
图 1. Agilent 8900 ICP-MS/MS。无与伦比的痕量元素分析性能
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优化 ICP-MS 方法和性能
本期安捷伦 ICP-MS 期刊标志着自 1998 年 9 月出版的第一期“热离子源”
以来，已经过去了近 23 年。在第一期期刊中，我们庆祝 1998 年 6 月第 
500 台 HP 4500 ICP-MS 仪器的成功发货，这是在全球推出第一台 HP/安捷
伦 ICP-MS 仅仅四年后就取得的非凡成就。

从那时起，安捷伦 ICP-MS 系统的发展突飞猛进，出乎大众意料，通过创
新产品（包括世界上首款氦气模式碰撞/反应池和 ICP-MS/MS）为无机分
析树立了新的标准。但我们的核心目标仍然集中于提供仪器、方法、消
耗品和支持，使研究人员和分析人员能够针对多样化的样品获得始终如
一的准确、可靠结果。

在本期期刊中，我们将介绍一些论文，内容涉及新的超痕量浓度分析方
法，硬件开发与改进的 ICP-MS 性能之间的联系，以及订购消耗品的新 
资源。
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使用配备热等离子体和 m 透镜的 Agilent 8900  
ICP-MS/MS 分析超纯水 (UPW) 中的杂质 
Kazuhiro Sakai 和 Yoshinori Shimamura，安捷伦科技有限公司

前言
Agilent 8900 串联四极杆 ICP-MS (ICP-MS/MS) 已迅速成
为分析半导体行业中使用的高纯度制程化学品的首选技
术。8900 具有高灵敏度、低背景和干扰去除能力，可满
足行业的痕量和超痕量元素分析需求。

8900 具有在多种模式下运行的灵活性，可在不同应用中提
供优异的性能。例如，半导体实验室通常使用冷等离子体
条件来实现干扰元素和易电离元素 (EIE) 的最低背景等效
浓度 (BEC) 和检测限 (DL)。冷等离子体可降低 EIE 背景信
号并抑制基于氩气的高强度干扰物质（例如 Ar+、ArH+ 和 
ArO+）的形成，实现对低浓度 40Ca、39K 和 56Fe 的分析。

冷等离子体可为低基质样品（例如 UPW、H2O2、HNO3 
和 HCl）提供出色的结果[1]。然而，由于存在较强的基质
抑制，难以使用冷等离子体运行高基质样品（例如硅和
金属消解物）。对于这类样品，首选更稳定的热等离子体 
条件。

在最近的一项研究中，使用配备可选 m 透镜的 8900 对两
种消解硅样品中的 38 种元素进行了测定，其中 Si 的配制
浓度为 10 ppm 和 100 ppm[2]。m 透镜及与之配套的截取
锥具有优化的几何结构，可在使用常规的热等离子体条件
时尽可能降低 EIE 背景信号。使用 m 透镜，8900 能够在
不使用冷等离子体的情况下测量 Si 基质中 ppt 级的所有
必需元素。

配备 m 透镜的 8900 还可用于仅使用常规的热等离子体条
件分析低基质样品（例如 UPW）中的半导体元素。

行业要求
ASTM International 和国际半导体设备与材料产业协会 
(SEMI) 发布了有关半导体试剂性能指标的标准。UPW 标准
（ASTM D5127-13 (2018) 和 SEMI F63-0521 (2021)）要求
使用 ICP-MS/MS 等技术测定 BEC < 1 ppt（B 为 50 ppt）和 
DL < 0.5 ppt（B 为 15 ppt）的大多数元素。

实验部分
仪器  
本分析使用配备标准 PFA-100 微流雾化器 (200 µL/min)、
石英雾化室、具有内径 2.5 mm 中心管的石英炬管以及采
样锥的 8900 半导体配置 ICP-MS/MS。8900 配备可选的 
m 透镜（部件号 G3666-67500）以及用于 m 透镜的 Pt 
尖、Ni 基截取锥（部件号 G3666-67501）。

本研究使用三种池模式（表 1）。使用常规的热等离子体
条件（CeO/Ce 比值 < 2%）对所有元素进行测量。

表 1. ICP-MS/MS 运行参数 

无气体 NH3 + H2 O2

RF 功率 (W) 1600

采样深度 (mm) 8.0

雾化器气体 (L/min) 0.70

补偿气流速 (L/min) 0.48

He 流速 (mL/min) 0 1 0

H2 流速 (mL/min) 0 2 0

*NH3 流速 (mL/min) 0 2.0 (20%) 0

O2 流速 (mL/min) 0 2 0.45 (30%)

*含有 10% NH3 的 He
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样品前处理和校准  
使用高纯 68% HNO3 将 UPW 样品酸化至 0.1%。作为高
纯度半导体样品分析的典型方法，采用标准加入法 (MSA) 
对 8900 ICP-MS/MS 进行校准。配制混合多元素标样 
(SPEX CertiPrep, NJ, US)，并将其以 5、10、20、40 ppt 
的浓度加标至 UPW 中，得到标样添加溶液。没有进行
背景扣除或空白校正。K 和 Fe 的校准曲线示例如图 1 所
示。

DL 和 BEC  
除 B（DL 和 BEC 分别为 1.11 和 1.18 ppt）以外，其余 26 种  
SEMI 指定元素的 BEC 低于 0.5 ppt，DL 低于 0.3 ppt，轻松
满足 ASTM 和 SEMI 对 UPW 的限值要求。结果（图 2）表
明，使用热等离子体和 m 透镜的 8900 ICP-MS/MS 适用
于分析高纯度半导体制程化学品中的超痕量污染物。

参考文献
1.  使用 ICP-MS/MS 测定高纯度过氧化氢中的超痕量元
素，5991-7701ZHCN

2.  Analysis of Ultratrace Impurities in High Silicon Matrix 
Samples by ICP-QQQ（使用 ICP-MS/MS 分析高硅基质
样品中的超痕量杂质），5994-2890EN

图 2. 使用 8900 ICP-MS/MS 在热等离子体条件下测量 UPW 中 SEMI 指定元素的 BEC 和 DL

图 1. K 和 Fe 的代表性 MSA 校准曲线

https://www.agilent.com.cn/cs/library/applications/8900_ICP-QQQ_5991-7701ZHCN_app_note.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/application-hi-matrix-impurities-8900-icp-ms-5994-2890en-agilent.pdf
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图 2. 空间电荷导致质量数依赖性离子束分散，从而导致较轻离子的散焦
和低传输效率

这一过程（如图 1 所示）称为“电荷分离”，其中离子束
失去电子总体上带正电荷。剩余的带正电荷离子相互排
斥，导致离子束分散、散焦和传输损失。ICP-MS 系统的
离子透镜通常设计用于控制这种离子束分散，从而保持高
离子传输效率，因此确保出色的灵敏度。离子束分散控制
的好坏取决于真空压力、截取锥和离子透镜的几何结构以
及施加的电压。

保持高离子传输效率和灵敏度对于 ICP-MS 的整体性能至
关重要，但空间电荷对所有离子的影响并不相同。离子的
动能 (KE) 与其质量数成正比，因此较轻的离子（具有较
低 KE）比较重的离子（较高 KE）更容易偏转和分散。这
意味着较轻的离子（低质量数）倾向于迁移到离子束的外
边缘，较少会留在中心轴附近，如图 2 所示。

由于空间电荷导致的质量数依赖性散焦是典型 ICP-MS 质
量数/响应曲线对低质量数元素的灵敏度低于中高质量数
元素的主要原因之一。尽管 ICP-MS 测量的元素浓度通常
按重量/体积或重量/重量计算。因此，低质量数元素每单
位浓度的离子数应该比高质量数元素多得多。 

ICP-MS 中的空间电荷效应
大多数 ICP-MS 用户可能听说过“空间电荷”这一术语，
但许多人并不清楚导致空间电荷的原因及其对分析的影
响。空间电荷是离子束的基本特性。在 ICP-MS 中，空间
电荷由离子从等离子体中提取并通过高真空区后产生的电
荷不平衡导致。

等离子体是一种基本电离的气体，其中带正电荷的离子数
量或多或少与自由电子的数量保持平衡，使整体电势接近
中性。ICP-MS 等离子体主要由来自 Ar 支持气体的离子，
以及常规水溶液分析中来自周围空气和样品溶液的 N、
O、H 和 C 组成。更多离子来自样品中的元素以及用于制
备或稳定溶液的其他化学物质。

离子束的组成在通过采样锥提取到接口区后基本未发生变
化。但是，截取锥后面的压力进一步下降，离子束密度减
小，带电粒子变得更容易移动。电子比离子更轻、更易移
动，并且（通常）会受到负透镜电压的排斥，因此电子迅
速径向扩散到离子束外。

4

ICP-MS 中的空间电荷效应，是什么原因造成的？ 
对您的分析有什么影响？
Ed McCurdy，安捷伦科技有限公司

图 1. 离子束通过截取锥进入高真空区后发生电荷分离过程
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图 3. 上图：所有元素每 ng 包含的原子数。下图：在冷等离子体条件下测
量易电离元素（第一电离势 < 7.5 eV）得到的质量数/响应（cps/ppb，针
对同位素丰度进行了校正）

例如，1 ng Li（原子量 6.941）包含的原子数是 1 ng U（原
子量 238）的 34 倍。如果所有质量数的离子传输效率均
相等，则每 ppb Li 的原子数应为 U 的 34 倍。如图 3（上
图）所示，其中显示了所有元素每 ng 包含的原子数。通
常，ICP-MS 质量数响应曲线具有完全不同的形状（插图，
红色），因为大量的低质量数离子因空间电荷而丢失。

有趣的是，在冷等离子体条件下，如果仅考虑易电离元
素，其质量数响应曲线（图 3，下图）与所有质量数具有
相同传输效率时的理论响应高度匹配。这是因为温度较
低的冷等离子体条件为电离提供的能量更少，对难电离元
素的影响更大。这些元素包括“气体和溶剂”元素（Ar、
N、O、H 和 C）以及由它们形成的分子种类（N2、O2、
NO、ArH、ArO、Ar2 等）。从冷等离子体中提取的离子束
中不存在这些离子，意味着离子束中包含的离子总量要少
得多，因此几乎消除了空间电荷效应。

冷等离子体并不适用于所有 ICP-MS 应用，因为低能量
等离子体的基质耐受性较差，对第一电离势较高的分析
物电离较少。但冷等离子体在半导体应用中仍然非常有
用，凭借高灵敏度和低背景信号，可对低基质样品（例如 
UPW）进行痕量分析。

集各种强大功能于一体
优化 ICP-MS 截取锥和离子透镜的几何结构可实现更高的
离子传输效率和更少的质量歧视。这使得等离子体和接口
能够进一步优化以获得更高的性能，如图 4 所示。 

图 4. 安捷伦 ICP-MS 优化的截取锥和离子透镜几何结构使系统能够开发
出更高的整体性能

结论
在 ICP-MS 中，当带正电荷的离子在离子束中相互排斥时
会产生空间电荷，其中较轻离子的偏转更为严重。空间电
荷效应受截取锥和离子透镜的几何结构和操作条件影响。
在安捷伦 ICP-MS 系统上，优化的设计可控制空间电荷，
提高离子传输效率并减少质量歧视，从而为轻元素提供更
低的 DL。

冷等离子体的质量歧视更少。这表明空间电荷主要由常规
（热等离子体）离子束中存在的气体和溶剂离子，而不是
高水平的样品基质离子导致。
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消耗品更新：水质分析的工作流程订购指南；新型易安
装蠕动泵管
Gareth Pearson，安捷伦科技有限公司

EPA 200.8、EPA 6020A 和 ISO 17294-2 的消耗品
工作流程订购指南

这份新指南介绍了用于分析受
监管的水质和废液的安捷伦 
ICP-MS 完整工作流程解决方
案，简化了确认和订购相关消
耗品和备件的流程。

出版号：5994-3274EN

这份 8 页的指南包含法规、仪
器解决方案、硬件选件、典型
调谐条件以及水质和废液分析

方法的信息，以及相关参考文献的链接。

该指南包含使用 Agilent 7850 或 7900 ICP-MS 进行分析
所需的所有备件和标准品的链接。只需单击“我的列表”
链接，即可直接访问安捷伦网上商城为您提供的定制消耗
品列表，加速了订购。

优化的易安装蠕动泵管
易于安装的蠕动泵管已预先切割至最佳长度，无需进一步
调整，提高了易用性和效率。易安装蠕动泵管系列经确认
和验证具有以下特性：

•  低浓度可浸出金属和快速冲洗功能，可防止污染并减
少交叉污染

•  接头连接牢固，即使是预先浸泡在硝酸清洁溶液中的
管线也是如此

•  稳定的流速，可在管线的整个生命周期内提供出色的
长期信号稳定性

•  从压力下快速恢复，确保在改变泵速时更快获得稳定
信号

•  凭借准确的切割和扩口端，可以轻松、安全地插入样
品吸取管线

管线系列已扩展到包括能够耐受常用有机溶剂的 PVC 溶
剂适应性 (Solvaflex) 选件。

了解更多信息。

货号 产品描述

5005-0020 样品吸取管线，水基质、酸性基质或碱性基质 [7xx0 和 8x00 
的标配]。透明 PVC，2 节，白色/白色接头，内径 1.02 mm，
12 件/包。

5005-0021 在线内标 (ISTD) 吸取管线，用于水溶液 [7xx0 和 8x00 的
标配]。 扩口端，透明 PVC，2 节，蓝色/橙色接头，内径 
0.25 mm，12 件/包。

5005-0022 雾化室废液 [7xx0 和 8x00 的标配]。米色热塑性弹性材料，
3 节，黄色/蓝色接头，内径 1.52 mm，12 件/包。

5005-0023 高基质样品吸取管线，水基质，推荐用于使用 ISTD 进行在线 
1:1 稀释的样品。扩口端，透明 PVC，2 节，黑色/黑色接头， 
内径 0.76 mm，12 件/包。

5005-0025 用于有机溶剂基质的样品吸取管线。黄色，PVC 溶剂适应性，
2 节，白色/白色接头，内径 1.02 mm，12 件/包。

5005-0026 高基质样品吸取管线，有机基质，推荐用于使用 ISTD 进行在 
线 1:1 有机溶剂稀释的样品。扩口端，黄色 PVC 溶剂适应性， 
2 节，黑色/黑色接头，内径 0.76 mm，12 件/包。

5005-0027 在线内标 (ISTD) 吸取管线，用于有机溶剂基质。扩口端， 
黄色 PVC 溶剂适应性，2 节，蓝色/橙色接头，内径 0.25 mm， 
12 件/包。

5042-4799 用于二甲苯基质中样品的样品吸取管线。黑色氟橡胶聚合物，
3 节，黄色/蓝色接头，内径 1.52 mm，12 件/包。 

G1820-
65217

高纯度样品吸取管线，推荐用于不使用自吸式雾化器时的 
痕量分析。硅橡胶，3 节，白色/白色接头，内径 1.02 mm， 
12 件/包。
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https://www.agilent.com/cs/library/selectionguide/public/selectionguide-consumables-regulated-methods-icp-ms-7850-7900-5994-3274en-agilent.pdf
https://www.agilent.com.cn/zh-cn/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-tubing/peristaltic-pump-tubing-for-icp-ms
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了解用于订购单元素标准品和其他备件的全新安捷伦交
互式元素周期表
Gareth Pearson，安捷伦科技有限公司

简单、直观的界面使您可以轻松访问和订购光谱
标准品 

为确保 ICP-MS 分析的准确度和一致性，安捷伦提供了用
于校准和质量控制的全套单元素和多元素标准物质组合。
2019 年是门捷列夫编制出第一张元素周期表 150 周年，
安捷伦在这一年推出了全新的元素周期表订购页面。该交
互式页面将帮助您查找和订购经过 ISO 17025 和 17034 
高质量认证的化学标准品和有证标准物质。

如需了解该周期表，请访问：

https://explore.agilent.com/periodic-table-standards

元素符号背后的信息
单击周期表中的元素符号，将打开与该元素的原子光谱相
关的信息页面，包括推荐用于 ICP-MS 分析的质量数。还
提供关于储存、稳定性和基质兼容性的有用提示，以及包
含目标元素的安捷伦标准品链接。

关注婴儿食品中的重金属 

美国众议院调查委员会于 2021 年 2 月发布的一份报告显
示，美国超市销售的许多婴儿食品中 As、Cd、Pb 和 Hg 
的浓度超高。针对这些发现，颁布了《婴儿食品安全法 
2021》。该法案提出在美国销售的婴儿食品中无机 As、
Cd、Pb 和 Hg 新的最高允许限量，这会影响到美国原料
和成品的进口。 

如需了解安捷伦应用简报的更多信息，请参阅   
5994-3713EN

安捷伦 ICP-MS 期刊2021 年 8 月，第 85 期

https://explore.agilent.com/periodic-table-standards
https://oversight.house.gov/sites/democrats.oversight.house.gov/files/2021-02-04%20ECP%20Baby%20Food%20Staff%20Report.pdf
https://oversight.house.gov/sites/democrats.oversight.house.gov/files/Baby%20Food%20Safety%20Act%20-%20TEXT.pdf
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安捷伦 ICP-MS 团队与世界各地的许多
大学和研究机构有着密切的联系。如
果您在该领域工作或对该领域的发展感
兴趣，何不注册接收安捷伦学术科研通
讯期刊？在注册页面中，您可以选择接
收与感兴趣的研究或仪器相关的目标信
息。您每年会在收件箱中收到四次通讯
期刊副本。 
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最新的安捷伦 ICP-MS 出版物
• 光谱学摘要：使用微波消解和 ICP 方法分析食品样品中的元素，下载

•  应用文集：ICP-MS/MS 在地球化学、矿物分析和核科学中的应用，  
5994-3155EN

•  应用简报：使用 HPLC-ICP-MS 对牛奶和蜂蜜食品中的汞进行快速、准确的
形态分析：方法使用 Agilent 7850 ICP-MS 与 HPLC，符合 FSSAI 法规要求，
5994-3628EN

•  应用简报：使用 ICP-MS 分析婴儿食品中的无机砷、镉、铅和汞：使用 Agilent 
7850 ICP-MS 和 HPLC-ICP-MS 满足美国《婴儿食品安全法 2021》中新的监管
限值要求，5994-3713EN

•  应用简报（已更新）：使用针对 ICP-MS 的 ISO 方法 17294-2，快速、准确地分
析水中的 28 种元素，5994-2804ZHCN

•  应用简报（已更新）：使用单四极杆 ICP-MS 对强化食品进行常规分析，  
5994-0842ZHCN

•  应用简报（已更新）：使用 ICP-MS 分析矿石参比物质中的超痕量金属，  
5991-6406ZHCN

•  应用简报（已更新）：使用 HPLC-ICP-MS/MS 定量分析活性药物成分时以杂原
子作为“天然标记物”，5991-5445EN

• 技术宣传单页：ICP-MS 离子透镜设计，5994-3527EN

• 技术宣传单页：控制 ICP-MS/MS 反应池中形成的产物离子，5994-3548EN

本文中的信息、说明和指标如有变更，恕不另行通知。
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