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葡萄糖苷酶并不会马上失活，而是会因为细胞结

构的变化而与有关成分接触发挥酶解功能。结合

本实验的结果，笔者推测 β-葡萄糖苷酶在不同品

种、不同产地怀地黄中的含量不尽相同，在加工

过程中与桃叶珊瑚苷的接触程度也不同，另一方

面温度等环境因素的影响也在影响桃叶珊瑚苷的

稳定性。当然，对于 β-葡萄糖苷酶的推测需要作

出进一步的研究，才能更为深入的阐明桃叶珊瑚

苷产后加工的变化机理。同时，本实验以桃叶珊

瑚苷的含量为指标对所得怀地黄样本进行了系统

的研究，得到了桃叶珊瑚苷的含量分布状况，所

建立的 HPLC 含量测定方法操作简单，适合于分

析测定的要求，为怀地黄种植资源的优选，质量

的控制奠定了一定的基础。 
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电感耦合等离子体质谱法测定五层共挤输液用袋硅含量及迁移量 
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摘要：目的  建立五层共挤输液用袋材料中硅含量及输液中硅迁移量的电感耦合等离子体质谱测定法(ICP-MS)。方法  采

用微波消解对样品进行消解处理，在确定的光谱条件下用 ICP-MS 测定法测定硅的含量。结果  硅在 1.5~5.0 μg·mL1 内

呈良好的线性关系(r=0.999 5)；硅含量测定的平均回收率为 98.4%(RSD=2.3%)。结论  该方法准确、灵敏、简便，适用

于对五层共挤输液用袋材料中硅含量及输液中硅迁移量的测定。 
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Determination of Si and Si Migration into Infusion of 5-Layer Co-extrusion Bags by ICP-MS  
 
CHEN Yu(Zhejiang Institute for Food and Drug Control, Hangzhou 310004, China)  

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To develop a method for determination of Si and Si migration into infusion of 5-layer 
co-extrusion bags by ICP-MS. METHODS  The sample was digested by microwave digestion, the content of Si was determined 

by ICP-MS under certain working conditions. RESULTS  Si had a linear range between 1.55.0 μg·mL1(r=0.999 5). The average 
recovery of Si was 98.4%(RSD=2.3%). CONCLUSION  This method is accurate, sensitive and simple, it can be used for 
determination of Si and Si migration into infusion of 5-layer co-extrusion bags. 
KEY WORDS: ICP-MS; infusion of 5-layer co-extrusion bags; Si; migration 

 

随着技术的进步，国家经济水平的提高，输

液包装塑料化是国际公认的发展趋势。目前在欧

美等发达国家，软袋、塑瓶包装的输液产品已经

成为市场主流，五层共挤输液用袋作为软包装输

液袋越来越多地用于临床输液的包装，国家食品

药品监督管理局直接接触药品的包装材料和容器

标准汇编 (简称 YBB 标准 )第六辑已有收载

(YBB00112005)[1]。塑料材料在加工工艺中必须加

入一定量的添加剂作为改进剂，含硅类化合物就

是其中一种添加剂，本实验测定了硅在五层共挤

输液用袋中的含量及迁移量。 

欧洲药典第 7 版 3.1.6(非肠道制剂及眼科制剂

用容器用聚丙烯)中对配方中添加的硅要求为不得

超过 0.5%[2]。我国的 YBB 标准中未对其做任何规

定，其中输液中硅的迁移情况也有待考察。本实

验采用电感耦合等离子体质谱仪(ICP-MS)测定输

液袋材料中的硅含量，并模拟输液袋灭菌条件，

考察了输液中硅迁移的情况。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

Agilent 7700 ICP-MS(美国 Agilent 公司)；

Multiwave 3000 微波消解仪(奥地利 Anton Paar 公

司)；Mettler AE240 天平(瑞士 Mettler 公司)。 

1.2  试药 

硅对照品(中国计量科学研究院国家标准物质，

GBW(E)080272，批号：10072，浓度：100 μg·mL1)；

硝酸(分析纯，国药集团化学试剂有限公司，批号：

T20110106)；H2O2(分析纯，国药集团化学试剂有

限公司，批号：20110108)；五层共挤输液用袋 3

批(某制药有限公司，批号：110601，110602，

110603)。 

2  方法与结果 

2.1  ICP-MS 条件 

载气：氩气(原子化气流速 15 mL·min1；辅助

气 1 mL·min1)；蠕动泵进样：0.1 r·min1；仪器运

行模式：He 模式；使用 robust-low 模式；扫描方

式：全定量扫描，样品检测 3 次后取平均值；检

测时间：0.33 s；内标元素 Ge。 

2.2  溶液的配制 

2.2.1  硅含量测定用供试品溶液的配制  取供试

品约 0.15 g，精密称定，置聚四氟乙烯罐中，加入

6 mL HNO3、2 mL H2O2 于微波消解仪中消化，消

解完全后置电热板上加热去酸，近干后，用 0.5% 

HNO3 洗入 25 mL 塑料量瓶中，即得。微波消解程

序 75 ℃ (8 ℃ ·min1)5 min→150 ℃ (20 ℃ ·min1) 

10 min→220 ℃(20 ℃·min1)10 min→35 ℃ 5 min。

升压速率：0.5 bar·s1；最大功率：1 400 W。 

2.2.2  硅迁移量测定用供试品溶液的配制  取输

液袋 40.0 g(约 8 只袋)，剪碎，加入注射用水 200 

mL，置高压蒸汽灭菌器中，121 ℃加热 60 min，

取出作为硅迁移量测定用供试品溶液。 

2.3  线性范围 

分别精密吸取硅标准溶液 1.5，2.0，2.5，3.0，

5.0 mL 至 100 mL 量瓶中，用 0.5% HNO3 溶液定

容至刻度，即得含硅 1.5，2.0，2.5，3.0，5.0 μg·mL1

的系列标准溶液，按“2.1”项下条件测定上述溶

液。测定的结果以浓度为横坐标(X)，峰高为纵坐

标(Y)，绘制工作曲线。计算得线性方程为：Y=0.32X + 

1.12，r=0.999 5，表明硅在 1.5~5.0 μg·mL1 内呈良

好的线性关系。 

2.4  检出限(LOD)与定量限(LOQ) 

取空白溶液测定 11 次，由标准曲线经计算得

到 LOD 为 0.35 μg·mL1，LOQ 为 1.17 μg·mL1。 

2.5  仪器精密度试验 

取硅对照品(1.0 μg·mL1)溶液，重复测得 6 次，

RSD=2.2%，表明仪器精密度良好。 

2.6  重复性试验 

取批号 110601 的供试品，称取相当于测试浓
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度的 80%，100%，120%浓度的供试品，每个浓度

各 3 份，按“2.2”项下方法配制，测定 Si 含量，

9 次测定的平均含量为 363 mg·kg1，RSD=3.3%，

表明重复性试验良好。 

2.7  硅含量测定回收率试验 

取批号 110601 的供试品 9 份，称取适量，精

密称定，置聚四氟乙烯罐中，分别精密加入硅对

照品溶液(20 μg·mL1)2.0，2.5，3.0 mL，加入 6 mL 

HNO3、2 mL H2O2，于微波消解仪中消化，消解

完全后置电热板上加热赶酸，近干后，用 0.5% 

HNO3 洗入 50 mL 塑料量瓶中，上机测定，计算回

收率，结果见表 1。 

表 1  硅含量测定的回收率试验结果(n=9) 

Tab1  Results of the recovery test of Si(n=9) 

样品称 

样量/g 

样品中 

含量/µg 

加入量/ 

µg 

测得量/ 

µg 

回收率/ 

% 

平均回

收率/%

RSD/
% 

0.150 1 54.49 40  92.5  95.0 

0.149 6 54.30 40  94.5 100.5 

0.149 9 54.41 40  95.0 101.5 

0.159 1 57.75 50 108.0 100.5 

0.150 1 54.49 50 102.5  96.0 

0.150 2 54.52 50 104.0  99.0 

0.150 9 54.78 60 112.5  96.2 

0.151 1 54.85 60 113.5  97.8 

0.150 5 54.63 60 114.0  98.9 

98.4 2.3 

2.8  样品测定 

分别测定上述硅含量及硅迁移量测定用供试

品溶液，测定结果见表 2，测定图谱见图 1。 

表 2  五层共挤输液用袋中硅含量及硅迁移量测定结果(n=5) 

Tab 2  Results of determination of Si and Si migration into 
infusion of 5-layer co-extrusion bags (n=5) 

批号 硅含量/mg·kg1 硅迁移量/mg·kg1 

110601 363 未检出 

110602 322 未检出 

110603 356 未检出 

 
图 1  样品测定 ICP-MS 图 

Fig 1  Determination figure of sample by ICP-MS 

3  讨论 

本实验采用 ICP-MS 测定五层共挤输液用袋

材料中的硅含量及迁移量，该方法与硅的其他测

定方法相比具有快速、准确、灵敏度高及方法稳

定的特点，适用于批量样品中硅的测定。 

本实验测定了输液袋材料中的硅含量，并模

拟输液袋灭菌条件，考察了输液中的硅迁移量，

为保证五层共挤输液用袋用于输液包装的安全性

提供试验参考依据。 

欧洲药典第 7 版 3.1.6(非肠道制剂及眼科制剂

用容器用聚丙烯)中对配方中对添加的硅要求为不

得过 0.5%。本实验测得 3 批五层共挤输液用袋中

的硅含量为 350 mg·kg1 左右，符合欧洲药典的要

求。在迁移试验中，模拟输液灭菌，即 121 ℃灭

菌 60 min(比一般灭菌 30 min 更加严格)条件后，浸

出液中未检出硅。以硅检出限 0.35 μg·mL1 计算，

样品溶液制备时加入注射用水 200 mL，取样量约

为 8 个输液袋(含内外两面)，实际产品仅内表面接

触输液，且按输液袋常用最小规格 100 mL 计，则硅

迁移入 100 mL 输液袋中的浓度低于 0.04 μg·mL1。 
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