
第２５卷　第２期　　　　　　　　　　　　　 桂 林 工 学 院 学 报 　　　　　　　　　　　　Ｖｏｌ．２５ Ｎｏ．２
２００５年 ４月　　　　　　　　　ＪＯＵＲＮＡＬＯＦＧＵＩＬＩＮＵＮＩＶＥＲＳＩＴＹＯＦＴＥＣ


ＨＮＯＬＯＧＹ　　　　　　　　Ａｐｒ２００５

文章编号：１００６－５４４Ｘ（２００５）０２－０２２１－０４

ＩＣＰ－ＭＳ法测定药用滑石粉酸溶物杂质成分
农以宁１，吴群英２

（１桂林电子工业学院 电子工程系，广西 桂林　５４１００４；２桂林工学院 数理系，广西 桂林　５４１００４）

摘　要：为考察国内不同产区药用滑石粉酸溶物杂质组成情况，采用电感耦合等离子体质谱法
（ＩＣＰ－ＭＳ）分析药用滑石粉中酸溶物杂质成分的种类与含量，测定其中主要金属离子和代表性
有害元素的含量．主要酸提取物成分Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ的含量（ｗＢ）分别为（２２０～２２００）×１０－６，（９

～６５）×１０－６，（２６０～２７２０）×１０－６和（２８～１００）×１０－６，Ａｓ的含量为（０２～０５）×１０－６，Ｐｂ
的含量为（０１～０３）×１０－６．滑石粉酸提取物中杂质金属离子总量小于样品量的１％，检出的
Ａｓ和Ｐｂ在通常使用量下，不会达到人体中毒剂量．
关键词：药用滑石粉；酸溶物；杂质；ＩＣＰ－ＭＳ
中图分类号：Ｒ２８２７６；Ｐ６１９２５３；Ｏ６５７６３　　文献标识码：Ｂ①

滑石粉是一种重要的医药、食品和化工原料，

也是环境友好材料．滑石粉主要成分为含水硅酸
镁 （Ｍｇ３Ｓｉ４Ｏ１０（ＯＨ）２），在稀盐酸中溶解物的多
少是反映滑石粉和药用滑石粉杂质情况及衡量其

品质的重要技术指标之一．目前这一指标在不同
的国家标准和药用滑石粉标准中有不同的规

定［１－６］．滑石中的主要杂质为 ＳｉＯ２、ＭｇＯ以外的
金属氧化物和无机盐类，分析方法主要为化学法，

仅限于少量几种金属，较系统的分析未见报道．
为掌握药用滑石粉酸溶物杂质的总体情况，本文

参考中国药典方法［２］对来自广西、辽宁、山东矿

区生产企业的药用滑石粉样本进行处理后，以电

感耦合等离子体质谱 （ＩＣＰ－ＭＳ）技术对其中酸
溶物杂质成分进行了研究，借助于 ＩＣＰ－ＭＳ在元
素分析上具有灵敏、可靠和同时测定多种元素的

优越性，获得了有关药用滑石粉酸溶物杂质成分

较为完整的信息．

１ 仪器与试剂

电感耦合等离子体质谱仪为安捷伦７５００ａ型．
仪器灵敏度Ｌｉ（７）≥８０００ｃｐｓ／１０－９，Ｙ（８９）≥

２００００ｃｐｓ／１０－９，Ｔｉ（２０５）≥１２０００ｃｐｓ／１０－９（括

号内数字为 ｍ／ｚ值）；背景≤５ｃｐｓ；氧化物干扰

（ＣｅＯ$）≤１０％；检测限（３σ，积分３ｓ），Ｂｅ（９）≤
２×１０－１２，Ｉｎ（１１５）≤１×１０－１２，Ｂｉ（２０９）≤１×

１０－１２；积分时间 ０１ｓ；稳定性（ＲＳＤ）≤３％（２０

ｍｉｎ），≤４％（２ｈ）．

黛安ＤＩＯＮＩＸＤＸ－１２０型离子色谱仪；ＭＥＴＴＬＥＲ

ＡＥ２００电子天平．计量器具均经法定计量检定．

盐酸为优级纯试剂，水为去离子水，滤材为

中速滤纸和０４５μｍ微孔滤膜．

Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ，Ａｓ，Ｐｂ标准物由国家标准

物质研究中心提供．

滑石粉样本分别采自广西龙胜、辽宁、山东

矿区药用滑石粉生产企业．

２ 方法、结果与讨论

２１　ＩＣＰ－ＭＳ全谱定性与半定量分析

取６批药用滑石粉样本各１ｇ，精密称定，加入

１０％（体积分数）稀盐酸２００ｍＬ，于５０℃水浴浸
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渍１５ｍｉｎ后，用中速滤纸和微孔滤膜滤过，取续滤
液１００ｍＬ作试品溶液（编号 Ｗ１Ｄ，Ｗ２Ｄ，…，
Ｗ６Ｄ），每ｍＬ滤液相当于滑石粉５０ｍｇ．以等稀释
度的稀盐酸作空白溶液，进样测定．

各批样品酸溶物所含元素或离子种类基本相

同，检出元素共计５７种，除表１所列成分外，在含量
水平为μｇ·Ｌ－１级的成分中，尚检出有 Ｌｉ（７）、Ｂｅ
（９）、Ｂ（１１）、Ｓｃ（４５）、Ｖ（５１）、Ｎｉ（６０）、Ｇａ（６９）、Ｇｅ
（７２）、Ｒｂ（８５）、Ｙ（８９）、Ｚｒ（９０）、Ｓｎ（１１８）、Ｓｂ（１２１）、
Ｃｓ（１３３）、Ｌａ（１３９）、Ｃｅ（１４０）、Ｐｒ（１４１）、Ｎｄ（１４６）、Ｓｍ
（１４７）、Ｇｄ１５７）、Ｄｙ（１６３）、Ｅｒ（１６６）、Ｔｈ（２３２）、Ｕ
（２３８）等元素，测定浓度大多在１０μｇ／Ｌ以下；在 ｎｇ
·Ｌ－１级的成分中，尚有Ｎｂ（９３）、Ｐｄ（１０５）、Ｉｎ（１１５）、
Ｌｕ（１７５）、Ｔｉ（２０５）、Ｂｉ（２０９）等元素，测定浓度大多
在１００ｎｇ·Ｌ－１以下．

以上结果显示，药用滑石粉溶于稀盐酸的主

要金属离子 Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ占测得的总质量
９０％以上，测得的总质量在样品质量１％以下．

表１　６批样品ＩＣＰ－ＭＳ定性与半定量分析结果
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆ６ｓａｍｐｌｅｓｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅａｎｄｓｅｍｉｑｕａｎｔｉｔｙ

ｂｙＩＣＰ－ＭＳ

元素 ｍ／ｚ ρＢ ｗＢ
Ｎａ ２３ ３．３～４．２ ６６～８４
Ｍｇ ２４ １１．０～１１０．０ ２２０～２２００

Ⅰ组 Ａｌ ２７ ０．５～３．２ ９～６５
（ｍｇ／Ｌ） Ｓｉ ２９ １．０～１．５ １９～３０

Ｃａ ４３ １３．０～１３６．０ ２６０～２７２０
Ｆｅ ５７ １．４～５．０ ２８～１００
Ｚｎ ６６ ０．３～１．３ ６．２～２６
Ｋ ３９ ３４０～８３０ ６．８～１６．６
Ｔｉ ４７ ２０．０～５２．０ ０．４～１．０
Ｃｒ ５３ １６．０～５７．０ ０．３～１．１
Ｍｎ ５５ ８４．０～７９０．０ １．７～１５．８

Ⅱ组 Ｃｕ ６３ ６０．０～８８．０ １．２～１．８
（μｇ／Ｌ） Ａｓ ７５ ７．５～２５．０ ０．２～０．５

Ｂｒ ７９ ２３．０～３２．０ ０．５～０．６
Ｓｒ ８８ ３７．０～９８．０ ０．７～２．０
Ｂａ １３７ １５．０～４１．０ ０．３～０．８
Ｐｂ ２０８ ４．６～１５．０ ０．１～０．３
Ｓｅ ８２ ０～５１０ ０～１０
Ｍｏ ９５ ５８０～８７０ １２～１７
Ｃｄ １１１ １３０～１８０ ３～４
Ｅｕ １５３ １１０～６５０ ２～１３

Ⅲ组 Ｔｂ １５９ １６０～４１０ １～８
（ｎｇ／Ｌ） Ｈｏ １６５ ２２０～５２０ ４～１０

Ｔｍ １６９ ７７～１８０ ２～４
Ｙｂ １７２ ４２０～９７０ ８～１９
Ｈｆ １７５ ２３０～７６０ ５～１５
Ｗ １８２ ６３～５１０ １～１０

　注：①ｍ／ｚ为测定元素的质荷比；②ρＢ单位，Ⅰ组—ｍｇ／Ｌ，Ⅱ组
　—μｇ／Ｌ，Ⅲ组—ｎｇ／Ｌ；③ｗＢ单位，Ⅰ组、Ⅱ组—１０－６，Ⅲ组—１０－９

离子色谱分析经适当稀释的上述样品溶液，

只得到 Ｍｇ和 Ｃａ２个色谱峰；阴离子分析除检出
引入成分Ｃｌ－强峰外，只检出ＮＯ－３的微弱小峰．
２２ 定量分析

２２１　线性关系　对 Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ及与应用
安全性有关的代表性成分Ａｓ，Ｐｂ进行ＩＣＰ－ＭＳ线
性范围考察，结果显示，在药用滑石粉酸溶物通

常所含 Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ，Ａｓ和 Ｐｂ浓度范围内，
测定值与浓度的线性关系良好 （表２）．
２２２ 精密度　取２１项下试品溶液 Ｗ５Ｄ，重
复测定５次，考察方法的精密度（表３）．
２２３　回收率试验 为评估方法的准确性，取不同

药用滑石粉样品进行加标回收率试验，结果见表４．
２２４　样品定量分析　为减少基体影响，对药用
滑石粉样品酸溶物中 Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ，Ａｓ，Ｐｂ的含量
采用标准加入法进行测定．取某批号样品３ｇ，精密
称定，置１００ｍＬ塑料瓶中，准确加入稀盐酸６０ｍＬ，
按２１项下方法处理后，准确吸取１０ｍＬ，４份，分
别放入编号为０，１，２，３号的２５ｍＬ量瓶中，按表５
所列容量加入Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，Ｆｅ，Ａｓ和Ｐｂ标准溶液，再
加水至刻度，摇匀，分别进样测定，结果见表５．
２３ 讨　论

（１）药用滑石粉杂质检查与控制的手段为常
规理化性质检查［１，７－８］，其中水和稀盐酸中溶解

表２　测定值与浓度的线性关系
Ｔａｂｌｅ２　Ｌｉｎｅａｒｉｔｙｏｆ６ｅｌｅｍｅｎｔｓｂｙＩＣＰ－ＭＳ

成分 浓度范围 线性方程Ｙ＝ａＸ＋ｂ 相关系数ｒ

Ｍｇ １０～２００ｍｇ·Ｌ－１ Ｙ＝６．６４６×１０３Ｘ＋２０９７００ ０．９９８８
Ｃａ ５～１４０ｍｇ·Ｌ－１ Ｙ＝１．７１１×１０Ｘ＋１７．３１ ０．９９９９
Ａｌ ０．５～１０ｍｇ·Ｌ－１ Ｙ＝８．３６７×１０３Ｘ＋７．４８５×１０２ ０．９９９７
Ｆｅ ０．５～１０ｍｇ·Ｌ－１ Ｙ＝７．８０４×１０２Ｘ＋１．９２７×１０２ ０．９９８９
Ａｓ １～５０μｇ·Ｌ－１ Ｙ＝３．５０１Ｘ＋１７．０９ ０．９９９９
Ｐｂ １～５０μｇ·Ｌ－１ Ｙ＝１．３４０×１０Ｘ＋１３．３６ ０．９９９８

表３　精密度试验结果
　　　　　Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｓｕｌｔｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ　　　　　ρＢ
测定次数 Ｍｇ Ａｌ Ｃａ Ｆｅ Ａｓ Ｐｂ

１ １１．０７ ０．６１ ２０．２６ ２．５０ １４．６０ １４．６３
２ １１．１０ ０．６１ ２０．６３ ２．５７ １４．６９ １５．６３
３ １１．１７ ０．６１ ２０．８８ ２．４９ １５．１６ １５．７５
４ １０．９６ ０．６０ ２０．４４ ２．３９ １３．５６ １４．９１
５ １０．９６ ０．６１ ２０．６７ ２．４３ １４．１５ １５．１６

平均值 １１．０５ ０．６１ ２０．５８ ２．４８ １４．４３ １５．２２
ＲＳＤ／％ ０．８３ ０．７４ １．１５ ２．７９ ４．１９ ３．１１
　注：Ａｓ和Ｐｂ的单位为μｇ·Ｌ－１，其余为ｍｇ·Ｌ－１
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表４　回收率试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｔｅｓｔｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙ

元素
原样品

测定值
加入量

加标后

测得值
回收率／％

Ｍｇ

２０．８８ １０．００ ３１．０３ １０１．５
１１．６ １０．００ ２２．３２ １０７．０
３９．６９ １０．００ ５０．３１ １０６．２
４０．３１ １０．００ ４９．９９ ９６．８
３５．７２ １０．００ ４５．２８ ９５．６
２２．３３ １０．００ ３２．５１ １０１．８

Ｃａ

２９．９１ ２０．００ ５０．８３ １０４．６
２９．９１ ２０．００ ５１．２２ １０６．６
１８．２９ ２０．００ ３９．５２ １０６．２
１２４．９０ ２０．００ １４４．６０ ９８．５
２７．８９ ２０．００ ４７．３５ ９７．３
１３５．７０ ２０．００ １５５．９０ １０１．０

Ｍｇ

０．４７ ０．５０ １．０２ １１０．０
０．４７ ０．５０ ０．９９ １０４．０
１．５７ ０．５０ ２．１２ １１０．０
１．３５ ０．５０ １．８９ １０８．０
１．４７ ０．５０ １．９９ １０４．０
０．７８ ０．５０ １．２９ １０２．０

Ｆｅ

１．６０ ２．００ ３．６５ １０２．５
１．３６ ２．００ ３．３７ １００．５
１．４１ ２．００ ３．５０ １０４．０
０．７９ ２．００ ２．８８ １０４．５
０．８０ ２．００ ２．９０ １０５．０
１．４１ ２．００ ３．５２ １０５．５

Ａｓ

２５．４０ ２．００ ２７．３３ ９６．５
１３．４７ ２．００ １５．５５ １０４．０
１４．８７ ２．００ １７．０８ １１０．５
７．５４ ２．００ ９．５４ １００．０
７．３３ ２．００ ９．４４ １０５．０
６．８０ ２．００ ９．０５ １１２．５

Ｐｂ

４．２４ ２．００ ６．３２ １０４．０
４．５２ ２．００ ６．５６ １０２．０
４．４９ ２．００ ６．４８ ９９．５
４．０６ ２．００ ６．０６ １００．０
４．０３ ２．００ ６．００ １０１．５
３．９６ ２．００ ６．０１ １０２．５

　注：Ａｓ，Ｐｂ的单位为μｇ·Ｌ－１，其余为ｍｇ·Ｌ－１

的物质质量的测定是主要项目，但此类检测项目

只能反映一定处理条件下滑石粉杂质的总量，不

能反映杂质的组成情况，采用 ＩＣＰ－ＭＳ方法则能
较好地解决这一问题，可提供其它测试方法无法

得到的产品质量信息．
（２）根据表１的结果，测得的酸溶物成分总

量 （各批样品中最大值之和）以质量百分数计算

为滑石粉取样量的 ０５２４％，其中 Ｍｇ，Ａｌ，Ｃａ，
Ｆｅ和Ｎａ占绝大部分 （０５１７％），可见酸溶物中
的杂质总量在 １％以下．Ａｓ和 Ｐｂ的含量分别为
（０２～０５） ×１０－６和 （０１～０３） ×１０－６，远
低于国内标准规定的３×１０－６和１０×１０－６［９］，表
明检测的药用滑石粉样品具有较高的生物安全性．

表５　样品标准加入法分析与结果
Ｔａｂｌｅ５　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｏｆｓａｍｐｌｅｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙｓｔａｎｄａｒｄ－ａｄｄ

元素 编号
标准

加入量
测定 含量（ｗＢ）

Ｍｇ

０ ０．００ ２９．１０
１ １０．００ ３９．０５
２ ２０．００ ４９．１５
３ ４０．００ ６９．１２

０．１４％

Ｃａ

０ ０．００ ５３．６０
１ ２０．００ ７３．６５
２ ４０．００ ９３．５５
３ ８０．００ １３３．９５

０．２７％

Ａｌ

０ ０．００ １．３０
１ ０．５０ １．８２
２ １．００ ２．３３
３ ２．００ ３．２６

０．０１％

Ｆｅ

０ ０．００ １．８９
１ ２．００ ３．８９
２ ５．００ ６．９０
３ １０．００ １１．８６

０．０１％

Ａｓ

０ ０．００ ９．７４
１ ２．００ １１．７０
２ ５．００ １４．７０
３ １０．００ １９．６５

０．４９×１０－６

Ｐｂ

０ ０．００ ４．１５
１ ２．００ ６．１４
２ ５．００ ９．１６
３ １０．００ １４．１１

０．２１×１０－６

　注：Ａｓ，Ｐｂ的标准加入量及测定值单位为μｇ·Ｌ－１，其余元素的
　单位为ｍｇ·Ｌ－１

（３）Ｍｇ和 Ｓｉ在滑石粉中的赋存状态绝大部
分是在Ｍｇ３Ｓｉ４Ｏ１０（ＯＨ）２晶格中，这些 Ｍｇ和 Ｓｉ通
常不以游离的离子态存在于水溶液中，也不溶于稀

酸［２］；但也有微量的 Ｍｇ，Ｓｉ分别以其它可溶性盐
（如碳酸镁、硅酸钠或硅酸钾）的形式存在［９］，在样

品处理时溶出．实际上，在用稀盐酸加热处理过程
中，Ｍｇ３Ｓｉ４Ｏ１０（ＯＨ）２晶格也有可能受到破坏而释
放出Ｍｇ和Ｓｉ离子，尽管这种晶格破坏和离子释放
的程度很小．因此，表１中测得的 Ｍｇ和 Ｓｉ含量似
乎应该包括以上两种存在形式的Ｍｇ和Ｓｉ．然而，分
析数据显示：６批样品Ｍｇ的含量是（２２０～２２００）×
１０－６，Ｓｉ的含量是（１９～３０）×１０－６，如果是由于晶
格破坏，显然与晶格中元素组成比例不符．另外，来
自不同产地的样品，在同一条件下处理的稀酸溶液

中Ｍｇ和Ｓｉ含量差别如此之大，其中 Ｍｇ的含量竟
相差１０倍，均表明酸溶物中的 Ｍｇ，Ｓｉ离子主要来
自滑石中的可溶性盐类，亦即伴生的杂质．国内外
长期以来以酸溶物的限度作为产品质量控制的主

要手段之一，是有其充分根据的．
（４）由于不同产地、不同矿脉的滑石杂质伴
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生情况存在较大差异，样品酸溶物中的杂质组成

较为复杂．样品溶液按规定为稀盐酸介质，个别
元素的测定可能会受到氯的多原子离子干扰．此
外，样品溶液中各分析元素之间也有相互干扰的

可能，这些因素将对样品成分特别是低含量成分

的ＩＣＰ－ＭＳ分析结果产生一定的影响，其影响程
度和控制方法还有待进一步的研究．

３ 结　论

（１）采用ＩＣＰ－ＭＳ分析药用滑石粉，在仪器
经校正和不用标准品情况下，可作全谱定性和半

定量分析，以了解样品杂质种类与数量的基本情

况；采用标准品，根据样品情况选择适当的定量

方法，则可以对某些特定杂质成分的含量进行准

确的测定．
（２）作为一项较为成熟和先进的分析技术，

近年来ＩＣＰ－ＭＳ已在国内地质、环境、冶金、半
导体、陶瓷等新材料和中药现代化、生物样品分

析方面得到应用［１０］，其所具有的高灵敏度、高可

靠性和同时测定多种元素的优越性，为药用滑石

粉成分的深入分析、产品的质量对比和控制，以

及标准拟订提供了条件．
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