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摘要# 目的!建立微波消解*电感耦合等离子体质谱 "P-Q*LH# 法测定血栓通注射液 "三七# 中 $( 种元素的含有量&
方法!该药物加入浓硝酸进行微波消解后$ P-Q*LH法测定J6’ .1’ N’ -_’ L9’ -?’ M6’ -E’ U9’ W5’ GB’ H1’ Fa’
H_’ -D’ -B’ .5’ V:’ Qa’ ]的含有量& 结果!各元素标准曲线的相关系数都大于 (S+++ ’$ 检出限 (S(($ e
(S%(" 9:I4J$ 平均加样回收率 +"S,!e"(%S’! "FHKR’S(!#& 结论!血栓通注射液中Qa’ -D’ GB’ V:’ -E’ -_’
M6’ N含有量均能满足 0中国药典1 及 0美国药典1 要求&
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!!血栓通注射液是由三七中有效活性成分制成的
中药注射剂$ 有扩张血管$ 改善微循环之功效$ 广
泛用于心血管疾病)"* & 中药注射液是采用现代科
学技术和方法$ 从中药材或复方中提取有效物质所
制成的)$* $ 其制作工艺十分复杂$ 而且直接进入
人体血液$ 从临床应用的角度来看$ 比普通剂型的
风险偏高& 近年来$ 中药及相关制剂因重金属及有
害元素超标等原因给人体造成的伤害情况时有报
道$ 负面影响非常大)%* $ 因此必须进行严格控制&

电感耦合等离子体质谱 "P-Q*LH# 法可对多元素
同时进行分析$ 分析效率高$ 专属性强$ 检出限
低$ 已广泛应用于注射液的元素分析)#*"(* & 本实验
采用该方法同时测定血栓通注射液中 $( 种元素的
含有量$ 为控制中药注射液质量$ 保证用药安全性
提供了实验基础&
EF仪器与试药
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"美国-3L公司#( L6226*h超纯水处理系统 "美国
密理博公司#& 多元素混合标准液 "G:’ G2’ GB’
.5’ .1’ -5’ -D’ -?’ -_’ -B’ -E’ O1’ W5’ ’̂
J6’ L:’ L9’ M5’ M6’ Qa’ Fa’ H1’ H_’ 02’ ]’
N’ U9 # 购 自 美 国 G:6219C公 司 " 批 号 "$*
""%YQY$$ "( #:I4J#( 汞标准溶液 "批号 "#(/,$
" ((( #:I4J#’ 钪 "批号 "#(("$ " ((( #:I4J#’
铟 "批号 "%(’"$ "(( #:I4J#’ 铋 "批号 "%"$"$
"(( #:I4J# 内标溶液均购自中国计量科学研究
院( 锗内标溶液 "批号 U.F%$"$ " ((( #:I4J#
购自济南众标科技有限公司& 硝酸为优级纯 "德
国L1_><公司#( 水为超纯水& 血栓通注射液共 %
批$ 购自广西梧州制药集团股份有限公司$ 批号
"%()("’ "%()(%’ %()(#$ 规格 $ 4JI,( 4:三七总
皂苷 ""%()("’ "%()(%#’ ’ 4JI",’ 4:三七总皂
苷 ""%()(##&
GF实验方法
$S"!P-Q*LH 仪器条件!V1碰撞模式( FO功率
" ’’( \( 采样深度 / 44( FO匹配 "S, N( 载气体
积流量 "S(% JI469( 蠕动泵 ) _I469( 雾化室温度
$ f( 跳峰扫描 "(( 次( 积分时间 (S%( B&
$S$!溶液的配制
$S$S"!内标溶液!取钪’ 锗’ 铟’ 铋标准溶液适
量$ $!硝酸制成 ’(( 9:I4J混合内标溶液&
$S$S$!标准曲线溶液!精密量取多元素混合标准
液适 量$ $! 硝 酸 制 成 (’ "’ ’’ "(’ $(’
’( 9:I4J混合标准曲线溶液& 再精密量取汞单元
素标准溶液适量$ $!硝酸制成 (’ (S$’ (S’’
"S(’ "S’’ $S( 9:I4J汞标准曲线溶液&
$S$S%!供试品溶液!精密量取血栓通注射液
$ 4J$ 置于消解罐中$ 加入浓硝酸 ) 4J$ 拧紧罐
盖$ 置于微波消解炉中消解 "参数见表 "#$ 结束
后放冷$ 开罐$ 将消解液转入 ’( 4J量瓶中$ 超纯
水反复洗涤消解罐$ 合并洗涤液$ 超纯水稀释至刻
度$ 摇匀& 同法制备试剂空白&

表 EF微波消解参数
7%PQEF:#*&"2%+)!#S)1(#".’%&%R)()&1

步骤 升温时间I469 保持时间I469 温度If 功率I\
" "( % "$( " )((
$ ’ % "’( " )((
% ’ "( "/( " )((

HF方法学考察
%S"!线性关系!在 ,$S"- 项条件下将标准曲线
溶液和内标溶液同时注入 P-Q*LH 质谱仪$ 测定并

绘制标准曲线 "^为溶液质量浓度$ b为元素与内
标响应值比值#$ 结果见表 $$ 表明各元素线性关
系良好&

表 GF各元素的线性关系及检出限
7%PQG F @#.)%& &)/%(#".1-#’1 %.! !)()*(#". /#R#(1 ",

+%&#"31)/)R).(1

元素
内标

元素
线性方程 #

检出限I

"9:+4Ji"#
J6, H>#’ bc#$S++$ (^n/S%%’ ( (S+++ + (S$(/
.1+ H>#’ bc)+S%"( ’^n"S))’ ( (S+++ / (S""%
N’" H>#’ bc# %%$S"#, %^n/S%%( ( "S((( ( (S((,
-_’$ H>#’ bc’ +/)S’’) #^n’)"S,(( ( "S((( ( (S("+
L9’’ H>#’ bc" +%#S+)+ (^n"/)S),’ ( (S+++ ) (S(%+
-?’+ W1,$ bc"$ $#(S’(( "^n"(’S("( ( "S((( ( (S((’
M6)( W1,$ bc% ’+%S+’% (^n/))S,#( ( (S+++ + (S(’’
-E)% W1,$ bc"( %/+S),$ %^n" #+"S,+( ( "S((( ( (S("+
U9)) W1,$ bc" (+(S(’’ "^n+()S,%’ ( (S+++ / (S"%,
W5)+ W1,$ bc" ’’,S%(/ (^n%((S("’ ( "S((( ( (S(,$
GB,’ W1,$ bc,()S"$$ (^n"%S%%( ( (S+++ + (S(#%
H1,/ W1,$ bc$#S##) /^n"S))’ ( (S+++ + (S%("
Fa/’ W1,$ bc" #/%S/#% #^n""S),( ( "S((( ( (S(",
H_// W1,$ bc" /)"S+’$ (^n/(S((’ ( "S((( ( (S(%"
-D""" P9""’ bc" )+(S,+# #^ (S+++ + (S(()
-B"%% P9""’ bc# ,%#S,(, "^n’S((( ( "S((( ( (S((’
.5"%, P9""’ bc" (,$S#/% "^n+,"S,#( ( "S((( ( (S"#,
V:$($ .6$(+ bc) (($S/,’ #^n%’S((’ ( (S+++ + (S((’
Qa$(/ .6$(+ bc$" //"S(,’ ’^n" $$(S""( ( "S((( ( (S((,
]$%/ .6$(+ bc#’ ,/’S%%, #^n)S))’ ( (S+++ + (S(($

%S$!检出限!在 ,$S"- 项条件下连续测定 $!硝
酸 "" 次$ 计算各元素的标准偏差$ 以 % 倍标准偏
差除以对应元素线性的斜率$ 计算其仪器检出限$
结果见表 $&
%S%!加样回收率试验!精密量取样品 "批号
"%()("# $ 4J$ 置于消解罐中$ 精密加入低’ 中’
高质量浓度的混合标准溶液 "J6等 "+种元素分别为
$’(’ ’((’ ,’( 9:$ V:分别为 $’’ ’(’ ,’ 9:#$ 按
,$S$S%- 项下方法进行消解$ 定容至 ’( 4J$ 每个
质量浓度平行测定两份$ 计算回收率$ 结果见表 %&
%S#!重复性试验!由于样品中部分元素的含有量
低于检出限$ 故采用加入混合标准溶液的方式进行
重复性试验& 精密量取样品 "批号 "%()("# $ 4J$
置于消解罐中$ 精密加入 " #:I4J多元素混合标
准溶液 (S’ 4J和 (S" #:I4J汞标准溶液 (S’ 4J$
按 ,$S$S%- 项下方法进行消解$ 定容至 ’( 4J$
平行测定 ) 份$ 测得 J6’ .1’ N’ -_’ L9’ -?’
M6’ -E’ U9’ W5’ GB’ H1’ Fa’ H_’ -D’ -B’ .5’
V:’ Qa’ ]含有量 FHK分别为 ’S(!’ %S)!’
"S$!’ "S"!’ "S’!’ "S#!’ $S’!’ "S)!’
$S"!’ "S,!’ $S’!’ "S/!’ %S(!’ "S’!’
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!!! 表 HF加样回收率试验结果 %*NG’
7%PQHF8)13/(1",&)*"+)&X ()1(1%*NG’

元素! 本底值I9:
测得量I9:

" $ % # ’ )
平均回收率I! FHKI!

J6, ,S/ $’’S# $’#S# #,$S$ #/#S" )/#S’ )+(S+ +#S’ #S(
.1+ % $#"S% $’#S’ #)/S" #,’S+ ,()S/ )++S( +’S/ %S%
N’" (S$ $%"S% $$+S, #’%S" #’#S, ,(%S’ ),+S" +"S, "S#
-_’$ ’S, $#%S# $#$S+ #,,S( #),S( ,%"S’ ,"#S( +#S) "S’
L9’’ $/S, $,(S) $)(S( #/,S( #+#S’ ,#/S( ,$/S, +%S+ $S"
-?’+ (S/ $$/S, $$)S+ #)+S) #’#S/ ,(+S/ ,(+S) +$S’ $S"
M6)( $#S( $’%S" $’"S/ #++S, #/"S# ,$"S, ,")S" +$S# "S)
-E)% ,S) $)+S# $)$S$ ’($S# #+"S/ ,’)S( ,%/S’ ++S+ %S(
U9)) $$)S’ #/+S’ #/"S) ,(/S, ,()S( +$$S$ ++(S% ++S( #S/
W5)+ /#S( %%#S" %$%S% ’,"S% ’/$S) /%,S$ /%"S) +/S/ "S+
GB,’ $#S/ $)"S’ $,(S% #+)S/ ’"#S" ,+"S( ,’$S( +,S# $S+
H1,/ "%S’ $,/S# $,+S/ ’"’S/ ’$(S/ ,),S+ ,,(S( "($S) $S,
Fa/’ #S’ $#)S" $%+S( #/+S$ #+)S% ,#+S’ ,$,S$ +)S+ $S(
H_// $"S( $,’S" $)/S+ ’$,S, ’%)S+ ,/)S( ,/(S, "("S# "S%
-D""" (S% $%#S" $$)S) #,$S" #,$S+ ,$%S, ,"/S( +#S$ $S$
-B"%% (S$ $%,S) $%(S/ #/#S) #/+S$ ,%,S) ,(#S/ +’S, $S’
.5"%, %%%S+ ’,$S’ ’,#S# /$’S/ /(,S( " (,%S/ " (%/S% +)S$ $S(
V:$($ %S# $/S" $+S# ’’S’ ’’S( /#S$ /(S’ "(%S’ $S,
Qa$(/ /S+ $’$S% $#$S" #+"S% #+(S’ ,#(S’ ,")S+ +’S+ "S/
]$%/ % $’(S$ $#"S, #+#S, ’("S( ,’+S+ ,%/S) ++S% "S)

!!注! "’ $ 表示低质量浓度样品$ %’ # 表示中质量浓度样品$ ’’ ) 表示高质量浓度样品& %表示未检测出

"S$!’ "S+!’ "S(!’ %S’!’ (S/!’ "S)!$ 表
明该方法重复性良好&
%S’!含有量测定!取血栓通注射液 % 批$ 按

,$S%S%- 项下方法制备供试品溶液$ 每批样品平
行测定 $ 次$ 注入 P-Q*LH 质谱仪$ 标准曲线法计
算含有量$ 结果见表 #&

表 WF含有量测定结果 %*NG’
7%PQWF8)13/(1",*".().(!)()&R#.%(#".%*NG’

元素
"%()(" "%()(% "%()(#

含有量I

"9:+4Ji"#

最大日剂量I

"#:+D i"#

含有量I

"9:+4Ji"#

最大日剂量I

"#:+D i"#

含有量I

"9:+4Ji"#

最大日剂量I

"#:+D i"#
J6, %S// (S(%+ +S#" (S(+# %’S$$ (S%’$
.1+ % % (S$% (S(($ % %
N’" (S"( (S((" (S(’ (S((" % %
-_’$ $S/’ (S($/ "%S)+ (S"%, +S+/ (S"((
L9’’ "#S%% (S"#% ""S(" (S""( ")S%% (S")%
-?’+ (S%+ (S((# (S#( (S((# (S’’ (S(()
M6)( "$S(" (S"$( $"S+$ (S$"+ "$S)( (S"$)
-E)% %S,+ (S(%/ $S#+ (S($’ $S/+ (S($+
U9)) ""%S$, "S"%% ")$S#’ "S)$# "’/S/$ "S’//
W5)+ #$S(( (S#$( "S%" (S("% (S#$ (S((#
GB,’ "$S#" (S"$# (S,’ (S((/ %’S(/ (S%’"
H1,/ )S,, (S()/ %S,% (S(%, %S(" (S(%(
Fa/’ $S$% (S($$ (S’) (S(() (S%) (S((#
H_// "(S#+ (S"(’ ,S,) (S(,/ #S$% (S(#$
-D""" (S"’ (S(($ (S"# (S((" (S"’ (S(($
-B"%% (S"( (S((" (S"’ (S(($ (S(+ (S(("
.5"%, "))S+# "S))+ (S’# (S((’ % %
V:$($ "S," (S(", (S%( (S((% % %
Qa$(/ #S#) (S(#’ +S%, (S(+# /S’, (S(/)
]$%/ (S($ (S((( $ (S(’ (S((( ’ %! %!

!!注! 血栓通注射液用量为 " e$ 次ID$ $ e’ 4JI次& %表示未检测出
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WF讨论
#S"!P-Q*LH 测定模式!P-Q*LH 测定有一般模式
和碰撞I反应池模式& 由于血栓通注射液中含有氯
化钠$ 氯元素与氩气结合会产生,’ G_-2$ 将干扰
,’GB的测定$ 导致结果偏高$ 故本实验采用 V1碰
撞I反应池模式测定&
#S$!元素限量值!随着临床应用的增加$ 中药注
射液安全性也受到越来越多的关注& 由于注射液不
经消化道直接进入体液$ 风险非常大$ 故对其金属
元素进行限量检查具有非常重要的意义& $("# 年 ’
月 " 日正式执行的 0美国药典1 新通则 R$%$ k规
定了注射液中 "’ 种元素的限量值)""*"$* "按每日最
大剂量计$ 除铬无安全性问题外$ 镉不得超过
$S’ #:$ 铅不得超过 ’S( #:$ 无机砷’ 无机汞不得
超过 "S’ #:$ 铱’ 锇’ 钯’ 铂’ 铑’ 钌’ 钼’ 钒
不得超过 "(S( #:$ 镍不得超过 ’(S( #:$ 铜不得
超过 " (((S( #:#$ 而 $("’ 年版 0中国药典1 四部
也作出了相关规定)"%* "按各品种最大日剂量计算$
铅’ 镉’ 砷’ 汞’ 铜分别不得超过 "$’ %’ )’ $’
"’( #:#& 本实验显示$ % 批血栓通注射液中铅’
镉’ 砷’ 汞’ 铜及铬’ 镍’ 钒含有量均能满足
$("’ 年版 0中国药典1 四部及 0美国药典1 新通
则R$%$ k对注射液中相应元素的规定$ 而且锂’
铍’ 锰等元素的含有量也比较低$ 其安全限量还有
待于作进一步研究&
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