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简介

单颗粒 ICP-MS（SP-ICP-MS）已成为分析
各种环境样品中纳米颗粒（NPs）的重要工
具。1-3 该方法能够在单次分析中快速、准

确地分析粒径、颗粒浓度和溶解离子浓度，

从而成为跟踪纳米颗粒在自然系统中的行

为（溶解和聚合）的首选技术。然而，纳米颗粒在环境样品中的溶解和聚合取决于基体，

且样品基体组成和浓度（例如溶解有机质（DOM）和离子强度）对其具有极大影响。4 因此，

在分析之前稀释样品可能会影响样品中纳米颗粒的状态。

在 SP-ICP-MS 中实现精确测量，需要精确地测量输运效率（TE）、样品流速以及用于校准
仪器和样品基体的标准品之间的精确基体匹配。

输运效率和样品流速极大地取决于样品的基体组成。具有高溶解有机物质的样品倾向于

具有较高的输运效率，而具有高总溶解固体的样品倾向于降低输运效率并形成较低的流

速。使用非基体匹配标准来测量环境基体悬浮液中的颗粒将导致电离时的信号抑制，这

可能导致低估颗粒直径。在基体匹配的环境样品溶液中制备标准品并非易事，因为离子

标准品可能会沉淀，纳米颗粒标准品可能会聚合，而导致难以获得准确的输运效率测量

和校准曲线。

使用全基体进样系统和

单颗粒 ICP-MS快速测
定海水中纳米颗粒
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参数 值

雾化器 PFA-ST

雾室 玻璃旋流雾室

中心管 石英，2 mm id

射频功率（W） 1600

雾化气流量（L/min） 0.66

AMS气流量（L/min） 0.40

样品提取速率（mL/min） 0.11

待测物 Au 197

驻留时间（µs） 50

样品分析时间（s） 60

表 1. 用于海水中纳米颗粒 分析的 NexION 2000 ICP-MS参数

图 1. AMS气体流量对输运效率、离子强度读数和颗粒计数的影响
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通常，在 ICP-MS 分析中，分析之前需要稀释具有较高
基体的样品。然而，在处理纳米颗粒时，稀释可能触发

转化，这意味着获得的结果可能无法准确反映样品中纳

米颗粒的初始状态。

避免人为稀释样品的一种方法是使用 NexION® ICP-MS
的全基体进样系统（AMS）进行分析，它可以提供在线
地利用气体对雾室中气溶胶进行稀释的功能。5 这种稀
释机制可以在不影响样品中纳米颗粒的状态的情况下降

低基体效应、消除信号抑制，在无需基体匹配的情况下

实现离子和纳米颗粒标液的进样。本文中，我们将探索

模拟海水样品中金纳米颗粒的分析，并利用 ASM 功能

避免人为稀释，并讨论仪器配置条件对单颗粒 ICP-MS
进行精确和准确颗粒分析的影响。

实验

样品和样品制备

在超高纯（UHP）水中以 1，2 和 3 ppb 浓度制备离子
金（Au+）标准品，并且在超高纯水中按 60000 颗 /mL
制备 60 nm 的金纳米颗粒标准品（NIST 8013）。使用标
准参考物质（CASS-6，加拿大国家研究委员会）制备海
水样品，并掺入60000颗 /mL的60 nm NIST金纳米颗粒。
在分析之前不进行进一步的样品稀释。

仪器参数

所有分析均在 NexION 2000 ICP-MS 上进行，并使用表
1 中所示的进样附件和参数。全基体进样系统（AMS）
的气流量设定为 0.4 L/ 分钟，即 10 倍稀释，可在未经
任何人为稀释的情况下分析未稀释的海水，从而简化样

品制备，并确保样品基体中纳米颗粒的完整性。

结果和讨论

在使用 AMS 的情况下，输运效率、离子校准标准的强

度和颗粒计数将受到影响。如图 1 所示，所有这些参数
随着 AMS 气流量的增加而降低，这是可以预见到的，
因为 AMS 在雾化后、导入等离子体之前将稀释样品气
溶胶。为了获得准确的结果，必须在与样品相同的 AMS
气流量下测量输运效率和离子校准标准品。

如图 2 所示，在几种不同的 AMS 气流量下精确确定
NIST 60 nm 金颗粒的粒径，证明如果使用相应的离子校
准，AMS不会影响粒径测量的准确度。

完成以上验证后，将金纳米颗粒添加到海水样品中并进

行测量。图 3 显示了添加到海水和去离子水中的 60 nm
纳米颗粒的粒径分布。相应的粒径和颗粒浓度测量值分

别如图 4 和图 5 所示。总之，这些结果显示出相同的粒
径和粒径分布。结果表明，适当的仪器参数设置和 AMS
降低了基体效应，从而能够在复杂的环境基体（如海水）

中进行准确精准的纳米颗粒测量，而无需与离子校准标

液进行基体匹配。这种能力简化了流程，增加了可用性，

最重要的是，由于消除了液体稀释的需要，可在分析样

品中获得纳米颗粒的准确结果。
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图 2. AMS气体流量对 NIST 8013 60 nm金纳米颗粒测量粒径的影响

图 4.在海水和去离子水中的 NIST 8013 60 nm金纳米颗粒粒径测量值

图 3.未稀释的海水（a）和去离子水（b）中的 NIST 8013 60 nm
金纳米颗粒的粒径分布

图 5.海水和去离子水中 NIST 8013 60 nm金纳米颗粒的
颗粒浓度测量值
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结论

本文使用PerkinElmer的NexION 2000 ICP-MS，证明了
SP-ICP-MS精确测量海水（典型的复杂基体）中纳米颗
粒粒径大小和浓度的能力，而无需手工稀释样品。这些

测量是通过使用全基体进样系统（AMS）实现的，这是
一种在线气溶胶稀释技术，可以实现海水类样品的直接

进样。消除手动稀释步骤的能力对于纳米颗粒测量非常

重要，因为在分析之前稀释样品基体可能会影响纳米颗

粒的状态。AMS是对复杂基体进行SP-ICP-MS分析的重
要工具，因为AMS可以对悬浮液中的纳米颗粒直径和数
量进行准确测量，因此无需考虑用水稀释导致的纳米颗

粒状态的转化对于测量结果的影响。


