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前言 
 
   
 目前市场上可以购买到很多种类的膳食补充片剂以确保不会产生由于一个人的饮食习惯所导致的营养矿物缺乏，

在这些产品中基于产品质量控制的目的必须对所含矿物质的含量进行确认。此外，1990年通过的食品营养标示及

教育法案明确规定了在美国境内销售的所有食品补充剂必有有准确的标示，这就意味着这类产品的准确测量是强

制性的。在此使用电感耦合等离子体发射光谱（ICP-OES）的方法快速分析多种维生素/多种矿物膳食补充剂片剂

中的15种元素含量。检测的浓度范围从含量为5微克/片的镍到高达200毫克/片的钙。 

 ICP-OES的技术能适合于这样的分析得益于采用了双向观测技术的采用，在具有双向观测功能的仪器中，提供了

非常宽的动态范围和非常低的检出限，这使得在一次进样分析中便可完成对所有浓度高低不等的元素进行分析检

测，而无需进行一系列的样品稀释，因而可减少样品制品和分析测试的时间并将样品污染的肯能风险降至最低。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
w w w . p e r k i n e l m e r . c o m 



实验 
 

样品制备 
 
取一片多种维生素/多种矿物膳食补充剂片剂，直接放入一个500ml的干净容量瓶中，加入50ml的一类去离子

水，再加入2ml HCl 和1ml HNO3。几分钟后，该片剂将充分地破裂并分离开来；向容量瓶中放入一个磁性搅拌

棒，并用去离子水定容。 

将容量瓶放置在搅拌器上搅拌，搅拌约1小时后取下，用Whatman 46的滤纸（通过<8微米）过滤容量瓶中的消

解溶液以去除不溶解的大颗粒物质，推测其来源可能是片剂的涂层料。这些片剂中还包含了2mg左右的硅，它们

大多并不溶解在这样的体系中。要准确测定样品中硅含量，需要使用氢氟酸和塑料容量瓶来进行消解。滤液直

接用适当元素浓度的水标准溶液进行分析。 

混合多元素标准溶液和元素间校正（IEC）标准溶液由PerkinElmer公司提供的ICP级别纯单标溶液（NIST-

traceable）混合而成。 

由美国生产的水过滤器提供了电导率接近于18 MΩ/cm的去离子水系统，能可靠地提供满足ASTM  I类水质要求

的去离子水，而I型水是稀释样品和制备标准溶液必不可少的。 

体系中所有使用的酸均为光谱级酸（Fisher Scientific）。 

 
仪器 

 
PerkinElmer公司Optima™ 4300 DV，双向观测，配置AS-93型自动进样器，使用WinLab32软件进行分析。 

仪器操作参数详细列于表1.每个元素的检测谱线，背景校正以及观测模式列于表2。 

每个元素的分析谱线为观察到不受任何明显的光谱重叠干扰的谱线，并对所有选择的元素谱线采用离线背景

校正以避免任何明显的光谱特征。对于一些浓度很低的元素（Se，Sn，V和Ni）采用元素间校正（IEC）方式

进行校正，其主要干扰元素定义为钙，磷，镁和铁，以它们来构成IEC系数表。 

 
表1.仪器操作条件和参数 

 
 
参数 

 
设置 

 
雾化器 

 
Bergener PEEK MiraMist 

 
雾化室 

 
同心漩流雾化室 

 
RF 功率 

 
1300 W 

 
喷射管 

 
2.0 mm i.d. 刚玉 

 
雾化气流速 

 
0.75 L/min 

 
样品提升速度 

 
1.80 mL/min 

 
自动积分 

 
5 – 20 seconds  (Min-

) 
数据处理模式 

 
峰面积 

 
读数延迟时间 

 
50 seconds 

 
冲洗延迟时间 

 
25 seconds 

 
重复次数 

 
3 

 
2 



表2.波长，测量参数以及各元素标准溶液 
 

元素 波长 (nm) 点/峰值 观测模式 标准溶液 (mg/L)

钙 317.93 3 径向 400

磷 213.61 3 径向 200

镁 285.21 3 径向 200

钾 766.49 3 径向 200

     铁 259.93 3 径向 40

     锌 206.20 3 径向 40

铜 327.39 3 径向 5

锰 257.61 3 径向 5

    硼 249.67 1      轴向 0

铬 267.71 1      轴向 0

钼 202.03 1      轴向 0

硒 196.02 1      轴向 0
 
 
 
结果 

 

对于轴向观测模式检测的元素在分析中采用了内标进行校正。为了在检测溶液中加入相同含量的内标元

素，在样品消解溶液过滤之后向其中加入2 mg/L的钇。内标元素选择为钇是因为在ICP中它是一个灵敏元

素，在样品中不作为要求分析的元素，并且具有很简单的并不影响其他元素的光谱，还有就是在样品中并

不明显存在。当然，在所有的标准溶液和空白中都需要含有2 mg/L的钇作为内标。在轴向观测的检测中各

元素的测定结将根据在样品中检测到的钇的“回收”信号强度与校准空白中钇的信号强度的比值进行修

正，从而通过这种方式校正了由于样品中大量存在的常规元素比如钙和磷所引起的基体效应带来的干扰。 

 

 
 表3给出了两种不同配方膳食补充片剂的检测结果，根据样品前处理的步骤并将其最后的结果中以各元素重量

每片的浓度单位进行报告。表3还列举了片剂中各检测元素所对应的标签标示值，该表只以两种不同品牌的片

剂作为例子，但该方法可以适用于其他品牌的膳食补充片剂。 
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表3.ICP-OES样品检测结果与标签标示值 
 
 

元素 
 

检测值1 
 

标示值1 
 

检测值2 
 

标示值2 
 

单位 

钙 
 

166.2 
 

1 99.3 100
 
mg/片

磷 
 

109.3 
 

1 49.6 48
 
mg/片

镁 
 

107.2 
 

1 101. 100
 
mg/片

钾 
 

85.04 
 

8 42.3 40
 
mg/片

      铁 
 

18.69 
 

1 7.4 9
 
mg/片

      锌 
 

15.98 
 

1 16.5 15
 
mg/片

铜 
 

2.09 
 

2 1.9 2
 
mg/片

锰 
 

2.16 
 

2 2.4 2.5
 
mg/片

     硼 
 

148 
 

1 17 150
 
µg/片

铬 
 

136 
 

1 83. 100
 
µg/片

钼 
 

77 
 

7 32 25
 
µg/片

硒 
 

25 
 

2 18 20
 
µg/片

      锡 
 

12 
 

1 - -
 
µg/片

钒 
 

11.5 
 

1 13. 10
 
µg/片

     镍 
 

5.5 
 

5 3. 5
 
µg/片

 
 
结论 

 
以上的数据清楚的表明了ICP-OES方法在检测的效率以及产率上都明显优于其他的分析技术比如原子吸收分析

法和重量分析法，ICP-OES能测量整个广泛的浓度范围，从而使得传统的单一元素分析转变为更有效的多元素

同时分析，即使是自动进样器采用了较长的读数延迟时间，每个样品的分析时间也只需要大约3分钟。仪器直

接快速地打印出每片剂的各元素含量或剂量以满足各制造环节的QC要求。此方法可以使用在具有同时多元素

测量能力以及具有双向观测模式的Optima 4300系列 (或者5300系列)仪器上。今后的工作是对硅和碘的测

定，这可能需要不同的样品制备，以及测量重金属污染物。 
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