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4208 塑料乙醛测定法
本法适用于药品包装用聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET）产品中乙醛的测定。
本法以气-固平衡为基础，样品放置在密封容器内。一定温度下，乙醛向空间扩散，达到平衡后，取定量顶空气体注入气相色谱仪中测定，以保留时间定性，以峰面积定量。
照气相色谱法（通则0521）测定。
色谱条件与系统适用性试验  固定相为(6%)氰丙基苯基-(94%)二甲基硅氧烷或极性相似的毛细管柱；柱温为40℃，保持10min；进样口温度为220℃，火焰离子化检测器温度为250℃；载气流速为1.5ml/min（推荐，可根据选择的色谱柱调整）。
乙醛色谱峰与其相邻色谱峰的分离度应大于1.5。乙醛对照品峰面积的RSD不大于10％。
对照品溶液的制备  取20ml顶空瓶，精密量取乙醛对照品溶液（1000μg/ml）1μl，注入顶空瓶中，迅速压盖密封。平行制备不少于3份。
供试品的制备  取试样平整部位，剪成长条状（0.3cm×3cm）。取5.0g，精密称定，置于20ml顶空瓶中，迅速压盖密封。平行制备2份。
测定法  取盛装对照品溶液和供试品的顶空瓶，分别置于40℃±2℃的顶空炉中平衡1小时。取定量顶空气体注入气相色谱仪中，记录色谱图。
按外标法计算供试品中乙醛的含量。
【附注】1、必要时考察乙醛与环氧乙烷的分离度；
2、供试品制备后，应立即进样测定。
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塑料乙醛测定法起草说明
一、制修订的目的意义
乙醛是聚酯（PET）类材料及产品中残留的挥发物质。2017年世界卫生组织国际癌症研究机构公布的致癌物清单初步整理参考，与酒精饮料摄入有关的乙醛在2类致癌物清单中。此外，乙醛迁移到内容物，会使内容物变味，影响口感。所以有必要对乙醛残留量进行测定。
目前药包材中乙醛含量测定采用YBB00282004-2015中规定方法。现行乙醛测定法标准自2004年制定以来，未做过重大修订提高，标准中测定条件（包括对照品的配制、样品顶空温度和时间等）在实际操作中难以适应仪器自动化的要求，需要进一步提高优化。基于以上原因，在目前YBB00282004-2015乙醛测定法的基础上，结合发展需要，对乙醛测定方法加以提高，建立符合中国药典要求的、稳定、可靠的乙醛测定法。
二、参考标准
1、YBB00282004-2015；
2、ASTM F 2013-10（美国材料与试验协会标准）；
3、SH/T 1817-2017（中华人民共和国石油化工行业标准）；
4、QB/T 1868-2004（中华人民共和国轻工行业标准）（2018年已废止，无替代）；
5、SN/T3385-2012（中和人民共和国出入境检验检疫行业标准食品接触材料高分子材料PET树脂及其制品中乙醛的测定 顶空气相色谱法）；
6、BB/T0060-2012（中华人民共和国包装行业标准包装容器PET瓶胚）。
参考标准中，乙醛测定现有两种前处理方法：剪条法和粉碎法。综合评估，最终选择采用剪条法进行乙醛残留量测定的前处理方法。本标准在乙醛测定法（YBB00282004-2015）基础上，对现有乙醛测定法进行优化提高，考察并确定了试样剪切大小、试样和对照品保温顶空温度和顶空时间等条件，建立的乙醛分析方法经过考察，均能满足方法学验证的要求。
三、需重点说明的问题
征求意见稿上网后，各方单位主要意见反馈及处理情况：
1、建议明确对照品和供试品制备份数。
答复：已增加照品和供试品制备份数。
2、建议增加标准曲线法。
答复：单点校正法与多点标准曲线法同属外标法，根据方法学考察结果，乙醛在0.3-4μg范围内呈良好线性关系，标准曲线截距较小，外标一点校正法和多点标准曲线法测得结果一致，因此采用限度点单点外标法进行测定。如果采用标准曲线法，标准曲线下限设置较低，部分单位仪器灵敏度可能满足不了要求。
3、称样量为什么由YBB00282004-2015中的“1g”改为“5g”？
答复：根据乙醛限度（0.2ppm），如果对照品进样1μg，样品取样量需要5g，才能满足方法灵敏度的要求。如果减少对照品进样量，仪器灵敏度又满足不了测定要求。
4、建议将对照品进样体积“1μl”改为“注入适量体积”。
[bookmark: _GoBack]答复：减少进样体积是为了减少溶剂基质效应对对照品峰面积的影响。乙醛对照品一般为水溶液，如果注入顶空瓶体积太大，水有基质效应，会影响对照品峰面积。如果采用经过计量部门检定过的微量注射器，1μl可以准确量取。


1

