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一.ICP-OES和ICP-MS分析质量控制 



ICP-OES和ICP-MS测试是一个复杂的过程，其结果的准确度会

受到多种因素的影响： 

如环境、仪器、试剂、条件、人员技术、操作规程、分析方法

等，任何测试均会产生误差。 

质量控制就是把误差（系统误差、随机误差、过失误差）减小

到预期水平。 
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ICP-OES和ICP-MS分析质量控制目的 



ICP-OES和ICP-MS质量控制的原则 
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1. 质量控制工作应当使分析检验工作做得恰到好处，不但

要确保结果准确可靠，而且还要达到提高工作效率、降

低消耗的目的。  

2. 分析工作者应选择合适的分析方法和误差限，否则就会

出现分析结果不能正确表明产品是否合格，甚至出现错

误结论，造成损失甚至危害，或者盲目追求分析结果的

准确可靠性，大量消耗不必要的人力物力。 

 



ICP-OES和ICP-MS质量控制的内容 
 

1、采取一系列减小误差的措施，对整个分析过程（采样——分

析——结果）进行质量控制。 

 

2、采用行之有效的方法对分析结果进行质量评价，及时发现

分析过程中的问题，确保分析结果的可靠性。 
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二、质量控制的基本要素 
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 1.分析测试人员的技术能力 

 具有良好职业道德修养、技术熟练、知识经验丰富、资历深厚的分析工

作人员是保证分析质量的必要条件之一。 

  从事分析检验的人员必须经过与其承担的任务相适应的教育、培训，并

具有相应的技术知识和经验，考核合格后，持证上岗。 
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出错率：高级：中级：初级= 1：5：17 



持证上岗 



2.确保仪器到最佳状态 

灵敏度检查 

背景检查 

稳定性检查等等 
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3.合格的材料与试剂 

 分析测试过程中会用到各种各样的化学试剂与材料 

 正确选择试剂等级、合适材料是分析测试质量保证的重要内容 

  如若选择不当（试剂不纯或杂质过多、级别过高、材料不适合等），

可影响分析结果的准确、引入污染物、使测定不能完成等，或者造成

浪费。 
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试剂的选择应和测试的浓度相匹配 

 ICP-MS、ICP-OES用水一般为高纯水 

 ICP-MS一般选择高纯试剂 

 ICP-OES 一般选择优级纯以上的试剂 

器皿材质的选择应和测试方法相匹配 

 前处理过程中加了HF就不能使用玻璃材质的器皿 

 前处理要高温加热要注意器皿是否耐高温 

 不同材质杂质含量不同 

如玻璃器皿里含pb，测试Pb时要注意带入的污染等等。 
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4.可靠的分析检验方法 

 分析检验过程中，应选择适当的方法进行所有的检验程序： 

如采样、样品处理、干扰分离、测定、不确定度估算等，所选方法应和所 

要求的准确度、标准规范相一致。 

 

 实验分析过程中，应尽可能采用国际、国家、行业和地方标准。 

需要使用非标准时，应经过验证。并与用户达成协议，形成有效文件。 
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奶粉中三聚腈胺检测 

     原国家标准中蛋白质测定采用克氏定氮法，由于存在缺陷，才使得不法

分子有可乘之机。（三聚腈胺C6N6H6） 

      新国家标准（GB/T 22388-2008 原料乳与乳制品中三聚氰胺检测方法）采

用国际经验及新的分析技术，将高效液相色谱（HPLC)、与质谱法联

用（LC-MS）和气相色谱-质谱联用法（GC—MS）来满足分析检测需要。  



5.符合要求的环境和设施 

 实验室环境包括：清洁工作、房屋管理、温度、湿度控制、水电设施、 

采光通风等。   

 实验室环境应不影响分析结果的有效性或对所要求的测定准确度产生不

利影响，必要时要对环境状况进行有效监测、控制并记录。 

 还应配备停电、停水、防火等应急设备，以免影响分析测试工作质量。 
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三、分析测试过程质量控制的方法 

1. 空白实验 

 由试剂、环境和器皿带进杂质所造成的系统误差，一般可通过空白试验

来扣除。  

 空白试验值的大小及分散程度对分析结果的精密度和分析方法的检测限

都有很大影响。空白试验值的数值和重复性可以反映一个实验室水平。 

 空白实验和检出限相关 
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空白值的控制 

 对于要求精度较高的痕量和超痕量组分的测定，高和不稳定的空白试验值

，对测定结果影响很大。控制空白值可以从以下方面入手： 

 控制环境对空白的污染 

  提纯化学试剂，降低试剂空白值 

 防止器皿对样品污染 



2.平行实验 

 平行实验（平行样测定）是对测定进行最低限度的精密度检查。这有助

于减小随机误差，估计测定的精密度。 

 一般标准方法规定，检验人员对同一样品同时取两份进行平行样品测定

，平行双样的测定结果应小于方法规定的允许差 

（也即两个结果之差的绝对值不应大于标准方法规定相对标准偏差σ的2.8

倍。）       
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3.测定回收率 

检验过程中，误差可能存在于分析过程的各个步骤中。如在样品处理过
程中，被测组分发生分解、挥发，或分离富集不完全导致产生的负系统
误差，检验器皿、试剂、环境引入的误差（造成正系统误差）等。实验
室中常通过回收率测定来检验测量结果及分析方法的准确度。 

回收率测定方法：在测试样品时，同时另取一份试样，加入适量的标样
进行测定，根据标样含量的已知值和实际测定值，可以算出加标回收率
。 

 回收率与样品的类型、处理方法、被测组分含量水平有关，一般情况下
，要求加标回收率应在80%～120%之间。 
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回收率 = 实际测定值  /  标准值 



4、检出限 

         测定方法的检出限是指在一定置信概率（一般为99.7%）下 ，能产
生一个确保在试样中存在被测组分的分析信号所需的该组分的最小含
量（或浓度）。此最小含量产生的信号在一定置信概率下能与空白值
或仪器的噪声区分开。      



5、标准物质核查 

 是用已知结果的标准物与被测试样一起进行试验，通过标准物的实际

测定值是否符合要求，来判断试样分析结果的准确度。 

 用已知浓度的质控样来核查仪器测试是否准确 



6.实验室内部比对 

人员比对 

方法比对 

仪器比对 

留样再测 

 



人员比对 
新人员与老员工比对 

多个在岗人员比对 

 可安排经验更丰富人员参加 

 

新方法与老方法比对 

非标方法与标准方法 

多个标准方法的比对 

 不同的样品前处理 

 不同的仪器检测 

 不同的样品前处理和仪器检测 

 

 

 

方法比对 



   仪器比对 

新仪器与老仪器比对 

维修后仪器与正常状态仪器比对 

多台仪器比对 

 同类型仪器 

 不同类型仪器比对 

留样再测 
 
 样品特性值应该稳定 

 可持续安排，以利于观察趋势 

 



比对结果的评价 

标准方法规定允许差（有参照） 

利用再现性限R 

En值法（需要不确定度） 

Z比分数（适用于多样本） 

t假设检验（需要重复检测） 

行业专家公认 

 



比对结果的评价-允差法 

D%<标准方法规定相对允差,结果满意 

x为参比方结果（参考值） 

 绝对允差也可来自再现性限，此时x不一定为参考值 
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比对结果的评价- En值法 

 

参与比对的双方扩展不确定度 

若 En绝对值≤1，则结果为符合 

也适用无参考值比对，当Uref—参考值的不确定度未知，可假定等于U 
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比对结果的评价-t检验 
 

均值检验前,要先方差检验 

当双方重复检测次数相同，计算可简化 

 

nmS

YX
t

w /1/1 




2

)1()1(
 

2

2

2

12






nm

SnSm
Sw



方法比对应用实例-结果比对 

 

海鱼干总砷 

检测结果（mg/kg） 

前处理方式 

 
ICP-MS AFS 

干法消解（灰化
法） 

31.3±0.6 31.0±0.7 

硝酸硫酸湿法消
解法 

30.5±0.9 29.9±0.5 



方法比对应用实例-结果评价  
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前处理方式 En值 评价结果 

干法消解（灰化法） 0.325  符合 

硝酸硫酸湿法消解法 0.583 符合 



结束语 

检测要求日益复杂和严格！ 

 更准、更快、更灵敏、更低成本、更环保 。。。。。。 

检测质量控制日益重要！ 

 质量控制不是做给别人看的。 

诚信为本！ 

 数据是不会说谎的。 



For the Better 


