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样品编号

１＃～３＃
４＃～７＃
８＃～１０＃
１１＃～１２＃
１３＃～１４＃
１５＃～１６＃
１７＃～１８＃
１９＃

来源

进口企业１
南方Ａ厂
国内中药厂１
进口企业１
进口企业２
南方Ｂ厂
进口企业２
进口企业３

生产厂家

南方Ａ厂
南方Ａ厂
南方Ｂ厂
意大利 Ｃ厂
意大利 Ｃ厂
南方Ｂ厂
法国Ｄ厂
意大利 Ｃ厂

基金项目：广东省中医药局科研项目犤２０２０１０４０犦。
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表１ 样品来源与生产厂家

滑石粉酸中可溶物元素组分与产地的关系

余少文 １，陈 蕾 ２，陈 英 １△

（１．广东省药品检验所，广东 广州 ５１０７００； ２．国家药典委员会，北京 １０００６１）
摘要：目的 探讨滑石粉酸中可溶物元素组分与产地的关系。方法 通过电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）法对滑石粉酸中可溶物多
种元素进行分析，并以各元素含量为变量进行聚类分析。结果 滑石粉酸中可溶物元素组分含量与滑石粉的产地有明显相关性。

结论 滑石粉酸中可溶物元素组分具有明显的产地差异。

关键词：酸中可溶物；元素组分；电感耦合等离子体质谱；聚类分析
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滑石粉是一种天然矿物成分，在各行业均有广泛应

用犤１犦。其主要成分为含水硅酸镁，以及少量的碳酸钙、碳

酸镁、氧化铝、氧化铁等杂质犤２－３犦。聚类分析是根据个体

的一个或多个变量的值将其进行分组的手段，可用于描

述、衡量不同数据源间的相似性，并对数据源进行分类

分析犤４犦，可用于评价各类不同产地来源的食品、中药、农

产品、矿物质等犤５－９犦。本研究中采用电感耦合离子体质

谱（ＩＣＰ－ＭＳ）法对不同产地的药用级滑石粉元素成分
进行分析，并对滑石粉不同元素的测定结果进行聚类分

析，考察不同产地的滑石粉元素组成的地域差异情况。

现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ７９００型电感耦合等离子体质谱仪（ＩＣＰ－ＭＳ，

美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ纯水处理系统（美国
Ｍｉｌｌｉｐｏ公司）；ＣＰ２２５Ｄ型电子分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司，精度为十万分之一）；０．４５μｍ微孔滤膜（天津市
津腾实验设备有限公司）；ＶＢ２４型智能样品处理器
（ＬａｂｔｅｃｈＬｔｄ．）。
１．２ 试药

钙 牗Ｃａ牘标准液（含量为 １０００μｇ／ｍＬ，批号为

１８０８０８６３），镁牗Ｍｇ牘标准液（含量为 １０００μｇ／ｍＬ，批号
为 １８０８０８６３），铁牗Ｆｅ牘标准液（含量为 １０００μｇ／ｍＬ，批
号为１８０８１４６３），重金属混合标准液（含量为１０００μｇ／ｍＬ，
批号为１６Ｄ７０２２），钪牗Ｓｃ牘标准液（含量为１０００μｇ／ｍＬ，批
号为 １７０１１７６３），锗牗Ｇｅ牘标准液（含量为 １０００μｇ／ｍＬ，
批号为１８０７０２７８），铟牗Ｉｎ牘标准液（含量为１０００μｇ／ｍＬ，
批号为１８０８１３６３），铋牗Ｂｉ牘标准液（含量为１０００μｇ／ｍＬ，
批号为１８１０１１３５），均购自国家钢铁材料测试中心钢铁
研究总院；优级纯盐酸（广州化试剂厂，批号为

２０１７０９０４－１）；水为去离子水；滑石粉来源与生产厂家
见表１。

·质量研究·
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序号

１
２
３
４
５
６
Ｘ
ＲＳＤ

Ｍｇ
１１４．１９
１０６．６４
１０９．９６
１１３．５９
１１４．０１
１０９．６６
１１１．３４
２．７６

Ｃａ
９７．８４
１０２．２５
９６．２２
９８．２６
９６．９３
９７．６７
９８．２０
２．１５

Ｆｅ
１０１．３１
９５．９４
９８．１６
９９．４２
１００．３６
９６．０４
９８．５４
２．２７

Ｃｒ
１０８．９２
１１３．９３
１１７．５１
１０７．７２
１０７．６７
１１０．６８
１１１．０７
３．５４

Ｎｉ
１０８．３４
１１１．１６
１１８．１１
１０７．６０
１０７．４２
１１０．０３
１１０．４４
３．６５

Ｃｕ
９７．５２
９３．２４
９４．３９
９６．０４
９７．３２
９３．６１
９５．３５
１．９６

Ａｓ
８３．４４
８５．８０
８９．４１
８３．６３
８４．６２
８５．０９
８５．３３
２．５６

Ｃｄ
８９．１３
８４．６４
８７．０５
８９．１１
９０．１３
８６．８６
８７．８２
２．３０

Ｈｇ
９１．４３
９２．１０
９２．３４
９１．１２
９２．０９
９３．０２
９２．０２
０．７３

Ｐｂ
８５．７５
８５．９０
８３．９４
８４．３３
８４．１２
８２．４１
８４．４１
１．５３

元素

Ｃａ
Ｍｇ
Ｆｅ
Ｃｒ
Ｎｉ
Ｃｕ
Ａｓ
Ｃｄ
Ｈｇ
Ｐｂ

回归方程

Ｙ＝０．０８１Ｘ＋０．０２４４
Ｙ＝１．５０６Ｘ＋０．０１４１
Ｙ＝１．６５６Ｘ＋０．１２９４
Ｙ＝２．６７３Ｘ＋０１．７７１
Ｙ＝１．１１７Ｘ＋０．１９５３
Ｙ＝３．１５９Ｘ＋１．２４８０
Ｙ＝０．４９９Ｘ＋０．２９６３
Ｙ＝０．１４３Ｘ＋０．０００５
Ｙ＝０．３７１Ｘ＋０．１９５４
Ｙ＝０．３３６Ｘ＋０．１６９１

ｒ
１．００００
０．９９９９
０．９９９９
０．９９９８
０．９９９７
０．９９９９
０．９９９９
１．００００
０．９９９６
０．９９９８

线性范围

３．６～４５μｇ／ｍＬ
３．６～４５μｇ／ｍＬ
０．１～１２．５μｇ／ｍＬ
２～５０μｇ／ｍＬ
２～５０ｎｇ／ｍＬ
２０～５００ｎｇ／ｍＬ
２～５０ｎｇ／ｍＬ
２～５０ｎｇ／ｍＬ
０．２～５ｎｇ／ｍＬ
２～５０ｎｇ／ｍＬ

检测限

０．０１３０μｇ／ｍＬ
０．００４７μｇ／ｍＬ
０．０００３μｇ／ｍＬ
０．２１７１ｎｇ／ｍＬ
０．０８２９ｎｇ／ｍＬ
０．１２７８ｎｇ／ｍＬ
０．１４８５ｎｇ／ｍＬ
０．００７１ｎｇ／ｍＬ
０．１４８４ｎｇ／ｍＬ
０．２２３９ｎｇ／ｍＬ

表２ 各元素线性范围及检测限考察结果

表３ 回收试验结果（％）

２ 方法与结果

２．１ 测定条件犤１０－１１犦

ＩＣＰ－ＭＳ工作参数：射频功率为 １５５０Ｗ；等离子
体氩气流速为 １５Ｌ／ｍｉｎ；雾化气流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ；
雾化室温度为２℃。
２．２ 溶液制备

取样品约 １ｇ，精密称定，置具塞四氟乙烯管中，精
密加入稀盐酸２０ｍＬ，５０℃加热３０ｍｉｎ，用 ０．４５μｍ微
孔滤膜滤过，精密量取续滤液 １０ｍＬ，置 ５０ｍＬ容量瓶
中，用盐酸溶液（１→８）稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶
液。同供试品溶液制备方法，但不加样品，即得空白溶液。

分别量取 Ｇｅ，Ｉｎ，Ｂｉ及Ｓｃ标准溶液各适量，加（１→８）盐
酸溶液稀释，得每１ｍＬ中含Ｇｅ，Ｉｎ，Ｂｉ均为０．０１μｇ，含Ｓｃ
２０μｇ的内标溶液。
２．３ 方法学考察

线性关系与检测限考察：精密量取钙、镁标准液各

９ｍＬ，铁标准液２．５ｍＬ，置１００ｍＬ容量瓶中，加盐酸溶
液（１→８）稀释至刻度，摇匀，作为标曲母液Ⅰ；精密量取
钴牗Ｃｏ牘、镍牗Ｎｉ牘、铜牗Ｃｕ牘、砷牗Ａｓ牘、镉牗Ｃｄ牘、铬牗Ｃｒ牘、汞
牗Ｈｇ牘、铅牗Ｐｂ牘标准溶液适量，置同一容量瓶中，用盐酸
溶液（１→８）稀释为每１ｍＬ中各含Ｃｏ，Ｎｉ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｐｂ
１０μｇ，含 Ｃｕ１００μｇ、含Ｈｇ１μｇ，含金牗Ａｕ牘１μｇ（作为汞
稳定剂）的混合标准贮备液。取混合标准贮备液 ５ｍＬ，
加盐酸溶液（１→８）稀释至５０ｍＬ，作为标曲母液Ⅱ。分别精
密量取标曲母液Ⅰ１，２．５，５，１０，１２．５ｍＬ，标曲母液Ⅱ
０．０５，０．１２５，０．２５，０．５，１．２５ｍＬ，分别加入 ２５ｍＬ容量
瓶中，加盐酸溶液（１→８）稀释至刻度，作为系列标准溶
液。取空白溶液、系列标准溶液及内标溶液，按拟订条件

测定，同时连续测定不少于 ７份空白溶液，以连续测定
空白溶液响应值的 ３倍标准偏差（３ＳＤ）所对应的待测
元素浓度作为检测限。结果见表２。

精密度试验：取 ２．２项下对照品溶液适量，按拟订
条件测定，连续进样６次。各元素测定结果的 ＲＳＤ均小
于１．５０％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２项下供试品溶液适量，于室温

下放置 ０，１，３，５，８ｈ时，按拟订条件测定。各元素含量
结果的 ＲＳＤ均小于１．５０％牗ｎ＝５牘，表明供试品溶液在
室温条件下放置８ｈ内基本稳定。

回收试验：取本品约 １ｇ，精密称定，置具塞四氟乙
烯管中，分别精密加入 Ｃａ、Ｍｇ标准液各 ０．９ｍＬ，Ｆｅ标
准液０．４ｍＬ，加入标曲母液Ⅱ１．０ｍＬ，再加入稀盐酸至
２０ｍＬ，在 ５０℃加热 ３０ｍｉｎ，用 ０．４５μｍ微孔滤膜滤
过，取续滤液 １０ｍＬ，置 ５０ｍＬ容量瓶，用盐酸溶液
（１→８）稀释至刻度，摇匀，作为回收率测定溶液，按拟
订条件测定。结果见表３。

重复性试验：取样品（编号为 １＃～１９＃）适量，各６
份，精密称定，依法制备供试品溶液，按拟订条件测定。

结果样品含量的 ＲＳＤ为０．６５％～９．４９％牗ｎ＝６牘，表明
方法重复性良好。

２．４ 样品测定
取供试品溶液、空白溶液及内标溶液，按拟订条件

对各元素进行测定。结果见表４。
２．５ 结果聚类分析犤１２－１４犦

为有效区分不同批次滑石粉酸溶性元素间的差异，

采用 ＳＰＳＳ１９．０统计学软件，基于 ｗａｒｄ系统聚类法，对
滑石粉酸中可溶物元素含量进行系统聚类分析，将元素

含量相近的滑石粉归为一类，聚类树状图见图 １。通过
对 １９批样品的 Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，Ｃｒ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｈｇ，Ｐｂ的
测定结果进行聚类分析，１９批样品被分为３类，第一类
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样品编号

１＃
２＃
３＃
４＃
５＃
６＃
７＃
８＃
９＃
１０＃
１１＃
１２＃
１３＃
１４＃
１５＃
１６＃
１７＃
１８＃
１９＃

Ｃａ
０．１７
０．１１
０．１１
０．１１
０．１１
０．１２
０．１５
０．２３
０．２３
０．２３
０．４６
０．４８
０．３５
０．３６
０．１８
０．２１
０．１１
０．１３
０．３１

Ｍｇ
０．１４
０．１１
０．１２
０．１１
０．１１
０．１１
０．１４
０．１７
０．１７
０．１７
０．３６
０．３８
０．３１
０．３２
０．１５
０．１８
０．３６
０．３９
０．２６

Ｆｅ
０．０１０
０．００８
０．００９
０．００９
０．００９
０．００９
０．０１０
０．０１０
０．０１０
０．０１０
０．０２９
０．０３０
０．０２４
０．０２４
０．０１３
０．０１５
０．０３０
０．０３４
０．０１７

Ｃｒ
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００２
０．００２
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００１
０．００３
０．００３
０．００１

Ｎｉ
０．０００２
０．０００２
０．００３２
０．０００３
０．００１１
０．０００２
０．０００１
０．０００３
０．００１４
０．０００１
０．０００７
０．０００５
０．０００４
０．０００４
０．０００３
０．０００１
０．００２３
０．００４５
０．０００４

Ｃｕ
０．０００１
０．００６４
０．０００５
０．０００２
０．０００２
０．０００３
０．０００１
０．０００１
０．０００１
０．０００３
０．０００４
０．０００２
０．００１３
０．０００２
０．０００４
０．０００１
０．００８４
０．００６８
０．０００３

Ａｓ
０．００４
０．００４
０．００４
０．００４
０．００４
０．００４
０．００４
０．００５
０．００４
０．００４
０．００５
０．００５
０．００５
０．００５
０．００４
０．００４
０．００５
０．００６
０．００５

Ｃｄ
０．０００００７
０．００００１７
０．０００００７
０．０００００３
０．０００００６
０．００００１０
０．０００００４
０．０００００５
０．０００００９
０．０００００３
０．０００００７
０．０００００５
０．００００１６
０．０００００６
０．０００００６
０．０００００４
０．０００００６
０．０００００６
０．００００４２

Ｈｇ
０．０００１２
０．００００４
０．００００３
０．００００１
０．００００１
０．００００２
０．００００１
０．００００２
０．００００１
０．００００１
０．００００２
０．００００１
０．００００３
０．００００１
０．０００００
０．０００００
０．００００２
０．００００２
０．００００１

Ｐｂ
０．０００５
０．００１０
０．０００７
０．０００２
０．０００９
０．００１０
０．０００５
０．０００６
０．０００８
０．０００３
０．０００７
０．０００５
０．０００９
０．０００６
０．０００３
０．００５８
０．０００５
０．０００６
０．０００５

表４ 样品测定结果（％）

１１
１２
１３
１４
１９
７
１０
１５
９
４
８
５
６
３
１
２
１６
１７
１８
０ ５ １０ １５ ２０ ２５

图１ 聚类树状图

为１＃～１０＃，１５＃，１６＃；第二类为１１＃～１４＃，１９＃；第三类
为１７＃～１８＃。
２．６ 产地调研

经对样品产地来源进行调研，结果见表１。
３ 讨论

基于聚类分析，采用 Ｗａｒｄ法对多个批号滑石粉酸
中可溶物元素组分进行聚类，在不人为干扰预设组数量

的前提下，系统根据测定结果将１９批样品自动划分为
３类。聚类分析的分类结果与产品的产地调研结果一
致，提示酸中可溶物元素组分的含量与产地有明显的相

关性。

由于聚类分析的计算目标是确保组内相似，而组间

不相似，该分析结果提示南方Ａ厂、意大利Ｃ厂及法国
Ｄ厂的滑石粉具有明显的地域差异。

比较３类不同产地的滑石粉可见，我国南方的产品
酸中可溶物Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ元素含量较低；法国的产品虽Ｃａ
含量较低，但Ｍｇ及 Ｆｅ杂质含量较高；意大利的产品则
Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ元素含量均较高。

中国南方与意大利产品 Ｃｒ，Ｈｉ，Ｃｕ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｈｇ，Ｐｂ
重金属元素无显著差异，但法国产品酸中的Ｎｉ及Ｃｕ等
元素稍高于中国南方与意大利产品。我国现行药典标

准 犤１５犦中仅对 Ｐｂ和 Ａｓ盐进行限量控制，未对总体重金
属限度进行控制，可考虑对滑石粉中重金属进行考察，

必要时加以控制。
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