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薄层色谱 – 紫外分光光度法测定 PVC 医疗器械中邻
苯二甲酸二 (2- 乙基己基 ) 酯的研究 *
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摘要：通过薄层色谱法分离，紫外分光光度法检测，建立了聚氯乙烯 (PVC) 医疗器械中邻苯二甲酸二 (2- 乙基

己基 ) 酯 (DEHP) 的快速测定方法。采用乙醚索氏提取 PVC 医疗器械中的 DEHP，以硅胶 GF254 为固定相，甲苯为

展开剂对 DEHP 进行分离纯化，在波长为 225 nm 下用紫外分光光度法测定。结果表明，DEHP 在浓度 2.36～47.20 

μg／mL 范围内线性良好，相关系数为 0.999 9 ；相对标准偏差为 4.84% ；样品的加标回收率为 99.05%。该方法具有

良好的线性、精密度及回收率，可应用于多种 PVC 医疗器械中 DEHP 含量的测定。
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Research on Determination of Di(2-ethylhexyl)phthalate(DEHP) in PVC Medical Devices by TLC–UV 
Spectrophotometry

Xu Kai ，Guo Lun，Luo Hongyu
(Shandong Quality Inspection Center for Medical Devices，Jinan  250101, China)

Abstract ：A fast method for determination of Di(2-ethylhexyl)phthalate(DEHP) in PVC medical devices was established using 

thin layer chromatography(TLC)–UV spectrophotometry. DEHP from PVC medical devices was extracted through ether Soxhlet 
extraction and TLC purification was accomplished on silica gel GF254 plate by using the developing agent of toluene，then DEHP 
was determined by UV Spectrophotometry at 225 nm. The results show that the linear range for DEHP is 2.36～47.20 μg／mL， 
and the linear correlation coefficient is 0.999 9. The relative standard deviation of the method is 4.84%. The average standard addition 
recovery is 99.05%. The linear range，precision and recovery of this method can satisfy the request of DEHP determination in PVC 
medical devices.
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邻苯二甲酸酯类化合物 (PAEs) 又称酞酸酯，主

要用作增塑剂 [1]，增大产品的可塑性和柔韧性，提高

产品的强度，被普遍应用于玩具、食品包装、壁纸、清

洁剂、喷雾剂、洗发水和沐浴液等各个领域 [2]，其中

以邻苯二甲酸二 (2- 乙基己基 ) 酯 (DEHP) 应用最

为广泛。报道显示，在美国，约有 97％的 DEHP 被

用作聚氯乙烯 (PVC) 塑料的增塑剂；在欧盟，所有

邻苯二甲酸酯类增塑剂的使用中，DEHP 的使用占

了一半。DEHP 同样用于多种 PVC 医疗器械产品

的生产制造，包括静脉输液袋、血袋、输液管路，肠内

及胃肠外营养袋及管路，用于人工心肺旁路的管路

器械，氧合器及血液透析器等。

DEHP 具有致癌性 [3]，还可干扰内分泌，使男性

精子数量减少、运动能力低下、形态异常，是造成男

性生殖问题的主要原因 [4]。近年来，DEHP 的安全

性广受关注 [5–6]，特别是在“台湾塑化剂事件”和“酒

鬼酒塑化剂事件”发生后，更是引起了国内外的高

度重视。而医疗器械中的 DEHP，因为其能直接进

入人体血液、器官和组织，相对于胃肠道吸收可能对

患者带来更严重的危害，因此，更应高度关注医疗途

径中 DEHP 的安全性问题。

目前，DEHP 的常用检测方法包括液相色谱法
[7]、气相色谱法 [8]、色谱／质谱联用法 [9–11] 等，但都

存在检测成本较高，样品基体干扰较大，前处理过程

复杂，仪器分析时间较长等不足，在实际应用时存在

一定局限，难以满足检测需求。笔者采用索氏提取
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法提取样品，薄层色谱法分离，紫外分光光度法检

测，实现了 PVC 医疗器械中 DEHP 的测定，本方法

成本低廉，操作简单，易于推广，且线性、回收率和精

密度均较佳，用于实际样品的检测，效果良好。

1　实验方法

1．1　主要原材料

DEHP 标 准 品：CAS No.117–81–7，纯 度 为

99.6%，Accu Standard 公司；

邻苯二甲酸二异辛酯 (DIOP) 标准品：CAS 
No.27554–26–3，纯度 >98%，Accu Standard 公司；

其余试剂均为分析纯。

1．2　主要仪器

紫外分光光度计：U–3900H 型，日本岛津公司；

薄层色谱板：TLC 硅胶 GF254 薄层板，涂层厚

度 0.2～0.25 mm，规格 10 cm ×20 cm，青岛市基

亿达硅胶试剂厂；

微量定量点样器：5 μL，Drummond Scientific
公司；

紫外灯：波长 254 nm，上海市安亭电子仪器厂。

1.3　样品制备

将材料切割成长度不大于 1 cm 长的样品，称

取 0.8 g( 精确至 0.000 1 g)，置冷凝回流装置中，

按 0.1 g 样品加 10 mL 的比例加入乙醚，加热回

流 8 h，将样品与液体分离，冷却至室温。精确量取

50 mL 乙醚溶液，水浴蒸干，将残余物用甲苯再次

溶解，定容至 100 mL，即得检验液。

1.4　DEHP 的定性检测

使用微量点样器在薄层色谱板上将检验液并

排点 10 个点，每个点点样量为 5 μL，样点直径不

超过 3 mm，点样基线距薄层板底边 30 mm。同样，

取 DEHP 和 DIOP 参比溶液 (2 mg／mL 的甲苯溶

液 )，在同一基线上点样，作为对照。在展开缸中，

以甲苯为展开剂展开，取出薄层板，小心干燥。在

254 nm 紫外光下对样品进行定性鉴别，根据 DEHP
和 DIOP 参比溶液显色位置，在 254 nm 紫外灯下

确定对应样品溶液中 DEHP 显色区域。

1．5　DEHP 的定量检测

(1) DEHP 标准溶液的配置。

以无水乙醇为溶剂，配制浓度为 2.36，5.90，
11.80，23.60，47.20 μg／mL 的 DEHP 标准溶液。临

用时现配。

(2) DEHP 的复溶。

划定薄层色谱板上样品的显色区域，将样品连

同硅胶颗粒一同刮下，用 10 mL 乙醚洗涤刮取物，

过滤。重复洗涤 3 次，合并滤液，将滤液水浴蒸干。

然后精确加入 5 mL 无水乙醇将蒸干的残余物复

溶，即得检验液。在硅胶板上空白处取下的与所取

样品区域面积相同的硅胶颗粒，重复上述洗涤、蒸

干、复溶操作，所得溶液作为空白对照液。

(3) 紫外吸收测定。

用 1 cm 比色皿以无水乙醇为参比，在 225 nm
处测定不同浓度的 DEHP 标准溶液的吸光度，相对

于浓度作标准曲线。测定检验液和空白对照液的吸

光度，检验液扣除空白对照液吸光度值后在标准曲

线上查出相应浓度，计算 DEHP 的含量。

2　结果与讨论

2．1　DEHP 的定性定量检测方法的确定

样品制备以及 DEHP 定性检测部分参照欧洲

药典 2005 版，同时选取 DEHP 的同分异构体 DIOP
作为对照，结果见图 1。图 1 表明，薄层色谱法能够

区分 DEHP 和 DIOP，DEHP 的比移值约为 0.4，与
欧洲药典要求一致。定量检测部分欧洲药典中采用

制备型硅胶板，利用称重的方法进行。通过调研发

现，国产制备型硅胶板生产厂家太少，且通过对比，

国产制备型硅胶板质量普遍较差。而普通硅胶板由

于负载能力有限，采用称重方法灵敏度无法达到要

求，故采用定量检测灵敏度更高的紫外分光光度法。

通过对 DEHP 乙醇溶液的紫外 – 可见光谱全扫描

发现，DEHP 在 225 nm 处有最强吸收，故本实验选

定 225 nm 处吸光度值作为其定量检测的依据。

图 1　薄层色谱法定性检测 DEHP 

2．2　标准溶液的线性关系

在 225 nm 处测定不同浓度的 DEHP 标准溶液

的吸光度，相对于浓度作标准曲线，结果如图 2 所

示。图 2 表明，DEHP 在 2.36～47.20 μg／mL 范围

内呈良好的线性关系，且 DEHP 标准溶液的稳定性

实验结果表明 DEHP 标准溶液有效期为 1 年。

2．3　精密度

取 6 份样品，按照标准中的试验方法进行定

量测定如表 1 所示。由表 1 可知，其 6 个结果的相

关系数为 0.9999，相对标准偏差 (RSD) 为 4.84%。
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y = 0.0228x 0.0084
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图 2　DEHP 标准溶液线性图

表 1　方法的精密度

润滑与密封
吸光度 (225 nm)

含量／% RSD 值／
%空白 样品

0.802 8 0.181 7 0.505 6 29.04

4.84

0.803 8 0.178 6 0.463 7 25.61
0.805 4 0.170 3 0.491 2 28.77
0.803 3 0.166 5 0.483 4 28.42
0.800 3 0.166 2 0.487 5 28.81
0.803 7 0.145 2 0.472 9 29.38

2．4　加标回收率

取样品 3 份，在其中分别加入适量 DEHP 标准

溶液，按照上述试验方法进行定量测定，测得平均回

收率为 99.05%，方法的加标回收率如表 2 所示。
表 2　方法的加标回收率

称样
量／g

DEHP 标准品
加入量／mg

吸光度 (225 nm) 本底含
量／mg

实测含
量／mg

回收
率 %空白 样品

0.804 7 0 0.075 5 0.443 4 264.07 ／ ／

0.805 3 0 0.098 7 0.474 9 269.89 ／ ／

0.802 9 102.0 0.125 7 0.640 4 ／ 100.1 98.14

0.803 1 161.4 0.120 7 0.721 2 ／ 160.3 99.32

0.801 6 166.7 0.132 4 0.741 3 ／ 166.2 99.70

2．5　样品测定

测定了 4 个不同厂家生产的含 DEHP 的医疗

器械产品，结果如表 3 所示。
表 3　样品分析结果

样品
名称

取样
部位

称样
量／g

吸光度
(225 nm) 含量／

%
平均含
量／%

空白 样品

体外循环
管路（厂家 A）

管路
0.805 4 0.170 3 0.491 2 28.89

28.71
0.803 3 0.166 5 0.483 4 28.54

一次性使用
输液器（厂家

B）
导管

0.803 1 0.133 1 0.492 5 32.26
32.42

0.801 7 0.122 4 0.485 4 32.58
一次性使用
输液器（厂家

B）
滴斗

0.801 8 0.088 5 0.354 1 24.04
23.94

0.802 6 0.108 1 0.371 5 23.84
一次性使用
输液器（厂家

C）
导管

0.802 9 0.075 5 0.443 4 33.01
33.37

0.800 6 0.098 7 0.474 9 33.74
一次性使用
输液器（厂家

C）
滴斗

0.801 1 0.134 5 0.374 3 21.77
21.60

0.802 5 0.112 4 0.348 2 21.42

一次性使用
血袋（厂家 D）

血袋
0.804 1 0.117 5 0.464 8 31.20

31.24
0.800 9 0.110 4 0.458 6 31.28

由表 3 可见，柔软性较高的产品 ( 导管、血袋 )
含 DEHP 的量相对较高，而柔软性较差的产品 ( 滴

斗 ) 的 DEHP 含量相对较低。且所有产品的 DEHP
的含量均小于 40%，符合欧洲药典的要求。

2．6　加工前后验证

使用导管以及导管粒料对样品生产加工前后

的 DEHP 含量进行对比验证。导管 DEHP 含量为

33.37%，导管粒料 DEHP 含量为 34.01%。表明粒料

加工过程中 DEHP 的含量无变化。
表 4　加工前后 DEHP 的含量

样品
名称

称样
量／g

吸光度 (225 nm) 含量／
%

平均含
量／%空白 样品

导管（加工后）
0.802 9 0.075 5 0.443 4 33.01

33.37
0.800 6 0.098 7 0.474 9 33.74

粒料
（加工前）

0.803 3 0.115 4 0.494 1 33.96
34.01

0.802 4 0.103 4 0.483 3 34.06

3　结论

采用索氏提取法提取样品，薄层色谱法分

离，紫外分光光度法检测，实现了 PVC 医疗器械

中 DEHP 的测定。结果表明，DEHP 在浓度 2.36
～47.20 μg／mL 范围内线性良好，相关系数为

0.999 9 ；相对标准偏差为 4.84% ；样品的加标回收

率为 99.05%。本方法具有良好的线性、精密度及回

收率，可应用于多种 PVC 医疗器械中 DEHP 含量

的测定。由于其成本低廉，无需昂贵复杂的仪器设

备，操作简单，因而易于在企业推广。
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复旦推出生物废弃物综合利用技术
复旦大学近日推出将生物废弃物转化为生物基化学品、

生物燃料、生物碳等新产品的综合利用技术。其中，生物质

纤维素制备呋喃类及糠醛类化合物、藻类生物质液化制备脂

肪酸烷基酯的方法等 8 项技术已申请发明专利。

该技术以生物质废弃物为原料，采用水热催化液化技术

将生物质废弃物选择性转化为高附加值的生物基化学品，然

后采用高效分离技术获得高附加值化学品，残渣转化为生物

碳。与传统生物质资源化利用技术（发电、燃料）相比，该技

术生产的产品附加值更高；与传统化学合成酚类化合物相

比，该技术制备的化合物成本大幅降低。     ( 慧聪网 )

可降解农膜将成为市场主流
面对日益紧缺的土地资源以及不断升高的粮食需求，农

用塑料薄膜越发受人青睐，因为农用塑料膜能起到加速农产

品效率的作用，但也是由于其原材料高额的处理成本，农用

塑料薄膜的劣势也显而易见，因此，在未来，可降解性农业塑

料薄膜将会成为市场的主流。 
据预测，全球农用塑料薄膜市场规模将会从 2012 年的

58.7 亿美元上升至 2019 年的 96.6 亿美元，复合年增长率为

7.6%。我国目前是全球范围内最大的农用膜生产国，有诸多

厂商业务涉及。 
2012 年，我国是全球最大的农用膜消费国，占据全球市

场的 61%，日益严峻的粮食需求加上高新农业技术不断促进

着整个行业，预计我国将在未来的 6 年中每年保持 7.6% 的

复合年增长率，成为全球增长速度最快的国家。    (慧聪网 )

矿用塑料成山西塑料行业发展新思路
山西省是煤炭重化工基地，煤矿的安全生产已提到重要

议程，开发各种多功能阻燃抗静电的矿用管材、管件等以塑

代钢、以塑代木的矿用产品是山西省塑料行业发展的重点。 

目前，山西煤焦集团年产原煤 4 160 万 t。作为山西焦

煤集团旗下子公司之一，仅太原西山煤电集团 2011 年就需

各种管道 8 185 t，折合成长度约 100 万米，可见矿用塑料的

市场巨大。据山西省塑料行业协会介绍，山西省矿用塑料发

展还属于起步阶段，原料生产发展滞后，产品技术受限制约

着产业发展。因此，政府的政策倾斜和扶持，对企业发展壮

大有重要意义。 
山西省将引进塑料行业高、精、特殊用途产品，加大自主

研发力度，大力开发符合产业和环保政策的产品，发展与国

民经济支柱产业密切相关的新型材料和制品，用高新技术改

造传统塑料材料和产品。            (工塑网 )

连续换网器提高吹塑膜挤出生产率
吹塑膜生产线当前的技术几乎都采用简单的不

连续换网系统，因而在更换过滤器时需要关闭生产线。

KREYENBORG 公司在几条 Hosokawa Alpine 公司制造的

吹塑膜生产线上安装了 K-SWE 型连续换网器。为了保证操

作过程中绝对平稳、可靠地实现过滤器更换，换网器采用了

独立控制系统。改装换网器后，在过滤器更换过程中不需要

关闭生产线，同时改善了过滤效果，提高了设备利用率和生

产率。

KREYENBORG 公司的 K-SWE 换网器是一种现代过

滤系统，在更换滤网时不需要中断生产过程。即在该系统连

续运行过程中，可以更换脏滤芯，或生产批次改变时改变过

滤精度。操作人员受益于这种新过滤技术，大幅度减少了重

新启动工艺过程的次数，而且大幅度减少了由于更换过滤器

而产生的生产废料或启动损失。因而提高了生产能力，改善

了过滤性能，这从所生产的薄膜质量上就可反映出来。最终

用户对新换网器的短投资回收期非常满意，将来要在其吹塑

膜生产线上更多地投资过滤技术。                       ( 卓创资讯 )

杨超




