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电感耦合等离子体发射光谱法检测碘海醇原料药中铜、铁、铝含量
朱 琼 １，严家文 ２，钱保勇 １，蔡 鹏 １

（１． 江苏省泰州市食品药品检验所，江苏泰州２２５３００； ２． 江苏省泰州市扬子江药业集团有限公司，江苏泰州２２５３００）
摘要：目的建立测定碘海醇原料药中铜、铁、铝含量的电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ － ＯＥＳ）法。方法雾化气为０． ５ Ｌ ／ ｍｉｎ，冷却气
为１２ Ｌ ／ ｍｉｎ，辅助气为０． ５ Ｌ ／ ｍｉｎ，等离子体功率为１ １５０ Ｗ，蠕动泵转速为５０ ｒ ／ ｍｉｎ，观测模式为垂直，重复次数为３次。铜分析谱线
波长为３２４． ７５ ｎｍ，铁为２３８． ２０ ｎｍ，铝为３９６． １５ ｎｍ。结果铜、铁、铝质量浓度在０． ５ ～ ３． ０ μｇ ／ ｍＬ范围内与发射信号强度线性关系良
好，ｒ分别为０． ９９９ ７，１． ０００，１． ０００ 牗 ｎ ＝ ５ 牘；平均加样回收率分别为９８． ２５％，９９． ３４％，９７． ６２％，ＲＳＤ分别为２． ２０％，０． ６２％，０． ８６％
牗 ｎ ＝ ９ 牘。结论ＩＣＰ － ＯＥＳ法适用于碘海醇原料药中铜、铁、铝含量的测定，操作简单，结果准确，灵敏度较高。
关键词：电感耦合等离子体发射光谱法；碘海醇；原料药；铜；铁；铝；含量测定
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电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ － ＯＥＳ）法不仅激
发能力强、精度好，还具有线性范围宽、化学干扰少，能
同时测定多种元素等优点，是现代分析领域中不可缺少
的技术。目前，该技术已广泛应用于各种样品中多元

素的测定，涉及化工、地矿犤 １ 犦、食品、医学环保、农业等
领域犤 ２ － ４ 犦。近年来，随着分析仪器的发展，ＩＣＰ － ＯＥＳ也
开始应用于药物分析领域，主要涉及中药材及成药中的
重金属检测犤 ５ － ７ 犦，化学药品中的金属杂质及重金属形态

犤 ５ 犦赵晓娟，李琳，刘雄，等． 大青叶的本草学研究、化学成分及
药理作用研究概况犤Ｊ犦．甘肃中医学院学报，２０１１，２８牗５牘牶 ６１ －６４．

犤６ 犦任国萍，田璐，李铮，等． 板蓝根药材中氨基酸含量测定
研究犤 Ｊ 犦 ． 中国新药杂志，２０１４，２３ 牗１ 牘 牶 ９９ － １０４．

犤７ 犦孙秀霞，张丽莉，孙翠兰． 板兰根抗病毒有效部位研究犤 Ｊ 犦 ．
中国药理学通报，２００７，２３ 牗６ 牘 牶 ８３５ － ８３６．

犤８ 犦陈凯，窦月，孟凡刚，等． 板蓝根抗炎作用有效部位初步
筛选犤 Ｊ 犦 ． 中国实验方剂学杂志，２０１２，１８ 牗６ 牘 牶 ２００ － ２０３．

犤９ 犦范丽芳，张兰桐，袁志芳，等． ＨＰＬＣ法测定板蓝根药材中靛蓝
和靛玉红的含量犤 Ｊ 犦 ． 药物分析杂志，２００８，２８ 牗４ 牘 牶 ５４０ － ５４３．

犤１０ 犦安益强，贾晓斌，袁海建，等． ＨＰＬＣ测定板蓝根药材及其制
剂中表告依春的含量犤 Ｊ 犦 ． 中国中药杂志，２００８，３３ 牗１８ 牘 牶
２０７４ － ２０７６．

犤１１ 犦黄伟，陈海燕． 板蓝根有效成分抗病毒研究进展犤 Ｊ 犦 ．
数理医药学杂志，２０１５，２８ 牗１ 牘 牶 ９６．

犤１２ 犦巩伟，刘忠良，赵庆华，等． 高效液相色谱法测定板蓝根
颗粒中（Ｒ，Ｓ）－告依春的含量犤 Ｊ 犦 ． 医药导报，２０１５，３４ 牗６ 牘 牶
７９１ － ７９５．

犤１３ 犦任国萍，李铮，傅欣彤，等． ＨＰＬＣ法同时测定板蓝根药材
中尿苷、鸟苷、（Ｒ，Ｓ）－告依春和腺苷犤 Ｊ 犦 ． 中国新药杂志，
２０１２，２１ 牗９ 牘 牶 ２３３０ － ２３３４．

犤１４ 犦郑程，王瑞，王峥涛． 复方板蓝根颗粒质量标准的提升
研究犤 Ｊ 犦 ． 中成药，２０１５，３７ 牗７ 牘 牶 １４７７ － １４８２．

犤１５ 犦叶文婷，欧阳惠芳，李秀丽． 复方板蓝根颗粒质量标准的研
究犤 Ｊ 犦 ． 临床医学工程，２０１０，１７ 牗４ 牘 牶 ５１ － ５２．
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分析检测犤 ８ 犦，非金属元素的测定，生化样品的检测，药物
代谢动力学的检测等。某些药品中可能含有镉、汞、铅等
重金属，这些重金属很容易在体内蓄积，影响人的新陈
代谢和正常的生理功能，同时，重金属过量还会增加系
统癌症的发生率，并引起免疫力下降等一系列问题。我
国是药品生产大国，随着我国加入世界贸易组织和人用
药品注册技术要求国际协调会议（ＩＣＨ），药品在国内外
需求量日益增大，其质量要求也越来越高，对药品中重
金属的控制也将成为重中之重。本研究中建立了碘海醇
原料药中铜、铁、铝的ＩＣＰ － ＯＥＳ含量测定方法，并进行
了初步方法学验证，可为其他药品中铜、铁、铝元素的含
量测定提供参考。
１ 仪器与试药

仪器：ｉＣＡＰ － ７４００型电感耦合等离子体发射光谱
仪（美国热电）；Ｍｉｌｌｉ － Ｑ型超纯水系统（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ
公司）。

试药：铜标准溶液（批号为１４１２８，质量浓度为
１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），铁标准溶液（批号为１３１０１，质量浓度为
１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），铝标准溶液（批号为１６８０５５ － １，质量浓
度为１ ０００ μｇ ／ ｍＬ），均由中国计量科学研究院提供；钪
标准溶液（批号为１５Ｂ０５３，质量浓度为１ ０００ μｇ ／ ｍＬ，
国家有色金属及电子材料分析测试中心）；６５％浓硝酸
（优级纯，德国Ｍｅｒｋ公司）；碘海醇原料药（批号分别为
１２９２６３０８，１２９２６３０２，１２９２６３１７，扬子江药业集团）。
２ 方法与结果
２． １ 测定条件与波长选择

雾化气：０． ５ Ｌ ／ ｍｉｎ；冷却气：１２ Ｌ ／ ｍｉｎ；辅助气：
０． ５ Ｌ ／ ｍｉｎ；等离子体功率：１１５０Ｗ；蠕动泵转速：５０ ｒ ／ ｍｉｎ；
观测模式：垂直；重复次数：３次。通过对谱线灵敏度的
分析，铜、铁、铝在上述分析波长下干扰少，响应强度高，
故选择铜分析谱线波长为３２４． ７５ ｎｍ，铁为２３８． ２０ ｎｍ，
铝为３９６． １５ ｎｍ。

２． ２ 方法学考察
线性关系考察：精密量取铜、铁、铝混合标准溶液

（１ ０００ μｇ ／ ｍＬ）０． ５，１． ０，１． ５，２． ０，３． ０ ｍＬ，分别置５个
１００ ｍＬ容量瓶中，加２％硝酸稀释成质量浓度为０． ２５，
０． ５０，１． ００，１． ５０，２． ００ μｇ ／ ｍＬ的标准系列溶液，以发射
信号强度（Ｉ）为纵坐标，以质量浓度（Ｃ）为横坐标，绘制
铜、铁、铝标准曲线，分别得Ｉ铜＝３ ２５１． ８７６ ８Ｃ ＋２２． ２６２ １
（ｒ ＝ ０． ９９９ ７牘，Ｉ铁＝ ２ ３３６． ３３１ ３Ｃ － １． ７５４ ２（ｒ ＝ １． ０００），
Ｉ铝＝ １ ３９２． ７５３ ６ Ｃ － １０． ４８３ ４ 牗 ｒ ＝ １． ０００）。
加样回收试验：分别精密量取混合标准溶液

（１００ μｇ ／ ｍＬ）１． ０，０． ９，１． ０ ｍＬ，置９个１００ ｍＬ容量瓶
中，适量硝酸酸化，加入碘海醇（批号为１２９２６３０８）１． ５ ｇ，
用水稀释至刻度，进样测定，并计算回收率。结果见表１。
检出限牗 ＬＯＤ 牘、定量限牗 ＬＯＱ 牘确定：铜，取试样空白

进样测定８次，得标准差牗 ＳＤ牘为０． ００２，线性方程斜率牗 ｋ牘
为３ ２５１． ８７６ ８，得出铜ＬＯＤ ＝ ３ × ＳＤ ／ ｋ ＝ １． ８４ ｎｇ ／ ｍＬ，
ＬＯＱ ＝ ６． １５ ｎｇ ／ ｍＬ。铁，取试样空白进样测定８次，得
ＳＤ为０． ００１，线性方程ｋ为２ ３３６． ３３１ ３，得出铁
ＬＯＤ ＝ ３ × ＳＤ ／ ｋ ＝ １． ２８ ｎｇ ／ ｍＬ，ＬＯＱ为４． ２８ ｎｇ ／ ｍＬ。
铝，取试样空白进样测定８次，得ＳＤ为０． ００８，线性方程
ｋ为１ ３９２． ７５３ ６，得出铝ＬＯＤ ＝３ × ＳＤ ／ ｋ ＝１７． ２３ ｎｇ ／ ｍＬ，
ＬＯＱ为５７． ４４ ｎｇ ／ ｍＬ。
精密度试验：取２． ２项下１． ０ μｇ ／ ｍＬ铜、铁、铝混

合标准溶液，重复测定７次。结果铜、铁、铝质量浓度的
ＲＳＤ分别为０． ３１％，０． ６２％，１． ２３％ 牗 ｎ ＝ ７ 牘，表明仪器
精密度良好。
２． ３ 样品含量测定

取批号为１２９２６３０８，１２９２６３０２，１２９２６３１７碘海醇原
料药３． ０ ｇ，精密称定，置１００ ｍＬ容量瓶中，精密加入钪
标准溶液（１ ０００ μｇ ／ ｍＬ）１ ｍＬ，加水溶解并稀释至刻度，
摇匀，即得。结果见表２。可见，３批碘海醇原料药中铜、
铁、铝含量均合格。

注：Ａ为铜，Ｂ为铁，Ｃ为铝，ＮＤ为未检出。下表同。

表１ 各金属元素加样回收试验结果（ｎ ＝ ９）
本底量
牗μｇ 牘

加样量牗μｇ 牘 测得量牗μｇ 牘 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ 牗％ 牘
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注：Ｉ为发射信号强度，Ｃ为质量浓度。

批号

１２９２６３０８
１２９２６３０２
１２９２６３１７

Ｉ
２４
２２
２７

Ｃ
ＮＤ
ＮＤ
ＮＤ

Ｉ
２
３
５

Ｃ
ＮＤ
ＮＤ
ＮＤ

Ｉ
１８
１４
２０

Ｃ
ＮＤ
ＮＤ
ＮＤ

表２ 碘海醇中各金属含量测定结果（ｎ ＝ ３）
铜 铁 铝

３ 讨论
本研究中建立了碘海醇中铜、铁、铝元素的ＩＣＰ －ＯＥＳ

分析方法，并进行了方法学验证，结果表明，ＩＣＰ － ＯＥＳ
法适用于原料药质量研究中铜、铁、铝含量的测定，方
法简单，可操作性较强，结果准确，灵敏度较高。为化
学原料药中多种金属元素及常量元素的分析提供参
考。碘海醇作为碘海醇注射液的原料药时，应严格控
制重金属的含量，本研究中只针对铜、铁、铝的含量进
行了测定，在后续研究中还应对其他元素进行测定，
保障药品质量。

本研究中选取钪作为含量测定的内标溶液。目前最
常用的内标元素是钪、锗、铟、铋，选择跟铜、铁、铝相对
原子质量相近的钪，有效消除了基体元素的干扰，提高
了灵敏度，降低了检出限。

ＩＣＰ光源作为原子发射光谱分析的一种新型高效
激发源犤 ２ 犦，由于不同元素的吸收谱线存在干扰，复杂的
光谱干扰妨碍了该技术的进一步发展。因此，选择谱线
时要多筛选，建立合理的多元光谱拟合模型，有效校正
光谱干扰，尽量选择干扰少、灵敏度高的谱线。近年来，
校正ＩＣＰ － ＯＥＳ光谱干扰主要有人工神经网络法、干扰
因子校正法。在以后的研究中应进一步探讨如何快速准
确地扣除光谱干扰，这已成为ＩＣＰ － ＯＥＳ分析中最大的
难题。

由于时间有限，本研究中仅应用了ＩＣＰ － ＯＥＳ方
法，针对碘海醇这一种原料药进行了铜、铁、铝含量的分
析，后期可以拓展到其他药品原料药及制剂的检测。另
外，主要采用了ＯＥＳ全谱直读光谱的扫描功能，该功能
以后可用于未知样品可能存在元素的初筛。更重要的
是，从初步研究结果推断，今后ＨＰＬＣ － ＩＣＰ － ＯＥＳ联用
也可能成为金属元素形态分析的一种新手段犤 ９ 犦，可有效
减少光谱和非光谱干扰，更有利于对人体有害元素的价
态进行工艺及有关物质的研究，进而制订相应质量标准
限度，提高药物的安全性。因此，ＩＣＰ － ＯＥＳ方法及其拓
展应用范围前景广泛。

电感耦合等离子体光谱技术经过２０年左右的快速
发展犤 １０ － １２ 犦，仪器和技术已经很成熟，在药物分析领域中
取得了很多成果，并在不断地局部改进和革新，特别是
在中药有害重金属元素的分析发挥了很大的作用犤１３ － １５ 犦，

为完善药品质量标准作出了贡献。
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