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同位素稀释电感耦合等离子体质谱法测定 

食品中的碘 
 

万渝平 1，潘红红 1，冼燕萍 2，梁润 1，李绍波 1，罗东辉 2，郭新东 2 
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摘要：采用同位素稀释法结合密封玻璃管的提取技术，建立了准确、灵敏的食品样品中碘的电感耦合等离子体质谱法

（ID-ICP-MS）分析方法。样品中添加碲（128Te）同位素内标，以四甲基氢氧化铵（TMAH）为提取液，采用烧结玻璃试管密封，水

浴振荡浸提样品中的碘，电感耦合等离子体质谱法测定，同位素稀释内标法定量。结果表明，碘在 0.025 μg/L~50 μg/L 范围内线性线

性关系良好，相关系数为 0.9999，线性方程为 y=1.0506 x+1.2511；当取样质量为 0.1 g时，方法的检出限为 1.8 μg/kg；在 2.50、5.00

和 10.00 mg/kg 3 个低、中、高添加水平，加标回收率在 80.29~104.70%之间，方法相对偏差小于 5.0%；通过对海带标准物质GBW08517

的测定，表明测定值与标准值之间无显著性差异。本方法简便、准确、灵敏度高，适用于多类食品中碘含量的测定。 
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Abstract: A method for the determination of iodine in food by isotope dilution inductively coupled plasma mass spectrometry 

(ID-ICP-MS) was established, combined with sealed glass tube extraction technology. After addition of the isotopic labeled Tellurium (128Te) 

and tetramethylammonium hydroxide (TMAH) as extraction solution into a sealed glass tube, the homogenized sample was shocked in a water 

bath to obtain an extract suitable for analysis by ICP-MS, and the internal standard was used for quantitative analysis. Under the optional 

conditions, the linear range was between 0.025 μg/L and 50 μg/L with the linear correlation coefficients of 0.9999, and the linear equation was y 

= 1.0506x +1.2511. The detection limit was 1.8 μg/kg when the sample mass was 0.1 g. The mean recoveries for food samples at three spiked 

concentrations levels of 2.50, 5.00 and 10.00 mg/kg were ranged from 80.29% to 104.70% with relative standard deviation (RSD, n=6) less than 

5.0%. The ID-ICP-MS method for determination of the iodine in standard material GBW08517 of kelp presented no significant differences 

between measured values and certified values. Due to the simplicity, accuracy and high sensitivity, this method was suitable for the 

determination of iodine in various of food. 
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碘是人类发现的第二个生物必需微量元素，不仅

可以调节机体的物质代谢，对机体的生长发育也具有

非常重要的作用。适量的碘可供应人体合成生长发育 
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所必需的甲状腺激素，碘缺乏可引起甲状腺功能低下，

但碘摄入过量也会对健康造成一定的危害，导致甲状

腺肿大、碘中毒等疾病[1]。WHO 规定了青少年和成人

每天所需的碘量为 150 μg，而人体所需的碘主要来源

于食品，因此建立可靠的食品中碘的测定方法尤为重

要。 

目前，食品中碘的测定方法主要有化学分析法[2]、

光度法[3~4]、电化学分析法[5]、色谱分析法[6~8]和电感

耦合等离子体质谱法（ICP-MS）[9~17]等。化学分析方

法操作繁琐，误差大，灵敏度和选择性不够理想；吸
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光光度法，由于显色反应不够稳定或碘易损失而产生

较大的误差，灵敏度和选择性也不高；电化学分析法

可以实现快速分析，灵敏度高、选择性好，但是离子

选择电极法要求在整个测定过程中保持温度恒定，否

则易产生较大误差；气相色谱法[8]需要对样品进行衍

生，操作较复杂且局限性大，仅适用于奶粉和配方食

品中碘的测定；电感耦合等离子体质谱分析技术

（ICP-MS）在检测无机微量元素方面具有灵敏度高、

检出限低、快速、准确等优点，在食品、地质、化工

等领域被广泛应用[9]，国外早已应用 ICP-MS 方法测

定奶粉、鱼肉等食品中的碘[10~14]，而国内尚处于起步

阶段，刘丽萍等[15]和吕超等[16]采用四甲基氢氧化铵

（TMAH）和过氧化氢提取，以碲（128Te）为内标，

分别建立了乳制品与饮料、啤酒及果汁中碘含量的

ICP-MS 测定方法；郑聪等[17]采用TMAH提取，以碲

为内标，建立了 ICP-MS 测定食用藻类植物中碘含量

的方法。但是，食品基体复杂，种类繁多，食品中碘

主要以无机碘（碘酸盐、碘化物）、有机碘（如碘代氨

基酸）等多种形态存在，碘的不同形态及其易挥发、

不稳定、易污染等因素使碘的分析变得复杂，如果操

作不当，将影响检测结果的准确性和重现性，因此样

品的前处理成为了能否准确测定碘含量的关键之一。

有研究表明[17]，采用聚四氟乙烯和氟化乙丙烯等塑料

容器提取，会对碘有吸附作用，易产生交叉污染，而

且容器的密闭性也是关系到碘是否挥发损失的关键。

针对此，本文采用烧结密封玻璃试管，水浴振荡提取

样品中的待测物，很好地解决了样品前处理中碘易挥

发损失的难题，玻璃管为一次性使用，有效避免了交

叉污染，使流程空白显著降低；同时，通过正交试验

优化前处理条件，以及优化仪器条件，建立了同位素

稀释电感耦合等离子体质谱法测定高盐、高糖、高脂

肪等不同类别食品中碘含量方法。实验结果表明所建

方法简便、快速、准确，可适用于多类食品中碘的测

定。 

1  仪器与试剂 

1.1  仪器 

XSERIES2 电感耦合等离子体质谱仪，美国

Thermo 公司；ML204 分析天平，美国 METTLER 

TOLEDO公司；SW22 恒温水浴振荡器，德国 JULABO

公司；Milli-Q 超纯水处理系统，美国 Millipore 公司；

Allegra X-22R Centrifuge 高速离心机，美国 Beckman

公司；10 mL玻璃试管，北京玻璃仪器厂；膜过滤器，

孔径 0.45 μm，与注射器相连使用。 

本实验器皿均用 10% HNO3 中浸泡过夜，再在2%

四甲基氢氧化铵（TMAH）中超声清洗 2 h。 

1.2  试剂 

碘标准储备溶液（1000.0 mg/L，国家有色金属及

电子材料分析测试中心）；碲标准储备溶液（1000.0 

mg/L，国家有色金属及电子材料分析测试中心）；海

带标准品（GBW08517，国家海洋局第二海洋研究所）；

实验用水均为超纯水（>18 MΩ/cm）。 

25%四甲基氢氧化铵（TMAH）溶液：称取 125 g 

TMAH，加入 500 mL超纯水，碘的含量应低于 1 μg/L；

1% TMAH溶液：移取4 mL 25%TMAH溶液至100 mL

容量瓶中，超纯水定容。 

1.3  标准溶液的配制 

碘标准使用液（10.0 mg/L）：准确移取 1.0 mL浓

度为（1000.0 mg/L）的碘储备液于 100 mL棕色容量

瓶中，超纯水定容。实验中工作曲线采用 10.0 mg/L

碘标准使用液逐级稀释制备。 

碲标准使用液（50.0 mg/L）：准确移取 5.0 mL浓

度为（1000.0 mg/L）的碲储备液于 100 mL容量瓶中，

超纯水定容。 

1.4  样品处理 

准确称取 0.1 g~0.3 g 样品于 10 mL玻璃试管中，

加入碲标准使用液（50.0 mg/L）250 μg，加入 6.0 mL

去离子水，混匀，防止结块，加入 1.0 mL 25% TMAH

溶液，混匀，烧结密闭容器，置于 80 ℃、振荡频率为

60 Hz 的恒温水浴振荡器中振荡加热 3 h。取出冷却至

室温后，将样品定量转移至 25 mL具塞比色管中，用

超纯水定容后，振摇 30 min。样品溶液经0.45 μm膜过

滤。此提取液中含 1% TMAH，在 24 h内上机测试。

同时做试剂空白。 

2  结果与讨论 

2.1  干扰与校正 

质谱干扰与校正由Thermo-Elementa XSERIES2电

感耦合等离子体质谱仪操作软件提供的质谱干扰系数

自动进行校正。对于高盐食品，在检测时常会出现较

严重的非质谱干扰，如影响雾化效率、盐在锥口沉积

而产生锥口效应和样品基体形成的空间电荷效应等，

为了消除这些非质谱干扰，本实验选择耐盐性较高的

锥口（采样锥孔径 1.0 mm，截取锥孔径 0.7 mm），有

利于保持信号平衡；同时采用基体匹配方式，即采用
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样品基质校正标准溶液或在标准溶液中加入相同浓度

的 NaCl。 

2.2  仪器工作条件的优化 

表 1 ICP-MS仪器工作条件 

Table 1 Operating Conditions for ICP-MS 

工作参数 设定值 工作参数 设定值 

发射功率/W 1400 测定方式 跳峰 

冷却气流量/(L/min) 13.0 扫描次数 60 

辅助气流量/(L/min) 0.70 停留时间/s 30 

雾化气流量/(L/min) 0.91 每个质量通道数 2 

截取锥孔径/mm 0.7 样品间隔冲洗时间/s 10 

采样锥孔径/mm 1.0 分析元素 127I 

用 10.0 μg/L的 Sc、Ge、Y、In、Tb 和 Bi调试仪

器，观察灵敏度、调 PPA 因子，符合要求后，保存调

谐参数。为了满足不同基质食品的检测要求（如有些

样品含有较多的有机质），本实验设定较高的 ICP-MS

发射功率（1400 W），通过对海带标准物质 GBW08517

的分析，证明该发射功率能满足检测要求。此外，鉴

于 ICP-MS 会产生记忆效应，本实验在样品测定的间隔

使用 0.25% TMAH溶液清洗进样系统 10 s，与蒸馏水

清洗相比，更有效降低样品之间碘背景信号的干扰，

数据重现性好。优化后的仪器操作条件参数列于表 1。 

2.3  实验条件的选择 

对食品中碘的提取，常用碱提法，一般以氨水、

氢氧化钾溶液或强碱TMAH溶液为提取溶剂。为了建

立一个可以适合不同种类基质食品的通用提取方法，

本实验选用 25% TMAH 溶液作为提取溶剂。提取溶

剂的用量应该控制在样品提取液不粘稠为宜，考虑到

一些干试样易结块而降低提取率，本实验以试验对比

的方式确认，当干/湿样品称取量为 0.1 g~0.3 g时，加

入 6.0 mL去离子水混匀，可以有效防止干试样结块，

使最终的提取液粘度适合，同时也不会影响湿样品的

检测。 

表2 因素水平表 

Table 2 Factor and level table 

水平 
A(提取 

时间/h) 

B(提取 

温度/℃) 

C(振荡 

频率/Hz) 

1 2.5 60 50 

2 3.0 70 60 

3 3.5 80 70 

本实验针对影响碘提取率的另外 3 个方面的因素

（提取时间、提取温度、振荡频率），按三因素三水平

L9(34)设计正交试验，方案见表 2。采用 GBW08517

海带标准样品进行了正交实验优化，结果见表 3。可

见影响提取率的因素的重要性依次为提取温度>提取

时间>振荡频率；筛选出最佳的提取条件为：提取温

度为 80 ℃，提取时间为 3 h，振荡频率为60 Hz。 

表3 正交试验表 

Table 3 Orthogonal test table 

试验 水平因子 碘含量 

编号 A B C /(mg/kg) 

1 1 1 1 497.03 

2 1 2 2 472.8 

3 1 3 3 536.1 

4 2 1 2 569.7 

5 2 2 3 494.68 

6 2 3 1 550.17 

7 3 1 3 530.63 

8 3 2 1 526.72 

9 3 3 2 535.32 

T1 1505.93 1597.36 1573.92 

T=4713.15 T2 1614.55 1494.2 1577.82 

T3 1592.67 1621.59 1561.41 

X 1 501.98 532.45 524.64 / 

X 2 538.18 498.07 525.94 / 

X 3 530.89 540.53 520.47 / 

极差 R 36.2 42.46 5.47 / 

主次顺序 B>A>C 

优水平 A2 B3 C2 / 

优组合 A2B3C2 

由于碘易挥发损失，塑料容器易吸附而造成损失

和交叉污染，因此，处理样品的容器应选用密封的玻

璃容器。本实验以烧结玻璃管的方式进行密封，密封

性好；玻璃管为一次性使用，可以有效避免交叉污染。 

2.4  内标元素的选择 

本实验考察了采用锗(72Ge)和碲(128Te)同时作为

内标矫正仪器，并采用双标和单标方式分别计算碘含

量的结果。实验表明：采用 72Ge 作内标时，测定结果

的精密度较差；采用 128Te 作内标时，测定结果较稳定，

精密度较好，且根据质量数和电离能与碘接近，故本

实验选用 128Te 作为碘的内标元素；同时，采用在样品

前处理前加入同位素内标的方式，可以减少样品前处

理的误差。 

2.5  标准工作曲线 

用 1% TMAH配制一系列碘的标准溶液，浓度分

别为 0.0、1.0、5.0、10.0、40.0、50 μg/L，在本实验
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条件下进行检测，拟合得到线性方程为 y=1.050 

6x+1.2511，相关系数为 0.9999。 

 
图 1 标准曲线 

Fig.1 the standard curve 

2.6  检出限 

连续测定经同样前处理的试剂空白 11 次，计算标

准偏差（δ）和碘离子的平均响应强度（B）；连续测

定 c=1.0 μg/L的碘标准溶液 6次，计算碘离子的平均

响应强度（S）。以公式[3δ/(S-B)]×c 计算得到仪器检

出限为 0.007 1 μg/L，以公式[10δ/(S-B)]×c 计算得到定

量限为 0.025 μg/L。结合前处理稀释倍数和回收率，

计算方法检出限，当称样质量为 0.1 g，前处理稀释 250

倍，则方法的检出限为 1.8 µg/kg，远低于现行的国家

标准的检出限 20 µg/kg[8]，表明方法灵敏度高。 

2.7  回收率 

选择巧克力、婴幼儿配方奶粉、奶米粉食品样品，

进行 3 个浓度水平的加标回收实验（n=6），结果表明

（如表 4 所示）：对于不同类型的样品、不同浓度的加

标回收率均在 80.29~104.70%之间，表明方法的回收

率高。 

表 4 加标回收测定结果（n=6） 

Table 4 The results of recovery test 

样品 
本底值 加入量 平均测定值 平均回 

/(mg/kg) /(mg/kg) /(mg/kg) 收率/% 

巧克力 0.2 

2.5 2.407 88.3 

5 5.235 104.7 

10 8.71 87.1 

奶粉 0.765 

2.5 2.863 83.9 

5 4.103 82.05 

10 8.029 80.29 

奶米粉 0.435 

2.5 2.538 84.1 

5 4.133 82.65 

10 8.123 81.23 

2.8  方法精密度 

表 5 方法精密度测定结果（n=6） 

Table 5 The results of precision test 

样品 
测定结果/(mg/kg) 平均浓度 

/(mg/kg) 

RSD 

/% 1 2 3 4 5 6 

酱油 3.441 3.658 3.480 3.362 3.542 3.718 3.534 3.81 

食盐 28.696 27.880 26.497 27.149 25.833 25.944 27.000 4.19 

巧克力 0.281 0.264 0.263 0.279 0.263 0.256 0.268 3.73 

麻辣面制品 0.787 0.812 0.835 0.794 0.835 0.751 0.802 4.01 

选择不同类型的样品，进行精密度实验。结果表

明（如表 5 所示）：对于不同类型、不同浓度的样品，

相对标准 RSD 均小于 5%。表明方法的精密度良好。 

2.9  标准物质测定 

表 6 标准物质结果测定 

Table 6 The results of standard substance 

标准参考物质 海带中碘含量分析 

证书值/(mg/kg) 515±61 

测定值/(mg/kg) 512±4 

标准偏差/s 2.51 

Er/‰ 4.3 

t 2.16<t（0.05，5） 

选用海带国家标准物质（GBW08517）对方法的

准确性进行评价，其测定结果（512±4）mg/kg 与标准

值（515±61）mg/kg 相吻合，相对误差为4.3%，经过

统计学 t 检验，没有显著性差异，表明本实验方法准

确、可靠。结果见表 6。 

2.10  实际样品测定 

选择不同类型的市售多类食品测定其碘含量，测

定结果见表 7。由表可见，常见食品中碘含量在 0.1~6 

mg/kg 左右，加碘食盐中碘的含量较高，一般在 20 

mg/kg 以上。各类食品中的碘含量水平为均衡饮食提

供了参考。 

3  结论 

本研究针对碘的特殊理化性质，以使用一次性的
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烧结密封玻璃试管水浴振荡提取待测物，解决了样品

前处理中碘易挥发损失、易交叉污染的难题；样品先

以 6 mL 水溶解或混匀，可有效防止因试样结块或提

取液粘稠而造成结果偏低；通过正交试验优化提取条

件，确定提取温度为 80 ℃，提取时间为 3 h，振荡频

率为 60 Hz，并选择以碲（128Te）作内标，建立了同

位素稀释电感耦合等离子体质谱测定多类食品中碘含

量的方法。当称样质量为 0.1 g，方法检出限为 1.8 

μg/kg，灵敏度高；以回收率和精密度实验，以及对有

证标准物质进行测定来考察方法的准确性，结果表明：

此方法具有较好的精密度和准确度，线性范围宽、检

出限低、操作简单，适用于多类食品中碘含量的测定。 

 

表 7 各类食品碘含量测定结果 

Table 7 The results of all kinds of food samples 

样品名称 
测定结果 

/(mg/kg) 
样品名称 

测定结果 

/(mg/kg) 

大米 0.08~0.3 巧克力 0.2~0.4 

婴幼儿配方奶粉 0.6~1.2 奶米粉 0.3~0.5 

花生 0.1~0.2 海苔肉酥 0.5~0.7 

酱油 2.9~4.0 麻辣面制品 0.7~0.9 

加碘食盐 20.0~29.0 波力海苔 4.0~5.5 
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