
介绍

电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)能够同时

测量多种元素和极宽的测量范围，非常适

用于食品分析。ICP-MS超低的检出限使其
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性、必需及营养元素
含量
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能对痕量级污染物进行定量分析，如Pb，As，Se和Hg；而常量级的营养元素，如

Ca，Mg，K，Na也可以定量测量，通过ICP-MS的电子稀释功能所提供的9个数量

级的线性范围。然而，食品中的元素分析仍有许多困难需要克服，如样品消解方

法�的适用性，仪器条件对复杂样品的适应性。
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例如，种类繁多的食品意味着极其多样化的样品基质，这

些都必须处理成为溶液状态而进入到ICP-MS中分析。这

些复杂的酸消解基质，含有溶解的有机质，脂肪和蛋白

质，可能会沉积在任意一款ICP-MS的接口锥或四极杆离子

偏转器(QID)上，导致一系列严重的问题。由于这些原因，

如果仪器设计不对高基体样品做出针对性设计，就会严重

损害其长期稳定性。

除信号漂移外，消解后的食物样品基质也会导致谱线干

扰。样品溶液中的有机成分、常量级的矿物质元素，能够

与消化用酸中的元素或等离子体中氩元素结合形成多原

子离子干扰。例如，氯离子(质量数35)与氩主要同位素 (

质量数40) 结合的形成氩氯干扰40Ar35Cl+，这将干扰砷元

素（质量数75）。另一个例子是由等离子体气形成的双氩 

(ArAr+)，和硒的主要同位素质量数相同。此外，铬的主要

同位素（质量数52）与40Ar12C+，35Cl17O+，35Cl16OH+质谱线

重叠，这些干扰由样品基体和等离子体气产生。因此，这

些质谱干扰对测定食品中痕量和常量级元素的带来了极

高的挑战。

为了克服这些问题，使用NexION®300X ICP-MS (PerkinElmer

有限公司，谢尔顿市，康涅狄格州 )对多种食物样品的

分析，通过对NIST®(盖瑟斯堡，马里兰州)多种标准物质

(SMRs)中毒性元素、典型必需元素和常量元素分析，验证

其适用性。

实验过程

六种不同的NIST®食品类标准物质，对各类食品有着的广

泛代表性，用作此次方法适用性验证。样品包括菠菜叶(叶

类蔬菜)，玉米麸皮(粮食)，小麦粉(粮食)，牛肉(肉类)、贻贝

(贝类)和奶粉(乳制品)。样品用Multiwave™3000型微波消

解仪的制备成溶液。消解程序见表1。

样品制备

每种标准物质称取0.5-0.6 g至预先洗净的微波消解罐（

聚四氟乙烯材质，HF-100型）中，加入 5mL硝酸(Fisher，优

级纯HNO3)和2mL的过氧化氢(Fisher，优级纯 H2O2)。消解

罐放置在16-位消解仪转盘上，消解仪内置有p / T传感器，

步骤             功率（W）           升温时间（min）      保持时间（min）

放置在一个消解罐上用于监测其内部的压力和温度。此

外，外置的红外温度传感器监控了每个消解罐的温度。消

化程序分为30min加热和15min冷却，见表1。六种标准物

质样品消解后，用去离子水稀释至50mL，溶液澄清透明，

说明样品已完全消解。无需再稀释。金标液添加至所有

溶液中作汞稳定剂，最终浓度为200μg/L。试剂空白同样

品制备过程。

表1 六种NIST®食品类标准物质消解程序

4 (冷却)

仪器条件

本次试验所有数据是在带自动进样器的NexION 300X型

ICP-MS常规参数下分析得到。仪器运行参数见表2。

表 2. 本次实验中ICP-MS仪器工作条件 

仪器参数 类型/数值/工作模式

雾化器 Glass concentric 

雾室  Glass cyclonic 

接口锥  Nickel 

等离子体气流量  18.0 L/min 

辅助气流量 1.2 L/min 

雾化气气流量 0.98 L/min 

样品提升速率  300 μL/min 

RF功率 1600 W 

积分时间  0.5秒 (As, Se, Hg为1.5秒) 

样品读数次数  3 

通用池技术™*  碰撞模式（KED） 

*表示PerkinElmer专利技术



3

六种 N I S T ®标 准物质的待测元素校准曲线，由

PerkinElmer®纯度级的单元素和多元素标准溶液配制，稀

释液用10%HNO3
溶液。金标液添加至所有溶液中作汞稳

定剂，最终浓度为200μg/L。然而，需要注意的是要每种

食品类标准物质的各类元素含量互不相同。因此，我们

只定量分析那些有定值参考的元素。校准曲线配制范围

是根据待测元素的预期浓度：高含量的营养元素，钾(K)

或钠(Na)；低/中含量必需元素，比如锰(Mn)或铁(Fe)；痕

量/超痕量污染物元素如铅(Pb)或汞(Hg)。根据待测元素

的定值含量，配制了包括所有待测元素含量范围的由5条

校准曲线。分别是: 

1.高含量的营养元素：0 - 300 ppm

2.中含量的必需元素：0-20 ppm

3.低含量的微量必需元素：0 - 2 ppm

4.痕量级的有害元素：0 - 200 ppb

5.超痕量级的有害元素：0-20 ppb

图1  每种含量范围的代表元素校准曲线
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•	 Low-level	essential	analytes:	0-2	ppm

•	 Trace-level	contaminants:	0-200	ppb

•	 Ultratrace-level	contaminants:	0-20	ppb

Figure 1 shows representative calibration curves for each 
range.

Calibration

Multielement calibration standards, representing all the 
analytes covered by the six NIST® SRMs, were made up from 
PerkinElmer® Pure single and multielement standards and 
diluted into 10% HNO3. Gold was added to all solutions 
at a final concentration of 200 µg/L to stabilize mercury.  
However, it is important to mention that each food SRM 
was certified for a slightly different group of elements.  
For that reason, quantitation was only carried out on the 
analytes that had reference values. Calibration standard 
ranges were based on whether the analyte was expected  
to be a high-level, nutritional element like potassium (K)  
or sodium (Na), a low/medium-level essential element like 
manganese (Mn) or iron (Fe), or a trace/ultratrace contaminant 
such as lead (Pb) or mercury (Hg). Depending on the certificate 
value of the analytes, five different calibration ranges were 
made up to cover the complete range of elements being 
determined.	They	were:

•	 High-level	nutritional	analytes:	0-300	ppm

•	 Medium-level	essential	analytes:	0-20	ppm

Figure 1.  Calibration curves for 23Na (0-300 ppm), 31P (0-20 ppm), 54Fe (0-2 ppm), 63Cu (0-200 ppb) and 78Se (0-20 ppb).

23Na Correlation Coefficient = 0.99996.

54Fe Correlation Coefficient = 0.99997.

63Cu Correlation Coefficient = 0.99999.

78Se Correlation Coefficient = 0.99995.31P Correlation Coefficient = 0.99999.
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除待测元素用多元素混合标准溶液，内标元素如

Li，Sc，Ge，In和Tb也使用混合标准溶液，其质量范围覆

盖全谱，通过三通接头在线添加至校准，空白和样品溶液

中。内标溶液中添加一些醋酸以匹配样品溶液中未消解完

全的有机物残留。

结果

取平行样的六种NIST®标准物质 (玉米麸、牛肉、贻贝、奶

粉、面粉和菠菜叶) 定量分析结果按类型逐一列表，见表

3-表8。每个样品的所有元素均使用动能甄别(KED)模式测

定，氦气作碰撞气。参考值列中的数字在括号()内的不是

准确定值，仅用于参考。数据显示测量结果与证书定值很

好吻合，特别是那些有已知质谱干扰的元素。那些测量结

果在证书定值范围外的元素很大可能是受到的环境污染，

也可能在样品制备过程中受到影响。

食物样品经过酸消解后基体成分复杂，并且会造成一些

ICP-MS仪器的故障：由于高含量的溶解固体会沉积在接

口锥孔和离子透镜上。出于这个原因，仪器的长期稳定性

变差。然而，NexION ICP-MS独特的三锥接口和四极杆离

子偏转器设计保证了仪器卓越的长期稳定性。图2展示了

仪器连续测试6小时以上的长期稳定性：对有高含量溶解

固体的食物样品进行连续分析，并在每5个食物样品间分

析一个质量控制(QC)样品。

结论

本次实验的ICP-MS适用于分析经消解的复杂基体食物类

样品。六种NIST®标准物质的测量结果与其证书定值吻合

程度，表明NexION 300X型ICP-MS能够对各类食物样品

进行有效分析。除了可以有效消除干扰，NexION 300X还

能够对常量元素与低含量元素同时测量，而无需稀释样

品。独特的离子传输设计能够有效消除沉积，从而在分析

复杂基体样品时获得优异的长期稳定性，和对微量元素

分析更准确的结果。

In addition to the analyte elements used for the multielement 
calibration, the standards, blanks, and samples were also 
spiked on-line using a mixing tee with a solution of 6Li, Sc, 
Ge, In, and Tb for internal standardization across the full 
mass range. Acetic acid was added to the internal standard 
solution to compensate for residual carbon leftover from the 
sample digestion.

Results

Quantitative results for two sample preparations of six 
NIST® SRMs (Corn Bran, Bovine Muscle, Mussel Tissue, Milk 
Powder, Wheat Flour, and Spinach Leaves) are shown in 
Tables 3-8, respectively. All elements in every sample were 
determined with kinetic energy discrimination (KED) mode 
using helium as the collision gas. Figures in parentheses ( ) 
in the reference value column are not certified values, but 
are included for information purposes only. The data show 
very good agreement with the certified values, especially for 
the elements that suffer from known spectral interferences. 
The elements that are outside the specified limits are mostly 
the ones that are well recognized as environmental contami-
nants, which have probably been impacted by the sample 
preparation procedure.

Food samples are complex acid-digested matrices and can 
create major problems for some ICP-MS systems because 
of deposits on the interface cones and on the ion optics 
caused from high concentrations of dissolved solids. For this 
reason, long-term stability can be poor. However, the triple 
cone interface and the quadrupole ion deflector design of 
the NexION guarantee exceptional long-term stability. For six 
hours, food samples with high concentrations of dissolved 
solids were analyzed and a quality control (QC) sample was 
read every 5 samples. Figure 2 shows the long-term stability 
over 6 hours. 
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Conclusion

The ICP-MS system used in this study is well suited for the 
analysis of complex digested food materials. The agreement 
between experimental and certified results for six NIST® food 
SRMs demonstrates that the NexION 300X ICP-MS can effec-
tively measure various food samples. In addition to removing 
interferences, the NexION 300X allows the determination of 
macro-level nutritional elements in the same analysis run as 
lower-level elements, without having to dilute the samples. 
Instrument design characteristics eliminate deposition on the 
ion optics, leading to long-term stability in high-matrix samples 
while permitting trace levels to be accurately measured.

Table 3.  Analysis of NIST® 8433 Corn Bran using the 
NexION 300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 2.8 ±1.2 3.2

Na 23 430 ±31 399

Mg 26 818 ±59 787

Al 27 1.01 ±0.55 1.15

P 31 171 ±11 158

S 34 860 ±150 738

K 39 566 ±75 548

Ca 44 420 ±38 434

V 51 0.005 ±0.002 0.005

Cr 52 (0.11) 0.08

Fe 54 14.8 ±1.8 13.7

Mn 55 2.55 ±0.29 2.53

Co 59 (0.006) 0.005

Ni 60 0.158 ±0.054 0.143

Cu 63 2.47 ±0.40 2.54

Zn 66 18.6 ±2.2 17.0

As 75 (0.002) <0.006

Se 78 0.045 ±0.008 0.056

Sr 88 4.62 ±0.56 4.56

Mo 98 0.252 ±0.039 0.255

Cd 111 0.012 ±0.005 0.013

Sn 118 – 0.015

Sb 121 (0.004) 0.003

Ba 137 2.40 ±0.52 2.26

Hg 202 0.003 ±0.001 0.005

Pb 208 0.140 ±0.034 0.122

Tl 205 – <0.0001

Th 232 – <0.00008

U 238 – <0.00002

Figure 2.  % Recovery of several analytes in the QC standard during 6-hour 
analysis.
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图 2.  6小时连续进样部分元素质控标样回收率（%）

表3  NexION 300 ICP-MS 测试NIST® 8433  玉米粉结果

  元素    质量数              证书定值        测量结果
  （amu）             （mg/kg）               （mg/kg）
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Table 4.  Analysis of NIST® 8414 Bovine Muscle using the 
NexION 300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 0.6 ±0.4 0.4

Na 23 2100 ±80 2000

Mg 26 960 ±95 960

Al 27 1.7 ±1.4 1.6

P 31 8360 ±450 7250

S 34 7950 ±410 6820

K 39 15170 ±370 14180

Ca 44 145 ±20 143

V 51 (0.005) 0.006

Cr 52 0.071 ±0.038 0.092

Fe 54 71.2 ±9.2 71.2

Mn 55 0.37 ±0.09 0.44

Co 59 0.007 ±0.003 0.014

Ni 60 0.05 ±0.04 0.05

Cu 63 2.84 ±0.45 2.81

Zn 66 142 ±14 140

As 75 0.009 ±0.003 0.011

Se 78 0.076 ±0.010 0.11

Sr 88 0.052 ±0.015 0.081

Mo 98 0.08 ±0.06 0.08

Cd 111 0.013 ±0.011 0.013

Sn 118 – 0.14

Sb 121 (0.01) 0.01

Ba 137 (0.05) 0.04

Hg 202 0.005 ±0.003 0.003

Pb 208 0.38 ±0.24 0.34

Tl 205 – 0.002

Th 232 – <0.00008

U 238 – <0.00002

Table 5.  Analysis of NIST® 2976 Mussel Tissue using the 
NexION 300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 – 27.5

Na 23 (35000 ±1000) 35000

Mg 26 (5300 ±500) 4800

Al 27 (134 ±34) 149

P 31 (8300) 6900

S 34 (19000) 16000

K 39 (9700 ±500) 9700

Ca 44 (7600 ±300) 7400

V 51 – 0.87

Cr 52 (0.50 ±0.16) 0.50

Fe 54 171.0 ±4.9 190

Mn 55 (33 ±2) 40

Co 59 (0.61 ±0.02) 0.67

Ni 60 (0.93 ±0.12) 0.87

Cu 63 4.02 ±0.33 3.91

Zn 66 137 ±13 145

As 75 13.3 ±1.8 16.4

Se 78 1.80 ±0.15 2.52

Sr 88 (93 ±2) 79

Mo 98 – 0.56

Cd 111 0.82 ±0.16 0.88

Sn 118 (0.096 ±0.039) 0.103

Sb 121 – 0.011

Ba 137 – 0.61

Hg 202 0.061 ±0.0036 0.058

Pb 208 1.19 ±0.18 1.06

Tl 205 (0.0013) 0.003

Th 232 (0.011 ±0.002) 0.012

U 238 – 0.22
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表4 .  NexION 300 ICP-MS 测试NIST® 8414  牛肉结果

  元素    质量数              证书定值        测量结果
  （amu）             （mg/kg）               （mg/kg）

表5.    NexION 300 ICP-MS 测试NIST® 2976  贻贝结果

元素         质量数                     证书定值        测量结果
  （amu）             （mg/kg）               （mg/kg）

5



Table 6.  Analysis of NIST® 1549 Milk Powder using the 
NexION 300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 – 2.1

Na 23 4970 ±100 4700

Mg 26 1200 ±30 1170

Al 27 (2) 0.7

P 31 10600 ±200 10500

S 34 3510 ±50 3290

K 39 16900 ±300 16500

Ca 44 13000 ±500 12800

V 51 – 0.003

Cr 52 0.0026 ±0.0007 <0.003

Fe 54 1.78 ±0.10 1.98

Mn 55 0.26 ±0.06 0.26

Co 59 (0.0041) 0.005

Ni 60 – 0.013

Cu 63 0.7 ±0.1 0.6

Zn 66 46.1 ±2.2 46.7

As 75 (0.0019) <0.006

Se 78 0.11 ±0.01 0.17

Sr 88 – 3.7

Mo 98 (0.34) 0.37

Cd 111 0.0005 ±0.0002 <0.002

Sn 118 – <0.002

Sb 121 (0.00027) <0.001

Ba 137 – 0.83

Hg 202 0.0003 ±0.0002  <0.0007

Pb 208 0.019 ±0.003 0.019

Tl 205 – <0.0001

Th 232 – <0.00008

U 238 – <0.00002
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Table 7.  Analysis of NIST® 8436 Wheat Flour using the 
NexION 300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 – 0.62

Na 23 16.0 ±6.1 17.0

Mg 26 1070 ±80 1030

Al 27 11.7 ±4.7 11.8

P 31 2900 ±220 2330

S 34 1930 ±280 1460

K 39 3180 ±140 2950

Ca 44 278 ±26 262

V 51 0.021 ±0.006 0.026

Cr 52 0.023 ±0.009 0.053

Fe 54 41.5 ±4.0 41.4

Mn 55 16.0 ±1.0 15.1

Co 59 0.008 ±0.004 0.007

Ni 60 0.17 ±0.08 0.17

Cu 63 4.30 ±0.69 4.18

Zn 66 22.2 ±1.7 20.6

As 75 (0.03) 0.01

Se 78 1.23 ±0.09 1.22

Sr 88 1.19 ±0.09 1.19

Mo 98 0.70 ±0.12 0.72

Cd 111 0.11 ±0.05 0.11

Sn 118 – 0.032

Sb 121 – 0.002

Ba 137 2.11 ±0.47 2.04

Hg 202 0.0004 ±0.0002 <0.0007

Pb 208 0.023 ±0.006 0.35

Tl 205 – <0.0001

Th 232 – 0.001

U 238 – 0.001

表7.  NexION 300 ICP-MS 测试NIST® 1549  奶粉结果

  元素    质量数              证书定值        测量结果
  （amu）             （mg/kg）               （mg/kg）

表8.   NexION 300 ICP-MS 测试NIST® 8436  面粉结果

  元素                      质量数                  证书定值    测量结果

 （amu）         （mg/kg）               （mg/kg）

6
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Table 8.  Analysis of NIST® 1570a Spinach using the NexION 
300 ICP-MS.

Element Mass Reference Experimental 
 (amu) Value (mg/kg) Value (mg/kg)

B 11 37.6 ±1.0 37.3

Na 23 18180 ±430 17350

Mg 26 (8900) 8600

Al 27 310 ±11 200

P 31 5180 ±110 4810

S 34 (4600) 4400

K 39 29030 ±520 26600

Ca 44 15270 ±410 15040

V 51 0.57 ±0.03 0.58

Cr 52 – 1.63

Fe 54 – 265

Mn 55 75.9 ±1.9 77.9

Co 59 0.39 ±0.05 0.37

Ni 60 2.14 ±0.10 1.97

Cu 63 12.2 ±0.6 11.6

Zn 66 82 ±3 80

As 75 0.068 ±0.012 0.081

Se 78 0.117 ±0.009 0.21

Sr 88 55.6 ±0.8 58.1

Mo 98 – 0.39

Cd 111 2.89 ±0.07 2.83

Sn 118 – 0.027

Sb 121 – 0.007

Ba 137 – 5.8

Hg 202 0.030 ±0.003 0.028

Pb 208 (0.20) 0.16

Tl 205 – 0.018

Th 232 0.048 ±0.003 0.045

U 238 (0.155 ±0.023) 0.154
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