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风眩宁合剂为连云港市中医院的中药制剂，由半

夏、川芎、天麻、陈皮、葛根、甘草等１３味中药组方，具有
燥湿化痰、健脾和胃、舒筋活络解痉等功效，临床用于痰

湿阻滞、风痰上扰所致头痛头晕的治疗，对颈部不适等

症有较好疗效。中药中的微量元素对疾病的治疗有一定

作用犤１－４犦，但中药材中某些有害元素含量超标会严重危

害身体健康。目前，元素分析方法有石墨炉原子吸收法

牗ＧＦ－ＡＡＳ牘、电感耦合等离子发散光谱法牗ＩＣＰ－ＯＥＳ牘、
电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ），以ＩＣＰ－ＭＳ法灵
敏度高，专属性强，基体干扰小，分析效率高，已成为中

药微量元素分析的首选方法犤５－９犦。本研究中基于 ＩＣＰ－
ＭＳ法建立了风眩宁合剂中包括重金属及有害元素在内
的 ２５种元素的分析方法，可为风眩宁合剂中微量元素
的药效关系和质量控制提供参考。

１ 仪器与试药

ＮｅｘＩＯＮ３００Ｘ型电感耦合等离子体质谱仪（美国
ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）；Ｍａｒｓ型高压微波消解仪（美国 ＣＥＭ
公司）。金单元素标准溶液（１ｇ／Ｌ，批号为 １２６１６－１），
汞单元素标准溶液（１ｇ／Ｌ，批号为１２６６４），铟单元素标

准溶液（１ｇ／Ｌ，批号为 １２９１００），锗单元素标准溶液
（１ｇ／Ｌ，批号为 １２９１０），混合标准品溶液犤含锂（Ｌｉ）、铍
（Ｂｅ）、硼（Ｂ）、钒（Ｖ）、铬（Ｃｒ）、钴（Ｃｏ）、镍（Ｎｉ）、铜（Ｃｕ）、
镓（Ｇａ）、砷 （Ａｓ）、锶 （Ｓｒ）、镉（Ｃｄ）、锡（Ｓｎ）、锑（Ｓｂ）、钡
（Ｂａ）、铊（Ｔｌ）、铅（Ｐｂ）、铋（Ｂｉ）、镁（Ｍｇ）、铝（Ａｌ）、铁（Ｆｅ）、
锰（Ｍｎ）、钛（Ｔｉ）、锌（Ｚｎ），共２４种元素，均为１００ｍｇ／Ｌ，
批号为 １３９２６犦，均由国家有色金属及电子材料分析测
试中心提供；调谐液犤含 Ｂｅ、铈（Ｃｅ）、Ｆｅ、铟（Ｉｎ）、Ｌｉ、Ｍｇ、
Ｐｂ、铀（Ｕ），均为 １μｇ／Ｌ，Ｌｏｔ１７－１５７ＧＳＸ１，购自 Ｐｅｒｋｉｎ
Ｅｌｍｅｒ公司犦；灌木枝叶（地矿部物化探研究所，批号为
０６０７４）。硝酸（优级纯，南京化学试剂有限公司，批号为
１６１２２６１１３，规格为 ５００ｍＬ），水为经 ＭｉｌｌｉｐｏｒｅＭｉｌｌｉ－Ｑ
水处理系统处理后的去离子水；风眩宁合剂（连云港市

中 医 院 自 制 ，批 号 分 别 为 ２０１６１１２８，２０１６１２１６，
２０１６１２２３，２０１６０１０９，２０１６０１１７，２０１６０２０３，２０１６０２１５，
２０１６０２２４，２０１６０３０４，２０１６０３１６）。
２ 方法与结果

２．１ 工作条件与半定量扫描
微波消解程序：功率 １６００Ｗ，０～２５ｍｉｎ内升至

基于电感耦合等离子体质谱法建立风眩宁合剂中多元素的分析方法
常志惠 １，胡军华 ２

（１．南京中医药大学连云港附属医院，江苏 连云港 ２２２００２； ２．江苏康缘药业股份有限公司，江苏 连云港 ２２２０００）
摘要：目的 采用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）建立风眩宁合剂中锂（Ｌｉ）、铍（Ｂｅ）、硼（Ｂ）、钒（Ｖ）、铬（Ｃｒ）、钴（Ｃｏ）、镍（Ｎｉ）、铜
（Ｃｕ）、镓（Ｇａ）、砷 （Ａｓ）、锶 （Ｓｒ）、镉（Ｃｄ）、锡（Ｓｎ）、锑（Ｓｂ）、钡（Ｂａ）、铊（Ｔｌ）、铅（Ｐｂ）、铋（Ｂｉ）、镁（Ｍｇ）、铝（Ａｌ）、铁（Ｆｅ）、锰（Ｍｎ）、钛（Ｔｉ）、锌
（Ｚｎ）、汞（Ｈｇ）共２５种元素的分析方法。方法 经微波消解后，以Ｇｅ和Ｉｎ为内标，以灌木枝叶标准药材作为质控标准物质，采用ＩＣＰ－ＭＳ进
行测定，选择内标法定量，以改善基体效应和干扰。结果 各元素线性关系良好，相关系数牗Ｒ２牘≥０．９９８９；加样回收率为 ８５．６３％ ～
１１８．６５％，ＲＳＤ为１．９０％～４．８８％牗ｎ＝６牘。结论 该方法操作简便，分析速度快，灵敏度高，专属性好，适用于风眩宁合剂微量元素的测定。

关键词：风眩宁合剂；电感耦合等离子质谱；微波消解；元素分析
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元素

７Ｌｉ
９Ｂｅ
１１Ｂ
２４Ｍｇ
２７Ａｌ
４７Ｔｉ
５１Ｖ
５２Ｃｒ
５５Ｍｎ
５７Ｆｅ
５９Ｃｏ
６０Ｎｉ
６３Ｃｕ
６６Ｚｎ
６９Ｇａ
７５Ａｓ
８８Ｓｒ
１１１Ｃｄ
１１８Ｓｎ
１２１Ｓｂ
１３８Ｂａ
２０２Ｈｇ
２０５Ｔｌ
２０８Ｐｂ
２０９Ｂｉ

回归方程

Ｙ＝０．０１６３５８７Ｘ
Ｙ＝０．０１１２５８９Ｘ
Ｙ＝０．００３８５４７Ｘ
Ｙ＝０．０２５１２８７Ｘ
Ｙ＝０．０１２６９８８Ｘ
Ｙ＝０．００３８５７７Ｘ
Ｙ＝０．０９６５７２１Ｘ
Ｙ＝０．１３７５９４５Ｘ
Ｙ＝０．０８７５４２３Ｘ
Ｙ＝０．００３１４５２Ｘ
Ｙ＝０．２３６８９４５Ｘ
Ｙ＝０．０５９５６４２Ｘ
Ｙ＝０．１５０１２８５Ｘ
Ｙ＝０．０１８５４７９Ｘ
Ｙ＝０．０５３６５１４Ｘ
Ｙ＝０．０１５９４２４Ｘ
Ｙ＝０．０８７５２３１Ｘ
Ｙ＝０．００３３０５４Ｘ
Ｙ＝０．００６２３６４Ｘ
Ｙ＝０．００６４２５１Ｘ
Ｙ＝０．０２５６２４５Ｘ
Ｙ＝０．００７５３１４Ｘ
Ｙ＝０．０５７２１４５Ｘ
Ｙ＝０．０４１４５２４Ｘ
Ｙ＝０．０６８２１６４Ｘ

Ｒ２

０．９９９１
０．９９９３
０．９９９９
０．９９９８
０．９９９５
０．９９９８
０．９９９４
０．９９９５
０．９９９９
１．００００
０．９９９１
０．９９９３
０．９９９２
０．９９９９
０．９９９８
０．９９９６
０．９９９９
０．９９９３
０．９９９１
０．９９８９
０．９９９９
０．９９９２
０．９９９３
０．９９９０
０．９９９３

线性范围（μｇ／Ｌ）

０．１～５０
０．１～５０
１０～５００
１０～５００
１０～５００
１０～５００
０．１～５０
２～２５０
１０～５００
１０～５００
０．１～５０
０．１～５０
２～２５０
１０～５００
０．１～５０
０．１～５０
１０～５００
０．１～５０
０．１～５０
０．１～５０
１０～５００
０．２～５
０．１～５０
０．１～５０
０．１～５０

检出限（μｇ／Ｌ）

０．１１１
０．０３４
１．６５２
４．３５８
３．２５４
０．５５７
０．０６３
１．２１４
２．３１４
３．６２７
０．１１４
０．８２１
０．９４７
１．３２４
０．１１５
０．０７２
０．１４７
０．０５６
０．０６２
０．０９６
０．２２３
０．０１１
０．０３７
０．１２４
０．０６６

１８０℃，持续２５ｍｉｎ。
仪器调谐：等离子体流量 １７Ｌ／ｍｉｎ；辅助气流量

１．３Ｌ／ｍｉｎ；雾化器流量 ０．９３Ｌ／ｍｉｎ；ＩＣＤ射频功率
１．５ｋＷ；脉中阶段电压１１００Ｖ；模拟阶段电压－１９００Ｖ；
工作模式为ＫＥＤ模式，碰撞气为氦气。

半定量扫描：取风眩宁合剂２ｍＬ，置聚四氟乙烯消
解罐内，加硝酸１０ｍＬ，按以上消解程序消解，消解完成
后转入５０ｍＬ聚丙烯量瓶中，加水定容至刻度，摇匀，进
行半定量扫描，得供试品溶液中所有可测元素的浓度。

根据扫描结果选择待测元素的种类，选择合适的内标

元素，制订合理的标准曲线范围及确定供试品溶液的

稀释倍数。

２．２ 溶液制备
供试品溶液：取样品溶液 １ｍＬ，置消解罐内，加硝

酸１０ｍＬ，待气泡散尽，置微波消解仪内，按消解程序消
解。消解完全后取出，待蒸气挥尽后，转入５０ｍＬ容量瓶
中，用水洗消解罐数次，并转入容量瓶，加入金单元素标

准溶液（１μｇ／ｍＬ）１００μＬ，加水定容至刻度，摇匀，即得
原液（测定Ｌｉ，Ｂｅ，Ｂ，Ｖ，Ｃｒ，Ｃｏ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｇａ，Ａｓ，Ｓｒ，Ｃｄ，Ｓｎ，
Ｓｂ，Ｂａ，Ｔｌ，Ｐｂ，Ｂｉ，Ｍｎ，Ｔｉ，Ｚｎ，Ｈｇ）。精密吸取原液 １ｍＬ，
置１００ｍＬ容量瓶中，加入金单元素标准溶液（１μｇ／ｍＬ）
２００μＬ，加５０％硝酸定容至刻度，摇匀，即得（测定 Ｍｇ，
Ａｌ，Ｆｅ）。除不加金单元素标准溶液外，余同法制备试剂
空白溶液。

标准溶液：精密量取多单元标准溶液，用５‰（Ｖ／Ｖ）
硝酸溶液稀释成每 １ｍＬ含各元素为 ０．１，０．５，２，１０，
５０，１００，２５０，４００，５００ｎｇ的系列质量浓度标准溶液。另
精密量取汞单元素标准溶液，用 ５‰（Ｖ／Ｖ）硝酸溶液
稀释成每 １ｍＬ含汞 ０．２，０．５，１，２，３，４，５ｎｇ的溶液
（现用现配，配制时加入 １μｇ／ｍＬ金元素标准溶液
２００μＬ）。

内标溶液：精密量取锗、铟单元素标准溶液适量，用

水稀释成每１ｍＬ各含１μｇ的混合溶液，即得。
２．３ 测定方法

测元素 Ｌｉ，Ｂｅ，Ｂ，Ｖ，Ｃｒ，Ｃｏ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｇａ，Ａｓ，Ｓｒ，Ｃｄ，
Ｓｎ，Ｓｂ，Ｂａ，Ｔｌ，Ｐｂ，Ｂｉ，Ｍｇ，Ａｌ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｔｉ，Ｚｎ，Ｈｇ；其中 Ｌｉ，
Ｂｅ，Ｂ，Ｖ，Ｃｒ，Ｃｏ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｇａ，Ａｓ，Ｓｒ，Ｍｇ，Ａｌ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｔｉ，Ｚｎ
以 Ｇｅ作为内标，Ｃｄ，Ｓｎ，Ｓｂ，Ｂａ，Ｈｇ，Ｔｌ，Ｐｂ，Ｂｉ以 Ｉｎ作为
内标。采用内标法测定，以标准曲线各质量浓度点测量

值为纵坐标，以质量浓度为横坐标，绘制标准曲线。样品

测量值代入标准曲线，计算得相应浓度。

２．４ 方法学考察
线性范围考察：在上述条件下对系列标准溶液进行测

试，仪器自动绘制标准曲线，各元素线性相关系数牗Ｒ２牘

均在 ０．９９９２～１．０００范围内。根据样品半定量结果选
取的各元素线性范围及所得线性结果见表１。

检出限确定：以样品空白溶液连续测定 ２０次所产
生信号响应标准偏差（δ）的 ３倍所对应的待测元素质
量浓度为检出限。结果见表１。

精密度试验：以多元素标准溶液及汞单元素标准溶

液的低浓度（０．１～１０μｇ／Ｌ）和高浓度（５０～５００μｇ／Ｌ）
标准溶液重复进样 ６次，记录测量值。各元素低浓度精
密度的 ＲＳＤ为１．０２％～４．６８％牗ｎ＝６牘，高浓度精密度
的 ＲＳＤ为 ０．３３％～０．８５％牗ｎ＝６牘。取样品（批号为
２０１６１１２８）１ｍＬ，依法制备供试品溶液，重复进样 ６次，
记录测量值。结果样品中各元素精密度的 ＲＳＤ为
０．８７％～３．４２％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

重复性试验：取样品（批号为２０１６１１２８）１ｍＬ，依法
制备供试品溶液６份，进样测定，结果各元素的 ＲＳＤ为
０．７５％～６．３４％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。

加样回收试验：取样品（批号为２０１６１１２８）０．５ｍＬ，
加对照品（Ｈｇ１００ｎｇ，Ｍｇ５００μｇ，Ａｌ和 Ｆｅ各 ５０μｇ，其
余元素均为 ２．５μｇ），分别依法制备供试品溶液各 ６

表１ 各元素线性关系考察结果

·研究·
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１８

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１９年１２月５日 第２８卷第２３期
Ｖｏｌ．２８牞Ｎｏ．２３牞Ｄｅｃｅｍｂｅｒ５牞２０１９

元素

７Ｌｉ
９Ｂｅ
１１Ｂ
２４Ｍｇ
２７Ａｌ
４７Ｔｉ
５１Ｖ
５２Ｃｒ
５５Ｍｎ
６０Ｎｉ

参考值

２．６±０．４
０．０５１±０．００４
３８±６

０．４８±０．０４
０．２０±０．０３
９５±２０
２．４±０．４
２．６±０．２
６１±５
１．７±０．３

测定值

２．８±０．１
０．０５０±０．００２
３７±０．８８

０．４７±０．０６
０．１９±０．０３
９０±５
２．２±０．２
２．６±０．１
６３±１
１．６±０．２

元素

６３Ｃｕ
６６Ｚｎ
７５Ａｓ
８８Ｓｒ
１２１Ｓｂ
１３８Ｂａ
２０８Ｐｂ
５７Ｆｅ
５９Ｃｏ

参考值

６．６±０．８
５５±４

１．２５±０．１５
２４６±１６

０．０９５±０．０１４
１８±２
４７±３

１０７０±５７
０．４１±０．０５

测定值

６．５±０．３
５７±２

１．２４±０．０５
２４８±６

０．０９４±０．０１１
１８±１
４８±２

１０６２±２３
０．４０±０．０２

元素

７Ｌｉ
９Ｂｅ
１１Ｂ
２４Ｍｇ
２７Ａｌ
４７Ｔｉ
５１Ｖ
５２Ｃｒ
５５Ｍｎ
５７Ｆｅ
５９Ｃｏ
６０Ｎｉ
６３Ｃｕ
６６Ｚｎ
６９Ｇａ
７５Ａｓ
８８Ｓｒ
１１１Ｃｄ
１１８Ｓｎ
１２１Ｓｂ
１３８Ｂａ
２０２Ｈｇ
２０５Ｔｌ
２０８Ｐｂ
２０９Ｂｉ

２０１６１１２８
０．２１３５
０．００２８
２．７８４５

１４００．４３６５
１１４．７２８７
２．１３０８
０．１３３１
０．４２１１
９．６６３０
７１．３３８８
０．３２０８
０．３５１９
０．５６９４
１．６６５０
０．０１６７
０．０３２３
６．１０２９
０．０３２８
０．００７９
０．００７２
３．７１６６
－
０．０１５１
０．１７５３
－

２０１６１２１６
０．１５１８
０．００３７
２．１０２４

１０００．３２５７
８５．５６５０
１．３５６５
０．２６５８
０．３６５４
５．３６５４
８２．２５６４
０．６５５３
０．５４９７
０．２５６４
２．３６５５
０．０７５４
０．０２１５
５．３６４５
０．０１２４
－
０．００５７
２．６５９８
－
０．０５２４
０．０５６４
０．００４６

２０１６１２２３
０．３６５９
－
５．３５４８

８０５．３８５５
９６．６４８４
３．５６４４
０．０５４７
０．６５８４
１０．６５４６
５５．６８７４
０．２４５５
０．１４８６
０．６５８９
３．６９７８
０．０５４５
０．０１８８
３．６５９０
０．０５４６
０．００６０
－
１．６５８９
－
０．０２６９
０．１０５５
０．００１６

２０１６０１０９
０．２６９８
－
４．１５９８

６５８．５４５２
１００．３６７５
２．６５４１
０．１０５６
０．１５６５
７．６５８４
６８．３５４７
０．４５２７
０．２６５９
０．４１５７
２．６９８５
０．０３６０
０．０１２０
４．６５２９
０．０２３６
０．００８９
０．００４２
２．３６５９
－
０．０１０９
０．０３６５
－

２０１６０１１７
０．０７６２
０．００５８
１．９４７２

１６４２．３５４５
７７．０１２５
１．１４５６
０．０８５４
０．５４１６
１２．３２６６
９５．５４６８
０．３６５８
０．３０５７
０．３５９５
１．２１５６
０．０１１２
０．０５７５
８．５４７１
０．０１９０
－
－
４．６３２９
－
０．０３８５
０．１０６７
０．００５４

２０１６０２０３
０．２０００
０．００３５
２．７８６７

１０９２．０１３９
１００．１９１０
１．９２５７
０．１８０７
０．３４５９
７．５４３０
７５．１０９０
０．４８１０
０．４１３８
０．４１３４
２．１５１９
０．０４４０
０．０２３９
５．５１７５
０．０２２８
０．００３７
０．００６０
３．０２３７
－
０．０２９２
０．１０００
－

２０１６０２１５
０．１１４０
－
２．０２４８

１３２１．３４０１
８１．２８８８
１．２５１１
０．１７５６
０．４５３５
８．８４６０
８８．９０１６
０．５１０６
０．４２７７
０．３０７９
１．７９０６
０．０４３３
０．０３９５
６．９５５８
０．０１５７
０．００５８
０．００３７
３．６４６３
－
０．０４５４
０．０８１６
０．００５０

２０１６０２２４
０．２１７２
０．００４６
３．５５３６

１１４１．７５２３
８２．９７９８
２．２９７７
０．０６５８
０．５７２９
１０．８７４２
７０．８３９８
０．２８７４
０．２１１８
０．４９１２
２．３９５９
０．０３２３
０．０３５３
５．６７５７
０．０３５８
－
－
２．９１４２
－
０．０３０７
０．１００７
０．００３２

２０１６０３０４
０．１２９５
－
１．７９７２

９６４．４８６２
７３．６２２１
１．３１５６
０．１０１６
０．３０１３
６．６００７
５３．４４９７
０．２６２５
０．２６１５
０．３４６３
１．１９０６
０．０１７０
０．０２４０
４．４４２６
０．０１９５
０．００５１
０．００４３
２．５８７６
－
０．０１６６
０．１０３９
０．００１８

２０１６０３１６
０．３１６１
－
４．５８４４

８９１．３７４０
９７．７１１２
３．０７２８
０．０９２５
０．５６４７
９．７２１１
６１．５１３９
０．３１６２
０．２２８１
０．５８５３
３．２３４０
０．０５１４
０．０２０４
４．２１６５
０．０４５０
０．００５３
－
２．０６８３
－
０．０２７６
０．１０３８
－

注：－为低于检测限。

表３ 不同批次样品中各元素含量测定结果（μｇ／ｍＬ，ｎ＝３）

表２ 标准参考物质测定结果（Ｘ±ｓ，μｇ／ｇ，ｎ＝６）份，进样测定。结果的加样回收率为 ８５．６３％～
１１８．６５％，ＲＳＤ为１．９０％～４．８８％牗ｎ＝６牘。

准确性试验：取灌木枝叶约０．５ｇ，依法制备供试品
溶液６份，进样测定。结果见表２。
２．５ 样品含量测定

取１０批样品各１ｍＬ，依法制备供试品溶液，按２．３
项下方法测定。结果见表３。
３ 讨论

Ｆｅ，Ｍｇ，Ａｌ在操作过程中很容易引入，通过准确性
试验与标准物质比较可知，测量值均在参考值范围内，

表明方法的准确度良好，能较准确地测定风眩宁合剂中

的Ｆｅ，Ｍｇ，Ａｌ。
通过不同批次样品的测定可知，本品 Ｍｇ元素含量

最高，其次为Ａｌ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｂ，Ｔｉ，Ｚｎ，符合人体对这些元素
的需求。有害元素 Ｂｅ，Ｓｂ，Ｈｇ均非常低或未检出，Ｃｕ，
Ａｓ，Ｐｂ，Ｃｄ，Ｈｇ的含量符合《药用植物及制剂进出口绿
色行业标准》中各元素的限量指标。

现代研究表明，微量元素与药效具有相关性，Ｍｇ
是人体必需的常量元素，能激活人体内多种酶的活

性，可维持人体部分激素的含量稳定，对于血管的完

整有重要意义；Ｍｎ是人体的必需微量元素，通过形
成结合蛋白、酶、激素和维生素发挥对人体生命活动

的调节作用；Ｆｅ与人体造血过程密切相关，此外还参
与机体多种酶的反应，对细胞能量代谢及对细胞膜的

稳定具有促进作用，这与本品舒筋活络解痉等功效相

印证。

·研究·
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