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比色法快速检测药用胶囊铬限量
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摘摇 要:摇 目的摇 建立一种简便而快速判定药用胶囊中铬限量的方法。 摇 方法摇 选择湿法消解法处理胶囊,
加入显色剂二苯碳酰二肼发生显色反应,与标准铬对照液比较,判定其铬含量是否超标。 摇 结果摇 比色法与药典

规定的原子吸收光谱法检测结果相符。 摇 结论摇 比色法能简便而快速判定药用胶囊中铬含量是否超标。
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Fast Detecting Chromium Quantity of Officinal Capsules
by the Method of Colorimetry
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Abstract:摇 Objective摇 To build a method which is able to detect the chromium quantity of officinal capsules in a fast
and convenient way. 摇 Method摇 Using wet digestion to deal with capsules and after adding the chromogenic agent,DPCI,
the prepared solution is compared with the standard chromium solution so as to decide whether the chromium quantity is a鄄
bove鄄norm. 摇 Results摇 The outcome of colorimetry is identical with that of atomic absorption. 摇 Conclusion摇 Colorimetry
is able to detect in a fast and convenient way whether the chromium quantity of officinal capsules is above鄄norm.
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摇 摇 胶囊目前已经成为除片剂外口服固体制剂的主

要剂型,主要原料是药用明胶。 市场上劣质明胶主

要是制革厂经鞣制过含铬的皮革废料(俗称蓝矾

皮)生产的工业明胶。 其含有六价铬离子被人体吸

收,易引起皮肤湿疹、黏膜发炎、鼻中隔溃疡、喘息性

气管炎等疾病,对肝脏、肾脏等器官产生危害,破坏

血液系统及细胞,导致骨骼方面的疾病,有致癌的隐

患,甚至影响人的遗传基因 DNA[1]。
2010 年 3 月我国重新修订了对空心胶囊明胶

的标准,相比 2000 年版的标准,增加了铬检查,规定

铬含量不得大于百万分之二。 《中国药典》2010 版

二部采用原子吸收光谱法测定药用胶囊中铬的含

量。 此法虽具有精确灵敏等优点,但其检测时间需

要 48 h 以上[2],前处理复杂,需要大型仪器,不能实

现现场快速检测。
如何简便而快速判定药用胶囊中铬含量是否超

标成为当务之急[3]。 本文用湿法消解法破坏胶囊

中有机成分,使铬以离子形式与显色剂二苯碳酰二

肼溶液混合显色,与标准铬对照液比较,判定其铬含

量是否超标。

1摇 材料与方法

1. 1摇 主要仪器

摇 摇 原子吸收分光光度仪(日本岛津公司 AA6800
型);电子分析天平 BT25S(日本岛津公司 AA6800
型)。
1. 2摇 试剂

本实验所用试剂均为优级纯,实验用水为去离

子水。 铬标准液,磷酸盐缓冲液,0. 1 mol / L 氢氧化

钠溶液,浓硝酸,硫酸,盐酸,0. 5% 高锰酸钾溶液,
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10%尿素溶液,10% 亚硝酸钠溶液,0. 5% 焦磷酸钠

溶液,苯碳酰二肼的丙酮溶液。 胶囊来源:市面随机

购买 10 种药品胶囊,清空内容物,用少量水清洗 3
次,标记为样品 1 ~ 10。
1. 3摇 方法

1. 3. 1摇 原子吸收光谱摇 精密量取标准铬储备液适

量,用 2% 硝酸溶液稀释制成每 1 mL 含铬为 0. 0、
10. 0、20. 0、40. 0、80. 0 ng 的溶液,于 357. 9 nm 处,
分别测其吸光度,以吸光度对浓度绘制工作曲

线[4]。 回归方程为:Y = 0. 004 3X - 0. 003 03。 相关

性 r = 0. 999 5。
将样品胶囊剪碎,精密称取样品 0. 500 g,置聚

四氟乙烯消解罐内,加硝酸 5 ~ 10 mL,混匀,浸泡过

夜,进行消解。 消解完全后,取消解内罐置电热板上

缓缓加热至红棕色蒸气挥尽并近干,用 2% 硝酸转

入 50 mL 容量瓶中,稀释至刻度。 同法同时制备试

剂空白溶液做空白对照;代入上述回归方程,计算

结果。
1. 3. 2摇 比色法 摇 将样品胶囊剪碎,精密称取样品

0. 500 g 置三角烧瓶中,加入磷酸盐缓冲液 10 mL,
0. 1 mol / L 氢氧化钠溶液 10 mL,振摇 10 min,加入

浓硝酸 15 mL,缓慢加入硫酸 10 mL,振摇至胶囊完

全溶解,滴加 0. 5% 高锰酸钾溶液振摇至紫红色不

消失,加 10%尿素溶液,滴加 10%亚硝酸钠溶液,剧
烈振摇至紫红色消失,溶液无色,加 0. 5%焦磷酸钠

溶液 2 mL,苯碳酰二肼的丙酮溶液 0. 5 mL,摇匀过

滤, 移 至 50 mL 容 量 瓶 加 去 离 子 水 定 容, 与

0. 02 滋g / L标准铬对照液产生的颜色比较,判断其铬

含量是否超标。

2摇 结摇 摇 果

2. 1摇 原子吸收光谱实验结果

摇 摇 精密称取等量的样品,按 1. 3. 1 方法,分别测其

吸光度,重复 3 次,求平均值。 结果代入回归方程,
计算样本铬含量(表 1)。
2. 2摇 比色法实验结果

精密称取等量的样品,按 1. 3. 2 方法,与对照液

颜色比较,判断其铬含量是否超标,与 2. 1 结果比较

(表 2)。 由表 2 可以看出比色法与原子吸收光谱法

检测结果基本一致。

表 1摇 样本中铬含量检测结果

Table 1摇 The results of chromium quantity in the capsule
samples

样本编号 吸光度 浓度(滋g / L) 样本含铬量(mg / kg)

1 2. 456 0. 007 5 0. 75
2 2. 093 0. 006 0 0. 60
3 1. 007 0. 001 3 0. 13
4 11. 381 0. 045 9 4. 59
5 2. 147 0. 006 2 0. 62
6 1. 960 0. 005 4 0. 54
7 2. 053 0. 005 8 0. 58
8 1. 798 0. 004 7 0. 47
9 3. 170 0. 010 6 1. 06
10 2. 310 0. 006 9 0. 69

表 2摇 比色法与原子吸收光谱法检测 10 种胶囊结果比较

Table 2摇 The comparison of results in 10 kinds of capsules
between colorimetry and atomic absorption

样品编号 比色法(mg / kg) 原子吸收光谱法(mg / kg)

1 阴性 0. 75
2 阴性 0. 60
3 阴性 0. 13
4 阳性 4. 59
5 阴性 0. 62
6 阴性 0. 54
7 阴性 0. 58
8 阴性 0. 47
9 阴性 1. 06
10 阴性 0. 69

摇 摇 注:阴性代表样本颜色比 2 mg / kg 的标准液产生的颜色浅(呈无

色或者浅紫色);阳性代表样本颜色比 2 mg / kg 的标准液产生的颜色

深(深紫色)

3摇 讨摇 摇 论

3. 1摇 胶囊的预处理

摇 摇 胶囊一般有肠溶胶囊和胃溶胶囊 2 种,肠溶胶

囊在 pH 6. 8 的弱碱性环境下崩解,胃溶胶囊在酸性

环境下崩解。 经过先碱后酸的预处理,保证所有类

型的胶囊能完全溶解,便于检测。
3. 2摇 共存离子的影响

本实验考查了一些共存离子对本法的影响。 结

果表明在测定的相对误差小于 5% 的情况下,绝大

多数共存离子对本法无干扰,V5 + 会生成棕黄色络

合物,Mo6 + 会生成紫红色络合物,其络活物均不稳

定,在 10 min 内消失成无色,Fe3 + 会生成黄棕色络

合物,本实验通过加入焦磷酸钠溶液屏蔽 Fe3 + 排除

干扰。
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尽管比色法存在检测结果不能量化,主观因素

对检验结果影响较大等缺点,但其操作简便,无需复

杂的前处理和昂贵的原子吸收光谱仪,且完全可以

将标准铬溶液与显色剂产生的颜色制成色阶卡,将
各试剂制成便于携带的试剂盒,随时随地快速检测

得到结果。 如此简便而快速判定药用胶囊中铬含量

是否超标,无论对于胶囊使用厂家还是老百姓都具

有较大的实用价值。
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