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摘　 要：目的　 建立测定肉类膳食中碘的电感耦合等离子体⁃质谱法（ＩＣＰ⁃ＭＳ），并对我国 １４ 个省份居民肉类膳食进

行测定。 方法　 样品用四甲基氢氧化铵⁃双氧水溶液在 ６０ ℃超声提取 ３ ｈ，冷冻脱脂、甲酸沉淀蛋白后，以１２８Ｔｅ 为内

标元素，ＩＣＰ⁃ＭＳ 法测定肉类膳食中碘含量。 结果　 方法线性范围为 １ ～ ２００ μｇ ／ Ｌ，ｒ ＝ ０ ９９９ ８，检出限 ２ ３ μｇ ／ ｋｇ，
ＲＳＤ≤５ ７％ （ｎ ＝７），加标回收率为 ８０ ０％ ～９６ ６％ 。 结论　 该方法高效、可行，适用于肉类膳食中碘的测定，为居民

肉类膳食中碘含量监测工作提供技术支持。
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　 　 碘是人体必需的微量元素，对人体的生长发育和

新陈代谢，尤其对维持甲状腺正常生理功能具有重要

作用。 碘含量与人体甲状腺健康之间为“Ｕ”型曲线

关系［１］，碘摄入不足或过量都可导致甲状腺疾病发

生，前者引发碘缺乏病（ＩＤＤ），后者引发碘过多病

（ＩＥＤ）。 中国营养学会公布的成人碘推荐摄入量

（ＲＮＩ）为 １５０ μｇ ／ ｄ［２］。 ＷＨＯ 认为，每日碘摄入量在

１ ０００ μｇ以下是安全的，碘摄入量保持在 １５０ ～ ３００
μｇ ／ ｄ 可以保证所有人群处于安全范围。 研究表

明［３］，人体从饮用水中摄入的碘只占总摄入量的

２０％左右，其余 ８０％左右来自食品和空气。 自然界食

物中碘含量普遍偏低，为满足人体正常需要量，食用

加碘食盐成为最普及的补碘方式。 建立准确可靠的

膳食中碘的分析方法，监测居民碘的膳食摄入量，对
有效预防甲状腺疾病的发生具有十分重要的意义。

碘的测定方法主要有分光光度法［４］、原子吸收

法［５］、电化学法［６］、原子荧光法［７］ 等。 近些年也出现

采用 ＩＣＰ⁃ＯＥＳ［８］、ＧＣ⁃ＭＳ［９］、ＩＣＰ⁃ＭＳ［１０］ 等方法测定食

盐、牛奶、奶粉中的碘。 ＩＣＰ⁃ＭＳ 法具有灵敏度高、精
密度好、检测速度快等优点，已应用于啤酒、果汁［１１］、
矿泉水［１２］ 和乳制品［１３］ 等简单基质样品的检测。 由

于肉类膳食样品中蛋白质和脂肪含量高，在烹调过程

中添加食用油，基体复杂不易处理，且样品中碘含量

较低，目前尚未见肉类膳食中碘测定的报道。 本研究

采用弱碱溶液对样品进行超声提取，对样品净化条件

进行了优化，结合电感耦合等离子体质谱法测定碘含

量，并将该方法应用于 １４ 个不同省份居民肉类膳食

样品中碘的测定。

１　 材料与方法

１ １　 主要仪器与试剂

Ａｇｉｌｅｎｔ ７５００ａ 电感耦合等离子体质谱仪（配备
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Ｂａｂｉｎｇｔｏｎ 雾化器、石英双通道雾化室、Ｐｉｌｔｉｅｒ 半导体控

温于（２ ０ ±０ １） ℃，石英一体化炬管，２ ５ ｍｍ 中心通

道，美国安捷伦）、Ｍｉｌｌｉｐｌｕｓ ２１５０ 型超纯水处理系统（电
阻率 １８ ２ ＭΩ·ｃｍ，美国密利博）、ＫＱ⁃５００ ＤＶ 数控超声

波清洗器、ＩＫＡ ＭＳ３ ｂａｓｉｃ 微量震荡器（德国 ＩＫＡ）。
碘酸钾（编号：ＧＢＷ０６１１０ｂ，中国计量科学研

究院）；碘标准储备液：将碘酸钾在 １０５ ℃ 烘干

２ ｈ，冷却后，准确称取 ０ ３３７ ２ ｇ 于 １００ ｍｌ 容量瓶

中，溶解后定容，该储备液浓度为 ２ ０００ ｍｇ ／ Ｌ；碘
标准溶液：准确移取碘标准储备液逐级稀释至

１ ０ ｍｇ ／ Ｌ；ＴＭＡＨ（２５％ ，美国 Ａｌｆａ⁃Ａｅｓａｒ）、甲酸、过
氧 化 氢 （ ３０％ ）； 质 谱 调 谐 液：７Ｌｉ、５９ Ｃｏ、８９ Ｙ、
１４０Ｃｅ、２０５Ｔｉ 浓度均为 １０ μｇ ／ Ｌ（美国安捷伦）；碲标

准溶液［编号：ＧＢＷ（Ｅ）０８０５９５，中国计量科学研

究院］浓度为 １ ０ ｍｇ ／ ｍｌ，使用前用 １％ ＨＮＯ３ 稀释

为 １ ０ ｍｇ ／ Ｌ 做内标溶液；标准参考物质 ＮＩＳＴ１５４６
和 ＮＩＳＴ１５４８ａ（美国国家标准局），所用试剂均为

优级纯，试验用水为超纯水。
１ ２　 方法

１ ２ １　 样品前处理

将样品打碎、混匀，称取 １ ０ ～ １ ５ ｇ （精确至

０ ０００ １ ｇ） 于 ５０ ｍｌ 离心管中，依次加入 ３ ０ ｍｌ
ＴＭＡＨ、１ｍｌ Ｈ２Ｏ２ 和 ４ ｍｌ 水，震荡混匀。 ６０ ℃加热

超声 ３ ｈ，冷却后定容至 ３５ ｍｌ，９ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

１０ ｍｉｎ。 置于 － １８ ℃冷冻 ３ ｈ，取出去掉上层脂肪。
解冻后取中间层溶液 １０ ｍｌ，加入 １ ～ ２ 滴甲酸沉淀

蛋白，９ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎ，取上清液经 ０ ４５ μｍ
水系滤膜过滤，供 ＩＣＰ⁃ＭＳ 仪测定。
１ ２ ２　 标准溶液的配制

分别准确移取适量碘标准溶液（１ ０ ｍｇ ／ Ｌ）至

１００ ｍｌ容量瓶中，加 ２ ｍｌ ＴＭＡＨ，配制成 ０、１ ０、５ ０、
１０ ０、５０ ０、１００ ０、１５０ ０、２００ ０ μｇ ／ Ｌ 的系列标准溶液。
１ ２ ３　 仪器工作参数

仪器状态稳定后，使用 １０ μｇ ／ Ｌ 的７Ｌｉ、５９ Ｃｏ、
８９Ｙ、１４０Ｃｅ、２０５Ｔｉ 调谐液对仪器灵敏度、氧化物、双电

荷、分辨率等指标进行优化，通过 ＲＦ 功率、载气流

速、采样深度等调谐参数的设定，使仪器达到最佳

状态。 以１２８ Ｔｅ 为内标，测定１２７ Ｉ。 每次进样读数

３ 次，取平均值。 仪器参数见表 １。

表 １　 ＩＣＰ⁃ＭＳ 工作条件

Ｔａｂｌｅ １　 ＩＣＰ⁃ＭＳ ｏｐｅｒａｔｉｏｎ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
仪器参数 参数值

射频功率 ／ Ｗ １ ３８０
载气流速 ／ （Ｌ ／ ｍｉｎ） １ １３
采样深度 ／ ｍｍ ６ ０
样品提升率 ／ （ｍｌ ／ ｍｉｎ） ０ ４
采样锥 ／ 截取锥 ／ ｍｍ 孔径 １ ０ ／ 孔径 ０ ４

２　 结果与分析

２ １　 样品前处理优化

选择适当的样品前处理方法是保证测定结果准

确性的前提。 无机元素分析常用的干灰化法操作繁

琐，极易造成元素的损失；酸消解法［１４ － １５］虽然实现了

快速检测，但对消解温度和消解液酸度要求较高。 在

弱碱性介质中，采用碱提取法可降低 ＩＣＰ⁃ＭＳ 测定碘

的记忆效应［１６］。 本试验采用 ＴＭＡＨ⁃Ｈ２Ｏ２ 混合溶液

对肉类膳食中碘的提取条件开展进一步优化研究。
２ １ １　 提取液用量

取 ５ 份平行样品分别加入 ０ ５、１ ０、２ ０、３ ０、
４ ０ ｍｌ ＴＭＡＨ，６０ ℃超声 ３ ｈ，用 ＩＣＰ⁃ＭＳ 测定碘含量，
结果表明 ＴＭＡＨ 用量 ＞２ ０ ｍｌ 后，提取效率达到最大，
形成平台，故选择 ３ ｍｌ。 Ｈ２Ｏ２ 对提取效率影响不大，
但可缩短提取时间，故选择 １ ｍｌ。 为使样品充分浸润，
减缓反应剧烈程度，加入 ４ ｍｌ 水，使溶液总体积为

８ ｍｌ。 根据试验结果确定提取液用量为 １ ０ ～１ ５ ｇ 样

品加入 ３ ｍｌ ＴＭＡＨ、１ ｍｌ Ｈ２Ｏ２ 和 ４ ｍｌ 水。
２ １ ２　 净化

肉类膳食属高脂肪、高蛋白食品，在烹饪过程

中又添加食用油，因此样品经 ＴＭＡＨ⁃Ｈ２Ｏ２ 提取后，
提取液富含脂类和蛋白质，含杂质较多，需进一步

净化。 提取液中加入正己烷，经多次萃取，但脱脂

效果不完全。 本试验采用冷冻脱脂，将离心后的提

取液置于 － １８ ℃冷冻 ３ ｈ，可有效除去脂肪层。 同

时加入适量甲酸沉淀蛋白，进一步减少杂质干扰。
２ ２　 线性范围及检出限

在标准系列 １ ～ ２００ μｇ ／ Ｌ 范围，测得工作曲线

的回归方程为：ｙ ＝ ０ ０５１ｘ ＋ ０ ０２２（ ｒ ＝ ０ ９９９ ８），
线性范围宽。 检出限 ＝ ［３σ ／ （ Ｓ⁃Ｂ）］ × Ｃ，其中

σ 为试剂空白的标准偏差，Ｓ 为一定已知浓度碘标

准溶液的信号强度，Ｂ 为试剂空白的信号强度，Ｃ
为碘标准溶液的浓度。 本试验采用浓度为 １０ μｇ ／ Ｌ
的碘标准溶液测定信号强度，计算得到碘元素的检

出限为 ２ ３ μｇ ／ ｋｇ。
２ ３　 方法精密度

对碘含量浓度分别为 ０ ２０、０ ６４ 和 ０ ９５ μｇ ／ ｋｇ
的肉类膳食样品进行 ７ 次平行测定，样品 ＲＳＤ 分别

为 ５ ７％ 、４ ３％和 ３ ９％ （见表 ２）。
２ ４　 方法准确度

在膳食样品中分别添加浓度为 ０ １０、０ １５、
０ ３０ μｇ ／ ｋｇ的碘标准溶液 （样品本底值为 ０ １６
ｍｇ ／ ｋｇ）。 测得加标回收率为 ８０ ０％ ～ ９６ ６％ （见
表 ３）。 采用 １ ２ ３ 方法测定肉类 ＮＩＳＴ１５４６ 和膳食

ＮＩＳＴ１５４８ａ 标准参考物质中碘元素含量，其结果均

在参考值范围内（见表 ４）。
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表 ２　 肉类膳食样品测定的精密度结果（ｎ ＝ ７）
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｏｆ ｍｅａｔ ｄｉｅｔａｒｙ ｓａｍｐｌｅｓ

样品
样品测定值 ／ （ｍｇ ／ ｋｇ）

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７
均值 ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／％

低浓度 ０ ２０ ０ １８ ０ ２１ ０ １９ ０ ２１ ０ ２０ ０ １９ ０ ２０ ５ ７
中浓度 ０ ６１ ０ ６２ ０ ６５ ０ ６９ ０ ６５ ０ ６２ ０ ６３ ０ ６４ ４ ３
高浓度 ０ ９５ ０ ９４ １ ０１ ０ ９１ ０ ９６ ０ ９１ ０ ９８ ０ ９５ ３ ９

表 ３　 肉类膳食样品加标回收率

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｍｅａｔ ｄｉｅｔａｒｙ ｓａｍｐｌｅｓ
加标量 ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） 测定值 ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） 回收率 ／ ％

０ １０ ０ ２４ ８０ ０
０ １０ ０ ２５ ９０ ０
０ １５ ０ ２９ ８６ ６
０ １５ ０ ３０ ９３ ３
０ ３０ ０ ４３ ９０ ０
０ ３０ ０ ４５ ９６ ６

表 ４　 标准参考物质测定结果（ｎ ＝ ３，ｍｇ ／ ｋｇ）
Ｔａｂｌｅ ４　 Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍａｔｅｒｉａｌ
标准物质 参考值 测定值

ＮＩＳＴ１５４６ ０ ２４ ０ ２０ ± ０ ０５
ＮＩＳＴ１５４８ａ ０ ７５９ ± ０ １０３ ０ ６６３ ± ０ １２６

２ ５　 样品测定

对我国东南沿海及中西部 １４ 个省份居民肉类

膳食样品（编号 １ ～ １４）和市售肉制品（猪肉、鸡肉、
午餐肉和肉肠）按所建方法处理后的测定结果见

表 ５。 结果表明，我国 １４ 个省份居民肉类膳食中碘

的含量在 ０ １６ ～ ０ ９５ ｍｇ ／ ｋｇ 之间，不同地区居民的

膳食中碘含量差别很大。 从超市采集的冰鲜猪肉

和鸡肉样品中碘含量非常低，而市售加工肉制品午

餐肉和肉肠中碘含量与膳食中碘含量水平相当，说
明肉类膳食中碘主要来源于烹调过程添加的加碘

食盐。 以辣、咸口味为主的地区，其肉类膳食中碘

含量水平较高；而以甜、鲜口味为主的地区，肉类膳

食中碘含量水平则较低，体现出不同地区居民的饮

食习惯差异。

表 ５　 样品碘含量测定结果（ｎ ＝ ３，ｍｇ ／ ｋｇ）
Ｔａｂｌｅ ５　 Ｔｈｅ ｉｏｄｉｎｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

样品 测定结果 样品 测定结果 样品 测定结果

１ ０ ２０ ７ ０ ６４ １３ ０ ２６
２ ０ １６ ８ ０ ２７ １４ ０ ２７
３ ０ ４０ ９ ０ ９５ 猪肉 ０ ００２
４ ０ ３６ １０ ０ ３６ 鸡肉 ０ ００３
５ ０ ２０ １１ ０ ５４ 午餐肉 ０ ２３
６ ０ ３７ １２ ０ ４６ 肉肠 ０ ６７

３　 小结

本研究采用 ＩＣＰ⁃ＭＳ 测定肉类膳食中的碘，样
品以 ＴＭＡＨ⁃Ｈ２Ｏ２ 为消解液进行超声提取，提取液

经冷冻脱脂、甲酸沉淀蛋白净化，可有效降低样品

基质对测定的干扰，提高了方法的精密度。 应用该

方法测定 ２ 种标准物质中的碘，测定结果均在参考

值范围内。 该方法准确、可靠，适用于肉类膳食等

复杂基体样品中碘的测定。
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