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前  言 

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

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。 

本文件由中国医疗器械行业协会医用高分子制品专业分会提出。 

本文件由中国医疗器械行业协会医用高分子制品专业分会标准化技术委员会归口。 

本标准起草单位：中国科学院长春应用化学研究所，山东威高集团医用高分子制品股份有限公司，

威高集团有限公司，中石化巴陵石油化工有限公司，江西省医疗器械检测中心，河南驼人贝斯特医疗器

械有限公司、深圳市汇同方科技有限公司。  

本标准主要起草人：石恒冲 

本文件首次发布于 XXXX 年。 
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引  言 

医用苯乙烯类热塑性弹性体(TPE-S)可与许多材料混合，有着极为广泛的应用范围，如药物输注和

存储器械、大输液软袋、静脉营养输液袋等。在 TPE-S 合成过程中通常引入加氢催化剂双环戊二烯二

氯化钛，加氢催化剂在胶液后处理过程中分解产生双环戊二烯，造成在 TPE-S 中双环戊二烯残留，在

临床使用过程中器械接触的介质的多样性和复杂性可能会导致残留双环戊二烯迁移，可能对人体存在安

全风险，可以刺激眼睛、皮肤、呼吸道及消化道系统，可以抑制中枢神经系统，动物试验中曾发现对大

鼠的肾有伤害。 

多种分析方法可用于测定苯乙烯类热塑性弹性体制作的输注储器具中残留双环戊二烯（DCPD），

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 GC 作为基本方

法，并给出试验程序。 
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输注储器具用苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二烯（DCPD）         

残留量测定 

1  范围 

本文件描述了医用 TPE-S 材料中残留双环戊二烯（DCPD）测试分析方法。 

本文件适用于苯乙烯类热塑性弹性体制作的输注储器具中双环戊二烯残留量测定。 

2  规范性引用文件 

本文件没有规范性引用文件 

3  术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4  通则 

4.1 本标准中的室温，如无特殊规定，应为 10 ℃~30 ℃。 

4.2 本标准所用容器如无特殊规定，应为硅硼酸盐玻璃容器。 

5  供试品溶液配制 

精密称取供试品约 0.50 g，取至容量瓶中，取少量甲苯进行完全溶解，后定容至 10 mL。 

6  推荐的测定方法-气相色谱法 

6.1 试剂  

甲苯（色谱纯，CAS: 108-88-3），双环戊二烯（纯度≥96 %，CAS: 77-73-6）。 

6.2 仪器和设备 

气相色谱仪，电子分析天平（感量：0.0001 g）。 

6.3 工作标准溶液 

标准储备溶液(1.0  mg/mL)：准确称取双环戊二烯 0.02  g 于 20  mL 容量瓶中用甲苯定容。标准溶液：

分别精密量取标准储备溶液 10 µL、20 µL、40 µL、100 µL、200 µL，置具塞玻璃瓶中，加甲苯定容至 10  mL，

摇匀，备 GC 分析，其中标准储备液的储存条件为 2 ℃ ~ 8  ℃及使用期限为 1个月。 

6.4 气相色谱条件 

6.4.1 色谱柱 
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采用聚二甲基硅氧烷固定相石英毛细管柱（30 m×0.32 mm，涂膜厚 0.25 μm）或相当色谱柱。程序

升温：柱温 40 ℃维持 5 min，以 10 ℃·min
-1
的升温速率升至 230 ℃，维持 5 min；FID 检测器，温度

250 ℃；载气：N2；柱流速为 1  mL·min
-1
；进样口温度 230  ℃；分流进样；理论板数不低于 5000，分离

度不低于 2.0。 

6.4.2 顶空进样器参考条件 

加热平衡温度：85  ℃；加热平衡时间：30 min；进样阀温度：100 ℃；传输线温度：110 ℃； 进样

体积：1.0 mL；压力化平衡时间：1 min；进样时间：0.2 min。 

6.5 测定与结果分析 

6.5.1 标准溶液和供试品测定 

分别取配制好的标准溶液和制备好供试品溶液 2 mL，置于 20 mL 顶空瓶中，密封测定。 

6.5.2 定量分析 

采用外标法，分别对工作标准溶液和供试品溶液进行分析，建立工作标准曲线及回归方程，并计算

供试品溶液中双环戊二烯残留量。 

供试品中双环戊二烯含量 X，计算公式为： 

X= 
ctV ƒ 

 
m 

式中： 

X——试样中双环戊二烯含量，单位为克每千克（mg/kg）； 

ct——从标准曲线上读取的供试品溶液中双环戊二烯浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）； 

V——供试品溶液的体积，单位为毫升（mL）； 

m——供试品的质量，单位为克（g）； 

 ƒ—— 稀释因子。 

6.5.3 精密度 

在重复条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的 10%。 

7  报告 

    试验报告应包括以下几项： 

a) 受试 TPE-S 的来源、类型、型号； 

b) 使用的气相色谱仪等其他仪器、具体试验操作步骤及试验结果，其中双环戊二烯残留量，以

mg/kg 表示。 
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《输注储器具用苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二烯（DCPD）残留

量测定》编制说明 

一、 前言 

输注储器具用苯乙烯类热塑性弹性体为氢化的苯乙烯类热塑性弹性体(TPE-S），可与

许多材料混合，有着极为广泛的应用范围，如药物输注和存储器械、大输液软袋、静脉营

养输液袋等。氢化的苯乙烯类热塑性弹性体(TPE-S）在合成过程中需要加入催化剂、助剂

等物质，加氢催化体系有二茂钛、镍铝系及贵金属络合物等催化体系，二茂钛体系是应用

广泛的体系，在胶液处理过程中分解产生双环戊二烯导致残留双环戊二烯迁移，在临床使

用过程中器械接触的介质的多样性和复杂性可能会导致残留双环戊二烯迁移，可能对人体

存在安全风险，可以刺激眼睛、皮肤、呼吸道及消化道系统，可以抑制中枢神经系统，动

物试验中曾发现对大鼠的肾有伤害。经计算得到双环戊二烯的人体可耐受限为

0.48mg/day。由于此种原料 2016 年前以进口为主，国内仅有少数几家开始试制，因此国

内还没有与助剂残留相关的正式国标、行标和省级标准。为保证产品质量稳定, 扩大市场

需求, 稳步地生产出高规格的输注器具用苯乙烯类弹性体 TPE-S, 我们制定出本标准。在

制定本标准的过程中, 我们首先查找了国内外有关的技术资料, 并参照其它烯烃有机挥

发物残留量的方法限值, 根据我们试制的实际情况, 起草了本标淮。同时,我们在长春应

化所、江西省医疗器械检测中心及河南驼人贝斯特医疗器械有限公司进行方法验证试验，

进一步完善了本标准。为得到更准确的数据和方法,我们还对催化剂进行测试。在测试中

我们着重对方法的重现性、限值、精确度进行了反复的摸索试验, 提出了自己的看法,从

而得到了较为合理的测试方法。 

二、 制定本标准的目的和意义  

目前在欧洲、北美地区等发达国家，苯乙烯类热塑性弹性体应用于食品包装业、包装

膜、输液管器材、医药器械行业等领域已有10多年的推广和实践经验。目前尚未有相关国

家/行业/团体标准针对苯乙烯类热塑性弹性体中残留双环戊二烯含量的测定方法，严重影

响着该产品的生产、服务和过程控制的有序化及该行业的发展。因此，根据医械协医高字

[20XX] XXX号的有关内容，团体标准《输注储器具用苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二

烯（DCPD）残留量测定》列入“20XX年中国医疗器械行业协会医用高分子制品专业分会

团体标准制修订项目”。  
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本标准由XXXXXX、XXXXXX、XXXXXX负责起草。 

三、标准制定情况 

为做好标准工作，中国科学院长春应用化学研究所负责本标准制订工作，确定工作任

务后，第一时间召开会议布置起草工作，并确定了本标准的起草单位、起草小组人员。2021

年3月30日，标准起草组通过在浙江桐乡召开第一次项目组研讨会，对标准草案进行了讨

论，对标准的编号形式、标准名称、标准验证的条件、样品选取、验证仪器要求、验证方

案、标准文本内容等进行了详细讨论，并对标准的验证工作进行了具体安排。 

四、制定本标准的原则和依据 

输注储器具用苯乙烯类热塑性弹性体(TPE-S）在 2014 年之前主要依靠进口，国产化

后开始编制相关标准，而材料催化剂残留迁移析出没有相关标准，根据我国 SEBS 的实际

情况，将 SEBS 及催化剂送到长春应化所、江西省医疗器械检测中心及河南驼人贝斯特医

疗器械有限公司验证，根据验证情况进一步完善了本标准。 

五、标准编制说明 

1、标准名称 

参照国内标准名称的通用涵义，结合相关同类产品的标准名称，定名为《输注储器具

用苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二烯（DCPD）残留量测定》。 

2、范围： 

本标准规定了输注储器具用 TPE-S 材料中残留双环戊二烯（DCPD）测试分析方法。 

本标准适用于二戊钛加氢体系苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二烯残留量测定。 

六、制标工作简介和制定本标准的主要工作内容 

1．制标工作简介 

2021年5-6月，中国科学院长春应用化学研究所以气相色谱质谱联用仪作为基本测试方

法，用于测定苯乙烯类热塑性弹性体中双环戊二烯残留单体，通过线性关系、精密度实验、

重现性实验、检测限、定量限、回收率实验和样品含量等进行检测。2021年6月至7月，标

准起草小组成员对标准进行了试验验证，通过试验验证确认了标准试验方法的可行性，并

对试验数据进行了分析，为标准规定的试验步骤提供了技术支撑。2021年7月15日，标准

起草组在苏州召开第二次项目组研讨会，对前期验证的结果进行了确认，并对标准具体的

试验方案进行了讨论，并对部分验证数据进行讨论。 

2．本标准制订的主要工作内容 

2.1 工作标准溶液配制 
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标准储备溶液(1.0 mg/mL)：用万分之一天平精密称取双环戊二烯约0.02 g于20 mL容量

瓶中用甲苯定容。标准溶液：分别精密量取标准储备溶液10 µL、20 µL、40 µL、100 µL、

200 µL，置具塞玻璃瓶中，加甲苯定容至10 mL，摇匀，备GC分析，其中标准储备液的储

存条件为2℃ ~ 8 ℃及使用期限为1个月。 

2. 2  技术参数的确定 

2.2.1 关于气相色谱条件的确定 

色谱条件：采用聚二甲基硅氧烷固定相石英毛细管柱（30m×0.32mm，涂膜厚0.25μm）

或相当色谱柱。程序升温：柱温40℃维持5 min，以10℃·min
-1的升温速率升至230℃，维持

5 min；FID检测器，温度250 ℃；载气：N2；柱流速为1 mL·min
-1；进样口温度230 ℃；分

流进样；理论板数不低于5000，分离度不低于2.0。 

顶空进样器参考条件：加热平衡温度：85 ℃；加热平衡时间：30 min；进样阀温度：

100 ℃；传输线温度：110 ℃； 进样体积：1.0 ml；压力化平衡时间：1 min；进样时间：

0.2 min。 

2.2.2 关于仪器精密度的确定 

同一实验室内由同一操作者使用相同设备，按照相同的测试方法，并在短时间内对同

一被测对象相互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对值不大于其平均值的10%，

10%根据类似标准确定，国家标准GB/T 6017-2008中第9条重复性确定。 

2.3 方法标准的验证工作 

本标准至开发以来，先后在长春应化所、江西省医疗器械检测中心、河南驼人贝斯特

医疗器械有限公司进行了样品和催化剂的验证工作，验证报告附在后面。 

2.4  标准编制 

起草单位按照 GB/T1.1-2009 的规定编写了标准文本。 

七、 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系 

本标准与有关的现行法律、法规和强制性标准无冲突和交叉。 

八、重大分歧意见的处理经过和依据 

本标准的制订过程中，未出现重大分歧意见。 

九、其他应予说明的事项 

无 

团体标准起草工作组 

                                                        2021 年 08 月 19 日 


