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中国医药科技出版社，２０１５：１１４６－１１５７．
犤３犦田彩蝶，吕 健，谢雁鸣，等．茵栀黄口服液治疗新生儿黄疸的系统
评价与Ｍｅｔａ分析犤Ｊ犦．中国中药杂志，２０１９，４４（２４）：５３０３－５３１２．

犤４犦程德勇，丁晓玲，陈 浩，等．茵栀黄颗粒治疗新生儿黄疸的
临床效果观察犤Ｊ犦．中国生化药物杂志，２０１７，３７（６）：９９－１０１．

犤５犦曹锦花 ．茵陈的化学成分和药理作用研究进展犤Ｊ犦．沈阳药
科大学学报，２０１３，３０（６）：４８９－４９４．

犤６犦史永平，孔浩天，李昊楠，等．栀子的化学成分、药理作用研究进
展及质量标志物预测分析犤Ｊ犦．中草药，２０１９，５０（２）：２８１－２８９．

犤７犦姚 雪，吴国真，赵宏伟，等．黄芩中化学成分及药理作用研
究进展犤Ｊ犦．辽宁中医杂志，２０２０，４７（７）：２１５－２２０．

犤８犦吴 娇，王 聪，于海川 ．金银花中的化学成分及其药理作
用研究进展犤Ｊ犦．中国实验方剂学杂志，２０１９，２５（４）：２２５－２３４．

犤９犦范建伟，李艳芳，闫光军，等．ＨＰＬＣ同时测定茵栀黄颗粒中４个环
烯醚萜苷类成分犤Ｊ犦．中国实验方剂学杂志，２０１３，１９（２０）：４６－４９．

犤１０犦刘金宇，李艳芳，范建伟，等 ．ＨＰＬＣ同时测定茵栀黄颗粒中

４种黄酮类成分犤Ｊ犦．药学研究，２０１９，３８（１）：１９－２１．
犤１１犦邱小玉，刘玉萍，刘 烨，等．ＨＰＬＣ法同时测定茵栀黄口服

液中１０种有效成分犤Ｊ犦．中草药，２０１９，５０（１５）：３６４８－３６５３．
犤１２犦刘 芳 ．ＨＰＬＣ测定茵栀黄口服液中木犀草素的含量犤Ｊ犦．

中国社区医师，２０１７，３３（２０）：１３．
犤１３犦李艳芳，黄传亮，范建伟，等．一测多评法测定茵栀黄颗粒中４

个黄酮类成分的含量犤Ｊ犦．食品与药品，２０１９，２１（１）：３２－３６．
犤１４犦张玉姗，孙一斐，罗 莉，等．ＨＰＬＣ测定茵栀黄方剂中 ４味

药材的主要成分及含量犤Ｊ犦．河北大学学报（自然科学版），

２０２０，４０（５）：５００－５０９．
犤１５犦彭明丽，赵冠人，温筱煦．ＨＰＬＣ法同时测定茵栀黄颗粒中黄芩苷、

木犀草素和绿原酸的含量犤Ｊ犦．中国药房，２０１５，２６（６）：８３７－８３９．
犤１６犦张玉姗，刘谢英，姚新成，等 ．高效液相色谱法同时测定茵

栀黄颗粒中１４个化学成分犤Ｊ犦．药物分析杂志，２０１９，３９（７）：

１２２９－１２３８．
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微波消解电感耦合－等离子体发射光谱法同时测定
复方氢氧化铝片中铝和镁含量

王董云，赵 慧，段希英，吴 ，李 珏△

（江苏省泰州市药品检验院，江苏 泰州 ２２５３００）
摘要：目的 建立同时测定复方氢氧化铝片中铝和镁含量的电感耦合－等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）法。方法 微波消解处理样品，

以钪元素为内标元素；微波消解条件，微波消解仪功率为８００Ｗ，程序升温。ＩＣＰ－ＯＥＳ工作条件，等离子体射频功率为１１５０Ｗ，载气流速为

０．５Ｌ／ｍｉｎ，冷却气流速为１２Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流速为０．５Ｌ／ｍｉｎ，蠕动泵转速为５０ｒ／ｍｉｎ，观测模式为 Ｒａｄｉａｌ，重复测定３次，铝、镁、钪分
析谱线波长分别为３９６．１５２，２７９．５５３，３６１．３８４ｎｍ。对比该方法和传统滴定法的含量测定结果。结果 铝、镁质量浓度分别在３～１５μｇ／ｍＬ和
０．５～２．５μｇ／ｍＬ范围内与相应仪器信号强度线性关系良好（ｒ＝１．００００，０．９９９９），精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于１．０％，
平均加样回收率分别为９８．６４％和９９．４３％，ＲＳＤ分别为１．７０％和２．００％（ｎ＝９）；２种含量测定方法所得结果无显著差异（Ｐ＞０．０５）。
结论 该方法操作简便，结果准确、可靠，可用于同时测定复方氢氧化铝片中铝和镁的含量。
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ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆＡｌａｎｄＭｇｓｈｏｗｅｄａｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｗｉｔｈｔｈｅｓｉｇｎａｌｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｓ
ｏｆ３－１５μｇ／Ｌ（ｒ＝１．００００）ａｎｄ０．５－２．５μｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅＲＳＤｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓ
ｗｅｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ１．０％，ａｎｄｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆＡｌａｎｄＭｇｗｅｒｅ９８．６４％ ａｎｄ９９．４３％ ｗｉｔｈＲＳＤｓｏｆ１．７０％ ａｎｄ２．００％（ｎ＝９），
ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅｒｅｗａｓｎｏｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｔｗｏｍｅｔｈｏｄｓ（Ｐ＞０．０５）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄ
ｒｅｌｉａｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｌａｎｄＭｇｉｎＣｏｍｐｏｕｎｄＡｌｕｍｉｎｕｍＨｙｄｒｏｘｉｄｅＴａｂｌｅｔｓ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＩＣＰ－ＯＥＳ；ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ；ａｌｕｍｉｎｕｍ；ｍａｇｎｅｓｉｕｍ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

电感耦合－等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）法是元
素分析的常用手段之一，２０２０年版《中国药典》、第 ４３
版《美国药典》、第１０版《欧洲药典》等均有收录，现已广
泛用于分析药品和食品检验中的元素犤１－５犦。复方氢氧化

铝片主要成分为氢氧化铝、三硅酸镁和颠茄流浸膏，目

前执行标准中采用传统滴定法分别测定前两者（三硅酸

镁按氧化镁计）含量犤６犦，对样品分别进行 ２次复杂的前
处理，操作过程既烦琐又费时。ＩＣＰ－ＯＥＳ法可同时测定
多种元素，具有精密度好、检测限低、灵敏度高、快速、线

性范围宽等优点犤７－９犦。本研究中建立了同时测定复方氢

氧化铝片中铝和镁含量的微波消解ＩＣＰ－ＯＥＳ法。现报
道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ｉＣＡＰ７４００型电感耦合等离子体发射光谱仪（美国
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）；ＭＡＲＳ型微波消解仪（美国 ＣＥＭ
公司）；ＸＰＥ１０５型电子天平（瑞士 ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司，
精度为０．０１ｍｇ）。
１．２ 试药

铝、镁、钪元素标准溶液（批号分别为 １８８０３２－３，
１７１０２，１８１００６），均购自中国计量科学研究院，含量均为
１０００ｍｇ／Ｌ；复方氢氧化铝片（广东一力集团制药股份
有限公司，批号为１１７１２０１；上海青平药业有限公司，批
号为 ０１１８０２０６，０１１８０４２３，０１１７０８４３）；６５％硝酸（优级
纯，德国Ｍｅｒｃｋ公司）；水为超纯水。
２ 方法与结果

２．１ 试验条件

微波消解条件：微波消解仪功率为８００Ｗ时，１０ｍｉｎ
内升温至１２０℃，并保持５ｍｉｎ；５ｍｉｎ内升温至１４０℃，
并保持５ｍｉｎ；５ｍｉｎ内升温至１６０℃，并保持２０ｍｉｎ。

ＩＣＰ－ＯＥＳ条件：等离子体射频功率为１１５０Ｗ，载
气流速为 ０．５Ｌ／ｍｉｎ，冷却气流速为 １２Ｌ／ｍｉｎ，辅助气
流速为 ０．５Ｌ／ｍｉｎ，蠕动泵转速为 ５０ｒ／ｍｉｎ，观测模式
为 Ｒａｄｉａｌ，重复测定 ３次，铝、镁、钪分析谱线波长分别
为３９６．１５２，２７９．５５３，３６１．３８４ｎｍ。
２．２ 溶液制备

精密量取钪标准溶液 １ｍＬ，置 １００ｍＬ容量瓶中，
用 ２％硝酸制成含钪 １０μｇ／ｍＬ的内标溶液。精密量取
铝、镁标准溶液各 １０，５ｍＬ，分别置 １００ｍＬ容量瓶中，

用 ２％硝酸分别制成含铝、镁 １００，５０μｇ／ｍＬ的单一对
照品溶液。取样品２０片，研细，取０．１ｇ，精密称定，置微
波消解管中，加５ｍＬ硝酸，置微波消解仪中消解，待消
解完全后，赶酸，转移至５０ｍＬ容量瓶中，用水洗涤消解
管３次，合并洗液至 ５０ｍＬ容量瓶中，用水定容，摇匀，
离心，取上清液；精密量取上清液 与内标溶液各１ｍＬ，
置５０ｍＬ容量瓶中，用水定容，摇匀，作为供试品溶液。
同法制备不含样品的空白溶液。

２．３ 方法学考察

线性关系及检测限考察：精密量取铝标准溶液

１．５，３．０，４．５，６．０，７．５ｍＬ，镁标准溶液 ０．５，１．０，１．５，
２．０，２．５ｍＬ，内标溶液 １ｍＬ，分别置 ５０ｍＬ容量瓶中，
加 ２％硝酸制成含铝 ３，６，９，１２，１５μｇ／ｍＬ，镁 ０．５，
１．０，１．５，２．０，２．５μｇ／ｍＬ的系列混合对照品溶液。按
２．１项下试验条件进样测定，以铝、镁质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为
横坐标、仪器信号强度为纵坐标（Ｙ）进行线性回归。结
果得回归方程，铝为 Ｙ１＝１０７１．４８１８Ｘ１＋８３．２７７８
（ｒ＝１．００００，ｎ＝５），镁 为 Ｙ２＝４４８８９．４０８５Ｘ２＋
１２４．２１１１（ｒ＝０．９９９９，ｎ＝５），表明铝和镁的质量浓度
分别在 ３～１５μｇ／ｍＬ和 ０．５～２．５μｇ／ｍＬ范围内与相
应的仪器信号强度线性关系良好。

精密度试验：取２．２项下供试品溶液，按２．１项下试验
条件连续进样６次，记录仪器信号强度。结果铝和镁的ＲＳＤ
分别为０．５９％和０．７２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为 ０１１８０２０６）样品适
量，按２．２项下方法制备供试品溶液，室温下分别于０，
１，２，４，６，８，１２，２４ｈ时按 ２．１项下试验条件进样测定，
记录仪器信号强度。结果铝和镁的 ＲＳＤ分别为０．７３％和
０．５１％（ｎ＝８），表明供试品溶液在室温下２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批牗批号为０１１８０２０６牘样品适量，共
６份，按２．２项下方法制备供试品溶液，按２．１项下试验
条件进样测定。结果铝和镁含量的 ＲＳＤ分别为０．８９％
和０．７３％（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

０１１８０２０６），共９份，分别加入低、中、高质量浓度的铝和
镁标准溶液，按 ２．２项下方法制备供试品溶液，按 ２．１
项下试验条件进样测定，计算加样回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取样品各适量，分别按２．２项下方法制备供试品溶

·检验检测·
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铝

０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０
０．３４４０

镁

０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０

铝

０．２７６８
０．２７６８
０．２７６８
０．３４５０
０．３４５０
０．３４５０
０．４１４０
０．４１４０
０．４１４０

镁

０．０５３６
０．０５３６
０．０５３６
０．０６７０
０．０６７０
０．０６７０
０．０８０４
０．０８０４
０．０８０４

铝

０．６１７７
０．６２２９
０．６１５８
０．６８７８
０．６８９０
０．６７７０
０．７５８８
０．７４７９
０．７４１５

镁

０．１１９６
０．１１８６
０．１２０２
０．１３４２
０．１３４５
０．１３６２
０．１４５７
０．１４７２
０．１４６８

铝

９８．８８
１００．７６
９８．１９
９９．６５
１００．００
９６．５２
１００．１９
９７．５６
９６．０１

镁

９８．１３
９６．２７
９９．２５
１００．３０
１００．７５
１０３．２８
９７．８９
９９．７５
９９．２５

铝

９８．６４

镁

９９．４３

铝

１．７０

镁

２．００

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率 （％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

０１１８０２０６
０１１８０４２３
０１１７０８４３
１１７１２０１

滴定法

０．１９６
０．１９５
０．１９６
０．１９３

ＩＣＰ－ＯＥＳ法

０．１９６
０．１９７
０．１９７
０．１９６

滴定法

０．０２１
０．０２１
０．０２１
０．０２０

ＩＣＰ－ＯＥＳ法

０．０２２
０．０２３
０．０２２
０．０２１

Ａｌ（ＯＨ）３ ＭｇＯ

表１ 铝和镁加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．１ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆＡｌａｎｄＭｇ（ｎ＝９）

批号

表２ Ａｌ（ＯＨ）３和ＭｇＯ含量测定结果（ｇ／片）
Ｔａｂ．２ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｌ（ＯＨ）３ａｎｄＭｇＯ（ｇ／ｔａｂｌｅ）
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液，按 ２．１项下试验条件进样测定，计算每片样品中铝
和镁的含量，从而计算Ａｌ（ＯＨ）３和ＭｇＯ的含量；同时根
据现行标准中的检验方法（滴定法），分别测定相同样品

中 Ａｌ（ＯＨ）３和 ＭｇＯ的含量。结果见表 ２。采用 ＳＰＳＳ
１８．０统计学软件比较 ２种方法的含量测定结果，差异
无统计学意义（Ｐ＞０．０５）。
３ 讨论

目前常用的样品前处理方法有干法灰化、湿法消

解、微波消解法等，本研究中选择了微波消解法，该方法

操作简便，元素损失较少犤１０犦，已广泛用于药品、食品、化

妆品等各个分析领域犤１１－１２犦。微波消解前，将样品浸泡于

５ｍＬ硝酸中预消解过夜，使样品与硝酸充分接触，提高
消解效果，溶液更接近澄清。

加内标元素校正后，回收率为 ９６．０％～１０３．３％；
而未加内标校正时，回收率大于 １１０．０％，含量测定结
果偏高，故本研究中选择加内标元素。目前最常用的内

标元素有钪、铑、铋、锗、铟等，本研究中选择了与铝和镁

质量数较近的钪元素作为内标元素加以校正，有效消除

了基体元素的影响犤１３－１４犦，使测定结果更加准确、可靠。

分析谱线波长的选择直接影响 ＩＣＰ－ＯＥＳ法的准
确度，仪器中铝的谱线波长有 ３９４．４０１，３９６．１５２，
１６７．０７９ｎｍ等，镁的谱线波长有 ２８５．２１３，２７９．５５３，
２８０．２７０ｎｍ等。通过比较特征谱线的干扰情况和灵敏
度，参考文献犤１牞８牞１０牞１４犦，最终选择铝和镁的分析谱线
波长分别为３９６．１５２ｎｍ和２７９．５５３ｎｍ。

采用传统的容量法测定 Ａｌ牗ＯＨ牘３和 ＭｇＯ含量时，
操作烦琐，且需分别通过二甲酚橙和铬黑Ｔ指示剂的颜
色变化来判断终点。原子吸收光谱法以单元素测定为

主，不能同时测定多元素。ＩＣＰ－ＭＳ法可同时测定多种
元素，但成本较高。

综上所述，该方法操作简便，结果准确、可靠犤１５－１６犦，

可用于同时测定复方氢氧化铝片中铝和镁的含量。
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