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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管理委员会归口。 

本文件起草单位：中国科学院长春应用化学研究所、威海洁瑞医用制品有限公司、威高集团有限公

司、万华化学集团股份有限公司、江西省医疗器械检测中心、浙江伏尔特医疗器械股份有限公司。  

本文件主要起草人：石恒冲、栾世方、张鹏翔、闫顺杰、陈卓、刘婷婷、苏卫东。 
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引  言 

医用聚氨酯可分为聚酯型和聚醚型，主要有聚酯/聚醚多元醇、异氰酸酯、扩链剂、各类助剂（抗

氧剂、润滑剂）等制备得到。医用聚氨酯材料具有优良的生物相容性、可黏合性和抗血栓性，同时还具

有优良的力学性能，可广泛应用于人工心脏、肾脏、人造皮肤、绷带、辅料、药物控释、介入治疗导管、

计划生育用品等。在医用聚氨酯合成过程中通常引入单体 1,4-丁二醇作为扩链剂，上述引入的单体 1,4-

丁二醇可能在聚氨酯中存在残留或聚氨酯原料在加工成型中分解产生的 1,4-丁二醇。 
多种分析方法可用于测定医用聚氨酯材料中残留的 1,4-丁二醇（BDO）单体的测定，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。本文件以 GC/MS 作为基本方法，并给

出试验程序。
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医用聚氨酯材料中残留 1,4-丁二醇（BDO）单体测定 气相色谱-质

谱法（GC-MS） 

1  范围 

本文件描述了医用聚氨酯材料中残留的 1,4-丁二醇（以下简称 BDO）单体的测定方法。 
本文件适用于以 BDO 等单体为合成原料的医用聚氨酯材料的残留 BDO 单体的测定。 

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 本文件中的室温，是指 10 ℃～30 ℃。 

4.2 本文件所用容器，如无特殊规定，应为硅硼酸盐玻璃容器。 

5  试验方法 

5.1 原理 

医用聚氨酯材料中 BDO 用混合溶剂提取,提取液过滤后,用气相色谱-质谱联用仪测定，采用选择

离子监测扫描模式(SIM)，用化合物的保留时间和特征碎片的质荷比定性,外标法定量。 

5.2 试剂 

BDO（纯度≥99  %，CAS:110-63-4），N,N-二甲基甲酰胺（色谱纯，CAS:68-12-2），氯仿（色谱

纯，CAS:67-66-3）。 

5.3 仪器和设备 

5.3.1 设备与仪器 

气相色谱-质谱联用仪（GC-MS）：EI 源，电子分析天平，数控超声波清洗器。 

5.3.2 气相色谱-质谱参考条件 

a) 色谱柱：键合/交联聚乙二醇固定相石英毛细管柱 30 m×0.25 mm×0.25 µm，或相当色谱柱； 

b) 色谱条件：进样口温度 220 ℃；载气：高纯氦（纯度≥99.999  %）；柱流量：1.0 mL/min，恒

流模式；进样量：1 μL；进样方式：不分流；升温程序：80 ℃（保持 2 min），以 10 ℃/min 升
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温至 240 ℃，保持 4 min； 

c) 质谱条件：检测器温度：230 ℃，离子源温度：230 ℃，四极杆温度：150 ℃，电离方式：EI

电离，电离能量：70 eV，溶剂延迟时间：8.5 min；扫描方式：SIM 模式，定性定量离子选择：

m/z 71、m/z 42。 

5.4 供试液的制备 

5.4.1 混合溶剂制备：量取 N,N-二甲基甲酰胺 500  mL，氯仿 500  mL 置于玻璃容器中混合待用。 

5.4.2 供试液的制备：取同一批号供试品 0.1 g，精确称重（精确到 0.000 1 g），置于  10 mL 容量瓶

中，加入适量混合溶剂，超声至完全溶解，冷却至室温，定容至刻度，待用。根据供试品实际用量，可

按 0.1 g 加 10 mL 的比例加混合溶剂调整取样量。 

5.5 标准液 

取供试品 0.1 g，精确称重（精确到 0.000 1 g） 
置于 100 mL 容量瓶中，加混合溶剂定容，制备浓度为 1.00 mg/mL 的标准储备溶液，置于 4 ℃冰

箱保存待用。利用混合溶剂对储备溶液采用逐级稀释法配制质量浓度分别为 50 μg/mL、20 μg/mL、10 

μg/mL、2.5 μg/mL 和 1 μg/mL 的系列标准液。 

5.6 测定与结果分析 

5.6.1 标准液和供试液测定 

分别取配制好的系列标准液和供试液进样分析，利用峰面积和浓度建立工作曲线。 

5.6.2 定量分析 

将标准系列工作液分别注入气相色谱-质谱联用仪中，测定相应的 BDO 的色谱峰面积，以标准工

作液的质量浓度为横坐标，以 m/z 71 基峰的峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。 

将试样溶液注入气相色谱-质谱联用仪中，得到相应的 BDO 的 m/z 71 基峰峰面积，根据标准曲线

得到待测液中 BDO 的质量浓度。 

供试品中 BDO 的残留量按下式计算： 

 

 

 

式中： 

X   ——供试品中 BDO 残留量，mg/g； 

c    ——测定样品液中 BDO 含量，µg/mL； 

V   ——试样定容体积，mL； 

ƒ    ——稀释因子，如样品浓度超过线性范围，对样品进行稀释，稀释倍数为稀释因子； 

m   ——样品重量，g； 

1 000 ——换算系数。 

计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，结果保留三位有效数字。 

5.6.3 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 %。 

6  试验报告 
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    试验报告至少应有以下内容： 

a) 受试聚氨酯的来源、类型、型号、生产批号； 

b) 使用的气相色谱-质谱联用仪等其他仪器、具体试验操作步骤及试验结果；  

c) BDO 单体含量，以 mg/g 表示。 

 

 

 _________________________________ 


