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摘要：本研究采用一种简便且高效的样品前处理方法，结合电感耦合等离子体发射光谱法

（ICP-OES）对有机药物中的氯（Cl）、溴（Br）和碘（I）元素进行定量分析。该方法选

用 5%曲拉通作为分散剂，0.1%甲醇作为溶剂，实现了样品的快速分散和溶解，从而避免了

传统复杂的消解前处理步骤。通过优化实验参数，本方法成功实现了对 Cl、Br、I元素的准

确检测，其方法检测限（MDL）分别为 2.10%、1.09%、0.679%，相对标准差（RSD，n=6）

均小于 2.3%，显示出良好的线性关系、重现性和检出限。这种分析方法不仅提高了分析效

率，而且降低了样品处理过程中的潜在污染风险，为有机药物中痕量元素的快速、准确检测

提供了一种有效的技术手段。 
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Abstract: This study employs a straightforward and efficient sample preparation method coupled 

with Inductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectroscopy (ICP-OES) for the quantitative 

analysis of chlorine (Cl), bromine (Br), and iodine (I) in organic pharmaceuticals. 5% triton X-100 

is utilized as a dispersant, and 0.1% methanol serves as the solvent, enabling rapid dispersion and 

dissolution of the sample and thus circumventing the traditional complex digestion procedures. By 

optimizing experimental parameters, this method successfully achieves accurate detection of Cl, 

Br, and I with method detection limits (MDL) of 2.10%, 1.09%, and 0.679%, respectively. The 

relative standard deviation (RSD, n=6) is less than 2.3%, indicating good linearity, reproducibility, 
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and detection limits. This analytical approach not only enhances analytical efficiency but also 

reduces the potential risk of contamination during sample processing, providing an effective 

technical means for the rapid and accurate detection of trace elements in organic pharmaceuticals. 

Keywords：Inductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectrometry (ICP-OES)；organic 

pharmaceuticals；chlorine（Cl）；bromine（Br）；iodine（I） 

 

在有机药物的研发和设计中，卤素原子扮演着至关重要的角色。它们不仅赋予药物分子

疏水性，增强其穿透生物膜的能力，还通过立体效应精细调控分子的三维结构[1-3]。除了氟

（F），氯（Cl）、溴（Br）、碘（I）等卤素在有机药物中的应用同样广泛，它们的存在对

于实现药物的治疗效果至关重要[4]。如氯磺丙脲、氯霉素、丙酸倍氯米松等含氯药物，苯溴

马隆、盐酸氨溴索、溴丙胺太林等含溴药物，以及碘苷、盐酸胺碘酮、碘他拉酸等含碘药物，

都是临床常用的药物，它们的化学结构如图 1所示。 

 
图 1  常见含 Cl、Br、I的有机药物结构 

然而，有机药物的安全性和功效是药物研发中的两大核心问题。药物的安全性可以通过

药理学和毒理学特性来评估，同时也受到药物纯度和杂质含量的影响。药物中活性成分的含

量直接关系到其治疗效果[5]。例如，在有机药物的合成过程中，过量的碘可能会引发甲状腺

疾病等健康问题。 

随着有机合成技术的不断进步，含 Cl、Br、I元素的有机药物的开发和应用日益增多。

这些药物的纯度测定通常通过测定其中所含卤素的量，并结合药物成分含量来计算。因此，

对有机药物中的 Cl、Br、I元素进行定性和定量研究，对于控制合成药物的质量具有重大意
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义。 

传统的检测方法中，多以燃烧、吸收液吸收等方式将有机物中的 Cl、Br、I转换为无机

离子后，采用离子色谱法、分光光度法、电位滴定法、原子光谱法、气相色谱法质谱联用、

液相色谱质谱联用等方法进行检测[6-15]。有的采用强酸消解样品的前处理方法，这些方法涉

及复杂样品前处理过程，或存在处理过程中生成待测元素挥发性氢化物风险，影响检测通量

及检测结果准确度。 

本研究创新性地采用了非离子表面活性剂曲拉通 X-100[16-18]和甲醇对有机药物进行分

散和溶解，避免了复杂的消解处理样品，直接进行电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES）

检测。这种方法不仅简化了样品前处理步骤，还提高了检测的通量和准确性。选取了氯磺丙

脲、苯溴马隆、碘苷三种药物，对其中的非游离 Cl、Br、I元素进行了条件优化和含量分析。

该方法显示出良好的线性、重现性，检出限低，操作简便、快速、精密、准确，完全能够满

足常见临床使用的含 Cl、Br、I有机药物的分析需求，为有机药物中卤素元素的测定提供了

一种准确可靠的新方法。 

1 实验部分 

1.1 仪器、试剂与材料 

电感耦合等离子发射光谱仪（美国 PerkinElmer Avio 200）；百万分之一天平（瑞士Mettler 

Toledo）；可调移液枪（日本 Nichipet EX Plus）：量程 10-100 μL，100-1000 μL，1000-5000 

μL。 

氩气（Ar）：纯度不低于 99.99%；超纯水（经MilliQ纯水机纯化）：电阻率大于 18.0MΩ·cm；

浓硝酸(ρ=1.42 g/mL)：优级纯并经过亚沸蒸馏纯化；甲醇（色谱纯，北京百灵威科技有限公

司）；曲拉通 X-100（Triton X-100，阿法埃莎化学有限公司） 

Cl、Br、I元素标准溶液 1000μg/mL(美国 Inorganic Ventures)；氯磺丙脲（Dr.Ehrenstorfer，

C10H13ClN2O3S，纯度为 99.76%，Urel=1.0%）；苯溴马隆（中国食品药品检定研究院，

C17H12Br2O3，纯度为 99.26%）；碘苷（Dr.Ehrenstorfer，C9H11IN2O5，纯度为 98.7%，Urel=1.0%）。 

1.2 溶液配制 

标准曲线的配制：工作曲线范围根据样品溶液中 Cl、Br、I元素的含量大致范围确定，

样品中的 Cl、Br、I元素含量应在标准工作曲线范围内。 

Cl标准曲线：准确移取 Cl元素标准储备液，使用含 5%甲醇与 0.1%曲拉通混合水溶液

定容配成浓度为 0 mg/L、40 mg/L、100 mg/L、150 mg/L、200 mg/L、250 mg/L的系列标准
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溶液。 

Br标准曲线：准确移取 Br元素标准储备液，使用含 5%甲醇与 0.1%曲拉通混合水溶液

定容配成浓度为 0 mg/L 、10 mg/L、20 mg/L、50 mg/L、100 mg/L、200 mg/L的系列标准溶

液。 

I标准曲线：准确移取 I元素标准储备液，使用含 5%甲醇与 0.1%曲拉通混合水溶液定

容配成浓度为 0 mg/L 、0.5 mg/L、1 mg/L、2 mg/L、5 mg/L、10 mg/L、20 mg/L的系列标

准溶液。 

1.3 样品制备 

称样前根据有机药物性质对样品进行干燥处理。样品称样量根据不同有机化合物中 Cl、

Br、I的含量、溶解性及稀释倍数来确定，应保证进样溶液中 Cl、Br、I元素含量大于方法

定量限。采用含 5%甲醇与 0.1%曲拉通混合水溶液定容，同时制备相应的试剂空白溶液（相

同试剂、相同体积、相同处理步骤）。 

氯磺丙脲样品：称取 4 mg氯磺丙脲，使用 0.1%曲拉通与 5%甲醇溶液分散溶解并定容

至 10 mL，同时制备相应的试剂空白；苯溴马隆样品：称取 16 mg苯溴马隆，使用 0.1%曲

拉通-与 5%甲醇溶液分散溶解定容至 50 mL，同时制备相应的试剂空白；碘苷样品：称取

12 mg碘苷，使用 0.1%曲拉通与 5%甲醇溶液分散溶解定容至 500 mL，同时制备相应的试

剂空白。 

1.4 仪器及测试条件 

冷却气气流速：12 L/min；辅助气流速：0.3 L/min；载气流速：0.4 L/min；RF功率：

1500 W；中心管内径：1 mm；蠕动泵转速：1.0 mL/min。各元素的谱线选择：氯 858.597 nm、

溴 863.866 nm、碘 182.976 nm。 

2 结果与讨论 

2.1 仪器条件的优化 

根据分析需要优化等离子各项参数（RF功率、载气流速、冷却气气流速、辅助气流速、

溶液提升量等）。 

1）RF功率的选择 

在优化射频（RF）功率时，我们发现选择仪器的最大 RF功率 1500 W能够获得最佳的

分析结果。这一发现基于卤素元素难以电离的特性，其电离度直接关联到分析的灵敏度。因

此，使用较高的 RF功率有助于提高卤素元素的电离程度，从而增强分析的灵敏度。增大功

中
国
仪
器
仪
表
学
会



 

率还能在分析有机样品或含有机溶剂的样品时，更容易分解有机物，更能维持等离子的稳定

性。 

2）氩气流速选择 

在 ICP-OES分析中，氩气流速的优化对于确保分析的稳定性和灵敏度至关重要。本研

究专注于确定在使用 0.1%曲拉通与 5%甲醇溶液分散溶解有机药物时，最佳的载气、冷却气

和辅助气流速。通过实验，我们特别考察了含 I有机药物在不同载气流速下的信号强度，以

期找到最佳的操作条件。 

实验中，我们固定了 RF功率等其他参数，系统地探讨了载气流速在 0.3至 0.5 L/min范

围内对目标元素信号强度的影响。如图 2所示，当载气流速设定为 0.4 L/min时，I元素的信

号强度达到最大。这一现象可以归因于载气在雾化器处与分析溶液共同形成气溶胶，随后这

些气溶胶通过雾室和炬管进入等离子体。随着载气流速的增加，单位时间内被带入等离子体

的气溶胶量增多，从而增强了分析元素的信号强度。相反，当载气流速减小时，信号强度也

随之减弱。然而，当载气流速过高时，气溶胶在等离子体内的停留时间过短，无法充分激发，

导致分析元素的信号强度在达到峰值后下降[19]。因此，我们得出结论，最佳的载气流速为

0.4 L/min，这一流速既能保证气溶胶的有效传输，又能保证其在等离子体内的充分激发，从

而获得最佳的分析信号。 

 

 

图 2  有机药物中 I元素的强度随载气流速的变化关系 

图 3展示了冷却气和辅助气流速对目标元素信号强度的影响。实验结果表明，两种气体

流速与碘元素信号强度之间的关系呈现出相似的趋势：气体流速越低，碘元素的信号强度越

高。然而，冷却气流速的设定需要在提高信号强度与确保实验安全性和稳定性之间找到平衡

点。如果冷却气流速过低，可能会导致炬管损坏，并影响等离子体的稳定性以及对有机物的
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分解效率。在实验中，当冷却气流速设置为 11 L/min时，观察到等离子体焰炬周围出现少

量黄色，这可能是由于有机物分解不完全所致。因此，在综合考虑了这些因素后，我们选择

了 12 L/min的冷却气流速作为最佳实验条件。 

对于辅助气而言，其流速对有机溶剂等离子光源的影响主要体现在对等离子体参数的调

控上。辅助气流速的增加会导致等离子体激发温度的降低[20]。在参考了仪器的推荐设定值

后，我们选择了 0.3 L/min的辅助气流速作为实验条件。这一选择旨在确保等离子体的激发

效率，同时避免因流速过高而对激发温度造成不利影响。 

 
图 3  有机药物中 I元素的强度随冷却气/辅助气流速的变化关系 

3）溶液提升量选择 

同样选取含 I的有机药物进行实验条件探讨，分别选择仪器常用的 0.5、1.0、1.5、1.8 

mL/min的溶液提升量，图 4结果表面现 1.0 mL/min的速度信号最好。不同有机溶剂对等离

子的稳定性影响不同，有机物含量越高，需要升量速度越小，因为通过减少进样量可以防止

等离子体出现不稳定或熄灭的情况。本实验方法通过优化 RF功率等参数后，按 1.0 mL/min

的提升速度进样 1 h，炬管口不产生碳沉积，且保证等离子的稳定性，故选择 1.0 mL/min的

溶液提升量作为实验条件。 中
国
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图 4  有机药物中 I元素的强度随溶液提升量的变化关系 

2.2 方法线性、检出限与定量下限 

选用优化后的实验条件，在仪器达到稳定状态下，对一系列不同质量浓度的 Cl、Br、I

元素的标准溶液进行测定，以标准溶液浓度为横坐标，以待测元素的信号响应值为纵坐标绘

制标准曲线，做线性回归分析，得到标准曲线的回归方程。结果表明，三种元素在一定浓度

范围内与响应值呈良好的线性关系，相关系数均大于 0.999（见表 1）。在基质匹配标准溶

液中，试剂空白测定 11次，计算标准偏差，三倍标准偏差和十倍准偏差分别对应的确定 Cl、

Br、I元素的仪器检出限（IDL）和定量下限（IQL）（见表 2）。根据样品前处理的定容体

积、试样量及 Cl、Br、I的 IDL和 IQL计算方法检出限（MDL）和方法定量下限（MQL）

（见表 2）。 

表 1  线性方程和相关系数 

元素 线性范围/ mg.L-1 线性方程 相关系数（r） 

Cl 40~250 y=56.173x-157.83 0.9997 

Br 10~200 y=51.229x-41.669 0.9998 

I 0.5~20 y=393.4x-57.855 0.9997 

表 2  检出限和定量下限 

元素 IDL/mg.L-1 IQL/mg.L-1 MDL/% MQL/% 

Cl 8.39 28.0 2.10 7.00 

Br 3.49 11.6 1.09 3.63 

I 0.163 0.544 0.679 2.67 

结果表明，I元素的方法检出限较低为 0.679%，而 Cl、Br分别为 2.10%和 1.09%，能满
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足常见临床使用的含 Cl、Br、I的有机药物的分析。由于仪器的原因，Cl、Br只能选择高波

段的分析线，如使用能实验低波段的分析线（如 Cl 134.72 nm、Br 154.06 nm）的仪器，会

有更好的检出限。 

2.3 精密度和准确度 

精密度和准确度是评估测试方法性能的关键指标。本研究采用有证标准样品来考察测试

方法对实际样品的检测能力。实验中，我们精确称量了氯磺丙脲、苯溴马隆、碘苷三种有证

标准物质，并使用 0.1%曲拉通与 5%甲醇溶液进行分散溶解和定容，同时制备了相应的试剂

空白。通过分析校准空白溶液、标准工作曲线溶液以及样品，我们对方法的精密度和准确度

进行了评估。在每次测定样品前，我们先用溶剂冲洗系统直至信号降至最低，并确保分析信

号稳定后才开始测定。 

精密度是通过计算相对标准偏差（RSD）来衡量的，而准确度则是通过将测定值与标准

值进行比较来评估。实验结果如表 3所示，Cl、Br、I的测定值与标准证书值相吻合，偏移

值不超过 1.6%，RSD均不超过 2.3%（n=6），表明该方法在测定这三种药物中的 Cl、Br、

I元素时具有良好的准确度和精密度。 

表 3  实际样品的测定结果（n = 6） 

元素/样品 

测定值/% 

RSD/% 
理论

值/% 

偏

倚

/% 
1 2 3 4 5 6 

平均

值 

Cl/氯磺丙脲 12.27 12.33 12.58 12.27 12.42 12.52 12.58 1.4 12.78 1.6 

Br/苯溴马隆 35.37 37.21 37.87 37.36 36.89 37.62 37.05 2.3 37.40 0.9 

I/碘苷 35.82 35.79 36.31 35.21 35.15 35.05 35.55 1.5 35.37 0.5 

3 结论 

在本项研究中，我们开发了一种创新的样品前处理策略，并将其与 ICP-OES相结合，用

于有机药物中 Cl、Br、I 元素的定量分析。我们选用非离子表面活性剂曲拉通 X-100 作为分

散剂，甲醇作为溶剂，这一组合显著加快了样品的分散和溶解过程，同时避免了传统消解方

法的复杂性和可能引入的污染。这一改进不仅简化了样品制备流程，而且提升了分析的效率

和精确度。 

通过实验参数优化，实现了对 Cl、Br、I 元素的高准确度检测。鉴于含卤素有机药物中
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Cl、Br、I元素的含量通常较高，本方法完全能够满足临床上对含这些元素的有机药物的分析

需求。与现有研究相比，本研究为 Cl、Br、I元素的检测提供了新的视角，尤其是在提高 ICP-OES

方法的灵敏度和降低检出限方面。 

尽管卤素元素由于其较高的电离能而可能导致检测灵敏度下降，我们的研究证明了通过

精心的样品前处理和测试条件的优化，ICP-OES 技术在检出限上仍然具有显著的优势。这种

方法不仅提升了分析效率，还减少了样品处理过程中潜在的污染风险，为有机药物中痕量元

素的检测提供了一种高效、可靠的技术途径。 
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