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工程纳米粒子（ENPs）的生产消费的急

剧增加对于其释放到环境中和对水生

和陆生的物种的潜在危害引发了关注

和疑问。特性的纳米粒子，例如体积小

和高比表面积和反应性，使它们在各种

产品中都能满足需要。

银（Ag）纳米颗粒因其抗菌性能是在消费产品中最常用的纳米粒子。

因此，Ag ENPs发现它们的方式进入到环境中是可以预期的，迫使需

要准确、快速地检测和表征在各种不同的环境基体下的纳米粒子的

方法。本实验已经进行成功演示有能力表征在各种水样中1-3和可能

会曝露于Ag ENPs环境中的生物媒介中4的Ag ENPs。

前言
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用单粒子ICP-MS对
废水中的银纳米颗粒的
分析测量



排放到环境中的主要来源是废水这个必须评估Ag ENPs命

运的复杂的基体。复杂性和各种各样的废水基质可以使得 

ENPs的分析具有挑战性。

实验评估了单粒子电感耦合等离子体质谱仪（SP-ICP-MS）

表征Ag NPs在用有机溶剂溶解的海藻酸盐（常见的废水

成分）和两个废水基体: 混合溶液和废水。

表1：NexION® 300D/350D ICP-MS 仪器参数

Parameter Value
Sample Uptake Rate 0.3 mL/min
Nebulizer Glass Concentric
Spray Chamber Glass Cyclonic
RF Power 1600 W
Analyte Ag107
Analysis Time 100 sec
Dwell Time 100 µsec

图1在6ppm海藻酸盐溶液中的Ag的粒径分布. 

实验部分

采样和样品制备

水样是从加拿大魁北克省蒙特利尔附近的污水处理厂抽取。

排放的废水在二级沉降池后收集，同时从二级曝气池收集

混合溶液。这两种水样类型用酸洗后的深色玻璃瓶收集

并密封保存。排放的废水是经过污水处理厂最终处理后

排放到河里的废水，同时混合溶液是经过生物处理后离开

曝气池的到达耳机沉降池处理悬浮物和沉积物的废水。

因此，混合溶液比排放的废水具有更多的悬浮物和相对更

高溶解碳含量。

海藻酸盐是一种在废水中可以检测到ppm级并由废水中

溶解性有机碳组成的多糖。海藻酸盐溶液被用作于比较

废水样品的一个已知的控制和替代物。用去离子水溶解从

褐藻提取的海藻酸钠（Sigma-Aldrich, St. Louis, Missouri, 

USA）配制成浓度为6ppm的海藻酸盐溶液，并震荡一个

小时。

平均粒径为67.8±7.6nm的用PVP包裹的Ag ENPs标准品

（用TEM定值，nanoComposix™ Inc., San Diego, California, USA），

加入10mL到所有样品中，使浓度为10ppb（5,000,000粒/mL）。

样品用去离子水稀释10-1000倍，测试前超声5分钟。所有

样品一式三份。

仪器条件

使用PerkinElmer NexION® 300D/350D ICP-MS进行分析，

采用SP-ICP-MS模式，在Syngistix™软件纳米分析模块下

进行。仪器参数如表1所示。这些参数，传输效率能达到8.3%。

结果与讨论

为了确定SP-ICP-MS测试的准确度，把Ag ENPs加入到去离子

水里，使浓度为0.1ppb（50,000粒/mL）。SP-ICP-MS测出

Ag ENPs的平均粒径为63.2±0.2nm（符合TEM的测量值），

浓度为53,758±1363粒/mL，因此验证了测试的准确度。

结果和标准偏差来自于三次重复测定。

接下来，测试6ppm海藻酸盐溶液中的Ag ENPs。图1显示了

0.1ppb（50,000粒/mL）的粒径分布，相当于66.1±0.1nm的

平均粒径，浓度为52,302±2102粒/mL。对粒径的测试结果

和TEM定值的一致性海藻酸盐基并不影响测量精度。

在确定海藻酸盐溶液技术的准确度的基础上，排放废水

和混合溶液样品进行下一步的测量。首先，对两种废水样品

中总Ag浓度进行测定，浓度范围为25-40ppt，这个浓度

级别不会抑制Ag ENPs的测定。图2和图3显示了废水和混合

溶液各自的粒径分布。分析前样品稀释100倍，表2显示了

粒径大小和颗粒浓度的测试结果。另外，平均粒径与证书

标称值一致，颗粒浓度接近计算值，表明没有废水基体会

影响测量结果。这些结果表明，可以准确测量在废水样品

中的Ag ENPs。
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结论

实验证明SP-ICP-MS具有准确测试三种不同类型废水样品

中的银纳米粒子的能力。虽然废水基体很复杂，但是它们

不会抑制SP-ICP-MS准确测量粒径和纳米粒子浓度的能力。

测定了废水中Ag粒径和浓度的检出限。测定粒径检出限时，

稀释后的样品中没有添加Ag ENPs。检出限在未加标的废水

基体中检测，在Syngistix纳米应用模块中观测相当于最小

峰值的粒径大小。排出的废水检出限大概为18nm，混合溶

液的检出限大概为12nm。

为了测试Ag ENPs浓度的检出限，在去离子水中加入Ag ENPs

并多次稀释。记录每次的测量粒子浓度。当样品稀释以后，

测试结果不再变化时的浓度极为粒子浓度的检出限。在试

验中，Ag ENP的粒子浓度检出限为25ppt（12,500粒/mL）。

由于废水基体不会影响测试结果，所以检出限测试只在

去离子水中进行。

消耗品

Component Part Number

Green/Orange (0.38 mm id) PVC Sample 
Uptake Tubing

N0777110 

Gray/Gray (1.30 mm id) Santoprene  
Drain Tubing

N0777444

Sample Tubes
B0193233 (15 mL)
B0193234 (50 mL)
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图2：稀释100倍废水中Ag的粒径分布. 

表3：稀释100倍的混合溶液中Ag的粒径分布

表格2：废水中Ag NPs的分析结果.

Sample
Mean 

Particle 
Size (nm)

Spiked Particle 
Conc.  

(particles/mL)

Measured 
Particle Conc. 
(particles/mL)

Effluent Wastewater 66.3±0.2 50,000 54,691±1185

Mixed Liquor 
Wastewater

63.7±0.4 50,000 53,123±1216
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