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原子吸收分光光度法测定镇痫片中钙含量
卢小兰，王 健，黄富宏

（扬州大学附属医院，江苏 扬州 ２２５００９）
摘要：目的 建立测定镇痫片中钙含量的原子吸收分光光度法。方法 样品经微波消解，以原子吸收分光光度法测定镇痫片中钙的含量。

结果 钙质量浓度在０～６μｇ／ｍＬ范围内与仪器响应值线性关系良好；平均回收率为９９．４３％，ＲＳＤ为 ２．５１％（ｎ＝６）。结论 该方法专

属性强，准确性好、简单、灵敏，可用于镇痫片中的钙含量测定，且有助于评估样品质量和探讨其钙含量与疗效的关系，对微量元素在治

疗癫痫中的药效学研究有一定指导意义。
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镇痫片由人工牛黄、朱砂、珍珠母等 １３味药材组
方，有镇心安神、豁痰通窍功效，用于治疗癫狂心乱、痰

迷心窍、神志昏迷、四肢抽搐、口角流涎等症。目前，该药

质量标准犤１犦中无珍珠母的测定，也未见镇痫片钙含量检

测方法的报道，只有用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定镇
痫片中胆红素的报道犤２－３犦。珍珠母主要成分为ＣａＣＯ３（含
量＞８８％）犤４犦，但 ＣａＣＯ３在水中的溶解度很小。研究显
示，珍珠母煎煮后其煎出率最高约 ０．１％犤５犦。本品制法

中珍珠母为水煎煮 ４ｈ，其他可能含有钙元素的人工牛
黄、朱砂等药材为全粉入药。本研究中通过原子吸收光

谱法测定钙含量来评估样品原药材质量控制和工艺的

稳定性犤６犦。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＰＥＡＡ８００型原子吸收分光光度计（美国铂金埃尔

默公司，含火焰原子化器，精度 ０．０１μｇ／ｍＬ）；ＭＶ３０００
型微波消解仪（奥地利安东帕有限公司）；ＢＨＷ－０９Ａ
型恒温消解仪（上海博通有限公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ型去离子
水机（美国密理博有限公司）；ＭＳ２０４Ｓ型电子分析天平
（美国梅特勒－托利多集团）。
１．２ 试药

钙元素标准溶液（国家有色金属及电子材料分析测

试中心，质量浓度 １０００μｇ／ｍＬ，定值时间 ２０１８０７０９）；
硝酸（北京化学试剂研究所，ＢＶ－Ⅲ级，批号为

·研究·
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取样量（ｇ）

０．０９３１
０．１１２６
０．１０１９
０．１１５２
０．１０２５
０．０９５４

样品含量（μｇ）

５１７
６２５
５６６
６３９
５６９
５２９

加入量（μｇ）

５００
５００
５００
５００
５００
５００

测得量（μｇ）

１０２３
１１３３
１０５３
１１４８
１０６３
１００８

回收率（％）

１０１．２０
１０１．６０
９７．４０
１０１．８０
９８．８０
９５．８０

Ｘ（％）

９９．４３

ＲＳＤ（％）

２．５１

样品

批号

２０１８０２０１
２０１７１００２
２０１７０９０２

１
０．１９４２
０．１９４４
０．２０２４

２
０．１９８７
０．２０３３
０．１９５６

１
２．０５
１．７７
１．７４

２
２．２１
２．０９
１．６９

１
５．２３
４．５０
４．３３

２
５．５１
５．０９
４．３５

Ｘ
（％）

５．３７
４．８０
４．３４

ＲＳＤ
（％）

２．７
６．７
０．３

表１ 微波消解程序

步骤

１
２
３

功率（Ｗ）

８００
１３００
０

爬坡时间（ｍｉｎ）

１０
１０

保持时间（ｍｉｎ）

２０
３０
１５

风扇强度

１级

１级

３级

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

取样量（ｇ） 测定结果（μｇ／ｍＬ） 样品含量（ｍｇ／ｇ）

表３ 样品含量测定结果（ｎ＝３）

２０１７０９０２）；水为去离子水（自制）；氧化镧（国药试剂有
限公司，高纯试剂４Ｎ，批号为２０１６０９１８）；镇痫片（长春
银诺克药业有限公司，国药准字 Ｚ２００６３５１１，批号分别
为２０１８０２０１，２０１７１００２，２０１７０９０２，规格为每片０．４ｇ）。
２ 方法与结果

２．１ 仪器工作条件
微波消解仪消解程序见表１犤７－１０犦。升压速率为０．３ｂａｒ／ｓ，

温度上限为 １８０℃，压力上限为 ４０ｂａｒ。火焰原子吸收
分光光度计仪器参数 犤１１－１２犦：灯电流为 １０ｍＡ，狭缝为
０．７ｎｍ，燃气流量为１．０Ｌ／ｍｉｎ。

２．２ 溶液制备
取钙标准溶液逐步稀释，配制含钙质量浓度分别为

０，０．５，１．０，２．０，４．０，６．０μｇ／ｍＬ的系列标准溶液。取样
品 １０片，研细，取药粉约０．２ｇ，精密称定，置聚四氟乙
烯消解罐中，置电热板上；加硝酸５ｍＬ，１１０℃预消解至
无棕红色气体产生，放冷至室温；将预处理好的样品装

入陶瓷套管中，置微波消解仪消解；消解完的样品置恒

温消解仪，在１２５℃下赶酸至约１ｍＬ，转移至５０ｍＬ塑
料离心管中，用去离子水定容至 ５０ｍＬ，摇匀；取 ５ｍＬ
置５０ｍＬ离心管中，加镧溶液２．５ｍＬ犤１３犦，用去离子水定
容，摇匀，即得供试品溶液。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：按２．１项下仪器参数测定，测定各

质量浓度溶液的吸光度，以吸光度（Ｙ）对质量浓度
（Ｘ，μｇ／ｍＬ）进行线性回归，得回归方程 Ｙ＝０．０４０４４Ｘ－
０．０００５１，ｒ＝０．９９９９（ｎ＝６）。结果表明，钙质量浓度的
线性范围为０～６μｇ／ｍＬ。

检测限与定量限考察：按供试品溶液制备方法平行

制备 ７份溶液，再按２．１项下仪器参数进行测定，记录
仪器响应值，并计算 ＳＤ值，以 ３倍和 １０倍 ＳＤ值对应
的质量浓度分别作为检测限和定量限。结果仪器检测限

为０．０４１μｇ／ｍＬ，定量限为０．１３８μｇ／ｍＬ犤１４犦。
精密度试验：取样品（批号为２０１８０２０１）粉末１份，

依法制备供试品溶液，按 ２．１项下仪器参数进行测定，
连续进样 ６次，测定仪器响应值。结果的 ＲＳＤ为
０．７４％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取样品（批号为２０１８０２０１）粉末６份，
依法制备供试品溶液，按 ２．１项下仪器参数进行测定，
记录仪器响应值并计算含量。结果样品中含钙平均值为

５．５５ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为０．９％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１８０２０１）粉末６份，各０．１ｇ，精密称定，分别精密加入
钙标准溶液０．５ｍＬ，依法制备溶液并测定，记录仪器响
应值并计算加样回收率犤１５犦。结果见表２。

２．４ 样品含量测定
取不同批次的样品各２份，依法制备供试品溶液，

按２．１项下仪器参数进行测定，记录仪器响应值并计算
样品含量。结果见表３。

３ 讨论

长期使用抗癫痫药物后，５８％的患者骨密度异常，
其中大部分为骨质缺钙犤１６犦。因此，测定样品钙含量，有

助于研究本品钙含量与疗效的关系。本研究结果显示，

所用方法可准确测定镇痫片样品中钙元素的含量。但要

注意，镇痫片中含有朱砂，导致样品中汞含量较高，测定

时要注意汞对环境的污染。尤其是消解罐在试验后要进

行隔离处理，避免污染其他汞测定试验。

镇痫片中含珍珠母原药材为每片６４０ｍｇ，按０．１％
煎出率计算，钙含量最高为每片 ０．６４ｍｇ，本品规格
为每片 ０．４ｇ，钙含量应为 １．６ｍｇ／ｇ。现测得量远高于
１．６ｍｇ／ｇ，说明处方中人工牛黄及朱砂等药材中也含有
钙，但由于未见人工牛黄及朱砂等药材中钙含量的文献

报道，无法确定成品中钙含量是否与研究数据吻合，将

进一步研究。如果能研究得出本方中其他药材含钙最高

量，可将总量与本研究测得量进行比较，若测得量远远

超过处方药材中含钙最高量，就可质疑存在生产中用碳

酸钙原料替代珍珠母为原料投入的违法行为。

综上所述，若本研究所用样品完全合格，则研究所

得数据就为可靠数据。基于该样品钙含量数据，说明珍

珠母在该方中微量元素的作用可能更重要，因此进一步

研究该方中其他微量元素的含量，将有助于推断微量元

素在治疗癫痫中的作用。

·研究·
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