进样测定，记录吸光度。以
ＤＥＨＰ质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、吸光度（Ｙ）为纵
坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ１＝０．００３１Ｘ１－
０．０００６，ｒ＝０．９９９８牗ｎ＝５牘。结果表明，ＤＥＨＰ质量浓度
在１１．９２～１１９．２０μｇ／ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好。

精密度试验：取 ２．１．２项下对照品溶液适量，按
２．１．１项下条件连续进样测定 ６次，记录吸光度。结果
的 ＲＳＤ为２．９０％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．１．２项下供试品溶液（批号为

１５１０１１）适量，分别于室温下放置 ０，１０，２０，２４，４８ｈ时
按 ２．１．１项下色谱条件进样测定，记录吸光度。结果的
ＲＳＤ为 ３．２８％（ｎ＝５），表明供试品溶液室温放置 ４８ｈ
内基本稳定。

重复性试验：精密称取样品（批号为１５１０１１）适量，
按２．１．２项下方法制备供试品溶液，再按２．１．１项下条
件进样测定，记录吸光度并计算含量。结果的 ＲＳＤ为
４．６８％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。
２．２ ＧＣ法
２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＨＰ－５柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．２５μｍ）；
程序升温：初始温度９０℃，以２０℃／ｍｉｎ的速率升温至
２００℃、保持１ｍｉｎ，以２０℃／ｍｉｎ的速率升温至２４０℃、
保持２ｍｉｎ，以２０℃／ｍｉｎ的速率升温至２７０℃，保持２ｍｉｎ；
进样口温度：２５０℃；检测器温度：２８０℃；进样量：１．０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取 ＤＥＨＰ对照品适量，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶
中，加正己烷定容，即得质量浓度为５９５．９２５μｇ／ｍＬ的
对照品溶液。以正己烷作为阴性对照溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性考察：取 ２．２．２项下对照品溶液、阴性对照
溶液和２．１．２项下供试品溶液各适量，按２．２．１项下色
谱条件进样测定，记录色谱图。详见图２。结果阴性对照
溶液在与ＤＥＨＰ对照品溶液相同保留时间处无干扰峰，
表明专属性良好。

线性关系考察：取ＤＥＨＰ对照品适量，精密称定，加
正己烷制成质量浓度为 １１９．２００，５９．５９０，３５．７６０，
２３．８３７，１１．９２０μｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，精密量取
１μＬ，按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以
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样品含量（μｇ）

６．１８
６．２０
６．０１
１０．０７
１０．０６
１０．３６
１２．８４
１２．１１
１２．８７

加入量（μｇ）

６．２５
６．２５
６．２５
１０．００
１０．００
１０．００
１２．５０
１２．５０
１２．５０

测得量（μｇ）

１２．３５５
１２．３９５
１２．０１５
２０．１４３
２０．１１６
２０．７２３
２５．６７８
２４．２１５
２５．７３６

回收率（％）

９８．８０
９９．１２
９６．０８
１００．７３
１００．５６
１０３．６３
１０２．７０
９６．８４
１０２．９３

Ｘ（％）

９８．００

１０１．６４

１００．８２

ＲＳＤ（％）

１．７０

１．７０

３．４２

离子信号强度

Ａ
离子信号强度

Ｂ

Ｃ

离子信号强度

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照溶液
图３ 气相色谱－质谱图

表２ ＧＣ加样回收试验结果（ｎ＝９）

ＤＥＨＰ质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵
坐标进行线性回归，得回归方程 Ｙ２＝１０９７．５Ｘ２－
３１２７．１，ｒ＝０．９９９６牗ｎ＝５牘。结果表明，ＤＥＨＰ质量浓
度在 １１．９２０～１１９．２００μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性
关系良好。

精密度试验：取 ２．２．２项下对照品溶液适量，按
２．２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。
结果的 ＲＳＤ为１．７３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为１５１０１１）
适量，共 ６份，分别加入低、中、高质量浓度的 ＤＥＨＰ对
照品溶液，按 ２．１．２项下方法制备供试品溶液，再按
２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算回收
率。结果见表２。

２．３ ＧＣ／ＭＳ法
２．３．１ 试验条件

色谱柱：ＴＲ－５ＭＳ柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；
离子源温度：２３０℃；电子能量：７０ｅＶ；程序升温：初始
温度 １５０℃、保持 １ｍｉｎ，再以 ２０℃ ／ｍｉｎ的速率升
温至 ２８０℃、保持 ７ｍｉｎ；进样口温度：２８０℃；进样体
积：１μＬ；测定方式：ＳＩＭ定量；定量离子：ｍ／ｚ１４９。
２．３．２ 方法学考察

专属性试验：取 ２．２．２项下对照品溶液、阴性对照
溶液和２．１．２项下供试品溶液各适量，按２．３．１项下试
验条件进样测定，记录质谱图。详见图３。结果阴性对照
溶液在与ＤＥＨＰ对照品溶液相同保留时间处无干扰峰，
表明专属性良好。

线性关系考察：取 ＤＥＨＰ对照品适量，精密称定，
取正己烷制成质量浓度为 ２．３８，１．１９，０．６０，０．０６，
０．０３μｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，精密量取１μＬ，按２．３．１
项下试验条件进样测定，记录离子信号强度。以ＤＥＨＰ质
量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、离子信号强度（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归，得回归方程 Ｙ３＝２×１０６Ｘ３＋７７１３．５，ｒ＝
０．９９９７牗ｎ＝５牘。结果表明，ＤＥＨＰ质量浓度在 ０．０３～
２．３８μｇ／ｍＬ范围内与离子信号强度线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２．２项下对照品溶液适量，按
２．３．１项下试验条件连续进样测定６次，记录离子信号
强度。结果的 ＲＳＤ为 ３．０７％（ｎ＝６），表明仪器精密度
良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为１５１０１１）
适量，共６份，分别加入一定质量浓度的 ＤＥＨＰ对照品
溶液，按２．１．２项下方法制备供试品溶液，再按２．３．１项
下试验条件进样测定，记录离子信号强度并计算回收率。

结果见表３。
２．４ 样品测定

取 ４２批样品各适量，分别按 ２．１．２项下方法制备
供试品溶液，再按上述 ３种试验条件进样测定，平行测
定３次，计算样品含量。结果见表４。
３ 讨论

一次性使用输血器里 ＤＥＨＰ的溶出量是与输血器
ＰＶＣ粒料中ＤＥＨＰ的加入量有关，不同企业的输血器产
品配方不完全一样，由本研究结果可知，８家企业的
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加入量（μｇ）

１２．５
１２．５
１２．５
１２．５
１２．５
１２．５

测得量（μｇ）

１１．８８４
１１．７５３
１１．４９９
１１．９２３
１２．１６２
１２．３３２

回收率（％）

９５．０７
９４．０２
９１．９９
９５．３８
９７．３０
９８．６６

Ｘ（％）

９５．４０

ＲＳＤ（％）

２．４８

１
２
３
４
５
６
７
８
Ｘ

紫外

８．３３
６．７０
８．２０
７．３２
９．７７
７．４８
９．４０
７．２３
８．０５

ＧＣ
２．５４
３．０７
２．６７
２．９７
２．６４
２．２２
２．３６
３．０５
２．６９

ＧＣ－ＭＳ
２．５８
３．０２
２．５９
２．７２
３．１２
２．１１
２．４１
２．７３
２．６６

紫外／ＧＣ－ＭＳ
３．２３
２．２２
３．１７
２．６９
３．１３
３．５５
３．９０
２．６５
３．０７

ＧＣ／ＧＣ－ＭＳ
０．９８
１．０２
１．０３
１．０９
０．８５
１．０５
０．９８
１．１２

１．０２

企业编号

表３ ＧＣ／ＭＳ加样回收试验结果（ｎ＝６）

表４ ８家生产企业一次性使用输血器中ＤＥＨＰ溶出量试验结果

测定结果（ｍｇ／１００ｍＬ） 测定结果的比较
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ＤＥＨＰ增塑剂加入比例差异不大。
采用同一个对照品，３种不同测定方法测定同一供

试品溶液，ＵＶ法测试的数据与ＧＣ和ＧＣ／ＭＳ法的结果
差异较大。分析原因大致如下：邻苯二甲酸酯是一类增塑

剂，其结构相似，ＤＥＨＰ及其他邻苯二甲酸酯类成分在
２７２ｎｍ犤４犦波长处均有吸收，测定结果为在 ２７２ｎｍ波长
处有紫外吸收的所有成分，故导致ＵＶ检测结果虚高。

在ＧＣ和ＧＣ／ＭＳ法中，首先，两者对供试品的分离
行为是一致的，ＭＳ采用了高速电子束撞击气态分子，把
电离出来的离子加速导入质量分析器中，然后按碎片离

子的质荷比大小顺序进行收集和记录，得 ＭＳ图，可以
定性和定量，可以分离与ＤＥＨＰ类似成分的其他邻苯二
甲酸酯成分，增加了鉴定功能。只要ＧＣ优化色谱条件，
样品中物质分离度好，ＧＣ与 ＧＣ／ＭＳ的结果基本一致。
气相色谱仪比气相色谱／质谱仪价格便宜很多，气相色
谱仪的普及度要高于质谱，可在国家标准中规定采用

ＧＣ／ＭＳ法用于鉴定存在邻苯二甲酸酯类的化合物，从
检测限分析，建议测定常量采用 ＧＣ法，测定迁移量微
量采用ＧＣ／ＭＳ法。

据文献犤１０－１６犦报道，ＤＥＨＰ增塑剂具有生殖毒
性、致癌和致畸性，对血液系统有影响，有肝脏毒性。所

以在使用以ＤＥＨＰ为增塑剂的ＰＶＣ产品时，往往需要控
制ＤＥＨＰ加入量，以控制产品中ＤＥＨＰ的溶出量。紫外－可
见分光光度法在安全性评价上可作为一个警示，具体精

准分析还需采用ＧＣ法和ＧＣ／ＭＳ法的数据更准确。

临床目前使用的输液器、输血器及血袋产品大多为

以ＤＥＨＰ为增塑剂的ＰＶＣ材质的产品，现行有效的血
袋标准（ＧＢ１４２３２．１－２００４标准方法）的测定方法为紫
外 －可见分光光度法，输血器（ＧＢ８３６９－２００５）和输液
器（ＧＢ８３６８－２００５）在标准中并未设置 ＤＥＨＰ的指标，
本研究中仅以一次性使用输血器为例说明，结果 ３种
方法下 ＤＥＨＰ迁移量出现完全不同的结果，建议在输
血器和输液器标准中以适宜的方法增加 ＤＥＨＰ迁移量
的指标控制，修订血袋中 ＤＥＨＰ对应的方法和指标，真
实地反映产品特性和产品风险，以免虚高的数据引起

老百姓对使用产品的恐慌，造成不必要且不良的社会

影响。
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