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考察了不同流动相比例犤乙腈－水（１５∶８５，Ｖ／Ｖ）、乙腈－
水（１２∶８８，Ｖ／Ｖ）、乙腈－水（１０∶９０，Ｖ／Ｖ）犦对提取结果的
影响，结果流动相为乙腈－水（１０∶９０，Ｖ／Ｖ）时栀子苷
的分离效果和峰形均较好。考察了不同品牌的色谱柱

（Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５－Ｃ１８柱 ，ＥｐｉｃＣ１８ ５ｕ柱 ，Ｗｏｎｄａｓｉｌ
Ｃ１８－ＷＲ柱）对提取结果的影响，结果分离度、理论板数
均能满足要求。

３．３ 方法评价

本研究中建立的方法简便易行，准确度和灵敏度均

较高，重复性好，可用于栀黄消瘀止痛膏中栀子苷的含

量测定。
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医疗器械最终冲洗水中月桂醇聚氧乙烯醚硫酸钠残留量测定
刘延忠 １，蔡 虎 ２

（１．甘肃省医疗器械检验检测所，甘肃 兰州 ７３００７０； ２．陕西省医疗器械质量监督检验院，陕西 咸阳 ７１２０４６）
摘要：目的 建立测定医疗器械最终冲洗水中月桂醇聚氧乙烯醚硫酸钠（ＡＥＳ）残留量的分光光度法。方法 利用最终冲洗水中残留的

ＡＥＳ与亚甲蓝溶液作用，生成亚甲蓝活性物质，加三氯甲烷萃取后，用分光光度计在 ６５２ｎｍ波长处测定吸光度，计算 ＡＥＳ残留量。
结果 ＡＥＳ含量在 ３．０６９～４０．９２０μｇ范围内与吸光度线性关系良好（ｒ＝０．９９９８，ｎ＝６）；检测限为１μｇ，定量限为３μｇ；平均加样回
收率为 １０９．６２％，ＲＳＤ为 ３．００％（ｎ＝６）；重复性试验的 ＲＳＤ为 ３．００％（ｎ＝６）。结论 该方法样品预处理简单，检测限低，灵敏度

高，重复性好，可用于医疗器械最终冲洗水中 ＡＥＳ残留量的测定。
关键词：医疗器械；最终冲洗水；月桂醇聚氧乙烯醚硫酸钠；残留量；分光光度法
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样品编号

１
２
３
４
５
６
７

响应值

０．０１００
０．０１００
０．００９９
０．０１０２
０．０１０４
０．００９３
０．０１０４

样品编号

８
９
１０
１１
１２
１３
１４

响应值

０．００９８
０．０１２６
０．０１３４
０．０１１８
０．０１０６
０．０１０４
０．０１０６

样品编号

１５
１６
１７
１８
１９
２０

响应值

０．０１１０
０．００９９
０．０１０８
０．０１１１
０．０１３７
０．０１３６

响应值

样品响应值（Ａｂｓ）

净响应值（Ａｂｓ标样 －Ａｂｓ空白）

空白样品

０．０１５４
１μｇ
０．０２１２
０．００５８

２μｇ
０．０３２６
０．０１７２

３μｇ
０．０４６６
０．０３１２

１０９．６２％ ｗｉｔｈＲＳＤｏｆ３．００％（ｎ＝６）．ＴｈｅＲＳＤｏｆｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｗａｓ３．００％（ｎ＝６）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓｔｈｅａｄｖａｎｔａｇｅｓ
ｏｆｓｉｍｐｌｅｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ，ｌｏｗＬＯＤ，ｈｉｇｈｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙａｎｄｇｏｏｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡＥＳｒｅｓｉｄｕｅｓ
ｉｎｆｉｎａｌｒｉｎｓｅｗａｔｅｒｏｆｔｈｅｍｅｄｉｃａｌｄｅｖｉｃｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｍｅｄｉｃａｌｄｅｖｉｃｅｓ；ｆｉｎａｌｒｉｎｓｅｗａｔｅｒ；ＳｏｄｉｕｍＡｌｃｏｈｏｌＥｔｈｅｒＳｕｌｐｈａｔｅ；ｒｅｓｉｄｕａｌｑｕａｎｔｉｔｙ；ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ

表１ ２０个空白样品响应值测定结果
Ｔａｂ．１ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｖａｌｕｅｏｆ２０ｂｌａｎｋｓａｍｐｌｅｓ

月桂醇聚氧乙烯醚硫酸钠（ＡＥＳ）为通过非离子月
桂醇聚氧乙烯醚（ＡＥＯ－３）经硫酸化、中和等过程，由聚
氧乙烯链连接亲水基和疏水基的表面活性剂。其分子结

构具有氧乙烯基团和硫酸化基团，兼有非离子表面活性

剂和阴离子表面活性剂（ＬＡＳ）的优点，具备双重性能犤１犦，

去污、乳化、润湿、增溶、溶解、发泡等性能均好，抗硬水

性强，配伍广犤２－３犦，生物降解度高，对皮肤和眼睛的刺激

性低犤４－６犦。此外，用 ＡＥＳ部分取代 ＬＡＳ还可少用或不用
磷酸盐，并减少总活性物的用量。近年来，ＡＥＳ被广泛用
于包括生物医药在内的各个领域，尤其是一次性使用高

分子医疗器械在末道清洗工艺中常选用一定浓度的

ＡＥＳ为清洗剂。比较传统分光光度法 犤７－８犦、两相滴定

法犤９－１０犦、色谱法犤１１－１２犦、电化学法犤１３－１４犦后，本研究中选择

仪器普及率高、操作简便、灵敏、快速和重复性好的分光

光度法犤１５犦测定医疗器械最终冲洗水中 ＡＥＳ的残留量。
现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＤＵ８００型紫外 －可见分光光度计（美国 Ｂｅｃｋｍａｎ
公司）；ＫＱ－１００ＶＤＥ型超声波清洗器（昆山市超声仪器
有限公司，功率为１００Ｗ，频率为４５ｋＨｚ）；ＭＳ１０５ＤＵ型
电子分析天平（德国梅特勒 －托利多公司，精度为十万
分之一）；分液漏斗（配有聚四氟旋塞，规格为２５０ｍＬ）。
１．２ 试药

三氯甲烷（色谱纯），亚甲蓝（指示剂级），异丙醇（分

析纯），均购自国药集团化学试剂有限公司；一水磷酸二

氢钠（分析纯，上海麦克林生化科技有限公司）；ＡＥＳ标
准溶液（分析纯，含量为 ９８％，山东西亚化学试剂有限
公司）；纯化水牗自制牘，最终冲洗水（西安 ××医疗器械
有限公司，批号分别为１９０５１６，１９０５１７，１９０５１８）。
２ 方法与结果

２．１ 定量分析原理

阳离子染料亚甲蓝与 ＬＡＳ作用，生成亚甲蓝活性
物质，用三氯甲烷萃取，其吸光度与浓度成正比，用分光

光度计在 ６５２ｎｍ波长处测量三氯甲烷层的吸光度，可
对ＬＡＳ进行定量分析。
２．２ 溶液制备

取０．１ｇＡＥＳ，精密称定，加水溶解，转移至１００ｍＬ
容量瓶中，定容，摇匀，保存于４℃冰箱内，即得ＡＥＳ贮备
液。临用新配，精密吸取ＡＥＳ贮备液１．０ｍＬ，置１００ｍＬ
容量瓶中，用水定容，摇匀，即得ＡＥＳ标准溶液。取一水

磷酸二氢钠２５ｇ，溶于１５０ｍＬ水中，转移至５００ｍＬ容量
瓶中，缓慢加入浓硫酸 ３．４ｍＬ，摇匀；取亚甲蓝 １５ｍｇ，
加２５ｍＬ水溶解，转移至容量瓶中，用水定容，摇匀，即
得亚甲蓝溶液。贮存于棕色试剂瓶中。

２．３ 方法学考察

检测限（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）考察：对于光谱法，
可与空白信号区别的最小信号 ＸＬ由下列公式确定：
ＸＬ＝Ｘｂ＋ｋＳｂ。式中，Ｘｂ表示空白信号的平均值；Ｓｂ表
示空白信号的标准偏差；ｋ为根据置信水平确定的系
数，国际纯粹与应用化学联合会建议取值为 ３。由上式
可知，ＬＯＤ为能产生净响应信号 ＸＬ－Ｘｂ的被测物的浓
度或质量。为确定空白信号的标准偏差和平均值，测定

２０个空白样品的响应值（见表１）。结果，Ｓｂ＝０．００１３３５，
Ｘｂ＝０．０１０９７５，ＸＬ－Ｘｂ＝３Ｓｂ＝０．００４００４，即ＬＯＤ的净
响应信号值为 ０．００４００４。配制 １，２，３μｇ的标准样品，
对 ＬＯＤ进行复核，ＬＯＱ为 ＬＯＤ的３倍，结果见表 ２。可
见，该方法的ＬＯＤ为１μｇ，ＬＯＱ为３μｇ。

标准曲线考察：取梨形分液漏斗７只，按表３分别加
入纯化水和一定体积ＡＥＳ标准溶液，再分别加入２５ｍＬ
亚甲蓝溶液和５ｍＬ异丙醇，摇匀，用单标线刻度吸管分
别加入１５ｍＬ三氯甲烷，密塞，剧烈振荡３０ｓ，置漏斗架
上静置分层，在各分液漏斗下出口处塞入少量处理后的

脱脂棉（脱脂棉在索氏提取器中用三氯甲烷提取４ｈ，取
出，干燥），将三氯甲烷层通过脱脂棉，置具塞锥形瓶中，

即 得 ＡＥＳ含 量 为 ３．０６９，５．１１５，１０．２３０，２０．４６０，

标准样品

表２ 标准样品响应值测定结果

Ｔａｂ．２ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｓｐｏｎｓｅｖａｌｕｅｏｆｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅ

·检验检测·
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序号

１
２
３
４

纯化水

１００．００
９９．７０
９９．５０
９９．００

标准溶液

０
０．３０
０．５０
１．００

序号

５
６
７

纯化水

９８．００
９７．００
９６．００

标准溶液

２．００
３．００
４．００

编号

１
２
３
４
５
６

加入量（μｇ）

５．１３
５．１３
５．１３
５．１３
５．１３
５．１３

回收量（μｇ）

５．３３
５．５６
５．７１
５．６５
５．８３
５．６６

回收率（％）

１０３．９０
１０８．３８
１１１．３１
１１０．１４
１１３．６５
１１０．３３

Ｘ（％）

１０９．６２

ＲＳＤ（％）

３．００

表３ ＡＥＳ系列标准溶液配制方法（ｍＬ）
Ｔａｂ．３ ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆＡＥＳｓｅｒｉｅｓｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｍＬ）

表４ ＡＥＳ加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．４ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆＡＥＳ（ｎ＝６）

·检验检测·
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３０．６９０，４０．９２０μｇ的系列 ＡＥＳ标准溶液，以三氯甲烷
为空白溶液，在６２５ｎｍ波长处测定上述待测溶液的吸光
度。以标准样品的吸光度减去空白样品的吸光度（Ｙ）
为纵坐标，以标准样品含量（Ｘ，μｇ）为横坐标进行线性
回归。得回归方程 Ｙ＝０．０１２７Ｘ－０．０１５９（ｒ＝０．９９９８，
ｎ＝６）。结果表明，ＡＥＳ含量在 ３．０６９～４０．９２０μｇ范围
内与吸光度线性关系良好。

加样回收试验：取分液漏斗７只，分别加入１００ｍＬ
最终冲洗水，其中６只加入ＡＥＳ标准溶液（质量浓度为
２５μｇ／ｍＬ）各 ２００μＬ，加入亚甲蓝溶液 ２５ｍＬ、异丙
醇 ５ｍＬ、三氯甲烷 １５ｍＬ，按标准曲线项下方法测定吸
光度，计算回收率。结果见表４。

重复性试验：由于样品实测值低于 ＬＯＤ，故重复性
试验的 ＲＳＤ值采用加样回收试验的 ＲＳＤ值３．００％。
２．４ 样品残留量测定

精密量取 ３批（批号分别为 １９０５１６，１９０５１７，
１９０５１８）最终冲洗水各 １００ｍＬ，分别置 ２５０ｍＬ分液漏
斗中，按标准曲线考察项下方法操作，测定待测溶

液在６５２ｎｍ波长处的吸光度，以纯化水为空白对照，将
样品溶液测得的吸光度减去空白样品的吸光度并带入

线性回归方程，计算最终清洗水中ＡＥＳ的残留量。结果
３批最终冲洗水中均未检出ＡＥＳ，均符合要求。
３ 讨论

参考《水质 阴离子表面活性剂的测定 亚甲蓝分光

光度法（ＧＢ７４９４－８７）》《水和废水监测分析方法（第四
版）》中阴离子洗涤剂亚甲蓝的分光光度测定方法，加入

５ｍＬ异丙醇，以避免提取过程中因振摇而发生乳化现
象。比较了ｐＨ值对结果的影响，结果无论是否调节 ｐＨ
值，检测结果均不存在差异，故最终未调节 ｐＨ值。萃取

时，采用色谱纯级别的三氯甲烷，极大降低了空白值，方

法的 ＬＯＤ由 ５μｇ降至 １μｇ。同时，分离三氯甲烷层后
无需再次定容，可直接测定，极大简化了测定过程，减少

了三氯甲烷的用量。比较了异丙醇的纯度级别，结果发

现，不论采用分析纯或色谱纯进行测定，对空白值和检

测结果均无显著影响。

综上所述，本研究中建立的分光光度法ＬＯＤ低，灵
敏度高，重复性好，可用于最终冲洗水中ＡＥＳ残留量的
测定。
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