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摘 要：目的：建立气相色谱法测定五层共挤输液用袋中环己烷和乙基苯残留量的方法。方法 ：色谱柱 HP一5(30mXO．32mm×O．25tan)，进样方式：顶 

空 O．8ml，分流比20：1，进样口温度 130~C，取样器温度 80％，检测器温度 250"C(FID)，柱温：初试温度为 45℃，保持 6min，以 25~C／min的速度升温至 

80％，再以 15~／min的速度升温至 120~C，保持 3min。载气为氮气，流速为 1．0ml／mln。结果：环氧乙烷的线性范围013～12~g,／mL(r=O．9997)；平均回收 

率为 93．60％(r=0．9999)，检出限为 0．1ug／g。结论：本法简便快捷，结果准确可靠，可作为多层共挤膜中乙基苯与环己烷残留量的质量控制方法。 
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0 前言 

YBB00112005规定了五层共挤输液用袋(膜)的组成 

分别为酯类共聚物、乙烯甲基丙烯酸酯聚合物、聚乙烯、 

改性乙烯 一丙烯聚合物，成分复杂，特别是酯类共聚物和 

乙烯甲基丙烯酸酯共聚物，由于原料单体中含有的小分 

子饱和烷烃类物质如环己烷和乙基苯等，这些小分子物 

质残留在药品包装材料特别输液类容器中会缓慢迁移到 

药液中，对人体产生潜在的危害，因此需要对该类药品包 

装材料中的小分子物质进行残留量检测，控制产品质量。 

本文建立了采用顶空气相色谱法对五层共挤输液用膜 

中环己烷和乙基苯残留量的测定方法，并对厂家提供的三 

个批次的五层共挤膜中环己烷和乙基苯残留量进行检测。 

1 仪器与试剂 

1．1 仪器 

GC一7890A气相色谱仪，FID检测器，Aglient色谱工 

作站 

载气：氮气；燃气：氢气；助燃气：空气 

1．2 试剂 

环己烷：I>99．5％ 色谱级 国药集团化学试剂有限公司 

乙基苯：气相色谱纯(批号 WTN20090923)国药集团 

化学试剂有限公司 

甲醇：>199．8％色谱级 国药集团化学试剂有限公司 

样品：五层共挤输液用袋六安华源制药有限公司(批 

号分别为090529016、090529026、090529036)。 

2 方法与结果 

2．1 色谱条件 

色谱柱 HP一5(30m×0． 【砌 ×0．25tma)，进样方式：顶空 

0．8ml，分流比20：1，进样口温度 130~C，取样器温度 80℃，检 

测器温度25o℃(FⅡ))，柱温：初试温度为45℃，保持 6min，以 

25~C／min的速度升温至 8o℃，再以 15~C／min的速度升温至 

120~C，保持3min。载气为氮气，流速为 1．0ml／min。 

2．2 测定法 

将对照溶液瓶、样品瓶置于 IO0~C，加热 60min，顶空 

注入气相色谱仪中，记录色谱图，外标法测定含量。 

2．3 溶液的制备 

(1)对照品溶液的制备：分别精密称定环己烷、乙基苯 

对照品适量置50ml容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀。 

(2)供试品的制备：取五层共挤膜输液袋，剪切成细 

小碎条，精密称定 1．0g，置于 25ml顶空瓶中，加塞压盖。 

2．4 系统适应性 

在上述条件下取对照品溶液 500tA进样测定，理论 

塔板数按环己烷及乙基苯计算大于50000，环己烷与乙基 

苯的分离度大于40。 

2．5 阴性对照试验 

取不含环己烷和乙基苯的阴性样品，按 2．2．2项下 

方法制备阴性样品溶液，依法测定。结果在环己烷与乙 

基苯保留时间处无杂峰，表明样品中其他成分不干扰测 

定，方法专属性强，见图1。 

图 1 环乙烷、乙苯分析的色谱图 

(C)阴性对照 
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2．6 线性关系考察 

取对照品溶液 0．1ml、0．25Illl、0．5ml、1．0ml、2．5rnl、 

5rn1分别至 50ml容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀。分 

别取 500,ul进样i贝0定峰面积，峰面积如表 1，表 2所示： 

对照品 ：环己烷 

表 1 

对照品：乙基苯 

表 2 

表明环己烷与乙基苯在(0．016～0．815) 范围 

内与峰面积呈良好的线性关系。 

2．7 色谱进样精密度试验 

取同一份对照品溶液 500／11重复进样 6次测定峰面 

积 ，峰面积如表 3所示： 

表 3 

对照 (1) (2) (3) (4) (5) (6) 

环己烷峰面积 

RSD环己烷(％) 

乙基苯峰面积 

RSDz
,
~ (％) 

63．09058 62．4S48l 62．2l684 61．1775o 61．O560l 59．81735 

1．92 

67．22319 66．41132 67．42004 66．76436 65．9338664．05647 

4．13 

2．8 精密度一重复性试验 

取同一浓度的对照品 5份，分别测定环己烷与乙基 

苯的峰面积 ，峰面积如表4所示： 

表 4 

2．10 样品含量测定 

样品名称：五层共挤膜输液袋 

样品来源：六安华源制药有限公司 

环己烷保留时间：4．4min；乙基苯保留时间：8．6min 

测定结果见表 5： 

表 5 

2．11 加样回收率试验 

分别取三批样品各一份，精密称定，向每一份样品中 

加入5ml的环己烷与乙基苯含量分别为 0．16304 l、 

0．16380 g 1的对照溶液。 

表 6 

3 结果 

三批样品中未检出环己烷、乙基苯。 
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标准不确定度来源 定度分量 标准不 灵敏系数 

确定度 c 

6 扩展不确定度评定 

为计算方便，取包含因子 =2，可得扩展不确定度为： 

被检耐电压测试仪在5kV点处的测量结果扩展不确 

定度 U=31V，包含因子 k=2。 
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