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摘要!本试验应用电感耦合等离子体质谱法"UCK$EF#参加了英国食品分析水平评估计划"dQKQF#组织的

国际测试活动$即dQKQF"?8’和dQKQF"?#(样品中的无机元素分析%反馈的统计结果显示两份样品共?
个元素含量的F值在"5"!(5&之间$结果均令人满意%
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!!随着无机质谱的发展$电感耦合等离子体质
谱"UCK$EF#技术的应用日益增多’($#($但是目前
国内对于能力验证的具体应用报道较少%食品
分析水平评估计划"dQKQF#隶属英国中央科学
实验室"C07>A,.F6-0760L,=4A,>4A3$CFL#$是英
国政府食品和乡村事务部"Z0;,A>+07>B4A*7$
I-A47+07>d44[,7[R<A,.QBB,-AD$Z*dRQ#的
一个执行机构%CFL自())"年开始已站在国
际水平测试服务的最前沿%dQKQF"?8’样品
是分析番茄酱中F7)d0的含量$dQKQF"?#(是
分析奶粉中Q.)QD)K=)C[)J:的含量%两次测

试的反馈结果分别于!""8年("月及!""#年(
月收到%
本试验参照文献’#($应用密闭高压罐消化

样品$用电感耦合等离子体质谱法"UCK$EF#测
量$两轮测试中的实验室编码分别为"(#及

"#?%反馈的统计结果显示$?个元素含量的F
值在"5"!(5&之间$结果较为满意%目前国内
外能力验证和比对测试活动中$普遍采用的是稳
健"R4=<D>#统计技术来处理各参试者的结果$
即采用F值"F$F64A0#来评定参加者检测能力$

FO";h*;#*"用以确定某数据; 与参加比对



的全部数据样本均值*; 的偏离程度!"为样本的
总体标准偏差"#F绝对值越小与均值越接近#准
确度越好#F值一般要求在!以内#!!&之间为
可疑数据#应找到偏差大的原因#以便以后分析
数据准确#大于&的为离群值数据$

E!实验部分
E5E!仪器与试剂

!!Q:-.07>?8""UCK$EF%美国安捷伦公司产
品&恒温烘箱%天津天宇实验仪器公司产品&密闭
压力消化罐%沈阳森华理化仪器研究所产品&

J,+-.>47精密微量移液器&多元素标准溶液’调
谐溶液及内标元素溶液#美国安捷伦公司产品&
硝酸’过氧化氢’ETF级#天津化学试剂三厂产
品&E-..-$_去离子水%由 E-..-$_;.<D纯水机制
备$

E5F!分析方法

E5F5E!样品溶液的制备!干净的KMd*密封
罐中加入(5"":样品#加%+L硝酸及!+L过
氧化氢#室温放置过夜#密封后置于恒温烘箱中
加热到(#"f#约&!%1#!过夜"冷却后小心打
开KMd*罐#加入("+L去离子水#将样品液转
移到干净的K*M瓶中#定量稀释至8":$

E5F5F!标准溶液的制备!用 J,+-.>47移液器
取标准溶液#以8N硝酸配制成"’("’!"’8"7:(

+L的标准溶液!Q.’QD’K=’C[’J:"及"’(’!’8

$:(+L的标准溶液!F7’d0"$

E5F5H!仪器的工作参数! ,̂=-7:>47型高盐雾
化器#K-.>-0A半导体控温!!f"石英双通道雾
室#!58++内径石英一体化炬管#(5"("5%++
镍采样(截取锥#发射功率(&8"W#采样深度

?58++#等离子体气(%5’8L(+-7#载气(5(L(

+-7#氧化物"58N#双电荷!N$

E5F5I!测定方法!定量分析方法采用内标法#
内标元素选F6’V0’U7’̂-#仪器点火稳定!"+-7
后用("7:(+L的调谐溶液调整仪器各指标#使
仪器灵敏度’分辨率和氧化物’双电荷离子等相
关参数指标达到测定要求#再以(""7:(+L的
调谐溶液调节K(Q因子&按照仪器操作说明编
辑方法#将试剂空白’标准系列’样品溶液’质控
样品依次引入仪器#由计算机采集数据’绘制标
准曲线’计算回归方程’工作站自动计算出试液
的测定结果&再按照;O"eV(+人工计算出样
品中各元素的含量$

F!结果与讨论
F5E!反馈结果列表

表E!JB"B($QUT及$QSE水平测试活动的统计结果

A+;70E!(-+-.:-.?:-+;7045JB"B($QUT+,9$QSE

Q. QD C[ K= J: F7 d0

中位值 ((%& 8&5# %#5! ("% %)5’ (#! ’85?

满意数 &8 8) ((& )! )" !& &(

参加总数 ?" )! (!% (!( ("8 &% &%

满意率N 8" #% )( ?# ’# #’ )(

本室均值 (&%" #) %? ((" 8" (##5%8 ’(5%8

本室F值 (5( (5& "5( "5& "5" "5% h"5#

!!!注%("Q.’QD’K=’C[’J:单位为$:(a:&F7’d0单位为

+:(a:&

!"满意数是指+F+值&!的实验室结果数&

&"本室均值是测试("次结果的平均值$

F5F!讨论
参加两轮水平测试活动的实验室#采用的仪

器有原子吸收光谱!QQF"’等离子体光谱!UC$
KT*F"’等离子体质谱!UCK$EF"等#样品处理方
法有干法’湿法’微波助消化’高压消化等#从表

(中的满意率指标可以看出 Q.’QD’F7含量较
难准确测定$

F5F5E!质控样品的选择!水平测试活动是要求
准确度’精密度高的试验#要选择合适的质控样
品进行监控$试验选择了标准物质FRE(8%)
脱脂奶粉’FRE(8##=贻贝粉#控制各元素的回
收率在’"N!(!"N以内$

F5F5F!样品处理方法的选择!在实验室条件允
许的情况下#一般选择密闭消化系统#即密闭高
压消化!JKQ"和微波助消化!EQZ"$而传统
干法或湿法消化造成部分元素损失或污染的机

会较大#一般不予考虑$EQZ对取样量有较严
格限制#一般小于"58:#而且通常情况下需进行
赶酸处理才能上机进样#J:元素测定有时分析
结果的偏差较大#测试中未见优势$JKQ能避
免上述缺点#适于高通量样品的多元素同时分
析$另外#本试验在采用干法灰化!样品炭化后
置于马弗炉中8""f%!’1灰化"处理奶粉样
品的结果为Q.O(%""’QDO8#’C[O!#’K=O
(""’J:O"#可以看出在同时测定多元素时不宜
采用干法灰化#C[’J:含量明显偏低$而采用
密闭高压消化样品可以用于多元素同时测定#分

?%!!第%期!!!!!!!!!高健会等%UCK$EF分析国际比对样品中无机元素含量



析快速准确!回收率高!试剂消耗很少!对C["

J:等易挥发元素尤其适用#番茄酱中F7的含
量难测定的原因主要是样品处理技术问题!传统
湿法处理易造成F7的难溶解#

F5F5H!UCK$EF的优化!UCK$EF是目前无机
元素分析的最佳技术#在测定前要进行优化!包
括开机前进样系统的清洁处理!各参数的优化设
置$开机时仪器稳定状态的控制!避免高盐样品
的进样!选择无干扰或干扰少的元素同位素监
测!进行内标校正!采用经典的干扰校正方程等#
本试验中各元素采用的测量质量数分别

为!?Q."?8QD"!"’K="(((C["!"!J:"((’F7"8?d0!而
且QD采用了美国环保署 YFQ*KQ!""5’方法
推荐 的 干 扰 校 正 方 程 即 QDO?8 QD/(h
??F0/&5(!?g’!F0/!58%’8"8$而C[采用(((C[!
并未采用推荐的校正方程 %C[O((%C[/(h
((’F7/"5!&((&$K=未采用推荐的校正方程%K=
O!"#K=g!"?K=g!"’K=&#考虑是否采用校正方
程!要看样品中是否存在对待测元素的干扰#采
用((%C[校正方程是在F7含量较高时!因为F7
存在同位素(((F7!而本次奶粉中F7含量低至约

($:’a:!对C[结果不构成干扰#QD测定值偏
差是由于样品测试中QAC.干扰!可考虑采用碰
撞反应池技术或高分辨质谱加以消除#Q.含量
偏差较大的原因是测试过程空白较难控制#

F5F5I!测试数据的统计处理!各元素的分析结
果是在活动限定时间内重复测定8!("次数据
的平均值!一般控制各元素的 RFZ小于("N!
从而保证结果的统计质量#

H!结!论
本试验采用密闭高压消化法处理样品!以电

感耦合等离子体质谱法%UCK$EF&同时分析测定
奶粉!番茄酱等食品中的多种元素!分析简便快
速!数据准确可靠#
在保证样品能够完全分解的前提下!尽量采

用高纯度试剂并减少使用量!在操作全过程中注
意避免污染!可以提高分析质量#
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