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碱提取-电感耦合等离子体质谱法测定食品中的碘 

姜  杰, 张慧敏, 林  凯, 王  超, 阮莎莎, 李瑞园, 陈裕华, 刘桂华* 

(深圳市疾病预防控制中心, 深圳  518055) 

摘  要: 目的  建立碱提取-电感耦合等离子体质谱法测定食品中碘含量。方法  样品经 5%四甲基氢氧化铵

(tetramethylammonium hydroxide, TMAH)溶液于 85 ℃±5 ℃提取 3 h, 离心后取上清液, 以铼作为内标, 采用电

感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma-mass spectrometry, ICP-MS)测定。结果  在 0.5~50 µg/L 的

线性范围内, 回归方程呈现良好的线性关系, r=0.9998。该方法检出限为 0.003 mg/kg, 定量限为 0.01 mg/kg, 回

收率为 94%~102%之间, 相对标准偏差小于 10%。结论  该方法操作简单, 灵敏度高, 适用于食品中碘含量的

测定。 
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Determination of iodine content in food by inductively coupled plasma-mass 
spectrometry with alkali extraction 

JIANG Jie, ZHANG Hui-Min, LIN Kai, WANG Chao, RUAN Sha-Sha, LI Rui-Yuan,  
CHEN Yu-Hua, LIU Gui-Hua* 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of iodine content in food by inductively coupled 

plasma-mass spectrometry with alkali extraction. Methods  Samples were extracted by 5% tetramethylammonium 

hydroxide (TMAH) at 85 ℃±5 ℃ for 3 h. The supernatants after centrifugal were determined by inductively coupled 

plasma-mass spectrometry (ICP-MS) with Re as internal standard. Results  The calibration curve showed good 

linear relationship in the range 0.5-50 µg/L with good correlation coefficients (r=0.9998). The limit of detection was 

0.003 mg/kg and the limit of quantification was 0.01 mg/kg. The spiked recoveries were 94%102%, the relative 

standard deviation was less than 10%. Conclusion  This method is simple and sensitive, it is suitable for the 

determination of iodine in food. 
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0  引  言 

碘是维持人体甲状腺正常功能所必需的微量元素 , 

与人体的生长发育、新陈代谢密切相关[1]。我国是人群缺

碘严重的国家之一, 食用富含碘的食品能有效补充碘而预

防碘缺乏病的发生[2], 但碘摄入过量对健康也有一定的危

害, 如引起高碘甲状腺肿或碘中毒等, 因此长期碘摄入不

足或者过量对健康造成的潜在危害日益收到重视[3]。人体
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中碘主要来源于食品, 因此食品中总碘的研究一直备受关

注。碘是一种有多种形态的非金属元素, 在食品中以单质

碘、碘化物、碘酸盐以及甲基碘等多种形态存在[4]。 

碘具有不同形态以及易挥发和记忆性强等特点, 使

碘的分析技术难度较大, 样品处理不当会使测定结果的

准确度和精密度受到很大影响。目前测定食品中的碘主

要有滴定法[5]、砷铈催化分光光度法[6]、气相色谱法[7]、

离子选择电极法[8]和电感耦合等离子体质谱法[915]等。分

光光度法是常用的方法, 但比色反应需要使用亚砷酸高

毒试剂 , 存在安全问题; 氧化还原法适用于样品中高含

量样品的测定 , 灵敏度低; 气相色谱法偏向适用于婴幼

儿食品和乳制品中总碘的测定, 但乳制品中天然含有的

有机碘按照气相色谱法的原理, 丁酮无法与其形成衍生

物, 从而不能准确定量, 导致测定结果偏低[16]。电感耦合

等离子体质谱法具有准确、快速、灵敏等优点, 是目前元

素分析最有效的方法, 近些年被越来越广泛地应用于不

同类型食品中总碘的测定。GB 5009.267—2016《食品安

全国家标准  食品中碘的测定》 [17]中只有氧化还原滴定

法、砷铈催化分光光度法及气相色谱法, 缺少电感耦合等

离子体质谱法。本研究建立了四甲基氢氧化铵溶液提取

前处理方法, 采用电感耦合等离子体质谱仪测定各类食

品中总碘的检测方法, 增加为 GB 5009.267—2016《食品

安全国家标准 食品中碘的测定》的标准方法, 以期为相

关部门提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与设备 

Agilent 7700x 电感耦合等离子体质谱仪(美国 Agilent

公司 ); MS 204S 电子天平 (瑞士 Mettler Toledo 公司 ); 

FED115 恒温干燥箱(德国 Binder 公司); WNB29L4MO01M

恒温水浴摇床(德国 Memmert 公司); AVANTIJXN-26 冷冻

离心机(美国 Beckman 公司); Milli-Q Element 超纯水机(美

国 Millipore 公司)。 

1.2  试剂与材料 

质量分数为 25%的四甲基氢氧化铵溶液[梯希爱(上海)

化成工业发展有限公司 ]; 碘单元素标准溶液 (GSB 

04-2834-2011)及铼内标标准溶液(GSB 04-1745-2004)(国家

有色金属及电子材料分析测试中心); 高纯氩气和氦气(深

圳市深特工业气体有限公司, 纯度>99.999%); 实验用水

均为超纯水。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品前处理 

称取试样 0.2~1 g(精确到 0.001 g)于 50 mL 的耐 110 ℃

塑料离心管中, 加入 5 mL 5%四甲基氢氧化铵(tetramethy 

lammonium hydroxide, TMAH)提取液, 涡旋 1 min, 使样品

充分分散均匀, 旋紧盖子, 置于 85 ℃±5 ℃烘箱(每隔 0.5 h

取出振摇)或水浴摇床提取 3 h, 冷却, 用水定容至 50 mL, 

并以大于 3000 r/min 的转速, 离心 10 min, 取上层清液用

0.45 μm 过滤膜过滤后, 备用, 同时做试剂空白。为防止样

品遇水结块, 可采用称量纸称取样品, 然后慢慢加入盛有

提取液的离心管中, 涡旋 1 min, 若样品太稠可补加 5 mL

提取液, 如大米粉及面粉等吸水性强的样品。 

1.3.2  仪器操作参考工作条件 

射频功率 1550 W; 等离子气流速 15 L/min; 载气流速

0.80~0.90 L/min; 辅助气流速 0.30~0.40 L/min; 分析时泵

速 0.10 r/s; 采样深度 8~10 mm; 雾化器为高盐/同心雾化器; 

半导体制冷雾室, 控温在 2.0 ℃; 石英炬管; 碰撞池气体

He 气流速 4~5 mL/min, 每测一个样品, 进样系统的冲洗

时间大于 60 s。 

1.3.3  测定参考条件 

在调谐仪器达到测定要求后, 编辑测定方法, 选择碘

元素同位素(127I)及内标铼同位素 185Re。若电感耦合等离子

体质谱法 (inductively coupled plasma-mass spectrometry, 

ICP-MS)仪器由酸性进样体系转变为碱性体系, 则建议更

换所有进样泵管, 用 0.5% TMAH溶液清洗进样系统 1~2 h, 

直至 127I 的信号稳定。 

1.3.4  标准曲线  

取适量碘标准溶液: GSB 04-2834-2011(1000 mg/L), 

用 0.5% TMAH 溶液配成标准系列, 标准系列的浓度为 0、

0.5、1.0、5.0、10.0、15.0、20.0、30.0、50.0 µg/L。铼(Re)

内标标准溶液: GSB 04-1745-2004(1000 mg/L), 先用超纯

水将标准稀释 10 倍, 再用 0.5 % TMAH 溶液稀释成使用

液 , 内标与待测液混合后的浓度为 50 µg/L, 并含有

2%~3%的异丙醇。将碘标准溶液注入 ICP-MS 中, 测定碘

元素和内标元素的信号响应值, 以碘元素的浓度为横坐

标, 碘元素与所选内标元素响应信号值的比值为纵坐标, 

绘制标准曲线。 

2  结果与分析 

2.1  样品前处理方法的选择 

碘是一种易挥发的元素, 极易被氧化和还原, 且在大

部分食品中含量很低。虽然 ICP-MS 检测碘具有良好的选

择性和灵敏度, 但由于在样品制备中碘比较容易形成 I2 和

HI, 在传统的酸消解法处理样品过程中, 碘比较容易损失, 

导致回收率很低。营养元素及重金属在检测时, 虽然样品

通常采用在酸性氧化介质密闭高温的条件下进行制备, 但

制备过程中需要赶酸后上机测试, 因此碘不能与其他营养

元素及重金属一起同步测试, ICP-MS 测碘需要另外进行样

品制备。 

碘元素在碱性介质中比在硝酸介质更为稳定[4], 因此本
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研究采用 5%TMAH 溶液作为提取剂, 测定生物成分标准物

质-紫菜(GBW10023)中的碘含量进行样品前处理条件实验。 

表 1 是采用 5% TMAH 溶液在不同温度不同提取时间

下, 紫菜中碘的实验结果。比较了 60、85、90 ℃ 3 个提取

温度的提取效率, 85 ℃比 60 ℃的提取效率明显高, 但 90 ℃

的提取效率跟 85 ℃相比无明显差异; 比较了不同提取时间

的提取效率, 在 1~3 h 提取时间内, 随着提取时间的加长, 

提取效率提高, 但 4 h 的提取效率跟 3 h 无明显差异。为此

确定提取温度为 85 ℃, 提取时间为 3 h。 

2.2  线性范围及方法检出限 

用 0.5% TMAH 溶液配成标准系列, 在质量浓度为

0.5~50 µg/L 区间进行实验 , 标准曲线回归方程为 : 

Y=0.0443X+0.0141, 相关系数: r=0.9998, 见图 1。 

ICP-MS 法的线性关系良好, 由于碘有很强的记忆效

应, 在样品测试间需要用 TMAH 碱性溶液冲洗管路, 为了

缩短进样器的冲洗时间, 建议线性范围为 0.5~30 µg/L, 测

定海藻类高浓度的样品时, 可采用 0.5% TMAH 溶液稀释

100~500 倍。 

测定与样品同步前处理的样品空白 21 次, 其 3 倍标准

偏差所对应的浓度为检出限, 10 倍标准偏差所对应的浓度

为定量限, 食品以取样 0.5 g 定容至 50 mL 计。经过实验, 该

方法的检出限为 0.003 mg/kg, 定量限为 0.01 mg/kg。 

 
 

表 1  不同提取条件下紫菜中碘的测定结果 
Table 1  Contents of iodine in laver under different extraction conditions 

实验编号 加热温度/℃ 提取时间/h 定容体积/mL 测定值/(mg/kg) 参考值/(mg/kg) 

1 60 3 50 56.7±2.3* 

79±8 

2 85 1 50 62.3±2.6* 

3 85 2 50 68.4±1.8* 

4 85 3 50 73.5±1.0 

5 85 4 50 73.9±1.7 

6 90 3 50 74.3±1.2 

注: *表示采用 t 检验比较当前提取条件与 4 号提取条件下紫菜中碘含量具有统计学差异, P<0.05。 

 

 
 

图 1  碘标准曲线 

Fig.1  Standard curve of iodine 
 

2.3  方法的精密度及准确度实验 

采用不同食品基质的进口及国产标准参考物质进行

进行方法学研究, 在 He 模式下, 采用内标校正, 7 次独立

测定的相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)均小

于 10%, 且测定结果均在标准参考值的范围内, 详细结果

见表 2, 其中针对调味盐中碘的测试进行专项实验, 结果

见表 3, 表明此方法适用于碘盐的测定。 

大米中的碘含量较低, 因此以大米基质为本底, 分别

加入方法定量限附近 3 种不同浓度的标准溶液, 加标水平

分别为 0.01、0.03、0.05 mg/kg, 进行方法定量限的回收率

实验 , 结果见表 4, 3 种加标水平的 6 次回收率均在

94%~102%之间, 符合方法学要求。 

3  结  论 

本研究采用碱提取电感耦合等离子体法测定食品

中碘的含量, 样品提取采用 5% TMAH 溶液, 以铼作为

内标 , 采用碰撞池模式 , 方法的适用性好、操作简单、

灵敏度高、检测效率高, 适用于大批量食品样品中碘的

测定。
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表 2  标准参考物质测定结果(n=7) 
Table 2  Results of standard reference materials (n=7) 

样品基质 标准编号 测定值/(mg/kg) 标准参考值 /(mg/kg) RSD/% 

菠菜 GBW10015 0.36±0.20 0.36±0.12 5.5 

柑橘叶 GBW10020 0.45±0.02 0.53±0.16 4.7 

紫菜 GBW10023 74±4 79±8 4.2 

扇贝 GBW10024 1.68±0.11 1.83±0.32 6.4 

螺旋藻 GBW10025 0.38±0.02 0.54±0.19 4.7 

海藻 T0792 450±3 486±62 0.6 

鱼组织 ERM-BB422 1.3±0.1 1.4±0.4 4.9 

 
表 3  食盐测定结果(n=7) 

Table 3  Results of salt determination (n=7) 

样品 
编号 

平均值/(mg/kg) 标准值/(mg/kg) RSD /%
1 2 3 4 5 6 7 

盐碘(GBW10006u) 13.8 13.1 13.7 13.9 13.2 13.0 14.0 13.3 15 ± 2 3.1 

盐碘(GBW10008u) 30.1 33.7 30.9 29.1 32.2 30.8 29.6 30.9 28 ± 3 5.1 

食盐样品 1 9.21 9.09 8.64 8.98 9.37 9.12 10.0 9.20 / 4.6 

食盐样品 2 29.2 28.7 31.7 30.5 28.7 29.5 30.3 29.8 / 3.7 

 
表 4  回收率及相对标准偏差(n=6) 

Table 4  Recoveries and relative standard deviation (n=6) 

本底值/(mg/kg) 加标量/(mg/kg) 
测定值/(mg/kg) 

回收率/% RSD/%
1 2 3 4 5 6 

0.0048 

0.01 0.0166 0.0152 0.0163 0.0157 0.0145 0.0159 94 4.9 

0.03 0.043 0.037 0.0376 0.0363 0.0356 0.0354 101 7.5 

0.05 0.0607 0.0589 0.0611 0.0602 0.0593 0.0529 102 5.1 
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