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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
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这些专利的责任。
本标准由国家药品监督管理局提出。
本标准由全国医用输液器具标准化技术委员会(SAC/TC106)归口。
本标准起草单位:山东省医疗器械产品质量检验中心、山东中保康医疗器具有限公司。
本标准主要起草人:沈永、徐志洲、孟凯、巩家富、薄晓文、刘爱娟、赵长帅。
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引  言

  环氧乙烷(EO)具有广谱高效杀菌作用,属高效的化学低温灭菌剂之一,在医疗器械灭菌中得到广

泛应用。但环氧乙烷属于有毒物质,许多物品对其具有吸附性,残留的环氧乙烷存在水解进而与产品中

氯反应生成2-氯乙醇(ECH)的现象。
资料表明,ECH是一种刺激体表、具有急性毒性、并且在中毒剂量通过皮肤快速吸收的易燃性液

体。ECH具有轻微的致突变性,具有产生胎儿毒性和致畸性改变的潜能,并对体内的几种器官系统造

成损伤,包括肺、肾、中枢神经系统和心血管系统。目前,GB/T16886规定了当使用EO灭菌的医疗器

械中存在ECH时,也要规定ECH的最大允许残留量。
多种分析方法可用于测定ECH的残留量,典型的方法包括气相色谱法(GC)、气相色谱/质谱仪联

用法(GC/MS)等。本标准以顶空气相色谱法作为基本方法,并给出试验程序。
由于该类器械在临床的应用情况有很大的差异,在某些情况下,已发表的文献方法包括本标准所给

出的方法不一定适用于所有器械。因此,任何表明其分析可靠的方法,都可以使用。“分析可靠”是指器

械在特定浸提介质及条件下获得的浸提液进行ECH残留量分析时,所选择的方法具有足够的精密度、
准确性、线性、灵敏度和选择性。
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一次性使用聚氯乙烯输注器具中

2-氯乙醇残留量测定方法

1 范围

本标准规定了一次性使用聚氯乙烯输注器具中2-氯乙醇(ECH)残留量的测定方法。
本标准适用于使用环氧乙烷灭菌的一次性使用聚氯乙烯输注器具。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T12808 实验室玻璃仪器 单标线吸量管

3 通则

3.1 本标准中的室温,如无特殊规定,应为10℃~30℃。

3.2 本标准中试验用水应符合GB/T6682的要求。

3.3 本标准中所用容器如无特殊规定,应为硅硼酸盐玻璃容器。

3.4 本标准中所涉及的精密量取,应使用符合GB/T12808中准确度要求的移液管量取。

4 浸提液的制备

4.1 总则

有两种基本的浸提方法用于确定医疗器械的ECH 残留量,模拟使用浸提法为标准方法,极限浸提

法是在某些情况下可接受的替代方法。所选的浸提方法应能代表产品预期使用中带给患者的最大风

险,而不单是追求分析效率或使残留量表观浓度降至最低。
小器械应放置于合适的容器内浸提。当器械太大而不能完整浸提时,可能要选择几个有代表性的

器械组件进行浸提,以确保数据的可信度。
选择器械上有代表性的部分,可用下列两种方法中的任何一种。如果含有几种不同的材料,每一组

分占样品总质量的比例宜与该组分总质量占被测器械总质量的比例一致。另一种可选方法是,选择经

评价证明是器械上残留含量最高的一个组分进行试验,所选方法应经过确认。

4.2 模拟浸提(标准方法)

采用经论述的代表临床最不利的一种实际接触的液体及浸提方式和条件进行浸提,然后取部分浸

提液进行试验。在模拟使用浸提法中通常用水作为浸提液。
由于器械在临床使用过程中存在较大差异,尤其是输液器具实际接触介质种类繁多,在进行模拟浸

提时,若试验介质在第5章规定的试验条件下产生干扰,宜采用经方法学论证的其他条件。
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4.3 极限浸提(可接受的替代方法)

极限浸提法用于测定器械上的全部残留量,极限浸提法是一种可接受的替代方法,能提供有用的信

息,其测得的结果表示大于或等于患者可以接受的剂量。因为这种浸提法排除了时间对剂量测定的影

响,不能保证所测得的大部分残留量在与器械接触的第一天或第一个月末释放给患者。
注:如果极限浸提试验结果超过了人体最大允许接受剂量,可考虑采用模拟浸提(4.2)制备浸提液进行进一步试验。

5 推荐的测定方法———极限浸提顶空气相色谱法

5.1 试剂

ECH对照品:纯度不低于95.0%,CAS号:107-07-3。

5.2 仪器和设备

顶空-气相色谱仪(FID检测器)。

5.3 工作标准溶液

取干燥洁净的100mL容量瓶,加入约40mL水,加瓶塞,精密称定。取一定量的ECH,加入容量

瓶中,不加瓶塞,轻轻摇匀,盖好瓶塞,精密称定,前后两次称重之差,即为溶液中所含ECH重量。加水

至刻度制成浓度约2000mg/L的标准贮备液。
用标准贮备液配制浓度范围在4mg/L~100mg/L的ECH系列标准溶液,至少配制5个浓度。

5.4 气相色谱条件(推荐)

5.4.1 顶空条件

a) 加热箱温度:90℃;
b) 加热时间:30min。

5.4.2 色谱条件

a) 毛细管色谱柱:6%氰丙基苯基-94%二甲基聚硅氧烷(30m×0.25mm×1.4μm)或等效色

谱柱;
注:如采用等效色谱柱,其色谱条件可能不一致。

b) 进样口温度:250℃;
c) 进样量:1mL;分流比:5∶1;
d) 柱箱温度:50℃保持3min,以10℃/min的速率升温到100℃,保持2min;
e) 流速:1.5mL/min;载气:N2;
f) 检测器:FID;温度:300℃。

5.5 测定及结果分析

5.5.1 供试液制备

取完整产品或有代表性部件进行试验,截为0.5cm长碎块(或10mm2 片状物),取1.0g放入20mL
顶空瓶中,精密加入5mL水,密封,90℃下平衡30min。

5.5.2 标准溶液和样品的测定

分别取配制好的标准溶液和制备的检验液各5mL,置于20mL顶空瓶中密封,按顶空条件及色谱
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条件测定。

5.5.3 定量分析

采用外标法,分别对工作标准溶液和样品液进行分析,建立工作标准曲线及回归方程,并计算样品

中ECH的残留量。ECH残留量可采用绝对含量或相对含量表示。
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