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摘要　目的：修订《中国药典》２０１５年版四部中硅酸镁铝的质量标准。方法：通过多种形式的调查研究，掌
握了解作为药用辅料的硅酸镁铝的关键质量属性；通过文献研读和标准比对，聚焦本品《中国药典》标准与

欧美药典标准在项目设置、测定方法、限度规定等方面的异同；通过实验手段，验证或优化相关质量属性的测

定方法，并用于测定代表性的样品，在此基础上，设定合理的限度指标。结果：①修订了对来源描述：标准比
对发现中外药典来源规定差异较大，《中国药典》２０１５年版规定为膨胀性较差的双层结构高岭石，而欧美药
典规定其来源膨胀性好的三明治式三层结构的蒙脱石和皂石；②增订了鉴别方法：《中国药典》２０１５年版中
鉴别的专属性较差，参考ＵＳＰ增加了Ｘ粉末衍射法，分别对４个厂家不同类型的硅酸镁铝采用薄膜法和粉
末法进行测定；③修订了用于考察产品功能的旋转黏度测定法，对１９批国内外药用辅料硅酸镁铝进行测
定，发现７９％批次在规定限度内，国内外产品在该功能性指标方面略有差异；④修订了含量测定方法：采用
《中国药典》２０１５年版的滴定法测定铝镁含量及比例，发现进口样品的所有含量测定结果均不合格，采用新
建立的ＩＣＰＯＥＳ方法对２３批样品进行测定，发现国产硅酸镁铝的铝镁比均不在规定范围内，而进口硅酸镁
铝均在规定范围内。采用配对ｔ检验对比了ＵＳＰ中的原子吸收光谱法测定硅酸镁铝中镁铝比的数据，Ｓｉｇ＝
０６５５，两者无显著性差异。结论：《中国药典》２０１５年版的硅酸镁铝标准存在一定缺陷，本研究结果对其进
行了修订，并已收载于《中国药典》２０２０年版中。
关键词：硅酸镁铝；Ｘ粉末衍射法；黏度；电感耦合等离子体发射光谱法；关键质量属性；质量标准；药用辅料
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　　硅酸镁铝，（Ａｌｕｍｉｎｉｕｍｍａｇｎｅｓｉｕｍｓｉｌｉｃａｔｅ）是一
种镁、铝、硅、氧和水的复合物［１２］，自２０世纪５０年
代作为药用辅料上市至今，已有近６０年的历史［３］，

在药物制剂中主要作为吸附剂、稳定剂和助悬剂，片

剂及胶囊的崩解剂等。它单独或与其他助悬剂联合

使用于口服或外用制剂中作为助悬剂或稳定剂。在

一般片剂和缓释片剂中，硅酸镁铝用作黏合剂和崩

解剂。硅酸镁铝不适宜存在于 ｐＨ低于３５的酸性
溶液中。硅酸镁铝与其他黏土一样，可以吸附药物。

目前，硅酸镁铝已列入 ＧＲＡＳ。在欧洲准许用作食
品添加剂，英国准许用于非注射用制剂。ＦＤＡ《非活
性组分指南》中收载，该品用于口服颗粒剂、溶液

剂、混悬液、片剂、直肠用制剂、局部制剂。

在可及资料中，ＥＰ和 ＵＳＰ分别从２００４年［４］和

２００８年［５］收载本品，《中华人民共和国药典》（简称

《中国药典》）从２００５年版开始收载本品，但有企业
反馈，《中国药典》与欧美药典标准差异很大，符合

欧美药典标准的产品如按中国药典标准检验可能判

为不合格，为此，国家药典委于２０１６年立项委托江
苏省食品药品监督检验研究院对本品的标准情况进

行研究。

我院通过文献检索、标准比对及与企业面对面

沟通调研等方式，收集《中国药典》２０１５年版标准各
方面反馈意见，通过实验进行确认。根据合理的意

见，积极寻找解决方案，并兼顾国际化需求，最后聚

焦本品《中国药典》标准与欧美药典标准在项目设

置、测定方法、限度规定等方面的异同，建立或优化

相关质量属性的测定方法，并用于测定来源于市场

的代表性样品，采用统计学手段设定合理的限度指

标，在此基础上，拟定了《中国药典》本品的修订标

准，经方法复核及专业审定，最后，硅酸镁铝修订标

准收载于《中国药典》２０２０年版。
本文主要从硅酸镁铝的来源、鉴别（晶型）、黏

度及镁铝含量几个方面对标准研究进行阐述、说明。

hp
高亮
on

hp
附注
atomic？
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研究用样品包括 Ａ企业３批、Ｂ企业１２批（国

产），Ｃ企业１０批、Ｄ企业１０批（美国）。其中除 Ａ
企业外，均覆盖 ＵＳＰ４３／ＮＦ３８上涉及的四种类型的
硅酸镁铝。

１　来源修订
在《中国药典》２０１５年版上，对硅酸镁铝的定义

为“本品系由含高镁量的高岭石类硅矿粉与水掺和

成稀砂浆。经精制、干燥、粉碎而制得，铝含量与镁

含量之比应为 ０５～１２”。在 ＵＳＰ４０／ＮＦ３５中，硅
酸镁铝的定义则为“被移取砂砾和不溶胀性矿石成

分的胶态蒙脱石（ｃｏｌｌｏｉｄａｌｍｏｎｔｍｏｒｉｌｏｎｉｔｅ）和皂石
（ｓａｐｏｎｉｔｅ）的混合物（蒙脱石分子式：Ａｌ２Ｏ３·４ＳｉＯ２
·Ｈ２Ｏ，自然形成的硅酸盐黏土），其中有四种型号：
ＩＡ、ＩＢ、ＩＣ和 ＩＩＡ（详见表１）。这些型号的黏度、外
观及铝镁比例不同。高岭石和蒙脱石及皂石虽然都

属于层状硅酸盐，但《中国药典》２０１５年版上所述的
高岭石，在层状硅酸盐中属于高岭石亚群（ｋａｏｌｉｎｉｔｅ
ｓｕｂｇｒｏｕｐ），为１∶１的结构，而ＵＳＰ４０／ＮＦ３５上所述的
蒙脱石和皂石，则属于蒙皂石族（ｓｍｅｃｔｉｔｅ），为２∶１
的层状硅酸盐，如图１和图２。由此看来，高岭石与
蒙脱石和皂化石的空间结构及组成均有较大不同，

二者的膨胀能力也不一样，从而导致其功能性也会

有所差别。根据调研结果，美国生产的和国产的硅

酸镁铝均是来源于蒙脱石和皂石，经过提取、精制和

改性制得硅酸镁铝。故本次修订，将硅酸镁铝的来

源定义从“本品系由含高镁量的高岭石类硅矿粉与

水掺和成稀砂浆。经精制、干燥、粉碎而制得，铝含

量与镁含量之比应为０５～１２。”修订为“除去砂砾
和不膨胀矿石的蒙脱石与皂石的胶体混合物，因黏

度和铝镁含量比的不同，分为 ＩＡ、ＩＢ、ＩＣ和 ＩＩＡ四个
型号”（表１）。

表１　ＵＳＰ／ＮＦ与ＥＰ上硅酸镁铝类型
Ｔａｂ１　ＴｈｅｔｙｐｅｏｆｍａｇｎｅｓｉｕｍａｌｕｍｉｎｕｍｓｉｌｉｃａｔｅｉｎＵＳＰ／ＮＦａｎｄＥＰ

类型（ｔｙｐｅ） 黏度（ｖｉｓｃｏｓｉｔｙ，ｍＰａ·ｓ） 铝镁比（Ａｌ／Ｍｇ） 外观（ａｐｐｅａｒａｎｃｅ）

ＩＡ ２２５～６００ ０５～１２ 细小颗粒或片状物（Ｆｉｎｅｇｒａｎｕｌｅｓｏｒｆｌａｋｅｓ）

ＩＢ １５０～４５０ ０５～１２ 微粉（Ｍｉｃｒｏｆｉｎｅｐｏｗｄｅｒ）

ＩＣ ８００～２２００ ０５～１２ 细小颗粒或片状物（Ｆｉｎｅｇｒａｎｕｌｅｓｏｒｆｌａｋｅｓ）

ＩＩＡ １００～３００ １２～２８ 细小颗粒或片状物（Ｆｉｎｅｇｒａｎｕｌｅｓｏｒｆｌａｋｅｓ）

图１　１∶１的层状硅酸盐（如高岭石）
Ｆｉｇ１　 １∶１Ｐｈｙｌｌｏｓｉｌｉｃａｔｅｓ（Ｋａｏｌｉｎｉｔｅ）

图２　２∶１的层状硅酸盐（如蒙脱石和皂石）
Ｆｉｇ２　 ２∶１Ｐｈｙｌｌｏｓｉｌｉｃａｔｅｓ（ＭｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅａｎｄＳａｐｏｎｉｔｅ）

２　晶型鉴别
《中国药典》２０１５年版上未收载 Ｘ射线衍射光

谱对硅酸镁铝的测定，故参考 ＵＳＰ４０／ＮＦ３５中硅酸
镁铝鉴别，采用两种手段对硅酸镁铝的晶型进行鉴

别，一是通过将硅酸镁铝溶胀后除水风干成膜，再用

乙二醇饱和后进行晶型测定，简称薄膜法，是测定与

硅酸镁铝功能性相关的空间结构的鉴别；二是对硅

酸镁铝粉末直接进行Ｘ射线粉末衍射法测定，简称
粉末法，是测定硅酸镁铝本身的晶体结构。具体方

法如下：①取本品２ｇ，逐步加入１００ｍＬ水中，强烈
搅拌，静置１２ｈ以使水化完全。取２ｍＬ置合适的
载玻片上，室温自然风干使成薄膜。将载玻片置于

放有乙二醇的真空干燥器内，将干燥器抽真空，使得

乙二醇蒸气能在其中饱和，静置１２ｈ，照 Ｘ射线衍
射法，记录Ｘ射线衍射光图谱并计算 ｄ值。最大的
峰相应的ｄ值在１５０～１７２?（１ｎｍ＝１０?）间。②
照Ｘ射线衍射法（通则０４５１）对本品进行测定，计算
在１４８～１５４?的 ｄ值。在 １４９２～１５０４?和
１５１０～１５４０?两个区间内能有峰存在。
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对征集到的样品采用上述两种方法进行测定，

薄膜法中发现Ｂ企业的ＩＡ型和ＩＢ型对应的ｄ值不
在规定范围里。粉末法中，发现国产的硅酸镁铝仅

在１４９２～１５０４?区间有峰存在，而美国生产的４

个规格硅酸镁铝在 １４９２～１５０４?和 １５１０～
１５４０?两个区间均有峰。由此可见，国产的硅酸镁
铝和美国产的硅酸镁铝还是有所差异的（表 ２、
表３）。

表２　硅酸镁铝Ｘ射线衍射法测定结果（薄膜法）
Ｔａｂ２　ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ（ｕｓｉｎｇｆｉｌｍ）

生产企业（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ） 批号 类型（ｔｙｐｅ） 最大峰位置２θ（°）（ｍａｘｉｍｕｍｐｅａｋｐｏｓｉｔｉｏｎ，２θ） 对应ｄ值（ｄｖａｌｕｅ）

Ａ ２０１７０７０１ ／ ５２６５５ １６８

２０１７０７０２ ／ ５３７２１ １６４

２０１７０７０３ ／ ５３３１９ １６６

Ｂ １８５３１ ＩＡ ５０８ １７３７

１８５１１ ＩＢ ５１１ １７２７

１８５４１ ＩＣ ５７５ １５３７

１８５２１ ＩＩＡ ５２２ １６９２

Ｃ ２０１５２４４５５４ ＩＢ ５１７ １７０８

２０１６１５０２２６ ＩＩＡ ５２４ １６８５

２０１５４４７２６４ ＩＡ ５１９ １７０２

２０１５５０７９６２ ＩＣ ５２８ １６７３

Ｄ ６０００１ＮＦＩ２３８ ＩＢ ５１７９８ １７０５

５９３０１ＮＦＪ２３２ ＩＣ ５３０２６ １６６５

５９１０１ＮＦＫ０５２ ＩＩＡ ５４９４４ １６０７

５９００１ＮＦＪ１０１ ＩＡ ５２５５４ １６８０

表３　硅酸镁铝Ｘ射线衍射法测定结果（粉末法）
Ｔａｂ３　ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ（ｕｓｉｎｇｐｏｗｄｅｒ）

企业

（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）
批号

规格

（ｔｙｐｅ）

１４９２１５０４? １５１０１５４０?

２θ（°） ｄｖａｌｕｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ（Ｉ／Ｉｍａｘ） ２θ（°） ｄｖａｌｕｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ（Ｉ／Ｉｍａｘ）

Ａ ２０１７０７０２ ／ ６１８０ １５００ １５ － － －

２０１７０７０３ ６２１２ １４９３ ９ － － －

Ｂ １８５３１ ＩＡ ６１７９ １５００ ２０ － － －

１８５１１ ＩＢ ６１８２ １５００ ２０ － － －

１８５４１ ＩＣ ６１８３ １４９９ ２０ － － －

１８５２１ ＩＩＡ ６１８１ １５００ １８ － － －

Ｃ ２０１５２４４５５４ ＩＢ ６１８８ １４９８ ２１ ６０８６ １５２１ ２０

２０１６１５０２２６ ＩＩＡ ６１８８ １４９８ ２０ ６０８０ １５２２ ４

２０１５４４７２６４ ＩＡ ６１９２ １４９７ ２１ ６０９６ １５１９ ２０

２０１５５０７９６２ ＩＣ ６１７８ １５００ ２４ ６１０４ １５１７ ２２

Ｄ ６０００１ＮＦＩ２３８ ＩＢ ６１８５ １４９９ １００ ６１９２ １５２０ ９２

５９３０１ＮＦＪ２３２ ＩＣ ６１９７ １４９６ １００ ６１００，６０２６ １５１８，１５３５ ７０，１９

５９１０１ＮＦＫ０５２ ＩＩＡ ６１９２ １４９７ １００ ６０８２，６００９ １５２２，１５３９ ３７，２２

５９００１ＮＦＪ１０１ ＩＡ ６１８９ １４９８ １００ ６１０３ １５１７ ８５

３　黏度修订
《中国药典》２０１５年版中，黏度测定采用的是

ＮＤＪ１型旋转式黏度计，５％水溶液，２号转子，
３０ｒ·ｍｉｎ－１，在（２０±０１）℃依法测定，２号转子，
３０ｒ·ｍｉｎ－１，在（２０±０１）℃依法测定。此方法对

不同规格的硅酸镁铝没有区分性，对征集到的样品

进行测定，几乎都不在规定限度内。

考虑到硅酸镁铝存在四种类型，参考 ＵＳＰ４０／
ＮＦ３５，采用 ＢｒｏｏｋｆｉｅｌｄＤＶ２ＴＬＶＴ旋转式黏度计对
样品进行测定，通过对搅拌时间、分散时间和测定
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时间的考察，最终确定了新的黏度测定方法，即

“取本品２５ｇ（按干燥品计），加入装有一定体积水
的１０００ｍＬ烧杯中，再加入水使内容物重量为
５００ｇ，保持温度在（２５±２）℃，８００ｒ·ｍｉｎ－１搅拌
１０ｍｉｎ后，高速（１４０００～１５０００ｒ·ｍｉｎ－１）搅拌
３ｍｉｎ（精密计时），取混合物置５００ｍＬ烧杯中，静
置５ｍｉｎ，必要时调节温度至（３３±３）℃，照黏度测
定法（通则 ０６３３第三法），使用合适的旋转黏度
仪，以 ６０ｒ·ｍｉｎ－１运行６ｍｉｎ，精密计时，记录
数值”。

３１　搅拌速度与搅拌时间的比较
以ＨＬＡ型硅酸镁铝为例，对其黏度测定中可能

影响的因素进行比较，采用８００ｒ·ｍｉｎ－１和１２００

ｒ·ｍｉｎ－１分别搅拌 １０或 １５ｍｉｎ，同时考察下高速
（１４０００～１５０００ｒ·ｍｉｎ－１）分散３ｍｉｎ对黏度的影
响，结果显示，转速８００ｒ·ｍｉｎ－１或１２００ｒ·ｍｉｎ－１

对黏度影响不大，但搅拌的时间和是否分散对黏度

有所影响，但在高速分散３ｍｉｎ的情况下，搅拌１０
或１５ｍｉｎ对黏度影响不大，故采用８００ｒ·ｍｉｎ－１搅
拌１０ｍｉｎ后，高速分散３ｍｉｎ。
３２　测定时间的比较

考虑到硅酸镁铝具有触变性［３］，同一批样品采

用８００ｍｉｎ搅拌１０ｍｉｎ，高速（１４０００～１５０００ｍｉｎ）
分散后，于３，６和９ｍｉｎ测定黏度（表４），结果表明
６ｍｉｎ后样品黏度不发生变化，所以采用６ｍｉｎ时测
定黏度。

表４　硅酸镁铝不同时间黏度测定结果比对（ＢｒｏｏｋｆｉｅｌｄＤＶ２ＴＬＶＴ）
Ｔａｂ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｖｉｓｃｏｓｉｔｙａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅｓ

编号

（Ｎｏ）

型号

（ｔｙｐｅ）

生产厂家

（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）

３ｍｉｎ黏度

（ｖｉｓｃｏｓｉｔｙｉｎ３ｍｉｎ，ｍＰａ·ｓ）

６ｍｉｎ黏度

（ｖｉｓｃｏｓｉｔｙｉｎ６ｍｉｎ，ｍＰａ·ｓ）

９ｍｉｎ黏度

（ｖｉｓｃｏｓｉｔｙｉｎ９ｍｉｎ，ｍＰａ·ｓ）

限度

（ｌｉｍｉｔ，ｍＰａ·ｓ）

１ ＩＩＡ Ｃ企业 １９１０ １８８０ １８８０ １００～３００

２ ＩＩＡ Ｂ企业 １２５０ １２３５ １２３５

３３　样品测定结果
采用拟定的黏度测定方法对征集到的国内外样

品进行测定，结果表明，除个别批次外，其余样品均

在规定限度内（表５）。

表５　硅酸镁铝黏度测定结果
Ｔａｂ５　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖｉｓｃｏｓｉｔｙｏｆａｌｕｍｉｎｕｍｍａｇｎｅｓｉｕｍｓｉｌｉｃａｔｅ

批号　　

（ＬｏｔＮｏ．）　　

型号

（Ｔｙｐｅ）

生产厂家

（Ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）

转子型号

（Ｔｙｐｅｏｆｒｏｔａｔｅｒ）

黏度

（ＶｉｓｃｏｓｉｔｙｍＰａ·ｓ）

限度

（Ｌｉｍｉｔ，ｍＰａ·ｓｍＰａ·ｓ）

２０１７０７０３ ／ Ａ企业 ２ １５４ ／

２０１５５０７９６２ ＩＣ Ｃ企业 ３ ８１６０ ８００～２２００

２０１６３２２４５３ ＩＣ ３ ８０８

２０１７０４５６５５ ＩＣ ３ ８７２

１８５４１ ＩＣ Ｂ企业 ３ １０３７５

５９３０１ＮＦＪ２３２ ＩＣ Ｄ企业 ３ ６５００

２０１５４４７２６４ ＩＡ Ｃ企业 ２ ２３５ ２２５～６００

２０１６４１３７９４ ＩＡ ２ ２４５

２０１６６７９１５９ ＩＡ ２ ３１２

１８５３１ ＩＡ Ｂ企业 ３ ５７２０

５９００１ＮＦＪ１０１ ＩＡ Ｄ企业 ３ ３２８０

２０１６１５０２２６ ＩＩＡ Ｃ企业 ２ １８８０ １００～３００

２０１６４８４６６１ ＩＩＡ ２ １９０

１８５２１ ＩＩＡ Ｂ企业 ２ １２３５

５９１０１ＮＦＫ０５２ ＩＩＡ Ｄ企业 ２ １５９５

２０１５２４４５５４ ＩＢ Ｃ企业 ２ ９８５ １５０～４５０

２０１５４４７１６１ ＩＢ ２ １１２０

１８５１１ ＩＢ Ｂ企业 ２ １８８５

６０００１ＮＦＩ２３８ ＩＢ Ｄ企业 ２ １５０５
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４　含量测定

《中国药典》２０１５年版中采用容量法对硅酸镁
铝中的镁含量和铝含量进行测定，实际操作中发

现其中存在两个问题：一是酸化条件不合理；二是

在镁的滴定过程中发现国外生产的硅酸镁铝和国

产的硅酸镁铝滴定终点颜色有所差别。并且采用

容量法所得的镁铝比几乎均不在药典标准规定范

围内。而在 ＵＳＰ４０／ＮＦ３５和 ＥＰ１００中，镁铝含
量测定均采用的是原子吸收光谱法（ＡＡ法），具
体方法繁琐复杂，故此次修订标准时，建立了新

的 ＩＣＰＯＥＳ方法，并通过了方法学验证。同时测
定镁铝含量，大大提高了检验的效率。《中国药

典》２０２０年版中新建立的 ＩＣＰＯＥＳ方法具体情
况如下：

４１　仪器条件
ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒＡｖｉｏ电感耦合等离子体发射光谱

仪（ＩＣＰＯＥＳ），发射功率 １３００Ｗ，雾化器流量
０５５Ｌ·ｍｉｎ－１，辅助器流量０２０Ｌ·ｍｉｎ－１，冷却气
流量 １２Ｌ·ｍｉｎ－１，积分时间 １５ｓ，蠕动泵流速
１５０ｍＬ·ｍｉｎ－１。分别在３９６２ｎｍ与２８５２ｎｍ处
测定铝和镁。

４２　系列标准溶液的制备
试药：铝 （１０００ｍｇ· ｍＬ－１，ＧＳＢ０４１７１３

２００４），铝（１０００ｍｇ·ｍＬ－１，ＧＮＭＳＡＬ００１２０１３）；
镁 （１０００ ｍｇ· Ｌ－１，ＧＮＭＳＭＧ００１２０１３）；镁
（１０００ｍｇ·ｍＬ－１，ＧＳＢ０４１７３５２００４），国家有色金
属及电子材料分析测试中心。

取镁、铝标准溶液，用２％硝酸溶液制成每１ｍＬ分
别含镁和铝０１、０２、０５、１０、４０μｇ的混合溶液。
４３　供试品溶液

取本品０２ｇ，精密称定，加入偏硼酸锂１０ｇ，
置于２５ｍＬ铂坩埚中，混匀，在１０００～１２００℃灼烧
１５ｍｉｎ，冷却，加５％ ＨＮＯ３１５ｍＬ，加热使样品溶解
并转移至１００ｍＬ烧杯中，再分次加５％ ＨＮＯ３直至
铂坩埚中溶液澄清，合并溶液至１００ｍＬ烧杯中，超
声，放冷，转移至１００ｍＬ量瓶中，并用５％ ＨＮＯ３洗
涤烧杯并入容量瓶中，再用５％ ＨＮＯ３稀释至刻度，
过滤，取续滤液 １ｍＬ，置 ５０ｍＬ量瓶中，用 ２％
ＨＮＯ３稀释至刻度，作为供试品溶液。
４４　测定方法

采用电感耦合等离子体发射光谱法，按“４１”
仪器工作条件测定各元素标准工作溶液的发射强

度，相同条件下，测定试剂空白和硅酸镁铝中铝和镁

的含量。

４５　方法学验证
４５１　专属性　空白溶液　取５份偏硼酸锂１０
ｇ，选择常规酸溶解的方式，如５％硝酸，硝酸氢氟酸
（４∶２），盐酸氢氟酸（４∶２），硝酸氢氟酸饱和硼酸
（４：２∶６）和盐酸氢氟酸饱和硼酸（４∶２∶６）供试品方
法操作制备空白溶液，结果显示均无干扰。

其他酸溶解情况：样品加偏硼酸锂干法灰化后

加５％硝酸溶解，发现溶解需要较长时间，考虑用浓
度更高的酸去溶解样品。取加偏硼酸锂干法灰化

后，加硝酸、盐酸、硝酸氢氟酸４∶２、盐酸氢氟酸４∶
２等比例溶解样品，发现酸浓度增高并未增加溶解
效率，安全性大大降低，且加饱和硼酸去抑制氟化

镁、氟化铝沉淀的生成时空白本底太高，故按５％硝
酸溶解灰化样品。

波长的选择：取供试品，在镁铝所有的特征波长

下测试，如图 ４、图 ５所示，在 ３９６１５３、３０８２１５、
３９４４０１和２３７３１３ｎｍ下对铝测定波长进行选择，
最终选用干扰较小，响应较高的 ３９６２ｎｍ。在
２８５２１３、２７９０７７、２８０２７１和２７９５５３ｎｍ下对镁测
定波长进行选择，因样品中无元素干扰镁的测定，考

虑到同时测定镁和铝的缘故，兼顾两者响应以及稀

释操作的便捷，故镁的测定选择响应适中且仪器推

荐使用的２８５２ｎｍ。
４５２　标准曲线　以各元素的发射强度作为 Ｙ，元
素的浓度作为 Ｘ，绘制标准曲线，结果 Ａｌ的标准曲
线为Ｙ＝２３１０５６５２１Ｘ－５３３７３３６４（ｒ＝０９９９８），
Ｍｇ的工作曲线Ｙ＝７２５０５１３６２Ｘ－９１６８０４７２（ｒ＝
０９９９９），线性关系均良好。
４５３　检测限和定量限　根据ＩＵＰＡＣ的规定，在最
佳实验条件下，连续测定空白溶液１０次，按１０次空
白值标准偏差的３倍计算检出限，１０倍算出定量限。
镁的检测限和定量限分别为２９和９７ｎｇ·ｍＬ－１，铝
的检测限和定量限分别为１１和３７ｎｇ·ｍＬ－１。
４５４　回收率　取铝镁含量比为１４～２８的６份
样品（批号：２０１６１５０２２６，），以及铝镁含量比为０５
～１２的６份样品（批号：２０１６３２２４５３），按照１００％
限度分别加入镁标准溶液和铝标准溶液进行回收率

实验，结果显示在铝／镁为１４～２８的样品中，铝回
收率为 １０６１％，ＲＳＤ％ 为 ２９％，镁回收率为
１０４９％，ＲＳＤ％为３４％；在铝／镁为０５～１２的样
品中，铝回收率为１０４４％，ＲＳＤ％为３７％，镁回收
率为９８８％，ＲＳＤ％为３２％。
４５５　 精密度 　 分别取 ６份样品 （批号：
２０１６１５０２２６），按照方法制备供试品，测得结果显示
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铝／镁结果ＲＳＤ％为０７％，精密度良好。
４５６　耐用性　取样品（批号：２０１６１５０２２６）分别
按照下表取样，添加不同比例的偏硼酸锂，再按照方

法项下操作，耐用性良好。

４６　样品测定
取本品０２ｇ，精密称定，加入偏硼酸锂１０ｇ，

置于２５ｍＬ铂坩埚中，混匀，在１０００～１２００℃灼烧
１５ｍｉｎ，冷却，加５％ ＨＮＯ３１５ｍＬ，加热使样品溶解
并转移至１００ｍＬ烧杯中，再分次加５％ ＨＮＯ３直至
铂坩埚中溶液澄清，合并溶液至１００ｍＬ烧杯中，超
声，放冷，转移至１００ｍＬ量瓶中，并用５％ ＨＮＯ３洗
涤烧杯并入容量瓶中，再用５％ ＨＮＯ３稀释至刻度，
过滤，取续滤液 １ｍＬ，置 ５０ｍＬ量瓶中，用 ２％
ＨＮＯ３稀释至刻度，作为供试品溶液。

分别精密量取标镁、铝标准储备液适量，用２％
硝酸溶液制成每１ｍＬ分别含镁和铝０１、０２、０５、
１０、４０μｇ的混合溶液，作为镁、铝标准品溶液，取
供试品和标准品溶液依法检查（通则０４１１），分别在
３９６２ｎｍ处测定铝，在２８５２ｎｍ处测定镁。ⅠＡ、
ⅠＢ、ⅠＣ铝含量和镁含量之比应为０５～１２，ⅡＡ
型铝含量和镁含量之比应为１４～２８。

结果显示（表６）征集到样品国产硅酸镁铝的铝
镁比均不在规定范围内，而进口硅酸镁铝均在规定

范围内。

采用配对ｔ检验对比了ＵＳＰ中的原子吸收光谱
法测定硅酸镁铝中镁铝比的数据，Ｓｉｇ＝０６５５，显示
两种方法测定结果无显著性差异。

５　讨论
硅酸镁铝在《中国药典》２０１５年版和ＵＳＰ及ＥＰ

上最大的不同是来源不同，《中国药典》２０１５年版硅
酸镁铝规定来自于高岭石，而 ＵＳＰ和 ＥＰ的规定是
来自于蒙脱石和皂石。高岭石和蒙脱石及皂石同属

于片状硅酸盐，但他们的空间结构有所不同，而空间

结构的不同可能会导致硅酸镁铝的功能性上的差

异，故本次修订从硅酸镁铝的来源着手，探讨影响硅

酸镁铝功能性的关键质量属性。

５１　来源
我国化学药物大部分为仿制药物，为了保证其

与原研药物的疗效和质量的一致性，药用辅料的一

致性是其中的关键因素之一，因此，将本品的来源与

欧美药典协调一致有其合理性及现实意义。

５２　晶型
硅酸镁铝的晶型影响其空间结构，进而会影响

其功能性，故它也是影响硅酸镁铝的质量关键属性

之一，本次修订将晶型作为鉴定项的修订入标准，强

化了鉴别项的专属性。

表６　硅酸镁铝中铝镁含量测定结果（ＩＣＰＯＥＳ）

Ｔａｂ６　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒａｔｉｏｏｆａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｍａｇｎｅｓｉｕｍｂｙ

ＩＣＰＯＥＳ

厂家

（ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ）

批号

（ｌｏｔＮｏ）

类型

（ｔｙｐｅ）

镁铝含量比

（ｒａｔｉｏｏｆＡｌ／Ｍｇ）

限度

（ｌｉｍｉｔ）

Ａ ２０１７０７０１
%

７１ ／

Ｃ ２０１５５０７９６２ ＩＣ ０８ ０５～１２

２０１６３２２４５３ ＩＣ ０９

２０１７０４５６５５ ＩＣ ０９

２０１５４４７２６４ ＩＡ ０８

２０１６４１３７９４ ＩＡ ０９

２０１６６７９１５９ ＩＡ ０８

２０１５２４４５５４ ＩＢ ０９

２０１５４４７１６１ ＩＢ ０８

２０１６１５０２２６ ＩＩＡ ２２ １４～２８

２０１６４８４６６１ ＩＩＡ ２４

Ｂ １８５３１ ＩＡ ３３ ０５～１２

１８５３２ ＩＡ ３４

１８５３３ ＩＡ ３４

１８５１１ ＩＢ ３３

１８５１２ ＩＢ ３４

１８５１３ ＩＢ ３５

１８５４１ ＩＣ ３４

１８５４２ ＩＣ ３５

１８５４３ ＩＣ ３５

１８５２１ ＩＩＡ ３５ １４～２８

１８５２２ ＩＩＡ ３４

１８５２３ ＩＩＡ ３５

５３　黏度
硅酸镁铝在制剂中作用为崩解、助悬和增稠，因

此，黏度是其关键质量属性之一。原有ＣｈＰ２０１５版
标准对各种型号的硅酸镁铝无区分性，故本次修订

参考ＵＳＰ４０／ＮＦ３５中的黏度测定方法，通过对各种
影响黏度测定的参数进行考察后，确定了黏度测定

方法。针对不同铝含量／镁含量比型号的产品，不同
型号的硅酸镁铝在黏度限度可以进行区分。铝含

量／镁含量比为０５～１２的型号 ＩＡ的黏度限度为
２２５～６００ｍＰａ·ｓ，型号 ＩＢ的黏度限度为１５０～４５０
ｍＰａ·ｓ，型号ＩＣ的黏度限度为８００～２２００ｍＰａ·ｓ，
铝含量／镁含量比为１４～２８的型号 ＩＩＡ的黏度限
度为１００～３００ｍＰａ·ｓ。



·８８　　　 · 　　　　　　　　　　　　　　　　中 国 药 品 标 准 ＤｒｕｇＳｔａｎｄａｒｄｓｏｆＣｈｉｎａ２０２３，２４（２）
ＵＳＰ４０／ＮＦ３５中推荐的搅拌器为“ＷａｒｉｎｇＣｏｍ

ｍｅｒｃｉａｌＢｌｅｎｄｅｒＭｏｄｅｌ７００９Ｇ”，目前在中国市场上
不易购得，故采用了搅拌后再高速分散的方法，但高

速分散结束后的溶液温度无法到达 ＵＳＰ规定的样

品温度３３℃左右。由于硅酸镁铝溶液的传热不良，
将样品温度调节至 ３３±３℃的时间会长于放置的
５ｍｉｎ，故要求在必要时调节样品溶液温度至
（３３±３）℃。

图４　对照品溶液中铝元素和镁元素的典型光谱图
Ｆｉｇ４　 ＴｙｐｉｃａｌｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＡｌａｎｄＭｇｉｎｔｈｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

图５　供试品溶液中铝元素和镁元素的典型光谱图
Ｆｉｇ５　 ＴｙｐｉｃａｌｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＡｌａｎｄＭｇｉｎｔｈｅｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

５４　含量测定
原有《中国药典》２０１５年版仅规定了铝镁含量

比应为０５～１２，本次修订根据市场实际，增订了
铝镁含量比１４～２８的规格。同时，将原有的容量
分析法修订为更为简便准确的 ＩＣＰＯＥＳ法，在测定
效率方面远远优于ＵＳＰ方法。

本文旨在通过对硅酸镁铝现行标准中各个项目

进行研究，把握影响硅酸镁铝质量的关键属性，从而

建立起真正能够控制硅酸镁铝药用辅料质量的标

准，上述研究及标准修订与欧美药典的理念基本一

致，修订后的２０２０版《中国药典》标准基本与欧美
一致或更优，这为将来与ＵＳＰ和ＥＰ建立协调、助力
我国药用辅料走向国际奠定下基础。
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