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第 1 章 关于新污染物 
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1. 新污染物是什么（特点）？ 
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㎂  亍娤刌擻攑憠 
 

2. 新污染物分类 
泘⯥㎁ꡮ┕䇯嫚⪩嫱氳亍娤刌擻僗㍌㛻眷䧏╦䓪僗儬娤刌擻⫂⮇蛋䇕瓷擻,䤻榟碜

䐭㖆乢ն 

2.1 持久性有机污染物（POPs） 
䧏╦䓪僗儬娤刌擻POPs佭䧗鵠鲋⺨熨朅㗟☮顏(㛻妰յ姢յ榟擻⛮璡)耇㛫Ꝛ饄熊鱻燰淋Ꝛ僿㰇循◇

朅㗟僗Ꝛ僿墧槴䓪յ榟擻蠸燠䓪յⶐ䨅⹠䓪⽰냖夽䓪㵒几眷⢹䉔⽰朅㗟僗┽ꄆ⷇㲺氳㛿抆䡝几䄄⺭

䡗氳僗儬娤刌擻顏ն 䇗  僖纭⺭㎁朅㗟鈺⮕糓UNEP循栐⪯事䐼⿬㶂䰶╚䧏鵠鲋▽վ⪩◇䧏╦䓪

僗儬娤刌擻氳事䐼⿬㶂䰶⪝篑տ甏燢POPs ⪝篑仿循⟊䥉几眷⢹䉔⽰朅㗟⩦⹨䧏╦䓪僗儬娤刌擻䏆

⿏ն䡘㎁佭⪝篑氳꺙䤉簿篑㎁⪝篑◇  䇗塜䌋榟䷞ն 

POPs ⪝篑佭┉╄ⶐ䋯䷒䌋氳⪝篑䡽塛泘⯥䄖篺僗  熨/眷擻顏⮜⪍⮽⪝篑╈նPOPs ㍕僗ⶐ䨅

⹠䓪⹒燢Ꝛ饄熊鱻燰䓪㍕塝大多采用 GC 分离结合各种检测器进行测定，对于全氟化合物则采用
LCMSMS 测定ն 

新污
染物

新
危

隐
久

广

难

熨眷竴㛢擻顏䧏簘㘍塑 

⷇㲺┽ꄆ䓪 

곽ꢣ꣰䓪 

朅㗟䧏╦䓪 

全嶏䇯嫚䓪 

媪杼㛄儷䓪 
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    ㎂  POPs ⪝篑ⴎ⻡氳⴬⺭擻裂⶝ 

2.2 内分泌干扰物（EDCs） 
朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷擻⹒燢⛼朅㗟眷忂碜佭䧗┉眷䇕瓷⛮⫂┚榟擻⛮氳塜浪车╙⹖榟墼յ⹠罬注⪩氳塜浪

忂碜氳⺭䡗յ㰇⤴յ⮇蛋յ⛮⫂鲡鰟յ篾⺭⹖寕ꢝ璡鲋爊氳擻顏նEDCs ┘☢㰇循◇䄄┯└䈥╈⺎♔鵠鲋

괐⿁յ姢⛮յ狝妰鲽⪍几⛮䏆⿏忂碜创隟ն辑  㵒 EDCs 鲽车▽氳⮇眷ն 
辑  朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷擻氳⮇眷 

⮇眷 ⛮擻顏 全嶏 

㛿抆ꥥ忂碜 ꥥ◅ꁣյꥥꀨյꥥ└ꁣ 榟擻⛮⫂篱⮇蛋 

吤擻䓪ꥥ忂碜⽰洡蘆䓪

ꥥ忂碜 
䋳랋ꀨ眷յ꺜雖ꥥꀂ 㛻鼨⮇全嶏◇雖熭吤擻⽰朅㗟╈薔蘆夽碜 

几䄄⺭䡗ꥥ忂碜 䄕懹ꥥꀂ䄖戇ꥥꀂ慃ꥥꁣ ⹾僜鹵㰁蕇䡝即鲽㳄槺榟Ꝛ氳⺱⴬忂碜 

朅㗟⴬㰣娤刌擻 PCBsյ戇㓹ꀂյDDT 簈籃免乢յ㘍㖆⯘□⴬⯘յ⺭䡗⫡蕇 

ꄌ㷯眷 ꚛյ꜠յ娠 / 

䎎⯥ EDCs 的主要仪器分析方法是色谱法和色谱质谱联用技术（GCMS、LCMSMS）；对于重金属检测，可
采用 ICP-OES，ICP-MS 等进行测定ն 

2.3 抗生素 
䤻榟碜氳縨蕇䓪⹖循朅㗟╈氳压⭴䄖鵄峀䡗╙㣛羈几眷⢹䉔⽰榟䒳㱧噪氳懷憠陚겗ն劯䩺⛼榫儬杼┘

⺱䤻榟碜⺎⮇╙β-⫂ꀬ翿眷յ㛻朅⫂ꀪ眷յ姏㓹矵葛眷յ瀦翿眷յㅄ陷ꀨ眷յ㍌朅碜眷յ姚ꧥ碜眷璡ն朅

㗟劫⿁╈䤻榟碜氳压孾佭朅㗟㱧噪⢹䉔陁刻氳ꄆ金剝固╯┉⛙榺◇朅㗟劫⿁䡗⮇㛄儷䤻榟碜墧槴宆䈲

鰏⛦㍕塝⚢㵒压⭴鵲䡗㍮ꥈն䤻榟碜㛻㛢╙冓䓪⴬⺭擻㍕塝多采用液相色谱及液质联用技术检测ն 

2.4 微塑料（MPs） 
䐭㖆乢氳哮䒞佭  䇗榺葏㎁俋⮵葺事㛻㰣 Richard Thompson ䷸䪧⹖⪭㍙꠼꺙埠䬠⭴䐭㖆乢⹒逈

燢╙宿嬤╈氳 PM.┉芘㲋╬╙㶸㵑㵸◇ mm 氳㖆乢겖睧յ䐭篏簟յ媒㖆乢䡝縖訅腑璡ն䐭㖆乢⺎⮇

╙⮤篒䐭㖆乢⽰埠篒䐭㖆乢ն循  䇗⺉䋯氳瑭◅㷐纭⺭㎁朅㗟㛻⚢┕䐭㖆乢氳娤刌逈⮜⪍朅㗟┚榟䒳

㰣熭氳瑭◅㛻熭㰣ꠋ겗ն䐭㖆乢鵠鲋⺨熨鵎䏧鲽⪍朅㗟循宿嬤յ냖⸊╈㏰逈压孾⭴僄⺵鵠鲋괐擻ꛔ逈几

⛮⻹䷅ն䐭㖆乢㵒几⛮氳⷇㲺╚金ⴎ䦮波䫙石⪍յ䐭㖆乢╈儗骱⻡僗氳塑⯘յ䐭㖆乢⻹ꡭ氳僗儬娤刌擻

璡ն辑  ⮜╞▽䐭㖆乢浪榫氳ꈶ㲋亡嫏ն 
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辑  䐭㖆乢浪榫ꈶ㲋亡嫏 
亡嫏 ♙ 剩憠 籬憠 

泘压嫏 ⩞㰣简䐭ꜳ 䒍鵮յ甏➘ 陬⮮曎냖 

⩞隮嫏 

简䐭篍㛚⩞隮 ⟔⺙鰏䍠䳩⛼甏➘ 
狝ꠑ⮇鱂曎鰏⛦㵒朅㗟劫⿁┖

꡿╙  μm 

简䐭䥽傺⩞隮  狝ꠑ⮇鱂曎鰏냖 
⟔⺙鰏䍐䳩⛼鰏㛄儷压孾朅㗟

劫⿁休浪僗蔿⩞䇕瓷 

懷⮇冫嫏 

懷週鉯妰注荈隮顏隮䤗儛 劫⿁端꧎㛄儷⯥㚲杼 㰇循陬⮮곽ꢣ┦滭㏾劫⿁ 

蚃⹧懷聰ꡭ妰注荈隮顏隮

䤗儛 

┉埠鲽劫⺎㵒㛢熨䡗

⮇鲽车㲋ꄈ⮇冫 

鲽劫ꄈ㵽┘鴠⺭㚲杼㛻⛮燠劫

⿁ 

꧎金䧗⭴氳佭亍娤刌擻熨眷竴㛢┦佭┉╄䋯䷒䌋氳裂⶝꣮浔沪孾䤗儛氳鲽塠յ阡湳氳䬠ⶍ⽰⚩簊

嫏鈺氳鵄塠⢹噪㱮ヤ亍娤刌擻丘ꄈ䔅⛮⚢嶏嶏┘亇氳䧏簘㘍塑ն榟䒳朅㗟鼨⹠䄭氳  䇗撷ꄆ憠留盘亍

娤刌擻裂⶝鈷ꡭ䎓 ն 

 
3. 新污染物检测分析技术要求及发展趋势 

亍娤刌擻㛢僗朅㗟䧏╦䓪⛙循朅㗟☮顏╈宆䈲⢏⛦☳⮇冫鉉䈲洇⹨㓹顏䏆⿏㛻㵒⯥㚲杼⽰♙

⮇冫愓䷨䈲յ┥㷯䓪յ⮇鱂曎璡兣♭僗䏭냖氳金姳ն☳⛮氳䤗儛⹠㷤飊ⲡ洇僗♔┖攑憠 

1） 质谱技术覆盖广泛 
㞝┕┪篕  䇗创 EPA 氳┉◙ POPs 压孾亡嫏浪ꃾ榫⹙刼硍簊鲽车뀰阾⽰㲋ꄈն꣮浔顏隮压孾氳俋

⹖泘⯥ GCMSEI ⽰ NCI 嶏䄖⛼╙⮇冫㛻㛢丘 POPs 㲋ꄈ氳浪榫♙阻抛ն 

2） 串接质谱具有良好的前景 
╏䫙顏隮⺎ꃾ榫 MRM 嘗䌋鵠鲋ꃾ꥘熊查㵒鵠鷺䬠ⶍ⮇冫氳愓䷨䈲⽰┥㷯䓪循괐⿁⫡墧յ蕇擻㓹

㍕夽䓪儷顏⮇冫璡겅㓊䄖鵄塠䡗╙浪鈺压孾亡嫏ն⺎♔것鈷╏䫙顏隮氳鲹◙攑憠⺱劫鴠⺭㓹顏催╙㛄儷

氳朅㗟劫⿁╈氳亍娤刌擻⮇冫泘⯥㶉端 GCMSMS 车┯剝固塜䌋⹠䄭⛙陵㞝夽儴莽⽰◅㈱葏氳朅㗟剝固

⟤队䄄⛼㲓뀰鼨⮇䄖篺㱮䡗鲽⪍⫂鼨陁㲗ꡙ夀ն 

3） LCMSMS 地位提升 
⚩簊 POPs ㍕僗ⶐ䨅⹠䓪催鴠⺭榫 GC ⹖注⪩压孾鲽车⮇冫⛙噪姀⴬⺭擻PFOS ⽰ PFOA

⮟꧎金✳榫 LCMSMS 鲽车⮇冫ն塝㛚亍娤刌擻⺳䎓╈氳䤻榟碜⽰朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷擻璡㍕僗鰏䍠氳冓䓪

█催鴠榫◇ LCMSMS ⮇冫ն 

 

4. 新污染物管控治理的国际经验和国内检测现状 
4.1 国际经验 

亍娤刌擻媪杼ꄆ循嶏㜍劭䑐佭⴬㰣擻顏곽ꢣ留盘⽰ꡕ媪ն埫沾յ紇㎁յ仼儗璡⹠鱳㎁㳄⽰㏐⵲⴬㰣擻

顏留杼颯塠鰏企篺鲋鲤ⶐ╄┪篕氳⹠㷤䄖䎬䡗鰏╙䡗捙⽰㱮ヤ氳⴬㰣⿁留杼⛮硍ն 
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辑  ㎁㛚鼨⮇㏐⵲亍娤刌擻留盘嫏鈺 

地区名称 法规名称 备注 
埫沾 վ⪩◇⴬㰣⿁嫱⫊յ陁⚽յ䪧儹┚꡿⯆氳嫏鈺տREACH 

循埫沾㗟⫂噪ꪫ㲓亨嫱⫊յ陁⚽յ阵

⺎⽰꡿⯆⯆䈲 

紇㎁ վ僗夽擻顏盘⯆嫏织տTSCA 㲓车⴬㰣⿁氳噪榟⽝⼽僿留杼 

仼儗 վ⴬㰣擻顏㲗刧┚榟◲盘⯆嫏տCSCL 

㵒亍⴬㰣擻顏յ朆僗⴬㰣擻顏յ剩⩝

陁⚽⴬㰣擻顏յ沪盘⴬㰣擻顏յ攑㲋

⴬㰣擻顏䬠⭴▽┘⺱氳榼䥊金姳 

⹠鱳㎁㳄⽰㏐⵲⡬䐂同ꈶ氳⪦䓪篺뀰╚金╙ 

1⛮朆㓹◇곽ꢣ氳噪榟⽝⼽僿杼䒞䋯㷤곽ꢣ瓇刧յ⮇篒陁⚽㲓亨嶏㜍յ鲋爊⽰儕珸留杼ն 

䋧环鰏╙㱮ヤ氳嫏鈺⯆䈲ն⭴⺐㓹儗嫏淋䋧环鿥㝄氳亍擻顏氨阭յ⷇㲺⮇眷յ剝甌⹖⺳䎓留杼յ倽꨽

陁⚽┚곽ꢣ陁刻յ⴬㰣⿁剩⩝孾陒陁⚽յ僗㲺擻顏氳纡┯ⶼ榟留杼յ娤刌擻䪷䷒┚鯸燰氨阭յ再䷚䈒䓧⿏䈒յ

⪝⚜⹇┚璡⯆䈲ն 

冘䋧⺨㷄ꪫⶖ隀儬⯆☳㎁ꡮ㷄ꪫյ㎁㳄㷄ꪫյ㏐亡㷄ꪫ⽰┥㳄㷄ꪫ簊甅纭ⲁն 

䧏簘䋯㷤陁⚽┚沪孾ꄆ鈼┥걸熭䤗⽰留杼耇ⱱ䋧阻ն 

4.2 国内主要检测现状 
亍娤刌擻媪杼ꥈ䈲㛻յ䤗儛㛄儷爊䈲냖ն注奃⹠鱳㎁㳄䡘㎁氳媪杼䄄⛼颯塠侪յ䄄⛼㓹滼訅䍐ն䡘㎁

泘⯥㵒◇ꄆ憠留盘氳亍娤刌擻沪孾⮇冫㞝┖辑  䢦炐ն 
辑  䡘㎁ꄆ憠留盘亍娤刌擻⮇冫亡嫏朆敯 

重点管控新污染物 水 土 主要技术 
VOC◅姚榻戇յ└姚榻戇 HJ 639-2012 HJ 605-2012 PT-GCMS 

VOC榻ꂍյ光ꂍ HJ 601-2011 HJ 997-2018 LC 

僗儬姚⫡蕇姚╘յ愅豤愓յ⪠姚葋յ幎幎寬յα-

⪠姚朅䄕戇յβ-⪠姚朅䄕戇յ冷╘յ漰╘յ└姚儴

踵ꁣ 

HJ 699-2014 HJ 835-2017 GCMS 

㛢姚纭葋 HJ 715-2014 HJ 743-2015 GCMS 

◅㈱葏 HJ 77.1-2008 HJ 77.4-2008 GCMS 

㚗㓹ꀂ 循籁 端阞⮕ GCMS 

噪姀⴬⺭擻 䄖䫠⭴ 䄖䫠⭴ LCMSMS 

ㅄ陷ꀨ 循籁 㶉端阞⮕ LCMSMS 

⪠巑朅奥◅戇 循籁 循籁 LCMSMS 

湿ꛔ姚⴬溍赈 㶉端阞⮕ 㶉端阞⮕ GC NCIMS 

䐼⩡ 㶉端阞⮕ 䄖䫠⭴ GCMSMS 
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第 2 章 新污染物检测应用方案 
  2.1 持久性有机污染物 
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气相色谱-质谱法测定土壤中的多氯联苯 

摘 要：儗乄䋧环▽妰注荈隮-顏隮纭榫♙孾㲋㎻㚍╈  熨㛢姚纭葋⻡ꄈ氳⮇冫亡嫏ն劫⿁篺飃技䬠⹧յ困

⴬⺵GCMS 鲽车压孾ն劫⿁塑㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑ剝固傪篪氳注⪩硍丘㏰㛻◇ .篪䓪

荂㞑鳀簘  埠鲽劫㼉ꪫ燠 RSD ⡬㏰㵸◇ .%瞿㳢䈲荂㞑ն 
  

关键词：妰注荈隮-顏隮纭榫♙  ㎻㚍  㛢姚纭葋 

 

㛢姚纭葋佭纭葋氳┉⛤藏⸊查逈┉╄䡝┉╄♔┕氳姚⸊查⹧创⺵䎬䡗氳姚创憯眷⴬⺭擻, 㱚佭榺┉硍

⮜姚⴬纭葋氳䋳冘⛮篯䡗氳┉㛻眷僗儬⻡姚⴬⺭擻, ⪭⺱⮇䋳冘⛮⽰⺱硍擻㛢鱳熨, 鵠浪甏燢PCBsն舅

☳PCBs⹠伺淋㲓朆䄄┯榟◲⺵逈䇯嫚榫◇⺨熨榟◲겅㓊,㞝⹩始㵗懷硍簊懷鰉⛮射帑媧寏乢剨

耏嚆翶յ媧幯氳塑⯘璡նPCBs⛼╙⪯㑔氳䧏╦䓪僗儬娤刌擻POPs抛:ꥈ꡹鉯䓪յ榟擻夽䓪յ榟擻

蠸燠䓪յ鲾饄熊鱻燰䓪氳攑䏣僗牔㲋氳擻杼⴬㰣䓪顏㷯◇ⶐ䨅⹠䡝┘䨅⹠擻顏僗鰏䍠氳肩豖䓪ն 
㎂  㛢姚纭葋篾冘炐䙬㎂ 

PCBs循朅㗟╈僗䏭냖氳墧槴䓪ն䩺IPCS⭴撷氳()朅㗟ⶼ榟㓹固()☮篸舅䇗♔全

噪┪槡PCBs氳碶阞◲ꄈ篑╙┒⻙⪭╈┉ⶐ♔┕䄖鲽⪍㑌必㔎䷒㏜⽰逈㖵㒪㱚♜注䎎牔㲋

縡┦ꄂ䷒䏭䜈ն⪭⛸氳㛻鼨⮇鵠鲋┖⮜鵎䏧鲽⪍朅㗟꣮䄄┯䈥姢鲽⪍媞孲䡝媯㺢姢⛮☳ꪝ㳢ꠊ

硍簊氳峈庀䡝㔎䷒循㑌必㔎䷒㏜榺◇手⴬⻡PCBs氳擻顏ꄂ䷒⮽㛻妰╈ն鲽⪍朅㗟╈氳PCBs氳僄

篳顕㰇䢦╚金佭媞孲媯㺢姢⛮氳清嫫⺆僗䏭㵽鼨⮇鵠鲋榟擻⛼榫⽰⩞鉯⛼榫⹠榟鯸⴬ն 

舅 䇗仼儗⴮▆䃸焱㹞⹁⹠榟▽眦砒媧再♭⺵㛢姚纭葋㵒朅㗟氳䏆⿏⽰娤刌ꠋ겗䌖颯▽几

♜䇯嫚氳ꄆ鈼┚溿狓ն泘⯥⺨㎁㏰⯆㲋▽┽纳氳嫏䏱┽焔榟◲⽰✳榫㛢姚纭葋ն䇗僖仼纭⺭㎁

循栐⪯⺉䋯氳朅㗟㛻⚢┕㛢╄㎁㳄纭⺭甌糓▽վ⪩◇䧏╦䓪僗儬娤刌擻氳事䐼⿬㶂䰶⪝篑տ⪝篑鈺

㲋焔塛✳榫 熨냖夽⴬㰣⿁ ⪭╈㛢姚纭葋璡熨⴬⺭擻循䇗⯥㵨循噪┪槡葶㍴⫂㱮噪焔塛榟◲⽰

✳榫循朅㗟╈氳车╙⹖⪭夽杼䄖䡗╙几♜⪩嫱氳懷憠╯┉ն 

䡘㎁佭վ事䐼⿬㶂䰶⪝篑տ氳甌篑㎁䡘㎁循䇗㵨PCBs⮜⪍姢╈剩⩝盘⯆娤刌擻랫⺳⶝淋

◇䇗㲓亨▽⻡㛢姚纭葋䈥擻娤刌盘⯆剝固GB-ն亍검䄭氳վ㏐辑姢朅㗟顏ꄈ剝固տ

GB-╈鈺㲋꥘╈䌋榟孨깱榫姢յ㏐辑姢嶏㏐姢╈㛢姚纭葋氳⻡ꄈ┘耇飃鲋×- mg/Lն

⛙㵒◇㎻㚍╈㛢姚纭葋㶉端伺漶氳顏ꄈ剝固⹖压孾亡嫏ն 

儗乄⮵榫㹢孅妰注荈隮-顏隮纭榫♙GCMS-QP Ultra孾㲋㎻㚍╈㛢姚纭葋亡嫏甏⶝亡➘耇㛫

固漶氳孾㲋㎻㚍╈㛢姚纭葋氳⻡ꄈն 
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1．实验部分 
1.1 样品前处理步骤 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.2 仪器条件 
♙㹢孅 GCMS-QP Ultra 妰顏纭榫♙ 

荈隮刼Rtx-ms  m×. mm×. μm 

刼峪˳(. min)_˳/min_˳( 

min)  

刼孲ꄈ. mL/min  

孲鵮盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲亡䌋 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

鲽劫亡䌋┘⮇孲  

鲽劫ꄈ μL 

熊查嶏峪䈲˳ 

䫙⹾峪䈲˳ 

䣴䬞顏ꄈ葶㍴֐ amu 
ꃾ榫 scan 亡䌋㲋䓪 

ꃾ榫 SIM 亡䌋㲋ꄈ 
 

  

㎻㚍劫⿁곽䇕睖潨 

燢⹧ . g mg 劫⿁⮽㖢朔桔陒
留 

塑⪍  mL ┮ꀨ:塜䄖戇(:)⮽㖢朔
陒留╈ 

超技  min 

熊䑐燰⹧┕裂尔塑⪍┮ꀨ:塜䄖戇
(:)ꄆ㛄䬠⹧  埠 

⺭淋┕裂尔仄鯸蠕⹠宆籔篑  mL 

鲋 C 刼塜䄕戇嬲聰 

仄鯸蠕⹠宆籔㲋㳋舘  mL 

GCMS 孾陒 
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2．结果与讨论 
2.1 多氯联苯标准谱图 
㛢姚纭葋剝固巖尔䣴䬞䔅熊查孲㎂⹖顏ꄈ荈隮㎂㞝㎂  䢦炐ն 

㎂  㛢姚纭葋 TIC ㎂ 

辑    熨㛢姚纭葋⴬⺭擻⺳燢⹖⟊槴休ꠑ 

ID ⴬⺭擻⺳燢 ⟊槴休ꠑ (min 

 PCB (,,-Trichlorobiphenyl) . 

 PCB (,,,-Tetrachlorobiphenyl) . 

 PCB (,,,,-Pentachlorobipenyl) . 

 PCB (,,,,-Pentachlorobiphenyl) . 

 PCB (,,,,,-Hexachlorobiphenyl) . 

 PCB (,,,,,-Heptachlorobiphenyl) . 

 PCB (,,,,,,-Heptachlorobiphenyl) . 
           

辑     熨㛢姚纭葋熊查鴲䦫 

ID ⴬⺭擻⺳燢 㲋ꄈ熊查(m/z) ⹇縓熊查(m/z) 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 PCB  յ 

 
  

5.0 6.0 7.0 8.0 9.0

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

1.75

(x1,000,000)

394.00 (10.00)
360.00 (10.00)
326.00 (10.00)
292.00 (10.00)
256.00 (10.00)
TIC

1 2 3

4 5

6 7
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2.2 标准曲线 
鿥⯆㛢姚纭葋岝⺭剝尔宆䈲⮇⮷╙ 0.005յ0.01յ0.05յ0.1յ. μg/mLSIM 亡䌋ꃾ꥘䐂

⮽剝固傪篪㞝┖㎂  䢦炐注⪩硍丘 R ⡬㏰循 . ♔┕ն 

 

 
 

 

 

 

                           

                                                            

   

 
     
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
2.3 精密度实验 

⹧ . μg/mL 氳 7 熨㛢姚纭葋岝⺭剝尔鳀簘孾㲋 5 埠縓㴕♙瞿㳢䈲ꄆ㛄䓪篾冽鈷辑

յ辑  䢦炐ն 
  

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

峰面积(x10,000)

,,’-Trichlorobiphenyl  

R = . 

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

峰面积(x10,000)

,’,, ’-Tetrachlorobiphenyl 

R = .  

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0
峰面积(x10,000)

,’,,,’-Pentachlorobipenyl 

R = . 

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0
峰面积(x10,000)

,’,,’,-Pentachlorobiphenyl 

R = . 

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

峰面积(x10,000)

,’,,,’,’-Hexachlorobiphenyl 

R = . 

,’,,’,,’-Heptachlorobiphenyl  

R = . 

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

峰面积(x10,000)

0.0 0.1 0.2 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

峰面积(x10,000)

,’,,,’,,’-Heptachlorobiphenyl 

R = . 
㎂   熨㛢姚纭葋剝固傪篪 
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辑  ⟊槴休ꠑꄆ㛄䓪丘䩺n= 

䈌⺙ PCB PCB PCB PCB PCB PCB PCB 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

䇖㏰⡬ . . . . . . . 

RSD% . . . . . . . 

辑  㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪丘䩺(n=) 

䈌⺙ PCB PCB PCB PCB PCB PCB PCB 

 , , , , , ,  

 , , , , , ,  

 , , , , , ,  

 , , , , , ,  

 , , , , , ,  

䇖㏰⡬ , , , , , ,  

RSD% . . . . . . . 

辑  塑剝㍑䷅篾冽 

䈌⺙ PCB PCB PCB PCB PCB PCB PCB 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

 . . . . . . . 

䇖㏰⡬(μg/g) . . . . . . . 

RSD% . . . . . . . 

䇖㏰㍑䷅曎% . . . . . . . 

2.4 回收率实验 
固漶燢⹧  ♷㎻㚍狝氫劫⿁㵨㛢姚纭葋岝⺭剝尔塑◇  ♷狝氫劫⿁╈塑宆䈲╙ 

. μg/g䧝 1.1 塠끈鲽车劫⿁⯥㚲杼縓㴕亡嫏㍑䷅曎篾冽㞝辑 5 䢦炐ն 

㎂  狝氫劫⿁ TIC ㎂                               ㎂  狝氫劫⿁塑剝 TIC ㎂ 

6.0 6.5 7.0 7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0
(x10,000)
TIC TIC TIC TIC

7

1

2

3

4

5 6

6.0 6.5 7.0 7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5
-0.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0
(x10,000)
TIC TIC TIC TIC
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2.5 检测限 
♔  ⠙⟔㉽奃阞畀  熨㛢姚纭葋氳压⭴꡿ ⠙⟔㉽奃阞畀  熨㛢姚纭葋氳㲋ꄈ꡿⺨篯⮇

氳压⭴꡿⹖㲋ꄈ꡿鈷辑 ն 
辑  㛢姚纭葋氳压孾꡿⹖㲋ꄈ꡿ 

ID ⴬⺭擻 压⭴꡿μg/ kg 㲋ꄈ꡿μg/kg 

 PCB . . 

 PCB . . 

 PCB . . 

 PCB . . 

 PCB . . 

 PCB . . 

 PCB . . 
 

3. 结论 
儗乄⮵榫㹢孅氳 GCMS-QP Ultra 妰注荈隮顏隮纭榫♙孾㲋㎻㚍╈  熨㛢姚纭葋亡嫏䳩⛼

甏⶝篪䓪յꄆ㛄䓪㞑塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑ㱮噪席餉㎻㚍╈㛢姚纭葋压孾氳金姳㵒

㎻㚍╈㛢姚纭葋氳沪孾僗鰏䍠氳㲓榫䓪ն 
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GCMS 负化学电离法测定土壤中的短链氯化石蜡 
摘 要：湿ꛔ姚⴬溍赈SCCPs佭鲤䇗全朅㗟熭㰣┚⮇冫⴬㰣氳懷憠╯┉㍕⪭篾冘㛄儷䓪⬀㲋▽

䋧环⮇冫亡嫏冓䧪䡟䓪ն儗溿狓✳榫㹢孅 GCMS-QP NX䋧环▽ NCI 顆⴬㰣嶏孾㲋㎻㚍劫⿁

SCCPs 氳亡嫏ն鵠鲋㛢眷㑔剝固⿁✳榫姚⻡ꄈ-䔅⿏䈒㍕查⛼劆固傪篪篪䓪䦟⺭㍑䎍硍丘荂

㞑(R>.)ն縓㴕㎻㚍㲓ꡮ劫⿁劫⿁╈ C ⽰ C 佭╚金氳篯⮇⮇⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 .%⽰

.%ն院亡嫏佭泘⯥㰣儛槡孾㲋 SCCPs 氳篺⪯亡嫏╯┉循孾㲋 SCCPs 宆䈲氳⺱休◰⺎縓㴕

SCCPs 氳⺱仍⛮⮇䄭╙溿狓 SCCPs 氳娤刌全嶏鱻燰鯸⴬璡䬠❠䤗儛䶺䧏ն 

 
关键词：妰注荈隮顏隮♙  湿ꛔ姚⴬溍赈  ㎻㚍  顆⴬㰣榾熊   
 

湿ꛔ姚⴬溍赈(SCCPs澠⸊查丘 - ╄)佭┉眷几䄄⺭䡗氳波ꛔ塜冘戇憯姚创轧榟擻նSCCPs

╚金榫◇㖆乢յ嚆翶榫⿁氳鰑Ⲃ㘍㖆⯘⽰ꡢ边⯘յ㳢㵟⯘յ睳⺭⯘♔⹖ꄌ㷯塑䄄尔璡նSCCPs 僗

䧏╦䓪յ榟擻㳫꥘䓪♔⹖弍循榟擻夽䓪ն 䇗  僖SCCPs 逈塜䌋⮜⪍事䐼⿬㶂䰶⪝篑⹨盘⺳⶝

ꡭ䎓 A╈ն╈㎁佭┪槡瑭┉㛻姚⴬溍赈榟◲㎁䇗◲ꄈ飃鲋  ┒⻙ն姚⴬溍赈氳㛻ꄈ榟◲┚

✳榫✳䐂鲹眷㛄儷⴬⺭擻循┪槡⺨㏐氳朅㗟☮顏╈逈䇯嫚压⭴┦⪭⻡ꄈ姢䇖俋鷥奃⚩簊䧏╦䓪僗

儬擻㞝㛢姚纭葋PCBs⽰㛢巑纭葋ꂊPBDEs舘㵽냖⭴ - ╄丘ꄈ篒ն 

䡘㎁㎻㚍娤刌媪杼㚲◇⮤篒ꡙ夀㎁ⱷꢚⷅ⹠氳վ㎻㚍娤刌ꡕ媪车ⲁ阞⮕տ金姳䋯㷤㎻㚍娤刌

隀刧䪭䭃㎻㚍朅㗟顏ꄈ敯⬅ն㎻㚍⛼╙娤刌擻氳嶏⽰姻㵒僗儬娤刌擻僗┉㲋氳⻹ꡭ⛼榫淋

┦꣮朅㗟兣♭䏆⿏㵨娤刌擻䪷䷒⮽⪭☽朅㗟☮顏╈㍕塝㵒◇㎻㚍╈ SCCPs 氳顲㰇䗯⬅┚朅㗟攑

䓪佭䡘♜◡䏨溿狓⽰⪩嫱氳ꠋ겗նGC-LRMS 循顆⴬㰣榾熊嶏NCI嘗䌋┖㵒◇㛢ⶲ创僗儬擻僗荂

㞑氳⿏䈒┦耇㛫縓㴕⺨⺱仍⛮氳⮇䄭攑䏣㍕塝佭⮇冫 SCCPs 氳篺⪯亡嫏╯┉ն儗溿狓ꃾ榫㹢孅

GCMS-QP NXNCI嫏孾㲋㎻㚍╈ SCCPs 氳⻡ꄈ⽰⺱仍⛮⮇䄭ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QP2020 NX 妰注荈隮顏隮纭榫♙ 

1.2 分析条件  
荈隮刼Rx- MS ( m×. mm×. μm) 

刼峪˳( min)_˳/min_˳( min) 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

孲鵮盘⯆亡䌋䔩始亡䌋 

始ⱱ. kPa 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 

熊查⴬亡䌋NCI 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+. kV 
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2．样品前处理 
劫⿁⯥㚲杼孲爊㞝㎂1䢦炐ն 

 

㎂ 1 ㎻㚍劫⿁⯥㚲杼孲爊炐䙬㎂ 

 
3．结果与讨论 
3.1 SCCPs 标准溶液配制 

⹇拨乄昦ք1օ氳亡嫏㵨宆䈲╙  μg/mL姚⻡ꄈ╙ .%⽰ .%氳 SCCPs 剝尔䧝⛮燠

奃  岝⺭䐂⮽姚⻡ꄈ╙ .%氳剝尔㵨宆䈲╙  μg/mL姚⻡ꄈ╙ .%⽰ %氳 SCCPs

剝尔䧝⛮燠奃 : 岝⺭䐂⮽姚⻡ꄈ╙ .%氳剝尔⪦䐂⮽姚⻡ꄈ╙ .%յ.%յ.%յ

.%⽰ %◑熨姚⻡ꄈ氳剝尔循剝尔╈塑⪍僀创⫂剝⽰鲽劫⫂剝SCCPs 剝固⿁僄篳宆䈲  

μg/mL♔姚⻡ꄈ .%剝固⿁╙❇孾㲋氳湿ꛔ姚⴬溍赈⶝⛮㞝┖㎂ 2 䢦炐ն 

 
㎂  姚⻡ꄈ .%氳湿ꛔ姚⴬溍赈 μg/mL剝固⿁荈閊㎂ 

嫱╙▽⬵㵽╈ꛔ姚⴬溍赈 MCCPs 㵒◇泘剝篯⮇氳䇕瓷㍕塝⺱┉╄劫⿁鲡车  Ꙟ☳┕䏢┖❤埠╙ C/Cյ

C/CյC/C ⽰ C/C 氳 TIC ㎂ն 

5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x10,000)
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3.2 SCCPs 同族体信息 
SCCPs ╈⺱┉╄⮇查䌋㍕╙姚⹧创⛤糌┘⺱䡝ⴎ⻡▽䡗氬┕ⶉ氳⺱⮇䋳冘⛮鲹◙䋳冘⛮氳

⟊槴休ꠑ┘㶽注⺱㵗舚循荈隮㎂┕⼑朆瘯㼉ն循 NCI 嘗䌋┖䏨孾擻⿏䈒⹨⮽姚⻡ꄈ⿏䈒䏭㛻

鵠浪 NCI 嶏㵒◇姚⸊查丘㵸◇  氳⺱仍⛮⿏䈒鰏䍐㵗舚⛦姚篯⮇氳塣鈼նꢝ▽䔅ꄈ縓㴕㛚⺨⺱

仍⛮氳⮇䄭█佭泘⯥溿狓氳懷憠ն僗乄昦䥊鷺SCCPs 氳弍循夽䓪⽰榟擻㳫꥘䓪┚姚⸊查⹧创丘泘

⽰澠ꛔꝚ䈲僗⪩ն儗溿狓ⴎ⻡ C- ⽰ Cl- 篯⺭葶㍴⫂氳  ╄⺱仍⛮⪭⟔䕜㞝辑  䢦炐⪯㑔⺱

仍⛮氳 MC ㎂㞝㎂  䢦炐ն 
辑  湿ꛔ姚⴬溍赈┘⺱⶝⛮⹖⫂剝⟊槴休ꠑ⹖㲋䓪㲋ꄈ熊查 

No. ⺳燢 䇖㏰⮇查ꄈ 䇖㏰⟊槴休ꠑmin 㲋ꄈ熊查 (m/z) 㲋䓪熊查 (m/z) 

1 CHCl 359.0 . . . 

2 CHCl . . . . 

3 CHCl . . . . 

4 CHCl . . . . 

5 CHCl . . . . 

6 CHCl . . . . 

7 CHCl . . . . 

8 CHCl . . . . 

9 CHCl . . . . 

10 CHCl 397.5 . . . 

11 CHCl 432.0 . . . 

12 CHCl . . . . 

13 CHCl 501.0 . . . 

14 CHCl 342.5 . . . 

15 CHCl 377.0 . . . 

16 CHCl 411.5 . . . 

17 CHCl 446.0 . . . 

18 CHCl 480.5 . . . 

19 CHCl 515.0 . . . 

20 CHCl 356.5 . . . 

21 CHCl 391.0 . . . 

22 CHCl 425.5 . . . 

23 CHCl 460.0 . . . 

24 CHCl 494.5 . . . 

25 CHCl 529.0 . . . 

26 Dechlorane  638.0 . . . 
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㎂  姚⻡ꄈ.%氳湿ꛔ姚⴬溍赈剝固⿁╈┘⺱⶝⛮MC㎂疟䆋䢦꡿☢粬⮜⿏䈒鰏냖氳⶝⛮ 

7.99e2Q 293.00 (+)

S55.5 sim2

6 8 10

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

3.15e2Q 279.00 (+)

S55.5 sim1

6 8

0.0e0

5.0e1

1.0e2

1.5e2

2.0e2

2.5e2

3.0e2

7.64e2Q 312.90 (+)

S55.5 sim1

6 8 10

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

4.11e2Q 346.90 (+)

S55.5 sim1

8 10 12

0.0e0

1.0e2

2.0e2

3.0e2

4.0e2

3.31e2Q 380.90 (+)

S55.5 sim1

8 10 12

0.0e0

5.0e1

1.0e2

1.5e2

2.0e2

2.5e2

3.0e2

C10H17Cl5 C10H16Cl6 C10H15Cl7 C10H14Cl8 

3.22e3Q 327.00 (+)

S55.5 sim2

8 10 12

0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3

2.0e3

2.5e3

3.0e3

3.15e3Q 360.90 (+)

S55.5 sim2

8 10 12

0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3

2.0e3

2.5e3

3.0e3

7.71e2Q 394.90 (+)

S55.5 sim2

10 12 14

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

C11H19Cl5 C11H18Cl6 C11H17Cl7 C11H16Cl8 

2.36e3Q 341.00 (+)

S55.5 sim3

8 10 12 14

0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3

2.0e3

3.12e3Q 374.90 (+)

S55.5 sim3

8 10 12 14

0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3

2.0e3

2.5e3

3.0e3

1.15e3Q 408.90 (+)

S55.5 sim3

8 10 12 14

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

1.0e3

2.67e2Q 444.90 (+)

S55.5 sim3

10 12 14 16

0.0e0

5.0e1

1.0e2

1.5e2

2.0e2

2.5e2

C12H20Cl6 C12H19Cl7 C12H18Cl8 C12H17Cl9 

1.04e3Q 355.00 (+)

S55.5 sim4

8 10 12 14

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

1.0e3

1.20e3Q 389.00 (+)

S55.5 sim4

8 10 12 14

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

1.0e3

1.2e3

8.92e2Q 422.90 (+)

S55.5 sim4

10 12 14 16

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

2.52e2Q 458.90 (+)

S55.5 sim4

10 12 14 16

0.0e0

5.0e1

1.0e2

1.5e2

2.0e2

2.5e2

C13H22Cl6 C13H21Cl7 C13H20Cl8 C13H19Cl9 
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3.3 标准曲线 
劯䩺乄昦քօ氳溿狓篾冽萴循NCI嘗䌋┖꧎金縓㴕⺱仍⛮氳⮇䄭鵠浪꧎㵨剝固⿁氳姚⻡ꄈ

⽰䔅⿏䈒㍕查⢢篪䓪䦟⺭ն⹇縓Tomy亡嫏㵨◑熨剝尔鲽车⮇冫夷╄剝尔⮇冫Ꙟ⪭泘氳佭

㘍塑⺨泘剝⽰⹇縓熊查氳䣴䬞休ꠑ几╙㵨⺎耇㰇循䇕瓷氳SCCPs⽰MCCPs⮇循⺱┉篯䑒金

休鵠鲋鉯◅⩕┉埠亡爊乄昦քօ䡝泘鈼奃㵒嫏㵨┼縖⵲⮇ն劯䩺㞝┖⪝䌋-阞畀⭴Total 

response factor⽰Chlorine content♔Total response factor╙篠㏿剝Chlorine content╙航㏿剝

鲽车䦟⺭䐂⮽劆固傪篪㎂ն 

Relative total CP area =
 

 
i i

i

ISTDarea

groupcongenerarea
   (1) 

Total response factor (CP mixture) =  
 .

..

StdCPsamount

StdareaCPtoalrel    (2) 

Chlorine content = 
   

i

ii

areaCPtotalrel

groupcongcontentchlorinegroupcongarearel

.

...
   (3) 

Total response factor = ax + b   (4) 

⪭╈area㼉ꪫ燠congener group熨SCCPs⶝⛮Chlorine content剝固⿁阞畀䐂⭴

氳姚⻡ꄈa榺Total response factor⽰Chlorine content鵠鲋篪䓪䦟⺭䐂⮽氳亡爊氳乨曎b亡

爊䡽饄ն 

 

  ㎂  Total response factor ⽰ Chlorine content 傪篪⹖篪䓪注⪩硍丘 

  

y = 1.9692x - 113.56

R² = 0.8774

0
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56 58 60 62 64

䔅
⿏

䈒
㍕

查

姚⻡ꄈ
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3.4 检测限 
劯䩺  μg/mL 氳 .%剝劫丘䩺♔ 3 ⠙⟔㉽奃(peak to peak)阞畀湿ꛔ姚⴬溍赈压孾꡿

㞝辑  䢦炐Cl 氳 LOD 伺简⢏냖鲹佭榺◇ NCI 嶏㵒⛦姚氳⿏䈒塣鈼䢦㵗舚氳鼨⮇ Cl ⺱仍⛮

氳 LOD █⢏냖鲹┚⪭循剝固⿁╈䢦ⶭ氳氬⮇奃鰏⛦僗⪩ն 
辑  姚⻡ꄈ .%氳剝固⿁⺨⶝⛮氳压孾꡿LODμg/mL 

No. ⺳燢 LOD 
 

No. ⺳燢 LOD 

1 CHCl 38.96 
 

13 CHCl 4.82 

2 CHCl 2.27 
 

14 CHCl 0.90 

3 CHCl 2.94 
 

15 CHCl 0.33 

4 CHCl 2.32 
 

16 CHCl 0.77 

5 CHCl 15.00 
 

17 CHCl 3.49 

6 CHCl 16.22 
 

18 CHCl 15.00 

7 CHCl 2.43 
 

19 CHCl 176.47 

8 CHCl 0.42 
 

20 CHCl 1.05 

9 CHCl 0.33 
 

21 CHCl 1.14 

10 CHCl 1.05 
 

22 CHCl 2.00 

11 CHCl 8.93 
 

23 CHCl 7.61 

12 CHCl 6.16 
 

24 CHCl 44.12 

3.5 样品测定结果 
⮇冫▽└╄㎻㚍劫⿁⪯㑔㎻㚍劫⿁#SCCPs 氳荈隮㎂鈷㎂ ⺱仍⛮⮇䄭鈷㎂ 㲋ꄈ

篾冽鈷辑 ն 

 

㎂  ⪯㑔㎻㚍劫⿁氳荈閊㎂ 

嫱╙▽⬵㵽 MCCPs 氳䇕瓷㍕塝⺱┉╄劫⿁鲡车㍌Ꙟ☳┕䏢┖❤埠╙ C/CյC/CյC/C ⽰ C/C 氳

TIC ㎂ն 

  

5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5

0.25

0.50

0.75

1.00(x100,000)
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辑  ㎻㚍劫⿁ SCCPs 孾㲋篾冽 

劫⿁ ID 㲋ꄈ篾冽(ng/g dw) 僀创擻㍑䷅曎% 

#   

#   

#   

㎂  㷤炐▽院劫⿁氳  熨 SCCPs ⺱仍⛮⮇䄭ն☳澠ꛔ⮇䄭洇 C ⽰ C 佭╚金氳氳篯䡗⮇

⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 .%⽰ .%☳姚⸊查丘泘洇Cl ⽰ Cl 佭╚金氳䡗⮇ն 

 
㎂  ㎻㚍劫⿁╈ SCCPs ⺱仍⛮氳⮇䄭 

 

4．结论 
 儗溿狓✳榫㹢孅 GCMS-QP NX 妰注荈隮顏隮纭榫♙䋧环▽ NCI 顆⴬㰣嶏⮇冫㎻㚍劫⿁

SCCPs 氳亡嫏նꃾ榫㛢眷㑔剝固⿁姚⻡ꄈ-䔅⿏䈒㍕查⛼㎂篪䓪䦟⺭㍑䎍硍丘荂㞑(R>.)ն♔ 

⠙⟔㉽奃(peak to peak)阞畀姚⻡ꄈ .%SCCPs 剝固⿁⺨⺱仍⛮氳压⭴꡿LOD 葶㍴循 .- 

μg/mL鲹┚ NCI 嶏㵒姚⹧创丘泘氳䷨䚊䓪♔⹖剝固⿁篯䡗碧㳢注⪩ն縓㴕㎻㚍㲓ꡮ劫⿁劫⿁╈

C ⽰ C 佭╚金氳篯⮇⮇⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 .%⽰ .%ն院亡嫏佭泘⯥熭溿槡孾㲋 SCCPs

氳篺⪯亡嫏╯┉⺎♔縓㴕 SCCPs 氳宆䈲⽰⺱仍⛮⮇䄭╙溿狓 SCCPs 氳娤刌全嶏鱻燰鯸⴬璡䬠

❠䤗儛䶺䧏ն 
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GCMS 负化学电离法测定土壤中的中链氯化石蜡 
摘 要：儗溿狓✳榫㹢孅 GCMS-QP NX 妰注荈隮顏隮纭榫♙䋧环▽ NCI 顆⴬㰣榾熊嶏孾㲋㎻

㚍劫⿁ MCCPs 氳亡嫏ն㎻㚍劫⿁篺鲋䬠⹧յ困⴬⺵♙⮇冫նꃾ榫㛢眷㑔 MCCPs 剝固⿁♔姚⻡ꄈ

-䔅⿏䈒㍕查⛼㎂篪䓪䦟⺭㍑䎍硍丘荂㞑(R>.)ն縓㴕㎻㚍㲓ꡮ劫⿁劫⿁╈ C ⽰ C 佭╚金氳

篯⮇⮇⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 %⽰ %ն儗亡嫏⺎♔縓㴕 MCCPs 氳宆䈲⽰⺱仍⛮⮇䄭╙溿狓

MCCPs 氳娤刌全嶏鱻燰鯸⴬璡䬠❠䤗儛䶺䧏ն 
 

关键词：妰注荈隮顏隮♙  ╈ꛔ姚⴬溍赈  ㎻㚍  顆⴬㰣榾熊   
 

姚⴬溍赈(CPs)佭┉眷几䄄⺭䡗氳波ꛔ塜冘戇憯姚创轧榟擻╚金榫◇㖆乢յ嚆翶榫⿁氳鰑Ⲃ㘍

㖆⯘⽰ꡢ边⯘յ㳢㵟⯘յ睳⺭⯘♔⹖ꄌ㷯塑䄄尔璡ն劯䩺澠ꛔꝚ䈲⺎⮇╙湿ꛔSCCPsC-յ╈

ꛔMCCPsC-⽰Ꝛꛔ姚⴬溍赈LCCPsC->ն 

縓诿⮽ SCCPs 氳弍循榟擻夽䓪璡䓪顏 䇗  僖SCCPs 逈塜䌋⮜⪍事䐼⿬㶂䰶⪝篑⹨盘

⺳⶝ꡭ䎓 A╈նMCCPs 僗┚ SCCPs 眷⛎氳⴬㰣篾冘㍕塝飉全飉㛢氳⛼╙ MCCPs 氳僀创⿁

╯┉ն⺁㛚䡘㎁氳姚⴬溍赈◲⿁╚金♔姚⻡ꄈ鲽车⵲⮷㍕塝⺱┉╄◲⿁╈⺎耇ⴎ⻡▽㛢熨澠ꛔ

Ꝛ䈲氳 CPsն泘⯥⪩◇ MCCPs 氳溿狓注㵒鰏㵽⛙䄖僗氳溿狓䧗⭴MCCPs ⺎耇㰇循⽰ SCCPs 眷

⛎氳 POPs 䓪顏█僗㎁⫂㛚㰣縖䬠⭴儔全꧎金㵨 CPs ⛼╙丞⛮鲽车꡿⯆ն 

㎻㚍⛼╙娤刌擻氳嶏⽰姻㵒僗儬娤刌擻僗┉㲋氳⻹ꡭ⛼榫淋┦꣮朅㗟兣♭䏆⿏㵨娤刌擻

䪷䷒⮽⪭☽朅㗟☮顏╈ն縓诿⮽ MCCPs 氳◲ꄈ⽰⴬㰣篾冘㵒◇㎻㚍╈ MCCPs 氳顲㰇䗯⬅┚朅㗟

攑䓪佭䡘♜◡䏨溿狓⽰⪩嫱氳ꠋ겗նGC-LRMS 循顆⴬㰣榾熊嶏NCI嘗䌋┖㵒◇㛢ⶲ创僗儬擻僗

荂㞑氳⿏䈒┦耇㛫縓㴕⺨⺱仍⛮氳⮇䄭攑䏣佭⮇冫 SCCPs ⽰ MCCPs 氳篺⪯亡嫏╯┉ն儗溿狓

ꃾ榫㹢孅 GCMS-QP NXNCI嫏孾㲋㎻㚍╈ MCCPs 氳⻡ꄈն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QP2020 NX 妰注荈隮顏隮纭榫♙ 

1.2 样品前处理 
劫⿁⯥㚲杼孲爊㞝㎂1䢦炐ն 
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    ㎂ 1 ㎻㚍劫⿁⯥㚲杼孲爊炐䙬㎂ 

1.3 分析条件  
荈隮刼Rtx- MS ( m×. mm×. μm) 

刼峪˳( min)_˳/min_˳( min) 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

孲鵮盘⯆亡䌋䔩始亡䌋 

始ⱱ. kPa 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 

鲽劫ꄈ μL 

熊查⴬亡䌋NCI 

⹛䈒妰榻戇 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+. kV 

 
2．结果与讨论 
2.1 MCCPs 标准溶液配制 

顔䐂姚⻡ꄈ╙ յ ⽰ %氳└熨 MCCPs 䄄┯剝固⿁ն㵨姚⻡ꄈ╙ %⽰ %氳 MCCPs 剝

尔䧝⛮燠奃 : 岝⺭䐂⮽姚⻡ꄈ╙ %氳剝尔㵨姚⻡ꄈ╙ %⽰ %氳 MCCPs 剝尔䧝⛮燠奃

: 岝⺭䐂⮽姚⻡ꄈ╙ .%氳剝尔榺塝⪦䐂⮽ %յ%յ%յ.%⽰ %◑熨姚⻡ꄈ氳

剝尔循剝尔╈塑⪍僀创擻⫂剝CHClյ鲽劫⫂剝Dechlorane ┚鴠ꄈ巖⯘㲋㳋⛮

燠  mL初┕儬巖尔╈⺨ MCCPs 䄄┯剝固⿁宆䈲  μg/mL僀创擻⽰鲽劫⫂剝宆䈲  ng/mLն

㎂  㷤炐▽姚⻡ꄈ %剝固⿁氳 GCMS 隮㎂ն 
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㎂  姚⻡ꄈ %氳╈ꛔ姚⴬溍赈 μg/mL剝固⿁╈氳隮㎂ 

嫱榺◇劫⿁╈ SCCPs 㵒 MCCPs 㰇循伺简䇕瓷㍕塝循劫⿁⮇冫休꧎金⺱休ꃾ꥘ SCCPs ⽰ MCCPs 氳熊查➘

◇鲽车⺵簘⵲⮇ն⺱休榺◇姚⴬溍赈⺱┉⮇查䌋㰇循鰏㛢氳䋳冘⛮㵗舚㼉㳑葶㍴䏭㛻ն簧⺭縓诿♔┕⺨熨㍕碜

╙▽䬠냖⮇冫氳固漶䈲յ愓䷨䈲⽰ꄆ朆䓪⺱┉╄劫⿁㲓ꡮꃾ꥘  Ꙟ㎂  ☳┕䏢┖❤埠╙ C/CյC/Cյ

C/C ⽰ C/C 氳隮㎂ն 

2.2 标准曲线 
注鰏EI嶏NCI嶏㵒◇姚⴬溍赈压孾僗催㞑氳⿏䈒⛙佭⪭⿏䈒⽰姚⻡ꄈ⼑朆塜注⪩循㲋ꄈ

休鵠浪꧎㵨⺨剝固⿁氳㲓孾姚⻡ꄈ⽰䔅⿏䈒㍕查⢢篪䓪䦟⺭ն儗溿狓鿥糌▽%յ%յ%յ

.%⽰%◑熨姚⻡ꄈ氳剝尔宆䈲㏰╙ μg/mL劆固傪篪阞畀鲋爊㞝⪝䌋1-4꺙

⩝阞畀⭴䔅⿏䈒㍕查Total response factor⽰NCI嶏兣♭┖氳㲓孾姚⻡ꄈChlorine content

⫋♔䔅⿏䈒㍕查╙篠㏿剝㲓孾姚⻡ꄈ╙航㏿剝鲽车䦟⺭䐂⮽傪篪㎂ն 

Relative total CP area =
 

 
i i

i

ISTDarea

groupcongenerarea
   (1) 

Total response factor (CP mixture) =  
 .

..

StdCPsamount

StdareaCPtoalrel    (2) 

Chlorine content = 
   

i

ii

areaCPtotalrel

groupcongcontentchlorinegroupcongarearel

.

...
   (3) 

Total response factor = ax + b   (4) 

⪭╈area㼉ꪫ燠congener group熨MCCPs⶝⛮Chlorine content剝固⿁阞畀䐂⭴

氳姚⻡ꄈ㲓孾姚⻡ꄈa榺䔅⿏䈒㍕查⽰㲓孾姚⻡ꄈ鵠鲋篪䓪䦟⺭䐂⮽氳亡爊氳乨曎b亡爊

䡽饄ն 

7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 18.0

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25
(x10,000)
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㎂   MCCPs剝固⿁䔅⿏䈒㍕查⽰㲓孾姚⻡ꄈ傪篪⹖篪䓪㍑䎍硍丘 

2.3 MCCPs 同族体信息 
儗溿狓ⴎ⻡ C- ⽰ Cl- 篯⺭葶㍴⫂氳  ╄⺱仍⛮⪭⟔䕜㞝辑  䢦炐ն 

辑  湿ꛔ姚⴬溍赈┘⺱⶝⛮⹖⫂剝⟊槴休ꠑ⹖㲋䓪㲋ꄈ熊查 

No. ⺳燢 䇖㏰⮇查ꄈ  䇖㏰⟊槴休ꠑ(min) 㲋ꄈ熊查(m/z) 㲋䓪熊查(m/z) 鲡车亡嫏⺙ a 
1 CHCl 359.0 . . . ,,, 
2 CHCl . . . .  
3 CHCl 405.0 . . .  
4 CHCl . . . .  
5 CHCl 474.0 . . .  
6 CHCl 508.5 . . .  
7 CHCl 543.0 . . .  
8 CHCl . . . .  
9 CHCl . . . .  
10 CHCl 453.5 . . .  
11 CHCl 488.0 . . .  
12 CHCl 522.5 . . .  
13 CHCl 557.0 . . .  
14 CHCl 398.5 . . .  
15 CHCl 433.0 . . .  
16 CHCl 467.5 . . .  
17 CHCl 502.0 . . .  
18 CHCl 536.5 . . .  
19 CHCl 571.0 - . .  
20 CHCl 412.5 . . .  
21 CHCl 447.0 . . .  
22 CHCl 481.5 . . .  
23 CHCl 516.0 . . .  
24 CHCl 550.5 . . .  
25 CHCl 585.0 - . .  

26 
Dechlorane 
 

638.0 
. . 

. 
,,, 

a. 鲡车亡嫏⺙ յյյ ⮇⮷㵒䈒 C/CյC/CյC/C ⽰ C/C 氳 SIM 亡嫏ն⫂剝氳熊查循䢦僗亡嫏╈齉ꃾ

꥘ն 

y = 36.921x - 18.996
R² = 0.96

0
0.5

1
1.5

2
2.5

3

0.51 0.52 0.53 0.54 0.55 0.56 0.57 0.58

䔅
⿏

䈒
㍕

查
㲓孾姚⻡ꄈ
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㎂  ╙ MCCPs ⶝⛮氳顏ꄈ荈隮㎂榺◇㰇循丘ꄈ竴㛢氳⺱⮇䋳冘⛮㍕塝循隮㎂┕⼑朆╙瘯

㼉┦⟊槴休ꠑ饖䈲葶㍴鰏㛻ն 

 

 
㎂  姚⻡ꄈ %氳╈ꛔ姚⴬溍赈剝固⿁╈┘⺱⶝⛮ MC ㎂疟䆋䢦꡿☢粬⮜⿏䈒鰏냖氳⶝⛮ 
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2.4 检测限 
劯䩺  μg/mL 氳 %剝劫丘䩺♔ 3 ⠙⟔㉽奃(peak to peak)阞畀╈ꛔ姚⴬溍赈压⭴꡿㞝

辑  䢦炐Cl 氳 LOD 伺简⢏냖鲹佭榺◇ NCI 嶏㵒⛦姚氳⿏䈒塣鈼䢦㵗舚氳鼨⮇ Cl ⺱仍⛮氳

LOD █⢏냖鲹┚⪭循䄄┯剝固⿁╈䢦ⶭ氳氬⮇奃鰏⛦僗⪩ն 
辑  姚⻡ꄈ %氳剝固⿁⺨⶝⛮氳压孾꡿LODμg/mL 

No. ⺳燢 LOD 
 

No. ⺳燢 LOD 

1 CHCl . 
 

13 CHCl . 

2 CHCl . 
 

14 CHCl . 

3 CHCl . 
 

15 CHCl . 

4 CHCl . 
 

16 CHCl . 

5 CHCl . 
 

17 CHCl . 

6 CHCl - 
 

18 CHCl . 

7 CHCl . 
 

19 CHCl . 

8 CHCl . 
 

20 CHCl . 

9 CHCl . 
 

21 CHCl . 

10 CHCl . 
 

22 CHCl . 

11 CHCl . 
 

23 CHCl . 

12 CHCl . 
 

24 CHCl - 

2.5 样品测定结果 
劯䩺㎂  氳⯥㚲杼孲爊压孾▽切㎻㚍劫⿁氳 MCCPs劫⿁氳 GCMS 隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  ⪯㑔㎻㚍劫⿁氳荈閊㎂ 

╙▽䬠냖⮇冫氳愓䷨䈲⽰ꄆ朆䓪院亡嫏⺱┉╄劫⿁鲡车  Ꙟ☳┕䏢┖❤埠╙ C/CյC/CյC/C ⽰

C/C 氳隮㎂ն 

㵒◇劫⿁㲋ꄈ劯䩺⪝䌋- ()꺙⩝阞畀⭴姚⻡ꄈ⫋劯䩺劆固傪篪姳䐂䔅⿏䈒㍕查

僄⺵阞畀劫⿁╈氳 MCCPs 䔅⛮宆䈲┚⺱仍⛮⮇䄭ն院㎻㚍劫⿁氳㲋ꄈ篾冽鈷辑 ն 
辑  ㎻㚍劫⿁ SCCPs 孾㲋篾冽 (μg/g d.w.) 

劫⿁ ID 㲋ꄈ篾冽 僀创擻⫂剝㍑䷅曎% 

# .  

2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

(x10,000)
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㎂  㷤炐▽院劫⿁氳  熨 MCCPs ⺱仍⛮⮇䄭ն☳澠ꛔ⮇䄭洇 C ⽰ C 佭╚金氳氳篯䡗⮇

⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 %⽰ %☳姚⸊查⹧创丘泘洇Cl ⽰ Cl 佭╚金氳䡗⮇ն 

 
㎂  ㎻㚍劫⿁╈ MCCPs ⺱仍⛮氳⮇䄭 

 

3．结论 
 儗溿狓✳榫㹢孅 GCMS-QP NX 妰注荈隮顏隮纭榫♙䋧环▽ NCI 顆⴬㰣嶏孾㲋㎻㚍劫⿁

MCCPs 氳亡嫏նꃾ榫㛢眷㑔䄄┯剝固⿁姚⻡ꄈ-䔅⿏䈒㍕查⛼㎂篪䓪䦟⺭㍑䎍硍丘荂㞑(R>.)ն

♔  ⠙⟔㉽奃(peak to peak)阞畀姚⻡ꄈ %氳 MCCPs 剝固⿁⺨⺱仍⛮氳压⭴꡿㛻㛢丘篯⮇ LOD

葶㍴循 .- μg/mL┦ LOD ┚ NCI 嶏㵒姚⹧创丘泘氳䷨䚊䓪♔⹖剝固⿁篯䡗碧㳢注⪩ն縓㴕㎻

㚍㲓ꡮ劫⿁劫⿁╈ C ⽰ C 佭╚金氳篯⮇⮇⮷ⶭ⮽䔅 SCCPs 氳 %⽰ %ն儗亡嫏⺎♔縓㴕

MCCPs 氳宆䈲⽰⺱仍⛮⮇䄭╙溿狓 MCCPs 氳娤刌全嶏鱻燰鯸⴬璡䬠❠䤗儛䶺䧏ն 
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GCMSMS 法测定生活饮用水中多氯联苯含量 
摘要：儗乄⮵榫㹢孅└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙ GCMS-TQ 䋧环▽孾㲋榟孨깱榫姢╈ 18 熨㛢姚纭葋

氳亡嫏ն循 1~50μg/L 宆䈲葶㍴⫂䋧环剝固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘 r 㛻◇ 0.999⺨㛢姚纭

葋篯⮇㍑䷅曎循 .% ~ .%╯ꠑն院亡嫏⺎榫◇榟孨깱榫姢╈㛢姚纭葋氳䒍鵮压孾ն 

 

关键词：GC-MS/MS  㛢姚纭葋  榟孨깱榫姢 

 

㛢姚纭葋(polychlorinated biphenyl - PCB)佭几䄄⺭䡗氳僗儬擻循䄄┯┕榫⛼懷鰉⛮յ簈籃

媧⽰射帑媧璡ն紇㎁◇  䇗僄⩝䋯㡏榟◲ 䇗创╈僿噪┪槡㛢姚纭葋氳◲ꄈ鱳⮽냖㼉䇗

◲篑╙  ┒⻙ն䩺⚽阞噪┪槡䄖榟◲氳⽰䈒榫╈氳 PCB 鲾飃鲋  ┒⻙⪭╈䄖僗 / 舘 /

鲽⪍几眷朅㗟鵲䡗⷇㲺ն  

㛢姚纭葋冓ꥈ巖◇姢縡佄巖◇耏罙⽰僗儬巖⯘淋┦冓ꥈ⮇鉯㍕縡耇㛫循榟擻⛮耏罙╈㛻ꄈ

㳫꥘ն1968 䇗仼儗傾⹠榟㍕ PCB 娤刌眦砒媧縡鵲䡗氳僗⺳氳⪝㲺檫媧檯ն1973 䇗♔⺵⺨

㎁ꡯ簘䋯㡏⬵㵽䡝⢦塛榟◲⛙䄖鲽⪍朅㗟氳 PCB ☱抆⺎耇娤刌姢嶏⽰괐擻㵒几♜氳⢹䉔鵲䡗

⷇㲺ն㍕塝䋯⹠┉熨䒍鵮甏⶝压孾 PCB 氳亡嫏佭䏭僗䑒金氳ն 

儗乄⮵榫㹢孅 GCMS -TQ └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽孾㲋榟孨깱榫姢╈  熨 PCB 氳亡

嫏ն儗嫏甏⶝䒍鵮愓䷨䈲냖循 1~50μg/L 宆䈲葶㍴⫂䋧环剝固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘

r 㛻◇ 0.999⺨㛢姚纭葋篯⮇㍑䷅曎循 .% ~ .%╯ꠑն院亡嫏⺎榫◇榟孨깱榫姢╈㛢姚

纭葋氳䒍鵮压孾ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-TQ 

1.2 分析条件 
GC-MS/MS ⹇丘 

荈隮刼Rxi-Sil MS 

m×.mmID×.μm 

刼峪爊䈌˳( min)_˳/min_˳( 

min) 

鰉妰篪鵮䈲. cm/sec 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

熊查嶏峪䈲˳ 

䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+.kv 
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辑  ⺨篯⮇⟊槴休ꠑ⹖ MRM ⹇丘 

No. ⴬⺭擻⺳燢 ⟊槴休ꠑ(min) 㲋ꄈ熊查㵒 CE 㲋䓪熊查㵒 1 CE 㲋䓪熊查㵒 2 CE 

1 PCB28 6.935 186.00>151.10 21  186.00>77.10 36  186.00>125.10 33  

2 PCB52 7.278 220.00>150.10 33  220.00>185.10 21  220.00>123.00 42  

3 PCB101 8.139 254.00>184.00 33  254.00>218.90 18  254.00>149.00 45  

4 PCB81 8.421 220.00>150.10 33  220.00>185.00 18  220.00>123.10 36  

5 PCB77 8.520 220.00>150.10 33  220.00>185.10 18  220.00>123.20 42  

6 PCB123 8.715 254.00>184.00 36  254.00>219.00 24  254.00>149.10 42  

7 PCB118 8.749 254.00>184.00 33  254.00>219.00 18  254.00>149.00 42  

8 PCB114 8.854 254.00>184.00 33  254.00>219.00 18  254.00>149.00 45  

9 PCB138 8.946 290.00>217.90 33  290.00>219.90 33  290.00>254.90 21  

10 PCB105 8.998 254.00>184.00 33  254.00>219.00 18  254.00>149.10 45  

11 PCB153 9.207 290.00>217.90 33  290.00>220.00 36  290.00>254.90 18  

12 PCB126 9.312 254.00>184.00 33  254.00>218.90 18  254.00>149.00 42  

13 PCB167 9.475 290.00>219.90 33  290.00>217.90 33  290.00>254.90 21  

14 PCB156 9.688 290.00>218.00 33  290.00>219.90 36  290.00>182.90 42  

15 PCB157 9.731 290.00>217.90 33  290.00>219.80 39  290.00>254.90 24  

16 PCB180 9.827 324.00>253.90 33  324.00>251.90 36  324.00>288.90 21  

17 PCB169 10.034 290.00>220.00 30  290.00>217.90 33  290.00>254.90 21  

18 PCB189 10.374 324.00>253.90 39  324.00>251.90 36  324.00>288.90 24  

1.3 样品前处理 
⹧ mL 姢劫糌 mL 熊䑐留╈塑⪍ g 姚⴬ꙶ⫋塑⪍ mL 塜䄕戇沲㞑沲⺵䨖䯺  ⮇ꙵն

䨖䯺㱮䡗⺵♔ r/min 鵮䈲熊䑐  ⮇ꙵ䷅꥘┕㷄塜䄕戇注◇ .mL 鲽劫㵸椿╈┕儬孾陒ն  
  

2. 结果 
2.1 标准样品谱图 

♔塜䄕戇╙巖⯘鿥⯆剝固巖尔硍⮜宆䈲╙ յյյյյng/mLն1ng/mL 宆䈲氳剝固

巖尔荈隮㎂鈷㎂ 11 ng/mL 宆䈲剝固巖尔篯⮇顏ꄈ荈隮㎂鈷㎂ 2ն 

 

㎂  ng/mL 剝固巖尔荈隮㎂ 
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                   PCB                       PCB                      PCB 

 
PCB&               PCB&&                PCB 

 
PCB                      PCB                    PCB 

 
PCB                    PCB&                  PCB  

 
                PCB                      PCB 

                          ㎂ 2 1ng/mL 剝固巖尔⺨篯⮇顏ꄈ荈隮㎂ 

6.75 7.00

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x10,000)

256.00>151.10
186.00>151.10
256.00>186.00

7.25 7.48

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

(x10,000)

292.00>219.90
292.00>222.00
220.00>150.10

8.00 8.25

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

(x10,000)

326.00>253.90
254.00>184.00
326.00>255.90

8.508.28

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0
(x10,000)

292.00>220.00
292.00>222.00
220.00>150.10

8.7 8.8 8.9

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0
(x10,000)

254.00>184.00
326.00>253.80
326.00>255.90

8.75 9.00

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

(x10,000)

360.00>324.90
360.00>287.80
360.00>289.90

8.75 9.00 9.25

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000)

254.00>184.00
326.00>253.90
326.00>255.90

9.00 9.25

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

(x10,000)

360.00>324.90
360.00>287.80
360.00>289.90

9.25 9.50

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0
(x10,000)

254.00>184.00
326.00>253.90
326.00>255.90

9.25 9.50

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000)

290.00>219.90
360.00>287.90
360.00>289.90

9.6 9.7 9.8

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000)

290.00>218.00
360.00>287.80
360.00>289.80

9.75 10.00

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50
(x10,000)

394.00>358.80
394.00>321.90
394.00>323.80

10.00 10.25

0.0

0.5

1.0

1.5

(x10,000)

290.00>220.00
360.00>287.90
360.00>289.80

10.25 10.50

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

(x10,000)

324.00>253.90
394.00>321.80
394.00>323.80
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2.2 校准曲线 
✳榫 GCMS-TQ 孾㲋 յյյյյng/mL 硍⮜宆䈲氳剝固巖尔♔宆䈲╙航㏿

剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝⯆⛼剝固傪篪剝固傪篪鈷㎂ ⺨篯⮇篪䓪注⪩硍丘㏰㛻◇ .ն  

   
   PCB                         PCB                       PCB 

   
   PCB                         PCB                       PCB 

     
   PCB                        PCB                         PCB 

   
   PCB                        PCB                         PCB 

 

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

5.0

7.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0
Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)
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   PCB                        PCB                         PCB 

     
  PCB                        PCB                         PCB 

     ㎂ 3 劆固傪篪 

2.3 重复性和灵敏度 
♔ 10 ng/mL 剝固劫⿁鳀簘 6 埠鲽劫篾冽阞畀㼉ꪫ燠 RSD⮜◇辑 ն⺨篯⮇ ng/mL 剝劫⟔

㉽奃⺱劫⮜◇辑 ն 

辑 2 10 ng/mL 剝劫 6 埠ꄆ㛄鲽劫 RSD 

No. ⴬⺭擻 Area1 Area2 Area3 Area4 Area5 Area6 RSD% SN(1ng/mL) 

1 PCB28 168144 171473 164444 168521 170324 164937 1.68 1954 

2 PCB52 71739 72564 71718 71181 74280 70498 1.82 1170 

3 PCB101 67498 69131 65805 67107 69661 65735 2.43 873 

4 PCB81 59222 57532 58189 60183 61971 55676 3.72 956 

5 PCB77 55185 54857 54829 55703 53902 56344 1.51 885 

6 PCB123 72109 75398 74413 77465 72060 71950 3.06 972 

7 PCB118 76559 77629 72695 76717 83458 74724 4.72 735 

8 PCB114 74928 72626 73458 71401 76699 73581 2.50 815 

9 PCB138 70540 71600 74943 74922 74194 72400 2.54 957 

10 PCB105 74435 73418 71838 73036 78345 72375 3.18 845 

11 PCB153 62128 64682 63429 67468 62642 65098 3.04 1029 

12 PCB126 71114 71103 69075 69672 74852 69036 3.09 1001 

13 PCB167 73148 73583 71727 69777 71385 73224 2.02 959 

14 PCB156 68362 71226 66820 67724 70311 64747 3.45 942 

15 PCB157 67399 68008 67904 70683 71206 67717 2.42 929 

16 PCB180 58728 58727 55994 57593 61460 57369 3.17 1029 

17 PCB169 64605 65731 61899 62426 61288 63362 2.68 1315 

18 PCB189 58731 62592 60132 61361 63661 61084 2.85 1078 

0.0 25.0 Conc.
0.0

2.5

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0
Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)

0.0 25.0 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

Area(x100,000)
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2.4 加标回收率 
循 mL 飃篚姢╈塑⪍ ng/mL 剝固⿁  μL䤽⺭姢劫╈⺨篯⮇宆䈲╙ ng/mLն㵨塝

塑剝劫⿁䧝拨⯥鳮⯥㚲杼亡嫏鲽车㚲杼⺵┕儬⮇冫䢦䐂⺨篯⮇宆䈲⹖㍑䷅曎鈷辑 ն 

辑 3 ⺨篯⮇塑剝劫⿁㍑䷅曎 

No. ⴬⺭擻 ㍑䷅曎% No. ⴬⺭擻 ㍑䷅曎% 

1 PCB28 96.39 10 PCB105 101.27 

2 PCB52 103.48 11 PCB153 101.71 

3 PCB101 100.93 12 PCB126 96.66 

4 PCB81 101.96 13 PCB167 105.81 

5 PCB77 107.60 14 PCB156 110.51 

6 PCB123 105.37 15 PCB157 108.84 

7 PCB118 100.55 16 PCB180 103.73 

8 PCB114 102.23 17 PCB169 105.49 

9 PCB138 100.83 18 PCB189 104.32 

 

3. 结论 
儗乄⮵榫㹢孅 GCMS -TQ └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽孾㲋榟孨깱榫姢╈  熨 PCB 氳亡

嫏循 ~  ng/mL 宆䈲葶㍴⫂䋧环氳剝固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘 r 㛻◇ .նng/mL

剝劫鳀簘  埠鲽劫⺨篯⮇㼉ꪫ燠 RSD ㏰㵸◇ %նng/mL 塑剝劫⿁㍑䷅曎循 .% ~ .%

╯ꠑն儗嫏甏⶝䒍鵮愓䷨䈲냖⺎榫◇榟孨깱榫姢╈ PCB 氳䒍鵮压孾ն 
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GCMS 负化学电离法测定环境水中得克隆残留量 
摘 要：儗乄✳榫㹢孅 GCMS-QP NX 妰顏纭榫♙篾⺭顆⴬㰣熊查嶏NCI䋧环▽朅㗟姢╈䐂

⩡眷擻顏墧槴ꄈ氳压孾亡嫏ն劫⿁篺巖⯘䬠⹧յ㛄⺭漂翶刼困⴬յ巖尔宆籔⺵┕儬孾陒ն㲓뀰篾

冽辑伺循 .~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂䐂⩡篯⮇篪䓪荂㞑篪䓪注⪩硍丘㏰循 . ♔┕♙

压⭴꡿循 .~. ng/mL ╯ꠑն⹧宆䈲╙ . ng/mL 剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠䐂⩡⴬⺭擻

㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն循狝氫㏐辑姢劫⿁╈鲽车  ng/L ⽰  ng/L ┼╄┘

⺱宆䈲塑剝㲓뀰㍑䷅曎循 .%-%╯ꠑն院亡嫏愓䷨䈲냖鴠榫◇㏐辑姢յ㏐┖姢յ䄄┯䈥姢

⽰榟孨娤姢╈䐂⩡⻡ꄈ氳孾㲋ն 

 

关键词：妰注荈隮顏隮纭榫♙  顆⴬㰣榾熊  朅㗟姢  䐂⩡ 
 

技术特点： 
 ✳榫顆⴬㰣熊查嶏 NCI 鲽车孾㲋羜俍䇕瓷⛦愓䷨䈲냖ն 

 ✳榫⺱⛤碜⫂剝嫏㲋ꄈ㲋ꄈ固漶ն 

 

䐂⩡(Dechlorane Plus)ⷊ⹙⪠姚朅䡏◅懹朅鰨戇佭┉熨几䄄⺭䡗擻顏╚金榫⛼婎鯲յ

芒狝芒㛿յ榾查车┯╈氳翶睳⯘յ㳢㵟⯘⽰纺⺭擻氳ꡢ边⯘䡝榫⛼媧耏氳塑⯘ն㱚┚┉◙僗

烖篺夽䓪⽰舚毋䓪氳䧏╦䓪僗儬娤刌擻(POPs)㞝荛妤⯘յ姚╘յ┍姚յ愅豗愓յ璡僗注⛎氳

篾冘ն榺◇䐂⩡僗䍠䧏╦䓪⽰榟擻碶燠䓪(vPvB)㵒几眷⽰朅㗟⢹䉔㰇循┉㲋곽ꢣ 䇗埫

孙⴬㰣⿁留杼㷀(ECHA)㵨⪭漶㲋╙냖䈲⪩嫱擻顏(SVHC)淋◇  䇗  僖䬠阫㵨⪭塑⪍ REACH 嫏

鈺ꡭ䎓 VII 塑♔꡿⯆䬠阫焔塛䐂⩡氳榟◲յ✳榫⽰申䷒洛㏜♔⹖焔塛⻡僗䐂⩡宆䈲璡◇䡝飃

鲋 .%♔ꄆꄈ阞氳擻⿁氳榟◲⽰申䷒洛㏜ն⺱休վ⪩◇䧏╦䓪僗儬娤刌擻POPs事䐼⿬㶂

䰶⪝篑տ䄖㵨䐂⩡걹䌋յ⹛䌋⹖걹⹛䋳冘岝⺭擻⮜⪍⠯鴲裂⶝ն 

儗乄✳榫鿥糌▽ NCI 顆⴬㰣榾熊嶏氳㹢孅 GCMS-QP NX 妰顏纭榫♙䋧环▽姢╈䐂⩡墧

槴ꄈ氳压孾亡嫏ն院亡嫏愓䷨䈲냖⺎鴠榫◇㏐辑姢յ㏐┖姢յ䄄┯䈥姢⽰榟孨娤姢╈䐂⩡墧槴

ꄈ氳孾㲋ն 
 

1．实验部分 
1.1 仪器 
㹢孅 GCMS-QP NX 妰顏纭榫♙鿥 NCI 嶏 

1.2 分析条件 
荈隮刼SH-Rxi- Sil MS m×. mm×. μm 

刼峪爊䈌80˳(1 min)_20˳/min_ 320˳ (15 min)   
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鰉妰盘⯆嘗䌋䔩始37.7 kPa 

鲽劫⹾峪䈲260˳ 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 

鲽劫ꄈ1 μL 

熊查⴬亡䌋NCI 

⹛䈒妰始ⱱ䋳┊戇. kPa 

愉┲⹠㵤榾孲 μA 

熊查⴬榾始 eV 

䫙⹾峪䈲280˳ 

熊查嶏峪䈲200˳ 

压孾榾始隀隍榾始+0.5 kV 

ꃾ꥘亡䌋SIM⴬⺭擻⟔䕜鈷辑 1

1.3 样品前处理 

 
㎂ 1 劫⿁⯥㚲杼孲爊㎂ 

 

2．结果与讨论 
2.1 标准品溶液色谱图  

 
㎂  䐂⩡剝固巖尔荈隮㎂ ng/mL 

20.0 20.5 21.0 21.5 22.0 22.5 23.0 23.5 24.0 24.5 25.0 25.5 26.0 26.5 27.0 27.5
-0.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5
(x100,000)

1:664.00 (2.23)
1:654.00 (3.14)







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辑  䐂⩡⴬⺭擻⟔䕜 

No. ⴬⺭擻⺳燢 葏乄⺳燢 CAS ⺙ 
⟊槴休ꠑ

(min) 

㲋ꄈ熊查 

(m/z) 

㲋䓪熊查 

(m/z) 

 걹䌋-䐂⩡ Syn-dechlorane plus -- .   

 ⹛䌋-䐂⩡ Anti-dechlorane plus -- .   

 
C -걹䌋-䐂⩡

(ISTD) 
C-Syn-dechlorane plus -- .   

 
C -⹛䌋-䐂⩡ 

(僀创擻) 
C- Anti -dechlorane plus / .   

2.2 标准曲线和重复性测试 
✳榫塜䄕戇╙巖⯘鿥⯆宆䈲⮇⮷╙ .յ.յ.յ.յյյ ng/mL 氳岝⺭剝固䄄⛼

巖尔⪭╈⫂剝擻氳宆䈲╙  ng/mLն♔⺨⴬⺭擻┚⫂剝擻氳宆䈲奃╙航㏿剝յ㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝

簃⯆内剝嫏剝固傪篪傪篪㞝㎂  䢦炐ն劯䩺 0.5 ng/mL 剝固巖尔丘䩺♔ 3 ⠙⟔㉽奃S/N阞

畀⺨⴬⺭擻氳♙压⭴꡿压⭴꡿♔⹖篪䓪注⪩硍丘㞝辑  䢦炐ն⹧宆䈲╙ . ng/mL 岝⺭剝固巖

尔鳀簘鲽劫  埠縓㴕㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪㼉ꪫ燠奃氳注㵒剝固⢏䄑(RSD%)㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն 

      
㎂ 3 䐂⩡剝固傪篪 

 

       

걹䌋-䐂⩡                    ⹛䌋-䐂⩡ 

㎂  䐂⩡剝固巖尔顏ꄈ荈隮㎂. ng/mL 

  

Conc.Ratio (ng/ml)
0 10 20 30 40 50

Area Ratio

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

1.4

1.6

1.8

2.0

2.2 syn-DP
y = 0.04254765x + 0.009739528
R² = 0.9995607    R = 0.9997803

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ng/ml)
0 10 20 30 40 50

Area Ratio

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5
anti-DP
y = 0.09241503x + 0.03387791
R² = 0.9997612    R = 0.9998806

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

3.87e3Q 654.00 (+)

RT=23.158

RT=24.520

22 24

1.0e3

2.0e3

3.0e3

3.87e3Q 654.00 (+)
RT=24.520

22 24 26
1.0e3

2.0e3

3.0e3



 

36 
 

辑  䐂⩡剝固傪篪篪䓪注⪩硍丘յ压⭴꡿⽰ꄆ㛄䓪 

No. ⴬⺭擻⺳燢 
注⪩硍丘 

R 

压⭴꡿

ng/mL 

㼉ꪫ燠奃 RSD 

(%) 

 걹䌋-䐂⩡ . . .% 

 ⹛䌋-䐂⩡ . . .% 

2.3 样品及加标回收率测试 
⹧鴠ꄈ㏐辑姢劫⿁䧝拨 . 䢦鳮鲽车劫⿁⯥㚲杼⺵压孾儔压孾⭴注⪩⴬⺭擻ն㲓ꡮ劫⿁荈

隮㎂㞝┖䢦炐ն 

 
㎂  ㏐辑姢劫⿁荈隮㎂ 

⮵榫塝狝氫劫⿁鲽车  ng/L ⽰  ng/L ┼╄宆䈲姢䇖氳劫⿁塑剝縓㴕㍑䷅曎篾冽⮜◇辑

ն 
辑  ㍑䷅曎篾冽 

No. ⴬⺭擻⺳燢 
劫⿁⻡ꄈ 

ng/L 

塑剝宆䈲  ng/L 塑剝宆䈲  ng/L 

孾㲋篾冽 

ng/L 

㍑䷅曎 

(%) 

孾㲋篾冽 

ng/L 

㍑䷅曎

(%) 

1 걹䌋-䐂⩡ N.D. . . . . 

 ⹛䌋-䐂⩡ N.D. . . . . 

嫱N.D.辑炐儔压⭴ 

 

3．结论 
儗乄✳榫㹢孅 GCMS-QP NX 妰顏纭榫♙篾⺭顆⴬㰣熊查嶏NCI䋧环▽朅㗟姢╈䐂⩡

眷擻顏墧槴ꄈ氳压孾亡嫏ն劫⿁篺巖⯘䬠⹧յ㛄⺭漂翶刼困⴬յ巖尔宆籔⺵┕儬孾陒ն㲓뀰篾冽辑

伺循 .~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂䐂⩡⴬⺭擻篪䓪荂㞑篪䓪注⪩硍丘㏰循 . ♔┕压⭴

꡿循 .~. ng/mL ╯ꠑն循ꄆ㛄䓪孾陒╈⹧宆䈲╙ . ng/mL 剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠㼉

䐂⩡⴬⺭擻ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն循狝氫㏐辑姢劫⿁╈鲽车  ng/L ⽰  

ng/L ┼╄┘⺱宆䈲塑剝㲓뀰㍑䷅曎循 .%-%╯ꠑն院亡嫏愓䷨䈲냖鴠榫◇㏐辑姢յ㏐┖

姢յ䄄┯䈥姢⽰榟孨娤姢╈䐂⩡⻡ꄈ氳孾㲋ն 
  

8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 18.0 19.0 20.0 21.0 22.0 23.0

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

(x10,000,000)
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GCMSMS 法检测环境水中 7 种多溴二苯醚  
摘 要：儗乄ꃾ榫㹢孅 GCMS-TQ └ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙篾⺭ Smart database 丘䩺

䈑䋧环▽ HJ- 剝固╈鈺㲋氳姢╈  熨㛢巑◅葋ꂊPBDEs氳压孾亡嫏ն鴲⹧舅全姢╙创

辑擻劫⿁篺◅姚榻戇尔尔蚃⹧⺵蠕䇕塜䄕戇㛄巖ն循 .~μg/L 宆䈲葶㍴⫂䋧环剝固傪篪

熨 PBDEs 篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘㛻◇ .压⭴꡿⛦◇ .μg /L⪠埠ꄆ㛄鲽劫氳注㵒剝固⢏䄑

㵸◇ 7.5%ն循 ng/L 宆䈲姢䇖┖塑剝㍑䷅阞畀㍑䷅曎㏰循 .~.%╯ꠑն院亡嫏甏➘䒍

䪇䤻䇕瓷耇ⱱ䍠耇㛫席餉 HJ- 剝固压孾金姳ն 

 

关键词：└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙ 㛢巑◅葋ꂊ  姢 

 

㛢巑◅葋ꂊPBDEsPolybrominated Diphenyl Ethers佭┉硍⮜⻡巑⸊查氳菑꺜仍⴬⺭擻

劯䩺葋朅┕巑⸊查氳╄丘⽰⛤糌┘⺱PBDEs 䔅⪦僗 209 熨䋳冘⛮ն㛢巑◅葋ꂊ㍕⪭释攑氳篾冘䓪

顏僄㛻氳榫鵎佭⛼╙ꡢ边⯘塑⮽㛄⺭免乢╈նPBDEs 䄖逈䇯嫚榫◇榾查榾阻抛ն溿狓辑伺

PBDEs 僗⽰ PCBs㛢姚纭葋眷⛎氳烖篺夽䓪⚢㵒缿耫⽰烖篺硍簊氳⹠罬鵲䡗夽㲺⺱休䇕瓷

榻敯脆⫂⮇蛋⺎耇舚毋䡝䌖颯榟擻䓪⮷ꛯ▞նPBDEs 僗ꥈ꡹鉯䓪յ榟擻蠸燠䓪⽰鲾饄熊鱻燰䓪

氳攑䏣╚金鵠鲋䄄┯յ㒮洛䈥姢⺸媞յ崷յ媯㺢姢⛮╈䪷䷒璡亡䌋鲽⪍姢⛮նHJ909-2017 剝固鈺

㲋▽姢⛮╈ PBDEs 氳压孾亡嫏淋◇ 2018 䇗 4 僖 1 仼塜䌋㲓亨ն儗乄✳榫尔尔蚃⹧嫏㵒姢劫鲽车

宆籔䋧环▽循 GCMS-TQ8050 └ꄆ㍌冓儼╏纭妰注荈隮顏隮♙┕压孾 7 熨 PBDEs 氳♙压孾亡

嫏㲓朆▽姢╈ PBDEs 氳䒍鵮压孾ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-TQ8050  

1.2 分析条件 
GC-MS/MS ⹇丘 

荈隮刼Rxi-5Sil MS30 m×0.25 mm ×0.25 μm 

刼峪爊䈌60˳(1min)_30˳/min_200˳(1min)_10˳/min_60˳_20˳/min_320 ˳(4.33min)  

鲽劫⹾峪䈲280˳ 

鲽劫亡䌋┘⮇孲1min 

鲽劫ꄈ1 μL 

鰉妰始妰 

鰉妰盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲51.6 cm/sec 

熊查嶏峪䈲230˳ 

䫙⹾峪䈲320˳ 

ꃾ꥘嘗䌋MRM  

1.3 样品前处理 
ꄈ⹧ mL 姢劫◇ L ⮇尔庀习榫藏姍⴬ꙶ巖尔䡝沩ꁂ巖尔隀荣 PH 舘╈䓪ն塑⪍ mL
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◅姚榻戇䯺ⲁ蚃⹧ min嫱䙬䷒妰ꪐ糌 min䏨┼注⮇㷄䷅꥘┖㷄僗儬注նꄆ㛄┕鳮䳩⛼

┉埠⺭淋蚃⹧尔ն㵨蚃⹧尔◇ 45˳姢宺┖仄蠕舘㶽䇕mL 塜䄕戇㛄巖鲋 .μm 僗儬帱腑䏨 GC-

MS/MS ⮇冫ն 

 

2. 结果与讨论 
2.1 MRM 参数 

✳榫㹢孅朅㗟娤刌擻丘䩺䈑篾⺭HJ-剝固䫠蔘兣♭䋧环♙亡嫏꧎⩝ꃾ꥘熨PBDEs

噪䣴䬞丘䩺䐂⮽PBDEs氳TIC㎂㞝㎂䢦炐ն 

 
㎂    熨 PBDEs 噪䣴䬞隮㎂ 

篾⺭噪䣴䬞丘䩺䐂⭴氳⟊槴休ꠑ⮵榫Smart Database丘䩺䈑舅ⲁ榟䡗MRM亡嫏MRM⹇丘鈷

辑ն 
辑 1  MRM ꃾ꥘⹇丘 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 ⟊槴休ꠑ/min 㲋ꄈ熊查 CE 㲋䓪熊查 CE 

1 BDE-28 11.190 405.80>245.90 . .>. . 

2 BDE-47 13.165 .>. . .>. . 

3 BDE-100 14.375 .>. . .>. . 

4 BDE-99 14.715 .>. . .>. . 

5 BDE-154 15.500 .>. . .>. . 

6 BDE-153 15.905 .>. . .>. . 

7 BDE-183 17.195 .>. . .>. . 
 

2.2 标准溶液色谱图 
.μg/L氳7熨PBDEs剝固巖尔MRM㎂㞝㎂2䢦炐7熨⴬⺭擻MRM顏ꄈ荈隮㎂㞝㎂3䢦炐ն 

4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 18.0 19.0 20.0
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1.00

1.25
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2.00

2.25

(x1,000,000)

1
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㎂   .ug/L  熨 PBDEs 䔅熊查孲荈隮㎂ 

 
BDE-                      BDE-                      BDE- 

 
BDE-                      BDE-                    BDE- 

 
BDE- 

㎂   . 熨 PBDEs.μg/LMRM 隮㎂ 

2.3 重复性结果 
㵒 μg/L 氳剝固巖尔ꄆ㛄鲽劫 6 埠⺨篯⮇㼉ꪫ燠⹖ RSD鈷辑 2ն 
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辑 2  7 熨 PBDEs ꄆ㛄䓪陒뀰篾冽 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 
㼉ꪫ燠 㼉ꪫ燠 

RSD% 1 2 3 4 5 6 
1 BDE-28 55923 55495 53161 53976 53460 52288 2.60% 
2 BDE-47 47050 45385 44266 43979 44265 44093 2.67% 
3 BDE-100 31620 29807 29405 29114 29997 27100 4.97% 
4 BDE-99 24541 22468 21953 21060 21079 21368 6.00% 
5 BDE-154 3669 3920 3474 3911 3842 3569 5.04% 
6 BDE-153 16843 15906 14455 14410 14163 14137 7.49% 
7 BDE-183 7512 8121 7320 6591 7279 6987 7.04% 

2.4 标准曲线 
✳榫塜䄕戇⮇⮷鿥⯆宆䈲╙ 0.5յ1յ2յ5յ10յ20 ⽰ 50 μg/L 氳 7 熨 PBDEs 剝固巖尔鲋 0.22 

μm 䐭㯿帱腑❠ GC-MS/MS ⮇冫ն♔宆䈲⛼╙航㏿剝㼉ꪫ燠⛼╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪淋阞畀

僄⛦压孾꡿LODն剝固傪篪㞝㎂ 4 䢦炐7 熨 PBDEs 剝固傪篪氳注⪩硍丘յ僄⛦压⭴꡿LOD

鈷辑 3ն 

 
BDE-                      BDE-                      BDE- 

 
BDE-                      BDE-                     BDE- 

 
BDE- 

㎂    熨 PBDEs ⴬⺭擻剝固傪篪 
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辑 3  7 熨 PBDEs 剝固傪篪注⪩硍丘յ僄⛦压⭴꡿LOD 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 注⪩硍丘 R2 傪篪亡爊 LODμg/L) 
1 BDE-28 0.9987 Y = 9840.4X + 2633.806 0.008 
2 BDE-47 0.9984 Y = 7778.367X + 2165.928 0.009 
3 BDE-100 0.9980 Y = 5169.455X + 2118.749 0.010 
4 BDE-99 0.9985 Y = 4414.313X + 426.0412 0.016 
5 BDE-154 0.9990 Y = 643.9432X - 133.2823 0.021 
6 BDE-153 0.9966 Y = 3204.181X + 2311.844 0.029 
7 BDE-183 0.9966 Y = 1880.652X + 790.3268 0.061 

2.5 回收率测试 
循狝氫劫⿁╈塑⪍ PBDEs 岝剝塑宆䈲╙ ng/L䧝拨 . 劫⿁⯥㚲杼孲爊⮇⮷䇖车㚲杼 

♷ 熨 PBDEs 氳塑剝䇖㏰㍑䷅曎⹖ RSD%篾冽鈷辑 ն 
辑 4  7 熨 PBDEs 塑剝㍑䷅曎 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 䇖㏰㍑䷅曎% RSD% 

 

1 BDE-28 74.54  7.26  

2 BDE-47 90.63  8.51  

3 BDE-100 100.25  9.04  

4 BDE-99 102.63  7.03  

5 BDE-154 98.08  7.00  

6 BDE-153 102.79  8.98  

7 BDE-183 86.63  10.27  
 

3. 结论 
ꃾ榫㹢孅└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-TQ⮇冫舅全姢╈㛢巑◅葋ꂊPBDEs

循.~μg/L剝固傪篪葶㍴⫂注⪩硍丘R㏰循0.99♔┕鳀簘鲽劫6Ꙟ⺨篯⮇㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏

䄑RSD㏰循.%♔┖循ng/L氳塑剝姢䇖┖⺨篯⮇氳刻辑㍑䷅曎⮇⮷循.~.%╯ꠑ

塝亡嫏䳩⛼甏⶝亡➘⺎♔╙姢╈PBDEs孾㲋䬠❠⹇縓ն 
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固相微萃取结合 GCMSMS 法测定鱼塘水中的硫丹及其代谢物 
摘 要：儗乄䋯⹠▽㓹◇噪舅ⲁ걵狝㍾注䐭蚃⹧-妰注荈隮╏纭顏隮䤗儛SPME-GCMSMS压孾돡㖗

姢╈漰╘⽰漰╘漰ꁂꀪ氳亡嫏ն돡㖗姢ꃾ榫㍾注䐭蚃⹧嫏鲽车䬠⹧ mL 姢劫╈塑⪍  mg NaCl

糌◇  mL 걵狝椿╈✳榫Ꝛ  mm 波䏧  μm PDMS 蚃⹧篏簟˳兣♭┖蚃⹧  min

˳鲽劫⹾鉯冫  minꃾ榫㛢⹛䈒沪孾嘗䌋MRM鲽车压孾ն 熨⴬⺭擻循篪䓪葶㍴⫂篪䓪⪩

硍荂㞑剝固傪篪注⪩硍丘R.亡嫏仼⫂瞿㳢䈲╙ .%֐.%仼ꠑ瞿㳢䈲╙ .%֐

.%ն塝亡嫏䳩⛼甏⶝☢꧎✳榫  mL 劫⿁┦孾陒鲋爊㵒♙娤刌㵸鳀簘鲽劫  Ꙟ╯⺵

䏨孾擻㼉䎬յ⟔㉽奃⹖亡嫏压孾愓䷨䈲儔⹨伺简䏆⿏ն 

 

关键词：妰注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ 걵狝㍾注䐭蚃⹧ 돡㖗姢 漰╘ 漰╘漰ꁂꀪ 

 

漰╘佭┉熨䇯隮僗儬姚儴谺儴踵⯘ら⿁⴬氳漰╘佭α-漰╘յβ-漰╘┼熨环⛮䋳冘⛮͓氳岝

⺭⯆⯘循朅㗟╈氳创隟◲擻╚金╙漰╘漰ꁂꀪն漰╘⽰漰╘漰ꁂꀪ朅㗟ⶐ辡僿Ꝛ㵒榟擻⛮僗

烖篺յ榟墼⽰⹠罬夽䓪舅䇗僖颯䄖循噪杷葶㍴⫂焔榫⛙☱鵠鲋㛢熨ꪝ嫏鵎䏧孲⪍洛㏜ն 

循⮔再䤗儛겅㓊䋯⹠䒍鵮固漶氳压뀰漰╘⹖⪭创隟擻氳亡嫏䡗╙Ꝛ僿⪩嫱氳扦憠ն循돡㖗申

夽织♭╈㍕돡㖗ꪫ燠㛻泘剝夽擻宆䈲鰏⛦┦㍕⪴墼鲋爊╈申䷒⺨熨蕇擻縡㵗舚돡㖗姢㓹顏㛄儷ն

漰╘⺎♔ꃾ榫妰注荈隮嫏⽰妰顏纭榫嫏鲽车压孾ն妰注荈隮☢❤ꪣ⟊槴休ꠑ㲋䓪㳋佄◲榟⡾ꡖ䓪

篾冽妰顏纭榫嫏✳榫NIST隮䈑鲽车压碠篾⺭剝固⿁ⵯ鿥㲋䓪篾冽鰏╙固漶⛙佭⪭压孾氳愓

䷨䈲奃鰏⛦ն⯥㚲杼亡嫏㵒 L姢劫鲽车宆籔꧎金寕縵㛻ꄈ僗儬巖⯘㵒朅㗟⽰㲓뀰几⼥僗弍循

⚮㲺ն 

Ꙟ㵒┕鳮䗯⬅㹢孅䫠⭴▽SPME-GCMSMS亡嫏ն塝亡嫏䳩⛼甏⶝☢꧎✳榫 mL劫⿁┦孾

陒鲋爊㵒♙娤刌㵸鳀簘鲽劫Ꙟ╯⺵䏨孾擻㼉䎬յ⟔㉽奃⹖亡嫏压孾愓䷨䈲儔⹨伺简䏆⿏ն劫

⿁氳㚲杼┚⮇冫鲋爊噪舅ⲁ鲽车⬵㵽▽几ⱱ⽰休ꠑ䡗儗⺎榫◇㲓ꡮ돡㖗申夽织♭姢劫╈α-漰╘յ

β-漰╘⽰漰╘漰ꁂꀪ氳压孾╙돡㖗姢╈夽擻氳㲋䓪յ㲋ꄈ压뀰亡嫏氳䋯⹠䋯鰰▽亍氳䓙饟ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
舅ⲁ⯥㚲杼逸糌AOC- 

└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙GCMS-TQ NX 

1.2 分析条件 
SPME 

蚃⹧篏簟 μm PDMS 

蚃⹧峪䈲˳ 

㰽⴬休ꠑ min 

蚃⹧䇖辆休ꠑ min 
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ꧠ蔷鵮曎 rpm 鲽劫⹾鉯冫峪䈲˳ 

GCMSMS 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

鰉妰盘⯆亡䌋䔩孲. mL/min 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 min 

荈隮刼SH-Rxi- Sil MS(m×.mm×.μm) 

刼峪爊䈌˳( min)_˳/min _˳ min 

熊查嶏峪䈲˳  

䫙⹾峪䈲˳ 

1.3 样品前处理 
⹧ . mL 姢劫◇  mL 걵狝椿╈塑⪍ . g NaCl仄碧逸僗纺㍌姀光懹/纺漂姍戇沲㒀

PTFE/Silicone氳蹘篤沲䷒⪍劫⿁沴╈ն 

 

2．结果与讨论 
2.1 标准色谱图  

剝固荈隮㎂㞝㎂ 1 䢦炐⴬⺭擻注⪩⟔䕜鈷辑 1⴬⺭擻顏ꄈ荈隮㎂鈷㎂ 2ն 

 
㎂ 1 漰╘⹖漰╘漰ꁂꀪ塑剝姢巖尔荈隮㎂ 

 

辑   泘剝擻氳⟊槴休ꠑ⹖ MRM 嘗䌋┖剩⴬氳顏隮⹇丘 

籁⺙ 泘剝擻 葏乄⺳ CAS 
⟊槴休ꠑ

t/min 
㲋ꄈ熊查㵒 

澛䲖耇/V 
㲋䓪熊查㵒 

澛䲖耇/V 

 α-漰╘ α-endosulfan -- . .>. 
.>. 
.>. 

 β-漰╘ β-endosulfan -- . .>. 
.>. 
.>. 

 漰╘漰ꁂꀪ 
endosulfan 

sulfate 
-- . .>. 

.>. 
.>. 

 

19.50 19.75 20.00 20.25 20.50 20.75 21.00 21.25 21.50 21.75 22.00 22.25

0.0

0.5

1.0
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α-漰╘                        β-漰╘                      漰╘漰ꁂꀪ 

㎂ 2 漰╘⹖漰╘漰ꁂꀪ MC ㎂α-漰╘յ漰╘漰ꁂꀪ0.5 ng/mLβ-漰╘1 ng/mL 

2.2 标准曲线 
榫◅篒姢燵ꄂ鿥⯆顏ꄈ宆䈲⮇⮷╙ 0.05յ0.5յ5յ10յ50յ100 ng/mL α-漰╘յ漰╘漰ꁂꀪ⽰

0.1յ1յ10յ20յ100յ200 ng/mL β-漰╘氳岝⺭剝固䄄⛼巖尔┕劫⮇冫剝傪篾冽㞝㎂ 3 䢦炐ն

♔ 3 ⠙⽰ 10 ⠙⟔㉽奃S/N阞畀⺨泘剝擻氳压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿篾冽鈷辑 2նα-漰╘յβ-漰╘յ漰

╘漰ꁂꀪ氳压⭴꡿╙ ╙ng/mL㲋ꄈ꡿ 0.015֐0.001 ng/mL┦循篪䓪葶㍴⫂剝固傪 0.05֐0.003

篪氳注⪩硍丘㏰㛻◇ 0.99篪䓪⪩硍荂㞑ն 

     
α-漰╘                        β-漰╘                      漰╘漰ꁂꀪ 

㎂ 3 漰╘⹖漰╘漰ꁂꀪ剝固傪篪㎂ 

辑   α-漰╘յβ-漰╘յ漰╘漰ꁂꀪ注⪩硍丘յ压⭴꡿┚㲋ꄈ꡿ 

籁⺙ ⴬⺭擻 宆䈲葶㍴ng/mL 注⪩硍丘(R) 压⭴꡿ng/mL 㲋ꄈ꡿ng/mL 

 α-漰╘ .֐ . . . 
 β-漰╘ .֐ . . . 
 漰╘漰ꁂꀪ .֐ . . . 

2.3 精密度与重复性 
⺨泘剝擻⮇⮷阻糌⛦յ╈յ냖└╄宆䈲夷╄宆䈲䇖车⪠╄劫⿁鳀簘孾㲋└㛿篾冽鈷辑 3ն

└熨宆䈲┖漰╘⽰漰╘漰ꁂꀪ氳仼⫂瞿㳢䈲循 ꠑ仼ꠑ瞿㳢䈲循╯17.53%֐2.18% 18.48%֐4.22%

╯ꠑն 

⮇⮷鿥⯆α-漰╘յ漰╘漰ꁂꀪ宆䈲╙ 10 ng/mLβ-漰╘宆䈲╙ 20 ng/mL 氳剝固巖尔✳榫⺱

┉蚃⹧㜍䧝 1.3.3 ╈氳亡嫏鳀簘孾㲋 180 ╄剝劫㼉ꪫ燠氳⹩⴬鈷㎂ 41 ⺙剝劫⽰ 180 ⺙剝劫荈隮

㎂㵒奃鈷㎂ 5ն180 Ꙟ╯⺵⺨䏨孾擻氳㼉䎬յ㼉ꪫ燠♔⹖⟔㉽奃儔鈷伺简⹩⴬辑伺蚃⹧㜍氳蚃⹧䷞

曎♔⹖♙愓䷨䈲儔⹨䏆⿏亡嫏僗鰏㞑氳牔㲋䓪ն 
  

9.75e3Q 194.90>160.00 (+)

19.5 20.0
0.00

%

100.00

1.29e4Q 194.90>160.00 (+)

20.5 21.0
0.00

%

100.00

5.80e3Q 271.80>236.90 (+)

21.5 22.0
0.00

%

100.00

Conc. (ppm)
0 20 40 60 80 100

Area

0.000e0

5.000e5

1.000e6

1.500e6

2.000e6

2.500e6

3.000e6

3.500e6

4.000e6

4.500e6

5.000e6

5.500e6 alpha-硫丹
y = 54781.93x - 44024.46
R² = 0.9993392    R = 0.9996695

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppm)
0 25 50 75 100 125 150 175 200

Area

0.000e0

1.000e6

2.000e6

3.000e6

4.000e6

5.000e6

6.000e6

7.000e6

8.000e6

9.000e6

1.000e7
beta-硫丹
y = 51748.18x - 43885.66
R² = 0.9985535    R = 0.9992765

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppm)
0 20 40 60 80 100

Area

0.000e0

5.000e5

1.000e6

1.500e6

2.000e6

2.500e6

3.000e6

3.500e6

4.000e6

4.500e6

5.000e6

5.500e6 硫丹硫酸酯
y = 53626.13x - 118484.9
R² = 0.9940490    R = 0.9970201

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: None
Zero: Default (Not Forced)
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辑   α-漰╘յβ-漰╘յ漰╘漰ꁂꀪ氳瞿㳢䈲 

⴬⺭擻 
塑剝宆䈲 
(ng/mL) 

仼⫂瞿㳢䈲% 
(n=) 

仼ꠑ瞿㳢䈲% 
(n=) 

Day  Day  Day  

α-漰╘ 
. . . . . 
 . . . . 
 . . . . 

β-漰╘ 
 . . . . 

 . . . . 
 . . . . 

漰╘漰ꁂꀪ 
. . . . . 
 . . . . 
 . . . . 

 
㎂   Ꙟ剝劫㼉ꪫ燠⹩⴬㎂         ㎂   ⺙劫⿁⽰  ⺙剝劫荈隮㎂㵒奃 

 

3．结论 
HS-SPME 㵒◇돡㖗姢╈氳漰╘眷擻顏僗荂㞑氳䬠⹧䷞冽篾⺭ GC-MS/MS 鲽车⮇冫压⭴꡿

⛦鱳 . ng/mLն院亡嫏☢꧎  mL 돡㖗姢劫⿁端꧎✳榫僗儬巖⯘簪荈朅⟊孾陒鲋爊㵒♙

娤刌㵸鳀簘鲽劫  Ꙟ⺵㼉䎬յ愓䷨䈲儔⹨伺简䏆⿏ն蚃⹧塠끈╙爊䈌阻㲋氳噪舅ⲁ⴬䳩⛼䇖

车䓪㞑┦蚃⹧嘗㐉波䫙䯌鰉循妰顏纭榫♙┕亡劫⿁㚲杼㱮奅波䫙鲽劫孾陒丞╄鲋爊☢꧎ . h

䄅⺓㲓朆▽⯥㚲杼⮇冫┉⛮⴬氳Ⱶ耇耇㛫席餉⪝㱧儬⪩㵒◇돡㖗申夽织♭姢劫╈漰╘氳压孾꧎

姳ն 
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GCMS-TQ8050 应用于土壤中二噁英(PCDD/Fs)的检测 
 摘 要：儗乄☮篸▽┉熨妰注荈隮-└ꄆ㍌冓儼顏隮嫏(GC-MS/MS)孾㲋㎻㚍╈飃櫋ꄈ◅㈱葏

(PCDD/Fs)氳⮇冫亡嫏ն亡嫏ꃾ榫㹢孅GCMS-TQ♙篾⺭MRM沪孾嘗䌋鲽车压孾ꃾ榫C剝阭⺱

⛤碜⫂剝嫏㲋ꄈն篾冽简炐院亡嫏僗鰏㞑氳愓䷨䈲⽰ꄆ㛄䓪2,3,7,8-TCDD簈㵒鲽劫ꄈ╙20 fg休

㼉ꪫ燠RSD%< %n=⟔㉽奃S/N>┦循0.1-40 ng/mL (TCDD)宆䈲葶㍴⫂僗荂㞑氳篪

䓪篪䓪注⪩硍丘R2>0.999ն㲓ꡮ劫⿁氳压孾篾冽┚냖⮇鱂妰注荈隮-냖⮇鱂顏隮HRGC/HRMS

嫏氳孾㲋篾冽僗鰏㞑氳┉舚䓪辑伺GCMS-TQ耇㛫㲓朆㵒㎻㚍╈櫋ꄈ◅㈱葏氳⮇冫压孾ն 

 

关键词： GCMS-TQ8050 ㎻㚍 ◅㈱葏   
 

㛢姚创◅葋淋-㵒-◅㈱葏/㛢姚创◅葋淋⼕モ(PCDD/Fs)佭┉眷⪯㑔氳䧏╦䓪僗儬娤刌擻POPs

僗舚毋յ舚権յ舚狰⹩璡攑䓪逈㎁ꡮ毋檯溿狓儬冘IARC⮜╙┉篒舚毋擻Group Іն 

朆僗溿狓辑伺Dioxins 佭泘⯥┪槡┕⹠朆氳端䙬陃⺭䡗Ⱌ◲⿁╈夽䓪僄䍠氳⴬⺭擻ն僗☆耏

橋姢攑䓪氳 Dioxins 佄◇Ꝛ僿墧槴循㎻㚍յ清嫫璡㳫⻡僗儬顏氳朅㗟☮顏╈㍕塝㱚♜循朅㗟╈氳

压孾䡗╙▽噪┪槡⪩嫱氳懷憠ն 

⺱⛤碜燵ꄂ냖⮇鱂妰注荈隮顏隮嫏HRGC/HRMS佭⮇冫朅㗟╈飃櫋ꄈ宆䈲氳 Dioxins 氳僗䷞

亡嫏╯┉⛙榺◇院嫏䳩⛼㛄儷⮇冫⼽僿Ꝛ䡗儗⽰鲡车顠榫伣顜꡿⯆▽ HRGC/HRMS 氳俋⹖

⽰䈒榫ն泘⯥꣮ 浔└ꄆ㍌冓儼妰顏愓䷨䈲氳㘍塑埫沾յ紇㎁յ仼儗璡㎁齉䄖㵨⪭榫◇ Dioxins 氳

瓇鴲压孾╈ն 

㹢孅 GCMS-TQ ꃾ榫▽亍냖䷞压孾⽰  熨꡹㉽䤗儛㲓朆▽괎⩡篒氳㲋ꄈ⮇冫淋䬠냖

▽縨榫䓪┚牔㲋䓪淋鱳⮽▽┪槡┕僄냖氳愓䷨䈲姢䇖╯┉ն儗乄⮵榫㹢孅 GCMS-TQ 篾⺭

Smart MRM Ⱶ耇䋧环氳㎻㚍╈ PCDD/Fs 氳⮇冫亡嫏淋㵒㲓ꡮ劫⿁鲽车▽压孾⪭篾冽┚냖⮇鱂

妰注荈隮/냖⮇鱂顏隮嫏HRGC/HRMS压孾篾冽僗鰏㞑氳┉舚䓪ն 
 

 
㹢孅 GCMS-TQ 
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1. 实验部分 
1.1 试剂 
   PCDD/Fs 剝固⿁⹖ C 剝阭⺱⛤碜⫂剝⮇⮷顔舅紇㎁ Cambridge Isotope Laboratories ⽰塑䧍

㛻 Wellington Laboratoriesն 

1.2 样品前处理 
㎻㚍劫⿁氳⯥㚲杼亡嫏㓹◇ EPA method B []淋鲽车鴠䎎⟤䷊ն劫⿁蚃⹧ꃾ榫塑鵮巖⯘蚃

⹧ASE嫏困⴬ꃾ榫ꁂ/澜㛄⺭漂翶刼⽰孨䓪憈刼ն劫⿁蚃⹧⯥塑⪍ C 剝阭僀创⫂剝1613-LCS

♙⮇冫⯥塑⪍ C 剝阭鲽劫⫂剝-ISն 
1.3 仪器条件 

劫⿁⮇冫ꃾ榫㹢孅 GCMS-TQն辑  佭 GC-MS/MS 氳♙⮇冫兣♭նPCDD/Fs ⮇冫氳 MRM

亡嫏ꃾ榫㹢孅氳 MRM 舅ⲁ剩⴬䄄循┉╄䈌⮜╈剩⴬僄✞氳◲擻熊查⹖澛䲖耇ꄈ淋㵨 MRM 氳

注⪩⹇丘舅ⲁ嫱⫊⮽ Smart MRM 丘䩺䈑䋧环 MRM 氳♙亡嫏鈷㎂ ն院 MRM 亡嫏╈䢦沪孾

氳  熨 PCDD/Fs ⹖⪭ C 剝阭⺱⛤碜⫂剝㏰鴲䦫┼╄┘⺱氳⯥⛮熊查⽰㵒䈒◲擻熊查淋簄⭴⺨

熊查㵒氳뀟槴休ꠑdwell timeն╙䷊ヤ⛦宆䈲┖泘剝擻荈隮㼉氳㼉㑔,,,-TCDD/F fg/μL)

♔⹖愓䷨䈲⽰ꄆ朆䓪阻糌╈㵨 ,,,-TCDD/F 氳뀟槴休ꠑ㘍塑舘 .s╙⟊阾⺨篯╈⴬⺭擻氳䐡

朅ꃾ꥘休ꠑ循 .s㵨 C 剝阭⺱⛤碜⫂剝氳 ,,,-TCDD/F 氳뀟槴休ꠑ⬵㵽舘 .sնPCDD/Fs ⺱

硍擻⽰ C 剝阭⫂剝氳⟊槴休ꠑ⹖ MRM 兣♭阻糌鈷辑 ն 
辑 1  GCMS 氳♙兣♭ 

妰注兣♭   顏隮兣♭  

荈隮刼  DB-5MS (60 m × 250 μm × 0.25 μm) 熊查⴬亡䌋 EI 

鲽劫⹾嘗䌋 ┘⮇孲鲽劫 熊查嶏峪䈲  250 oC 

鲽劫⛮燠 2μL 䫙⹾峪䈲 270 oC 

냖始鲽劫 300kPa (2 min) ꃾ꥘嘗䌋 MRM 嘗䌋 

鲽劫休ꠑ 1 min CID 妰 姑妰 

鲽劫峪䈲 290 oC Q1 ⮇鱂曎 Unit  

荈隮刼刼峪爊䈌 150 oC ( min)̜( oC/min)̜ ºC ( min)̜( oC/min)̜ oC (10 

min)̜( oC/min)̜ oC (1 min) 

Q3 ⮇鱂曎 Unit  

 ⹠㵤榾孲 250 μA 

盘⯆嘗䌋 䔩篪鵮䈲盘⯆ 䐡朅休ꠑ 1.1 sec 

孲ꄈ 1.03 mL/min CID 妰始ⱱ 150 kPa 

  压孾榾始 1.6 kV 
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㎂ 1 ꃾ榫 Smart MRM Ⱶ耇䋧环氳 PCDD/Fs ⺱硍擻 MRM 舅ⲁꃾ꥘亡嫏 

  辑 2 PCDD/Fs ⺱硍擻⽰ C 剝阭⺱⛤碜⫂剝氳⟊槴休ꠑ⹖ MRM 兣♭阻糌 

㼉⺙ ⮇冫擻 
⟊槴休ꠑ

(min) 
⯥⛮熊查>◲擻熊查 CE(V) ⯥⛮熊查>◲擻熊查 CE(V) 

1 13C-2,3,7,8-TCDF . 315.90>251.90 31 317.90>253.90 31 
2 2,3,7,8-TCDF . 303.90>240.90 31 305.90>242.90 31 
3 13C-1,2,3,4-TCDD . 331.90>267.90 25 333.90>269.90 25 
4 13C-2,3,7,8-TCDD . 331.90>267.90 25 333.90>269.90 25 
5 2,3,7,8-TCDD . 319.90>256.90 25 321.90>258.90 25 
6 13C-1,2,3,7,8-PeCDF . 351.90>287.90 34 349.90>285.90 34 
7 1,2,3,7,8-PeCDF . 339.90>276.90 34 337.90>274.90 34 
8 13C-2,3,4,7,8-PeCDF . 351.90>287.90 37 349.90>285.90 37 
9 2,3,4,7,8-PeCDF . 339.90>276.90 37 337.90>274.90 37 

10 13C-1,2,3,7,8-PeCDD . 367.90>303.90 25 365.90>301.90 25 
11 1,2,3,7,8-PeCDD . 355.90>292.90 25 353.90>290.90 25 
12 13C-1,2,3,4,7,8-HxCDF . 385.80>321.90 37 387.80>323.90 37 
13 1,2,3,4,7,8-HxCDF . 373.80>310.90 37 375.80>312.90 37 
14 13C-1,2,3,6,7,8-HxCDF . 385.80>321.90 37 387.80>323.90 37 
15 1,2,3,6,7,8-HxCDF . 373.80>310.90 37 375.80>312.90 37 
16 13C-2,3,4,6,7,8-HxCDF . 385.80>321.90 37 387.80>323.90 37 
17 2,3,4,6,7,8-HxCDF . 373.80>310.90 37 375.80>312.90 37 
18 13C-1,2,3,4,7,8-HxCDD . 401.80>337.90 25 403.80>339.80 25 
19 1,2,3,4,7,8-HxCDD . 389.80>326.90 25 391.80>328.80 25 
20 13C-1,2,3,6,7,8-HxCDD . 401.80>337.90 25 403.80>339.80 25 
21 1,2,3,6,7,8-HxCDD . 389.80>326.90 25 391.80>328.80 25 
22 13C-1,2,3,7,8,9-HxCDD . 401.80>337.90 25 403.80>339.80 25 
23 1,2,3,7,8,9-HxCDD . 389.80>326.90 25 391.80>328.80 25 
24 13C-1,2,3,7,8,9-HxCDF . 385.80>321.90 34 387.80>323.90 34 
25 1,2,3,7,8,9-HxCDF . 373.80>310.90 34 375.80>312.90 34 
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26 13C-1,2,3,4,6,7,8- . 419.80>355.80 37 421.80>357.80 37 
27 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF . 407.80>344.80 37 409.80>346.80 37 
28 13C-1,2,3,4,6,7,8- . 435.80>371.80 25 437.80>373.80 25 
29 1,2,3,4,6,7,8-HpCDD . 423.80>360.80 25 425.80>362.80 25 
30 13C-1,2,3,4,7,8,9- . 419.80>355.80 37 421.80>357.80 37 
31 1,2,3,4,7,8,9-HpCDF . 407.80>344.80 37 409.80>346.80 37 
32 13C-OCDD . 469.70>405.80 25 471.70>407.80 25 
33 OCDD . 457.70>394.80 25 459.70>396.80 25 
34 OCDF . 441.70>378.80 34 443.70>380.80 34 

 

2. 结果与讨论 
2.1 色谱图 
㎂ 2 佭 17 熨 PCDD/Fs ⺱硍擻氳⮇冫顏ꄈ荈隮㎂ (EPA 1613-CS3)♙⮇冫休ꠑ⪦阞 60 minն 

     
          ㎂ 2  PCDD/Fs (10-100 pg/μL) 氳顏ꄈ荈隮㎂EPA 1613-CS3㼉⺙㵒䈒泘剝擻⹇鈷辑 2 

2.2 线性考察 
ꃾ榫 EPA-1613 CVS 硍⮜CSL,CS0.5,CS1-CS4⯆⛼剝固傪篪ն剝固巖尔鲽劫ꄈ╙ 1 μLն䢦僗

⴬⺭擻循阻㲋葶㍴⫂❇0.1-40ng/mL (TCDD)篪䓪注⪩硍丘 R2>0.999ն17 熨 PCDD/Fs ⺱硍擻
氳䇖㏰注㵒⿏䈒㍕查鈷辑 3ն㎂ 3-5 ⮇⮷❇╞▽ 2,3,7,8-TCDD, 2,3,7,8-TCDF ⽰ 1,2,3,7,8-PeCDD 氳
劆塜傪篪ն 
                    辑 3 PCDD/Fs 劆固傪篪氳注⪩硍丘⹖⺨⺱硍擻氳䇖㏰⿏䈒㍕查 

⴬⺭擻 篪䓪㍑䎍亡爊 R2 䇖㏰ RRF RRF %RSD 

2,3,7,8-TCDD Y = .X + .e- . . . 
1,2,3,7,8-PeCDD Y = .X + .e- . . . 

1,2,3,4,7,8-HxCDD Y = .X + .e- . . . 
1,2,3,6,7,8-HxCDD Y = .X - .e- . . . 
1,2,3,7,8,9-HxCDD Y = .X - .e- . . . 

1,2,3,4,6,7,8-HpCDD Y = .X + .e- . . . 
OCDD Y = .X + .e- . . . 

2,3,7,8-TCDF Y = .X + .e- . . . 
1,2,3,7,8-PeCDF Y = .X + .e- . . . 
2,3,4,7,8-PeCDF Y = .X + .e- . . . 

1,2,3,4,7,8-HxCDF Y = .X + .e- . . . 
1,2,3,6,7,8-HxCDF Y = .X + .e- . . . 
2,3,4,6,7,8-HxCDF Y = .X + .e- . . . 
1,2,3,7,8,9-HxCDF Y = .X - .e- . . . 

1,2,3,4,6,7,8-HpCDF Y = .X + .e- . . . 
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1,2,3,4,7,8,9-HpCDF Y = .X + .e- . . . 
OCDF Y = .X + .e- . . . 

 

 

㎂ 3  2,3,7,8-TCDD 氳 6 憠篪䓪䦟⺭劆固傪篪⹖䇖㏰⿏䈒㍕查 

 

㎂ 4  2,3,7,8-TCDF 氳 6 憠篪䓪䦟⺭劆固傪篪⹖䇖㏰⿏䈒㍕查 

 

㎂ 5  1,2,3,7,8-PeCDD 氳 6 憠篪䓪䦟⺭劆固傪篪⹖䇖㏰⿏䈒㍕查 
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2.3 灵敏度考察 
╙縓㴕 GC-MS/MS 循⛦鲽劫宆䈲氳⿏䈒愓䷨䈲㵨 EPA-1613CS1 剝固巖尔燵ꄂ 50 ⠙(10 fg/μL 

2,3,7,8-TCDD)鲽劫ꄈ╙ 2μLⷊ簈㵒鲽劫ꄈ╙ 20 fgնPCDD/Fs ⺱硍擻氳 MRM ⮇冫顏ꄈ荈隮㎂㞝

㎂ 6ն 

 
㎂ 6 PCDD/Fs ⺱硍擻(10-100 fg/μL, 2μL 鲽劫⛮燠)氳 MRM ⮇冫顏ꄈ荈隮㎂ 

嫱㎂╈㼉⺙创辑氳⴬⺭擻⹇鈷辑 2ն 

2.4 重复性考察 
㵨燵ꄂ 50 ⠙氳 EPA-1613CS1 (10 fg/μL, 2,3,7,8-TCDD)⮇⮷鲽车仼⫂⽰仼ꠑ鲽劫縓㴕♙⿏䈒

氳ꄆ㛄䓪⽰牔㲋䓪ն仼⫂鳀簘鲽劫 4 埠仼ꠑ鳀簘鲽劫 3 㛿⪦阞 12 埠ն㼉ꪫ燠⹩⴬氳篾冽鈷㎂

717 熨 PCDD/Fs ⺱硍擻┚㵒䈒 C 剝阭⺱⛤碜⫂剝氳㼉ꪫ燠 RSD ㏰㵸◇ 20%鈷㎂ 7辑伺♙

⿏䈒氳ꄆ㛄䓪⽰牔㲋䓪㏰鰏㞑ն 
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                   ㎂ 7 PCDD/Fs ┚ C 剝阭⺱⛤碜⫂剝㼉ꪫ燠氳ꄆ朆䓪(n=12) 

2.5 实际样品分析 
㎻㚍劫⿁篺⯥㚲杼⺵循注⺱氳妰注荈隮兣♭┖⮇⮷鲽车 GC-MS/MS ⽰ HRGC/HRMS 压孾⮇

冫ն㎂ 8 佭㎻㚍劫⿁╈ PCDD/Fs ⺱硍擻氳 GC-MS/MS ⽰ HRGC/HRMS 压孾篾冽㵒奃ն循 GC-MS/MS

氳压孾篾冽╈㎻㚍╈ PCDD/Fs 氳夽䓪注䎎ꄈTEQ╙ 0.47 pg WHO-TEQ2005/g縡 HRGC/HRMS

氳压孾篾冽╈㎻㚍╈ PCDD/Fs 氳夽䓪注䎎ꄈTEQ⮇⮷╙ 0.54 pg WHO-TEQ2005/g ◅縖注㵒⢏

䄑 RD<15%, 辑伺 GC-MS/MS ┚ HRGC/HRMS 氳⮇冫篾冽僗鰏㞑氳┉舚䓪ն 

 
㎂ 8 ㎻㚍╈ PCDD/Fs ⺱硍擻氳 GC-MS/MS ⽰ HRMS 压孾篾冽㵒奃㎂ 

 
3. 结论 

㹢孅 GCMS-TQ8050 硍簊耇㛫㲓朆㵒㎻㚍╈ PCDD/Fs 氳僗䷞瓇刧⽰㲋ꄈ⮇冫ն院亡嫏僗鰏냖

氳愓䷨䈲荂㞑氳篪䓪⽰ꄆ朆䓪ն㵒㲓ꡮ劫⿁氳⮇冫简炐GC-MS/MS 耇㛫藜䐂┚ HRGC/HRMS 氳

㓹儗┉舚氳⮇冫篾冽辑伺 GCMS-TQ 耇㛫㲓朆㵒㎻㚍╈櫋ꄈ PCDD/Fs 氳⮇冫压孾ն 
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GC-MS/MS 同位素内标法测定土壤中多溴联苯醚 
摘 要：儗乄☮篸▽┉熨妰注荈隮-└ꄆ㍌冓儼顏隮嫏GC-MS/MS孾㲋㎻㚍╈ⴎ⻡BDE-循⫂

氳熨㛢巑纭葋ꂊPBDEs氳⮇冫亡嫏ն亡嫏✳榫㹢孅GCMS-TQ篾⺭MRM嘗䌋鲽车压孾

ꃾ榫C剝阭⺱⛤碜⫂剝嫏㲋ꄈնꙞ㵒BDE-⿏䈒䍐ꃾ榫▽压孾榾始爊䈌ⶍ냖氳亡嫏循剝劫宆

䈲葶㍴⫂僗荂㞑氳篪䓪篪䓪注⪩硍丘R2>0.999ն僄⛦宆䈲憠鳀簘鲽劫Ꙟ⺨篯⮇㼉ꪫ燠氳注

㵒剝固⢏䄑RSD㏰循%♔┖ն⮇冫▽◑╄朅㗟㎻㚍劫⿁╚金♔BDE-╙╚⺨困⴬⫂剝

氳亡嫏㍑䷅曎葶㍴.-.%ն 
 

关键词：GC-MS/MS  ⺱⛤碜燵ꄂ嫏  ㎻㚍  㛢巑纭葋ꂊ   
 

㛢巑纭葋ꂊ PBDEs逈䇯嫚氳榫⛼ꡢ边⯘劯䩺巑创⸊查丘⽰⹧创⛤糌┘⺱⪦僗  熨⺱

硍擻նPBDEs ◲⿁劯䩺巑创爊䈲氳┘⺱⺎♔⮇䡗ら榫-◑巑纭葋ꂊPentaBDEら榫-⪚巑纭葋ꂊ

OctaBDE⽰ら榫-奥巑纭葋ꂊDecaBDEն└熨 PBDEs ◲⿁㏰䄖逈⮜⪍⪩◇䧏╦䓪僗儬娤刌擻

POPs氳事䐼⿬㶂䰶⪝篑ն 

⽰⴮紇埫孙璡⹠鱳㏐⵲注奃╈㎁ PBDEs 氳ⷧ⺒榟◲⽰✳榫ꄈ淋┘냖⛙佭╈㎁鲽⹾㛻ꄈ氳

榾查䈥䋶擻㑌必✳䐂鼨⮇㏐⵲朅㗟╈氳 PBDEs ⻡ꄈꪝ浪냖㶗⪭佭㎻㚍⽰婡燠擻╈氳 BDE-ն 

⽰⪭☽ PBDE ⺱硍擻注奃BDE- 媦憠ꪝ浪냖˳㍕塝꧎金ꃾ榫Ꝛ䈲湿腑⸂訅氳荈

隮刼鲽车⮇冫⛙✳榫湿刼⚢㵗舚⪭☽⛦巑⺱硍擻⮇熊䈲┖꡹㍕塝僗溿狓縖ꃾ榫┼劯荈隮刼⮇⮷

⮇冫 BDE- ⽰⪭☽⺱硍擻䄄⛼ꄈ塑㛻ն儗溿狓⮵榫㹢孅 GCMS-TQ 篾⺭ Smart Database

丘䩺䈑䋧环▽ⴎ⻡ BDE- 循⫂氳  熨 PBDEs 氳 MRM ⮇冫亡嫏ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-TQ8050 └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙ 

1.2 样品前处理 
劫⿁⯥㚲杼亡嫏⹇縓 EPA  亡嫏ն⹧㛻篑  g ㎻㚍劫⿁劫⿁蚃⹧⯥塑⪍ MBDE-MXG⻡

 熨⺱⛤碜 PBDE ⫂剝⛼╙困⴬⫂剝█燢僀创⫂剝䡝㲋ꄈ⫂剝ꃾ榫塑鵮巖⯘蚃⹧ASE嫏

㛄⺭漂翶刼困⴬劫⿁♙┕儬⮇冫⯥塑⪍ MBDE-ISS-G⻡  熨⺱⛤碜 PBDE ⫂剝⛼╙鲽劫⫂

剝ն 
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1.3 仪器条件 
辑  GCMS ⮇冫⹇丘 

荈隮刼  
DB-5MS (15 m × 0.25 mm I.D. × 

0.10 μm) 

鲽劫⹾嘗䌋 ┘⮇孲鲽劫 

鲽劫⛮燠 1μL 

냖始鲽劫 300kPa (2 min) 

鲽劫休ꠑ 1 min 

鲽劫峪䈲 280 oC 

刼峪爊䈌 95 oC ( min)̜( oC/min)̜ 

ºC (6 min)  
盘⯆嘗䌋 䔩篪鵮䈲盘⯆ 

孲ꄈ 1.0 mL/min 

熊查⴬亡䌋 EI 

熊查嶏峪䈲  250 oC 

䫙⹾峪䈲 280 oC 

ꃾ꥘嘗䌋 MRM 嘗䌋 

CID 妰 姑妰 

CID 妰始ⱱ 200 kPa 

压孾榾始 爊䈌ⶍ냖 

 

 

5.26-11.25 min 1.2 kV 

11.25-14.00 min 1.4 kV 

14.00-16.00 min 1.6 kV 

 

2. 结果讨论 
2.1 色谱图 

 
㎂  PBDEs 氳顏ꄈ荈隮㎂CS4 宆䈲憠, 100-500 ng/mL 

PBDEs 氳⺱硍擻顏ꄈ荈隮㎂㞝㎂  䢦炐ն院亡嫏╈压孾榾始╙⮇夀榾始循 .-.min

⵲ꠑ⫂ .kV循 .-.min ⵲ꠑ⫂ .kV.-.min ⵲ꠑ⫂ .kVնꃾ榫⮇夀榾始⺎䬠

냖 BDE- 僄⛦憠氳愓䷨䈲淋┦鹵⩦⛦巑 PBDEs 냖宆䈲憠⟔⺙鲋깴⽰նCS 宆䈲憠鼨⮇ PBDEs ⺱

硍擻 MRM 隮㎂㞝㎂  䢦炐ն 
辑 2 PBDEs ⺱硍擻⽰ C 剝阭⺱⛤碜⫂剝氳⟊槴休ꠑ⹖ MRM ⹇丘 

No. ⮇冫擻 ⟊槴休ꠑ ⯥⛮熊查>◲擻熊查查 CE ⯥⛮熊查>◲擻熊查查 CE 

1 BDE- . .>.  .>.  
2 BDE- . .>.  .>.  
3 C-BDE- . .>.  .>.  
4 BDE- . .>.  .>.  
5 BDE- . .>.  .>.  
6 C-BDE- . .>.  .>.  
7 BDE- . .>.  .>.  
8 BDE- . .>.  .>.  
9 BDE- . .>.  .>.  

10 C-BDE- . .>.  .>.  
11 BDE- . .>.  .>.  



 

55 
 

12 BDE- . .>.  .>.  
13 BDE- . .>.  .>.  
14 C-BDE- . .>.  .>.  
15 BDE- . .>.  .>.  
16 BDE- . .>.  .>.  
17 C-BDE- . .>.  .>.  
18 BDE- . .>.  .>.  
19 BDE- . .>.  .>.  
20 C-BDE- . .>.  .>.  
21 BDE- . .>.  .>.  
22 C-BDE- . .>.  .>.  
23 BDE- . .>.  .>.  
24 C-BDE- . .>.  .>.  
25 BDE- . .>.  .>.  
26 C-BDE- . .>.  .>.  
27 BDE- . .>.  .>.  
28 BDE- . .>.  .>.  
29 BDE- . .>.  .>.  
30 C-BDE- . .>.  .>.  
31 BDE- . .>.  .>.  
32 BDE- . .>.  .>.  
33 C-BDE- . .>.  .>.  
34 BDE- . .>.  .>.  
35 BDE- . .>.  .>.  
36 C-BDE- . .>.  .>.  
37 BDE- . .>.  .>.  
38 C-BDE- . .>.  .>.  
39 BDE- . .>.  .>.  
40 C-BDE- . .>.  .>.  

嫱C-BDE- ⽰ C-BDE- ╙鲽劫⫂剝⪭⛸⺱⛤碜⫂剝╙困⴬⫂剝ն 
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㎂  CS 宆䈲憠(- ng/mL) 鼨⮇ PBDEs ⺱硍擻 MRM 隮㎂ 

2.2 标准曲线 
✳榫 Wellington Laboratories 氳 BDE-CVS-G 硍⮜CS1-CS5⯆⛼剝固傪篪ն鲽劫ꄈ 1 μLն䢦

僗⴬⺭擻循剝篪葶㍴⫂ - ng/mL (◅-◑巑 PBDEs) - ng/mL (⪠-⪚巑 PBDEs) -

ng/mL (▆-奥巑 PBDEs) 篪䓪注⪩硍丘 R2>0.999ն26 熨 PBDEs ⺱硍擻氳䇖㏰注㵒⿏䈒㍕查

RRF鈷辑 2ն㍕疟䆋䢦꡿㎂ 3 ☢⮜╞▽鼨⮇ PBDE ⺱硍擻氳劆固傪篪ն 
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㎂  鼨⮇ PBDEs ⺱硍擻劆固傪篪 

辑 3 PBDEs 劆固傪篪氳注⪩硍丘յ䇖㏰⿏䈒㍕查⽰压⭴꡿ng/mL 

⴬⺭擻 Br 丘 㲋ꄈ⫂剝 ㍑䎍硍丘R 䇖㏰ RRF RRF %RSD 压⭴꡿ 

BDE-7  C-BDE- . . . . 
BDE-15  C-BDE- . . . . 
BDE-17  C-BDE- . . . . 
BDE-28  C-BDE- . . . . 
BDE-49  C-BDE- . . . . 
BDE-71  C-BDE- . . . . 
BDE-47  C-BDE- . . . . 
BDE-66  C-BDE- . . . . 
BDE-77  C-BDE- . . . . 

BDE-100  C-BDE- . . . . 
BDE-119  C-BDE- . . . . 
BDE-99  C-BDE- . . . . 
BDE-85  C-BDE- . . . . 

BDE-126  C-BDE- . . . . 
BDE-154  C-BDE- . . . . 
BDE-153  C-BDE- . . . . 
BDE-138  C-BDE- . . . . 
BDE-156  C-BDE- . . . . 
BDE-184  C-BDE- . . . . 

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

4

Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

4
Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

4

Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

4
Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0

1

2

3

4
Area Ratio

0.0 Conc. Ratio
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

Area Ratio

BDE-28 BDE-47 BDE-100 

BDE-99 BDE-154 BDE-153 

BDE-138 BDE-183 BDE-209 



 

58 
 

BDE-183  C-BDE- . . . . 
BDE-191  C-BDE- . . . . 
BDE-197  C-BDE- . . . . 
BDE-196  C-BDE- . . . . 
BDE-207  C-BDE- . . . . 
BDE-206  C-BDE- . . . . 
BDE-209  C-BDE- . . . . 

2.3 重复性考察 
㵒 CS 宆䈲憠剝固巖尔鲽劫  埠⺨⺱硍擻㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑循 %♔⫂ 辑 ն 

辑 4 剝劫 CS1 宆䈲憠1-5 ng/mL㼉ꪫ燠篾冽姻䔅 

⴬⺭擻⺳燢 
㼉ꪫ燠 㼉ꪫ燠 

RSD% 1 2 3 4 5 6 

BDE-7 2553 2356 2543 2692 2732 2951 7.7 

BDE-15 1265 1249 1263 1269 1531 1436 8.9 

BDE-17 1342 1315 1307 1325 1386 1626 8.2 

BDE-28 1368 1282 1356 1292 1374 1449 4.5 

BDE-49 1782 1602 1782 1738 1850 1938 6.3 

BDE-71 2079 1716 2068 2017 2160 2235 8.7 

BDE-47 1295 1148 1335 1197 1286 1433 7.9 

BDE-66 877 770 796 876 926 983 9.1 

BDE-77 311 357 341 337 352 416 10.0 

BDE-100 957 854 893 949 956 1105 9.0 

BDE-119 586 608 592 590 638 654 4.6 

BDE-99 723 736 768 687 801 777 5.5 

BDE-85 636 566 653 671 741 626 8.9 

BDE-126 219 250 272 284 258 311 11.8 

BDE-154 1156 928 1115 1116 1068 1368 12.7 

BDE-153 669 683 634 774 635 689 7.5 

BDE-138 810 585 733 697 898 809 14.4 

BDE-156 414 404 346 434 386 436 8.4 

BDE-184 621 631 578 591 601 590 3.4 

BDE-183 527 485 526 447 536 421 9.7 

BDE-191 2678 2580 2128 2147 2346 2335 9.4 

BDE-197 2219 2518 2152 2576 2821 2529 10.0 

BDE-196 2058 1652 2264 2509 2546 2469 15.4 

BDE-207 1532 1257 1413 1470 1504 1251 8.8 

BDE-206 860 992 1099 1054 1067 816 11.9 

BDE-209 1071 969 1387 1387 1040 1083 15.8 
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2.4 实际土壤样品分析及方法回收率 
鵠鲋♔┕亡嫏⹇丘⮇冫▽◑╄㎻㚍劫⿁劫⿁╈氳 PBDEs ⺱硍擻⮇䄭篾冽㞝┖㎂  䢦炐ն㎻

㚍劫⿁╈╚金氳䡗⮇佭 BDE-⪭顏ꄈ宆䈲ⶭ䔅 PBDEs 氳 %♔┕ն 

 
㎂  ㎻㚍劫⿁╈氳 PBDEs ⺱硍擻篯⮇⮇䄭㎂ 

朅㗟劫⿁⮇冫氳㍑䷅曎鵠浪佭榺困⴬⫂剝⽰鲽劫⫂剝阞畀䢦䐂ն困⴬⫂剝循劫⿁⯥㚲杼休塑⪍
鲽劫⫂剝循♙⮇冫⯥塑⪍♔縓㴕丞╄⯥㚲杼鲋爊╈困⴬⫂剝氳䩣㜊䗯⬅ն㎻㚍劫⿁氳⺨困⴬⫂
剝氳亡嫏㍑䷅曎葶㍴ .-.%⛮篾冽㞝辑  䢦炐ն 

辑  ㎻㚍劫⿁氳㍑䷅曎 % 
 ㎻㚍劫⿁ 1 ㎻㚍劫⿁ 2 ㎻㚍劫⿁ 3 ㎻㚍劫⿁ 4 ㎻㚍劫⿁ 5 ㍑䷅曎䇖㏰⡬ 
13C-BDE-28 106.4 112.5 114.9 98.9 105.3 107.6 
13C-BDE-47 67.4 69.2 66.8 75.4 80.4 71.8 
13C-BDE-100 52.3 57.1 54.1 64.6 73.3 60.3 
13C-BDE-99 96.7 96.2 96.3 101 101.8 98.4 
13C-BDE-126 86.6 82.0 81.7 91.2 94.4 87.2 
13C-BDE-154 95.3 99.3 94.8 98.5 102.5 98.1 
13C-BDE-153 103.8 103.2 103.0 99.0 105.9 103.0 
13C-BDE-183 76.8 84.3 77.4 85.3 89.8 82.7 
13C-BDE-209 81.8 96.8 85.4 80.5 73.4 83.6 

嫱⪭╈困⴬⫂剝 C-BDE- 氳㍑䷅曎榺鲽劫⫂剝 C-BDE- 阞畀䢦䐂⪭☽困⴬⫂剝氳㍑䷅曎榺䐂⭴鲽劫⫂剝
C-BDE- 阞畀ն 
 

3. 结论 
✳榫㹢孅└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-TQ䋧环▽㎻㚍╈  熨 PBDEs 氳⮇冫

亡嫏循 - ng/mL (◅-◑巑 PBDEs) - ng/mL (⪠-⪚巑 PBDEs) -ng/mL (▆-奥巑

PBDEs)剝固傪篪葶㍴⫂注⪩硍丘 R ㏰냖◇ .僄⛦宆䈲憠鳀簘鲽劫  Ꙟ⺨篯⮇㼉ꪫ燠氳注㵒

剝固⢏䄑RSD㏰循 %♔┖ն㲓ꡮ⮇冫▽◑╄㎻㚍劫⿁劫⿁╈ PBDEs ╚金♔ BDE- ╙╚

⺨困⴬⫂剝氳亡嫏㍑䷅曎葶㍴ .-.%ն院亡嫏僗ꪝ浪냖氳愓䷨䈲յ荂㞑氳篪䓪⽰ꄆ㛄䓪⺎

榫◇朅㗟㎻㚍╈ PBDEs 氳压孾⮇冫ն 
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GC-MS/MS 法测定土壤中 23 种有机氯农药含量  

摘 要：儗乄✳榫㹢孅 GCMS-TQ 妰注荈隮╏纭顏隮♙䋧环▽孾㲋㎻㚍╈  熨僗儬姚⫡蕇氳压

孾亡嫏ն㎻㚍劫⿁篺鲋塑鵮巖⯘蚃⹧嫏鲽车䬠⹧淋篺⭍翶荈隮困⴬⺵宆籔յ㲋㳋✳榫 GC-MS/MS

♙氳㛢⹛䈒沪孾嘗䌋MRM鲽车⮇冫꡹⛦▽羜俍䇕瓷䬠냖▽⮇冫愓䷨䈲ն循 ~ ng/mL

宆䈲葶㍴⫂篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘 R ㏰㛻◇ .亡嫏氳僄⛦压⭴꡿LOD循 .~. μg/kg

╯ꠑ亡嫏氳僄⛦㲋ꄈ꡿LOQ循 .~.μg/kg ╯ꠑն循 յյμg/kg 塑剝ꄈ┖䇖车㚲杼 

埠⪭䇖㏰㍑䷅曎循 %~%╯ꠑ注㵒剝固⢏䄑循 .%~.%╯ꠑն篾冽辑伺院亡嫏压孾愓

䷨䈲յ固漶䈲냖┦䤻䇕瓷耇ⱱ䍠耇席餉㎻㚍僗儬姚⫡蕇墧槴压孾氳金姳ն 

 

关键词：└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮♙  ㎻㚍  僗儬姚⫡蕇 
 

僗儬姚⫡蕇OCPs僗夽䓪յ☆耏䓪յⶐ䨅⹠䓪⽰榟擻㳫꥘䓪璡攑憠佭⪯㑔氳⴬㰣䓪顏牔

㲋氳䧏╦䓪僗儬娤刌擻POPsն榺◇⪭儴谺䷞冽简蜷縡傾逈䇯嫚䈒榫ն泘⯥豓䄖焔榫㛢䇗⛙榺◇

⪭⴬㰣䓪顏牔㲋յ䧏╦յꥈ꡹鉯循㎻㚍╈☱耇压孾⮽ն 

㎻㚍╈僗儬姚⫡蕇氳䬠⹧亡嫏僗碠妤䬠⹧յ飃技䬠⹧յ䐭嫧䬠⹧յ塑鵮巖⯘蚃⹧璡ն⪭╈塑鵮

巖⯘蚃⹧㍕巖⯘寕縵ꄈ㵽舅ⲁ⴬爊䈲냖䄖䡗╙紇㎁EPA氳剝固⯥㚲杼亡嫏ն 

僗儬姚⫡蕇浪鈷氳⮇冫亡嫏佭妰注荈隮嫏院亡嫏⮇冫愓䷨䈲냖⛙㳋佄⭴朆⡾ꡖ䓪꧎金顏

隮漶阡妰注荈隮-顏隮纭榫♙█俋鷥䈒榫◇僗儬姚⫡蕇⮇冫⛙佭注㵒愓䷨䈲鰏⛦ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-TQ └ꄆ㍌冓儼妰注荈隮╏纭顏隮♙ 

1.2 ASE 提取条件 
蚃⹧峪䈲˳ 

塑懷䇖辆休ꠑmin 

蚃⹧始ⱱpsi 

蚃⹧休ꠑmin 

䐡朅埠丘 埠 

蚃⹧巖⯘┮ꀨ塜䄕戇=: 

 
  



 

61 
 

1.3 分析条件  
鲽劫⹾峪䈲˳ 

荈隮刼SH-Rxi- sil MS  m×. mm×. μm 

刼峪爊䈌˳( min)_˳/min_ ˳_˳/min_ ˳( min)  

孲鵮盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲嘗䌋 
篪鵮䈲. cm/sec 

鲽劫亡䌋┘⮇孲 min 

냖始鲽劫Kpamin 

鲽劫ꄈ  μL 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+. kV 

ꃾ꥘嘗䌋MRM鈷辑  
辑   熨僗儬姚⟊槴休ꠑ⹖MRMꃾ꥘兣♭ 

N.o ⴬⺭擻⺳燢 ⟊槴休ꠑmin 㲋ꄈ熊查㵒CE 㲋䓪熊查㵒CE 㲋䓪熊查㵒CE 

 D-菓 . .>. .>. .> 

 alpha-⪠⪠⪠ . .>. .>. .>. 

 ⪠姚葋 . .>. .>. .>. 

 beta-⪠⪠⪠ . .>. .>. .>. 

 gamma-⪠⪠⪠ . .>. .>. .>. 

 D-虜 . .>. .>. .>. 

 delta-⪠⪠⪠ . .>. .>. .>. 

 荛妤⯘ . .> .> .>. 

 朅姍┍姚 (exo) . .>. .>. .>. 

 朅姍┍姚 (endo) . .> .> .> 

 ⹛-姚╘ . .>. .>. .>. 

 o,p'-DDE . > > > 

 걹-姚╘ . .>. .>. .>. 

 alpha-漰╘ . .> .> .> 

 ⹛䌋-▆姚 . .>. .>. .> 

 p,p'-DDE . > .> > 

 斂妤⯘ . .> .> .> 

 o,p'-DDD . > > > 

 䋳斂妤⯘ . .> .> .> 

 beta-漰╘ . .> .> .> 

 p,p'-DDD . > > > 

 걹䌋-▆姚 . .>. .>. .> 

 o,p'-DDT . > > > 

 p,p'-DDT . > > > 

 D-㷎 . .>. .>. .>. 

 愅豗愓 . .>. .>. .>. 
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2．样品前处理 
劫⿁⯥㚲杼鈷㎂ ն 

㎂  劫⿁⯥㚲杼孲爊 

 
3．结果与讨论 

3.1 标准色谱图 

 
㎂   熨僗儬姚⫡蕇⹖  熨⫂剝 MRM 荈隮㎂ ng/mL 

3.2 标准曲线 
熨僗儬姚⫡蕇岝剝⮇⮷鿥⯆宆䈲╙յյյյ⹖ μg/L岝⺭剝固䄄⛼尔淋塑⪍

┉㲋⛮⫂氳⫂剝巖尔⺵岝⺭㏰ⴇ┕GCMSMS⮇冫ն♔泘剝擻┚⫂剝擻宆䈲奃⡬╙航㏿剝♔泘剝

㼉ꪫ燠┚⫂剝㼉ꪫ燠奃⡬╙篠㏿剝䋧环剝固傪篪ն⪭鼨⮇⴬⺭擻氳MRM荈隮㎂⹖剝固傪篪鈷㎂

䢦炐剝固傪篪篪䓪鈷辑ն 
  

10.0 12.5 15.0 17.5

0.0

2.5

5.0

(x100,000)

燢 g ㎻劫 

ASE 䬠⹧ 

聰姢յ宆籔 

GPC 困⴬ 

宆籔յ塑⪍⫂剝յ㲋㳋舘 mL 

GC-MS/MS ⮇冫 
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辑   熨僗儬姚⫡蕇注⪩硍丘յ压⭴꡿յ㲋ꄈ꡿ 

No. 篯⮇⺳燢 注⪩硍丘R 压⭴꡿ (μg/kg) 㲋ꄈ꡿ (μg/kg) 

1 alpha-⪠⪠⪠ 0.9994 . . 

2 ⪠姚葋 0.9997 . . 

3 beta-⪠⪠⪠ 0.9993 . . 

4 gamma-⪠⪠⪠ 0.9994 . . 

5 delta-⪠⪠⪠ 0.998 . . 

6 荛妤⯘ 0.9995 . . 

7 朅姍┍姚 (exo) 0.9995 . . 

8 朅姍┍姚 (endo) 0.998 . . 

9 ⹛-姚╘ 0.9998 . . 

10 o,p'-DDE 0.9999 . . 

11 걹-姚╘ 0.9998 . . 

12 alpha-漰╘ 0.9998 . . 

13 ⹛䌋-▆姚 0.9999 . . 

14 p,p'-DDE 0.9998 . . 

15 斂妤⯘ 0.9999 . . 

16 o,p'-DDD 0.9998 . . 

17 䋳斂妤⯘ 0.9999 . . 

18 beta-漰╘ 0.9997 . . 

19 p,p'-DDD 0.9996 . . 

20 걹䌋-▆姚 0.9999 . . 

21 o,p'-DDT 0.999 . . 

22 p,p'-DDT 0.998 . . 

23 愅豗愓 0.9998 . . 
 

 
                                    ⪠姚葋 

3.17e4Q 283.80>248.80 (+)

R1 98.56% (98.99)
R2 74.08% (101.89)

RT=11.057

RT (min)
10.0 10.5 11.0 11.5

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

4.0e4

5.0e4

6.0e4

Conc.Ratio (ppm)
0 20 40 60 80 100

Area Ratio

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

1.75

2.00

六氯苯
y = 0.02106876x + 0.008974114
R² = 0.9994896    R = 0.9997448

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)
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                                     朅姍┍姚endo 

 
                                             걹䌋▆姚 

㎂  鼨⮇僗儬姚⫡蕇 MRM 荈隮㎂宆䈲  μg/mL⹖剝固傪篪 

. 亡嫏氳压⭴꡿⹖㲋ꄈ꡿ 
循狝氫劫⿁╈塑⪍┉㲋ꄈ氳僗儬姚⫡蕇剝劫⯆䐂塑剝劫⿁䧝拨劫⿁⯥㚲杼鲋爊鲽车㚲杼

淋䇖车孾㲋  埠阞畀⪭剝固⢏䄑 S塝休亡嫏氳压⭴꡿ MDLS×. 阞畀♔  ⠙亡嫏压⭴꡿漶

㲋╙儗亡嫏泘剝擻氳㲋ꄈ┖꡿篾冽鈷辑  䢦炐ն☳辑  ⺎湳⪭  熨僗儬姚⫡蕇氳亡嫏氳僄⛦压

⭴꡿LOD循 .~. μg/kg ╯ꠑ亡嫏氳僄⛦㲋ꄈ꡿LOQ循 .~.μg/kg ╯ꠑն 

. ⱶ剝㍑䷅曎 
燢⹧ . g 狝氫劫⿁塑⪍┉㲋⛮燠宆䈲╙  μg/L 氳僗儬姚剝固巖尔鿥⯆䡗僗儬姚⫡蕇

宆䈲⮇⮷╙ . μg/kgյ. μg/kgյ. μg/kg 氳塑剝劫⿁䧝┕鳮⯥㚲杼亡䌋鲽车㚲杼⺵䇖车

孾㲋  埠氳篾冽阞畀䇖㏰⡬阞畀塑剝㍑䷅曎⹖注㵒剝固⢏䄑⪭篾冽鈷辑  䢦炐ն 
  

3.21e3Q 352.80>253.00 (+)

R1 63.57% (77.3)
R2 56.27% (67.65) RT=14.592

RT=14.666

RT (min)
13.0 13.5 14.0 14.5 15.0

0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3

2.0e3

2.5e3

3.0e3

3.5e3

Conc.Ratio (ppm)
0 20 40 60 80 100

Area Ratio

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

0.07

0.08
环氧七氯 (endo)
y = 0.0008113717x - 0.001112079
R² = 0.9969253    R = 0.9984614

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

9.95e3Q 406.80>299.90 (+)

R1 32.48% (108.56)
R2 26.37% (90.82)

RT=16.515

RT (min)
15.5 16.0 16.5 17.0 17.5

0.0e0

2.0e3

4.0e3

6.0e3

8.0e3

1.0e4

Conc.Ratio (ppm)
20 40 60 80

Area Ratio

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7
顺式-九氯
y = 0.007285402x - 0.004699036
R² = 0.9981775    R = 0.9990883

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)
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辑  劫⿁塑剝㍑䷅曎 

No. 篯⮇⺳燢 

加标量 1.0 μg/kg  加标量 8.0μg/kg  加标量 80.0 μg/kg 

䇖㏰㍑䷅曎 

(%) 

RSD 

(%) 

 䇖㏰㍑䷅曎 

(%) 

RSD (%)  䇖㏰㍑䷅曎 

(%) 

RSD (%) 

 alpha-⪠⪠⪠  .   .   . 

 ⪠姚葋  .   .   . 

 beta-⪠⪠⪠  .   .   . 

 gamma-⪠⪠⪠  .   .   . 

 delta-⪠⪠⪠  .   .   . 

 荛妤⯘  .   .   . 

 朅姍┍姚 (exo)  .   .   . 

 朅姍┍姚 (endo)  .   .   . 

 ⹛-姚╘  .   .   . 

 o,p'-DDE  .   .   . 

 걹-姚╘  .   .   . 

 alpha-漰╘  .   .   . 

 ⹛䌋-▆姚  .   .   . 

 p,p'-DDE  .   .   . 

 斂妤⯘  .   .   . 

 o,p'-DDD  .   .   . 

 䋳斂妤⯘  .   .   . 

 beta-漰╘  .   .   . 

 p,p'-DDD  .   .   . 

 걹䌋-▆姚  .   .   . 

 o,p'-DDT  .   .   . 

 p,p'-DDT  .   .   . 

 愅豗愓  .   .   . 

 
4．结论 

儗亡嫏ꃾ榫㹢孅 GCMS-TQ └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽㎻㚍╈  熨僗儬姚⫡蕇墧槴氳

压孾亡嫏ն院亡嫏循 ~ ng/mL 篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘 R ╙ . ♔┕亡嫏氳僄⛦压⭴꡿

LOD循 .~. μg/kg ╯ꠑ亡嫏氳僄⛦㲋ꄈ꡿LOQ循 .~.μg/kg ╯ꠑն循 յյ

μg/kg 塑剝ꄈ┖䇖车㚲杼  埠⪭䇖㏰㍑䷅曎循 %~%╯ꠑ注㵒剝固⢏䄑循 .%~.%

╯ꠑն篾冽辑伺院亡嫏压孾愓䷨䈲յ固漶䈲냖┦䤻䇕瓷耇ⱱ䍠耇席餉㎻㚍僗儬姚⫡蕇墧槴压孾氳

金姳ն 
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GCMSMS 法测定鸡肉中六六六和 DDT 的残留量 
摘 要：儗乄⮵榫㹢孅 GCMS-TQ NX └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽뙥缜╈⪠⪠⪠⽰ DDT 墧槴ꄈ

孾㲋氳亡嫏ն循 .~ ng/mL 葶㍴⫂䋧环剝固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑r ⡬㏰㛻◇ .压孾꡿循

.~. ng/mL ╯ꠑնꄆ㛄䓪孾陒篾冽辑伺宆䈲╙  ng/mL 氳剝固劫⿁鳀簘鲽劫  Ꙟ氳㼉ꪫ燠

RSD ㏰㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն劫⿁氳孾陒篾冽阾伺亡嫏鴠榫䓪荂㞑ն 

 

关键词：妰注荈隮-└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙  뙥缜  ⪠⪠⪠ DDT  

 

僗儬姚⫡蕇⪠⪠⪠⽰DDT佭┉眷냖䷞䇯隮儴谺⯘傾篺佭┪槡⺨㎁✳榫ꄈ僄㛻氳⫡蕇ն榺◇⴬

㰣䓪顏牔㲋鲹┼熨儴谺⯘循⫡┯┕✳榫⺵䏢䏢循⫡⛼擻⽰㎻㚍╈鰏Ꝛ休ꠑ⟊䧏┘⮇鉯簄⫡◲

⿁⽰朅㗟鵲䡗娤刌ն 

䡘㎁循┪篕䇗创⮤㶩䄖焔塛榟◲⽰✳榫⪠⪠⪠⽰DDT⛙⛼╙⪭☽⫡蕇氳⸊乢❤抆鲸⟊僗

㵽ꄈ氳榟◲塝㛚榺◇㛢䇗全Ꝛ僿氳✳榫┘☢⫡յ冷յ槺◲⿁⹨⮽┽ꄆ娤刌縡┦㎻㚍յ姢

╈齉僗鰏냖氳墧槴䢦♔䏭㳋佄鵠鲋㎻㚍⽰姢鱻燰⮽吤擻╈鲽⪍괐擻ꛔ鲽车㳫꥘䏆⿏几眷⢹䉔

㍕塝⪠⪠⪠⽰DDT循괐⿁╈⫡蕇墧槴氳压孾❤抆䏭ꄆ金ն 

⪠⪠⪠僗㛢熨⺱⮇䋳冘⛮⪭╈♔αյβյγյδ㍌熨ⶭ奃僄㛢循ⲁ擻⛮⫂╚金氳⮇鉯◲擻佭聰

姚䎬䡗㛢姚葋䡝㛢姚ꀂնGB -վ괐⿁╈⫡蕇僄㛻墧槴꡿ꄈտ鈺㲋⪠⪠⪠氳墧槴擻压孾⹧┕

鳮㍌熨⺱⮇䋳冘⛮⻡ꄈ╯⽰ն 

DDT循ⲁ擻⛮⫂氳꡹鉯┉亡ꪫ⺎♔聰⸼姚⴬藏榟䡗DDE⛙鲋爊鰏╙簾䜈⺁┉亡ꪫ⺎♔鵠

鲋┉篒鲸⸊⛼榫榟䡗DDDն塝㛚DDT㰇循┼熨⺱⮇䋳冘⛮o,p'-DDT⽰p,p'-DDTնGB -

վ괐⿁╈⫡蕇僄㛻墧槴꡿ꄈտ鈺㲋DDT氳墧槴擻压孾⹧┕鳮㍌縖⻡ꄈ╯⽰ն 

儗乄✳榫GCMS-TQ NX└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽┉熨孾㲋뙥缜╈⪠⪠⪠⽰DDT墧槴

ꄈ氳亡嫏ն院亡嫏固漶⺎ꪣ⺎╙뙥缜璡缜⯆⿁╈⪠⪠⪠⽰DDT墧槴擻压孾䬠❠⹇縓ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-TQ NX └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙ 

荈隮刼SH-Rxi- Sil MS m × . mm × . μm 

刼峪爊䈌˳_˳/min_˳_˳/min_˳( min) 

鲽劫⹾峪䈲˳                    

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 min 

鰉妰盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 

刼孲ꄈ. mL/min 

鲽劫ꄈ μL 

熊查嶏峪䈲˳ 

熊查⴬亡䌋EI 

䫙⹾峪䈲˳ 
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压孾榾始隀隍榾始 +. kV ꃾ꥘亡䌋MRM ꃾ꥘⹇丘鈷辑  
 

辑   MRM ꃾ꥘⹇丘辑 

䈌⺙ ⫡蕇⺳燢 ⟊槴休ꠑ/min 㲋ꄈ熊查㵒 CE 㲋䓪熊查㵒  CE 㲋䓪熊查㵒  CE 

 α-⪠⪠⪠ . .>.  .>.  .>.  

 β-⪠⪠⪠ . .>.  .>.  .>.  

 γ-⪠⪠⪠ . .>.  .>.  .>.  

 δ-⪠⪠⪠ . .>.  .>.  .>.  

 p,p'-DDE . .>.  .>.  .>.  

 o,p'-DDT . .>.  .>.  .>.  

 p,p'-DDD . .>.  .>.  .>.  

 p,p'-DDT . .>.  .>.  .>.  

1.3 样品前处理 
劫⿁⯥㚲杼孲爊⹇拨 GB/T .-վ缜┚缜⯆⿁ ⪠⪠⪠յ幎幎寬墧槴ꄈ孾㲋տ孲爊㎂鈷

㎂ ն 

       
㎂  劫⿁⯥㚲杼孲爊 

 
2．结果与讨论 
2.1 标准溶液 TIC 图 
 ng/mL 氳岝⺭剝固巖尔 TIC ㎂㞝㎂  䢦炐⴬⺭擻注⪩⟔䕜鈷辑 ն 

 g 陒劫塑⪍  mL 냖姚ꁂ⫼光ꁂ岝⺭尔: 

˳姢宺寕⴬淋因ⷌ舘㲝峪 

鯸燰舘⮇尔庀习淋榫姢嬲専塜䄕戇䬠⹧ 

塑⪍  mL 宆漰ꁂ 

ꪐ糌⮇㷄䋶┖㷄巖尔ꄆ㛄䳩⛼ ~ 埠 

塑⪍  mL  g/L 漰ꁂꙶ巖尔 

ꪐ糌⮇㷄䋶┖㷄巖尔帱篣⻹ꢝ㛢⛸姢 

䬠⹧尔孲篺沸僗  g 端姢漰ꁂꙶ氳庀习淋榫溍媧ꂊ嬲専庀习丘埠 

⺭淋帱尔⽰嬲尔仄鯸蠕䇕 

塜䄕戇㲋㳋舘  mL䏨孾 
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㎂  剝固巖尔 TIC ㎂ 

 

2.2 标准曲线 
♔ 5 μg/mL 氳岝⺭剝固⿁╙头尔✳榫뙥缜狝氫㓹顏鵠鲋印䈲燵ꄂ氳亡嫏❤埠鿥⯆䡗宆䈲╙

.յ.յյ ⽰  ng/mL 氳岝⺭剝固巖尔ն䧝 . ╈⮇冫兣♭孾㲋⺵♔⺨⫡蕇宆䈲╙航

㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪㞝㎂  䢦炐宆䈲╙ . ng/mL 氳岝⺭剝固巖尔╈  熨⫡

蕇氳顏ꄈ荈隮㎂鈷㎂ ն♔宆䈲╙ 2.5 ng/mL 氳剝固巖尔䧝拨  ⠙ S/N 阞畀⺨⴬⺭擻氳♙压孾

꡿⺨⫡蕇氳剝固傪篪注⪩硍丘⹖压孾꡿鈷辑 ն 

 

             

10.0 10.5 11.0 11.5 12.0 12.5 13.0 13.5 14.0 14.5 15.0

0.0

2.5

5.0

7.5

(x100,000)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

2.0e6
α-Lindane
y = 4311.041x + 2108.922
R² = 0.9999778    R = 0.9999889

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

β-Lindane
y = 3405.592x + 3121.947
R² = 0.9999689    R = 0.9999844

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

γ-Lindane
y = 3779.212x + 1834.321
R² = 0.9999879    R = 0.9999939

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

2.5e5

5.0e5

7.5e5

1.0e6

1.3e6

δ-Lindane
y = 2918.960x + 2418.962
R² = 0.9999591    R = 0.9999796

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

 
  

 

 
 

 
 

α-⪠⪠⪠ β-⪠⪠⪠ 

γ-⪠⪠⪠ δ-⪠⪠⪠ 
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㎂    熨⫡蕇剝固傪篪 

 

 
 

 
 

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

2.0e6

2.5e6

p,p'-DDE
y = 5553.286x - 726.7141
R² = 0.9999813    R = 0.9999906

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

1.0e6

2.0e6

3.0e6

4.0e6

5.0e6
o,p'-DDT
y = 10493.35x - 6919.520
R² = 0.9999258    R = 0.9999629

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

1.0e6

2.0e6

3.0e6

4.0e6
p,p'-DDD
y = 8400.984x - 27565.08
R² = 0.9993090    R = 0.9996545

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ppb)
0 200 400

Area

0.0e0

1.0e6

2.0e6

3.0e6

4.0e6
p,p'-DDT
y = 8345.884x - 31893.11
R² = 0.9989732    R = 0.9994865

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

7.17e3Q 181.00>145.00 (+)
RT=10.275

RT (min)
10.0 10.1 10.2 10.3 10.4 10.5

0.00

%

100.00

6.74e3Q 181.00>145.00 (+)
RT=10.627

RT (min)
10.4 10.6 10.8

0.00

%

100.00

6.69e3Q 181.00>145.00 (+)

RT=10.762

RT (min)
10.6 10.8 11.0

0.00

%

100.00

5.64e3Q 181.00>145.00 (+)
RT=11.138

RT (min)
11.0 11.2 11.4

0.00

%

100.00

p,p'-DDE o,p'-DDT 

p,p'-DDD p,p'-DDT 

α-⪠⪠⪠ β-⪠⪠⪠ 

γ-⪠⪠⪠ δ-⪠⪠⪠ 
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㎂    熨⫡蕇顏ꄈ荈隮㎂. ng/mL 

辑    熨⫡蕇剝固傪篪注⪩硍丘⹖♙压孾꡿ 

䈌⺙ ⫡蕇⺳燢 注⪩硍丘 R 压孾꡿ng/mL 
 α-⪠⪠⪠ . .  
 β-⪠⪠⪠ . .  
 γ-⪠⪠⪠ . .  
 δ-⪠⪠⪠ . .  
 p,p'-DDE . .  
 o,p'-DDT . .  
 p,p'-DDD . .  
 p,p'-DDT . .  

2.3 重复性测试结果 
♔宆䈲╙  ng/mL 氳剝固劫⿁鳀簘鲽劫  Ꙟ縓㴕♙ꄆ㛄䓪 熨⫡蕇篯⮇氳㼉ꪫ燠注㵒剝

固⢏䄑RSD%篾冽鈷辑 ն 

辑    熨⫡蕇ꄆ㛄䓪孾陒篾冽 

䈌⺙ ⫡蕇⺳燢 
㼉ꪫ燠 

RSD%n=6 
1 2 3 4 5 6 

 α-⪠⪠⪠       . 

 β-⪠⪠⪠       . 

 γ-⪠⪠⪠       . 

 δ-⪠⪠⪠       . 

 p,p'-DDE       . 

8.69e3Q 246.00>176.10 (+)
RT=13.597

RT (min)
13.4 13.6 13.8

0.00

%

100.00

1.66e4Q 235.00>165.10 (+)
RT=14.256

RT (min)
14.0 14.2 14.4

0.00

%

100.00

1.66e4Q 235.00>165.10 (+)

RT=14.315

RT (min)
14.2 14.4

0.00

%

100.00

1.12e4Q 235.00>165.10 (+)
RT=14.907

RT (min)
14.8 15.0

0.00

%

100.00

p,p'-DDE o,p'-DDT 

p,p'-DDD p,p'-DDT 
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 o,p'-DDT       . 

 p,p'-DDD       . 

 p,p'-DDT       . 

2.4 样品测试结果 
⹧  ♷뙥缜劫⿁䧝拨 . ╈䢦鳮⯥㚲杼孲爊鲽车劫⿁⯥㚲杼䧝拨 . ╈䢦鳮⮇冫兣♭鲽车

孾陒㲋ꄈ篾冽鈷辑 ն 
辑  劫⿁㲋ꄈ篾冽 

劫⿁籁⺙ 
压孾篾冽ng/mL 

α-⪠⪠⪠ β-⪠⪠⪠ γ-⪠⪠⪠ δ-⪠⪠⪠ p,p'-DDE o,p'-DDT p,p'-DDD p,p'-DDT 
 3.32 . - - - - - - 
 24.44 . - - - - - - 
 - . - - - - - - 
 153.12 . . - - - - - 
 208.10 . . - - - - - 
 58.60 - . - - - - - 
 33.17 - . - - - - - 
 20.52 . - - - - - - 
 10.77 . - - - - - - 

 37.41 . - - - - - - 

嫱-辑炐儔压⭴ն 

3．结论 
儗乄⮵榫 GCMS-TQ NX └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙䋧环▽뙥缜╈⪠⪠⪠⽰ DDT 墧槴ꄈ氳孾

㲋亡嫏ն循 .~500 ng/mL 宆䈲葶㍴⫂ 熨⫡蕇篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘 R ㏰㛻◇ .压孾꡿

循 .~. ng/mL ╯ꠑն宆䈲╙  ng/mL 氳剝固劫⿁鳀簘鲽劫  Ꙟ㼉ꪫ燠氳 RSD ㏰㵸◇ %

ꄆ㛄䓪荂㞑ն院亡嫏鴠榫◇뙥缜璡缜⯆⿁╈⪠⪠⪠⽰ DDT 墧槴ꄈ氳固漶孾㲋ն 
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超高效液相色谱三重四极杆质谱联用法测定水质中 17 种全氟化合物 
摘 要：儗乄✳榫飃냖䷞尔注荈隮♙-└ꄆ㍌冓儼顏隮♙䋧环姢顏╈  熨噪姀⴬⺭擻墧槴氳孾㲋亡嫏ն

亡嫏㰣篾冽简炐劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 . ♔┕㵒┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固巖尔⺨䇖车孾陒 

埠泘剝⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 . % ~ . %⽰ . % ~ .%╯ꠑ

♙瞿㳢䈲荂㞑劫⿁塑剝㍑䷅曎㏰循 . ~ .%╯ꠑն院亡嫏牔㲋䓪յꄆ㛄䓪㞑յ愓䷨䈲냖

⺎榫◇姢顏╈㛢熨噪姀⴬⺭擻氳墧槴压孾ն 

 

关键词： 飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮 噪姀⴬⺭擻 姢顏 
 

噪姀⴬⺭擻perfluoroalkyl substances, PFASs佭䧗僗儬擻⮇查╈舘㵽┉╄澠⸊查┕篾⺭氳藏

⸊ 查 噪 鼨 逈 姀 ⸊ 查 ⹧ 创  ⪭ ⴬ 㰣 鵠 䌋 ╙ F(CF)n-R  㷯 ◇ 鲹 眷 ⴬ ⺭ 擻 氳 ╚ 金 僗 噪 姀 紲 ꁂ 眷

perfluoroalkyl carboxylic acids, PFCAsյ噪姀瀦ꁂ眷perfluoroalkyl sulfonic acids, PFSAsն榺

◇ PFASs ⮇查╈ C-F ⴬㰣꜄ꪝ浪牔㲋✳⪭僗释攑氳䓪顏㞝辑ꪫ孨䓪냖յ縨懷䓪յ縨ꁂ䓪յ橋

姢䓪⽰橋耏䓪ն鲹◙剩荂攑䓪✳䐂 PFASs 䐂⮽ꪝ浪䇯嫚氳䈒榫ն循䄄┯┕⺎♔⛼╙纺⺭擻յ辑ꪫ

孨䓪⯘յ射帑⯘⽰⫡蕇循ら┯┕⺎♔榫◇篥篲寏乢յ┘睳寏乢յ⸼娤⯘յ괐⿁ⴎ逸⽰媒愅愂

璡ն 

溿狓⹠朆噪姀⴬⺭擻僗弍循夽䓪յ榟擻蠸燠䓪յ䧏╦䓪⹖Ꝛ饄熊鱻燰氳攑䓪㣛羈朅㗟㱧噪

⹖几⛮⢹䉔ն噪姀⴬⺭擻氳냖倽꨽ꄈ┚脒翩毋յ羅毋յ涸╖毋յ嵼橩䓪篾罄慉յ냖羑㍾ꁣ⽰냖㶿ꁂ

轑檯յ榻敯脆檜檫璡㰇循注⪩䓪ն⴮紇⽰埫孙┉◙㎁㳄⯆㲋▽ PFASs 氳깱榫姢⽰㏐┖姢յ屭姢剝固

♔⟊꤄几⛮⢹䉔ն 䇗紇㎁ EPA 漶㲋깱榫姢╈ PFOS ⽰ PFOA 氳俪㲋⢹䉔⹇縓⡬⮇⮷╙  ⽰

 ng/Lն╙▽⟊䥉姢顏榟䒳㱧噪⽰几⛮⢹䉔㵒噪姀⴬⺭擻鲽车沪孾յ䪭䭃娤刌敯⬅奥⮇䑒金ն

 䇗  僖  仼娡萁泹㏐亡剝固վDB /T - 姢顏  熨噪姀⴬⺭擻氳孾㲋냖䷞尔注荈

隮╏纭顏隮嫏տ⹠䄭ն 

儗乄✳榫㹢孅냖⮇鱂尔顏纭榫♙ LCMS-䋧环▽姢顏╈  熨噪姀⴬⺭擻氳尔注荈隮╏篒

顏隮亡嫏ն 

 

1．实验部分 
1.1 仪器 
儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն 

⛮鿥糌╙ 
硍簊盘⯆ CBM-A 聰  妰  儬 DGU-A 

鰟  尔  嬇 LC-AD× 舅ⲁ鲽劫 SIL-AC 

刼  峪  畴 CTO-AC 尔注压孾 SPD-MA 

荈隮䄄⛼珇 LabSolutions Ver..  顏  隮  ♙ LCMS- 
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1.2 分析条件  
尔注荈隮兣♭ 

荈  隮  刼 Eclipse Plus C RRHD  mm ×. mm I.D., . μm  

孲  ⲁ  注 A- mM ꁫꁂꛋ姢巖尔B-光肖印䈲嬲聰爊䈌㞝辑䢦炐 

孲     鵮 . mL/min 刼     峪 ˳ 

鲽 劫 ⛮ 燠  μL   

辑   印䈲嬲聰爊䈌 

休ꠑmin A 注 B 注 

. % % 

. % % 

. % % 

. % % 

. % % 

顏隮兣♭ 
熊 查 嶏ESI - 塑懷嘗㐉峪䈲400˳ 

꧋⴬妰孲鵮3.0 L/min 䇕适妰孲鵮10 L/min   

塑懷妰孲鵮10 L/min 뀟槴休ꠑ100 ms 

䫙⹾峪䈲300˳ MRM ⹇丘鈷辑 2 

DL 峪䈲250˳  

辑   MRM 顏隮⹇丘 

NO ⴬⺭擻 葏乄⺳ 
⯥⛮ 

熊查 

◲擻 

熊查 

Q1 Pre 

Bias (V) 

CE 

(V) 

Q3 Pre  

Bias (V) 

 PFBA Perfluorobutanoic acid . .    

 PFPeA Perfluoropentanoic acid . 
.    

.    

 PFHxA Perfluorohexanoic acid . 
.    

.    

 PFHpA Perfluoroheptanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFOA Perfluorooctanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFNA Perfluorononanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFDA Perfluorodecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFUnDA Perfluoroundecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFDoDA Perfluorododecanoic acid . . . . . 
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. . . . 

 PFTrDA Perfluorotridecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFTeDA Perfluorotetradecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFHxDA Perfluorohexadecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFODA Perfluorooctadecanoic acid . 
. . . . 

. . . . 

 PFBS Perfluorobutane sulfonate . 
. . . . 

. . . . 

 PFHxS Perfluorohexane sulfonate . 
. . . . 

. . . . 

 PFOS Perfluorooctane sulfonate . 
. . . . 

. . . . 

 PFDS Perfluorodecane sulfonate . 
. . . . 

. . . . 

 C PFBA  . . . . . 

 C PFHxA  . . . . . 

 C PFOA  . . . . . 

 C PFNA  . . . . . 

 C PFDA  . . . . . 

 CPFUnDA  . . . . . 

 CPFDoDA  . . . . . 

 O PFHxS  . . . . . 

 C PFOS  . . . . . 

1.3 标准溶液的配置 
⹧鴠ꄈ氳  熨噪姀⴬⺭擻剝固巖尔⽰⫂剝巖尔尔榫榻ꁣ燵ꄂ鿥⯆䡗  μg/mL 氳岝剝⤴抛

巖尔⽰  ng/mL 氳⫂剝巖尔ն⹧固漶⛮燠氳剝劫⤴抛尔✳榫⮤㡏孲ⲁ注❤埠鿥⯆䡗 . ng/mL, 

. ng/mL,  ng/mL,  ng/mL,  ng/mL,  ng/mL 宆䈲氳剝固䄄⛼尔ն燰⹧  mL 剝固䄄⛼巖

尔◇厲荈鲽劫椿╈塑⪍  μL ⫂剝✳榫尔岝ⴇ䏨孾ն 

1.4 样品前处理方法 
 mL 劫⿁╈塑⪍  ng/mL 氳⫂剝巖尔  μLն✳榫䍐ꡗ熊查◬䩦⹛注⻹ꡭ㍾注蚃⹧刼

❤埠塑⪍  mL .%氳姏姢/榻ꁣ巖尔յ mL 榻ꁣ⽰  mL 飃篚姢鲽车孨⴬㵨塑⪍⫂剝氳劫⿁鵠鲋

㍾注蚃⹧刼孲鵮盘⯆循篑  幎/熯ն榫  mL  mmol/L ꁫꁂꛋ簾⫿巖尔层嬲㍾注蚃⹧刼噪姀⴬

⺭擻逈㍾㲋循㍾注蚃⹧刼┕塝⯥氳劫⿁⽰层嬲尔齉䋶糌ն㵨㍾注蚃⹧刼洡狝䥩䇕⺵❤埠榫  mL

榻ꁣ⽰  mL 氳姏姢/榻ꁣ巖尔w=.%层嬲榫  mL 纺┮懹熊䑐留䷅꥘层嬲尔ն㵨䷅꥘⮽氳

层嬲尔循姘妰⻻䇕♙宆籔舘  mL鵠鲋 . μm 帱腑⺵逸◇ . mL 厲荈鲽劫椿˳⟊㰇璡䏨♙
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压孾ն 

 
2．结果与讨论 

2.1  17 种全氟化合物标准溶液的 MRM 色谱图 
 熨 MRM 荈隮㎂㞝┖㎂  䢦炐ն 

 
㎂   熨噪姀⴬⺭擻 MRM 荈隮㎂ ng/mL 

2.2  17 种全氟化合物标准溶液的线性范围 
辑   熨噪姀⴬⺭擻篪䓪葶㍴ 

䈌⺙ ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 注⪩硍丘 r 固漶䈲% ⫂剝 

 PFBA Y = .X-.  .~ . .~. 13C4 PFBA 

 PFPeA Y =.X+. .~ . .~. 13C4 PFBA 

 PFHxA Y =. X+. .~ . .~. 13C4 PFHxA 

 PFHpA Y =.X+.  .~ . .~. 13C4 PFHxA 

 PFOA Y = .X+.  .~ . .~. 13C4 PFOA 

 PFNA Y =.X+.  .~ . .~. 13C4 PFNA 

 PFDA Y = .X+.  .~ . .~. 13C4 PFNA 

 PFUnDA Y =.X+.  .~ . .~. 13C4 PFUnDA 

 PFDoDA Y = .X-. .~ . .~. 13C2 PFDoA 

 PFTrDA Y = .X-. .~ . .~. 13C2 PFDoA 

 PFTeDA Y =.X-. .~ . .~. 13C2 PFDoA 

 PFHxDA Y =.X+.  .~ . .~. 13C2 PFDoA 

 PFODA Y=.X-. .~ . .~. 13C2 PFDoA 

 PFBS Y=.X-. .~ . .~. 18O2 PFHxS 

 PFHxS Y=.X+. .~ . .-. 18O2 PFHxS 

 PFOS Y=.X+. .~ . .-. 13C4 PFOS 

 PFDS Y=.X+. .~ . .-. 13C4 PFOS 

2.3  17 种全氟化合物标准溶液的定量限及检出限 
䧝拨劫⿁⮇冫氳噪鼨塠끈燢⹧  mL 飃篚姢塑剝宆䈲╙ . ng/L䇖车  ♷㵨⺨孾㲋篾

冽䩦畀╙劫⿁╈氳宆䈲䡝⻡ꄈ阞畀  埠䇖㏰孾㲋氳剝固⢏䄑亡嫏压⭴꡿劯䩺 HJ - վ朅
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㗟沪孾 ⮇冫亡嫏剝固⯆⟤队䤗儛㵗⮟տ鈺㲋䧝拨 MDL=t(,.)×S 鲽车阞畀♔  ⠙压⭴꡿⛼╙

孾㲋┖꡿ 熨⴬⺭擻氳⟔㉽奃⽰亡嫏压⭴꡿㞝┖辑  䢦炐ն  
辑  ⟔㉽奃(S/N)⽰亡嫏压⭴꡿♔⹖㲋ꄈ꡿ 

⺳燢 䇖㏰宆䈲姢䇖(ng/L) 剝固⢏䄑ng/L 孾㲋┖꡿ (ng/L) 压⭴꡿ (ng/L) 

PFBA 0.53 0.024 0.30  0.08  

PFPeA . . 0.18  0.04  

PFHxA . . 0.20  0.05  

PFHpA . . 0.18  0.04  

PFOA . . 0.30  0.08  

PFNA . . 0.31  0.08  

PFDA . 0.024 0.30  0.08  

PFUnDA . . 0.53  0.13  

PFDoDA . 0.040 0.50  0.13  

PFTrDA . . 0.54  0.14  

PFTeDA . . 0.52  0.13  

PFHxDA 0.53 . 0.54  0.14  

PFODA . . 0.80  0.20  

PFBS 0.47 . 0.15 0.04 

PFHxS . . 0.28  0.07  

PFOS 0.51 0.033 0.41  0.10  

PFDS 0.55 0.060 0.75  0.19  

2.4  方法精密度 
㵒┘⺱宆䈲岝⺭剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾

冽㞝辑  䢦炐ն篾冽简炐┘⺱宆䈲剝固⿁⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 . % ~ . %

⽰ . % ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪⹖愓䷨䈲篾冽 

劫⿁⺳燢 
RSD%8 ng/L RSD%100 ng/L 

R.T. Area R.T. Area 

PFBA 0.35 .  0.68 .  

PFPeA . .  . . 

PFHxA . .  . .  

PFHpA . .  . .  

PFOA . .  . .  

PFNA . .  . . 

PFDA . .  . .  

PFUnDA . .  . .  

PFDoDA . .  . .  

PFTrDA . .  . .  

PFTeDA . . . .  
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PFHxDA . .  . .  

PFODA . .  . .  

PFBS . .  0.20 .  

PFHxS . .  . .  

PFOS . .  . .  

PFDS . . . .  

2.5  加标回收率测试 
䧝拨 . ╈劫⿁⯆抛亡嫏塑剝宆䈲㞝┖辑  䢦炐⺨䇖车孾㲋  埠ն孾陒篾冽简炐 熨噪

姀⴬⺭擻劫⿁氳塑剝㍑䷅曎循 . ~ .%╯ꠑ篾冽㞝辑 ն 
辑  㓹顏塑剝㲓뀰篾冽 

劫⿁⺳燢 
塑剝宆䈲0.8 ng/L 塑剝宆䈲8 ng/L 塑剝宆䈲20 ng/L 

压孾⡬ ㍑䷅曎% 压孾⡬ ㍑䷅曎% 压孾⡬ ㍑䷅曎% 

PFBA . . . . . . 

PFPeA . . . . . . 

PFHxA . . . . . . 

PFHpA . . . . . . 

PFOA . . . . . . 

PFNA . . . . . . 

PFDA . . . . . . 

PFUnDA . . . . . . 

PFDoDA . . . . . . 

PFTrDA . . . . . . 

PFTeDA . . . . . . 

PFHxDA . . . . . . 

PFODA . . . . . . 

PFBS . . . . . . 

PFHxS . . . . . . 

PFOS . . . . . . 

PFDS . . . . . . 

2.6  样品测试 
䧝拨 . ╈劫⿁⯆抛亡嫏㚲杼舅全姢劫⿁䇖车孾㲋  埠篾冽㞝㎂  䢦炐孾䐂舅全姢劫⿁

⻡僗 PFOA .±. ng/L, PFHpA .±. ng/L,PFPEA .±. ng/L,PFHxA .±. ng/L, 

PFNA .±. ng/L, PFDA .±. ng/Lն 
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㎂  舅全姢劫⿁ MRM 荈隮㎂ 

 
3. 结论 

儗乄✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋姢劫╈ 

熨噪姀⴬⺭擻墧槴氳亡嫏ն院亡嫏循  min ⫂㱮䡗  熨噪姀⴬⺭擻⽰  熨⫂剝氳⮇冫劆固傪篪

氳注⪩硍丘㏰循 . ♔┕ն㵒┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固巖尔⺨䇖车孾陒  埠泘剝⴬⺭擻氳⟊槴休

ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 . % ~ . %⽰ . % ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն㵒◇

劫⿁塑剝⯥㚲杼⺵┕儬⮇冫㍑䷅曎循 . ~ .%╯ꠑն院亡嫏僗愓䷨䈲냖յꄆ㛄䓪㞑氳剩

ⲡ⺎榫◇姢劫╈㛢熨噪姀⴬⺭擻氳墧槴压孾ն 
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三重四极杆质谱测定土壤中的 3 种六溴环十二烷异构体 
摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾

㲋㎻㚍╈氳  熨⪠巑朅奥◅戇HBCD䋳冘⛮氳亡嫏ն劫⿁篺塑鵮巖⯘蚃⹧飃냖䷞尔注荈隮 LC-

A ⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- ⫂剝嫏鲽车㲋ꄈ⮇冫ն ╈ HBCD ꪝ㵒何䋳冘⛮循 .~ 

μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑注⪩硍丘㛻◇ 0.9997㵒 . μg/L ⽰ . μg/L 剝固巖尔鳀簘 7 埠鲽劫

 ╄宆䈲剝固⿁氳㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑⮇⮷⛦◇ .%⽰ .%♙瞿㳢䈲荂㞑⹇拨剝固 HJ

鲽车压⭴꡿孾陒 ╄篯⮇氳压⭴꡿⮇⮷╙ .յ.յ. ng/kg㲋ꄈ꡿⮇⮷╙ 5.0յ4.8յ5.6 ng/kgն 

 

关键词：⪠巑朅奥◅戇 ㎻㚍 飃냖䷞尔注荈隮♙ └ꄆ㍌冓儼顏隮♙ 
 

⪠巑朅奥◅戇hexabromocyclododecane, HBCD佭ꢝ奥巑纭葋ꂊյ㍌巑⹙ꀂ A ╯㛚氳┪槡

瑭└㛻ꡢ边⯘◲⿁նHBCD ╙塑㑔ꡢ边⯘佄☳◲⿁╈ꄂ䷒鲽⪍朅㗟淋⚢循ⲁ擻⛮耏罙篯篲╈

燠碶┖全㵒ⲁ擻⛮⫂⮇蛋⽰⩦橻硍簊◲榟䏆⿏䌖颯┉硍⮜檜檫ն 䇗  僖  仼舘  仼埫

沾㲗阫鵠鲋▽  熨 SVHC냖䈲⪩嫱氳擻顏⪭╈ⴎ䦮 HBCDն泘⯥浪榫氳压孾♙佭妰顏纭儬

GCMS⽰尔顏纭儬LCMSն榺◇✳榫ꪝ冓䓪奓篱留刼ꥈ◇⮇熊 HBCD 氳  熨䋳冘⛮縡┦ HBCD

循峪䈲냖◇  ˳休ⷊ⹠榟懷ꄆ䪷[]循  ˳ ♔┕僗聰巑꡹鉯朆霅㍕塝妰注荈隮淋┘鴠◇ HBCD

䋳冘⛮氳⮇熊ն抆縡泘⯥╙塛䡘㎁俪端✳榫尔顏顏亡嫏压孾㎻㚍╈ HBCD 氳㎁㳄剝固ն儗乄✳榫

㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫䋧环▽䒍鵮固漶孾㲋㎻㚍╈

 熨 HBCD 䋳冘⛮氳亡嫏❠注⪩压孾几⼥⹇縓ն 

 
㎂  ⪠巑朅奥◅戇篾冘 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

荈 隮 刼Shim-pack XR-ODS III. mm I.D.× mm L., . μm 

孲 ⲁ 注 A 注˒ mM ꁫꁂꛋ姢巖尔B 注˒榻ꁣ/光肖(/, v/v) 
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孲    鵮. mL/min 

鲽劫⛮燠 μL 

刼    峪˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰⮤㡏宆䈲╙ B 注 %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
辑  HBCD 印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop  

顏隮兣♭ 

熊 查 嶏       ESI顆熊查嘗䌋 

塑懷嘗㐉峪䈲   ˳ 

DL 峪䈲      ˳ 

꧋⴬妰孲鵮     . L/min 

䇕适妰孲鵮      L/min 

熊查嶏榾始  -. kV 

熊查嶏⛤糌      mm 

䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

뀟槴休ꠑ        ms 

滑鳁休ꠑ        ms 

MRM ⹇丘     鈷辑 ն榺◇  熨泘剝擻╙ꪝ㵒何䋳冘⛮䢦♔✳榫⺱┉ MRM ⹇丘ն 
辑  MRM剩⴬⹇丘 

⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre Bias(V) CE(V) Q3 Pre Bias(V) 

HBCD 640.60 
.* . . . 

. . . . 
C-α-

HBCD 
. . . . . 

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 样品制备 
剝固巖尔鿥⯆ 

燢⹧ . mg HBCD 榫光肖㲋㳋⮽  mL䐂⮽  mg/mL 氳剝固⤴抛尔⫋榫光肖鵄篒燵ꄂ䡗

宆䈲╙ , ,  , , , ., ., . μg/L 氳剝固䄄⛼尔⫂剝 C-α-HBCD 宆䈲╙  μg/L榫◇⯆

⛼劆固傪篪ն 

劫⿁⯥㚲杼亡嫏㞝┖ 

燢  g ㎻㚍劫⿁塑⪍  mL 塜䄕戇/┮ꀨ/, v/v塑鵮巖⯘蚃⹧  min䬠⹧  埠

⺭淋䬠⹧尔仄鯸蠕⹠宆籔⮽ ~ mL榻ꁣ㲋㳋⮽  mLն熊䑐. μm 帱腑鲋帱⺵鲽劫孾陒ն 

 

2. 结果讨论 
2.1 标准样品的 MRM 色谱图 

 μg/L 剝固劫⿁僗䏭㞑氳⿏䈒┦䐂⮽▽荂㞑氳⮇熊⪭ MRM 荈隮㞝㎂ 2 䢦炐㼉ꪫ燠⹖ S/N
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篾冽鈷辑 ն 

 
㎂   μg/L HBCD 剝固⿁氳 MRM 荈隮㎂ 

 

2.2 线性关系 
宆䈲╙ , ,  , , ., . μg/L 氳剝固巖尔䧝 1.2 ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋♔宆䈲奃╙航㏿剝

㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝⫂剝嫏⯆⛼劆固傪篪㞝㎂ 3 䢦炐նHBCD 循 .~ μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂

㞑篪䓪亡爊⽰注⪩硍丘⟔䕜鈷㎂ ն 

   

α-HBCD 
Y = (.)X + (.) 

r=. 

β-HBCD  

Y = (.)X + (-.) 

r=. 

γ-HBCD  

Y = (.)X + (-.) 

r=. 

㎂  HBCD 劆固傪篪⹖篪䓪亡爊⟔䕜 

2.3 方法检出限和定量限 
⹇拨剝固 HJ㵨宆䈲╙ . μg/L 剝固劫⿁鳀簘鲽 7 Ꙟ篾冽⯯ꢝ熊紮⡬⺵㵨孾㲋篾冽阞

畀⪭剝固⢏䄑 S塝休♙压⭴꡿ MDLS×.♔  ⠙压⭴꡿漶㲋泘剝擻氳㲋ꄈ꡿ն孾㲋篾冽

㞝辑  䢦炐ն縓诿⯥㚲杼亡嫏宆籔  ⠙㍕塝亡嫏压⭴꡿⺎鱳 .~. ng/kg亡嫏㲋ꄈ꡿⺎鱳

.~. ng/kgն 
辑  HBCD 氳♙压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿ 

⺳燢 
䇖车劫/( . g/L) 䇖㏰⡬ 

(g/L) 

剝固 

⢏䄑(S) 

压⭴꡿ 

(g/L) 

㲋ꄈ꡿ 

(g/L)        

α-HBCD .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  

β-HBCD .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  

γ-HBCD .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  

 
 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

250

500

750

1000

1250
1:640.60>79.00(-)

0.0 25.0 Conc. Ratio
0

10

20

30

40

Area Ratio

0.0 25.0 Conc. Ratio
0

25

50

Area Ratio

0.0 25.0 Conc. Ratio
0

10

20

30

40Area Ratio

辑  HBCD 剝固⿁氳燠⮇篾冽 

⺳燢 㼉ꪫ燠 S/N  

α-HBCD  . 

β-HBCD  . 

γ-HBCD  . 
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2.4 精密度实验 
縓㴕▽ . μg/L ⽰  μg/L 氳 HBCD 剝固⿁ 7 埠鲽劫氳ꄆ㛄䓪篾冽简炐♙僗荂㞑氳ꄆ㛄

䓪. μg/L 劫⿁ 7 埠鲽劫氳 RSD%⛦◇ .% μg/L 劫⿁ 7 埠鲽劫氳 RSD%⛦◇ .%ն 

          

   ㎂   HBCD 剝固⿁ 7 埠鲽劫氳ꄆ荈隮㎂䄅㎂ μg/L⺓㎂. μg/L 

辑  剝固⿁㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽n= 

No. 
1 μg/L 0.1 μg/L 

α-HBCD β-HBCD γ-HBCD α-HBCD β-HBCD γ-HBCD 

1 , , ,    
2 , , ,    
3 , , ,    
4 , , ,    
5 , , ,    
6 , , ,    
7 , , ,    

RSD% . . . . . . 

2.5 地表水样品 
㎻㚍劫⿁䧝拨 . 塠끈鲽车㚲杼鲽劫孾陒压孾⮽䐭ꄈ氳 HBCD宆䈲循㲋ꄈ꡿♔┖荈隮

㎂鈷㎂ 5ն㓹顏塑剝 . μg/L 劫⿁氳荈隮㎂鈷㎂ 6ն 

 

㎂  ㎻㚍劫⿁氳 MRM 荈隮㎂  ㎂  ㎻㚍㓹顏塑剝 . μg/L 劫⿁氳 MRM 荈隮㎂ 

3. 结论 
䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋㎻㚍

╈  ╈ HBCD ꪝ㵒何䋳冘⛮氳亡嫏ն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յ愓䷨䈲냖յꄆ㛄䓪㞑氳攑憠ն 熨 HBCD

ꪝ㵒何䋳冘⛮循 3 ⮇ꙵ⫂䐂⮽▽㱮噪⮇熊亡嫏压⭴꡿⺎鱳 .~. ng/kg. μg/L ⽰  μg/L 剝固

巖尔鳀簘  埠鲽劫㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷⛦◇ .%⽰ .%ն 

0.0 1.0 2.0 min

0

10

20

30

40 1:640.60>81.10(-)
1:640.60>79.00(-)

0.0 1.0 2.0 min

0

25

50

75 1:640.60>81.10(-)
1:640.60>79.00(-)

 μg/L . μg/L 
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LC-MS/MS 法测定动物源性食品中 13 种全氟化合物 
摘 要：儗乄⹇縓괐⿁㱧噪㎁㳄剝固վⲁ擻䓪괐⿁╈噪姀⴬⺭擻墧槴氳孾㲋 尔注荈隮-╏纭顏隮嫏տ

䥊䤉牮✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙孾㲋ⲁ擻䓪괐⿁╈  熨噪姀⴬⺭擻墧

槴氳亡嫏 min ⫂㱮䡗  熨噪姀⴬⺭擻氳⮇冫ն院亡嫏ꃾ榫⫂剝嫏劆固篪䓪⪩硍㞑注⪩硍

丘㏰循 . ♔┕ն♙⮇冫瞿㳢䈲냖⺨⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循

.%~ .%⽰ .% ~ .%╯ꠑն塑剝㍑䷅曎亡ꪫ 熨噪姀⴬⺭擻氳㍑䷅曎循 .~.%

╯ꠑն院亡嫏僗愓䷨䈲냖յꄆ㛄䓪㞑յ固漶䈲냖氳攑憠⺎榫◇ⲁ擻䓪괐⿁╈  熨噪姀⴬⺭擻氳

墧槴压孾ն 

 

关键词： └ꄆ㍌冓儼顏隮  ⲁ擻嶏䓪괐⿁  噪姀⴬⺭擻  

 

噪姀⴬⺭擻Perfluoroalkyl Substances, 甏燢 PFAS佭䧗僗儬擻⮇查╈舘㵽┉╄澠⸊查┕篾

⺭氳藏⸊查逈姀⸊查⹧创⪭⴬㰣鵠䌋╙ F(CF)n-R㷯◇鲹眷⴬⺭擻氳╚金僗噪姀紲ꁂ眷⽰噪姀瀦

ꁂ眷ն榺◇ PFAS ⮇查╈ C-F ꜄ꪝ浪牔㲋┘佄逈姢鉯յ⩞鉯䡝榟擻꡹鉯⺎循朅㗟╈䧏╦䓪㰇循յ

⺎Ꝛ饄熊⚩鰟յ⺎媯榟擻ꛔ碶燠䷒㛻㱚佭㎁ꡮ┕抛⹨⪩嫱氳亍㑔僗儬娤刌擻ն鲤䇗全循噪杷榟

䒳朅㗟硍簊յ榟擻⛮յ几⛮յ괐⿁璡㛢熨☮顏╈㏰僗 PFAS 压⭴նꈶ◇⪭䇯嫚㰇循䓪♔⹖僗烖篺夽

䓪յ榟墼夽䓪⽰⩦橻夽䓪璡攑憠PFAS ⺎耇㵒几⢹䉔䅠全⷇㲺䄖䌖颯几♜氳䇯嫚⪩嫱ն几眷膂괐

姢◲⿁յ□⹖□⯆⿁յ缜⹖缜⯆⿁յ冽褼璡㏰僗┘⺱爊䈲 PFAS 娤刌鲹佭几╚金氳膂괐石⪍곽ꢣ

⛙泘⯥㎁⫂㛚⪩◇괐⿁╈ PFAS 氳压孾⹖꡿ꄈ剝固☱佭狝氫ն㓹◇ PFAS 佄┚資氫顏篾⺭縡碶燠◇榟

擻⛮篯篲㲇氳㳫꥘攑䓪膂괐ⶭ奃鰏㛻氳ⲁ擻嶏䓪괐⿁攑⮷佭缿耫յ羅耫յ缠缜璡資氫顏⻡ꄈ

鰏냖氳㲇篯篲╈氳㳫꥘朆霅鰏╙俋鷥⛙丞⛮⻡ꄈ鰏⛦(鵠浪循μg/kg 篒⮷)ն㍕塝䋧环䒍鵮յ固

漶յ愓䷨氳压孾亡嫏⺎♔╙괐⿁╈ PFAS 氳곽ꢣ陁⚽䬠❠ꄆ金䤗儛䶺䧏ն 

儗乄⹇縓վⲁ擻䓪괐⿁╈噪姀⴬⺭擻墧槴氳孾㲋 尔注荈隮-╏纭顏隮嫏տ䥊䤉牮✳榫㹢孅└

ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫♙ LCMS-䋧环▽ⲁ擻嶏䓪괐⿁╈  熨噪姀⴬⺭擻氳⮇冫亡嫏╙注⪩车

┯几⼥⛼⹇縓ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն 
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⛮鿥糌╙ 

硍簊盘⯆ CBM-A 聰  妰  儬 DGU-A 
鰟  尔  嬇 LC-AD× 舅ⲁ鲽劫 SIL-AC 
刼  峪  畴 CTO-AC 顏  隮  ♙ LCMS- 
荈隮䄄⛼珇 LabSolutions Ver..   

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

滑 鳁 刼 
Shim-pack XR-ODS ̃ mm. L×. mm I.D., . μm 

㹢孅┕宿㲓뀰免僗꡿⪝⺚P/N: -- 

荈  隮  刼 Shim-pack GIST C-AQ  mm. L×. mm I.D., . μm  

㹢孅┕宿㲓뀰免僗꡿⪝⺚P/N: -- 

孲  ⲁ  注 A- mM 光ꁂꛋ姢巖尔B-榻ꁣ 

孲     鵮 . mL/min 

刼     峪  ˳  

鲽 劫 ⛮ 燠  μL  

嬲 聰 亡 䌋 印䈲嬲聰B 注⮤㡏奃❇╙%休ꠑ爊䈌鈷辑ն 

辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time(min) Modle Command Value 

1.50 Pumps Pump B Conc. 60 

6.00 Pumps Pump B Conc. 85 

710 Pumps Pump B Conc. 100 

9.00  Pumps Pump B Conc. 100 

9.10 Pumps Pump B Conc. 10 
13.00 Controller Stop  

顏隮兣♭ 
熊 查 ⴬ 嘗 䌋 ESI-  塑 懷 妰 孲 鵮  L/min 

꧋ ⴬ 妰 孲 鵮  L/min 䇕 适 妰 孲 鵮  L/min 

塑 懷 嘗 㐉 峪 䈲  ˳ 澛 䲖 妰 姑妰  kPa 

䫙 ⹾ 峪 䈲  ˳ 䣴 䬞 嘗 䌋 㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

D L 峪 䈲  ˳ M R M ⹇ 丘 鈷辑 

辑   MRM 顏隮⹇丘 

No. 
╈乄 

⺳燢 
葏乄甏燢 

CAS 

No. 

⯥⛮ 

熊查 

◲擻 

熊查 

QPre 

Bias(V) 

CE 

(V) 

QPre 

Bias(V) 

 噪姀┊戇紲ꁂ PFBA -- . .    

 噪姀䡏戇紲ꁂ PFPeA -- . .    

 噪姀䄕戇紲ꁂ PFHxA 307-24-4 . 
.    

.    

 噪姀䈞戇紲ꁂ PFHpA 375-85-9 . .    
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.    

 噪姀䄕戇瀦ꁂꙶ PFHxS 82382-12-5 . 
.    

.    

 噪姀鰨戇紲ꁂ PFOA 335-67-1 . 
.    

.    

 噪姀鰨戇瀦ꁂꙶ PFOS 4021-47-0 . 
.    

.    

 噪姀㚗戇紲ꁂ PFNA 375-95-1 . 
.    

.    

 噪姀氣戇紲ꁂ PFDA 335-76-2 . 
.    

.    

 噪姀氣戇瀦ꁂꙶ PFDS 2806-15-7 . 
.    

.    

 噪姀奥┉戇紲ꁂ PFUdA 2058-94-8 . 
.    

.    

 噪姀奥◅戇紲ꁂ PFDoA 2058-94-8 . 
.    

.    

 噪姀奥◅戇瀦ꁂꙶ PFDS - . 
.    

.    

 13C4-噪姀鰨戇瀦ꁂꙶ MPFOS - . 
.    

.    

 13C4-噪姀鰨戇紲ꁂ MPFOA - . .    

1.3 标准溶液的配置 
㵨  熨噪姀⴬⺭擻岝⺭剝固巖尔 μg/mL⽰  熨⫂剝巖尔尔MPFOS ⽰ MPFOA宆䈲㏰

╙  μg/mL榫榻ꁣ燵ꄂ鿥⯆䡗宆䈲⮇⮷╙ . ng/mLյ. ng/mL, . ng/mL,  ng/mL,  

ng/mLյ ng/mL ⽰  ng/mL 岝⺭剝固䄄⛼尔⪭╈⫂剝擻 MPFOS ⽰ MPFOA 氳宆䈲㏰╙ . 

ng/mLն 

1.4 样品前处理方法 
.. 䬠⹧亡嫏 

⹧陒劫  g固漶舘±. g◇  mL 纺┮懹熊䑐留固漶塑岝⺭⫂剝䄄⛼尔 μg/mL

 μLյ姢  mL寿仄  min塑 .%沩ꁂ光肖巖尔  mL r/min 䨖蔷  min塑姚⴬ꙶ  

g r/min ⫋䨖蔷  min r/min 熊䑐  minն⹧┕裂尔舘  mL 纺┮懹熊䑐留˳姘⻻

舘篑  mLն 

.. 困⴬亡嫏 

... 缠缜յ缿耫յ羅耫 

循┕鳮纺┮懹熊䑐留╈塑 PSA  mgյC  mgյGCB  mg寿仄  min r/min 䨖蔷

 min r/min 熊䑐  minն⹧┕裂尔舘⺁┉╄  mL 纺┮懹熊䑐留╈˳姘⻻舘鲤䇕塑
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榻ꁣ . mL ✳巖鉯 r/min 熊䑐  min⹧┕裂尔䏨儬孾㲋ն 

... 耏罙眷 

循┕鳮纺┮懹熊䑐留╈塑 PSA  mgյC  mgյGCB  mg寿仄  min r/min 䨖蔷

 min r/min 熊䑐  minն⹧┕裂尔舘⺁┉╄  mL 纺┮懹熊䑐留╈˳姘⻻舘鲤䇕塑

榻ꁣ . mL ✳巖鉯抆⺵塑  mL 光肖깴⽰氳塜䄕戇寿仄  min r/min 熊䑐  min䋶⸼

┕㷄塜䄕戇⹧┖㷄巖尔❠尔注荈隮-╏纭顏隮孾㲋ն 

 
2．结果与讨论 
2.1 MRM 色谱图 
 熨噪姀⴬⺭擻⹖⪭  ╄⫂剝擻氳 MRM 荈隮㎂㞝┖㎂  䢦炐ն 
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㎂   熨噪姀⴬⺭擻⹖⫂剝擻氳 MRM 荈隮㎂. ng/mL 

2.2 线性关系 
㵨┕鳮  熨噪姀⴬⺭擻劆固䄄⛼巖尔䧝 . 兣♭鲽车孾㲋⫂剝嫏㲋ꄈ♔宆䈲╙航㏿剝

㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪鼨⮇劆固傪篪㎂㞝㎂  䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑注⪩

硍丘㏰㛻◇ .篪䓪㍑陸瞿漶䈲循 .~.%╯ꠑ篾冽鈷辑 ն 

         
㎂  鼨⮇⴬⺭擻劆固傪篪㎂ 
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辑   熨噪姀⴬⺭擻篪䓪葶㍴儹ꄆ /C 

䈌⺙ ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 注⪩硍丘 r 固漶䈲% 

 PFBA Y = .X -. .~ . .~. 

 PFPeA Y = (.)X + (-.) .~ . .~. 

 PFHxA Y = (.)X + (-.) .~ . .~. 

 PFHpA Y = (.)X + (-.) .~ . .~. 

 PFHxS Y = (.)X + (-.) .~ . .~. 

 PFOA Y = (.)X + (.e-) .~ . .~. 

 PFOS Y = (.)X + (-.e-)  .~ . .~. 

 PFNA Y = (.)X + (-.e-) .~ . .~. 

 PFDA Y = (.)X + (.e-) .~ . .~. 

 PFDS Y = (.)X + (-.) .~ . .~. 

 PFUdA Y = (.)X + (-.e-) .~ . .~. 

 PFDoA Y = (.)X + (.e-) .~ . .~. 

 PFDoS Y = (.)X + (-.e-) .~ . .~. 

2.3 精密度 
㵒┘⺱宆䈲劆固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠縓㴕♙瞿㳢䈲篾冽鈷┖辑 ⺨⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ

⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% ~ .%⽰ .% ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑   ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪⹖愓䷨䈲篾冽 

劫⿁⺳燢 
RSD%0.5 ng/mL RSD%2 ng/mL 

R.T. Area R.T. Area 

PFBA . . . . 

PFPeA . . . . 

PFHxA . . . . 

PFHpA . . . . 

PFHxS . . . . 

PFOA . . . . 

PFOS . . . . 

PFNA . . . . 

PFDA . . . . 

PFDS . . . . 

PFUdA . . . .  

PFDoA . . . .  

PFDoS . . 0.08 . 

2.4 加标回收率测试 
⹧映歹缜  g䧝拨 . 劫⿁⯆抛亡嫏縓㴕亡嫏氳塑剝㍑䷅曎劯䩺剝固╈氳亡嫏꡿⡬╙ . 

μg/kg 氳金姳阻㲋㲓뀰塑剝宆䈲⮇⮷╙ 狝氫յ.յ. ⽰ . μg/kg塝休㚲杼⺵氳巖尔劫儗

氳杼阷⛮燠宆䈲⮇⮷╙ 狝氫յ.յ. ⽰ . ng/mL夷╄宆䈲  ╄䇖车劫ն㲓뀰╈⹠朆映

歹缜压⭴⭓╄ PFAS ⴬⺭擻⪭荈隮㎂⽰孾陒篾冽鈷 .塑剝㍑䷅劫⿁氳荈隮㎂鈷㎂ ㍑䷅曎篾
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冽㞝┖辑  䢦炐 熨噪姀⴬⺭擻氳塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑն 

 
㎂  映歹缜塑剝㍑䷅孾陒荈隮㎂. ng/mL 

辑  塑剝㍑䷅曎篾冽 

劫⿁⺳燢 
塑剝宆䈲0.4 ng/mL 塑剝宆䈲1.0 ng/mL 塑剝宆䈲5.0 ng/mL 

压孾⡬ ㍑䷅曎% 压孾⡬ ㍑䷅曎% 压孾⡬ ㍑䷅曎% 

PFBA . . . . . . 

PFPeA . . . . . . 

PFHxA . . . . . . 

PFHpA . . . . . . 

PFHxS . . . . . . 

PFOA . . . . . . 

PFOS . . . . . . 

PFNA .  . . . . 

PFDA . . . . . . 

PFDS . . . . . . 

PFUdA . . . . . . 

PFDoA . . . . . . 

PFDoS . . . . . . 

2.5 样品测试 
劯䩺 . 循映歹缜╈塑剝㍑䷅曎㲓뀰╈氳孾陒篾冽⹠朆僗压⭴⭓╄ PFAS ⴬⺭擻⪭荈隮㎂鈷

┖㎂ 孾䐂院歹缜劫⿁╈⮇⮷⻡僗 PFBA . ng/mLPFHxS . ng/mLPFOA . ng/mL

PFOS . ng/mLն 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 min
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㎂  映歹缜孾陒荈隮㎂ 

 

3. 结论 
儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅└ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫♙ LCMS- 孾㲋ⲁ擻䓪괐⿁╈  熨噪姀⴬⺭

擻墧槴氳亡嫏ն亡嫏篪䓪葶㍴㳑յ⯥㚲杼甏⶝յ愓䷨䈲냖յ牔㲋⺎ꪣ鴠榫◇ⲁ擻䓪괐⿁╈噪姀⴬⺭

擻墧槴ꄈ氳压孾⽰沪盘ն 

 

 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 min
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2.2 环境内分泌干扰物 
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柱前衍生-气相色谱质谱法测定地表水中辛基酚、壬基酚含量 
摘 要：戇㓹ꀂ眷⴬⺭擻㞝鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ僗䏭䍠氳⫂⮇蛋䇕瓷⛼榫舚毋յ舚権յ舚狰⹩璡ն㚗

㓹ꀂ氳头⛮⴬⺭擻㚗㓹ꀂ纺姍光懹ꂊ逈䇯嫚䈒榫◇裂蜡⯘璡⺭䡗嬲専⯘㛻鼨⮇鲽⪍姢⛮㍕塝沪

孾姢⛮╈㚗㓹ꀂ娤刌䗯⬅僗冓⪭ꄆ金氳䙬╬ն儗乄ꃾ榫刼⯥轧榟-妰注荈隮顏隮纭榫♙䋧环▽┉

熨㏐辑姢╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ氳压孾亡嫏院亡嫏䳩⛼甏⶝յ愓䷨䈲냖յ鴠榫䓪䍠鴠⺭◇䤉ꄈ劫⿁

氳⮇冫ն 

 

关键词：刼⯥轧榟-妰注荈隮顏隮纭榫♙ ㏐辑姢 鰨㓹ꀂ 㚗㓹ꀂ 
 

戇㓹ꀂ眷⴬⺭擻㞝鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ僗鰏䍠氳朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷⛼榫ն㚗㓹ꀂ佭ꪝ熊查辑ꪫ孨䓪

⯘纺姍光懹ꂊ氳榟擻创隟◲擻⴬㰣䓪顏ꪝ浪牔㲋䇯嫚㰇循◇⺨熨朅㗟☮顏╈ն㚗㓹ꀂ氳头⛮⴬

⺭擻纺姍光懹ꂊNPnEO逈䇯嫚䈒榫◇裂蜡⯘ն䡘㎁佭NPnEO氳寕顠㛻㎁㛻鼨⮇榫◇⺭䡗嬲専⯘

㛻鼨⮇鲽⪍姢⛮ն㍕塝㵒㏐辑姢╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ鲽车㲋䓪㲋ꄈ氳沪孾⮇冫㵒◇▽鉯䎎㏐姢⛮

氳娤刌敯⬅僗冓⪭ꄆ金氳䙬╬ն 

朆车戇㓹ꀂ氳压孾亡嫏╚金僗妰注荈隮嫏յ妰注荈隮顏隮纭榫嫏յ尔注荈隮╏纭顏隮纭榫嫏璡ն

刼⯥轧榟⛼╙⯥㚲杼亡䌋僗䷊ヤ⮇熊䈲յ꡹⛦媦憠璡剩憠ն⪭⸊杼佭⮵榫轧榟⴬陒⯘㵨⮇冫㵒

霅鲽车轧榟⴬⺵⫋⮇冫孾㲋鲹熨亡嫏注㵒◇儔轧榟亡嫏愓䷨䈲⺎♔㛻㛻䬠냖ն 

儗乄鵠鲋剩⴬刼⯥轧榟⹖妰注荈隮顏隮⮇冫兣♭䋧环▽┉熨㏐辑姢╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ氳压孾

亡嫏院亡嫏䳩⛼甏⶝愓䷨䈲냖鴠榫䓪䍠ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QP Ultra 妰注荈隮-顏隮纭榫♙ 

1.2 分析条件 
GCMS⹇丘 
荈隮刼Rtx-msm×.mm×.μm 
鲽劫⹾峪䈲˳ 
鲽劫亡䌋⮇孲: 
鰉妰盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 
刼峪爊䈌˳min-˳/min-˳-˳/min-˳min 
䫙⹾峪䈲˳ 
熊查嶏峪䈲˳ 
熊查⴬亡䌋EI 
ꃾ꥘亡䌋SIM⛮熊查鈷辑  
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1.3 样品前处理 

 

 

 

2. 结果讨论 
2.1 标准谱图 

-n-㚗㓹ꀂ-n-鰨㓹ꀂ岝⺭剝固巖尔䔅熊查孲㎂㞝㎂  䢦炐ն 

 
㎂  剝固巖尔䔅熊查孲㎂ ( μg/L) 

 

辑  剝固巖尔⟊槴休ꠑ⽰攑䏣熊查 

䈌⺙ ⺳燢 ⟊槴休ꠑmin 㲋ꄈ熊查 ⹇縓熊查 

1 

2 

4-n-鰨㓹ꀂ 

4-n-㚗㓹ꀂ 

15.792 

16.842 

179 

179 

180,278 

180,292 

2.2 标准曲线 
✳榫┮ꀨ鿥⯆ -n-鰨㓹ꀂ-n-㚗㓹ꀂ岝⺭剝固硍⮜宆䈲⮇⮷╙ յյյ ⽰ μg/L

˳姘⻻⻻䇕ն塑⪍ 200μL 轧榟⴬陒⯘岝ⴇ轧榟 minն⺨篯⮇剝固傪篪㞝┖䢦炐ն 

10.0 12.5 15.0 17.5 20.0

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

(x100,000)

179.00 (30.00)
TIC

1 2

mL 劫⿁ 

榫 HCl 隀荣 pH ⡬╙ -榫 mL ◅姚榻戇蚃⹧

 埠⺭淋蚃⹧尔

仄鯸蠕⹠宆籔舘篑 .mL鯸⪍ .mL 劫⿁椿

˳姘⻻⻻䇕 

塑⪍ 0μL 轧榟⴬陒⯘岝ⴇ轧榟 min鯸

燰舘⫂辘留┕儬⮇冫ն 



 

94 
 

 
                     -n-鰨㓹ꀂ  R=.                 -n-㚗㓹ꀂ  R=. 

2.3 检出限 
劯䩺  μg/L 剝固巖尔丘䩺阞畀亡嫏压⭴꡿3 ⠙㉽技阞畀ն⺨篯⮇压⭴꡿鈷辑 2ն 

辑  ⺨篯⮇压⭴꡿ 

No. ⺳燢 压⭴꡿μg/L 

1 

2 

4-n-鰨㓹ꀂ 

4-n-㚗㓹ꀂ 

. 

. 

2.4 重现性测试 
⹧  μg/L 剝固巖尔鲽车ꄆ朆䓪孾陒篾冽鈷辑 3篾冽辑伺ꄆ朆䓪荂㞑ն 

辑  ꪫ燠ꄆ朆䓪孾陒 

No. ⴬⺭擻⺳燢 ꪫ燠 1 ꪫ燠 2 ꪫ燠 3 ꪫ燠 4 ꪫ燠 5 RSD (%) 

 

 

-n-鰨㓹ꀂ 

-n-㚗㓹ꀂ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

. 

. 

2.5 回收率测试 
㵨 -n-鰨㓹ꀂ⽰ -n-㚗㓹ꀂ岝⺭剝固巖尔塑⮽㏐辑姢╈䧝拨劫⿁⯥㚲杼亡嫏⯆抛塑剝劫

⿁僄篳宆䈲⮇⮷╙  μg/L ⽰  μg/Lն夷宆䈲塑剝劫⿁⮇⮷䇖车⯆劫 3 埠ն㍑䷅曎篾冽鈷辑 4ն 
辑  塑剝㍑䷅曎 

No. ⺳燢 
塑剝 1 䇖㏰㍑䷅曎% 

6 μg/L 

RSD%

n=3 

塑剝 2 䇖㏰㍑䷅曎% 

15 μg/L 

RSD%

n=3 

1 4-n-鰨㓹ꀂ 93.56 4.61 97.41 1.09 

2 4-n-㚗㓹ꀂ 106.44 2.71 97.80 1.86 

 

3. 结论 
ꃾ榫㹢孅妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-QP Ultra⮇冫㏐辑姢╈氳鰨㓹ꀂ⽰㚗㓹ꀂ亡嫏

䳩⛼甏⶝压孾愓䷨䈲냖ꄆ朆䓪㞑ն儗亡嫏⺎♔榫◇㏐辑姢╈氳鰨㓹ꀂ⽰㚗㓹ꀂ氳压孾ն 

  

0.0 25.0 50.0 75.0 Conc.
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

Area(x10,000)

0.0 25.0 50.0 75.0 Conc.
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

Area(x10,000)
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柱前衍生-气相色谱质谱法测定日化品洗涤剂中辛基酚、壬基酚含量 
摘 要：戇㓹ꀂ眷⴬⺭擻㞝鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ僗䏭䍠氳⫂⮇蛋䇕瓷⛼榫佭朅㗟蕔㶂蟑⴬㰣擻顏╯┉ն

㚗㓹ꀂ氳头⛮⴬⺭擻㚗㓹ꀂ纺姍光懹ꂊ逈䇯嫚䈒榫◇⺭䡗嬲専⯘╈㍕塝沪孾仼⴬⿁嬲専⯘╈㚗㓹

ꀂ⻡ꄈ僗冓⪭ꄆ金氳䙬╬ն儗乄ꃾ榫刼⯥轧榟-妰注荈隮顏隮纭榫♙䋧环▽┉熨仼⴬⿁嬲専⯘╈

鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ氳压孾亡嫏院亡嫏䳩⛼甏⶝յ愓䷨䈲냖յ鴠榫䓪䍠鴠⺭◇䤉ꄈ劫⿁氳⮇冫ն 

 
关键词：刼⯥轧榟 妰注荈隮顏隮纭榫♙  仼⴬⿁嬲専⯘ 鰨㓹ꀂ 㚗㓹ꀂ 

 

戇㓹ꀂ眷⴬⺭擻㞝鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ僗鰏䍠氳朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷⛼榫ն㚗㓹ꀂ氳篾冘┚ⲁ擻⛮氳

ꥥ忂碜ꥥ◅ꁣ篾冘注⛎䎎鲽⪍꥓䓪ⲁ擻⛮⺵⚢㵒ⲁ擻⛮⫂⮇蛋鵲䡗䏆⿏✳꥓䓪ⲁ擻◲榟ꥥ䓪

⴬ն㚗㓹ꀂ╙⯆鵲㚗㓹ꀂ纺姍光懹ꂊNPnEO氳⸊乢╯┉╚金榫◇NPnEOs氳榟◲縡NPnEO循洛

㏜┕╚金⛼╙仼⴬⿁嬲専⯘╈ꪝ熊查辑ꪫ孨䓪⯘ն䡘㎁佭NPnEO氳寕顠㛻㎁㛻鼨⮇榫◇⺭䡗仼⴬

⿁嬲専⯘ն㍕塝㵒仼⴬⿁嬲専⯘╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ鲽车㲋䓪㲋ꄈ氳沪孾⮇冫僗冓⪭ꄆ金氳䙬

╬ն 

朆车戇㓹ꀂ氳压孾亡嫏╚金僗妰注荈隮嫏յ妰注荈隮顏隮纭榫嫏յ尔注荈隮╏纭顏隮纭榫嫏璡ն

刼⯥轧榟⛼╙⯥㚲杼亡䌋僗䷊ヤ⮇熊䈲յ꡹⛦媦憠璡剩憠ն⪭⸊杼佭⮵榫轧榟⴬陒⯘㵨⮇冫㵒

霅鲽车轧榟⴬⺵⫋⮇冫孾㲋鲹熨亡嫏注㵒◇儔轧榟亡嫏愓䷨䈲⺎♔㛻㛻䬠냖ն儗乄鵠鲋剩⴬刼⯥

轧榟⹖妰注荈隮顏隮⮇冫兣♭䋧环▽┉熨仼⴬⿁嬲専⯘╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ氳压孾亡嫏院亡嫏䳩

⛼甏⶝愓䷨䈲냖鴠榫䓪䍠ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QP Ultra 妰注荈隮-顏隮纭榫♙ 

1.2 分析条件 
GCMS⹇丘 
荈隮刼Rtx-msm×.mm×.μm 
鲽劫⹾峪䈲˳ 
鲽劫亡䌋⮇孲: 
鰉妰盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 
刼峪爊䈌˳min-˳/min-˳-˳/min-˳min 
䫙⹾峪䈲˳ 
熊查嶏峪䈲˳ 
熊查⴬亡䌋EI 
ꃾ꥘亡䌋SIM⛮熊查鈷辑  
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1.3 样品前处理 

 
 

2. 结果讨论 
2.1 标准谱图 

-n-㚗㓹ꀂ-n-鰨㓹ꀂ岝⺭剝固巖尔䔅熊查孲㎂㞝㎂  䢦炐ն 

 
㎂  剝固巖尔䔅熊查孲㎂ ( μg/L) 

 

辑  剝固巖尔⟊槴休ꠑ⽰攑䏣熊查 

䈌⺙ ⺳燢 ⟊槴休ꠑmin 㲋ꄈ熊查 ⹇縓熊查 

1 

2 

4-n-鰨㓹ꀂ 

4-n-㚗㓹ꀂ 

15.792 

16.842 

179 

179 

180,278 

180,292 

2.2 标准曲线 
✳榫┮ꀨ鿥⯆ -n-鰨㓹ꀂ-n-㚗㓹ꀂ岝⺭剝固硍⮜宆䈲⮇⮷╙ յյյ ⽰ μg/L

˳姘⻻⻻䇕ն塑⪍ 200μL 轧榟⴬陒⯘岝ⴇ轧榟 minն⺨篯⮇剝固傪篪㞝┖䢦炐ն 

10.0 12.5 15.0 17.5 20.0

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

(x100,000)

179.00 (30.00)
TIC

1 2

.g 劫⿁ 

榫 mL 榻ꁣ飃技䬠⹧ min鲋帱 

⹧ mL 鯸⪍ .mL 劫⿁椿˳姘⻻⻻䇕 

塑⪍ μL 轧榟⴬陒⯘岝ⴇ轧榟 min鯸

燰舘⫂辘留┕儬⮇冫ն 
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                       -n-鰨㓹ꀂ  R=.             -n-㚗㓹ꀂ  R=. 

2.3 检出限 
劯䩺  μg/L 剝固巖尔丘䩺阞畀亡嫏压⭴꡿3 ⠙㉽技阞畀ն⺨篯⮇压⭴꡿鈷辑 2ն 

辑  ⺨篯⮇压⭴꡿ 

No. ⺳燢 压⭴꡿μg/L 

1 

2 

4-n-鰨㓹ꀂ 

4-n-㚗㓹ꀂ 

. 

. 

2.4 重现性测试 
⹧  μg/L 剝固巖尔鲽车ꄆ朆䓪孾陒篾冽鈷辑 3篾冽辑伺ꄆ朆䓪荂㞑ն 

辑  ꪫ燠ꄆ朆䓪孾陒 

No. ⴬⺭擻⺳燢 ꪫ燠 1 ꪫ燠 2 ꪫ燠 3 ꪫ燠 4 ꪫ燠 5 RSD (%) 

 

 

-n-鰨㓹ꀂ 

-n-㚗㓹ꀂ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

. 

. 

2.5 样品及回收率测试 
㵨 -n-鰨㓹ꀂ⽰ -n-㚗㓹ꀂ岝⺭剝固巖尔⮇⮷塑⮽┼╄劫⿁╈䧝拨劫⿁⯥㚲杼亡嫏⯆抛

劫⿁╈塑剝宆䈲⮇⮷╙ μg/L ⽰  μg/Lն夷宆䈲塑剝劫⿁⮇⮷䇖车⯆劫 3 埠ն㍑䷅曎篾冽鈷辑

~ն 
辑  劫⿁  塑剝㍑䷅曎 

No. ⺳燢 
劫⿁ 1

μg/L 
RSD%

n=3 
劫⿁ 1 塑剝䇖㏰㍑䷅曎% 

50μg/L 
RSD%

n=3 
1 4-n-鰨㓹ꀂ N.D - 98.94 2.31 
2 4-n-㚗㓹ꀂ N.D - 92.59 1.53 

辑  劫⿁  塑剝㍑䷅曎 

No. ⺳燢 
劫⿁ 2 

μg/L 
RSD% 

n=3 
劫⿁ 2 塑剝䇖㏰㍑䷅曎% 

20 μg/L 
RSD%

n=3 
1 4-n-鰨㓹ꀂ N.D - 99.13 4.64 
2 4-n-㚗㓹ꀂ 5.25 4.71 96.82 2.87 

3. 结论 
ꃾ榫㹢孅妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-QP Ultra⮇冫仼⴬⿁嬲専⯘╈氳鰨㓹ꀂ⽰㚗㓹ꀂ

亡嫏䳩⛼甏⶝压孾愓䷨䈲냖ꄆ朆䓪㞑ն儗亡嫏⺎♔榫◇仼⴬⿁嬲専⯘╈氳鰨㓹ꀂ⽰㚗㓹ꀂ氳压

孾ն 

0 50 100 150 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

峰面积(x10,000)

0 50 100 150 浓度
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

峰面积(x10,000)
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超高效液相色谱三重四极杆质谱联用仪测定自来水中药物和个人护理
用品物质的残留 
摘 要：儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 孾㲋舅全姢╈  熨

蕇擻⽰╄几䥉杼榫⿁擻顏(PPCPs)墧槴氳亡嫏ն⹇縓 EPA ⺙ⱴ嫏㵒劫⿁鲽车⯥㚲杼⪭╈  熨

PPCPs ⴬⺭擻循 . μg/L~ μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪氳⮮㲋硍丘循 .~. ╯

ꠑ压⭴꡿╙ . μg/L~. μg/L㲋ꄈ꡿╙ . μg/L~. μg/Lն㵒 . μg/L ⽰ . μg/L

┼┘⺱宆䈲氳剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑⮇⮷╙ .~.%⽰ .~.%

㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷╙ .~.%⽰ .~.%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 熨 PPCPs ⴬⺭

擻循狝氫姢劫╈氳塑剝㍑䷅曎循 .%~.%╯ꠑն院亡嫏♔⪭⮇冫鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑յ愓䷨냖氳

攑憠⺎席餉姢╈ PPCPs 氳压孾꧎金ն 

 
关键词：舅全姢  PPCPs  └ꄆ㍌冓儼顏隮 

 

꣮浔⵴蕇⹖嬲⴬车┯氳㛻鈺嘗⹠㷤蕇⿁⹖╄几䥉杼榫⿁(Pharmaceuticals and Personal Care 

Products,甏燢 PPCPs)氳榟◲⽰✳榫ꄈ鲆昄㘍Ꝛ淋䧏簘┘亇㏐鰟⪍朅㗟㵗舚㱚♜循姢յ㎻㚍⽰㛻

妰朅㗟╈㏰僗墧槴┦宆䈲┘亇⼑┕ⶍ飊ⲡն ┪篕  䇗创♔全㱚♜逈洇⛼╙┉眷朅㗟娤刌擻

縡逈䇯嫚⪩嫱ն  

PPCPs ⴬⺭擻熨眷竴㛢⴬⺭擻丘泘㛢鱳鲤ⶉ熨⛙鵠浪鰏⪩嫱氳╙鲤氬熨ն榺◇泘⯥㎁⫂☱

媆僗Ꙟ㵒姢╈ PPCPs 娤刌擻孾陒氳注䈒嫏鈺⽰剝固鵠浪╚金⹇縓紇㎁㎁㳄朅⟊㷀 EPA ⺙亡

嫏鲽车注⪩溿狓ն院ⱴ嫏ꃾ榫㍾注蚃⹧㳫꥘嬲聰亡䌋㵒劫⿁鲽车宆籔┕儬孾陒㍕塝⪭⯥㚲杼鲋

爊鰏╙竴枍䷞曎█⛦ն 

儗陒뀰篾⺭▽ꃾ劫㏐夀姢劫氳攑䏣⮵榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS-

 냖愓䷨䈲氳攑憠⹇縓 EPA ⺙ⱴ嫏鴲䦫▽⪭╈  熨 PPCPs ⴬⺭擻鲽车注⪩⮇冫溿狓ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

荈隮刼Shim-pack XR-ODS III . mm I.D.×  mm L., . μm 
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孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

鲽劫ꄈ μL 

孲ⲁ注 A.%榻ꁂ姢巖尔 

孲ⲁ注 B榻ꁣ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰⮤㡏宆䈲╙ B 注 %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

0.50  Pumps Pump B Conc. 25 

5.00  Pumps Pump B Conc. 35 

6.00  Pumps Pump B Conc. 95 

9.00 Pumps Pump B Conc. 95 

9.10 Pumps Pump B Conc. 5 

13.00  Controller Stop  

 

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋ESI塜顆熊查⺱休䣴䬞 

熊查ㅂ꧋榾始+. kV; -. kV 

꧋⴬妰姘妰 . L/min 

塑懷妰狝妰 . L/min 

䇕适妰姘妰 . L/min 

澛䲖妰姑妰 

䫙⹾峪䈲˳ 

DL 峪䈲˳ 

塑懷嘗㐉峪䈲˳  

䣴䬞嘗䌋㛢⹛䈒沪孾MRM 

뀟槴休ꠑ .-. msec 

滑鳁休ꠑ . ms 

MRM ⹇丘鈷辑  

辑    熨 PPCPs ⴬⺭擻 MRM ⹇丘 
籁⺙ 擻顏⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q Pre Bias(V) CE(V) Q Pre Bias(V) 

1 冷⺎ꧥ碜 407.20 
126.15* -14.0 -27.0 -23.0 

359.10 -14.0 -12.0 -13.0 

2 榻姍菴翿㈉ニ 291.10 
230.15* -10.0 -22.0 -25.0 

123.15 -10.0 -24.0 -24.0 

3 ⿎☷重䇖 352.15 
113.10* -12.0 -21.0 -21.0 

70.15 -12.0 -40.0 -29.0 

4 姍姀婻佔 362.10 
318.20* -24.0 -19.0 -22.0 

261.05 -24.0 -26.0 -29.0 

5 朅┮婻佔 332.05 
314.10* -15.0 -20.0 -22.0 

231.00 -15.0 -38.0 -24.0 

6 瀦翿⻏ニ 250.05 
156.05* -11.0 -15.0 -29.0 

92.15 -11.0 -26.0 -17.0 

7 ⶯䄘⩡簇 237.05 220.10* -11.0 -7.0 -23.0 
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194.05 -11.0 -16.0 -17.0 

8 紇䣚嬸㶂 268.10 
74.15* -12.0 -22.0 -28.0 

116.25 -12.0 -19.0 -23.0 

9 鱳艛䇖 340.20 
239.10* -12.0 -18.0 -26.0 

195.05 -12.0 -30.0 -20.0 

10 瀦翿榻䕥少 254.00 
156.05* -17.0 -15.0 -16.0 

92.15 -17.0 -28.0 -16.0 

11 㱧僀奃冷 189.05 
56.20* -12.0 -31.0 -22.0 

77.15 -12.0 -40.0 -29.0 

12 荛莽㏐㶂 326.20 
308.20* -11.0 -19.0 -22.0 

176.10 -11.0 -22.0 -19.0 

13 篍ꧥ碜 734.50 
576.30* -26.0 -19.0 -28.0 

158.10 -26.0 -33.0 -29.0 

14 ꡦ룋ꧥ碜 749.55 
116.10* -26.0 -49.0 -22.0 

158.10 -26.0 -40.0 -17.0 

15 ⩡䥽ꧥ碜 748.50 
590.35* -26.0 -20.0 -27.0 

158.10 -26.0 -31.0 -30.0 

16 粬篍ꧥ碜 837.40 
679.35* -28 -22 -34 

158.05 -28 -36 -16 

17 ⶯뀐重䇖 237.00 
194.05* -15.0 -19.0 -20.0 

119.00 -15.0 -30.0 -25.0 

18 鹵豤翿 192.10 
119.10* -13.0 -17.0 -21.0 

91.15 -13.0 -30.0 -16.0 

19 ⩡粬眦鵠 204.10 
69.15* -13.0 -22.0 -28.0 

136.15 -13.0 -15.0 -36.0 

20 葋䣊顄攑 360.10 
274.05* 16 17 27 

154.00 16 30 24 

21 └姚⶯ 314.90 
162.05* 14.0 14.0 29.0 

126.05 14.0 15.0 26.0 

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查 
 

1.3 样品制备 
⹇拨 EPA ⪩◇㒮洛榫姢氳㚲杼ⱴ嫏㵒姢劫⿁⮇⮷鲽车擻杼鲋帱յSPE 刼㳫꥘┚嬲聰⹖

姘⻻㲋㳋㚲杼藜⹧僄篳劫⿁┕儬孾陒ն 
 

2.  结果讨论 
2.1 标准样品的 MRM 色谱图 
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㎂    熨 PPCPs 剝固劫⿁ MRM 荈隮㎂. μg/L 

嫱㼉䈌⺙┚辑  ⴬⺭擻⺳燢注㵒䈒 
2.2 线性关系与检出限、定量限 

鿥⯆宆䈲╙ 0.05յ0.10յ0.20յ0.50յ1.0յ2.0յ5.0 ⽰ . μg/L 氳岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 1.2 ╈

氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝㛚剝嫏⯆⛼劆固傪篪循 .~. 

μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑ն⺱休劯䩺⟔㉽奃S/N=LOD 辑炐僄⛦㲋ꄈ꡿S/N=LOQ

辑炐阞畀⺨擻顏氳压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿ն⛮篪䓪亡爊鈷㎂ 篪䓪葶㍴յ⮮㲋硍丘⹖压⭴꡿⽰㲋ꄈ

꡿鈷┖辑 ն 

 
 冷⺎ꧥ碜                                 榻姍菴翿㈉ニ 

 
 ⿎☷重䇖                               姍姀婻佔 

 
 朅┮婻佔                                      瀦翿⻏ニ 
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  ⶯䄘⩡簇                                紇䣚嬸㶂 

 
  鱳艛䇖                                       瀦翿榻䕥少 

 
   㱧僀奃冷                                     荛莽㏐㶂 

 
  篍ꧥ碜                                     ꡦ룋ꧥ碜 

 
  ⩡䥽ꧥ碜                                   粬篍ꧥ碜 
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0.0

2.5

5.0
Area(x1,000,000)



 

103 
 

 
 ⶯뀐重䇖                                    DEET 

 
  ⩡粬眦鵠                                      葋䣊顄攑 

 
  └姚⶯ 

㎂  剝固䄄⛼傪篪 

辑  篪䓪⪩硍 

籁⺙ ⺳燢 劆固傪篪 固漶䈲% ⮮㲋硍丘 r 压⭴꡿μg/L 㲋ꄈ꡿μg/L 

 冷⺎ꧥ碜 Y = (.e+)X + (-.) .~. . . . 

 榻姍菴翿㈉ニ Y = ()X + (.) .~. . . . 

 ⿎☷重䇖 Y = ()X + (.) .~. . . . 

 姍姀婻佔 Y = ()X + (.) .~. . . . 

 朅┮婻佔 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 瀦翿⻏ニ Y = ()X + (.) .~. . . . 

 ⶯䄘⩡簇 Y = (.)X + (-.) .~. . . . 

 紇䣚嬸㶂 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 鱳艛䇖 Y = (.e+)X + (-.) .~. . . . 

 瀦翿榻䕥少 Y = ()X + (.) .~. . . . 

 㱧僀奃冷 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 荛莽㏐㶂 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 篍ꧥ碜 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 ꡦ룋ꧥ碜 Y = (.)X + (-.) .~. . . . 

 ⩡䥽ꧥ碜 Y = ()X + (-.) .~. . . . 
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 粬篍ꧥ碜 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 ⶯뀐重䇖 Y = ()X + (.) .~. . . . 

 DEET Y = ()X + (.) .~. . . . 

 ⩡粬眦鵠 Y = ()X + (-.) .~. . . . 

 葋䣊顄攑 Y = (.)X + (.) .~. . . . 

 └姚⶯ Y = (.)X + (.) .~. . . . 

2.3 精密度实验 
    ⹧┼╄┘⺱宆䈲氳 PPCPs 岝⺭剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠縓㴕♙瞿㳢䈲ն⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳

ꄆ㛄䓪篾冽㞝辑 4 䢦炐ն┼╄宆䈲剝固⿁⮇⮷╙ . μg/L ⽰ . μg/L氳⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑

⮇⮷╙ .~.%⽰ .~.%㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷╙ .~.%⽰ .~.%╯ꠑ

♙瞿㳢䈲荂㞑ն 

辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

䈌⺙ 劫⿁⺳燢 
RSD%. μg/L RSD%. μg/L 

R.T Area R.T Area 

 冷⺎ꧥ碜 . . . . 

 榻姍菴翿㈉ニ . . . . 

 ⿎☷重䇖 . . . . 

 姍姀婻佔 . . . . 

 朅┮婻佔 . . . . 

 瀦翿⻏ニ . . . . 

 ⶯䄘⩡簇 0.26 . . . 

 紇䣚嬸㶂 . . . . 

 鱳艛䇖 . . . . 

 瀦翿榻䕥少 . . . . 

 㱧僀奃冷 . . . . 

 荛莽㏐㶂 . . . . 

 篍ꧥ碜 . . . . 

 ꡦ룋ꧥ碜 . . . . 

 ⩡䥽ꧥ碜 . . . . 

 粬篍ꧥ碜 . . . . 

 ⶯뀐重䇖 . . . . 

 DEET . . . . 

 ⩡粬眦鵠 . . . . 

 葋䣊顄攑 . . . . 

 └姚⶯ . . . . 
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 2.4 加标回收实验 
⹧└♷狝氫姢劫䏢⪭╈┼♷狝氫姢劫╈塑⪍ PPCPs 岝⺭剝固巖尔塑剝宆籔⺵巖尔氳杼阷宆

䈲╙ . μg/LⰑ┖氳┉♷姢劫⛼╙狝氫㓹顏劫⿁淋䧝拨 1.3 ╈劫⿁⯆抛亡嫏鲽车⯥㚲杼䳩⛼

♔縓㴕劫⿁塑剝㍑䷅曎ն狝氫㓹顏荈隮㎂㞝㎂  䢦炐㓹顏塑剝劫⿁荈隮㎂㞝㎂  䢦炐ն㎂辑  ╙

⪭塑剝㍑䷅曎丘䩺☳丘䩺┕洇院  熨 PPCPs ⴬⺭擻循狝氫姢劫╈僗鰏냖氳㍑䷅曎ն 

 
㎂  狝氫㓹顏荈隮㎂ 

 
 ㎂  塑剝㍑䷅荈隮㎂. ng/mL 

辑  狝氫姢劫塑剝㍑䷅曎篾冽 (. μg/L) 

NO. 擻顏⺳燢 
狝氫㓹顏宆䈲

(μg/L) 

劫⿁ 1 㲓孾宆䈲

(μg/L) 

劫⿁ 2 㲓孾䈲

(μg/L) 
䇖㏰㍑䷅曎(%) 

 冷⺎ꧥ碜 ND . . . 

 榻姍菴翿㈉ニ ND . . . 

 ⿎☷重䇖 ND . . . 

 姍姀婻佔 ND . . . 

 朅┮婻佔 ND . . . 

 瀦翿⻏ニ ND . . . 

 ⶯䄘⩡簇 ND . . . 

 紇䣚嬸㶂 ND . . . 

 鱳艛䇖 ND . . . 

 瀦翿榻䕥少 ND . . . 

 㱧僀奃冷 ND . . . 

 荛莽㏐㶂 ND . . . 

 篍ꧥ碜 ND . . . 

 ꡦ룋ꧥ碜 ND . . . 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 min
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

(x100,000)

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 min

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

(x100,000)

15
14

13

12

11

10

9

8
7

6
54

3
2

1

21

20
19

18
17

16
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 ⩡䥽ꧥ碜 ND . . . 

 粬篍ꧥ碜 ND . . . 

 ⶯뀐重䇖 ND . . . 

 DEET ND . . . 

 ⩡粬眦鵠 ND . . . 

 葋䣊顄攑 ND . . . 

 └姚⶯ ND . . . 

嫱 ND = 儔压⭴ 

 
3. 结论 

儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙LCMS-孾㲋舅全姢╈熨蕇擻

⽰╄几䥉杼榫⿁擻顏(PPCPs)墧槴氳亡嫏ն⹇縓EPA⺙ⱴ嫏㵒劫⿁鲽车⯥㚲杼⪭╈熨PPCPs

⴬⺭擻循. μg/L~ μg/L宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪氳⮮㲋硍丘循.~.╯ꠑ压⭴

꡿╙. μg/L~. μg/L㲋ꄈ꡿╙. μg/L~. μg/Lն㵒. μg/L⽰. μg/L┼┘⺱宆

䈲氳剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋埠⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑⮇⮷╙.~.%⽰.~.%㼉ꪫ燠氳注

㵒剝固⢏䄑⮇⮷╙.~.%⽰.~.%╯ꠑն熨PPCPs⴬⺭擻循狝氫姢劫╈氳塑剝㍑䷅曎循

.%~.%╯ꠑն院亡嫏♔⪭⮇冫鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑յ愓䷨냖氳攑憠⺎席餉姢╈PPCPS氳压孾

꧎金ն 
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在线 SPE 大体积进样-三重四极杆质谱仪检测饮用水中 PPCPs 残留 
(酸性上样) 
摘 要：儗㲓뀰✳榫㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫⽰ LCMS- 纭榫硍簊䋧环▽깱榫姢╈ PPCPs 墧槴

氳压孾亡嫏ն劯䩺⴬⺭擻循 SPE 刼氳⟊槴PPCPs ⴬⺭擻氳┕劫兣♭⮇╙ꁂ䓪.%榻ꁂ姢巖尔

⽰澜䓪.%姏姢巖尔ն儗亡嫏鴲䦫ꁂ䓪兣♭┕劫ꃾ榫 MRM 䣴䬞嘗䌋⪦⮇冫  熨 PPCPs ⴬

⺭擻榫休 min 㱮䡗劫⿁循篪㳫꥘⽰⮇熊⮇冫鲋爊ն儗亡嫏鲽劫⛮燠╙  mLꃾ榫⫂剝嫏㲋ꄈ

 熨⴬⺭擻循篪䓪葶㍴⫂注⪩䓪荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ .ն⛦յ╈յ냖└╄宆䈲⟊槴休ꠑ⽰

㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD⮇⮷循 .%-.%⽰ .%-.%╯ꠑ♙ꄆ㛄䓪荂㞑ն◑熨

姢劫╈塑剝㍑䷅曎循 .%-.%╯ꠑ亡嫏固漶⺎ꪣն 

 

关键词：循篪 SPE  㛻⛮燠鲽劫  LCMSMS  PPCPs  깱榫姢   

 

PPCPs 佭蕇⿁⽰╄几䥉杼榫⿁氳䔅燢╚金䈒榫◇⴬㞧⿁յ⵴蕇յ⟊⢹⿁յ괐⿁塑⯘璡车┯

╈㱚⛂꣮浔几眷氳榟◲յ榟孨淋逈䧏簘┘亇㏐䪷⪍㎻㚍⽰姢⛮╈⪭╈姢⛮╈氳娤刌㶗╙┽㼠ն

PPCPs 眷娤刌擻⛼╙朅㗟娤刌擻╈┉篯ꄆ金氳压孾䧗剝鲤䇗全飉全飉⹨⮽⪩嫱⪭压孾䄖篺䡗╙

ꄆ金溿狓泘剝╯┉ն 

姢⛮╈ PPCPs 墧槴氳宆䈲鵠浪循 ng/L 姢䇖循朆僗亡嫏╈姢劫⯥㚲杼鵠浪꧎金同Ⲃ㍾注蚃

⹧刼㳫꥘յ宆籔յꄆ巖⺵⫋鲽劫⮇冫⛙院鲋爊顠休յ顠ⱱ┦㳋佄⭴朆陬䄑ն循篪 SPE 㳫꥘䤗儛

耇㛫㛻䆋㘍塑▽尔⛮劫⿁氳鲽劫ꄈ⺱休㱮䡗劫⿁⯥㚲杼院䤗儛┚尔顏䤗儛纭榫◇姢╈櫋ꄈ PPCPs

墧槴⮇冫ꪝ浪僗剩ⲡն 

儗乄✳榫㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊⽰ LCMS-8045 纭榫硍簊䋧环▽깱榫姢╈ PPCPs 墧槴氳

压孾亡嫏ն院亡嫏⮵榫循篪 SPE ┚尔顏䤗儛纭榫㛻㛻⬵㵽▽⯥㚲杼塠끈㵨劫⿁⯥㚲杼յ泘剝擻

⮇熊⽰顏隮压孾┉⛮⴬յ舅ⲁ⴬⬵㵽几╙陬䄑⟊阾篾冽牔㲋䓪⺱休籔湿▽劫⿁⯥㚲杼休ꠑ

䬠냖▽⮇冫䷞曎ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

LC-AD×孲ⲁ注鰟尔嬇LC-AD鿥僗⛦始印䈲⶝⩕SPE 鰟尔嬇SIL-ACUHPLC

舅ⲁ鲽劫SIL-P㛻⛮燠鲽劫舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴鿥냖始奥鵠ꠝ FCV-AH

CBM-A硍簊盘⯆LCMS-(└ꄆ㍌冓儼顏隮♙鿥 ESI 榾熊嶏)LabSolutions Ver.荈

隮䄄⛼珇ն 
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㎂  循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊炐䙬㎂ 

1.2 样品信息 
剝固巖尔燢⹧泘剝⮇冫擻㍾⛮睖儕淋鿥⯆  g/L 剝固⤴抛尔ն⮇⮷⹧夷╄⴬⺭擻头尔鴠ꄈ榫

光肖鿥⯆岝剝䄄⛼巖尔抛榫ն 

劫⿁⯆抛⹧┉㲋⛮燠氳姢劫鲋朔桔篏簟帱腑⺵䧝拨⛮燠奃塑⪍ .%榻ꁂ巖尔固漶ꄈ⹧  

mL 劫⿁巖尔塑⪍⫂剝䏨⮇冫ն 

1.3 分析条件 
荈隮兣♭SPE 

裂嬲尔.%榻ꁂ姢巖尔 

鲽劫⛮燠 mL 

裂嬲⛮燠 mL 

荈隮兣♭UHPLC 

荈隮刼ACQUITY BEH C (. mm I.D.× 

mm L., . μm) 

孲ⲁ注A 注-.%榻ꁂ姢巖尔B 注-光肖 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰 

顏隮兣♭ 

熊查嶏ESI塜嘗䌋 

꧋⴬妰孲鵮. L/min 

䇕适妰孲鵮 L/min 

塑懷妰孲鵮 L/min 

䫙⹾峪䈲˳ 

熊查嶏峪䈲˳ 

DL 峪䈲˳ 

MRM ⹇丘鈷辑  

辑   MRM ⹇丘 

No. ⺳燢 葏乄⺳燢 CAS No. ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 
Q1 Pre 

Bias(V) 

CE 

(V) 

Q3 Pre 

Bias(V) 
◲擻熊查 

Q1 Pre 

Bias(V) 

CE 

(V) 

Q3 Pre 

 Bias(V) 

1 1.7-◅榻㓹랋㇝⼵ 1,7-Dimethylxanthine 611-59-6 181.15 124.05* -21 -21 -19 55.05 -11 -31 -20 

2 姏菴重冷 Ampicillin 69-53-4 349.60 106.05* -17 -22 -16 114.05 -17 -31 -18 

3 瀦翿㊟少 sulfathiazole 72-14-0 256.00 155.95* -13 -15 -13 108.05 -13 -24 -18 

4 㜍㰘姏菴 Cephalexin 15686-71-2 347.90 158.05* -18 -11 -14 174.00 -19 -17 -16 

5 瀦翿⻏ニ Sulfapyridine 144-83-2 249.90 155.95* -13 -16 -14 108.05 -13 -25 -17 

6 㜍㰘䥽㲋 Cefradine 38821-53-3 349.90 176.20* -18 -16 -15 157.95 -18 -12 -30 



 

109 
 

7 㜍㰘㊟罂ꁂ Cefotaxime Sodium 63527-52-6 456.00 125.05* -13 -50 -21 396.00 -13 -12 -25 

8 ㎻ꧥ碜 Oxytetracycline 79-57-2 461.00 426.10* -13 -20 -28 201.00 -13 -41 -19 

9 瀦翿榻㓹㈉ニ Sulfamerazine free acid 127-79-7 265.05 155.95* -13 -18 -26 108.05 -13 -26 -17 

10 ㍌朅碜 Tetracycline 60-54-8 445.00 410.05* -13 -21 -26 154.00 -13 -29 -13 

11 瀦翿榻㊟◅少 Sulfamethizole 144-82-1 271.05 156.00* -14 -15 -26 108.15 -14 -24 -18 

12 瀦翿◅榻㈉ニ Sulfadimidine 57-68-1 279.00 186.00* -14 -17 -17 124.05 -14 -23 -19 

13 瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニ Sulfameter 651-06-9 281.00 155.95* -14 -18 -26 92.10 -14 -30 -15 

14 ㏐紇朅碜 
Demeclocycline 

hydrochloride 
64-73-3 465.00 448.00* -24 -18 -29 430.00 -10 -25 -19 

15 紇䣚嬸㶂 Metoprolol 37350-58-6 268.05 116.10* -14 -19 -18 133.00 -14 -25 -22 

16 ꡦ㜦ꧥ碜 Azithromycin 83905-01-5 749.55 591.25* -22 -30 -28 158.05 -22 -39 -30 

17 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ Sulfamonomethoxine 1220-83-3 281.00 155.95* -14 -18 -26 108.10 -14 -25 -16 

18 鱳艛䇖 Disopyramide 671200 339.95 239.05* -20 -16 -20 194.05 -20 -45 -20 

19 ꄌꧥ碜 Aureomycin 57-62-5 478.95 444.15* -24 -24 -20 154.00 -14 -31 -28 

20 瀦翿姚害ㆡ Sulfachloropyridazine 80-32-0 285.00 155.95* -14 -16 -13 108.05 -14 -24 -17 

21 重陷婻佔 Cinoxacin 28657-80-9 262.95 245.15* -13 -15 -25 189.15 -13 -28 -19 

22 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ Sulphadoxine 2447-57-6 311.00 156.00* -16 -19 -13 108.00 -16 -26 -17 

23 瀦翿榻䕥少 Sulfamethoxazole 723-46-6 254.00 155.95* -12 -17 -13 108.00 -27 -24 -17 

24 荛莽㏐㶂 Ifenprodil 23210-56-2 325.95 176.10* -16 -22 -20 105.10 -16 -38 -17 

25 葋ꀬ瀦翿 Sulfabenzamide 127-71-9 276.95 156.00* -14 -13 -14 108.05 -30 -23 -17 

26 篍ꧥ碜 Erythromycin 114-07-8 734.10 158.05* -38 -31 -14 576.20 -38 -20 -26 

27 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ 
Sulfadimethoxypyrimidin

e 
57-68-1 310.90 156.00* -16 -22 -13 108.05 -16 -30 -17 

28 瀦翿ㅄ䕥ゎ Sulfaquinoxaline 59-40-5 301.05 155.95* -15 -17 -14 108.10 -15 -26 -17 

29 葋宿䥽伺 Diphenhydramine 58-73-1 256.05 167.00* -20 -15 -20 152.00 -19 -35 -23 

30 ㏐㶂漰⶛ Diltiazem 42399-41-7 415.00 178.00* -20 -25 -20 109.00 -20 -52 -20 

31 瀦翿葋⻏少 Sulfaphenazolum 526-08-9 315.00 158.05* -16 -29 -14 155.95 -16 -22 -29 

32 嫿Ⲿ蘆碜 Tylosin 1401-69-0 916.45 174.05* -26 -39 -30 101.10 -26 -50 -16 

33 聰姢篍ꧥ碜 Anhydroerythromycin 23893-13-2 716.25 158.00* -38 -31 -29 558.20 -20 -21 -26 

34 嫿㟓蘆碜 Tiamulin 125-65-5 494.00 192.05* -15 -22 -17 119.00 -25 -40 -19 

35 ⩡䥽篍ꧥ碜 Clarithromycin 81103-11-9 748.40 158.05* -22 -29 -29 590.25 -22 -21 -26 

36 姀重姰 Fluoxetine 54910-89-3 310.35 43.95* -30 -15 -14 148.20 -15 -9 -27 

37 㣛ⱱꧥ碜 virginiamycin 11006-76-1 526.15 508.10* -26 -15 -22 354.95 -36 -18 -10 

38 榻葋瀦┊聲 Tolbutamide 64-77-7 271.00 91.10* -28 -33 -14 74.10 -29 -14 -11 

39 ⶕ嫏冷 Warfarin 81-81-2 309.05 163.00* -16 -16 -14 251.00 -15 -21 -25 

*辑炐㲋ꄈ熊查 

 
2．结果与讨论 
2.1 在线 SPE 大体积进样系统原理介绍 

㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊鿥僗㛻⛮燠鲽劫┥榫舅ⲁ鲽劫յ䅠僗⛦始印䈲奃❇ꠝ氳鰟尔嬇յ

⮊䩦ꠝ⽰飃냖䷞尔注硍簊ն院硍簊鿥糌甏⶝㛻⛮燠鲽劫硍簊┚飃냖䷞尔注硍簊亡➘⮊䩦ն院硍簊

䄄⛼休ꃾ榫⹙ SPE 刼◬僀✳榫嘗䌋䅠僗⛦始印䈲奃❇ꠝ氳鰟尔嬇榫◇㱮䡗劫⿁巖尔䫠鴝┕劫յ

SPE 刼氳裂嬲⽰䇖辆㳫꥘劫⿁⺵氳 SPE 刼┚飃냖䷞尔注⮇熊刼╏纭⮵榫孲ⲁ注㱮䡗劫⿁氳鉯⻹

⽰⮇熊ն鵠鲋奥鵠ꠝ⛤糌氳⮊䩦┼劯 SPE 刼⮇⮷┚飃냖䷞尔注刼╏纭◬僀✳榫㛻㛻䬠냖▽劫

⿁氳⮇冫䷞曎ն 
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㎂  循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊䄄⛼⸊杼㎂ 

2.2 色谱图 

 
㎂    熨泘剝⮇冫擻循飃篚姢╈荈隮㎂泘剝擻宆䈲 .-. ng/L ╯ꠑ 

2.3 线性曲线 
榫 .%榻ꁂ姢巖尔鿥⯆ PPCPs 岝⺭剝固巖尔淋塑⪍⫂剝巖尔ն⹙刼◬僀鲽劫䐂⮽剝固傪

篪㞝辑  䢦炐ն㵨剝固傪篪僄⛦憠鳀簘ꄆ㛄鲽劫  埠阞畀  埠鲽劫氳宆䈲⢏䄑䧝拨┖ꪫ⪝䌋

阞畀压⭴꡿LOD㲋ꄈ꡿LOQ♔㍌⠙压⭴꡿阞畀ն 

LOD=t(n-,.)*S 

DLՋ亡嫏压⭴꡿ 

t(n-,.)Ջ舅榺䈲╙ n-糌⟔䈲╙ %佭氳 t ⮇䄭n= 休院⡬╙ 3.143 
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SՋn 埠䇖车孾㲋氳剝固⢏䄑ն 

辑  篪䓪傪篪⽰压⭴꡿ 

NO ⴬⺭擻 ⟊槴休ꠑ 
篪䓪葶㍴

(ng/L) 
篪䓪亡爊 

注⪩硍丘 

 (r) 

固漶䈲 

 (%) 

LOD 

(ng/L) 

LOQ 

(ng/L) 

 .-◅榻㓹랋㇝⼵ .  - Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 姏菴重冷 .  - Y = (.)X + (-.) . .-. . . 

 瀦翿㊟少 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 㜍㰘姏菴 .  .- Y = (.)X + (-.) . .-. . . 

 瀦翿⻏ニ .  .- Y = (.)X + (.e-) . .-. . . 

 㜍㰘䥽㲋 .  .- 
Y = (.)X + (-

.) 
. .-. . . 

 㜍㰘㊟罂ꁂ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ㎻ꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿榻㓹㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ㍌朅碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿榻㊟◅少 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿◅榻㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ㏐紇朅碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 紇䣚嬸㶂 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ꡦ㜦ꧥ碜 .  - Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 鱳艛䇖 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ꄌꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.e-) . .-. . . 

 瀦翿姚害ㆡ .  .- Y = (.)X + (.e-) . .-. . . 

 重陷婻佔 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿榻䕥少 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 荛莽㏐㶂 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 葋ꀬ瀦翿 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 篍ꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ .  .- Y = (.)X + (.e-) . .-. . . 

 瀦翿ㅄ䕥ゎ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 葋宿䥽伺 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ㏐㶂漰⶛ .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 瀦翿葋⻏少 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 嫿Ⲿ蘆碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 聰姢篍ꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 嫿㟓蘆碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ⩡䥽篍ꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 姀重姰 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 㣛ⱱꧥ碜 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 榻葋瀦┊聲 .  - Y = (.)X + (.) . .-. . . 

 ⶕ嫏冷 .  .- Y = (.)X + (.) . .-. . . 
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2.4 重复性 
 榫 .%榻ꁂ姢巖尔鿥⯆⛦յ╈յ냖└╄┘⺱宆䈲 PPCPs 岝⺭剝固巖尔鳀簘鲽劫  Ꙟ阞畀

泘剝⴬⺭擻氳㼉ꪫ燠⽰⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑RSD%ն篾冽㞝辑  䢦炐泘剝⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ

⽰㼉ꪫ燠氳注㵒固⢏䄑循 .%-.%⽰ .%-.%╯ꠑ♙ꄆ㛄䓪荂㞑ն  
 

辑  ♙ꄆ㛄䓪縓㴕篾冽n= 

No ⴬⺭擻 
宆䈲  

(ng/L) 

⟊槴休ꠑ

RSD% 

㼉ꪫ燠 

RSD% 

宆䈲  

(ng/L) 

⟊槴休ꠑ

RSD% 

㼉ꪫ燠 

RSD% 

宆䈲  

(ng/L) 

⟊槴休ꠑ

RSD% 

㼉ꪫ燠

RSD% 

 .-◅榻㓹랋㇝⼵  . .   .  .   . . 

 姏菴重冷  . .   .  .   . . 

 瀦翿㊟少  . .   .  .   . . 

 㜍㰘姏菴  . .   .  .   . . 

 瀦翿⻏ニ  . .   .  .   . . 

 㜍㰘䥽㲋  . .   .  .   . . 

 㜍㰘㊟罂ꁂ  . .   .  .   . . 

 ㎻ꧥ碜  . .   .  .   . . 

 瀦翿榻㓹㈉ニ  . .   .  .   . . 

 ㍌朅碜  . .   .  .   . . 

 瀦翿榻㊟◅少  . .   .  .   . . 

 瀦翿◅榻㈉ニ . . .   .  .   . . 

 瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニ  . .   .  .   . . 

 ㏐紇朅碜  . .   .  .   . . 

 紇䣚嬸㶂  . .   .  .   . . 

 ꡦ㜦ꧥ碜  . .   .  .   . . 

 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ  . .   .  .   . . 

 鱳艛䇖 . . .   .  .   . . 

 ꄌꧥ碜  . .   .  .   . . 

 瀦翿姚害ㆡ  . .   .  .   . . 

 重陷婻佔  . .   .  .   . . 

 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ . . .   .  .   . . 

 瀦翿榻䕥少  . .   .  .   . . 

 荛莽㏐㶂  . .   .  .   . . 

 葋ꀬ瀦翿  . .   .  .   . . 

 篍ꧥ碜  . .   .  .   . . 

 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ . . .   .  .   . . 

 瀦翿ㅄ䕥ゎ . . .   .  .   . . 

 葋宿䥽伺 . . .   .  .   . . 

 ㏐㶂漰⶛ . . .   .  .   . . 

 瀦翿葋⻏少  . .   .  .   . . 

 嫿Ⲿ蘆碜  . .   .  .   . . 

 聰姢篍ꧥ碜 . . .   .  .   . . 

 嫿㟓蘆碜 . . .   .  .   . . 

 ⩡䥽篍ꧥ碜 . . .   .  .   . . 

 姀重姰 . . .   .  .   . . 

 㣛ⱱꧥ碜  . .   .  .   . . 

 榻葋瀦┊聲  . .   .  .   . . 

 ⶕ嫏冷 . . .   .  .   . . 
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2.5 加标回收 
⮇⮷⹧┉㲋⛮燠氳飃篚姢յ匌逸깱榫姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ⽰舅全姢劫⿁䧝┕亡嫏⯆抛劫

⿁⫋塑⪍剝固巖尔宆䈲⮇⮷╙篪䓪葶㍴⫂氳⛦յ╈յ냖└╄宆䈲鲽劫⮇冫n=淋阞畀塑

剝㍑䷅曎ն篾冽㞝辑  䢦炐◑熨㓹顏╈塑剝㍑䷅曎循 .%-.%╯ꠑն  

2.6 实际样品测试 
✳榫院亡嫏⮇⮷孾陒▽匌逸깱榫姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ⽰깱榫舅全姢劫⿁⪭╈匌逸깱榫

姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ㏰╙儔压⭴┕鳮⴬⺭擻舅全姢╈压⭴▽紇䣚嬸㶂宆䈲╙ . ng/Lն 
辑  舅全姢劫⿁压孾篾冽n= 

⴬⺭擻 Conc.(ng/L) RSD(%) 

紇䣚嬸㶂 . . 

 
㎂  舅全姢╈紇䣚嬸㶂荈隮㎂ 

 
3．结论 

儗乄✳榫㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮 LCMS- 纭榫䋧环▽깱榫姢╈

PPCPs 墧槴氳㲋ꄈ压孾亡嫏ն院硍簊ꃾ榫循篪 SPE 㳫꥘㵨劫⿁⯥㚲杼յ⮇熊յ㲋䓪㲋ꄈ⮇冫篾⺭

循┉颯鿥⺭╏纭顏隮压孾⺎♔㛻㛻甏⴬劫⿁⯥㚲杼յ⟊阾压孾篾冽氳固漶䓪ն院亡嫏循  min

⫂㱮䡗┕劫յ鉯⻹յ⮇熊⽰压孾僗鰏㞑氳ꄆ㛄䓪յ㍑䷅曎⽰鰏㳑氳篪䓪葶㍴⺎榫◇깱榫姢╈ PPCPs

压孾ն 

 

 

6.0 6.5 7.0 7.5

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25
(x10,000)

24:268.05>133.00(+)
24:268.05>116.10(+)
24:268.05>133.00(+)
24:268.05>116.10(+)
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辑  劫⿁塑剝㍑䷅曎 

NO. ⴬⺭擻 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲  ㍑䷅曎 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲  ㍑䷅曎 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲  ㍑䷅曎 

飃篚

姢 

匌逸깱

榫姢 

溜媼

姢  

溜媼

姢  

舅全

姢 

飃篚

姢 

匌逸깱

榫姢 

溜媼

姢  

溜媼

姢  

舅全

姢 

飃篚

姢 

匌逸깱

榫姢 

溜媼

姢  

溜媼

姢  

舅全

姢 

 .-◅榻㓹랋㇝⼵  . .  . .  .  .  .  .  .  .   . . . . . 

 姏菴重冷  . .  . .  .  .  .  .  .  .   . . . . . 

 瀦翿㊟少  . .  . .  .  .  .  .  .  .   . . . . . 

 㜍㰘姏菴  . .  . .  .  .  .  .  .  .   . . . . . 

 瀦翿⻏ニ  . .  . .  .  .  .  .  .  .   . . . . . 

 㜍㰘䥽㲋  . .  . .  .  .  .  .  . .   . . . . . 
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在线 SPE 大体积进样-三重四极杆质谱仪检测饮用水中 PPCPs 残留 
(碱性上样) 
摘 要：儗㲓뀰✳榫㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫⽰ LCMS- 纭榫硍簊䋧环▽깱榫姢╈ PPCPs 墧槴

氳压孾亡嫏ն劯䩺⴬⺭擻循 SPE 刼氳⟊槴PPCPs ⴬⺭擻氳┕劫兣♭⮇╙ꁂ䓪.%榻ꁂ姢巖尔

⽰澜䓪.%姏姢巖尔ն儗亡嫏鴲䦫澜䓪兣♭┕劫ꃾ榫 MRM 䣴䬞嘗䌋⪦⮇冫  熨 PPCPs ⴬

⺭擻榫休 min 㱮䡗劫⿁循篪㳫꥘⽰⮇熊⮇冫鲋爊ն儗亡嫏鲽劫⛮燠╙  mLնꃾ榫⫂剝嫏㲋ꄈ

 熨⴬⺭擻循篪䓪葶㍴⫂注⪩䓪荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ .ն⛦յ╈յ냖└╄宆䈲⟊槴休ꠑ⽰

㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD⮇⮷循 .%-.%⽰ .%-.%╯ꠑ♙ꄆ㛄䓪荂㞑ն◑熨

姢劫╈塑剝㍑䷅曎循 .%-.%╯ꠑ亡嫏⺎ꪣ䓪荂㞑ն 

 
关键词：循篪 SPE  㛻⛮燠鲽劫  LCMSMS  PPCPs  깱榫姢   

 

PPCPs 佭蕇⿁⽰╄几䥉杼榫⿁氳䔅燢╚金䈒榫◇⴬㞧⿁յ⵴蕇յ⟊⢹⿁յ괐⿁塑⯘璡车┯

╈㱚⛂꣮浔几眷氳榟◲յ榟孨淋逈䧏簘┘亇㏐䪷⪍㎻㚍⽰姢⛮╈⪭╈姢⛮╈氳娤刌㶗╙┽㼠ն

PPCPs 眷娤刌擻⛼╙朅㗟娤刌擻╈┉篯ꄆ金氳压孾䧗剝鲤䇗全飉全飉⹨⮽⪩嫱⪭压孾䄖篺䡗╙

ꄆ金溿狓泘剝╯┉ն 

姢⛮╈ PPCPs 墧槴氳宆䈲鵠浪循 ng/L 姢䇖循朆僗亡嫏╈姢劫⯥㚲杼鵠浪꧎金同Ⲃ㍾注蚃

⹧刼㳫꥘յ宆籔յꄆ巖⺵⫋鲽劫⮇冫⛙院鲋爊顠休յ顠ⱱ┦㳋佄⭴朆陬䄑ն循篪 SPE 㳫꥘䤗儛

耇㛫㛻䆋㘍塑▽尔⛮劫⿁氳鲽劫ꄈ淋㱮䡗劫⿁⯥㚲杼院䤗儛┚尔顏䤗儛纭榫◇姢╈櫋ꄈ PPCPs 墧

槴⮇冫ꪝ浪僗剩ⲡն 

儗乄✳榫㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊⽰ LCMS-8045 纭榫硍簊䋧环▽깱榫姢╈ PPCPs 墧槴氳

压孾亡嫏ն院亡嫏⮵榫循篪 SPE ┚尔顏䤗儛纭榫㛻㛻⬵㵽▽⯥㚲杼塠끈㵨劫⿁⯥㚲杼յ泘剝擻

⮇熊⽰顏隮压孾┉⛮⴬յ舅ⲁ⴬⬵㵽几╙陬䄑⟊阾篾冽牔㲋䓪⺱休籔湿▽劫⿁⯥㚲杼休ꠑ

䬠냖▽⮇冫䷞曎ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

LC-AD×孲ⲁ注鰟尔嬇LC-AD鿥僗⛦始印䈲⶝⩕SPE 鰟尔嬇SIL-ACUHPLC

舅ⲁ鲽劫SIL-P㛻⛮燠鲽劫舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴鿥냖始奥鵠ꠝCBM-A

硍簊盘⯆LCMS-(└ꄆ㍌冓儼顏隮♙鿥 ESI 榾熊嶏)LabSolutions Ver.荈隮䄄⛼珇ն 
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㎂  循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊漲♭炐䙬㎂ 

 
1.2 样品信息 

剝固巖尔燢⹧泘剝⮇冫擻㍾⛮睖儕淋鿥⯆  g/L 剝固⤴抛尔ն⮇⮷⹧夷╄⴬⺭擻头尔鴠ꄈ榫

光肖鿥⯆岝剝䄄⛼巖尔抛榫ն 

劫⿁⯆抛┉㲋⛮燠氳姢劫鲋朔桔篏簟帱腑⺵䧝拨⛮燠奃塑⪍ .%宆姏姢巖尔固漶ꄈ⹧  

mL 劫⿁巖尔塑⪍⫂剝䏨⮇冫ն 

1.3 分析条件 
荈隮兣♭SPE 

裂嬲尔.%姏姢巖尔 

鲽劫⛮燠 mL 

裂嬲⛮燠 mL 

荈隮兣♭UHPLC 

荈隮刼ACQUITY BEH C (. mm I.D.× mm L., . μm) 

孲ⲁ注A 注-.%榻ꁂ姢巖尔B 注-光肖榻ꁣ: V/V 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

顏隮兣♭ 

熊查嶏ESI塜嘗䌋 

꧋⴬妰孲鵮. L/min 

䇕适妰孲鵮 L/min 

塑懷妰孲鵮 L/min 

䫙⹾峪䈲˳ 

熊查嶏峪䈲˳ 

DL 峪䈲˳ 

MRM ⹇丘鈷辑  
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辑   MRM ⹇丘 

No. ⺳燢 葏乄⺳燢 CAS No. ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 
Q1 Pre 

Bias(V) 
CE(V) 

Q3 Pre 

Bias(V) 
◲擻熊查 

Q1 Pre 

Bias(V) 
CE(V) 

Q3 Pre 

Bias(V) 

1 ⺎僀㱕 Cotinine 486-56-6 177.00 79.90* -21 -26 -11 98.10 -10 -22 -15 

2 婻┊翿ꁣ Salbutamol 18559-94-9 240.00 148.00* -20 -16 -20 222.15 -25 -11 -21 

3 ꡦ僀嬸㶂 Atenolol 29122-68-7 267.00 145.00* -14 -27 -23 190.05 -14 -19 -17 

4 重⾞僀┊ Cimetidine 51481-61-9 253.00 117.00* -17 -17 -21 159.00 -18 -15 -22 

5 ꦽ㶻僀┊ 
Ranitidine 

hydrochloride 
66357-35-5 315.00 176.00* -16 -19 -20 102.05 -16 -35 -17 

6 艛䑒⮵ Sulpiride 15676-16-1 341.85 112.10* -18 -25 -20 214.00 -17 -33 -20 

7 ⶯䄘⩡簇 Carbazochrome 69-81-8 237.05 164.05* -12 -20 -15 220.05 -12 -10 -20 

8 ⺎䏨㍕ Codeine 76-57-3 299.90 215.05* -15 -26 -20 165.00 -15 -41 -14 

9 冷⺎ꧥ碜 Lincomycin 154-21-2 407.00 126.10* -20 -30 -20 359.15 -20 -20 -20 

10 ㊟蘆愓 Resorufin 635-78-9 201.90 175.05* -21 -25 -20 131.10 -22 -34 -20 

11 ⿎☷重䇖 Pirenzepine 28797-61-7 352.15 113.10* -13 -21 -18 70.10 -17 -36 -25 

12 榻姍菴翿㈉ニ Bactramin 738-70-5 291.05 230.10* -14 -25 -20 261.05 -15 -26 -24 

13 㓸姀婻佔 Pefloxacin 70458-92-3 333.85 316.15* -17 -21 -22 290.15 -17 -19 -24 

14 朅┮婻佔 Ciprofloxacin 85721-33-1 331.85 314.10* -17 -23 -19 231.00 -17 -39 -21 

15 ⶯䄘㛢 Carbadox 1791337 262.65 129.05* -29 -32 -22 130.10 -13 -21 -21 

16 㝝紇俋冷 Ormethoprim 6981-18-6 274.90 259.1 -17 -26 -21 123.15* -17 -25 -20 

17 䕒陷婻佔 Enrofloxacin 93106-60-6 359.90 316.15* -18 -21 -19 342.10 -18 -22 -21 

18 ⩡冷婻佔 Clinafloxacin 105956-97-6 365.75 348.05* -19 -22 -14 305.05 -19 -22 -18 

19 ⹙姀婻佔 Difloxacin 98106-17-3 399.75 382.10* -20 -23 -25 356.15 -12 -21 -20 

20 㱧僀奃冷 Antipyrine 60-80-0 189.05 77.10* -10 -40 -11 56.15 -10 -32 -20 

21 ⺚䅅婻佔 Sparfloxacin 110871-86-8 392.95 349.15* -21 -22 -21 292.20 -19 -27 -21 

22 光翿㈉ニ Pyrimethamine 58-14-0 248.90 232.95* -24 -30 -21 128.05 -28 -46 -23 

23 ⶯뀐重䇖 Carbamazepine 298-46-4 237.00 194.05* -27 -21 -21 193.05 -26 -35 -18 

24 聰藏漛葋㏐䇖 
Oxidized 

Nifedipine 
67035-22-7 344.85 284.05* -18 -29 -17 268.10 -17 -30 -26 

25 纳⮜儗聲 Glyburide 10238-21-8 494.00 369.00* -14 -16 -23 168.90 -15 -37 -28 

*辑炐㲋ꄈ熊查 

 

2．结果与讨论 
2.1 在线 SPE 大体积进样系统原理介绍 

㹢孅循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊鿥僗㛻⛮燠鲽劫┥榫舅ⲁ鲽劫յ䅠僗⛦始印䈲奃❇ꠝ氳鰟尔嬇յ

⮊䩦ꠝ⽰飃냖䷞尔注硍簊ն院硍簊鿥糌甏⶝㛻⛮燠鲽劫硍簊┚飃냖䷞尔注硍簊亡➘⮊䩦ն院硍簊

䄄⛼休ꃾ榫⹙ SPE 刼◬僀✳榫嘗䌋䅠僗⛦始印䈲奃❇ꠝ氳鰟尔嬇榫◇㱮䡗劫⿁巖尔䫠鴝┕劫յ

SPE 刼氳裂嬲⽰䇖辆㳫꥘劫⿁⺵氳 SPE 刼┚飃냖䷞尔注⮇熊刼╏纭⮵榫孲ⲁ注㱮䡗劫⿁氳鉯⻹

⽰⮇熊ն鵠鲋奥鵠ꠝ⛤糌氳⮊䩦┼劯 SPE 刼⮇⮷┚飃냖䷞尔注刼╏纭◬僀✳榫㛻㛻䬠냖▽劫

⿁氳⮇冫䷞曎ն 
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㎂  循篪 SPE 㛻⛮燠鲽劫硍簊䄄⛼⸊杼㎂ 

2.2 色谱图 

 
㎂   熨泘剝⮇冫擻循飃篚姢╈荈隮㎂泘剝擻宆䈲 - ng/L ╯ꠑ 

2.3 线性曲线 
榫 .%姏姢姢巖尔鿥⯆ PPCPs 岝⺭剝固巖尔淋塑⪍⫂剝巖尔ն⹙刼◬僀鲽劫䐂⮽剝固傪

篪㞝辑  䢦炐ն㵨剝固傪篪僄⛦憠鳀簘ꄆ㛄鲽劫  埠阞畀  埠鲽劫氳宆䈲⢏䄑䧝拨┖ꪫ⪝䌋

阞畀压⭴꡿LOD㲋ꄈ꡿LOQ♔㍌⠙压⭴꡿阞畀ն 

LOD=t(n-,.)*S 

DLՋ亡嫏压⭴꡿ 

t(n-,.)Ջ舅榺䈲╙ n-糌⟔䈲╙ %佭氳 t ⮇䄭n= 休院⡬╙ 3.143 

SՋn 埠䇖车孾㲋氳剝固⢏䄑ն 

4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

(x1,000,000)



 

120 
 

辑  篪䓪傪篪⽰压⭴꡿ 

NO ⴬⺭擻 ⟊槴休ꠑ 
篪䓪葶㍴ 

(ng/L) 
篪䓪亡爊 

注⪩硍丘 

(r) 
固漶䈲(%) 

LOD 

(ng/L) 

LOQ 

(ng/L) 

 ⺎僀㱕 . - Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 婻┊翿ꁣ . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ꡦ僀嬸㶂 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 重⾞僀┊ . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ꦽ㶻僀┊澜 . .- Y = (.)X + (-.) . .%-.% . . 

 艛䑒⮵ . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⶯䄘⩡簇 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⺎䏨㍕ . - Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 冷⺎ꧥ碜 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ㊟蘆愓 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⿎☷重䇖 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 榻姍菴翿㈉ニ . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 㓸姀婻佔 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 朅┮婻佔 . - Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⶯䄘㛢 . .- Y = (.)X + (-.e-) . .%-.% . . 

 㝝紇俋冷 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 䕒陷婻佔 . .- Y = (.)X + (.e-) . .%-.% . . 

 ⩡冷婻佔 . - Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⹙姀婻佔 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 㱧僀奃冷 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⺚䅅婻佔 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 光翿㈉㲋 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 ⶯뀐重䇖 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 聰藏漛葋㏐䇖 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

 纳⮜儗聲 . .- Y = (.)X + (.) . .%-.% . . 

2.4 重复性 
 榫 .%姏姢姢巖尔鿥⯆⛦յ╈յ냖└╄┘⺱宆䈲 PPCPs 岝⺭剝固巖尔鳀簘鲽劫  Ꙟ阞畀

泘剝⴬⺭擻氳㼉ꪫ燠⽰⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑RSD%ն篾冽㞝辑  䢦炐泘剝⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ

⽰㼉ꪫ燠氳注㵒固⢏䄑循 .%-.%⽰ .%-.%╯ꠑ♙ꄆ㛄䓪荂㞑ն  
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辑  ♙ꄆ㛄䓪縓㴕篾冽n= 

NO. ⴬⺭擻 
宆䈲 

(ng/L) 

⟊槴 

休ꠑ

RSD/% 

㼉ꪫ燠

RSD/% 

宆䈲 

 (ng/L) 

⟊槴 

休ꠑ

RSD/% 

㼉ꪫ燠

RSD/% 

宆䈲 

 (ng/L) 

⟊槴 

休ꠑ

RSD/% 

㼉ꪫ燠

RSD/% 

 ⺎僀㱕  . .  . .  . . 

 婻┊翿ꁣ  . .  . .  . . 

 ꡦ僀嬸㶂  . .  . .  . . 

 重⾞僀┊  . .  . .  . . 

 ꦽ㶻僀┊澜  . .  . .  . . 

 艛䑒⮵ . . .  . .  . . 

 ⶯䄘⩡簇  . .  . .  . . 

 ⺎䏨㍕  . .  . .  . . 

 冷⺎ꧥ碜 . . .  . .  . . 

 ㊟蘆愓  . .  . .  . . 

 ⿎☷重䇖 . . . . . .  . . 

 榻姍菴翿㈉ニ . . .  . .  . . 

 㓸姀婻佔  . .  . .  . . 

 朅┮婻佔  . .  . .  . . 

 ⶯䄘㛢  . .  . .  . . 

 㝝紇俋冷  . .  . .  . . 

 䕒陷婻佔  . .  . .  . . 

 ⩡冷婻佔  . .  . .  . . 

 ⹙姀婻佔 . . .  . .  . . 

 㱧僀奃冷  . .  . .  . . 

 ⺚䅅婻佔  . .  . .  . . 

 光翿㈉㲋  . .  . .  . . 

 ⶯뀐重䇖 . . . . . .  . . 

 聰藏漛葋㏐䇖 . . .  . .  . . 

 纳⮜儗聲  . .  . .  . . 

2.5 加标回收 
⮇⮷⹧┉㲋⛮燠氳飃篚姢յ匌逸깱榫姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ⽰舅全姢劫⿁䧝┕鳮亡嫏⯆抛劫

⿁⫋塑⪍剝固巖尔宆䈲⮇⮷╙篪䓪葶㍴⫂氳⛦յ╈յ냖└╄宆䈲鲽劫⮇冫n=淋阞畀ꄆ

㛄䓪⽰塑剝㍑䷅曎ն篾冽㞝辑  䢦炐◑熨㓹顏╈塑剝㍑䷅曎循 .%-.%╯ꠑն 

2.6 实际样品测试 
✳榫院亡嫏⮇⮷孾陒▽匌逸깱榫姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ⽰깱榫舅全姢劫⿁⪭╈匌逸깱榫

姢յ溜媼姢 յ溜媼姢  ㏰╙儔压⭴┕鳮⴬⺭擻舅全姢╈压⭴▽⺎僀㱕յ㊟蘆愓⽰⶯뀐重䇖压孾

篾冽陴鈷辑 ն 
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⺎僀㱕                            ㊟蘆愓                          ⶯뀐重䇖 

㎂  舅全姢╈压⭴泘剝擻荈隮㎂ 

辑  舅全姢劫⿁压孾篾冽n= 

⴬⺭擻 Conc.(ng/L) RSD/% 

⺎僀㱕 14.957 1.54 

㊟蘆愓 0.353 6.63 

⶯뀐重䇖 0.207 1.33 

 
3．结论 

儗乄✳榫㹢孅循篪㍾注蚃⹧⮇冫硍簊⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮 LCMS- 纭榫䋧环▽깱榫姢╈

PPCPs 墧槴氳㲋ꄈ压孾亡嫏ն院硍簊ꃾ榫循篪 SPE 㳫꥘㵨劫⿁⯥㚲杼յ⮇熊յ㲋䓪㲋ꄈ⮇冫篾⺭

循┉颯鿥⺭╏纭顏隮压孾⺎♔㛻㛻甏⴬劫⿁⯥㚲杼յ⟊阾压孾篾冽氳固漶䓪ն院亡嫏循  min

⫂㱮䡗┕劫յ鉯⻹յ⮇熊⽰压孾僗鰏㞑氳ꄆ㛄䓪յ㍑䷅曎⽰鰏㳑氳篪䓪葶㍴耇㛫僗䷞氳压孾깱

榫姢╈ PPCPs 墧槴ն 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.0 5.0 6.0

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
(x100,000)

3:177.00>98.10(+)
3:177.00>79.90(+)
3:177.00>98.10(+)
3:177.00>79.90(+)

6.0 7.0 8.0

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000)

16:201.90>131.10(+)
16:201.90>175.05(+)
16:201.90>131.10(+)
16:201.90>175.05(+)

8.0 9.0 10.0

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

(x10,000)

36:237.00>193.05(+)
36:237.00>194.05(+)
36:237.00>193.05(+)
36:237.00>194.05(+)
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辑  ◑熨劫⿁塑剝㍑䷅曎 

NO. ⴬⺭擻 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲 1 ㍑䷅曎/% 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲 2 ㍑䷅曎/% 
塑剝宆䈲 

(ng/L) 

塑剝宆䈲 3 ㍑䷅曎/% 

飃篚

姢 

匌逸깱 

榫姢 

溜媼 

姢 1 

溜媼 

姢 2 
舅全姢 

飃篚

姢 

匌逸깱

榫姢 

溜媼

姢 1 

溜媼

姢 2 

舅全

姢 

飃篚

姢 

匌逸깱

榫姢 

溜媼

姢 1 

溜媼

姢 2 

舅全

姢 

1 ⺎僀㱕 2 130.1 121.6 113.3 119.1 62.9 10 110.6 115.3 101.0 101.9 68.7 200 103.0 86.6 90.6 93.0 80.4 

2 婻┊翿ꁣ 1 113.9 109.9 117.9 113.0 117.3 5 104.6 104.0 106.1 103.9 104.7 100 94.3 95.4 99.7 100.0 99.6 

3 ꡦ僀嬸㶂 1 96.6 97.8 101.0 101.9 113.6 5 110.8 95.0 103.8 108.3 111.4 100 90.2 84.7 95.3 96.3 106.9 

4 重⾞僀┊ 2 128.4 111.1 111.3 106.9 107.7 10 121.3 102.2 100.4 98.2 99.5 200 115.5 93.3 94.6 96.7 89.8 

5 ꦽ㶻僀┊澜 2 102.2 95.2 105.3 108.4 113.4 10 104.7 85.8 89.3 94.1 102.3 200 103.0 86.2 91.2 97.7 107.8 

6 艛䑒⮵ 0.2 102 90.9 82.8 79.0 97.8 1 101.6 85.9 82.1 83.9 92.8 20 104.8 97.4 89.9 92.4 106.4 

7 ⶯䄘⩡簇 2 118.8 127.7 111.2 108.6 127.7 10 126.9 127.9 95.3 119.6 119.8 200 111.8 135.2 110.1 119.5 128.4 

8 ⺎䏨㍕ 2 107.3 115.0 130.5 136.7 107.3 10 114.3 107.7 121.0 137.0 114.8 200 89.3 95.4 109.8 111.7 102.1 

9 冷⺎ꧥ碜 0.2 104.9 84.1 81.2 98.9 71.2 1 109.3 91.0 88.0 110.7 75.5 20 100.9 92.0 87.8 110.9 79.5 

10 ㊟蘆愓 2 113.3 115.2 113.7 111.0 86.1 10 102.9 102.1 100.4 102.3 94.1 200 100.1 102.8 99.7 102.2 97.3 

11 ⿎☷重䇖 0.02 107.8 70.0 106.6 129.4 112.6 0.1 89.8 89.5 106.0 123.7 108.8 2 87.3 88.8 106.6 115.1 107.6 

12 榻姍菴翿㈉ニ 0.2 109.5 125.1 114.9 108.0 107.1 1 109.6 110.2 106.4 104.2 110.3 20 112.0 100.7 104.4 105.5 103.0 

13 㓸姀婻佔 1 91.9 102.2 50.1 41.0 61.1 5 106.1 106.5 57.2 52.4 64.9 100 102.1 96.9 58.9 59.5 63.9 

14 朅┮婻佔 2 108.3 89.4 95.3 94.8 94.0 10 114.4 105.9 100.6 101.8 100.8 200 98.1 93.3 93.1 96.5 92.7 

15 ⶯䄘㛢 3 112.7 103.7 130.3 133.5 123.9 15 83 115.5 124.6 125.4 126.6 300 98.3 89.9 92.5 85.8 88.9 

16 㝝紇俋冷 1 102.6 106.3 113.8 123.4 121.3 5 96.5 95.0 111.2 120.6 115.2 100 85.1 86.9 102.0 105.7 105.0 

17 䕒陷婻佔 1 126.1 115.6 121.0 102.0 128.6 5 110 109.6 118.3 101.6 117.7 100 113.3 112.5 112.8 113.9 108.2 

18 ⩡冷婻佔 2 112.6 112.6 86.7 97.8 112.4 10 80.7 94.0 95.4 101.1 106.2 200 97.6 107.0 105.6 111.4 100.8 

19 ⹙姀婻佔 0.2 101.2 90.1 89.8 96.6 98.5 1 93.6 100.3 110.4 99.8 123.8 20 115.5 123.0 129.1 130.2 136.1 

20 㱧僀奃冷 2 110.3 97.9 98.4 113.8 98.1 10 103.2 92.6 92.3 94.3 80.1 200 89.0 88.7 86.1 81.7 96.0 

21 ⺚䅅婻佔 1 110.6 100.5 101.0 119.5 80.7 5 114.5 101.9 100.4 105.4 80.0 100 93.7 89.9 80.9 84.6 76.7 

22 光翿㈉㲋 2 128 114.0 126.0 133.1 114.0 10 117.2 104.9 109.6 118.7 106.1 200 96.0 90.6 93.0 96.4 92.3 

23 ⶯뀐重䇖 0.02 98.5 92.9 86.3 97.5 110.0 0.1 90.3 94.0 93.5 90.0 66.0 2 90.8 102.6 93.6 92.6 101.0 

24 聰藏漛葋㏐䇖 0.2 95.8 133.1 104.3 105.9 130.5 1 84.7 94.6 98.6 106.9 99.8 20 85.1 93.2 104.2 105.4 104.9 

25 纳⮜儗聲 1 108.7 118.1 114.8 111.2 146.2 5 102.9 107.1 109.6 112.0 131.8 100 99.7 110.9 121.6 116.4 147.4 
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超高效液相色谱三重四极杆质谱联用法测定水中 7 种环境雌激素 
摘 要：儗乄䋧环✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫䤗儛孾㲋

姢╈  熨朅㗟ꥥ忂碜亡嫏ն鵠鲋✳榫儷顏滑鳁嫏寕ꢝ⹙ꀂ A ⽰㚗㓹ꀂ氳硍簊墧槴㵒压孾氳䏆⿏

☳縡䬠냖朅㗟ꥥ忂碜╈⹙ꀂ A ⽰㚗㓹ꀂ氳压孾愓䷨䈲ն⪭╈  熨朅㗟ꥥ忂碜氳篪䓪荂㞑注⪩硍丘

㏰㛻◇ 0.999㲋ꄈ꡿╙ . μg/L~. μg/L ╯ꠑն♙ꄆ㛄䓪荂㞑┘⺱宆䈲剝固巖尔鳀簘鲽劫

 埠⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .%⽰ .%♔┖狝氫㓹顏塑剝㍑䷅曎循

.%~%╯ꠑն 

 

关键词：姢  朅㗟ꥥ忂碜 EDCs  └ꄆ㍌冓儼顏隮 

 

⫂⮇蛋䇕瓷⴬⺭擻Endocrine Disrupting Chemicals甏燢EDCs佭䧗耇䇕瓷⛮⫂㛿抆忂碜⺭

䡗յ⮇蛋յ鲡鰟յ篾⺭յ⛼榫յ创隟⽰寕ꢝ氳㛚嶏䓪⴬㰣擻顏㱚♜辑朆⭴䦟㛿抆忂碜䡝䤻㛿抆忂碜

氳⛼榫塝⹒燢朅㗟ꥥ忂碜ն朅㗟ꥥ忂碜♔䐭ꄈ䡝櫋ꄈ宆䈲⛼榫◇榟擻休鵠鲋嘗䦟䡝ꡢ亇㛿抆忂

碜䇕瓷䩣㲺榟擻⛮⫂塜浪氳⫂⮇蛋鲋爊滭㏾儬⛮牔㲋䓪⽰隀荣Ⱶ耇㵒儬⛮氳榟墼յ烖篺⽰⩦

橻硍簊璡鵲䡗⷇㲺ն 

朅㗟ꥥ忂碜䇯嫚㰇循◇舅抆槡鲤䇗全䄖䡗╙姢㱧噪ꠋ겗氳ꄆ金⪩嫱憠ն舅1995䇗紇㎁ⶕ沸

걾⺉䋯䄄┯⺨车┯ⶖ⚢氳վ⪩◇瓷▞⫂⮇蛋氳⴬㰣擻顏⺨ⶖ⚢纭䅫⚢阫տ淋◇埠䇗⟤䷊▽깱榫姢

㱧噪嫏ն⺵全僗㛻ꄈ乄昦䥊鷺循姢ⷣ氳鲽⭴姢⹾յ㏐辑姢յ婡燠擻⽰㏐┖姢璡朅㗟☮顏榗舘깱榫姢

╈█⹠朆▽朅㗟ꥥ忂碜ն 

抆縡泘⯥循㎁⫂☱媆僗朅㗟ꥥ忂碜氳㎁㳄孾陒剝固ն䇗僖仼䇯┱泹顏ꄈ䤗儛沪涎㷀

⹠䄭▽孾陒朅㗟ꥥ忂碜ⷊվ姢╈熨朅㗟ꥥ忂碜眷⴬⺭擻氳孾㲋-㍾注蚃⹧-냖䷞尔注荈隮-╏纭顏隮嫏տ

氳㏐亡剝固䥊䤉⪝炐牮ն儗乄⹇縓院剝固亡嫏✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙LC-A⽰└ꄆ㍌冓儼顏

隮♙LCMS-纭榫硍簊䋧环䒍鵮յ固漶孾㲋姢⛮╈朅㗟ꥥ忂碜氳亡嫏ն院亡嫏氳愓䷨䈲냖♙

㲋ꄈ꡿╙. μg/L~. μg/L╯ꠑ伺简냖◇院㏐亡剝固꡿⡬金姳♙㲋ꄈ꡿. μg/L⺎❠

注⪩压孾几⼥⹇縓ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ⴎ䦮 LC-

AD×(鰟尔嬇)SIL-AC (舅ⲁ鲽劫)CTO-A (刼峪畴)CBM-A(硍簊盘⯆)DGU-A(循

篪聰妰儬)LCMS-└ꄆ㍌冓儼尔顏⽰ LabSolutions Ver .ն 
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1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

滑鳁刼Shimadzu (GL) AQ-C HP .mm I.D.×mm L., . μm 

荈隮刼Shimadzu (GL) AQ-C HP .mm I.D.×mm L., . μm 

孲ⲁ注A 注-.ˠ姏姢巖尔B 注-榻ꁣ 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

鲽劫ꄈ μL 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰⮤㡏╙ %ն⛮鈷┖爊䈌辑 ն 
辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

0.50 Pumps Pump B Conc. 25 

3.00 Pumps Pump B Conc. 90 

5.30 Pumps Pump B Conc. 90 

5.40 Pumps Pump B Conc. 95 

7.00  Pumps Pump B Conc. 95 

7.10 Pumps Pump B Conc. 25 

10.00  Controller Stop  

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋ESI (-)                  熊查ㅂ꧋榾始랸阡隀隍榾始 

꧋⴬妰姘妰 . L/min               塑懷妰狝妰 . L/min 

䇕适妰姘妰 . L/min              澛䲖妰姑妰 

䫙⹾峪䈲˳                     DL 峪䈲˳ 

塑懷嘗㐉峪䈲˳                 滑鳁休ꠑ. msec 

뀟槴休ꠑ. msec                   MRM ⹇丘鈷辑  
辑  EDCs 顏隮⹇丘 

No. ⴬⺭擻 葏乄⺳燢 CAS No. 
⯥⛮

熊查 
◲擻熊查 

Q1 Pre 

Bias (V) 

CE 

(V) 

Q3 Pre 

Bias (V) 

 ꥥ└ꁣ Estriol -- . 
.*    

.    

 ⹙ꀂ A Bisphenol A -- . 
.*    

.    

 慕ꥥꁣ Ethinylestradiol -- . 
.*    

.    

 ꥥꀨ Estrone -- . 
.*    

.    

 ꥥ◅ꁣ Estradiol -- . 
.*    

.    
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 鰨㓹ꀂ -n-Octylphenol -- . 
.*    

.    

 㚗㓹ꀂ Nonylphenol -- . 
.*    

.    

*辑炐㲋ꄈ熊查㵒#辑炐㚗㓹ꀂ╙䤗儛篒剝固⿁╙⺱⮇䋳冘⛮岝⺭擻ն 

 
㎂  滑鳁嫏尔注硍簊鳀䫙炐䙬㎂ 

 
1.3 标准配制及样品前处理 

剝固巖尔鿥⯆榻ꁣ鿥⯆ . mg/mL ⺨⶝剝⤴抛巖尔✳榫 %榻ꁣ姢巖尔鿥⯆ EDCs 岝⺭剝

固巖尔宆䈲⮇⮷╙ 0.2յ0.5յ1.0յ2.0յ5.0յ10.0յ50.0յ. μg/Lն 

劫⿁⯥㚲杼塠끈⹧  L 姢劫朔桔篏簟腑鲋帱隀荣 pH ╙ 鲋 HLB ㍾注蚃⹧刼( g,  mL)ն

HLB 刼⮇⮷榫 10 mL 光ꁂ光ꀪ/榻ꁣ岝⺭巖尔9/1յ10 mL 榻ꁣ⽰ 10 mL 姢孨⴬ն┕劫⺵⮇⮷榫

10 mL 榻ꁣ/姢巖尔层嬲1/9յ10 mL 光ꁂ光ꀪ/榻ꁣ岝⺭巖尔9/1嬲聰嬲聰尔姘妰⻻䇕榫

⮤㡏奃❇孲ⲁ注㲋㳋舘  mLն 

 
2. 结果与讨论 
2.1 系统残留确认 

䧝拨 . 兣♭┘䫙滑鳁刼ꃾ꥘硍簊儗清丘䩺⹠朆硍簊╈僗⹙ꀂ A♔┖甏燢 BPA⽰㚗㓹ꀂ

♔┖甏燢 NP墧槴ն篾冽鈷㎂  ⽰㎂ ն⺱休刧ꠢ注⪩乄昦⹠朆硍簊墧槴┚尔注孾陒兣♭█僗

┉㲋⪩硍ն╙塝循 LC 璡䈲兣♭A/B=/┘䫙滑鳁刼┖孾陒篾冽儔⹠朆僗 BPA ⽰ NP 墧槴

篾冽鈷㎂  ⽰㎂ ն榺塝陱伺BPA ⽰ NP 氳硍簊墧槴循印䈲兣♭┖僗┉㲋氳碶燠䷞䈒ն 

 
㎂  印䈲兣♭┘䫙滑鳁刼休 BPA 氳硍簊墧槴       ㎂  璡䈲兣♭┘䫙滑鳁刼 BPA 端硍簊墧槴 

2.5 5.0 7.5

0.0

0.5

1.0

(x10,000)
2:227.05>212.05(-)

BP
A

2.5 5.0

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x10,000)
2:227.05>212.05(-)
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㎂  印䈲兣♭┘䫙滑鳁刼 NP 氳硍簊墧槴         ㎂  璡䈲兣♭┘䫙滑鳁刼 NP 端硍簊墧槴 

2.2 系统残留的排除 
╙䪷ꢝ BPA ⽰ NP 氳硍簊墧槴儗乄ꃾ榫㘍塑滑鳁刼氳ⱴ嫏ն䧝拨 . 兣♭循岝⺭⽰舅ⲁ

鲽劫╯ꠑ鳀䫙滑鳁刼鈷㎂ ╙縓㴕硍簊墧槴䪷ꢝ䷞冽⮇冫孾陒▽硍簊儗清┘鲽劫⺆颦印

䈲⽰剝固巖尔ն篾冽 BPA ⽰ NP 氳泘剝㼉⺎┚硍簊墧槴㼉䏗清⮇䋯僗䷞鈺鹵▽硍簊墧槴㵒⮇冫

氳䏆⿏ն㞝┖ BPA 荈隮㎂㎂  ⽰㎂ ⽰ NP 氳荈隮㎂㎂  ⽰㎂ ն 

 
㎂   BPA 硍簊墧槴                        ㎂  BPA 泘剝㼉. μg/L 

 
                 ㎂  NP 硍簊墧槴                        ㎂  NP 泘剝㼉. μg/L 

2.3 MRM 色谱图 

 
㎂  EDCs 氳 MRM 荈隮㎂. μg/L 

 
  

2.5 5.0 7.5 10.0

0.0

2.5

5.0
(x10,000)
8:219.10>133.00(-)

N
P

2.5 5.0

0.0
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1.0

(x10,000)
8:219.10>133.00(-)

2.5 5.0 7.5

0.0

1.0

2.0

3.0

(x10,000)
2:227.05>212.05(-)

BP
A

2.5 5.0 7.5

0.0

1.0

2.0

3.0
(x10,000)

2:227.05>212.05(-)

B
P

A

2.5 5.0 7.5

0.0

2.5

(x10,000)
7:219.10>133.00(-)

N
P

2.5 5.0 7.5
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

(x10,000)
7:219.10>133.00(-)

N
P

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

(x100,000)

壬壬壬7:  219.10>133.00(-) CE: 31.0
辛壬壬6:  205.10>133.15(-) CE: 25.0
雌雌雌5:  271.10>145.10(-) CE: 41.0
雌雌4:  269.10>145.00(-) CE: 38.0
炔雌雌3:  295.15>145.05(-) CE: 45.0(2.00)

2:BPA 227.05>212.05(-) CE: 19.0
雌雌雌1:  287.10>145.05(-) CE: 41.0(2.00)

N
P辛
壬
壬

雌
雌
雌

雌
雌

炔
雌
雌

B
P

A
雌
雌
雌
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2.4 线性关系 
㵨宆䈲╙ 0.2塝宆䈲☢⛼╙ꥥꀨ氳劆塜憠յ0.5յ1.0յ2.0յ5.0յ10.0յ50.0յ. μg/L 劆

塜巖尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋♔宆䈲奃╙航㏿剝㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝㛚剝嫏⯆⛼劆固傪

篪㞝㎂ ~ 䢦炐ն 熨忂碜循院宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑篪䓪亡爊յ篪䓪葶㍴յ固漶䈲յ注⪩硍

丘鈷辑 ն 

 
㎂  ꥥ└ꁣ氳剝固䄄⛼傪篪                     ㎂  BPA 氳剝固䄄⛼傪篪 

   
㎂  慕ꥥꁣ氳剝固䄄⛼傪篪                    ㎂  ꥥꀨ氳剝固䄄⛼傪篪 

 
㎂  ꥥ◅ꁣ氳剝固䄄⛼傪篪                    ㎂  鰨㓹ꀂ氳剝固䄄⛼傪篪 

 
㎂  㚗㓹ꀂ氳剝固䄄⛼傪篪 
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辑   熨ꥥ忂碜氳劆固傪篪⹇丘 

No. ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 固漶䈲% 注⪩硍丘 r 

 ꥥ└ꁣ Y = (.)X + (-.) .- .-. . 

 BPA Y = (.)X + (-.) .- .-. . 

 慕ꥥꁣ Y = (.)X + (.) .- .-. . 

 ꥥꀨ Y = ()X + (-.) .- .-. . 

 ꥥ◅ꁣ Y = (.)X + (-.) .- .-. . 

 鰨㓹ꀂ Y = (.)X + (-.) .- .-. . 

 㚗㓹ꀂ Y = (.)X + (.) .- .-. . 

2.5 Carryover 考察 
循㱮䡗냖宆䈲剝固巖尔⮇冫⺵孾陒狝氫巖尔⮤㡏奃❇孲ⲁ注巖尔縓㴕Carryover墧槴篾

冽简炐端Carryover┘䏆⿏孾陒ն㞝㎂ ն 

 
㎂  狝氫巖尔 MRM 荈隮㎂ 

2.6 重复性实验 
鿥⯆ 7 ╄ꥥ忂碜⴬⺭擻岝⺭巖尔宆䈲⮇⮷╙ . μg/Lյ. μg/L ⽰  μg/L䇖车孾陒 6

埠ն 熨泘剝⴬⺭擻氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 . ~ .%⽰ . ~ .%╯

ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽n= 

劫⿁⺳燢 
RSD%. μg/L RSD%. μg/L RSD%. μg/L 
R.T Area R.T Area R.T Area 

ꥥ└ꁣ . . . . . . 
BPA . . . . . . 

慕ꥥꁣ . . . . . . 
ꥥꀨ . . . . . . 

ꥥ◅ꁣ . . . . . . 
鰨㓹ꀂ . . . . . . 

NP . . . . . . 

2.7 灵敏度 
鿥⯆㞝辑  宆䈲氳岝⺭剝劫  ♷波䫙鲽劫⮇冫劯䩺 HJ - 鈺㲋㵒┕鳮孾㲋篾冽阞畀

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00 (x100,000)

壬壬壬7:  219.10>133.00(-) CE: 31.0
辛壬壬6:  205.10>133.15(-) CE: 25.0
雌雌雌5:  271.10>145.10(-) CE: 41.0
雌雌4:  269.10>145.00(-) CE: 38.0
炔雌雌3:  295.15>145.05(-) CE: 45.0(2.00)

2:BPA 227.05>212.05(-) CE: 19.0
雌雌雌1:  287.10>145.05(-) CE: 41.0(2.00)
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⪭剝固⢏䄑 S塝休压⭴꡿ MDL.×S㲋ꄈ꡿ LOQ=×MDL孾㲋篾冽㞝辑  䢦炐ն 
辑   熨ꥥ忂碜氳压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿ 

No. ⺳燢 宆䈲μg/L 剝固⢏䄑(S) 压⭴꡿(μg/L) 㲋ꄈ꡿(μg/L) 

 ꥥ└ꁣ . . . . 

 BPA . . . . 

 慕ꥥꁣ . . . . 

 ꥥꀨ . . . . 

 ꥥ◅ꁣ . . . . 

 鰨㓹ꀂ . . . . 

 NP . . . . 

2.8 基质加标实验 
循䧝拨 . ╈劫⿁⯆抛亡嫏㚲杼⺵藜䐂氳狝氫㓹顏╈塑岝⺭剝劫塑剝⻡ꄈ㞝辑 ⺨䇖车

 埠㍑䷅曎孾陒篾冽鈷辑 նꃾ劫帱腑氳狝氫㓹顏荈隮㎂㞝㎂  䢦炐塑剝劫⿁荈隮㎂㞝㎂  䢦

炐ն  

 
㎂  狝氫㓹顏荈隮㎂ 

 
    ㎂  㓹顏塑剝荈隮㎂ μg/L 

 

  

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

(x100,000)

壬壬壬7:  219.10>133.00(-) CE: 31.0
辛壬壬6:  205.10>133.15(-) CE: 25.0
雌雌雌5:  271.10>145.10(-) CE: 41.0
雌雌4:  269.10>145.00(-) CE: 38.0
炔雌雌3:  295.15>145.05(-) CE: 45.0

2:BPA 227.05>212.05(-) CE: 19.0
雌雌雌1:  287.10>145.05(-) CE: 41.0

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

(x100,000)

壬壬壬7:  219.10>133.00(-) CE: 31.0
辛壬壬6:  205.10>133.15(-) CE: 25.0
雌雌雌5:  271.10>145.10(-) CE: 41.0
雌雌4:  269.10>145.00(-) CE: 38.0
炔雌雌3:  295.15>145.05(-) CE: 45.0

2:BPA 227.05>212.05(-) CE: 19.0
雌雌雌1:  287.10>145.05(-) CE: 41.0

壬
壬
壬

辛
壬
壬

雌
雌
雌

雌
雌

炔
雌
雌

B
P

A
雌
雌
雌
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辑  塑剝劫氳㍑䷅曎篾冽n= 

劫⿁⺳燢 
㍑䷅曎% 

 μg/L  μg/L 

 ꥥ└ꁣ . . 

BPA . . 

慕ꥥꁣ . . 

ꥥꀨ . . 

ꥥ◅ꁣ . . 

鰨㓹ꀂ . . 

NP . . 

 
3. 总结 

䋧环✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋姢╈  熨朅

㗟ꥥ忂碜氳亡嫏ն鵠鲋✳榫儷顏滑鳁嫏寕ꢝ▽ BPA ⽰ NP 硍簊墧槴㵒压孾氳䏆⿏☳縡䬠냖▽朅

㗟ꥥ忂碜╈ BPA ⽰ NP 氳压孾愓䷨䈲ն⪭╈  熨朅㗟ꥥ忂碜氳篪䓪荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ .

㲋ꄈ꡿╙ . μg/L~. μg/L ╯ꠑ伺简냖◇䢦⹇縓氳㏐亡剝固꡿⡬金姳♙㲋ꄈ꡿ . μg/Lն

♙氳ꄆ㛄䓪荂㞑┘⺱宆䈲姢䇖岝⺭剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠注㵒剝固鈺⢏䄑

⮇⮷循 .%⽰ .%♔┖狝氫㓹顏塑剝㍑䷅曎循 .%~%╯ꠑն儗孾陒亡嫏甏⶝յ䒍鵮յ

固漶⺎席餉姢╈⛦宆䈲姢䇖朅㗟ꥥ忂碜氳压孾金姳ն 
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超高效液相色谱三重四极杆质谱联用仪测定水中 101 种药品和个人护
理用品物质 
摘 要：儗乄⹇縓 EPA  亡嫏✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 䋧环

孾㲋姢╈  熨蕇⿁⽰╄几䥉杼榫⿁擻顏PPCPs墧槴氳亡嫏ⴎ淋♔塝亡嫏㵒姢劫鲽车孾陒ն

⪭╈  熨 PPCPs ⴬⺭擻循注䈒篪䓪宆䈲葶㍴⫂%♔┕⴬⺭擻氳篪䓪注⪩硍丘㛻◇ .篪

䓪⪩硍荂㞑ն循♙愓䷨䈲亡ꪫ101 熨 PPCPs ⴬⺭擻氳♙压⭴꡿循 . μg/L ~. μg/L ╯

ꠑ♙㲋ꄈ꡿⡬循 . μg/L~. μg/L ╯ꠑն循♙瞿㳢䈲┕循⺨宆䈲┖⟊槴休ꠑ注㵒剝固

⢏䄑╙ .~.%㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑╙ .~.%⪭╈ %♔┕⴬⺭擻氳㼉ꪫ燠注

㵒剝固⢏䄑㵸◇ .%♙瞿㳢䈲荂㞑ն儗亡嫏ⴎ僗⴬⺭擻釙沲葶㍴䇯յ⮇冫鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑յ

愓䷨냖氳攑憠⺎榫◇䒍鵮瓇刧⽰㲋ꄈ朅㗟姢劫⿁╈ PPCPs 娤刌擻ն 

 
关键词：姢  PPCPs 亡嫏ⴎ └ꄆ㍌冓儼顏隮 

 

꣮浔⵴蕇⹖嬲⴬车┯氳㛻鈺嘗⹠㷤蕇⿁⹖╄几䥉杼榫⿁Pharmaceuticals and Personal Care 

Products, 甏燢 PPCPs氳榟◲⽰✳榫ꄈ鲆昄㘍Ꝛ淋䧏簘┘亇㏐鰟⪍朅㗟㵗舚㱚♜循姢յ㎻㚍

⽰㛻妰朅㗟╈㏰僗墧槴┦宆䈲┘亇⼑┕ⶍ飊ⲡն ┪篕  䇗创♔全㱚♜逈洇⛼╙┉眷朅㗟娤

刌擻縡逈䇯嫚⪩嫱ն 

PPCPs ⴬⺭擻熨眷竴㛢丘泘㛢鱳鲤ⶉ熨⛙鵠浪鰏⪩嫱氳╙鲤氬熨ն泘⯥㎁⫂☱媆僗Ꙟ㵒姢

╈ PPCPs 娤刌擻孾陒氳注䈒嫏鈺⽰剝固鵠浪╚金⹇縓紇㎁㎁㳄朅⟊㷀 EPA  亡嫏鲽车注⪩溿

狓ն榺◇⺨⴬⺭擻氳擻⴬䓪顏䄑䋳㛻EPA  亡嫏╈ꃾ榫▽  ╄尔注亡嫏⮇冫⪭╈氳  ╄擻顏

丞╄⮇冫亡嫏鲋爊鰏╙竴枍䷞曎█⛦ն 

儗乄⹇縓 EPA  亡嫏⺱休⪵걽㎁⫂朅㗟յ檜盘硍簊璡俋鷥⪩嫱氳⴬⺭擻⮵榫㹢孅飃냖䷞

尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 냖愓䷨䈲氳攑憠䋧环☢┉╄尔注亡嫏. minⷊ

⺎䒍鵮⮇冫姢╈  熨 PPCPs ⴬⺭擻氳亡嫏ⴎ⺱休⮵榫亡嫏ⴎ╈䋧环氳顏隮䈑⺎䒍鵮㱮䡗㵒姢

╈ PPCPs ⴬⺭擻氳㲋ꄈ㲋䓪䄄⛼䬠냖压孾䷞曎⺎⛼╙注⪩⮇冫几⼥⹇縓✳榫ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-A 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 
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1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

荈隮刼InertSustain AQ-C HP . mm I.D.×  mm L., . μm 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

鲽劫ꄈ μL 

孲ⲁ注A-.%榻ꁂ姢巖尔B-榻ꁣ 

嬲聰嘗䌋印䈲嬲聰鈷 PPCPs 亡嫏ⴎ 

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋ESI± 

䫙⹾榾始⹇縓亡嫏ⴎ⹇丘⮜辑 

꧋⴬妰姘妰 . L/min 

塑懷妰狝妰 . L/min 

䇕适妰姘妰 . L/min 

澛䲖妰姑妰 

䫙⹾峪䈲˳ 

DL 峪䈲˳ 

塑懷嘗㐉峪䈲˳ 

䣴䬞嘗䌋㛢⹛䈒沪孾MRM 

MRM ⹇丘⹇縓亡嫏ⴎ⹇丘⮜辑 

⴬⺭擻⮜辑鈷辑  ⽰  
辑  PPCPs ⴬⺭擻⮜辑 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 葏乄⺳燢 ⮇查䌋 Cas# ⴬⺭擻眷⮷ 

1 姍姀婻佔 Ofloxacin C18H20FN3O4 82419-36-1 ㅄ陷ꀨ眷 

2 陷姀婻佔 Norfloxacin C16H18FN3O3 70458-96-7 ㅄ陷ꀨ眷 

3 㓸姀婻佔 Pefloxacin C17H20FN3O3 70458-92-3 ㅄ陷ꀨ眷 

4 朅┮婻佔 Ciprofloxacin C17H18FN3O3 85721-33-1 ㅄ陷ꀨ眷 

5 嬸紇婻佔 Lomefloxacin C17H19F2N3O3 98079-51-7 ㅄ陷ꀨ眷 

6 䕒陷婻佔 Enrofloxacin C19H22FN3O3 93106-60-6 ㅄ陷ꀨ眷 

7 ⩡冷婻佔 Clinafloxacin C17H17FClN3O3 105956-97-6 ㅄ陷ꀨ眷 

8 婻䥽婻佔 Sarafloxacin C20H17F2N3O3 98105-99-8 ㅄ陷ꀨ眷 

9 ㈱ㅄꁂ Oxolinic acid C13H11NO5 14698-29-4 ㅄ陷ꀨ眷 

10 姀榻ㅄ Flumequine C14H12FNO3 42835-25-6 ㅄ陷ꀨ眷 

11 重陷婻佔 Cinoxacin C12H10N2O5 28657-80-9 ㅄ陷ꀨ眷 

12 ⹙姀婻佔 Difloxacin C21H19F2N3O3 98106-17-3 ㅄ陷ꀨ眷 

13 ⺚䅅婻佔 Sparfloxacin C19H22F2N4O3 111542-93-9 ㅄ陷ꀨ眷 

14 姀重姰 Fluoxetine C17H18F3NO 54910-89-3 ㅄ陷ꀨ眷 

15 瀦翿ꁫꀬ Sulfacetamide C8H10N2O3S 144-80-9 瀦翿眷 

16 瀦翿㊟少 Sulfathiazole C9H9N3O2S2 72-14-0 瀦翿眷 

17 瀦翿⻏ニ Sulfapyridine C11H11N3O2S 144-83-2 瀦翿眷 

18 瀦翿 Sulfanilamide C6H8N2O2S 63-74-1 瀦翿眷 

19 瀦翿榻㓹㈉ニ Sulfamerazine C11H12N4O2S 127-79-7 瀦翿眷 

20 瀦翿◅榻㈉ニ Sulfamethazine C12H14N4O2S 57-68-1 瀦翿眷 

21 瀦翿姚害ㆡ Sulfaclorazina C10H9ClN4O2S 80-32-0 瀦翿眷 

22 瀦翿榻㈱少 Sulfamethoxazole C10H11N3O3S 723-46-6 瀦翿眷 

23 瀦翿◅榻㓹䋳㈱少 Sulfisoxazole C11H13N3O3S 127-69-5 瀦翿眷 



 

134 
 

24 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ Sulfadimethoxine C12H14N4O4S 122-11-2 瀦翿眷 

25 瀦翿ㅄ㈱ゎ Sulfaquinoxaline C14H12N4O2S 59-40-5 瀦翿眷 

26 艛䑒⮵ Sulpiride C15H23N3O4S 15676-16-1 瀦翿眷 

27 瀦翿榻㊟◅少 Sulfamethizole C9H10N4O2S2 144-82-1 瀦翿眷 

28 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ Sulfamonomethoxine C11H12N4O3S 1220-83-3 瀦翿眷 

29 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ Sulfadoxine C12H14N4O4S 2447-57-6 瀦翿眷 

30 瀦翿㵒榻姍㈉ニ Sulfameter C11H12N4O3S 651-06-9 瀦翿眷 

31 瀦翿葋ꀬ Sulfabenzamide C13H12N2O3S 127-71-9 瀦翿眷 

32 瀦翿葋⻏少 Sulfaphenazole C15H14N4O2S 526-08-9 瀦翿眷 

33 榻姍菴翿㈉ニ Trimethoprim C14H18N4O3 738-70-5 瀦翿眷 

34 ꥥꀨ Estrone C18H22O2 53-16-7 ꥥ忂碜眷 

35 䣎懷䕜櫖 4-Acetamidophenol C8H9NO2 103-90-2 ꜝ櫖眷蕇擻 

36 葋少重冷 Oxacillin C19H18 N3O5 S 1173-88-2 β-⫂ꀬ翿眷 

37 㱧僀奃冷 Antipyrine C11H12N2O 60-80-0 ꜝ櫖眷蕇擻 

38 蚵俋榟 Naproxen C14H14O3 22204-53-1 ꜝ櫖眷蕇擻 

39 ⻮⿝紇鰨 Indometacin C19H16ClNO4 53-86-1 ꜝ櫖眷蕇擻 

40 嫿╵蘆碜 Tylosin C46H77NO17 1401-69-0 㛻朅⫂ꀪ眷 

41 篍ꧥ碜 Erythromycin C37H67NO13 114-07-8 㛻朅⫂ꀪ眷 

42 聰姢篍ꧥ碜 Anhydroerythromycin C37H65NO12 23893-13-2 㛻朅⫂ꀪ眷 

43 ⩡䥽篍ꧥ碜 Clarithromycin C38H69NO13 81103-11-9 㛻朅⫂ꀪ眷 

44 粬篍ꧥ碜 Roxithromycin C41H76N2O15 80214-83-1 㛻朅⫂ꀪ眷 

45 㣛ⱱꧥ碜 Pristinamycin C28H35N3O7 21411-53-0 㛻朅⫂ꀪ眷 

46 ꡦ㜦ꧥ碜 Azithromycin C38H72N2O12 83905-01-5 㛻朅⫂ꀪ眷 

47 ㎻ꧥ碜 Oxytetracyclin C22H24N2O9 79-57-2 ㍌朅碜眷 

48 ㍌朅碜 Tetracycline C22H24N2O8 60-54-8 ㍌朅碜眷 

49 ㏐紇朅碜 
Demeclocycline 

hydrochloride 
C21H21ClN2O8 64-73-3 ㍌朅碜眷 

50 ㊟蘆愓 Thiabendazole C10H7N3S 148-79-8 ㍌朅碜眷 

51 ꄌꧥ碜 Aureomycin C22H23ClN2O8 57-62-5 ㍌朅碜眷 

52 紇席ꧥ碜 Minocycline C23H27N3O7 10118-90-8 ㍌朅碜眷 

53 㛢重ꧥ碜 Doxycycline C22H24N2O8 564-25-0 ㍌朅碜眷 

54 㜍㰘姏菴 Cephalexin C16H17N3O4S 15686-71-2 β-⫂ꀬ翿眷 

55 ꪂꧥ碜 G Penicillin G C16H18N2O4S 61-33-6 β-⫂ꀬ翿眷 

56 ꪂꧥ碜 V Penicillin V C16H18N2O5S 87-08-1 β-⫂ꀬ翿眷 

57 黨姚ꪂꧥ碜 Cloxacillin C19H18ClN3O5S 61-72-3 β-⫂ꀬ翿眷 

58 㜧焱重冷ꙶ Nafcillin sodium C21H22N2O5S 147-52-4 β-⫂ꀬ翿眷 

59 㜍㰘㊟⼕ Ceftiofur C19H17N5O7S3 80370-57-6 β-⫂ꀬ翿眷 

60 㜍㰘㊟罂ꁂ Cefotaxime Sodium C16H17N5O7S2 63527-52-6 β-⫂ꀬ翿眷 

61 ꡦ藋重冷 Amoxicillin C16H19N3O5S 26787-78-0 β-⫂ꀬ翿眷 

62 姏菴重冷 Ampicillin C16H19N3O4S 69-53-4 β-⫂ꀬ翿眷 

63 㜍㰘䥽㲋 Cefradine C16H19N3O4S 38821-53-3 β-⫂ꀬ翿眷 
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64 ㏐㶂漰⶛ Diltiazem C22H26N2O4S 42399-41-7 β-⫂ꀬ翿眷 

65 └姚榟 Triclosan C12H7Cl3O2 3380-34-5 儴蘆⯘ 

66 ⿎☷重䇖 Pirenzepine C19H21N5O2 28797-61-7 儴蘆⯘ 

67 └姚⶯ Triclocarban C13H9N2OCl3 101-20-2 儴蘆⯘ 

68 婻┊翿ꁣ Salbutamol C13H21NO3 18559-94-9 β-⹨⛮忂ⲁ⯘ 

69 冷⺎ꧥ碜 Lincomycin C18H34N2O6S 154-21-2 冷⺎翿眷 

70 ⾞少葋聲 Imidocarb C19H20N6O 27885-92-3 䤻谺蕇 

71 聰藏漛葋㏐䇖 Dehydro Nifedipine C17H16N2O6 67035-22-7 ꡹始蕇 

72 䋳紦㓹嬤㏐랋夽葛 Digoxin C41H64O14 20830-75-5 ꡹始蕇 

73 榻葋瀦┊聲 Tolbutamide C12H18N2O3S 64-77-7 ꡹矵蕇 

74 纳⮜룋攑 Gliclazide C15H21N3O3S 21187-98-4 ꡹矵蕇 

75 ⺮ꪝ顄룋 Gemfibrozil C15H22O3 25812-30-0 ꡹矵蕇 

76 纳⮜儗聲 Glibenclamide C23H28N3O5ClS 10238-21-8 ꡹矵蕇 

77 榻焱伺 Metformin C4H11N5 657-24-9 ꡹矵蕇 

78 
ㅄ㈱ゎ-2-紲ꁂ2-

QCA 

Quinoxaline-2-

carboxylic acid 
C9H6N2O2 879-65-2 ⶯䄘姍创隟擻 

79 㝝紇俋冷 Ormetoprim C14H18N4O2 6981-18-6 䤱蘆⯘ 

80 光翿㈉ニ Pyrimethamine C12H13ClN4 58-14-0 䤻橧蕇 

81 嫿㟓蘆碜 Tiamulin C28H47NO4S 55297-95-5 ⹙蚻懹眷䤻榟碜 

82 ⶯䄘㛢 Carbadox C11H10N4O4 6804-07-5 榟Ꝛ即鲽⯘ 

83 ꡦ僀嬸㶂 Atenolol C14H22N2O3 29122-68-7 β-⹨⛮ꡢ亇⯘ 

84 紇䣚嬸㶂 Metoprolol C15H25NO3 37350-58-6 β-⹨⛮ꡢ亇⯘ 

85 ꦽ㶻僀┊澜 Ranitidine C12H22N4O3S 66357-35-5 羋嵼橩蕇 

86 重⾞僀┊ Cimetidine C10H16N5S 51481-61-9 羋嵼橩蕇 

87 ⶯䄘⩡簇 Carbazochrome C10H12N4O3 69-81-8 䤻榟碜 

88 1,7-◅榻㓹랋㇝⼵ 1.7-Dimethylxanthine C7H8N4O2 611-59-6 萶⽏⯘ 

89 ⺎僀㱕 Cotinine C10H12ON2 486-56-6 瞿烖䓪蕇擻 

90 蓞澜 Theophylline C7H8N4O2 58-55-9 瞿烖䓪蕇擻 

91 ⺎䏨㍕ Codeine C18H21NO3 76-57-3 瞿烖䓪蕇擻 

92 ⽾コ㍕ Caffeine C8H10N4O2 58-08-2 瞿烖䓪蕇擻 

93 ⶯뀐重䇖 Carbamazepine C15H12N2O 298-46-4 瞿烖䓪蕇擻 

94 鱳艛䇖 Disopyramide C21H29N3O 3737-09-5 䤻榟碜 

95 荛莽㏐㶂 Ifenprodil C21H27NO2 23210-56-2 䤻榟碜 

96 葋宿䥽伺 Diphenhydramine C17H21NO 58-73-1 䤻篯翿蕇 

97 葋䣊顄攑 Bezafibrate C19H20ClNO4 41859-67-0 䤻榟碜 

98 ⾞䉔少 Miconazole C18H14N2OCl4 22916-47-8 䤻洡蘆蕇 

99 ⩡粬☽眦鵠 Crotamiton C13H17NO 483-63-6 䤻洡蘆蕇 

100 ⶕ嫏冷 Warfarin C19H16O4 81-81-2 䤻⭍蕇 

101 陷㰁ꀪ Norgestimate C23H31NO3 35189-28-7 鹵㰁蕇 
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辑  PPCPs 亡嫏ⴎ✳榫氳⫂剝擻 

籁⺙ ⴬⺭擻⺳燢 葏乄⺳燢 ⮇查䌋 CAS No. 

1 ⺎僀㱕-d3 Cotinine-d3 C10H12ON2 - 

2 13C3-15N-朅┮婻佔 13C3-15N-Ciprofloxacin C17H18FN3O3 93107-08-5 

3 婻┊翿ꁣ-d3 Salbutamol-d3 C13H21NO3 - 

4 姀重姰-d5 Fluoxetine-d5 C17H18F3NO 1173020-43-3 

5 13C-蚵俋榟-d3 13C-Naproxen-d3 C14H14O3 - 

6 13C6-瀦翿◅榻㈉ニ 13C6-Sulfamethazine C12H14N4O2S 77643-91-5 

7 ㊟蘆愓-d6 Thiabendazole-d6 C10H7N3S - 

8 13C3-榻姍菴ニ 13C3-Trimethoprim C14H18N4O3 - 

9 重⾞僀┊-d3 Cimetidine-d3 C10H16N5S - 

1.3 标准溶液配制 
⪦  熨⴬⺭擻. g/L 氳⤴抛巖尔榻ꁣ╙巖⯘ն榺◇⮇冫氳 PPCPs ⴬⺭擻熨眷㛢,⺨擻顏

氳擻⴬䓪顏䄑䋳㛻循♙┕氳愓䷨䈲䄑⮷鰏㛻㍕塝儗亡嫏ⴎ㵨劯䩺⟔⺙䍠䈲䄑䋳㵒⺨⴬⺭擻鲽

车⮇篯ն劯䩺⴬⺭擻⮇篯꺙⩝⮇⮷㵨⺨篯⴬⺭擻鿥⯆䡗╈ꠑ⤴抛巖尔抆⺵榺⺨篯氳╈ꠑ⤴抛巖

尔燵ꄂ岝⺭䐂⮽  熨 PPCPs ⴬⺭擻氳劆固傪篪⤴抛巖尔⫋✳榫⮤㡏奃❇孲ⲁ注巖尔⻡⫂

剝燵ꄂ藜䐂  熨 PPCPs ⴬⺭擻氳劆固傪篪巖尔ն 熨 PPCPs ⴬⺭擻⮇篯⹖⺨篯⴬⺭擻氳╈

ꠑ⤴抛巖尔宆䈲鈷辑 ն 

⫂剝巖尔氳鿥⯆⫂剝⴬⺭擻循劆固傪篪巖尔╈氳宆䈲⮇⮷╙⺎僀㱕-dյ婻┊翿ꁣ-d ⽰ C-

榻姍菴ニ⫂剝宆䈲⺨╙ . μg/L㊟蘆愓-d ⽰重⾞僀┊-d 氳⫂剝宆䈲⺨╙ . μg/LC-瀦翿◅

榻㈉ニ氳⫂剝宆䈲╙ . μg/LC-N-朅┮婻佔⽰姀重姰-d 氳⫂剝宆䈲╙ . μg/LC-蚵俋

榟-d 氳⫂剝宆䈲╙ . μg/Lն劯䩺⺨⫂剝⴬⺭擻氳宆䈲䄑䋳㵨⺨⫂剝⤴抛巖尔岝⺭藜䐂 100

⠙◇劆固傪篪巖尔╈⫂剝宆䈲氳⫂剝岝⺭⤴抛巖尔ն 

劆固傪篪⤴抛巖尔氳鿥⯆㵨⺨篯╈ꠑ⤴抛巖尔岝⺭榻ꁣ㲋㳋舘 . mLն鈷辑 ն 

劆固傪篪巖尔鿥⯆亡嫏✳榫⮤㡏奃❇孲ⲁ注㵨⫂剝岝⺭⤴抛巖尔燵ꄂ  ⠙藜䐂鿥⯆劆固

傪篪巖尔氳燵ꄂ巖尔榺塝巖尔㵒劆固傪篪⤴抛巖尔鲽车鵄篒燵ꄂ䐂⮽僄篳氳⫂剝嫏劆固傪篪巖

尔鈷辑 ն 
辑   PPCPs ⴬⺭擻⮇篯⹖╈ꠑ⤴抛巖尔宆䈲 

篯⮷ ⴬⺭擻 ╈ꠑ⤴抛巖尔/ mg/L 

瑭┉篯 
荛莽㏐㶂յ鱳艛䇖յ⿎☷重䇖յ⩡䥽篍ꧥ碜յ葋宿䥽伺յꦽ㶻僀┊澜յ㏐㶂漰⶛յ

聰藏漛葋㏐䇖յ└榻姍菴翿㈉ニյ嫿㟓蘆碜յ冷⺎ꧥ碜յ㊟蘆愓յ艛䑒⮵ 
. 

瑭◅篯 

姍姀婻佔յ䕒陷婻佔յ䣎懷䕜櫖յ姀榻ㅄյ陷姀婻佔յ㝝紇俋冷յ朅┮婻佔յ重⾞

僀┊յꡦ僀嬸㶂յ瀦翿ㅄ䕥ゎյ䕥㜯ꁂյ㓸姀婻佔յ⾞䉔少յⶕ嫏冷յ瀦翿ꠑ◅榻

姍㈉ニյ瀦翿◅榻䋳䕥少յ瀦翿葋⻏少յꡦ藋重冷յ瀦翿榻䕥少յ⩡冷婻佔յ嫿╵

蘆碜յ葋䣊顄攑յ纳⮜儗聲յ瀦翿榻㊟◅少յ紇䣚嬸㶂յ㱧僀奃冷յ篍ꧥ碜յ瀦翿

◅榻㈉ニյ榻姍菴翿㈉ニյ姏菴重冷յ瀦翿黨◅榻姍㈉ニյ瀦翿葋ꀬյ瀦翿㊟少յ

. 
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辑   熨⴬⺭擻岝⺭氳劆固傪篪⤴抛巖尔氳鿥⯆榻ꁣ㲋㳋舘 . mL 

 瑭┉篯 瑭◅篯 瑭└篯 瑭㍌篯 瑭◑篯 瑭⪠篯 

岝⺭巖尔╈⺨⮇篯巖尔

宆䈲/μg/L 
50 200 500 2500 1000 100 

⺨篯⤴抛尔宆䈲/ mg/L 2.0* 10 20 20 20 20 

⹧榫⛮燠/μL 50  40 50 250 100 10 

*辑炐㵨╈ꠑ⤴抛巖尔燵ꄂ  ⠙舘 . mg/Lն 

辑  劆固傪篪╈⺨篯 PPCPs ⴬⺭擻篪䓪憠宆䈲⶝⛤μg/L 

篪䓪憠 L11 L10 L9 L8 L7 L6 L5 L4 L3 L2 L1 

瑭┉篯 0.0025 0.005 0.01 0.025 0.05 0.10 0.25 0.5 1.0 2.5 5.0 

瑭◅篯 0.01 0.02 0.04 0.10 0.2 0.4 1.0 2.0 4.0 10 20 

瑭└篯 0.025 0.05 0.10 0.25 0.5 1.0 2.5 5.0 10 25 50 

瑭㍌篯 0.125 0.25 0.5 1.25 2.5 5.0 12.5 25 50 125 250 

瑭◑篯 0.05 0.10 0.2 0.5 1.0 2.0 5.0 10 20 50 100 

瑭⪠篯 0.005 0.01 0.02 0.05 0.1 0.2 0.5 1.0 2.0 5.0 10 

1.4 样品前处理方法 
儗亡嫏ⴎ⹇拨 EPA  亡嫏㵒姢劫鲽车⯥㚲杼⛮䳩⛼㞝┖ 

⹧劫✳榫厲荈朔桔椿⹧. L姢劫塑⪍EDTAꙶ沩. g淋塑ꁂ隀荣pH舘±.ն 

鲋帱㵨䏨孾姢劫榫洡狝䥩帱鲋帱䥩帱帱腑╙. μm朔桔篏簟ն 

㍾注蚃⹧刼孨⴬⮇⮷榫 mL榻ꁣ孲鵮. mL/min⽰ mL .%榻ꁂ姢巖尔孲鵮. 

mL/min鵠鲋HLB㍾注蚃⹧刼Oasis HLB cartridge mg cc⮵榫ꄆⱱ⛼榫簾簾鵠鲋HLB

刼㵒╯孨⴬ն 

┕劫㵨鲋帱⺵姢劫. L♔ mL/min氳孲鵮鵠鲋HLB刼ն 

聰姢䥩狝䇕适HLB刼⸼ꢝHLB刼⫂墧⛸氳姢⮇ն 

嬲聰榫 mL榻ꁣ/光肖岝⺭巖尔/, V/V嬲聰HLB刼䷅꥘嬲聰尔ն 

姘⻻巖鉯姘⻻嬲聰尔舘鲤䇕榫榻ꁣ/姢巖尔/, V/V㲋㳋舘. mLն 

儗㲓뀰䧝拨♔┕⯥㚲杼亡嫏✳榫噪舅ⲁ㍾注蚃⹧逸糌AQUA Trace ASPE噪舅ⲁ㍾注蚃⹧

♙㵨⯥㚲杼亡嫏爊䈌塑鰉⪍院逸糌╈榺院逸糌舅ⲁ㱮䡗HLB刼氳孨⴬⽰劫⿁氳㳫꥘嬲聰鲋爊ն

㜍㰘㊟罂ꁂյ陷㰁ꀪյ聰姢篍ꧥ碜 

瑭└篯 

⾞少葋聲յ㎻ꧥ碜յㅄ㈱ゎ--紲ꁂ(-QCA)յ榻葋瀦┊聲յ.-◅榻㓹랋㇝⼵յ瀦翿

姚害ㆡյ婻䥽婻佔յꪂꧥ碜 Vյꪂꧥ碜 Gյ姀重姰յ㣛ⱱꧥ碜յ蓞澜յ⺮ꪝ顄룋յ

⽾コ㍕յ⹙姀婻佔յ⺎䏨㍕յ瀦翿⻏ニյ瀦翿ꠑ榻姍㈉ニյ嬸紇婻佔յ瀦翿ꁫꀬյ

㜧焱ㄎ冷յ㏐냖鰨յ㜍㰘䥽㲋յ㜍㰘姏菴յ㜍㰘㊟㜂 

. 

瑭㍌篯 ꥥꀨյꄌꧥ碜յ瀦翿յ紇席ꧥ碜յ蚵俋榟յ黨姚ꪂꧥ碜յ⻮⿝紇鰨 . 

瑭◑篯 㛢重ꧥ碜յ㏐紇朅碜յ⶯䄘㛢յ㍌朅碜յ重陷婻佔յ⶯䄘⩡簇յ葋少重冷յ└姚榟 . 

瑭⪠篯 
└姚⶯յ光翿㈉㲋յ⶯뀐重䇖յ榻焱伺յ⩡粬☽眦鵠յ⺎僀㱕յ⺚䅅婻佔յ瀦翿

榻㓹㈉ニյ瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニյ粬篍ꧥ碜յ纳⮜룋攑յ婻┊翿ꁣյꡦ㜦ꧥ碜 
. 
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嫱㲓뀰鲋爊╈䢦僗朔桔沐㏰榫飃篚姢嬲鷥⫋榫HPLC篒䋳┮ꁣ嬲鷥淋循˳懓畴╈懓

䇕㲓뀰╈榫姢╙◅埠蠕꺒姢ն 

 
2.  结果讨论 
2.1 标准样品的 MRM 色谱图 

 
㎂    熨 PPCPs ⴬⺭擻 MRM 荈隮㎂L 

2.2 线性关系与检出限、定量限 
䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋儗㲓뀰ꃾ榫⫂剝嫏⯆⛼劆固傪篪劯䩺⫂剝嫏♔宆䈲奃⡬硍丘

╙航㏿剝㼉ꪫ燠奃⡬硍丘╙篠㏿剝⯆⛼⺨⴬⺭擻氳劆固傪篪ն⺱休劯䩺⟔㉽奃♙压⭴꡿

S/N=.♙㲋ꄈ꡿ S/N=ASTM 亡䌋阞畀⺨擻顏氳♙压⭴꡿⽰♙㲋ꄈ꡿ն鼨⮇⴬⺭擻氳

篪䓪鈷㎂ ն⛮篪䓪葶㍴յ注⪩硍丘⹖♙压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿璡注⪩丘⡬鈷┖辑 ն☳辑  ⺎湳

101 熨 PPCPs ⴬⺭擻氳♙压⭴꡿循 . μg/L ~. μg/L ╯ꠑ♙氳㲋ꄈ꡿⡬循 . 

μg/L~. μg/L ╯ꠑն循注䈒氳篪䓪葶㍴⫂%♔┕⴬⺭擻氳注⪩硍丘㛻◇ 0.995篪䓪⪩硍荂

㞑ն 

 
⺎僀㱕劆固傪篪㎂                        婻┊翿ꁣ劆固傪篪㎂ 

 
瀦翿⻏ニ劆固傪篪㎂                       㜍㰘姏菴劆固傪篪㎂ 
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姍姀婻佔劆固傪篪㎂                          ㏐냖鰨劆固傪篪㎂ 

 
ꪂꧥ碜 V 劆固傪篪㎂                     㱧僀奃冷劆固傪篪㎂ 

 
蚵俋榟劆固傪篪㎂                             └姚⶯劆固傪篪㎂ 

㎂  鼨⮇⴬⺭擻剝塜傪篪 

辑   熨 PPCPs 劆固傪篪⹇丘 

0.00 0.25 0.50 Conc. Ratio
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2.5

Area Ratio

0.0 25.0 50.0 Conc. Ratio
0

10

20

30

Area Ratio
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籁⺙ ⺳燢 劆固傪篪 
注⪩硍

丘 r 

篪䓪葶㍴

(μg/L) 

固漶䈲 

(%) 

压⭴꡿ 

(μg/L) 

㲋ꄈ꡿ 

(μg/L) 

1 榻焱伺 Y = (715783)X + (2688.07) 0.999 0.05-10 93.2-107.8 0.016 0.048 

2 ⺎僀㱕 Y = (1.55106)X + (-0.00554149) 0.999 0.01-10 92.7-108.4 0.034 0.100 

3 瀦翿 Y = (0.00157497)X + (0.0240906) 0.991 2.5-250 75.1-114.3 0.600 1.800 

4 艛䑒⮵ Y = (12.5148)X + (-0.00563236) 0.999 0.005-2.5 97.4-101.9 0.001 0.003 

5 婻┊翿ꁣ Y = (0.847197)X + (-0.00270611) 0.999 0.01-10 94.0-109.5 0.003 0.009 

6 ꡦ僀嬸㶂 Y = (1.66396)X + (0.0539129) 0.999 0.04-20 85.7-106.5 0.012 0.036 

7 ꦽ㶻僀┊澜 Y = (5.53888)X + (-0.0805598) 0.998 0.025-2.5 94.1-111.2 0.003 0.009 

8 重⾞僀┊ Y = (0.837891)X + (-0.00743239) 0.999 0.1-20 88.5-108.9 0.006 0.018 

9 ꡦ藋重冷 Y = (38392.6)X + (-3140.76) 0.999 0.2-20 85.0-118.0 0.060 0.180 

10 ⾞少葋聲 Y = (2.72944)X + (0.0323434) 0.997 0.1-25 81.7-108.2 0.150 0.450 

11 ⺎䏨㍕ Y = (0.598328)X + (-0.0112577) 0.998 0.05-25 86.9-107.6 0.015 0.045 

12 瀦翿ꁫꀬ Y = (1.69846)X + (0.00187380) 0.999 0.025-10 91.2-113.0 0.007 0.021 

13 䣎懷䕜櫖 Y = (1.77502)X + (0.0145696) 0.999 0.04-10 84.5-107.2 0.012 0.036 

14 ⶯䄘⩡簇 Y = (0.229643)X + (-0.00772702) 0.999 0.1-50 88.6-115.6 0.027 0.081 
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15 1.7-◅榻㓹랋㇝⼵ Y = (0.775656)X + (-0.00854595) 0.999 0.1-50 93.2-113.3 0.028 0.084 

16 冷⺎ꧥ碜 Y = (1.57565)X + (0.00165465) 0.998 0.01-5 91.4-108.3 0.003 0.009 

17 瀦翿㊟少 Y = (1.65929)X + (-0.00136763) 0.999 0.02-20 92.0-119.4 0.006 0.018 

18 瀦翿⻏ニ Y = (1.56155)X + (0.00475783) 0.997 0.1-50 87.30-110.8 0.003 0.009 

19 └榻姍菴翿㈉ニ Y = (3.03167)X + (-0.00330408) 0.999 0.01-5 92.5-111.0 0.003 0.009 

20 ⿎☷重䇖 Y = (5.32899)X + (-0.0440456) 0.998 0.01-5 80.0-110.5 0.003 0.009 

21 姍姀婻佔 Y = (126682)X + (-4073.31) 0.999 0.20-20 97.9-109.0 0.060 0.180 

22 㓸姀婻佔 Y = (922141)X + (-11676.2) 0.999 0.1-10 94.9-103.1 0.030 0.090 

23 瀦翿榻㓹㈉ニ Y = (1.29364)X + (0.00197133) 0.998 0.02-10 79.8-115.1 0.006 0.018 

24 㜍㰘姏菴 Y = (0.0267567)X + (0.00106203) 0.998 0.1-50 96.4-109.1 0.029 0.087 

25 陷姀婻佔 Y = (1.41397e+006)X + (48968.3) 0.999 0.1-10 95.1-107.5 0.030 0.090 

26 㝝紇俋冷 Y = (5.16691)X + (0.0385164) 0.998 0.04-10 89.4-107.7 0.012 0.036 

27 㜍㰘㊟罂ꁂ Y = (0.0378760)X + (0.00332981) 0.999 0.1-20 89.0-108.8 0.030 0.090 

28 ⽾コ㍕ Y = (0.634988)X + (0.309971) 0.997 0.1-50 84.3-115.2 0.028 0.084 

29 ㍌朅碜 Y = (0.377013)X + (-0.00342146) 0.999 0.2-50 93.5-104.2 0.060 0.180 

30 朅┮婻佔 Y = (552042)X + (24241.9) 0.999 0.1-20 93.2-108.6 0.031 0.093 

31 姏菴重冷 Y=(0.0259518)X+ (0.000378552) 0.996 0.1-20 82.2-114.6 0.027 0.081 

32 ꪂꧥ碜 V Y=(0.00208396)X + (-0.0001458) 0.998 0.5-50 92.6-112.0 0.150 0.450 

33 ㎻ꧥ碜 Y=(0.248714)X+(-7.93463e-006) 0.999 0.1-50 90.0-114.4 0.027 0.081 

34 䕒陷婻佔 Y = (438710)X + (-40077.5) 0.996 0.1-20 84.3-116.0 0.030 0.090 

35 瀦翿榻㊟◅少 Y = (1.93473)X + (0.000593157) 0.999 0.04-10 82.5-106.0 0.012 0.036 

36 紇席ꧥ碜 Y = (25710.9)X + (50187.6) 0.997 2.5-250 89.4-108.0 0.650 1.950 

37 瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニ Y = (1.48410)X + (0.00129111) 0.996 0.02-5 88.8-107.5 0.006 0.018 

38 㜍㰘䥽㲋 Y = (0.0285958)X + (0.00122228) 0.998 0.25-50 85.8-110.7 0.070 0.210 

39 嬸紇婻佔 Y = (6.79434)X + (-0.0429867) 0.995 0.1-25 83.7-114.2 0.028 0.084 

40 瀦翿◅榻㈉ニ Y = (2.71164)X + (-0.000169546) 0.999 0.02-20 93.9-106.4 0.005 0.015 

41 ㊟蘆愓 Y = (1.21427)X + (0.00444815) 0.998 0.01-5 88.9-110.9 0.003 0.009 

42 ⹙姀婻佔 Y = (2.79724)X + (-0.0430675) 0.998 0.25-50 82.6-109.6 0.070 0.210 

43 瀦翿姚害ㆡ Y = (1.05813)X + (0.000354837) 0.999 0.05-10 93.1-116.7 0.013 0.039 

44 婻䥽婻佔 Y = (4.89738)X + (-0.0522107) 0.998 0.1-25 79.7-104.4 0.029 0.087 

45 ㏐紇朅碜 Y = (0.213774)X + (-0.0259955) 0.998 0.5-100 92.1-115.8 0.170 0.410 

46 瀦翿榻䕥少 Y = (0.650489)X + (0.00135822) 0.997 0.04-20 87.1-110.2 0.012 0.036 

47 紇䣚嬸㶂 Y = (1.63026)X + (-0.0226038) 0.999 0.04-10 92.4-111.0 0.011 0.033 

48 ⶯䄘㛢 Y = (0.680923)X + (0.128691) 0.996 0.2-50 87.8-109.4 0.060 0.180 

49 㱧僀奃冷 Y = (2.08123)X + (0.00197051) 0.999 0.04-20 91.5-106.7 0.012 0.036 

50 瀦翿◅榻䋳䕥少 Y = (1.48807)X + (0.00528041) 0.997 0.04-10 85.9-111.8 0.011 0.033 

51 2-QCA Y = (0.760739)X + (0.0252821) 0.999 0.1-50 94.1-105.0 0.028 0.084 

52 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ Y = (1.38267)X + (-0.00267559) 0.999 0.1-50 93.7-116.7 0.031 0.093 

53 鱳艛䇖 Y = (21.7676)X + (-0.189445) 0.999 0.01-2.5 89.4-118.6 0.003 0.009 

54 ⩡冷婻佔 Y = (2.93220)X + (-0.0168428) 0.999 0.1-20 85.1-110.3 0.028 0.084 

55 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ Y = (2.92560)X + (0.000415020) 0.999 0.04-20 93.8-106.7 0.012 0.036 
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56 ⺚䅅婻佔 Y = (5.56548)X + (-0.0200797) 0.998 0.1-10 82.3-116.3 0.030 0.090 

57 ꄌꧥ碜 Y=(0.133298)X + (-0.000379119) 0.999 0.5-125 94.1-116.7 0.028 0.084 

58 瀦翿葋ꀬ Y = (2.14603)X + (0.00475778) 0.998 0.04-20 88.8-109.5 0.012 0.036 

59 ꡦ㜦ꧥ碜 Y = (0.152725)X + (-0.00107613) 0.998 0.2-20 82.9-113.1 0.050 0.150 

60 瀦翿葋⻏少 Y = (1.35269)X + (0.00305876) 0.998 0.04-20 87.8-111.1 0.011 0.033 

61 光翿㈉㲋 Y = (4.45650)X + (-0.000726958) 0.999 0.02-10 94.8-106.5 0.006 0.018 

62 重陷婻佔 Y = (19.7308)X + (-0.179372) 0.993 0.2-20 86.6-112.7 0.053 0.159 

63 荛莽㏐㶂 Y = (6.87030)X + (-0.0643595) 0.998 0.01-5 94.2-111.6 0.003 0.009 

64 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ Y = (2.30187)X + (-0.000195834) 0.999 0.04-20 94.8-111.0 0.012 0.036 

65 㛢重ꧥ碜 Y = (0.408305)X + (0.0110422) 0.999 0.2-50 96.3-110.0 0.057 0.171 

66 瀦翿ㅄ䕥ゎ Y = (1.42067)X + (0.000969050) 0.999 0.04-20 95.2-105.1 0.012 0.036 

67 䕥㜯ꁂ Y = (8.21765)X + (0.00952164) 0.999 0.02-4 93.4-112.4 0.006 0.018 

68 葋宿䥽伺 Y = (19.7104)X + (-0.315434) 0.998 0.01-2.5 88.6-106.4 0.003 0.009 

69 㜍㰘㊟㜂 Y = (0.0323140)X + (0.00172534) 0.998 0.1-50 90.2-106.8 0.027 0.081 

70 ㏐㶂漰⶛ Y = (2.90045)X + (-0.101836) 0.997 0.025-2.5 84.4-123.3 0.007 0.021 

71 嫿㟓蘆碜 Y = (2.37255)X + (-0.0877409) 0.993 0.01-2.5 86.6-110.1 0.003 0.009 

72 嫿╵蘆碜 Y = (250915)X + (-28038.2) 0.997 0.04-20 85.7-102.7 0.012 0.036 

73 篍ꧥ碜 Y = (331643)X + (69900.2) 0.999 0.4-20 85.2-114.0 0.100 0.300 

74 ꪂꧥ碜 G Y=(0.0338241)X + (-0.00596538) 0.999 0.25-50 90.2-110.9 0.070 0.210 

75 姀重姰 Y = (0.871496)X + (-0.0299962) 0.999 0.25-50 90.4-121.7 0.060 0.180 

76 聰姢篍ꧥ碜 Y = (646349)X + (-18021.3) 0.999 0.04-20 88.4-104.3 0.012 0.036 

77 姀榻ㅄ Y = (10.0086)X + (0.00196621) 0.998 0.02-4 90.9-110.4 0.006 0.018 

78 ⩡䥽篍ꧥ碜 Y=(2.40640e+006)X + (-76508.8) 0.997 0.05-5 86.8-113.7 0.007 0.021 

79 粬篍ꧥ碜 Y = (1.20398)X + (-0.00351440) 0.993 0.05-10 85.9-112.0 0.140 0.420 

80 ⶯뀐重䇖 Y = (8.97231)X + (-0.0170347) 0.999 0.005-2 90.6-108.6 0.002 0.005 

81 葋少重冷 Y = (0.0837649)X + (0.00333049) 0.999 0.1-100 85.3-108.9 0.030 0.090 

82 榻葋瀦┊聲 Y = (1.95053)X + (0.00187728) 0.998 0.1-20 90.3-110.2 0.027 0.080 

83 聰藏漛葋㏐䇖 Y = (7.43801)X + (0.00737768) 0.998 0.01-5 81.9-111.2 0.003 0.009 

84 黨姚ꪂꧥ碜 Y=(0.00817848)X+ (0.00273013) 0.999 0.5-250 93.4-105.9 0.150 0.450 

85 㣛ⱱꧥ碜 Y = (0.294933)X + (0.000288628) 0.999 0.05-50 92.2-110.9 0.014 0.042 

86 纳⮜룋攑 Y = (2.44792)X + (-0.00830985) 0.999 0.01-5 88.7-116.0 0.003 0.009 

87 ⾞䉔少 Y = (2.11480)X + (-0.0174258) 0.999 0.2-10 85.6-110.2 0.060 0.180 

88 葋䣊顄攑 Y = (1.72808)X + (-0.00238644) 0.999 0.02-20 93.5-105.9 0.006 0.018 

89 蚵俋榟 Y=(0.432871)X + (-0.000420815) 0.999 1.25-250 93.5-108.1 0.367 1.100 

90 ⩡粬☽眦鵠 Y = (3.68822)X + (-0.0198545) 0.999 0.02-5 94.2-106.1 0.006 0.018 

91 ⶕ嫏冷 Y = (1.53579)X + (0.000610420) 0.999 0.02-10 88.3-112.5 0.005 0.015 

92 ꥥꀨ Y = (0.227164)X + (0.0961972) 0.999 0.5-125 88.1-107.3 0.140 0.420 

93 纳⮜儗聲 Y = (1.46768)X + (-0.0100038) 0.998 0.1-20 89.8-121.5 0.027 0.081 

94 陷㰁ꀪ Y = (1.24839)X + (-0.149386) 0.996 0.1-10 89.1-118.1 0.030 0.090 

95 蓞澜 Y = (0.212226)X + (0.0314209) 0.997 0.25-25 82.8-109.4 0.070 0.210 

96 ㏐냖鰨 Y = (0.341336)X + (-0.0112834) 0.999 0.1-50 92.2-106.6 0.030 0.090 
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2.3 精密度实验 
㵒└╄┘⺱宆䈲氳 PPCPs 岝⺭劆固巖尔鳀簘鲽劫  埠縓㴕♙瞿㳢䈲ն⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳

ꄆ㛄䓪篾冽㞝辑  䢦炐ն☳辑  篾冽⺎湳 熨 PPCPs ⴬⺭擻循⺨宆䈲┖⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑

╙ .~.%㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑╙ .~.%⪭╈ %♔┕⴬⺭擻氳㼉ꪫ燠注㵒剝

固⢏䄑㵸◇ .%♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

97 㜧焱ㄎ冷 Y=(0.0536766)X+ (0.000774224) 0.999 0.1-50 92.7-105.5 0.023 0.069 

98 ⻮⿝紇鰨 Y = (0.0299836)X + (0.00129425) 0.995 1.25-125 85.3-110.5 0.120 0.360 

99 ⺮ꪝ顄룋 Y = (0.292561)X + (-0.00684885) 0.999 0.1-50 93.2-111.4 0.027 0.081 

100 └姚⶯ Y = (2.54030)X + (0.0106217) 0.998 0.01-5 91.9-108.4 0.003 0.009 

101 └姚榟 Y = (0.0180193)X + (0.00684045) 0.995 0.5-50 90.5-114.6 0.140 0.420 

籁⺙ ⺳燢 
RSD%L3 RSD%L5 RSD%L7 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

1 榻焱伺 0.075 1.802 0.106 2.026 0.105 3.226 

2 ⺎僀㱕 0.049 1.296 0.032 1.439 0.044 2.588 

3 瀦翿 0.082 2.486 0.058 3.429 0.123 4.173 

4 艛䑒⮵ 0.071 0.707 0.031 0.997 0.039 1.405 

5 婻┊翿ꁣ 0.061 0.954 0.030 0.700 0.047 2.421 

6 ꡦ僀嬸㶂 0.061 0.468 0.034 1.173 0.044 2.557 

7 ꦽ㶻僀┊澜 0.059 1.191 0.035 1.167 0.056 2.476 

8 重⾞僀┊ 0.057 0.944 0.042 1.487 0.047 2.741 

9 ꡦ藋重冷 0.122 2.526 0.123 3.770 0.242 5.147 

10 ⾞少葋聲 0.076 2.01 0.078 2.550 0.141 4.672 

11 ⺎䏨㍕ 0.056 0.757 0.045 1.110 0.046 2.790 

12 瀦翿ꁫꀬ 0.047 1.303 0.033 1.401 0.038 2.452 

13 䣎懷䕜櫖 0.035 1.146 0.046 2.074 0.051 1.510 

14 ⶯䄘⩡簇 0.040 0.594 0.040 1.318 0.033 2.133 

15 1.7-◅榻㓹랋㇝⼵ 0.041 0.748 0.032 2.293 0.039 2.594 

16 冷⺎ꧥ碜 0.036 1.064 0.044 1.714 0.055 1.265 

17 瀦翿㊟少 0.038 0.796 0.041 1.164 0.041 1.518 

18 瀦翿⻏ニ 0.030 0.630 0.025 0.715 0.034 1.193 

19 └榻姍菴翿㈉ニ 0.031 1.211 0.036 2.384 0.053 3.262 

20 ⿎☷重䇖 0.026 1.040 0.040 1.934 0.022 3.289 

21 姍姀婻佔 0.035 1.073 0.042 1.728 0.119 3.821 

22 㓸姀婻佔 0.026 2.187 0.055 3.212 0.147 3.315 

23 瀦翿榻㓹㈉ニ 0.031 0.945 0.032 1.338 0.037 1.588 

24 㜍㰘姏菴 0.024 1.167 0.036 2.601 0.037 4.257 

25 陷姀婻佔 0.035 1.408 0.051 1.643 0.093 4.071 

26 㝝紇俋冷 0.025 1.756 0.024 0.932 0.020 1.447 
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27 㜍㰘㊟罂ꁂ 0.031 1.128 0.062 2.272 0.061 7.259 

28 ⽾コ㍕ 0.026 0.960 0.019 0.820 0.026 2.722 

29 ㍌朅碜 0.020 1.954 0.031 2.493 0.052 3.978 

30 朅┮婻佔 0.038 1.891 0.053 2.242 0.175 4.356 

31 姏菴重冷 0.071 1.312 0.107 2.094 0.148 8.545 

32 ꪂꧥ碜 V 0.046 1.882 0.103 2.318 - - 

33 ㎻ꧥ碜 0.018 1.058 0.034 0.721 0.083 3.219 

34 䕒陷婻佔 0.032 1.670 0.065 3.335 0.037 3.808 

35 瀦翿榻㊟◅少 0.028 0.696 0.029 0.792 0.038 1.765 

36 紇席ꧥ碜 0.147 2.856 0.177 3.145 0.218 4.122 

37 瀦翿㵒榻姍㓹㈉ニ 0.028 0.708 0.025 1.288 0.034 2.652 

38 㜍㰘䥽㲋 0.017 1.599 0.025 1.865 0.088 3.871 

39 嬸紇婻佔 0.025 2.133 0.029 1.297 0.061 4.012 

40 瀦翿◅榻㈉ニ 0.028 0.485 0.032 0.829 0.032 0.581 

41 ㊟蘆愓 0.017 0.992 0.026 1.643 0.059 3.079 

42 ⹙姀婻佔 0.018 1.306 0.048 2.975 0.104 3.846 

43 瀦翿姚害ㆡ 0.032 1.600 0.023 1.692 0.035 2.181 

44 婻䥽婻佔 0.026 1.620 0.040 2.193 0.048 3.588 

45 ㏐紇朅碜 0.036 4.838 0.056 2.317 0.076 4.018 

46 瀦翿榻䕥少 0.016 1.649 0.028 1.428 0.038 2.781 

47 紇䣚嬸㶂 0.022 0.928 0.022 1.631 0.021 0.893 

48 ⶯䄘㛢 0.016 2.147 0.032 0.792 0.028 2.096 

49 㱧僀奃冷 0.018 1.962 0.016 1.022 0.023 2.711 

50 瀦翿◅榻䋳䕥少 0.020 2.912 0.026 1.579 0.031 2.006 

51 2-QCA 0.017 1.538 0.034 1.360 0.035 2.305 

52 瀦翿ꠑ榻姍㈉ニ 0.014 1.324 0.037 0.716 0.042 1.057 

53 鱳艛䇖 0.021 1.243 0.027 1.130 0.037 2.731 

54 ⩡冷婻佔 0.016 2.223 0.051 2.367 0.101 4.419 

55 瀦翿黨◅榻姍㈉ニ 0.020 1.256 0.030 0.454 0.028 0.584 

56 ⺚䅅婻佔 0.041 2.344 0.059 2.145 0.142 3.597 

57 ꄌꧥ碜 0.035 1.033 0.043 1.380 0.060 3.577 

58 瀦翿葋ꀬ 0.017 0.634 0.020 0.584 0.032 1.350 

59 ꡦ㜦ꧥ碜 0.018 2.236 0.080 3.667 0.151 6.890 

60 瀦翿葋⻏少 0.027 0.686 0.023 0.563 0.047 1.220 

61 光翿㈉㲋 0.017 0.853 0.030 0.881 0.052 2.179 

62 重陷婻佔 0.000 0.537 0.061 0.680 0.056 1.462 

63 荛莽㏐㶂 0.021 0.804 0.028 1.024 0.049 1.702 

64 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ 0.016 0.758 0.026 0.430 0.026 0.547 

65 㛢重ꧥ碜 0.034 2.181 0.028 1.971 0.060 2.974 

66 瀦翿ㅄ䕥ゎ 0.008 1.097 0.017 2.022 0.035 2.108 

67 䕥㜯ꁂ 0.011 1.181 0.016 0.893 0.044 3.024 
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 -辑炐⴬⺭擻循院宆䈲┖⿏䈒端嫏鱳⮽金姳ն 

2.4 准确度考察 
    ⮇⮷⹧ . L 氳飃篚姢յ舅全姢劫ꈶ◇姢劫⺎⹖休孾陒儗㲓뀰╈氳姢劫儔塑 EDTA ꙶ沩⽰

┘⢢ PH 隀丞⪭☽⮟⹇拨 . ╈氳劫⿁⯥㚲杼兣♭⽰ . ♙孾陒兣♭塑⪍ PPCPs ⴬⺭擻氳剝

固⹖⫂剝巖尔孾陒⪭塑剝㍑䷅曎縓㴕亡嫏固漶䈲ն循塑剝㲓뀰╈⺨篯⴬⺭擻循 . L 姢劫╈

氳杼阷宆䈲⮇⮷╙L 篯.յ.յ.յ.յ. ⽰ . ng/L⹖ L 篯.յ.յ

68 葋宿䥽伺 0.017 1.978 0.014 1.867 0.029 3.573 

69 㜍㰘㊟㜂 0.046 1.909 0.026 2.099 0.053 4.414 

70 ㏐㶂漰⶛ 0.008 0.930 0.008 0.962 0.010 2.676 

71 嫿㟓蘆碜 0.008 1.370 0.011 1.679 0.011 2.846 

72 嫿╵蘆碜 0.008 2.346 0.015 1.595 0.037 3.332 

73 篍ꧥ碜 0.010 1.142 0.011 1.953 0.020 4.897 

74 ꪂꧥ碜 G 0.010 3.227 0.010 3.641 0.014 5.759 

75 姀重姰 0.008 2.021 0.010 2.155 0.013 3.736 

76 聰姢篍ꧥ碜 0.008 1.543 0.011 2.075 0.012 2.999 

77 姀榻ㅄ 0.014 1.628 0.012 0.419 0.011 3.983 

78 ⩡䥽篍ꧥ碜 0.014 1.628 0.010 2.267 0.021 4.476 

79 粬篍ꧥ碜 0.010 2.471 0.013 2.805 0.027 4.102 

80 ⶯뀐重䇖 0.008 0.662 0.009 1.047 0.008 2.553 

81 葋少重冷 0.010 1.866 0.014 2.134 0.013 3.589 

82 榻葋瀦┊聲 0.009 0.554 0.008 0.773 0.009 1.870 

83 聰藏漛葋㏐䇖 0.009 0.798 0.007 1.416 0.011 3.769 

84 黨姚ꪂꧥ碜 0.012 2.041 0.020 3.661 0.035 9.599 

85 㣛ⱱꧥ碜 0.010 0.785 0.009 0.872 0.014 3.221 

86 纳⮜룋攑 0.010 1.377 0.013 0.829 0.008 2.813 

87 ⾞䉔少 0.013 2.500 0.012 5.547 0.031 6.576 

88 葋䣊顄攑 0.009 0.814 0.007 1.073 0.012 2.049 

89 蚵俋榟 0.017 2.410 0.007 2.258 0.024 7.977 

90 ⩡粬☽眦鵠 0.010 0.621 0.006 0.322 0.011 1.178 

91 ⶕ嫏冷 0.014 3.412 0.013 2.380 0.018 2.789 

92 ꥥꀨ 0.016 2.323 0.009 1.062 0.010 2.497 

93 纳⮜儗聲 0.013 1.038 0.013 1.164 0.028 2.201 

94 陷㰁ꀪ 0.007 0.819 0.006 1.006 0.013 0.663 

95 蓞澜 0.044 2.251 0.029 2.228 0.047 2.750 

96 ㏐냖鰨 0.010 2.461 0.011 2.453 0.016 3.468 

97 㜧焱ㄎ冷 0.010 1.790 0.009 1.360 0.015 1.634 

98 ⻮⿝紇鰨 0.036 2.141 0.023 4.064 0.037 7.141 

99 ⺮ꪝ顄룋 0.008 1.036 0.008 0.773 0.009 1.052 

100 └姚⶯ 0.006 1.641 0.006 1.181 0.006 1.907 

101 └姚榟 0.006 1.236 0.008 0.698 0.010 1.196 
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.յ.յ. ⽰ . ng/Lն藜䐂 101 ╄⴬⺭擻╈氳㛻㛢丘⴬⺭擻㍑䷅曎循⺎䫙⹨氳 50%-

120%葶㍴⫂⛙榺◇䏆⿏ PPCPs ⴬⺭擻塑剝㍑䷅曎氳㍕碜鰏㛢鼨⮇⴬⺭擻氳㍑䷅曎淋┘择杼

䘶┖ꪫ㷤炐▽⪭╈㍑䷅曎注㵒鰏㞑氳 68 ╄ PPCPs ⴬⺭擻循飃篚姢⽰舅全姢╈氳塑剝㍑䷅曎簊阞

篾冽❠⹇縓ն飃篚姢⽰舅全姢╈氳塑剝㍑䷅曎鈷㎂ -㎂ ն㎂航㏿剝╙ PPCPs ⴬⺭擻ն 

 

㎂  PPCPs ⴬⺭擻循飃篚姢╈氳塑剝㍑䷅曎厬敯㎂L 宆䈲

 

㎂  PPCPs ⴬⺭擻循飃篚姢╈氳塑剝㍑䷅曎厬敯㎂L 宆䈲 

 

㎂  PPCPs ⴬⺭擻循舅全姢╈氳塑剝㍑䷅曎厬敯㎂L 宆䈲 
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㎂  PPCPs ⴬⺭擻循舅全姢╈氳塑剝㍑䷅曎厬敯㎂L 宆䈲 

㲓뀰╈⹠朆䏆⿏ PPCPs ⴬⺭擻㍑䷅曎氳㍕碜鰏㛢⪭╈⺎耇氳䏆⿏㍕碜簧⺭㞝┖⴬⺭擻

氳擻⴬䓪顏䄑䋳㞝⴬⺭擻氳ꁂ澜䓪璡姢劫⿁氳䄑䋳╚金辑朆循⺨⴬⺭擻循┘⺱姢劫╈㓹顏

䷞䈒┕氳䄑⮷姢劫循 HLB 㵸刼氳┕劫鵮䈲鵮䈲鲋㛻┘⮵◇⴬⺭擻循刼查氳⟊槴HLB 刼

氳聰姢䇕适休ꠑ┘㲐鲋Ꝛ⬵㵽泘剝擻氳孲㜊HLB 刼┕泘剝擻氳嬲聰巖⯘ꄈ䎎孾陒⴬⺭擻鰏

㛢休⺎鴠䎎䬠냖嬲聰氳巖⯘ꄈ䋧阫✳榫⛦⻹ꡭ氳㖆乢沐⛼╙ꃾ劫㳋⬵㵽 PPCPs ⴬⺭

擻氳䩣㜊ն㞝冽金鲽┉塠䬠냖㍑䷅曎⺎♔☳♔┕鲹◙㍕碜浔䣆ն 

2.5 实际样品测试 
⮇⮷⹧舅全姢⽰媞姢⺨┼♷夷♷姢ꄈ㏰╙ . L塑⪍⫂剝岝⺭巖尔䧝拨♔┕⮇冫亡嫏鲽车

孾陒♔塝孾㲋舅全姢⽰媞姢╈ PPCPs ⴬⺭擻氳⻡ꄈն舅全姢⽰媞姢劫⿁氳孾陒荈隮㎂鈷㎂ յ

⪭╈媞姢╈压⭴氳擻顏 MRM 荈隮㎂鈷㎂ -㎂ ն⛮姢劫孾陒篾冽鈷辑 ն    

 
㎂  舅全姢孾陒荈隮㎂ 

      
㎂  媞姢孾陒荈隮㎂ 
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                 ㎂  媞姢╈⺎僀㱕 MRM 荈隮㎂           ㎂  媞姢╈艛䑒⮵ MRM 荈隮㎂   

 
㎂  媞姢╈⺎䏨㍕ MRM 荈隮㎂             ㎂  媞姢╈蓞澜 MRM 荈隮㎂ 

 
㎂  媞姢╈└榻姍菴翿㈉ニ MRM 荈隮㎂      ㎂  媞姢╈葋宿䥽伺 MRM 荈隮㎂ 

 
㎂  媞姢╈嫿╵蘆碜 MRM 荈隮㎂          ㎂  媞姢╈⽾コ㍕ MRM 荈隮㎂ 

  

1.0 1.5 2.0
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
(x1,000,000)

177.00>98.10(+)
177.00>79.90(+)

可
替

宁

1.5 2.0 2.5
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x100,000)

341.85>214.00(+)
341.85>112.10(+)

舒
舒

舒

1.5 2.0 2.5
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x10,000)

299.90>215.05(+)
299.90>165.00(+)

可
待
因

2.5 3.0
0.0

0.5

1.0

1.5

(x10,000)

179.10>122.00(-)
179.10>164.00(-)

茶
茶

2.5 3.0
0.0

2.5

5.0

7.5
(x10,000)

290.95>123.05(+)
290.95>230.05(+)

雌
甲

氧
苄

胺
嘧

啶

5.5 6.0 6.5
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

(x10,000)

256.05>152.00(+)
256.05>167.00(+)

苯
苯

苯
苯

6.0 6.5 7.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

(x10,000)

916.45>772.30(+)
916.45>174.05(+)

泰
泰
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素

3.0 3.5
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2.0
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4.0

(x100,000)

195.10>110.10(+)
195.10>138.15(+)

咖
啡

因
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辑  姢劫孾陒篾冽 

NO. 擻顏⺳燢 舅全姢ng/L  权└鉉切媞孲姢ng/L 

 ⺎僀㱕 . . 

 艛䑒⮵ . . 

 ⺎䏨㍕ ND . 

 蓞澜 ND . 

 └榻姍菴翿㈉ニ ND . 
 葋宿䥽伺 . . 

 嫿╵蘆碜 ND . 
 ⽾コ㍕ . . 

嫱 ND = 儔压⭴ 

 
3. 结论 

儗乄䋧环✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 孾㲋姢╈  熨蕇⿁⽰

╄几䥉杼榫⿁擻顏PPCPs墧槴氳亡嫏ⴎ♔塝亡嫏ⴎ氳亡嫏㵒姢劫鲽车▽孾陒ն⪭╈  熨 PPCPs

⴬⺭擻循注䈒篪䓪宆䈲葶㍴⫂%♔┕⴬⺭擻氳篪䓪注⪩硍丘㛻◇ .篪䓪⪩硍荂㞑ն 熨

PPCPs ⴬⺭擻氳♙压⭴꡿循 . μg/L~. μg/L ╯ꠑ♙㲋ꄈ꡿⡬循 . μg/L~. μg/L

╯ꠑ愓䷨䈲냖ն循瞿㳢䈲亡ꪫ 熨 PPCPs ⴬⺭擻循⺨宆䈲┖⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑╙

.~.%㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑╙ .~.%⪭╈ %♔┕⴬⺭擻氳㼉ꪫ燠注㵒剝固

⢏䄑㵸◇ .%♙瞿㳢䈲荂㞑ն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑յ愓䷨냖氳攑憠⺎席餉姢╈

PPCPs ⴬⺭擻氳䒍鵮瓇刧⽰㲋ꄈ压孾꧎金ն 
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超高效液相色谱三重四极杆质谱联用法测定奶粉中的壬基酚 
摘 要：儗乄䋧环▽┉熨䈒榫飃냖䷞尔注荈隮╏纭顏隮嫏孾㲋㝿睖╈㚗㓹ꀂ氳压孾亡嫏ն劫⿁篺朅䄕

戇/光ꁂ光ꀪ:飃技䬠⹧յ熊䑐淋姘⻻⺵⫋榫孲ⲁ注㛄巖⺵榫LCMS-鲽车㲋ꄈ⮇冫✳榫

㛚剝嫏㲋ꄈն㚗㓹ꀂ剝固⿁循 μg/L- μg/L宆䈲葶㍴⫂剝固傪篪注⪩硍丘╙0.9997 μg/L宆䈲

剝固⿁6埠䇖车氳⟊槴休ꠑ⹖㼉ꪫ燠氳RSD⮇⮷╙.%⽰.%ն孾㲋塑 μg/kg㚗㓹ꀂ氳㝿睖

劫⿁ꄆ㛄└埠⪭䇖㏰㍑䷅曎╙.%⟊槴休ꠑ⹖孾㲋宆䈲氳RSD⮇⮷╙.%⽰.%ն 

 
关键词：尔注荈隮顏隮纭榫 㝿睖 㚗㓹ꀂ 

 

鲤䇗全朅㗟忂碜㵒几眷氳㣛羈䄖篺䌖颯䇯嫚 氳⪩嫱鵠鲋娤刌괐⿁鲽⪍几⛮佭⪭䏆⿏几眷⢹

䉔氳ꄆ金鵎䏧ն㚗㓹ꀂ佭ꄆ金氳⴬䄄⸊乢逈䇯 嫚榫◇䄄┯⯆抛⺭䡗嬲専⯘յ㘍嵸⯘յ射帑媧 塑

⯘յ㘍㖆⯘璡佭朅㗟╈䇯嫚⮇䄭氳娤刌擻ն㱚⺱休█⚢逈榫⮽㝿睖氳ⴎ逸免乢⹖㝿椿յ㝿㈞璡㧤

䇧⩎榫⿁ն㚗㓹ꀂ佭┉熨⫂⮇蛋䇕瓷擻僗ꥥ忂碜劫䷞䈒耇㛫㵒儬⛮◲榟夽㲺⛼榫ն㛻ꄈ⛮⫂

㛚陒뀰阾伺▽㚗㓹ꀂ氳ꥥ忂碜劫䷞䈒⽰榟擻夽䓪⪭㵒榟擻⛮◲榟氳┘荂⛼榫ⴎ䦮㵒⫂⮇蛋硍簊յ

榟墼硍簊⽰⩦橻硍簊氳䏆⿏♔⹖舚毋⛼榫璡ն㍕塝㝿睖ⴎ逸⫂寏乢╈⽰㧤䇧⩎㝿椿╈㚗㓹ꀂ氳⮇

冫亡嫏䄖䡗╙⺨㎁괐⿁㱧噪压孾氳溿狓懷憠ն循儗乄╈䋧环氳 LC-MS/MS 亡嫏⺎䒍鵮固漶孾㲋㝿睖

╈㚗㓹ꀂ氳⻡ꄈն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-A 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼ն 

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

⮇冫荈隮刼Shim-pack XR-ODS̄ . mm I.D. × mm L. μm 

놬㼉䩔꥘刼Ghost trap DS-HP . mm I.D. × mm L 鳀䫙循岝⺭┚舅ⲁ鲽劫╯ꠑ 

孲ⲁ注A姢+.%姏姢B榻ꁣ 

孲鵮. mL/min 

鲽劫⛮燠 μL 

刼峪˳ 

嬲聰亡䌋ꃾ榫印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %休ꠑ爊䈌鈷辑  
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辑  印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋ESI(-)  

熊查嶏䫙⹾榾始- kV 

꧋⴬妰姘妰 . L/min 

䇕适妰姘妰 . L/min 

澛䲖妰姑妰  

DL 峪䈲˳ 

塑懷嘗㐉峪䈲˳   

䣴䬞嘗䌋 㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

滑鳁休ꠑ  ms 

뀟槴休ꠑ ms 

MRM ⹇丘鈷辑  

辑  MRM 剩⴬⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 
⯥⛮熊查(m/z) ◲擻熊查

(m/z) 

Q1 榾始

V 
澛䲖耇ꄈ(V) 

Q3 榾始

V [M-H] - 

㚗㓹ꀂ 219.2 
133.1* 16 32 19 
147.1 16 30 20 

*╙㲋ꄈ熊查㵒 

1.3  样品制备 
燢⹧ 2.0 g 㝿睖劫⿁塑⪍ 10 mL 朅䄕戇光ꁂ光ꀪ=1:1 氳巖尔飃技 15 min循 2500 rpm

氳鯸鵮┖熊䑐 5 min榫燰尔留⹧ 1 mL ┕裂尔N2 ⻻䇕ն榫 1 mL 孲ⲁ注0.1%姏姢榻ꁣ=1:1

㛄巖鲋 0.22 μm 氳帱腑┕儬ն 

 
2. 结果与讨论 
2.1  标准品色谱图 

 

㎂  㚗㓹ꀂ剝固⿁( μg/L)MRM 荈隮㎂ 

 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0

5000

10000

15000

20000

25000

30000 1:219.20>147.10(-) CE: 30.0(3.00)
1:219.20>133.10(-) CE: 32.0

Timemin Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop  
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2.2  线性关系 
榫 1%姏姢/榻ꁣ(1:1)巖尔鿥⯆宆䈲⮇⮷╙ 1յ10յ50յ100յ20 μg/L 氳㚗㓹ꀂ剝固巖尔䧝 .

╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋㛚剝嫏⯆⛼劆固傪篪篪䓪荂㞑篪䓪亡爊յ注⪩硍丘⽰夷╄宆䈲氳固漶

䈲鈷辑 傪篪㎂䎬鈷㎂ ն 
辑   篪䓪篾冽 

⴬⺭擻⺳燢 ㍑䎍亡爊 r 宆䈲 (μg/L) 固漶䈲 (%) 

㚗㓹ꀂ y=3954.58x+126.13 . 

  . 

  . 

 . 

  . 

  . 

  

㎂  㚗㓹ꀂ劆固傪篪 

2.3  重复性 
⹧宆䈲╙  μg/L 氳㚗㓹ꀂ剝固巖尔ꄆ㛄鲽劫 6 埠縓㴕⟊槴休ꠑյ㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾冽鈷

辑 4ն 
辑  㚗㓹ꀂ剝固巖尔ꄆ㛄䓪篾冽n= 

籁⺙ ⟊槴休ꠑmin 㼉ꪫ燠 

 . , 
 . , 
 . , 
 . , 
 . , 
 . , 

䇖㏰ . , 
RSD(%) . . 

2.4  基质加标实验 
⺸狝氫㝿睖╈塑㚗㓹ꀂ剝固⿁✳⪭宆䈲╙  μg/kg䇖车 3 ♷劫⿁孾㲋㍑䷅曎⽰ RSDն

⛮篾冽㞝辑 劫⿁塑剝䇖㏰㍑䷅曎╙ .%孾㲋篾冽 RSD ╙ .%ն 

0.0 25.0 50.0 75.0 100.0 125.0 150.0 175.0 浓度
0

250000

500000

750000

面积
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㎂  㓹顏塑剝㝿睖 MRM 荈隮㎂ 

辑  塑㍑䷅ꄆ㛄䓪篾冽n= 

籁⺙ ⟊槴休ꠑmin ⻡ꄈμg/kg 

 . . 

 . . 

 . . 

䇖㏰ . . 

RSD(%) . . 

 

3. 结论 
儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋㝿睖╈㚗

㓹ꀂ氳䒍鵮固漶㲋ꄈ亡嫏㚗㓹ꀂ剝固⿁循  μg/L- μg/L 宆䈲葶㍴⫂傪篪注⪩硍丘╙ 0.9997ն

孾㲋塑  μg/kg 㚗㓹ꀂ氳㝿睖劫⿁ꄆ㛄└埠⪭䇖㏰㍑䷅曎╙ .%⟊槴休ꠑ⹖孾㲋宆䈲氳

RSD ⮇⮷╙ .%⽰ .%ն亡嫏㰣㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏篪䓪յ瞿㳢䈲յ愓䷨䈲㏰席餉㝿睖╈㚗

㓹ꀂ⻡ꄈ氳孾㲋金姳ն 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0

10000

20000

30000

40000
1:219.20>147.10(-) CE: 30.0(3.00)
1:219.20>133.10(-) CE: 32.0
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ICP-OES 测定土壤中的多种金属元素 
摘 要：⹇縓վ㎻㚍յ婡燠擻 ꄌ㷯⩕碜噪ꄈ氳ꁂ寕鉯 䐭嫧寕鉯嫏տ朅㗟剝固ꃾ榫䐭嫧寕鉯嫏硍簊

寕鉯朅㗟㎻㚍剝固擻顏 NISTNIST ⽰ ESS-✳榫 ICP-AES ⹙⺸鈸孾嫏鲽车孾㲋, 溿狓

▽㎻㚍╈냖⻡ꄈ⽰⛦⻡ꄈꄌ㷯⩕碜氳㛢⩕碜⺱休孾㲋亡嫏ն㲓뀰篾冽辑伺㎻㚍╈氳 AsCdCo

CrCuNiPbV ⽰ Zn 璡㛢熨⩕碜氳孾㲋⡬┚簄㲋氳剝固⡬⻽⺭ն院亡嫏篪䓪注⪩硍丘㛻◇ .

耇㛫⺱休孾㲋냖⻡ꄈ⽰⛦⻡ꄈ氳ꄌ㷯⩕碜僗䒍鵮յ냖䷞յ裂蜡յ娤刌㵽璡剩憠㱮噪耇席餉朅

㗟⮇冫氳金姳ն 

 
关键词：朅㗟 ㎻㚍 ꄌ㷯 ICP-AES ⹙⺸鈸孾 ⫂剝劆塜 ⩕碜ꠑ劆塜 

 

⺎縰熨㎻㚍佭僄㲒顜氳舅抆顫嶏╯┉佭⫡┯僄㓹儗氳榟◲顫乢ն朆循㏐杷┕氳㎻㚍佭㏐杷循

☛┒䇗氳休ꠑ⫂䜈䜈燠碶颯全氳⛙꣮浔䄄┯氳⹠㷤飉全飉氳㎻㚍⹨⮽ꄆꄌ㷯氳娤刌ն㍕塝㵒

㎻㚍╈ꄆꄌ㷯⻡ꄈ氳沪孾ꪝ浪ꄆ金ն䡘㎁█㵒㎻㚍僗注䈒氳剝固⽰鈺㲋ն循վ㎻㚍朅㗟沪孾䤗儛鈺

葶տ╈鈺㲋氳孾㲋ꄌ㷯⩕碜⹖⪭⴬⺭擻氳剝固亡嫏僗⮇⩞⩞䈲嫏愂扸⸊查⻹䷅嫏溍慀⸊查⻹

䷅嫏璡ն⛙┕鳮亡嫏㏰⺆耇┉埠孾ꄈ┉熨⩕碜䎎꧎金㎻㚍╈㛢熨⩕碜噪鼨孾ꄈ氳休⠯㶩⚢꧎金

菋顠㛻ꄈ休ꠑ顠休顠ⱱն儗嫏䈒榫⹙⺸鈸孾ꡭ♭✳榫榾䚊繓⺭璡熊查⹠㵤⩞隮♙┉埠⮇冫㵒朅

㗟劫⿁㎻㚍╈氳냖⻡ꄈ⽰⛦⻡ꄈ氳㛢熨⩕碜⺱休孾㲋⺱休篾⺭ ICPE- 愓䷨䈲냖յ劆塜Ⱶ耇㛢

劫氳剩憠✳㎻㚍劫⿁耇㛫䒍鵮յ固漶氳孾ꄈն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 
㹢孅 ICPE- 噪隮⹠㵤⩞隮♙ 

1.2 实验器皿及试剂 
㲓뀰䢦榫朔桔沐㏰榫漛ꁂ巖尔+寁  㵸休⺵榫⸼熊查姢⫿嬲䇕适抛榫㲓뀰䢦

榫 HNOյHClյHF ⽰ HO 陒⯘剩篒篚陒⯘㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查姢ն 

1.3 样品的前处理 
燢ꄈ . g ㎁㳄朅㗟剝固劫⿁㎻㚍 NISTNIST ⽰ ESS-剝固籁⺙GSBZ-

糌◇寕鉯粝╈塑⪍  mL HNO mL HO mL HF䷒糌 h ⺵沲┕寕鉯粝沲䷒⪍䐭

嫧寕鉯♙╈䧝拨阻㲋爊䈌寕鉯ն寕鉯篾兠⺵因ⷌ⹧⭴ն糌◇榾懷冏┕颮ꁂ㱮噪⺵塑⪍  mL HNO

:⽰  mL HCl:塑沲⺵⛦峪塑懷  hն㞝冽僗婡尰鲋帱⺵,榫⸼熊查姢㲋㳋舘  mL 

䯺ⴇ抛榫淋䧝┕鳮䣆簘䳩⛼⯆抛陒⯘狝氫巖尔ն 
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1.4 仪器参数 
✳榫䐭㑔憅留յ⺱䑐꧋⴬⽰仄孲꧋㲝╙鲽劫硍簊ն鿥⯆ AsCdCoCrCuNiPbV ⽰

Zn 氳剝固巖尔淋塑⫂剝ն♙䄄⛼兣♭㞝辑  䢦炐ն 
辑  ♙䄄⛼兣♭ 

鈸孾亡⺸ 
鰑Ⲃ妰孲鵮

L/min 

璡熊查妰孲鵮 

L/min 

鰉妰孲鵮 

L/min 

냖겐겐曎 

MHz 

냖겐鰟⭴Ⱶ曎 

kW 

鰀⺸篠⺸ .  . . . 

㎻㚍╈鵠浪⻡僗氬⮇篒⻡ꄈ氳⺨熨⪦㰇⩕碜奃㞝ꚗյꚳ璡⩕碜ն䎎䡘♜孾ꄈ鲹◙㎻㚍╈氳䐭

ꄈ⩕碜氳休⠯鵠浪⚢䏭ꥈ⮮亇鲹◙⪦㰇⩕碜㵒䡘♜孾ꄈ䇕瓷氳漶⮊爊䈲ն  

ICPE- 榾䚊繓⺭璡熊查⛮⹠㵤⩞隮♙愓䷨䈲냖淋┦僗㛢熨劆塜Ⱶ耇耇㛫㵒鲹熨㎻㚍

劫⿁鲽车瞿漶⮇冫ն 

1.5 内标校正 
    ⪩◇㎻㚍巖尔氳鿥⯆䡘♜鵠鲋㲋䓪⮇冫⽰鲽┉塠氳㎂隮鉯冫漶㲋劫⿁╈⭓╲┘⻡僗氳└熨⩕

碜 YbյGe ⽰ Rh ⛼╙⫂剝⩕碜ն⪭╈⫂剝宆䈲╙  mg/L Ybmg/L Ge ⽰ Rh塑⮽劫⿁⽰

剝固傪篪巖尔╈ն  

1.6 元素间校正 
    榺◇劫⿁╈⻡僗㛻ꄈ氳滰縡 As 循 228.812 nm氳隮篪⚢䇕瓷 Cd 228.802nm氳隮篪孾ꄈն

╙▽寕ꢝ鲹熨⩕碜ꠑ氳◎注䇕瓷䡘♜鵠鲋⩕碜ꠑ劆塜Ⱶ耇㵒孾ꄈ篾冽鲽车⩕碜ꠑ劆塜ն 

 

2. 结果与讨论 
2.1 部分元素标准曲线 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0
Concentration (mg/L)

-2.5

0.0

2.5

5.0

7.5

10.0

12.5

15.0

17.5

20.0

22.5

25.0

27.5

In
te

ns
ity

As 189.042 nm (1)

r = 1.00000

R=. 

㎂  滰氳剝固曲线 

0.00 0.25 0.50 0.75 1.00
Concentration (mg/L)

0

25

50

75

100

125

150

175

In
te

ns
ity

Cd 228.802 nm (1)

r = 1.00000

R=. 

㎂  ꜠氳剝固傪篪 



 

155 
 

2.2 土壤标准样品测定结果及给定值 
䧝㲓뀰亡嫏㵒剝固㎻㚍劫⿁鲽车⮇冫⪭篾冽鈷辑 ն 

辑   ESS-յNIST ⽰ NIST ㎻㚍剝固劫⿁⮇冫篾冽⹖簄㲋⡬ 

⩕碜 
压⭴꡿ 

(mg/kg) 

ESS- SRM SRM 

孾㲋篾冽 

(mg/Kg) 

簄㲋⡬ 

(mg/Kg) 

孾㲋篾冽 

(mg/Kg) 

簄㲋⡬ 

(mg/Kg) 

孾㲋篾冽 

(mg/Kg) 

簄㲋⡬ 

(mg/Kg) 

As   .   ±    ±  

Cd . . . . . ±  . . ± . 

Co . . . ± . .  .  

Cr . . . . ӣ    . ӣ  

Cu . . .  *  ±   *  ±  

Ni . . . ± . . . ±  . . ±  

Pb .  . ± .  *  ±   *  ±  

V . .  ±  . . ± . . . ± . 

Zn . . . ± .  *  ±   * . ± . 
ӣ嫱㎻㚍╈⚢⻡僗ꛂ沩䡝縖姍⴬ꛂ縡姍⴬ꛂꥈ巖◇ꁂ䑒걺✳榫澜挾嫏㵒ꥈ巖擻鲽车㚲杼孾ꄈ䣉耇䐂⮽噪鼨

ꛂ⻡ꄈն 

*嫱榺◇院⩕碜⻡ꄈ䏭냖✳榫篠⺸鈸孾鲽车孾ꄈն 

压⭴꡿㵒狝氫剝固巖尔氳⮇冫⩕碜鲽车  埠孾㲋⹧  ⠙氳狝氫剝固⢏䄑䢦㵒䈒氳宆䈲ⷊ╙

⺨⩕碜氳压⭴꡿ն 

    㞝┕辑䢦炐㛻鼨⮇丘䩺✳榫鰀⺸鈸孾*鼨⮇✳榫篠⺸鈸孾孾ꄈ篾冽┚剝固劫⿁簄㲋⡬㓹儗

注瑞陱伺塝⮇冫亡嫏鴠⺭㎻㚍╈㛢熨ꄌ㷯氳㲋ꄈ⮇冫ն 

 
3. 结论 

❤䩺վ㎻㚍朅㗟沪孾䤗儛鈺葶տ⹇縓վ㎻㚍յ婡燠擻 ꄌ㷯⩕碜噪ꄈ氳ꁂ寕鉯 䐭嫧寕鉯嫏տ朅

㗟剝固ꃾ榫䐭嫧寕鉯硍簊寕鉯朅㗟㎻㚍剝固擻顏 ESS-յNIST ⽰ NIST, ✳榫 ICP-AES 鲽

车孾㲋, 溿狓▽㎻㚍╈ꄌ㷯⩕碜氳孾㲋亡嫏ն㲓뀰篾冽辑伺㎻㚍╈氳 AsCdCoCrCuNi

PbV ⽰ Zn 璡㛢熨⩕碜氳孾㲋⡬┚簄㲋氳剝固⡬⻽⺭篪䓪注⪩硍丘鱳⮽ . ♔┕ն┉埠孾ꄈ

⺱休✳榫鰀⺸鈸孾⽰篠⺸鈸孾┼熨嘗䌋鰀⺸愓䷨䈲냖孾ꄈ⛦⻡ꄈ氳⩕碜篠⺸⮇冫냖⻡ꄈ氳⩕碜

鱳⮽냖宆䈲⽰⛦宆䈲⩕碜⺱休⮇冫氳䷞冽淋鵠鲋⫂剝劆塜⽰⩕碜ꠑ劆塜鉯⬀▽氬⮇篒⪦㰇⩕碜䇕

瓷䐭ꄈ⩕碜孾ꄈ氳ꥈ겗僗䒍鵮냖䷞յ裂蜡յ娤刌㵽璡剩憠㱮噪耇㛫席餉朅㗟⮇冫氳金姳鴠

榫◇⺨朅⟊车┯氳㎻㚍朅㗟沪孾ն 
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碱熔 ICP-OES 法测定土壤中的多元素含量 
摘 要：⹇縓վ㎻㚍⽰婡燠擻  熨⩕碜氳孾㲋 澜挾-榾䚊繓⺭璡熊查⛮⸊查⹠㵤⩞隮嫏տHJ -

⽰վISO -տ亡嫏剝固ꃾ榫澠ꁂꙶ⽰潊ꁂ⛼╙挾⯘澜挾嫏㚲杼㎻㚍劫⿁孾

㲋⪭╈氳 SiյAlյBaյCa 璡㛢⩕碜⻡ꄈն院劫⿁㚲杼亡嫏劫⿁㚲杼耇ⱱ䍠յ漂璡䏨孾⩕碜䩣㜊㵸

㶗⪭䌶辍▽泘⯥剝固亡嫏╈ꄆꄈ嫏孾㲋漂ꄈGB -⹖Ꚓ衹⮇⩞⩞䈲嫏孾㲋漂ꄈ

GB-孾㲋㛄儷յ⮇冫⩕碜⶝┉璡┘餉ն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏篪䓪注⪩硍丘荂㞑

r>.孾㲋篾冽┚㎻㚍 GSS-յESS- 剝固⡬⻽⺭ն 

 
关键词：㎻㚍  澜挾 ICP-OES 漂

 

ꄌ㷯⩕碜╈ꄆꄌ㷯循㎻㚍⽰婡燠擻╈┘耇逈䐭榟擻⮇鉯⺎┘亇燠碶淋╙榟擻䢦㳫꥘鵠

鲋괐擻ꛔ⚩鵉㵒几眷鵲䡗㣛羈榗舘僗◙ꄆꄌ㷯循㎻㚍⽰清嫫╈⺎逈䐭榟擻鯸⴬╙夽䓪催㛻氳⴬

⺭擻ն꜆╙㹿溍⽰㎻㚍氳篯䡗鼨⮇浪┚ꚗ⺱休㰇循꜆佭几⛮䑒꧎氳┉熨䐭ꄈ⩕碜循阵㛢ꀼ硍

簊╈颯浔ꄆ金⛼榫ն循噪㎁㎻㚍敯⬅隀刧╈꜆佭䑒孾걸泘╯┉ն漂耇即鲽几⛮끍氳创隟颯⮽䍠

㚚끍낇氳⛼榫█僗꡹轑始䤻辡縏Ⱶ耇⛙佭崅熊SiO佭䌖颯溙氳╚金擻顏ն꣮浔㵒朅㗟ꁂ⴬

ꠋ겗氳岑⪍溿狓几♜⹠朆ꚳ宆䈲氳㘍塑佭鵲䡗돡眷⽰㛻ꄈ姢榟擻墅◦氳舚夽㍕查䐭ꄈꚳ┚几⛮

氳⢹䉔█僗浔㳢⮊氳纭硍ն 

儗乄⹇縓վ㎻㚍⽰婡燠擻熨⩕碜氳孾㲋 澜挾-榾䚊繓⺭璡熊查⛮⸊查⹠㵤⩞隮嫏տHJ -

⽰վISO -տ亡嫏剝固溿狓䋧环澜挾嫏㚲杼㎻㚍劫⿁孾㲋㎻㚍╈ꚳյꙷ յ꙯ յ

ꚗյꜗյ꜆յ漂յꙨ氳榾䚊繓⺭璡熊查⛮⹠㵤⩞隮嫏ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 
    㹢孅 ICPE- 噪隮⹠㵤⩞隮♙ 

1.2 实验器皿及试剂 
㲓뀰䢦榫朔桔沐㏰榫漛ꁂ巖尔1+1寁24㵸休⺵榫⸼熊查姢⫿嬲䇕适抛榫㲓뀰䢦榫

端姢澠ꁂꙶյ潊ꁂ╙⮇冫篚陒⯘漛ꁂ⽰沩ꁂ╙剩篒篚陒⯘㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查姢ն 

1.3 样品前处理 
䧝拨2:1奃❇燢⹧┉㲋ꄈ氳端姢澠ꁂꙶյ潊ꁂ糌◇姍⴬ꚳꢾ楂溿ꚋ╈⩘⮇溿瀃✳陒⯘岝ⴇն

燢⹧3 g岝⺭陒⯘◇Ꚙꄌ㐟㓁╈固漶燢⹧0.2 g ㎻㚍劫⿁糌◇Ꚙꄌ㐟㓁╈䭼淋ꧠ蔷陒⯘✳╯

┚劫⿁⩘⮇岝ⴇն뀐䌙慀峪䈲ⶍ舘1000˳⺵㵨㐟㓁䷒⪍뀐䌙慀淋⟊䧏뀐䌙慀峪䈲┘⹩ն15~20 

min⺵⹧⭴㐟㓁䏨㐟㓁爏因⺵糌◇榾懷冏┕⛦峪塑懷ն⺸Ꚙꄌ㐟㓁╈塑⪍┉㲋ꄈ6 mol/L氳沩ꁂ

鴠休鯸燰⭴巖尔淋塑⪍亍氳沩ꁂ波舘挾踅擻噪鼨巖鉯ն㵨䢦僗巖尔鯸燰舘500mL㳋ꄈ椿塑ꁂ✳
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䐂僄篳氳巖尔╈⻡僗32 mL沩ꁂյ8 mL漛ꁂ㲋㳋舘⯎䈲孾㲋AlյBa璡⩕碜⻡ꄈ燵ꄂ100⠙⺵孾

㲋Si⩕碜⻡ꄈն㓹⛮ⵯ鿥嫏鿥⯆䢦꧎氳岝⺭剝固巖尔ն 

1.4 方法原理 
㵨㎻㚍䡝婡燠擻劫⿁┚澜䓪挾⯘端姢澠ꁂꙶ䡝澠ꁂꛘյ潊ꁂ䡝⢏潊ꁂꛘ/㍌潊ꁂꛘ岝⺭循

냖峪┖挾踅噪⮇鉯因ⷌ⺵榫ꁂ漛ꁂ/沩ꁂ䬠⹧挾㐉㵨䬠⹧尔㲋㳋舘┉㲋⛮燠䏨孾ꃾ榫⺱劫

氳挾⯘⽰ꁂ㵒剝固巖尔鲽车㓹⛮ⵯ鿥ն✳榫榾䚊繓⺭璡熊查⛮⸊查⹠㵤⩞隮♙孾㲋䬠⹧尔╈ꚳյꙷ յ

꙯յꚗյꜗ璡⩕碜氳⻡ꄈն 

1.5 仪器参数 
♙䄄⛼兣♭㞝辑䢦炐ն 

辑  ♙䄄⛼兣♭ 

鈸孾 

亡⺸ 

꧋⴬ 

眷㑔 

憅留 

眷㑔 
꧋⴬㲝 

鰑Ⲃ妰孲 

鵮(L/min) 

璡熊查妰孲鵮

(L/min) 

鰉妰孲鵮

(L/min) 

냖겐겐曎

(MHz) 

냖겐鰟⭴Ⱶ

曎(kW) 

鰀⺸/篠⺸ ⺱䑐 Mini 仄孲 .  . . . 

 

2. 结果与讨论 
2.1 标准曲线 

✳榫端姢澠ꁂꙶ⽰潊ꁂ㓹⛮ⵯ鿥嫏鿥⯆ AlյBaյCaյFeյKյMgյMnյSi ⽰ V 氳┘⺱宆䈲剝

固巖尔◇  mL 㳋ꄈ椿╈㞝辑 ն 
辑  ⺨⩕碜剝固傪篪宆䈲⹖嫧Ꝛ 

⩕碜 
嫧Ꝛ 

(nm) 

剝固傪篪宆䈲(mg/L) 

Blank STD STD STD STD STD STD 

Al .       -- 

Ba .  . . .  -- -- 

Ca* .  . . .    

Fe .  . . .    

Mg* .  . . .   . 

Mn .  . . . .  -- 

Si .  . . .   -- 

V* .  . . . . . -- 

嫱*䏧⺸鈸孾 

㹢孅 ICPE- 鰀⺸⽰䏧⺸舅ⲁ⮊䩦⺎⺱休⮇冫냖⛦⻡ꄈ氳⩕碜ն 

鼨⮇⩕碜剝固傪篪㞝┖ 
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㎂  ꚳ氳剝固傪篪 ㎂  ꙷ氳剝固傪篪 

  
   ㎂  ꙯氳剝固傪篪  ㎂  ꚗ氳剝固傪篪 

2.2  土壤中有效态元素分析结果及检出限 
✳榫澜挾 ICP-OES 嫏孾ꄈ㎻㚍剝固⿁ GSS-յESS- ╈氳⺨⩕碜⺱休㵒劫⿁狝氫氳⮇冫⩕碜

鲽车  埠孾㲋⹧  ⠙氳狝氫剝固⢏䄑䢦㵒䈒氳宆䈲ⷊ╙⺨⩕碜氳压⭴꡿⺨⩕碜压⭴꡿⹖孾㲋篾

冽鈷辑 ն 
辑  ㎻㚍 GSS-3 劫⿁⮇冫篾冽 

孾㲋⩕碜 压⭴꡿(mg/L) 剝固⡬䡗⮇ GSS-3 剝固⡬ GSS-3 孾㲋篾冽 ⶝⛤ RSD% 

Al 0.01 Al2O3 12.24±0.14 12.61 % 1.32 

Ba 0.0003 Ba 0.121±0.011 0.122 % 1.45 

Ca 0.009 CaO 1.27±0.06 1.26 % 0.34 

Fe 0.003 Fe* 1.44±0.05 1.46 % 2.11 

Mg 0.003 MgO 0.58±0.05 0.58 % 1.94 

Mn 0.0004 Mn 304±21 302 mg/Kg 2.26 

Si 0.02 SiO2 74.72±0.29 73.8 % 1.28 

V 0.0009 V 36±4 36 mg/Kg 3.63 

嫱*㍕㎻㚍╈ꚗ♔ FeO ⽰ FeO ┼熨䎬䌋㰇循䧝拨䔅ꚗ⻡ꄈ阞畀ն 
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辑  ㎻㚍 ESS-1 劫⿁⮇冫篾冽 

孾㲋⩕碜 压⭴꡿(mg/L) 剝固⡬䡗⮇ ESS-1 剝固⡬ ESS-1 孾㲋篾冽 ⶝⛤ RSD% 

Al 0.01 Al2O3 13.42±0.04 14.36 % 0.61 

Ba 0.0003 Ba 618±24 632 mg/Kg 0.20 

Ca 0.009 CaO 3.50±0.08 3.64 % 0.28 

Fe 0.003 Fe* 2.95±0.1 2.90 % 1.32 

Mg 0.003 MgO 1.32±0.06 1.33 % 1.74 

Mn 0.0004 Mn 1097±27 1092 mg/Kg 1.20 

Si 0.02 SiO2 65.40±0.38 72.20 % 1.81 

V 0.0009 V 77.5±3.1 77.0 mg/Kg 0.69 

嫱*㍕㎻㚍╈ꚗ♔ FeO ⽰ FeO ┼熨䎬䌋㰇循䧝拨䔅ꚗ⻡ꄈ阞畀ն 

㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏压⭴꡿⛦瞿㳢䈲냖⮇冫篾冽┚剝固⡬注⻽⺭ն 

㹢孅 ICPE-9820 ꃾ榫⹙⺸⺱休鈸孾յ荣泹䏨儬休妰⛮⽰榾ⱱ寕縵氳 Eco 嘗䌋♔⹖端꧎⻻䣴氳洡

狝㑔⩞㲝⺎✳榫䄄┯姑妰㛻㛻꡹⛦▽鲡车䡗儗ն 

 
3. 结论 

⹇縓վ㎻㚍⽰婡燠擻熨⩕碜氳孾㲋 澜挾-榾䚊繓⺭璡熊查⛮⸊查⹠㵤⩞隮嫏տHJ -

⽰վISO -տ亡嫏剝固ꃾ榫澠ꁂꙶ⽰潊ꁂ⛼╙挾⯘澜挾嫏㚲杼㎻㚍劫⿁巖鉯⺵孾

㲋⪭╈氳SiյAlյBaյCa璡㛢⩕碜⻡ꄈն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏篪䓪注⪩硍丘荂㞑r>.孾㲋

篾冽┚㎻㚍GSS-յESS-剝固⡬⻽⺭ն院劫⿁㚲杼亡嫏劫⿁㚲杼耇ⱱ䍠յSi⩕碜璡䏨孾⩕碜䩣㜊㵸

⺎榫◇孾㲋㎻㚍⽰婡燠擻劫⿁╈氳漂⹖⪭☽⩕碜⻡ꄈն 
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ICPMS-2030 系列对土壤中多种金属元素总量的测定 
摘 要：⹇縓վ㎻㚍⽰婡燠擻 ꄌ㷯⩕碜䔅ꄈ氳孾㲋 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮嫏(䏣姳䙬鈷牮)տ✳榫㹢

孅 ICPMS- 硍⮜榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙孾㲋㎻㚍剝固擻顏 GBWGSS-╈氳㛢熨⩕碜

氳⻡ꄈն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏愓䷨䈲냖㲋ꄈ固漶⺎席餉㎻㚍╈㛢熨⩕碜⻡ꄈ氳孾㲋金姳ն 

 
关键词：㎻㚍 ICPMS- 硍⮜ ꄌ㷯⩕碜 

  

╙顖䏗վ╈ⶕ几妩⪦⽰㎁朅㗟⟊䥉嫏տ⟊䥉榟䒳朅㗟⟊꤄几⛮⢹䉔䬠냖榟䒳朅㗟留杼姢䇖

鈺葶榟䒳朅㗟沪孾䄄⛼榟䒳朅㗟鼨⹠䄭▽վ㎻㚍⽰婡燠擻 ꄌ㷯⩕碜䔅ꄈ氳孾㲋 榾䚊繓⺭璡熊查

⛮顏隮嫏(䏣姳䙬鈷牮)տ㎁㳄朅㗟⟊䥉剝固ն院剝固鈺㲋▽孾㲋㎻㚍⽰婡燠擻╈熨ꄌ㷯⩕碜䔅ꄈ氳

榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮嫏╙꺙埠⹠䄭ն剝固鴠榫◇㎻㚍⽰婡燠擻╈ꛌ(Ag)յ滰(As)յꙷ (Ba)յꚣ(Be)յ

ꚡ(Bi)յ꜠ (Cd)յꛂ(Cr)յꚊ(Co)յꚲ(Cu)յꛘ(Li)յ꜆ (Mn)յꚒ(Mo)յꜤ(Ni)յꛧ(Sb)յ꜌ (Sr)յꚛ(Pb)յ

ꙣ(Th)յꚠ(Tl)յꚖ(U)յꙨ(V)⽰ꛢ(Zn) 熨ꄌ㷯⩕碜氳孾㲋ն㎻㚍╈ꄌ㷯⩕碜⻡ꄈ氳固漶孾㲋㵒

㎻㚍顏ꄈ氳沪盘⹖㎻㚍朅㗟氳⫋⟤㛄僗浔ꄆ金氳㲓ꡮ䙬╬㍕塝㎁㳄ⶼ榟鼨⽰朅㗟⟊䥉鼨┘亇⹠䄭

亍剝固䧏簘㱮ヤ⽰鈺葶㎻㚍╈ꄆꄌ㷯氳压孾亡嫏նICP-MS榫◇櫋ꄈꄌ㷯⩕碜⮇冫僗愓䷨䈲냖յ

篪䓪葶㍴㳑յ孾陒鵮䈲䒍յ⺎⺱休孾㲋㛢⩕碜璡剩憠ն 

儗乄⹇縓վ㎻㚍⽰婡燠擻 ꄌ㷯⩕碜䔅ꄈ氳孾㲋 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮嫏(䏣姳䙬鈷牮)տꃾ榫㹢

孅榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ICPMS-硍⮜孾㲋▽㎻㚍剝固劫⿁GBW╈氳㛢熨ꄌ㷯⩕碜⻡

ꄈն  

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

㹢孅 ICPMS- 硍⮜榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ 

1.2 仪器分析条件 
ICP-MS♙⮇冫兣♭鈷辑ն 

辑   ICP-MS ⮇冫兣♭ 

⹇丘 ⹇丘阻㲋 ⹇丘 ⹇丘阻㲋 

냖겐Ⱶ曎 1.20 kW 璡熊查⛮妰孲鵮 8.0 L/min 

鰑Ⲃ妰孲鵮 1.10 L/min 鰉妰孲鵮 0.70 L/min 

憅留眷㑔 Mini憅留 ꧋⴬ ⺱䑐꧋⴬ 

꧋⴬㲝 仄孲 ꧋⴬㲝峪䈲 5˳ 

ꃾ劫岑䈲 5.0 mm 냖겐겐曎 27.12 MHz 

澛䲖妰⛮ He 澛䲖妰孲鵮 6 mL/min 

娢榾始 -21 V 耇ꄈ鲋帱榾始 7.0 V 
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1.3 实验器皿及试剂 
㲓뀰䢦榫沐㏰✳榫漛ꁂ巖尔+寁㵸休⺵榫飃篚⫿嬲䇕适⺵抛榫㲓뀰䢦榫氳HNOյ

HClյHClO⽰HF㏰╙剩篒篚陒⯘㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查姢ն 

 

2. 样品的前处理 
燢⹧ . g瞿漶舘 .g陒劫◇  mL 纺㍌姀光懹㐟㓁╈媯⫂㙇幎⪍㵽阵陒뀰榫姢射嵸

塑⪍  mL 沩ꁂ沲┕辑ꪫ沐䷒⪍鵠곽嚣╈榾懷冏⛦峪塑懷䏨蠕⹠舘Ⱁ⛸篑  mL 休⹧┖爏

因塑⪍  mL 漛ꁂ╈峪塑懷舘厲荈懢伺简⬵㵽塑⪍  mL 藏姀ꁂ簒簘塑懷塑懷鲋爊╈䯺ⲁ

㐟㓁♔鱳⮽荂㞑氳괎漂䷞冽ն僄⺵塑⪍  mL 냖姚ꁂ냖峪塑懷舘⫕氫懢淋蠕舘氫懢⭓╲⫕㶽⫂㳋

擻⼑┘孲ⲁ敯榫 %漛ꁂV/V⫿嬲⫂㙇⹖辑ꪫ沐峪懷巖鉯墧因ⷌ⺵榫 %漛ꁂV/V

㲋㳋舘  mLն⺱嫏⢢劫⿁狝氫ն 

 
3. 结果与讨论 
3.1 标准曲线溶液配制   

榫 % HNOV/V㵨㛢⩕碜岝⺭巖尔燵ꄂ鿥⯆䡗岝⺭剝固巖尔䈌⮜ն 

AgյAsյBeյBiյCdյCrյCoյCuյLiյMnյMoյNiյPbյTlյUյV ⽰ Zn 岝⺭剝固巖尔宆

䈲╙0յ0.5յ1յ5յ10յ50յ100յ μg/LSbյSnյMo 岝⺭剝固巖尔宆䈲╙0յ0.5յ1յ5յ

10յ50յ μg/Lն⫂剝⩕碜╙ Rh ⽰ Re宆䈲㏰╙  μg/Lն 

3.2 部分元素标准曲线如下：  

  
     ㎂ 1 Be⩕碜氳剝固傪篪㎂r=0.99994    ㎂ 2 As⩕碜氳剝固傪篪㎂r=0.99999 

  
      ㎂ 3 Cd⩕碜氳剝固傪篪㎂r=0.99992      ㎂ 4 Mn⩕碜氳剝固傪篪㎂r=0.99951 
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3.3 检出限及测定结果 
✳榫 ICPMS- 硍⮜波䫙孾㲋㎻㚍䡗⮇⮇冫剝固擻顏 GBWGSS-╈氳  熨ꄌ㷯⩕

碜氳⻡ꄈն㵒劫⿁狝氫鲽车  埠孾㲋❤䩺 HJ -վ朅㗟沪孾 ⮇冫亡嫏剝固⯆⟤队䤗儛㵗

⮟տ╈压⭴꡿阞畀⪝䌋 MDL=t(n-,.)*S 阞畀⺨⩕碜氳亡嫏压⭴꡿ն㲓뀰篾冽鈷辑 ն 
辑  压⭴꡿⹖孾㲋篾冽 

⩕碜 亡嫏压⭴꡿(mg/kg) 㲋ꄈ┖꡿(mg/kg) 剝固⡬mg/kg 孾㲋篾冽(mg/kg) RSD%(n=) 
Ag . . .±. . . 
As . . ±  . 
Be* . . .±. . . 
Bi . . ±  . 

Cd . . .±. . . 
Co . . .±. . . 
Cr . . ±  . 
Cu . . ±  . 
Li* . . ±  . 

Mn . . ±  . 
Mo . . ±  . 
Ni . . ±  . 

Sb . . ±  . 
Sn . . ±  . 
Pb . . ±  . 
Tl . . .±. . . 
U . . .±. . . 
V . . ±  . 

Zn . . ±  . 

嫱*╙剝固⮇冫嘗䌋 

 
4. 结论 

✳榫 ICPMS- 硍⮜榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙孾㲋▽㎻㚍䡗⮇⮇冫剝固劫⿁ GBW

GSS-╈氳 AsյAgյBeյBiյCdյCrյCuյNiյMnյMoյPbյTl ⽰ Zn 璡  熨ꄌ㷯⩕碜⻡

ꄈ⮇冫篾冽┚剝固⡬⻽⺭ն院亡嫏僗愓䷨䈲냖压⭴꡿⛦瞿㳢䈲냖⮇冫鵮䈲䒍䳩⛼甏⶝

⺎车䈲냖璡攑憠⺎㲓朆㛢熨⩕碜⺱休固漶孾㲋ն 
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HPLC-ICP-MS 法测定土壤中的六价铬含量 
摘 要：⹇縓朅㗟⟊䥉剝固վHJ - ㍾⛮䈥擻 ⪠刻ꛂ氳孾㲋 澜寕鉯/愂扸⸊查⻹䷅⮇⩞⩞䈲

嫏տ鲽车㎻㚍劫⿁氳⯥㚲杼䋧环▽✳榫㹢孅냖䷞尔注荈隮 LC-Ai ⽰榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮 ICPMS-

2030 硍⮜纭榫⮇熊孾㲋㎻㚍╈⪠刻ꛂ(Cṙ)⻡ꄈ氳亡嫏ն院亡嫏篪䓪葶㍴循 .~ μg/L 葶㍴⫂㍑

䎍硍丘㛻◇ .塑剝㍑䷅曎循 ~%╯ꠑꄆ朆䓪<.%亡嫏㲋ꄈ꡿╙ . mg/kg鴠

榫◇㎻㚍╈氳⪠刻ꛂ⻡ꄈ⮇冫ն 

 
关键词：HPLC-ICP-MS ㎻㚍 ⪠刻ꛂ 

 

꣮浔䄄┯⴬յ㒮洛⴬鲽爊┘亇塑䒍䡘㎁㎻㚍ꄆꄌ㷯娤刌ꠋ겗飉全飉狰⭴娤刌䢦㵗舚氳┽ꄆ

朅㗟⷇㲺再♭休僗⹠榟淋⼑鵄塠┕ⶍ飊ⲡն夽㏐䄖┽ꄆ⯆篑䡘㎁㎻㏐氳䋯⹠⮵榫㵒㎻㚍顫嶏

⺎䧏簘⮵榫◲榟▽䄉㛻始ⱱ鲸岑⯎㏐䏆⿏浔几♜氳骱⛮⢹䉔ն朅㗟╈牔㲋㰇循┼熨刻䒳氳ꛂⷊ

└刻ꛂ[Cr(̄)]⽰⪠刻ꛂ[Cr(̇)]ն└刻氳ꛂ佭㵒几⛮僗沠氳⩕碜縡⪠刻ꛂ佭Ⰾ夽擻顏⪭夽䓪ꢝ▽

⩦橻夽䓪յ榟墼夽䓪յ羅耫夽䓪յ烖篺夽䓪㛚┽ꄆ氳鲸⺎舚毋䡝縖舚狰⹩㎁ꡮ毋檯溿狓╈䑐伺

漶⪠刻ꛂ⴬⺭擻╙几眷舚毋擻ն 

泘⯥循⩕碜䎬䒳⮇冫䤗儛╈荈隮┚顏隮氳纭榫䄖䡗╙╚金飊ⲡն儗乄劯䩺循ꡗ熊查◬䩦荈

隮⛮硍╈└刻ꛂ端⟊槴⪠刻ꛂ循硍簊⫂僗⟊槴氳⸊杼鴲榫ꡗ熊查◬䩦荈隮刼✳榫㹢孅냖䷞

尔注荈隮 LC-Ai ⽰榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮 ICPMS- 硍⮜纭榫䋧环颯⮇熊固漶㲋ꄈ⪠刻ꛂ氳亡

嫏ն 

 

1. 实验部分 
1.1 标准品 

└刻ꛂ[Cr(̄)]⽰⪠刻ꛂ[Cr(̇)]剝固擻顏osi 

1.2 仪器 
儗㲓뀰✳榫㹢孅냖䷞尔注荈隮♙LC-Ai┚榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ICPMS-硍⮜纭榫硍簊ն

⛮鿥糌╙LC-Ai×鰟尔嬇DGU-A循篪聰妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴CBM-

A硍簊盘⯆ICPMS-硍⮜榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙LabSolutions ICPMS TRM䄄⛼珇

AUWD榾查㛿䇖仼儗㹢孅ն 

1.3 试剂 
㲓뀰榫姢榺Milli-Q姢困⴬硍簊篺⸼熊查┚◅埠困⴬⯆䐂漛ꁂꛋ⹖⪭☽陒⯘顔舅㎁蕇꥘㍙ն 
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2. 实验方法 
2.1 标准溶液配制 

♔⪠刻ꛂ氳⶝刻䒳巖尔剝固擻顏╙㵒拨⿁✳榫孲ⲁ注鿥⯆宆䈲⮇⮷╙.յ.յ.յ.յ.

⹖. μg/L氳硍⮜⪠刻ꛂ剝固巖尔ն 

2.2 样品的处理方法 
固漶燢⹧㎻㚍劫⿁. g糌◇ mL㎐清懱椿╈塑⪍ mL澠ꁂꙶ/藏姍⴬ꙶ岝⺭巖尔燢⹧

. g澠ꁂꙶ⽰. g藏姍⴬ꙶ巖◇飃篚姢╈燵ꄂ舘 mL縡䐂յ mg姚⴬ꜗ⽰. mL . mol/L 

KHPO/. mol/L KHPO簾⫿巖尔沲┕沲查⺵糌◇䔩峪ꧠ蔷姢宺ꛛ╈浪峪ꧠ蔷䭼 min⺵

䋯⻪塑懷ꧠ蔷舘-˳寕鉯 minն寕鉯㱮奅⺵⹧⭴懱椿因ⷌ舘㲝峪ն榫. μm帱腑鲋帱⺵

帱尔榫%氳漛ꁂ隀荣pH⡬舘.-.╯ꠑ塑⪍飃篚姢㲋㳋舘 mL䯺ⴇ䏨孾ն 

2.3 色谱条件 
荈隮兣♭⹇鈷辑ն 

辑   HPLC ⮇冫兣♭ 
⹇   丘 ⹇丘阻㲋 

荈隮刼 Dionex IonPacTM AG11-HC (50*4mm; 10 μm) 

孲ⲁ注 60 mM 漛ꁂꛋ⽰ 0.6 mM 光◅翿㍌光ꁂ◅ꙶ巖尔pH 7.0 

孲  鵮 1.0 mL/min 

刼  峪 30˳ 

鲽劫ꄈ 50 μL 

嬲聰爊䈌 璡䈲嬲聰 

2.4 质谱条件 
ICP-MS♙⮇冫兣♭鈷辑ն 

辑   ICP-MS⮇冫兣♭ 

⹇   丘 ⹇丘阻㲋 ⹇   丘 ⹇丘阻㲋 

냖겐Ⱶ曎 1.20 kW 璡熊查⛮妰孲鵮 9.0 L/min 

鰑Ⲃ妰孲鵮 1.10 L/min 鰉妰孲鵮 0.70 L/min 

憅留眷㑔 Mini 憅留 ꧋⴬ ⺱䑐꧋⴬ 

꧋⴬㲝 仄孲 ꧋⴬㲝峪䈲 5˳ 

ꃾ劫岑䈲 5.0 mm 냖겐겐曎 27.12 MHz 

澛䲖妰⛮ He 澛䲖妰孲鵮 6 mL/min 

娢榾始 -21 V 耇ꄈ鲋帱榾始 7.0 V 
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3. 结果与讨论 
3.1 专属性考察 

㵒狝氫⽰Cr(̄)յCr(̇)巖尔鲽劫縓㴕䪷ꢝ硍簊䇕瓷淋┦縓㴕Cr(̇)┚⪭☽䎬䒳ꛂ氳⮇熊䈲

♔漶⟊㲓ꡮ劫⿁⮇冫鲋爊╈┘⚢鵲䡗⡾ꡖ䓪压⭴鈷㎂ն 

 
㎂  └刻ꛂ⽰⪠刻ꛂ氳荈隮㎂ 

3.2 线性关系考察 
䧝. 剝固巖尔氳鿥⯆걸┖鈺㲋鲽车剝固傪篪硍⮜宆䈲氳鿥⯆孾陒⺨宆䈲憠Cr(̇)荈隮㼉

氳ꪫ燠♔Cr(̇)宆䈲┚㼉ꪫ燠奃⡬⢢篪䓪㍑䎍簃⯆剝固傪篪篾冽鈷㎂2䢦炐ն 

 

㎂ 2  Cr(̇)劆固傪篪 r=0.99992  

3.3 检出限考察 
循鲽劫⛮燠╙  μL 休㵒宆䈲╙ . μg/L 劫⿁巖尔縓㴕⪠刻ꛂ氳⟔㉽奃䤽畀⟔㉽奃 S/N=

休╙♙压⭴꡿淋❤䩺劫⿁⯥㚲杼鲋爊阞畀亡嫏压⭴꡿篾冽㞝┖ 

 
㎂   . μg/L ⪠刻ꛂ剝固巖尔氳荈隮㎂ 
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辑  压⭴꡿縓㴕篾冽 

⺳燢 ♙压⭴꡿ μg/L 亡嫏压⭴꡿mg/kg 㲋ꄈ┖꡿mg/kg 

Cr(̇) . . . 

3.4 样品分析结果 
✳榫 HPLC ⮇熊└刻ꛂ⽰⪠刻ꛂICPMS- 硍⮜孾㲋▽㎻㚍╈氳⪠刻ꛂ⻡ꄈ淋鲽车塑剝㍑

䷅曎㲓뀰ն⺱┉劫⿁ꄆ㛄鲽劫  Ꙟ縓㴕孾ꄈꄆ㛄䓪ն㲓뀰篾冽鈷辑 ն 
辑  劫⿁孾㲋⹖㍑䷅曎縓㴕篾冽(%) 

⺳燢 孾㲋篾冽(μg/L) 塑剝ꄈ(μg/L) 塑剝⺵孾㲋⡬(μg/L) 塑剝㍑䷅曎% RSDn=3(%) 

Cr(̇) 4.24 4.00 7.97 93.2 0.74 

 

4. 结论 
儗乄⹇縓վHJ 687-2014 ㍾⛮䈥擻 ⪠刻ꛂ氳孾㲋 澜寕鉯/愂扸⸊查⻹䷅⮇⩞⩞䈲嫏տ朅㗟剝

固澜尔䬠⹧㎻㚍劫⿁╈⪠刻ꛂ㵨냖愓䷨䈲氳 ICPMS-2030 硍⮜┚㹢孅냖䷞尔注荈隮 LC-20Ai 纭

榫⮵榫ꡗ熊查◬䩦荈隮⮇熊氳儬杼䋧环▽䒍鵮孾㲋㎻㚍╈⪠刻ꛂ氳⮇冫亡嫏ն篾⮇冫篾冽篪䓪

注⪩硍丘荂㞑r>0.9999塑剝㍑䷅曎荂㞑亡嫏固漶յ⺎ꪣն┦僗愓䷨䈲냖压⭴꡿⛦佄◇䳩

⛼氳攑憠亡嫏㲋ꄈ┖꡿╙ . mg/kg席餉㎻㚍娤刌곽ꢣ留盘剝固金姳鴠榫◇㎻㚍╈⪠刻ꛂ氳

⻡ꄈ⮇冫ն 
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ꁂ寁䬠-HPLC-ICP-MS 嫏孾㲋⫡榹㎻㚍╈氳榻㓹娠⽰▁㓹娠 

摘 要：儗乄䋧环▽㹢孅냖䷞尔注荈隮 LC-Ai ⽰榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮 ICPMS- 硍⮜纭榫⹛

注 C 刼⮇熊ICP-MS 压孾⮇冫⫡榹㎻㚍劫⿁╈榻㓹娠(MeHg)⽰光㓹娠(EtHg)氳亡嫏ն亡嫏♔ . 

mol/L 氳漛ꁂ巖尔╙寁䬠⯘⯥㚲杼甏⶝䒍鵮压⭴꡿⛦榻㓹娠⽰光㓹娠氳压⭴꡿⮇⮷╙ . μ

g/L ⽰ . μg/L㲋ꄈ固漶⺎席餉⫡榹㎻㚍╈榻㓹娠⽰光㓹娠⻡ꄈ氳⺱休⮇冫ն 

 
关键词：㎻㚍 榻㓹娠 光㓹娠 HPLC-ICP-MS 

 

娠⹖⪭⴬⺭擻佭┉熨僗䜈䓪Ⰾ夽氳朅㗟娤刌擻⪭㰇循氳䎬䒳┘⺱夽䓪僗䢦⵲⮷僗儬娠氳

夽䓪奃端儬娠䍠㶗⪭榻㓹娠夽䓪催佭端儬娠氳⭓氬⠙ն朅㗟╈攑⮷佭㎻㚍╈氳端儬娠㳋佄循䐭

榟擻⽰⴬㰣⛼榫┖榻㓹⴬鯸⴬䡗僗儬娠ն鯸⴬䡗氳僗儬娠ꥈ♔꡹鉯⮇熊㳋佄鱻燰舘㎻㚍熨吤氳⫡

⛼擻╈淋鵠鲋괐擻ꛔ㳫꥘鲽⪍⮽几⛮縡㵒几眷⢹䉔冘䡗㣛羈ն㍕塝㎻㚍娤刌敯⬅陣刧ꢝ▽꧎金

孾㲋䔅娠氳⻡ꄈ╯㛚┘⺱䎬䒳娠氳固漶㲋ꄈ⮇冫█僗冓⪭ꄆ金氳䙬╬催耇塜漶陁⚽㎻㚍氳ꄆꄌ

㷯娤刌爊䈲⽰弍循곽ꢣն 

HPLC-ICP-MS 纭榫䤗儛僗鰏냖氳⮇熊耇ⱱ⽰愓䷨䈲佭䎬䒳娠⮇冫氳╚金䤗儛儗乄䋧环▽

✳榫㹢孅냖䷞尔注荈隮 LC-Ai ⽰榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮 ICPMS- 硍⮜纭榫孾㲋⫡榹㎻㚍╈榻

㓹娠⽰光㓹娠⻡ꄈ氳亡嫏ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

㹢孅 LC-Ai 냖䷞尔注荈隮♙㹢孅 ICPMS- 硍⮜榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ 

1.2 实验器皿及试剂 
㲓뀰䢦榫沐⮇⮷╙㖆乢䡝朔桔免顏✳榫漛ꁂ巖尔+寁㵸休⺵榫⸼熊查姢⫿嬲

䇕适抛榫㲓뀰䢦榫光ꁂꛋյL-ⶐ翩姏ꁂ╙剩篒篚陒⯘榻ꁣ╙HPLC篒⮷㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查

姢ն 

1.3 样品前处理 
固漶燢⹧㎻㚍劫⿁. g瞿漶舘. g◇ mL熊䑐留╈簾䜈塑⪍. mol/L漛ꁂ巖尔 mL

鱦塑鱦䭼舘┘◲榟妰╙塛㵨劫⿁飃技䬠⹧. h抆⺵㵨熊䑐留糌◇熊䑐儬╈♔ r/min氳

鯸鵮熊䑐 min⻹⹧┕㷄彏裂巖尔. mL◇ mL懱兵╈榫姏姢巖尔:隀荣pH⡬舘.⺵

鯸燰巖尔舘 mL氳㳋ꄈ椿╈榫%榻ꁣ㲋㳋舘⯎篪䯺ⴇ淋榫. μm帱腑鲋帱䏨孾ն 

1.4 实验条件 
ICP-MS♙⮇冫兣♭鈷辑ն 

ꃾ榫㹢孅┥僗氳 Mini 憅留ICP-MS ♙循䔅姑妰寕縵ꄈ╙ .L/min 兣♭┖牔㲋鲡车䏨儬

敯䒳休냖겐鰟⭴逈⮊䩦⮽ Eco 嘗䌋璡熊查妰 L/min⻪ⲁ劫⿁⮇冫⺵⺎环ⷊ⮊䩦⮽⮇冫嘗䌋ն 
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辑   ICP-MS ⮇冫兣♭ 

HPLC 

荈隮刼  InertSustain C, .*mm, μm 

孲ⲁ注  
榻ꁣ-. mol/L光ꁂꛋ巖尔⻡.%L-ⶐ翩姏ꁂ姏姢隀

荣pH⡬舘.: 

孲ⲁ注孲鵮            . mL/min 

鲽劫⛮燠                μL 

ICP-MS 

냖겐Ⱶ曎. kW 璡熊查⛮妰孲鵮. L/min 

鰑Ⲃ妰孲鵮. L/min 鰉妰孲鵮. L/min 

憅留眷㑔Mini ꧋⴬眷㑔⺱䑐 

ꃾ劫岑䈲. mm ꧋㲝峪䈲 ˳ 

 

2. 结果与讨论 
2.1 标准曲线溶液配制   

♔榻㓹娠巖尔剝固擻顏⽰光㓹娠巖尔剝固擻顏╙㵒拨⿁鿥⯆☮顏╙ % 榻ꁣ氳榻㓹娠⽰光㓹

娠┘⺱宆䈲宆䈲㏰♔ Hg 阞岝⺭剝固巖尔◇  mL 㳋ꄈ椿╈鿥⯆宆䈲㞝辑  䢦炐ն 
辑  䎬䒳 Hg 剝固巖尔宆䈲 

⩕碜 
顏ꄈ丘 

(amu) 

剝固傪篪宆䈲(μg/L) 

STD STD STD STD STD STD 

榻㓹娠  . . . . . . 

光㓹娠  . . . . . . 

. 鼨⮇䎬䒳娠剝⬢傪篪 

剝固傪篪鈷㎂ -㎂ ն 

  

       ㎂ 1 MeHg 氳剝固傪篪 r=0.99999             ㎂ 2 EtHg氳剝固傪篪 r=0.99999 

. 䎬䒳娠荈隮㎂ 

儗亡嫏豓儔㵒端儬娠鲽车㲋ꄈ⛙╙鹵⩦⪭⽰僗儬娠氳荈隮㼉塑縡◲榟䇕瓷㲓뀰鲋爊❤抆

縓㴕▽端儬娠յ榻㓹娠⽰光㓹娠氳⮇熊䗯⬅ն鴲榫 InertSustain C 荈隮刼循光ꁂꛋ/L-ⶐ翩姏ꁂ

⛮硍┖ꃾ榫璡䈲嬲聰氳亡䌋鲽车䎬䒳娠氳⮇熊 min ♔⫂端儬娠յ榻㓹娠⽰光㓹娠ⷊ⺎鱳⮽㱮噪

0 10
浓度 (ug/L)

0

250

500

750

1000

强
度

MeHg 202

0 10
浓度 (ug/L)

0

250

500

750

1000

强
度

EtHg 202
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⮇熊⪭⟊槴休ꠑ⮇⮷╙端儬娠 . minMeHg. min ⽰ EtHg. minն㎂  ╙䢦鴲荈隮⛮

硍┖♔ ICPMS- 硍⮜⛼╙压孾յ鲽劫ꄈ  μL 休鼨⮇劫⿁氳  熨娠䎬䒳荈隮⮇熊㎂ն 

 
㎂  端儬娠յ榻㓹娠⽰光㓹娠氳荈隮㎂ 

2.4 样品分析结果及检出限 
✳榫 HPLC ⮇熊端儬娠յ榻㓹娠⽰光㓹娠ICPMS- 硍⮜孾㲋⫡榹㎻㚍劫⿁╈榻㓹娠⽰光㓹

娠氳⻡ꄈն循孲ⲁ注╈塑⪍⫂剝⩕碜 Bi僄篳宆䈲╙  μg/L㲓뀰鲋爊╈⫂剝⩕碜 Bi 氳䍠䈲

嫧ⲁ㵸◇ %㍕縡┘✳榫⫂剝㵒篾冽鲽车劆塜ն⺱休鲽车▽劫⿁⯥塑剝⽰⺵塑剝㍑䷅曎㲓뀰ն♔荈

隮㎂  ⠙⟔㉽奃㵒䈒氳宆䈲阞畀⺨䎬䒳娠氳压⭴꡿ն㲓뀰篾冽鈷辑  ⽰辑 ն 
辑  ㎻㚍劫⿁⯥塑剝⮇冫篾冽 

娠䎬䒳 
亡嫏压⭴꡿

(μg/L) 
劫⿁ 

孾㲋篾冽

(μg/L) 

⯥塑剝ꄈ

(μg/L) 

塑剝⺵孾㲋⡬

(μg/L) 

塑剝㍑䷅曎

% 

榻㓹娠 . 

姢牦榹㎻㚍 N.D. . . . 

蘦㏐㎻㚍 N.D. . .  

琉冷㎻㚍 N.D. . . . 

光㓹娠 . 

姢牦榹㎻㚍 N.D. . . . 

蘦㏐㎻㚍 N.D. . . . 

琉冷㎻㚍 N.D. . . . 

辑  ㎻㚍劫⿁⺵塑剝⮇冫篾冽 

娠䎬䒳 
亡嫏压⭴꡿

(μg/L) 
劫⿁ 

孾㲋篾冽

(μg/L) 

⺵塑剝ꄈ

(μg/L) 

塑剝⺵孾㲋⡬

(μg/L) 

塑剝㍑䷅曎

% 

榻㓹娠 . 

姢牦榹㎻㚍 N.D. . . . 

蘦㏐㎻㚍 N.D. . . . 

琉冷㎻㚍 N.D. . .  

光㓹娠 . 

姢牦榹㎻㚍 N.D. . . . 

蘦㏐㎻㚍 N.D. . . . 

琉冷㎻㚍 N.D. . . . 

嫱N.D.辑炐儔压⭴ 
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3. 结论 
儗乄㵨냖愓䷨䈲氳 ICPMS- 硍⮜┚㹢孅냖䷞尔注荈隮 LC-Ai 纭榫䋧环▽䒍鵮孾㲋⫡榹

㎻㚍劫⿁╈榻㓹娠⽰光㓹娠⻡ꄈ氳⮇冫亡嫏ն㵨䢦䋧环亡嫏䈒榫◇㎻㚍╈氳娠䎬䒳⮇冫劫⿁㚲杼

甏⶝䒍鵮佄◇䳩⛼⮇冫篾冽篪䓪注⪩硍丘荂㞑r>.亡嫏固漶⺎ꪣ塑剝㍑䷅曎循 .%֐

.%╯ꠑ瑞⺭㲋ꄈ氳金姳淋┦僗愓䷨䈲냖压⭴꡿⛦ն院亡嫏⺎鴠榫◇⫡榹㎻㚍╈榻㓹娠

⽰光㓹娠氳孾㲋ն 
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耇ꄈ荈丆㑔 X 㵤篪蔿⩞⩞隮♙ EDX- 㵒㹿溜㎻㚍氳⮇冫 

摘 要：㎻㚍㹿溜䡗⮇㛄儷溜擻䷞䈒⽰睧䈲䷞䈒䏆⿏┽ꄆն㵒⪭╈╚ꄈ⩕碜氳⮇冫䏢䏢✳榫挾撴嫏

䐭ꄈ⩕碜⮟浪榫ICP 䡝⸊查⻹䷅⯥㚲杼亡嫏㏰奥⮇竴枍ն儗陒뀰㶍陒▽♔始撴嫏⯆劫✳榫耇

ꄈ荈丆㑔 X 㵤篪蔿⩞⩞隮⮇冫▽㹿溜յ㎻㚍╈┍熨姍⴬擻╚䡗⮇♔⹖╚金䐭ꄈ⩕碜氳⮇冫ն⺎♔席

餉溍⴬车┯䎓◒յ㏐顏车┯溜擻俋刧յ㎻㚍䷊鵲⟤㛄璡䈒榫ն 

 
关键词：㹿溜յ㎻㚍 䡗⮇⮇冫 耇ꄈ荈丆㑔 X 㵤篪蔿⩞⩞隮

 

㹿溍溜擻⮇冫循溍媧㏐顏ⳇ刧╈ⶭ僗ꪝ浪냖氳㏐⛤┘亇䬠냖㹿溍溜擻⮇冫䤗儛姢䇖佭䬠냖ⳇ

孾䷞曎氳ꄆ金䣆夀նX㵤篪蔿⩞⮇冫⛼╙亍㑔氳⮇冫䤗儛䄖逈䇯嫚氳篞⪍朆创⮇冫䣆夀榫◇溍媧㏐

顏溜◲氳俋刧⽰压孾նX㵤篪眷♙榫◇㏐溜䡗⮇⮇冫氳僗耇ꄈ荈丆EDX⽰嫧Ꝛ荈丆WDX┼眷X㵤篪

蔿⩞⩞隮♙鲤◙䇗꣮浔亍氳压孾䤗儛냖耇压孾յ飃㛻Ⱶ曎忂⹠嶏յ⢏䨖⩞յ◅埠꫉氳㛻ꄈ✳

榫✳䐂EDX氳鴠榫葶㍴㛻㛻䬠냖䄖篺☳⸊全氳㷀꡿◇㲋䓪ⶐ㲋ꄈ┕ⶍ⮽㲋ꄈ⮇冫ն儗乄篾⺭㹢孅

氳EDX-♙㵒㏐溜劫⿁յ㎻㚍璡劫⿁鲽车▽兣♭陒뀰⹖牔㲋䓪⮇冫ն☳⮇冫篾冽洇㵒◇端儬

⩕碜䎓◒⮇冫佭⺭鴠氳ն 

㹿溍溜擻氳压孾泘⯥♔⸊查⻹䷅⩞隮⽰璡熊查⛮⹠㵤⩞隮յ嫧Ꝛ荈丆X㵤篪蔿⩞⮇冫╙╚ն⸊

查⻹䷅㵒㛢⩕碜⺱休孾㲋僗㍮ꥈ█ꥈ♔孾陒ꪝꄌ㷯⽰ꥈ挾⩕碜ն璡熊查⛮⹠㵤⩞隮压⭴꡿⛦յ

瞿㳢䈲냖յ固漶䓪㞑յ孾ꄈⲁ䒳篪䓪葶㍴㳑淋⺎㛢⩕碜⺱休⮇冫█耇⮇冫鼨⮇ꪝꄌ㷯⩕碜佭

⩕碜⮇冫氳ꄆ金䣆夀ն豓抆⸊查⻹䷅⩞隮⽰璡熊查⹠㵤⩞隮嫏孾陒䓪耇剩䋳⛙齉㷯⴬㰣⮇冫亡嫏

꧎金㵨㹿溜㎻㚍寕鉯䡝巖鉯╙尔⛮䣉耇⮇冫耇⻖䐂⮽㞑氳篾冽⯥㚲杼奥⮇⪩꜄ն縡㹿溜㎻㚍䡗

⮇氳㛄儷⽰攑墥䓪╙⯆劫䅠全▽陵㛢㍮ꥈ⚜㛢溿狓⪩嫱循⯥㚲杼亡ꪫ催☳❱ꪫ陱伺⪭⯥㚲杼

氳㍮ꥈ䓪ն  

注奃⴬㰣亡嫏氳㛄儷X㵤篪蔿⩞⩞隮嫏佭┉熨ꪝ浪亡➘䒍䪇氳压孾䤗儛ն鵠鲋X㵤篪波䫙拨㵤

劫⿁忂⹠劫⿁╈⺨⩕碜氳攑䏣⩞隮☳縡鲽车㲋䓪⽰㲋ꄈ⮇冫ն榺◇⺎♔波䫙⮇冫㍾䒳յ尔䒳劫

⿁X㵤篪蔿⩞嫏⭓╲┘꧎金♳⛰⴬㰣⯥㚲杼鹵䋯▽⴬㰣⮇冫╈僄ꥈ♔䤧䭃氳⯆劫塠끈⺆꧎金㵨

㎻㚍睖儕始䡗撴敯ⷊ⺎鲽车㲋ꄈ⮇冫ն循⮤篒瓇鴲朅荣榗舘⺎♔波䫙睖儕䡝㐉⛮敯䒳鲽车⮇冫

㞝㎂ն䧝压孾亡䌋X㵤篪蔿⩞⩞隮♙⮇╙嫧Ꝛ荈丆㑔⽰耇ꄈ荈丆㑔┼眷ն嫧Ꝛ㑔僗催㞑⮇鱂曎

⽰牔㲋䓪⛦耇ꄈ⩕碜愓䷨䈲剩◇耇ꄈ㑔ն耇ꄈ荈丆㑔䧝♙阻阞僗䣆䧏䌋⽰⺐䌋┼眷ն䣆䧏䌋

䯦䅠亡➘攑⮷鴠⺭朆㏜ꃾ劫瓇刧ն⺐䌋耇隮♙愓䷨䈲냖⩕碜孾ꄈ葶㍴䇯Ⱶ耇噪ꪫ鴠榫◇㲓

뀰㲝⮇冫ն 

 
㎂  X㵤篪蔿⩞⩞隮♙孾陒敯䒳 
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儗乄✳榫Shimadzu EDX-냖䓪耇耇ꄈ荈丆X㵤篪蔿⩞⩞隮♙㵒㎻㚍㹿溜╈氳╚䡗⮇姍⴬擻

⽰⪭㱚䐭ꄈ⩕碜氳孾陒鲽车▽陁⚽ն㲓뀰阾伺⺎⺱休簄⭴浪鈷⺨熨姍⴬擻⽰䐭ꄈ⩕碜氳㲋ꄈⶐ㲋

ꄈ篾冽ն㍕⪭孾陒氳亡➘⽰噪ꪫ䓪㵒㎻㚍㹿溜孾陒ꪝ浪亡➘佭朆僗亡嫏ꄆ金氳辍⩘ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

㹢孅EDX-耇ꄈ荈丆㑔X㵤篪蔿⩞⮇冫♙ 

1.2 样品制备或样品前处理 
睖儕劫⿁篺始撴儬⯆䡗撴敯⺵⮇冫剝固劫⿁鴲榫㎁㳄┉篒剝擻GSR㹿溜剝劫յGSS㎻㚍剝劫ն

⹧鴠ꄈ剝劫榫㖆乢朅䡝潊ꁂ㒀清ꝍ鱦循始撴儬┕✳榫⻙始ⱱ熯塑始䡗㑔ն剝固⡬樋ն 

 

2. 结果与讨论 
2.1 标准曲线 

Na2O MgO Al2O3 

SiO2  K2O CaO 

Fe2O3 Ti  Nb 
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Cr Mn Co 

Ni Cu 

 
Zn 

As 

 
Pb Sr 

Ga Ba  Rb 

  
S 

  
Cl  

  
P  
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V Th Zr 

2.2 精密度实验 
循♔┕陒뀰╈䡘♜㵨 GSS ⽰ GSRյGSD ┘⺱硍⮜氳剝劫榫◇⺱┉╄䄄⛼傪篪╈篾冽辑伺

鵠鲋㵒鼨⮇⩕碜✳榫 Rh ⟤塜⺵ GSSյGSD ⽰ GSR 硍⮜剝劫⺎榫◇䋧环⺱┉⮇冫亡嫏⬵㵽▽剝

劫丘ꄈ┘餉氳ꠋ겗ն♔┖╙院亡嫏┖奥埠孾陒氳牔㲋䓪♔ GSS ╙❇ն 
辑  瞿㳢䈲篾冽 

╚䡗⮇ Na MgO AlO SiO KO CaO FeO Ti P S Cl 

% % % % % % % ppm ppm ppm ppm 
剝固⡬ . . . . . . .     

孾陒㏰⡬ . . . . . . .  . . . 

剝固⢏䄑 . . . . . . . . . . .

⹩䋳硍丘 . . . . . . . . . . .

ꄆꄌ㷯(ppm) V Cr Mn Co Ni Cu Zn As Pb 

剝固⡬          

孾陒㏰⡬ . .  . . .  . . 

剝固⢏䄑 . . . . . . . . . 

⹩䋳硍丘(%) . . . . . . . .  

2.3 检出限 
┕辑╈牔㲋䓪丘䩺辑伺╚䡗⮇⩕碜㏰僗荂㞑氳牔㲋䓪ն㵒⺨⩕碜氳压⭴꡿陁⚽㞝┖辑, ⪭╈䐭

ꄈ⩕碜♔奥埠孾陒氳└⠙剝固⢏䄑⛼╙压⭴꡿, ╚ꄈ姍⴬擻♔羜俍䍠䈲氳剝固⢏䄑⽰䄄⛼傪篪乨曎

篾⺭榾孲⽰孾陒休ꠑ阞畀䐂⮽压⭴꡿ն 
辑  压⭴꡿篾冽 

╚䡗⮇ 
NaO MgO AlO SiO KO CaO FeO Ti P S Cl 

% % % % % % % ppm ppm ppm ppm 

压⭴꡿ . . . . . . . . . . . 

ꄆꄌ㷯(ppm) V Cr Mn Co Ni Cu Zn As Pb 
压⭴꡿ . . . . . . . . . 

 
  



 

175 

2.4 方法准确度 
鵠鲋孾陒 GSS 硍⮜剝劫陁⚽亡嫏固漶䈲㞝┖辑ն 

辑  固漶䈲篾冽 

╚䡗♷ 
NaO MgO AlO SiO KO CaO FeO Ti P S Cl 

% % % % % % % ppm ppm ppm ppm 

⻡ꄈ葶 ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ .~ ~ ~ ~ 

陬䄑 ±. ±. ±. ± ±. ±. ±. ± ± ± ± 

ꄆꄌ㷯(ppm) V Cr Mn Co Ni Cu Zn As Pb 
⻡ꄈ葶㍴ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ 

陬䄑 ± ± ± ˒ ± ± ± ± ± 

 

3. 结论 
䧝拨┕辑╈╚䡗⮇氳固漶䈲篾冽⹇拨վQSY -տ㓹儗席餉㵒╚ꄈ⩕碜金姳☳亡➘

䓪⽰愓孨䓪鉉䈲█佭㵒朆僗⴬㰣⮇冫亡嫏氳荂㞑辍⩘ն 
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. 䤻榟碜 
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飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫嫏孾㲋㏐辑姢╈氳ㅄ陷ꀨ眷䤻

榟碜墧槴 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙纭榫孾㲋㏐辑姢╈熨ㅄ

陷ꀨ眷䤻榟碜氳亡嫏ն㏐辑姢劫⿁篺㍾注蚃⹧㳫꥘⺵榫飃냖䷞尔注荈隮LC-A循 min⫂㲓朆䒍

鵮⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙LCMS-鲽车㲋ꄈ⮇冫ն✳榫㛚剝嫏簃⯆熨ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜氳劆固

傪篪篪䓪荂㞑注⪩硍丘╙.♔┕㵒┘⺱宆䈲氳剝固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘埠鲽劫⟊

槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循. %⽰.%♔┖♙瞿㳢䈲荂㞑ն 

 

关键词：ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜 └ꄆ㍌冓儼顏隮 ㏐辑姢 㳫꥘ 

 

ㅄ陷ꀨ眷(Quinolones)佭┉眷⻡僗4-ㅄ陷ꀨ头劭氳⴬㰣⺭䡗䤻蘆蕇㱚氳䤻蘆隮䇯յ䤻蘆孨䓪

䍠䇯嫚䈒榫◇槺擸յ姢◲璡⪴墼┯╈ն抆縡ㅄ陷ꀨ眷蕇擻僗弍循氳舚毋䓪⽰鸆⚩夽䓪⺱休鲸

㳋佄✳檫蘆◲榟縨蕇䓪ն鲤䇗全ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜循朅㗟姢⛮╈氳⭴朆յ鱻燰⹖弍循氳榟䒳⷇㲺䄖

䡗╙㎁ꡮ┕朅㗟겅㓊溿狓氳懷憠╯┉䋧环固漶鴠榫氳⮇冫亡嫏⮟佭溿狓朅㗟╈䤻榟碜⮇䄭⹖⪭朅

㗟车╙┚곽ꢣ氳㓹滼ն榺◇朅㗟☮顏氳㛄儷䓪⽰㛢劫䓪泘⯥㶉端朅㗟╈䤻榟碜眷娤刌擻氳剝固⮇

冫亡嫏ն 

냖䷞尔注荈隮-╏纭顏隮纭榫䤗儛佭鲤◙䇗全⹠㷤䏭䒍氳⮇冫䤗儛僗䏭냖氳鴲䦫䓪⽰愓䷨䈲

㵒㛄儷㓹顏╈氳䤻榟碜眷墧槴僗䏭䍠氳㲋䓪耇ⱱ固漶䈲냖佭泘⯥飃櫋ꄈ墧槴⮇冫氳꺙鴲亡嫏ն

儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋㏐辑

姢╈  熨ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜氳亡嫏ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

荈隮刼Shim-pack XR-ODS III . mm I.D.×  mm L., . μm 

孲ⲁ注A.%榻ꁂ姢巖尔B榻ꁣ-光肖巖尔(:; V/V) 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

鲽劫ꄈ μL 
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嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %印䈲嬲聰爊䈌鈷辑  
辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

4.5 Pumps Pump BConc. 40 

4.6 Pumps Pump B Conc. 95 

5.5 Pumps Pump B Conc. 95 

5.6 Pumps Pump B Conc. 20 

7 Controller Stop   

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋ESI(+)           

熊查ㅂ꧋榾始. kV 

꧋⴬妰 姘妰 . L/min    

䇕适妰 姘妰  L/min 

澛䲖妰 姑妰  

DL 峪䈲˳    

塑懷嘗㐉峪䈲˳ 

䣴䬞嘗䌋 㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

뀟槴休ꠑ  ms 

滑鳁休ꠑ  ms  

MRM ⹇丘鈷辑  

辑   MRM 剩⴬⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre Bais(V) CE(V) Q3 Pre Bais(V) 

❤陷婻佔 321.2  
303.1* -16.0  -20.0  -23.0  

203.9  -16.0  -48.0  -23.0  

姍姀婻佔 362.2  
318.2* -30.0  -18.0  -24.0  

261.1  -30.0  -28.0  -19.0  

陷姀婻佔 320.2  
302.1* -16.0  -20.0  -23.0  

231.1  -16.0  -46.0  -28.0  

㓸姀婻佔 334.2  
316.2* -13.0  -20.0  -24.0  

290.1  -13.0  -16.0  -22.0  

朅┮婻佔 332.2  
314.1* -13.0  -16.0  -24.0  

231.0  -13.0  -44.0  -18.0  

嬸紇婻佔 352.2  
265.0* -18.0  -22.0  -20.0  

308.2  -18.0  -16.0  -23.0  

鱳姀婻佔 358.2  
340.1* -14.0  -20.0  -26.0  

255.0  -14.0  -42.0  -29.0  

䕒陷婻佔 360.3  
342.2* -29.0  -20.0  -26.0  

316.2  -29.0  -20.0  -24.0  

婻䥽婻佔 386.2  
368.1* -15.0  -20.0  -28.0  

299.1  -15.0  -25.0  -23.0  

㈱ㅄꁂ 262.1  
244.1* -30.0  -18.0  -30.0  

216.0  -30.0  -32.0  -26.0  

姀榻ㅄ 262.1  
244.1* -30.0  -16.0  -18.0  

202.0  -30.0  -36.0  -23.0  



 

179 

⻏⽋ꁂ 304.2  
286.1* -30.0  -18.0  -22.0  

215.1  -30.0  -38.0  -24.0  

蚵ニꁂ 233.1  
215.1* -30.0  -14.0  -26.0  

187.0  -30.0  -28.0  -22.0  

重陷婻佔 263.1  
245.1* -21.0  -16.0  -19.0  

189.0  -21.0  -30.0  -22.0  

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 标准品溶液的配制 
剝固擻顏⪦  熨⮇⮷╙❤陷婻佔յ姍姀婻佔յ陷姀婻佔յ㓸姀婻佔յ朅┮婻佔յ嬸紇婻佔յ

鱳姀婻佔յ䕒陷婻佔յ婻䥽婻佔յ㈱ㅄꁂյ姀榻ㅄյ⻏⽋ꁂյ蚵ニꁂ⽰重陷婻佔ն 

剝固䄄⛼巖尔鿥⯆榫榻ꁣ鿥⯆  mg/L 氳岝⺭剝固╈ꠑ巖尔榫⻡僗 . %榻ꁂ氳榻ꁣ姢

(:; /V)巖尔燵ꄂ䡗┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄⛼尔ն⺨剝固擻顏氳⛮宆䈲鈷辑 ն 
辑 3  岝⺭剝固䄄⛼尔╈⺨剝固擻顏氳宆䈲(μg/L) 

⺳燢 宆䈲 1 宆䈲 2 宆䈲 3 宆䈲 4 宆䈲 5 宆䈲 6 

❤陷婻佔 1 5 10 50 100 500 

姍姀婻佔 0.5 2.5 5 25 50 250 

陷姀婻佔 5 25 50 250 500 2500 

㓸姀婻佔 1 5 10 50 100 500 

朅┮婻佔 1 5 10 50 100 500 

嬸紇婻佔 0.5 2.5 5 25 50 250 

鱳姀婻佔 1 5 10 50 100 500 

䕒陷婻佔 1 5 10 50 100 500 

婻䥽婻佔 1 5 10 50 100 500 

㈱ㅄꁂ 0.5 2.5 5 25 50 250 

姀榻ㅄ 0.5 2.5 5 25 50 250 

⻏⽋ꁂ 0.5 2.5 5 25 50 250 

蚵ニꁂ 0.5 2.5 5 25 50 250 

重陷婻佔 5 25 50 250 500 2500 

1.4 水样前处理方法 
㍾注蚃⹧⹧ 100 mL ㏐辑姢榫瀠ꁂ隀荣 pH4.2 ⛼╙䏨困⴬姢劫ն⮇⮷榫 6 mL 榻ꁣ⽰ pH4.2 

⸼熊查姢孨⴬HLB㍾注蚃⹧㵸刼(200 mg, 6 mL)ն㵨100 mL䏨困⴬姢劫♔5 mL/min氳孲鵮鲋

刼ն榫3 mL 5%榻ꁣ层嬲⛦洡狝䥩䇕HLB㍾注蚃⹧㵸刼ն⫋♔榻ꁣ嬲聰ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜ն45˳姘

⻻♙宆籔舘鲤䇕榫.%榻ꁂ氳榻ꁣ姢(:; V/V)巖尔㲋㳋舘1.0 mL 鲋帱⺵鲽劫⮇冫ն 
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2．结果与讨论 
. 剝⬢劫⿁┉篒顏隮㎂⽰◲擻熊㯹䣴䬞顏隮㎂ 

 

㎂  ❤陷婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-V⺓㎂

 
㎂ 2 姍姀婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 3 陷姀婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 4 㓸姀婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 5 朅┮婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 6 嬸紇婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂
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176.1156.2
129.1 303.1189.1108.0
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㎂ 7 鱳姀婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂ 

 
㎂ 8 䕒陷婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 9 婻䥽婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 10 ㈱ㅄꁂ氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 11 姀榻ㅄ氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂

 
㎂ 12 ⻏⽋ꁂ氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂ 
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㎂ 13 蚵ニꁂ氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂ 

             ㎂ 14 重陷婻佔氳┉篒顏隮㎂䄅㎂⽰◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂CE ⡬-25V⺓㎂ 

2.2 标准样品的 MRM 色谱图 

 

㎂  剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂ 
1յ. μg/L ⻏⽋ꁂ2յ μg/L ❤陷婻佔3յ. μg/L 姍姀婻佔4յ μg/L 陷姀婻佔5յ μg/L 㓸姀婻

佔6յ μg/L 朅┮婻佔7յ. μg/L 嬸紇婻佔8յ μg/L 鱳姀婻佔9յ μg/L 䕒陷婻佔10յ μg/L 婻䥽婻佔
11յ μg/L 重陷婻佔12յ. μg/L ㈱ㅄꁂ13յ. μg/L 蚵ニꁂ14յ. μg/L 姀榻ㅄ 

. 篪䓪葶㍴ 

㵨┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲╙航㏿剝

㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂ ~ 䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊⹖注⪩硍

丘鈷辑 ն 

 
㎂  ❤陷婻佔氳劆固傪篪                 ㎂  姍姀婻佔氳劆固傪篪 
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㎂  陷姀婻佔氳劆固傪篪                  ㎂  㓸姀婻佔氳劆固傪篪 

 
㎂  朅┮婻佔氳劆固傪篪㎂                  嬸紇婻佔氳劆固傪篪 

 
㎂  鱳姀婻佔氳劆固傪篪                ㎂  䕒陷婻佔氳劆固傪篪 

 

㎂  婻䥽婻佔氳劆固傪篪              ㎂  ㈱ㅄꁂ氳劆固傪篪 

0 250 Conc.
0.0
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㎂  姀榻ㅄ氳劆固傪篪㎂                   ⻏⽋ꁂ氳劆固傪篪 

 
㎂  ⻏⽋ꁂ氳劆固傪篪㎂                   重陷婻佔氳劆固傪篪 

辑  劆固傪篪⹇丘 

No. ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 注⪩硍丘 r 

1 ❤陷婻佔 Y = (5210.26)X + (3090.70) 1.0~500 1.0000  

2 姍姀婻佔 Y = (3088.28)X + (4327.79) 0.5~250 0.9998  

3 陷姀婻佔 Y = (2499.58)X + (1672.78) 5~500 0.9998  

4 㓸姀婻佔 Y = (3370.81)X + (26856.7) 1.0~500 0.9993  

5 朅┮婻佔 Y = (2189.90)X + (21093.5) 1.0~500 0.9992  

6 嬸紇婻佔 Y = (1382.09)X + (3417.15) 0.5~250 0.9995  

7 鱳姀婻佔 Y = (3207.19)X + (7670.04) 1.0~500 0.9999  

8 䕒陷婻佔 Y = (2457.58)X + (12362.3) 1.0~500 0.9992  

9 婻䥽婻佔 Y = (1453.99)X + (7474.59) 1.0~500 0.9994  

10 ㈱ㅄꁂ Y = (9946.96)X + (18523.3) 0.5~250 0.9999  

11 姀榻ㅄ Y = (31449.4)X + (66461.2) 0.5~250 0.9998  

12 ⻏⽋ꁂ Y = (3955.87)X + (2805.99) 0.5~250 1.0000  

13 蚵ニꁂ Y = (57834.6)X + (105320) 0.5~250 0.9999  

14 重陷婻佔 Y = (7624.15)X + (-8145.69) 5~500 0.9998  

2.4 精密度实验 
㵒┘⺱宆䈲岝⺭剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾

冽㞝辑  䢦炐ն篾冽简炐┘⺱宆䈲剝固⿁⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 . % ~ 

. %⽰ . % ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
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0.0

2.5

5.0

7.5

Area(x1,000,000)

0 100 Conc.
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0.0

1.0

2.0

3.0

4.0
Area(x1,000,000)
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辑   ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

劫⿁⺳燢 
RSD%5 μg/L RSD%10 μg/L RSD%50 μg/L 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

❤陷婻佔 0.437 4.576 0.272 3.315 0.152 1.309 

㓸姀婻佔 0.158 4.419 0.248 3.974 0.065 1.762 

朅┮婻佔 0.273 4.706 0.163 3.438 0.085 2.81 

鱳姀婻佔 0.143 3.545 0.186 3.172 0.079 2.468 

䕒陷婻佔 0.212 4.756 0.225 3.75 0.099 2.719 

婻䥽婻佔 0.238 4.353 0.06 1.918 0.119 2.622 

 RSD%2.5 μg/L RSD%5 μg/L RSD%25 μg/L 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

姍姀婻佔 0.245 4.625 0.3 4.556 0.145 2.719 

嬸紇婻佔 0.188 4.937 0.14 4.052 0.119 2.916 

㈱ㅄꁂ 0.023 4.79 0.023 3.308 0.014 2.45 

姀榻ㅄ 0.018 2.934 0.014 2.184 0.019 2.251 

⻏⽋ꁂ 0.202 3.765 0.268 3.762 0.036 2.645 

蚵ニꁂ 0.057 4.633 0.01 2.592 0.046 2.738 

 RSD%25 μg/L RSD%50 μg/L RSD%250 μg/L 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

陷姀婻佔 0.2 3.989 0.252 2.864 0.069 2.706 

重陷婻佔 0.046 4.384 0.075 1.782 0.04 1.344 

2.5 灵敏度实验 
╙縓㴕♙氳愓䷨䈲㵨⛦宆䈲岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭┖鲽车孾㲋ն鵠鲋

LabSolutions Ver. . 鯻♭阞畀⟔㉽奃⽰压⭴꡿♔  ⠙⟔㉽奃阞畀❤陷婻佔յ姍姀婻佔յ陷姀

婻佔յ㓸姀婻佔յ朅┮婻佔յ嬸紇婻佔յ鱳姀婻佔յ䕒陷婻佔յ婻䥽婻佔յ㈱ㅄꁂյ姀榻ㅄյ⻏⽋

ꁂյ蚵ニꁂ⽰重陷婻佔氳⟔㉽奃⽰亡嫏压⭴꡿㞝辑 6 䢦炐ն 
辑  ⟔㉽奃(S/N)⽰亡嫏压⭴꡿(LOD) 

⺳燢 宆䈲姢䇖(μg/L) S/N LOD(ng/L) 

❤陷婻佔 1.00  13.99  2.36  

姍姀婻佔 0.50  30.66  0.54  

陷姀婻佔 5.00  38.72  4.26  

㓸姀婻佔 1.00  46.99  0.70  

朅┮婻佔 1.00  7.97  4.14  

嬸紇婻佔 0.50  50.95  0.32  

鱳姀婻佔 1.00  9.50  3.47  

䕒陷婻佔 1.00  32.37  1.02  

婻䥽婻佔 1.00  9.16  3.60  

㈱ㅄꁂ 0.50  39.59  0.42  

姀榻ㅄ 0.50  69.69  0.24  
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⻏⽋ꁂ 0.50  26.84  0.61  

蚵ニꁂ 0.50  44.12  0.37  

重陷婻佔 5.00  29.67  5.56  

2.6 加标回收率实验 
♔㏐辑姢╙䏨孾劫⿁压孾  熨ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜ն循㏐辑姢╈压孾⮽蚵ニꁂ⻡ꄈ╙ . ng/L

荈隮㎂㞝㎂ ն╙▽溿狓院⯥㚲杼亡嫏㵒┘⺱宆䈲姢劫氳䬠⹧䷞曎♔ 100 mL 姢劫╙溿狓㵒霅

⮇⮷塑⪍┘⺱ꄈ蚵ニꁂ剝固擻顏姢劫氳宆䈲⮇⮷╙ 50 ng/Lյ ng/L ⽰  ng/L塑剝㍑䷅曎

⮇⮷╙ .%յ.%⽰ .%ն㏐辑姢塑剝劫⿁氳荈隮㎂鈷㎂ յ㎂  ⽰㎂ ն 

 

 

 
 

 

㎂  ㏐辑姢劫压孾⮽蚵ニꁂ荈隮㎂ 

 
㎂  ㏐辑姢劫塑剝(50 ng/L)荈隮㎂ 

 
㎂  ㏐辑姢劫塑剝( ng/L)荈隮㎂ 

 
㎂  ㏐辑姢劫塑剝( ng/L)荈隮㎂ 

3. 结论 
儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙LC-A⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙LCMS-纭榫孾㲋㏐

辑姢╈熨ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜氳亡嫏ն院亡嫏循7.0 min ╯⫂㱮䡗14 熨泘剝擻氳⮇熊⮇冫┦瞿㳢䈲

냖篪䓪葶㍴㳑劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循.♔┕ն循㏐辑姢╈压孾⮽蚵ニꁂ⻡ꄈ╙. ng/L

蚵ニꁂ氳塑剝㍑䷅曎循.% ~.%╯ꠑն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յ愓䷨냖氳攑憠鴠⺭㛻鈺嘗朅

㗟姢⛮ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜娤刌朆敯氳隀溿䄄⛼ն 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min

0.0

2.5

5.0

7.5

(x100,000)
13:233.10>215.05(+)

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min

0.0

2.5

5.0

7.5

(x100,000)
13:233.10>215.05(+)

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min

0.0

2.5

5.0

7.5

(x100,000)
13:233.10>215.05(+)

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min

0.0

2.5

5.0

7.5

(x10,000)
13:233.10>215.05(+)
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飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫嫏孾㲋㏐辑姢╈氳㍌朅碜眷䤻

榟碜墧槴 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙纭榫孾㲋㏐辑姢╈╈  熨㍌

朅碜眷䤻榟碜墧槴氳亡嫏ն㏐辑姢劫⿁╈氳㍌朅碜眷䤻榟碜篺㍾注蚃⹧㳫꥘⺵✳榫飃냖䷞尔注荈

隮 LC-A 䒍鵮⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 鲽车㲋ꄈ⮇冫ն✳榫㛚剝嫏⫂簃⯆  熨㍌朅碜

眷䤻榟碜氳劆固傪篪篪䓪葶㍴㳑劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 0.999 ♔┕ն㵒  μg/Lյ μg/L ⽰

 μg/L 岝⺭剝固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘 6 埠鲽劫⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循

.% ~ .%⽰ .% ~ .%╯ꠑ硍簊瞿㳢䈲荂㞑ն 

 

关键词：㍌朅碜眷䤻榟碜 └ꄆ㍌冓儼顏隮 ㏐辑姢 

 

㍌朅碜眷䤻榟碜Tetracyclines, TCs佭║䈃┕ꄆ金氳┉眷䤻䚊刌蕇擻㵒ꪵ⪥妤ꡖ䓪⽰ꡗ䓪

篱蘆յ环⩡埠妤⛮璡㏰僗䤱蘆⛼榫⪭⛼榫儬杼╚金佭⽰S劭矵⛮氳儕珸⺭䇕瓷篱蘆資氫顏氳

⺭䡗ն浪榫氳㍌朅碜眷䤻榟碜僗㍌朅碜յꄌꧥ碜յ㎻ꧥ碜յ䍠ⱱꧥ碜璡ն循槺熎榟◲╈㍌朅碜眷

䤻榟碜逈䇯嫚⛼╙蕇擻塑⯘鲹㵒朅㗟鵲䡗弍循㣛羈ն榺◇墧槴氳䤻榟碜⺎㵗舚縨蕇蘆䌖颯▽

几♜㵒䤻榟碜循朅㗟╈氳⮇䄭յ鯸䎍⹖㵒朅㗟榟擻յ榟䒳硍簊⽰几眷⢹䉔◲榟氳⷇㲺璡┉硍⮜ꠋ겗

氳⪩嫱ն榺◇朅㗟☮顏氳㛄儷䓪⽰㛢劫䓪泘⯥㶉端朅㗟╈䤻榟碜眷娤刌擻氳剝固⮇冫亡嫏ն 

냖䷞尔注荈隮-╏纭顏隮纭榫䤗儛佭鲤◙䇗全⹠㷤䏭䒍氳⮇冫䤗儛僗䏭냖氳鴲䦫䓪⽰愓䷨

䈲㵒㛄儷㓹⛮╈氳蕇擻墧槴僗䏭䍠氳㲋䓪耇ⱱ縡┦固漶䈲냖ն儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖

䷞尔注荈隮♙ LC-30A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS-8040 纭榫孾㲋㏐辑姢╈氳㍌朅碜眷䤻榟碜氳亡

嫏ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

荈隮刼Shim-pack XR-C . mm I.D.×  mm L., . μm 

孲ⲁ注A mM └姀光ꁂ氳姢巖尔B榻ꁣ 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 
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鲽劫ꄈ μL 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %嬲聰爊䈌鈷辑 ն 
表 1 梯度洗脱程序 

Time(min) Module Command Value 

0.50  Pumps Pump B Conc. 10 

1.00  Pumps Pump B Conc. 50 

3.00  Pumps Pump B Conc. 65 

3.50  Pumps   Pump B Conc. 65 

3.60  Pumps   Pump B Conc. 10 

5.00  Controller Stop   
 

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋  ESI(+)           

熊查ㅂ꧋榾始. kV 

꧋⴬妰 姘妰 . L/min    

䇕适妰 姘妰  L/min 

澛䲖妰 姑妰  

DL 峪䈲 ˳    

塑懷嘗㐉峪䈲˳   

䣴䬞嘗䌋 㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

뀟槴休ꠑ  ms 

滑鳁休ꠑ  ms  

MRM ⹇丘鈷辑  

辑  MRM 剩⴬⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre Bais(V) CE(V) Q3 Pre Bais(V) 

榻翿㍌朅碜 458.2 
441.2* -22 -21 -30 

283.1  -22 -48 -29 

㎻ꧥ碜 461.2 
426.1* -22 -19 -30 

443.1  -22 -12 -22 

㍌朅碜 445.2 
410.2* -22 -19 -29 

427.2  -22 -12 -30 

⸼榻㓹ꄌꧥ碜 465.1 
448.1* -23 -18 -30 

430.1  -23 -23 -29 

ꄌꧥ碜 478.9 
444.1* -24 -21 -30 

462.1  -24 -18 -23 

榻懹㎻ꧥ碜 443.2 
426.1* -21 -18 -30 

201.1  -21 -36 -21 

䍠ⱱꧥ碜 445.2 
428.2* -22 -19 -30 

154.1  -22 -32 -30 

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 标准品溶液的配制 
剝固擻顏⪦  熨⮇⮷╙◅榻翿㍌朅碜յ㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յ⸼榻㓹ꄌꧥ碜յꄌꧥ碜յ榻懹㎻

ꧥ碜⽰䍠ⱱꧥ碜ն 
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剝固䄄⛼巖尔鿥⯆榫榻ꁣ鿥⯆  mg/L 氳岝⺭剝固╈ꠑ巖尔榫榻ꁣ+└姀光ꁂ姢巖尔(V/V, 

:)燵ꄂ䡗┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄⛼尔ն 

1.4 样品前处理方法 
㍾注蚃⹧⮇⮷榫3 mL榻ꁣ⽰3 mL⸼熊查姢孨⴬HLB㍾注蚃⹧㵸刼(200 mg, 6 mL)孲ꄈ╙5 

mL/minն姢劫┕劫鵮䈲╙4 mL/min┕劫ꄈ╙100 mL3 mL 5%榻ꁣ层嬲6 mL榻ꁣ嬲聰ն姘⻻

♙宆籔舘鲤䇕榫榻ꁣ- mM└姀光ꁂ氳姢巖尔(/,v/v)巖鉯㲋㳋舘1.0 mL 0.22 μm䐭㯿帱腑鲋

帱⺵鲽劫⮇冫ն 

 
2．结果与讨论 
. 剝⬢劫⿁┉篒顏隮㎂⽰◲擻熊㯹䣴䬞顏隮㎂ 

◅榻翿㍌朅碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
 ㎂  ◅榻翿㍌朅碜氳┉篒顏隮㎂               ㎂  ◅榻翿㍌朅碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

㎻ꧥ碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն  

 
㎂  ㎻ꧥ碜氳┉篒顏隮㎂                   ㎂  ㎻ꧥ碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

㍌朅碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
            ㎂  ㍌朅碜氳┉篒顏隮㎂                     ㎂  ㍌朅碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

  

400.0 425.0 450.0 475.0 500.0 525.0 m/z
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

Inten.(x1,000,000)
458.2

467.2

523.3

100 150 200 250 300 350 400 450 500 m/z
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

Inten.(x10,000)
441.2

458.2352.3
153.9 312.3215.2 283.3

400.0 425.0 450.0 475.0 500.0 525.0 m/z
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

1.75

Inten.(x1,000,000)
461.2

467.2
523.3

100 150 200 250 300 350 400 450 500 m/z
0.0

2.5

5.0

7.5

Inten.(x10,000)
426.2

461.2

208.6 282.9

400.0 425.0 450.0 475.0 500.0 525.0 m/z
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0
Inten.(x1,000,000)

445.2

467.2

523.3

100 150 200 250 300 350 400 450 500 m/z
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

1.75

Inten.(x100,000)

410.2

154.1

445.2



 

190 

⸼榻㓹ꄌꧥ碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  ⸼榻㓹ꄌꧥ碜氳┉篒顏隮㎂              ㎂  ⸼榻㓹ꄌꧥ碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

ꄌꧥ碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  ꄌꧥ碜氳┉篒顏隮㎂                    ㎂  ꄌꧥ碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

榻懹㎻ꧥ碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  榻懹㎻ꧥ碜氳┉篒顏隮㎂                   ㎂  榻懹㎻ꧥ碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

䍠ⱱꧥ碜氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
           ㎂  䍠ⱱꧥ碜氳┉篒顏隮㎂                  ㎂  䍠ⱱꧥ碜氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

2.2 标准样品的 MRM 色谱图 

 
   ㎂  剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂( μg/L) 

յ◅榻翿㍌朅碜յ㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յ⸼榻㓹ꄌꧥ碜յꄌꧥ碜յ榻懹㎻ꧥ碜յ䍠ⱱꧥ碜 
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0.50
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523.3
431.2
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0.0
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3.0

4.0

5.0
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7.0

Inten.(x10,000)
448.0

369.1
154.1

289.2
465.1

430.1
114.0 167.9

400.0 425.0 450.0 475.0 500.0 525.0 m/z
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
Inten.(x1,000,000)

479.2

467.2
523.3445.2

100 150 200 250 300 350 400 450 m/z
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

Inten.(x10,000)
444.1

462.1

257.7 479.2

154.1

269.3 371.0303.1

400.0 425.0 450.0 475.0 500.0 525.0 m/z
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0Inten.(x1,000,000)
443.2

467.2
523.3

0 50 100 150 200 250 300 350 400 m/z
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

Inten.(x100,000)
426.2

443.2

201.2 283.2
208.1 239.3153.8 381.0
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0.0
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1.0
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1.50
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428.2

154.1 445.2

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

(x1,000,000)

7:445.20>428.15(+)
6:443.20>426.10(+)
5:478.90>444.05(+)
4:465.10>448.05(+)
3:445.20>410.15(+)
2:461.20>426.05(+)
1:458.20>441.15(+)

76

5
4

3 2

1
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. 篪䓪葶㍴ 

㵨  μg/Lյ μg/Lյ μg/Lյ μg/Lյ μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L ┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄

⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪

㞝㎂ ~ 䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊⹖注⪩硍丘鈷辑 ն   
 
 
 
 
 
 
 
 

           
 

 

 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

辑  劆固傪篪⹇丘 

No. ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 注⪩硍丘 r 

1 ◅榻翿㍌朅碜 Y = (11739.6)X + (-28443.4) 1.0~500 0.9997 

2 ㎻ꧥ碜 Y = (5044.19)X + (5932.37) 1.0~500 0.9995 

3 ㍌朅碜 Y = (8591.11)X + (-22142.1) 1.0~500 0.9998 

4 ⸼榻㓹ꄌꧥ碜 Y = (2883.03)X + (-20841.3) 1.0~500 0.9994 

5 ꄌꧥ碜 Y = (2549.80)X + (-8631.14) 1.0~500 0.9998 

6 榻懹㎻ꧥ碜 Y = (10613.5)X + (-50409.7) 1.0~500 0.9998 

7 䍠ⱱꧥ碜 Y = (11844.3)X + (-82438.8) 1.0~500 0.9993 

0 250 Conc.
0.0

2.5

5.0

Area(x1,000,000)

0 250 Conc.
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
Area(x1,000,000)

0 250 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

Area(x1,000,000)
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0.00

0.25
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0.75
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1.25

1.50Area(x1,000,000)

㎂  ◅榻翿㍌朅碜氳劆固傪篪         ㎂  ㎻ꧥ碜氳劆固傪篪            ㎂  ㍌朅碜氳劆固傪篪 
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㎂  ⸼榻㓹ꄌꧥ碜氳劆固傪篪           ㎂  ꄌꧥ碜氳劆固傪篪           ㎂  榻懹㎻ꧥ碜氳劆固

0 250 Conc.
0.0

2.5

5.0

Area(x1,000,000)

㎂  䍠ⱱꧥ碜氳劆固傪篪 
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2.4 精密度实验 
㵒┘⺱宆䈲岝⺭剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾

冽㞝辑  䢦炐ն篾冽简炐┘⺱宆䈲剝固⿁⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% ~ 

.%⽰ .% ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

劫⿁⺳燢 
RSD%10 μg/L RSD%50 μg/L RSD%100 μg/L 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

◅榻翿㍌朅碜 0.068 1.469 0.147 2.017 0.031 1.750 

㎻ꧥ碜 0.091 3.103 0.208 2.360 0.033 2.443 

㍌朅碜 0.044 3.731 0.117 1.165 0.040 2.037 

⸼榻㓹ꄌꧥ碜 0.117 3.552 0.161 1.560 0.021 2.673 

ꄌꧥ碜 0.146 3.363 0.075 2.690 0.052 2.953 

榻懹㎻ꧥ碜 0.069 1.769 0.136 2.305 0.056 1.858 

䍠ⱱꧥ碜 0.030 3.361 0.110 1.319 0.042 1.682 

2.5 检出限 
╙▽縓㴕♙愓䷨䈲鿥⯆宆䈲╙. μg/L孾陒劫⿁7♷䇖车鲽劫7埠⮇冫篾冽荈隮㎂㞝㎂23

䢦炐ն榺埠鲽劫孾㲋氳剝固⢏䄑(S)阞畀⭴压孾꡿⽰僄⛦㲋ꄈ宆䈲塝休压⭴꡿MDL.×S×

㲋ꄈ┖꡿LOQ=×MDLն孾㲋篾冽㞝辑䢦炐ն 

 
㎂  孾陒劫⿁(. μg/L)氳 MRM 荈隮㎂ 

յ◅榻翿㍌朅碜յ㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յ⸼榻㓹ꄌꧥ碜յꄌꧥ碜յ榻懹㎻ꧥ碜յ䍠ⱱꧥ碜 

辑  ㍌朅碜眷䤻榟碜氳压⭴꡿⽰㲋ꄈ┖꡿ 

No. ⺳燢 剝固⢏䄑(S) 压⭴꡿(ng/L) 㲋ꄈ┖꡿(ng/L) 

1 ◅榻翿㍌朅碜 0.186 5.84 23.37 

2 ㎻ꧥ碜 0.183 5.76 23.02 

3 ㍌朅碜 0.120 3.77 15.10 

4 ⸼榻㓹ꄌꧥ碜 0.193 6.07 24.26 

5 ꄌꧥ碜 0.199 6.24 24.98 

6 榻懹㎻ꧥ碜 0.200 6.29 25.16 

7 䍠ⱱꧥ碜 0.142 4.46 17.82 

 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0(x1,000)

7:445.20>428.15(+)
6:443.20>426.10(+)
5:478.90>444.05(+)
4:465.10>448.05(+)
3:445.20>410.15(+)
2:461.20>426.05(+)
1:458.20>441.15(+)

7
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5
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3
2

1
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2.6 回收率实验 
♔㏐辑姢╙䏨孾劫⿁压孾熨㍌朅碜眷䤻榟碜ն循㏐辑姢劫╈儔压⭴㍌朅碜眷䤻榟碜荈隮

㎂㞝㎂ն╙▽溿狓院⯥㚲杼亡嫏㵒㏐剝姢劫╈㍌朅碜眷䤻榟碜氳䬠⹧䷞曎♔100 mL姢劫╙溿狓

㵒霅塑⪍熨㍌朅碜眷䤻榟碜剝固擻顏✳僄篳宆䈲╙. μg/L塑剝荈隮㎂㞝㎂25䢦炐塑剝

㍑䷅曎鈷辑ն 

 
㎂  ㏐辑姢劫氳 MRM 荈隮㎂儔压⭴      

 
㎂  ㏐辑姢劫塑剝(. μg/L)氳 MRM 荈隮㎂ 

յ◅榻翿㍌朅碜յ㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յ⸼榻㓹ꄌꧥ碜յꄌꧥ碜յ榻懹㎻ꧥ碜յ䍠ⱱꧥ碜 

辑  ㍌朅碜眷䤻榟碜塑剝㍑䷅曎篾冽 

No. ⺳燢 劫⿁ 1 㲓孾宆䈲(μg/L) 劫⿁ 2 㲓孾宆䈲(μg/L) 䇖㏰㍑䷅曎 (%) 

1 ◅榻翿㍌朅碜 0.145 0.141 71.5 

2 ㎻ꧥ碜 0.126 0.153 69.8 

3 ㍌朅碜 0.141 0.155 74.1 

4 ⸼榻㓹ꄌꧥ碜 0.130 0.140 67.5 

5 ꄌꧥ碜 0.111 0.127 59.4 

6 榻懹㎻ꧥ碜 0.080 0.082 40.6 

7 䍠ⱱꧥ碜 0.075 0.077 38.0 

 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0.0
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(x10,000)

7:445.20>428.15(+)
6:443.20>426.10(+)
5:478.90>444.05(+)
4:465.10>448.05(+)
3:445.20>410.15(+)
2:461.20>426.05(+)
1:458.20>441.15(+)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min
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1.0
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(x10,000)

7:445.20>428.15(+)
6:443.20>426.10(+)
5:478.90>444.05(+)
4:465.10>448.05(+)
3:445.20>410.15(+)
2:461.20>426.05(+)
1:458.20>441.15(+)
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3. 结论 
儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-30A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS-8040 纭榫孾㲋

㏐辑姢╈氳㍌朅碜眷䤻榟碜墧槴ꄈ氳压孾亡嫏ն院亡嫏循 5 min ╯⫂㱮䡗 7 熨泘剝擻氳⮇熊⮇冫

┦篪䓪葶㍴㳑劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 0.999 ♔┕ն㵒 10 μg/Lյ50 μg/L ⽰ 100 μg/L 岝⺭剝固

巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘 6 埠鲽劫⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 0.021% ~ 0.208%⽰

1.165% ~ 3.731%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յ愓䷨냖氳攑憠鴠⺭㛻鈺嘗朅

㗟姢⛮㍌朅碜眷䤻榟碜娤刌朆敯氳隀溿䄄⛼ն 
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飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫嫏孾㲋㏐辑姢╈氳瀦翿眷蕇擻

墧槴 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙纭榫孾㲋㏐辑姢╈╈  熨

瀦翿眷蕇擻墧槴氳亡嫏ն㏐辑姢劫⿁╈氳瀦翿眷蕇擻篺㍾注蚃⹧㳫꥘⺵✳榫飃냖䷞尔注荈隮 LC-

A 䒍鵮⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 鲽车㲋ꄈ⮇冫ն✳榫㛚剝嫏⫂簃⯆  熨瀦翿眷蕇擻

氳劆固傪篪篪䓪葶㍴㳑劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 0.999 ♔┕ն㵒  μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L 岝

⺭剝固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘  埠鲽劫⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% ~ .%

⽰ .% ~ .%╯ꠑ硍簊瞿㳢䈲荂㞑ն 

 
关键词：瀦翿眷蕇擻 └ꄆ㍌冓儼顏隮 ㏐辑姢 

 

鲤氬䇗全䤻榟碜逈䇯嫚氳䈒榫◇几眷⽰ⲁ擻⺨熨檜檫氳것ꡕ⽰媪橚╈ն瀦翿眷蕇擻(sulfa drugs)

佭┉眷几䄄⺭䡗氳䤻蘆蕇ն㍕瀦翿眷蕇擻䤻蘆隮䇯յ✳榫亡➘յ刻纳⛦䉸╙▽䬠냖⪴墼◲ꄈ循

깵乢塑⽰ⲁ擻榟Ꝛ╈逈䇯嫚✳榫ն溿狓辑伺几⛮䡝ⲁ擻石⪍⛮⫂氳䤻榟碜㛻鼨⮇♔⸊蕇⽰创隟

◲擻氳䎬䌋篺榺ⲁ擻氳瞕➘⽰㶿尔䪷⭴⛮㛚☳縡鲽⪍姢朅㗟╈ն墧槴氳䤻榟碜㵨䌖颯檫⸊⛮䤻䓪

✳䐂䤻榟碜媪橚檜檫氳耇ⱱ┘亇┖꡹㍕塝循姢朅㗟╈氳娤刌⹖⪭弍循⷇㲺䄖篺䡗╙噪杷⪩嫱扦

憠ն 

泘⯥䡘㎁㶉儔㵨䤻榟碜⮜⪍姢朅㗟顏ꄈ剝固⽰䈥姢䪷䷒剝固氳沪孾걸泘┦儔䎬䡗注⪩氳剝

固沪孾亡嫏ն儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS-

纭榫孾㲋㏐辑姢╈氳瀦翿眷蕇擻氳亡嫏ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-

A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注兣♭ 

荈隮刼Shim-pack XR-ODS III . mm I.D.×  mm L., . μm 

孲ⲁ注A 注- mM ꁫꁂꛋ-. %榻ꁂ姢巖尔B 注-光肖 

孲鵮. mL/min 

刼峪˳ 

鲽劫ꄈ μL 
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嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %嬲聰爊䈌鈷辑 ն 
辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

3.50  Pumps Pump B Conc. 30 

4.50  Pumps Pump B Conc. 30 

4.60  Pumps Pump B Conc. 55 

5.00  Pumps Pump B Conc. 55 

5.01  Pumps Pump B Conc. 10 

6.00  Controller Stop   

顏隮兣♭ 

熊查⴬嘗䌋  ESI(+)           

熊查ㅂ꧋榾始. kV 

꧋⴬妰 姘妰 . L/min    

䇕适妰 姘妰  L/min 

澛䲖妰 姑妰  

DL 峪䈲 ˳    

塑懷嘗㐉峪䈲˳    

䣴䬞嘗䌋 㛢⹛䈒沪孾(MRM) 

뀟槴休ꠑ  ms 

滑鳁休ꠑ  ms  

MRM ⹇丘鈷辑  

辑  MRM 剩⴬⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre Bais(V) CE(V) Q3 Pre Bais(V) 

瀦翿ꁫꀬ 215  
156* -23 -10 -29 

92  -23 -23 -17 

瀦翿㈉ニ 251  
156* -30 -15 -29 

92  -30 -25 -17 

瀦翿㊟少 256  
156* -30 -14 -30 

92  -30 -28 -17 

瀦翿⻏ニ 250  
156* -30 -16 -29 

92  -30 -27 -17 

瀦翿榻㓹㈉ニ 265  
156* -30 -17 -28 

92  -30 -28 -17 

瀦翿◅榻㈉ニ 279  
186* -30 -17 -20 

92  -30 -31 -17 

瀦翿榻姍害ㆡ 281  
156* -30 -17 -30 

92  -30 -30 -17 

瀦翿姚害ㆡ 285  
156* -30 -14 -29 

92  -30 -29 -17 

瀦翿榻㈱少 254  
156* -30 -16 -29 

92  -30 -28 -17 

瀦翿◅榻㓹䋳㈱

少 
268  

156* -30 -13 -16 

92  -30 -27 -17 

311  156* -23 -22 -29 
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瀦翿ꠑ◅榻姍㈉

ニ 
92  -23 -35 -17 

瀦翿ㅄ㈱ゎ 301  
156* -23 -17 -29 

92  -23 -30 -17 

1.3 标准品溶液的配制 
剝固擻顏⪦  熨⮇⮷╙瀦翿ꁫꀬյ瀦翿㈉ニյ瀦翿㊟少յ瀦翿⻏ニյ瀦翿榻㓹㈉ニյ瀦翿

◅榻㈉ニյ瀦翿榻姍害ㆡյ瀦翿姚害ㆡյ瀦翿榻㈱少յ瀦翿榻㓹䋳㈱少յ瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ⽰瀦翿

ㅄ㈱ゎն 

剝固䄄⛼巖尔鿥⯆榫榻ꁣ鿥⯆ . mg/L 氳岝⺭剝固╈ꠑ巖尔榫榻ꁣ+ꁫꁂꛋ-榻ꁂ姢巖尔(V/V, 

:)燵ꄂ䡗 . μg/Lյμg/Lյμg/Lյ μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L ┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄⛼尔ն 

1.4 样品前处理方法 
⹧姢劫  mL✳榫漰ꁂ隀荣 pH ╙ 3榫 . μm 帱腑⸼ꢝ姢╈䗀宰겖睧擻塑⪍ NaEDTA 

. g抆⺵姢劫鵠鲋  mg/ mL HLB ㍾注蚃⹧㵸刼ն HLB 㵸刼┕劫⯥❤埠榫  mL 榻ꁣյ mL

姢⽰  mL  g/L NaEDTA 巖尔层嬲孲鵮 ֐ mL/min✳姢劫ⴇ鵮鵠鲋 HLB ㍾注蚃⹧刼ն䏨劫

⿁㱮噪孲⭴⺵❤埠榫榫  mL 姢⽰  mL %榻ꁣ氳姢裂嬲 HLB ㍾注蚃⹧刼䋶⸼噪鼨孲⭴尔ն䋯

鵠洡狝嬇䇕适 HLB ㍾注蚃⹧刼  min抆⺵榫  mL 榻ꁣ层嬲䷅꥘嬲聰尔◇  mL 陒留╈

 ˳ 兣♭┖姘⻻宆籔舘鲤䇕ն✳榫榻ꁣ姢巖尔(V/V, :)㲋㳋舘  mL㵨㲋㳋⺵氳巖尔鲋 . μm 䐭

㯿帱腑鲽劫⮇冫压孾ն 

 

2．结果与讨论 
. 剝⬢劫⿁┉篒顏隮㎂⽰◲擻熊㯹䣴䬞顏隮㎂ 

瀦翿ꁫꀬ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
                  ㎂  瀦翿ꁫꀬ氳┉篒顏隮㎂            ㎂  瀦翿ꁫꀬ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿㈉ニ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն  

 
㎂  瀦翿㈉ニ氳┉篒顏隮㎂          ㎂  瀦翿㈉ニ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿㊟少氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 
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㎂  瀦翿㊟少氳┉篒顏隮㎂             ㎂  瀦翿㊟少氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿⻏ニ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  瀦翿⻏ニ氳┉篒顏隮㎂             ㎂  瀦翿⻏ニ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE ⡬-V) 

瀦翿榻㓹㈉ニ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
           ㎂  瀦翿榻㓹㈉ニ氳┉篒顏隮㎂         ㎂  瀦翿榻㓹㈉ニ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿◅榻㈉ニ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
           ㎂  瀦翿◅榻㈉ニ氳┉篒顏隮㎂         ㎂  瀦翿◅榻㈉ニ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿榻姍害ㆡ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
            ㎂  瀦翿榻姍害ㆡ氳┉篒顏隮㎂         ㎂  瀦翿榻姍害ㆡ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿姚害ㆡ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 
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㎂  瀦翿姚害ㆡ氳┉篒顏隮㎂        ㎂  瀦翿姚害ㆡ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿榻㈱少氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  瀦翿榻㈱少氳┉篒顏隮㎂         ㎂  瀦翿榻㈱少氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿◅榻㓹䋳㈱少氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  瀦翿◅榻㓹䋳㈱少氳┉篒顏隮㎂    ㎂  瀦翿◅榻㓹䋳㈱少◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ氳┉篒顏隮㎂   ㎂  瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 

瀦翿ㅄ㈱ゎ氳┉篒顏隮㎂鈷㎂ ◲擻熊查䣴䬞顏隮㎂鈷㎂ ն 

 
㎂  瀦翿ㅄ㈱ゎ氳┉篒顏隮㎂        ㎂  瀦翿ㅄ㈱ゎ氳◲擻熊查䣴䬞㎂(CE⡬-V) 
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2.2 标准样品的 MRM 色谱图 

 
㎂  剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂( μg/L) 

յ瀦翿ꁫꀬյ瀦翿㈉ニյ瀦翿㊟少յ瀦翿⻏ニյ瀦翿榻㓹㈉ニյ瀦翿◅榻㈉ニյ瀦翿榻姍害

ㆡյ瀦翿姚害ㆡյ瀦翿榻㈱少յ瀦翿◅榻㓹䋳㈱少յ瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニյ瀦翿ㅄ㈱ゎ 

. 篪䓪葶㍴ 

㵨 . μg/Lյμg/Lյμg/Lյ μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L ┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 1.2

╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂ ~

䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊⹖注⪩硍丘鈷辑 ն 

 
㎂  瀦翿ꁫꀬ氳劆固傪篪         ㎂  瀦翿㈉ニ氳劆固傪篪        ㎂  瀦翿㊟少氳劆固傪篪 

  
㎂  瀦翿⻏ニ氳劆固傪篪          ㎂  瀦翿榻㓹㈉ニ氳劆固傪篪    ㎂  瀦翿◅榻㈉ニ氳劆固傪篪 
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  ㎂  瀦翿榻姍害ㆡ氳劆固傪篪     ㎂  瀦翿姚害ㆡ氳劆固傪篪        ㎂  瀦翿榻㈱少氳劆固傪篪 

 
 ㎂  瀦翿◅榻㓹䋳㈱少氳劆固傪篪  ㎂  瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ氳劆固傪篪   ㎂  瀦翿ㅄ㈱ゎ氳劆固傪篪 

辑  劆固傪篪⹇丘 

No. ⺳燢 劆固傪篪 篪䓪葶㍴μg/L 注⪩硍丘 r 

1 瀦翿ꁫꀬ Y = (3061.68)X + (3718.98) 0.5~100 0.9996 

2 瀦翿㈉ニ Y = (8031.87)X + (6423.65) 0.5~100 0.9997 

3 瀦翿㊟少 Y = (9490.25)X + (8972.01) 0.5~100 0.9993 

4 瀦翿⻏ニ Y = (4022.92)X + (5243.83) 0.5~100 0.9996 

5 瀦翿榻㓹㈉ニ Y = (6370.07)X + (7407.14) 0.5~100 0.9993 

6 瀦翿◅榻㈉ニ Y = (7869.28)X + (11010.3) 0.5~100 0.9993 

7 瀦翿榻姍害ㆡ Y = (8156.44)X + (9987.91) 0.5~100 0.9992 

8 瀦翿姚害ㆡ Y = (4848.19)X + (2650.69) 0.5~100 0.9998 

9 瀦翿榻㈱少 Y = (1859.52)X + (988.441) 0.5~100 0.9999 

10 瀦翿◅榻㓹䋳㈱少 Y = (3253.93)X + (2022.74) 0.5~100 0.9998 

11 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ Y = (4633.31)X + (5730.41) 0.5~100 0.9995 

12 瀦翿ㅄ㈱ゎ Y = (2287.45)X + (1074.47) 0.5~100 0.9993 
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2.4 精密度实验 
㵒┘⺱宆䈲岝⺭剝固䄄⛼尔鳀簘孾㲋  埠縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾

冽㞝辑  䢦炐ն篾冽简炐┘⺱宆䈲剝固⿁⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% ~ 

.%⽰ .% ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

劫⿁⺳燢 
RSD% μg/L RSD% μg/L RSD% μg/L 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

瀦翿ꁫꀬ .  .  .  .  .  .  

瀦翿㈉ニ .  .  .  .  .  .  

瀦翿㊟少 .  .  .  .  .  .  

瀦翿⻏ニ .  .  .  .  .  .  

瀦翿榻㓹㈉ニ .  .  .  .  .  .  

瀦翿◅榻㈉ニ .  .  .  .  .  .  

瀦翿榻姍害ㆡ .  .  .  .  .  .  

瀦翿姚害ㆡ .  .  .  .  .  .  

瀦翿榻㈱少 .  .  .  .  .  .  

瀦翿◅榻㓹䋳㈱少 .  .  .  .  .  .  

瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ .  .  .  .  .  .  

瀦翿ㅄ㈱ゎ .  .  .  .  .  .  

2.5 灵敏度实验 
╙▽縓㴕♙愓䷨䈲鿥⯆宆䈲╙. μg/L孾陒劫⿁7♷䇖车鲽劫7埠⮇冫篾冽荈隮㎂㞝㎂38

䢦炐ն榺埠鲽劫孾㲋氳剝固⢏䄑(S)阞畀⭴压孾꡿⽰僄⛦㲋ꄈ宆䈲塝休压⭴꡿MDL.×S㲋

ꄈ┖꡿LOQ=×MDLն孾㲋篾冽㞝辑䢦炐ն 

     
㎂  孾陒劫⿁(. μg/L)氳 MRM 荈隮㎂ 

յ瀦翿ꁫꀬյ瀦翿㈉ニյ瀦翿㊟少յ瀦翿⻏ニյ瀦翿榻㓹㈉ニյ瀦翿◅榻㈉ニյ瀦翿榻姍害

ㆡյ瀦翿姚害ㆡյ瀦翿榻㈱少յ瀦翿◅榻㓹䋳㈱少յ瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニյ瀦翿ㅄ㈱ゎ 

  

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 min
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0(x1,000)

12:300.70>155.95(+)
11:310.60>156.05(+)
10:267.80>156.00(+)
9:253.70>156.00(+)
8:284.70>156.00(+)
7:280.60>156.00(+)
6:278.60>186.00(+)
5:264.70>156.00(+)
4:249.70>156.00(+)
3:255.75>156.00(+)
2:250.80>156.00(+)
1:215.05>156.00(+)
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辑  瀦翿眷蕇擻压⭴꡿⽰㲋ꄈ┖꡿ 

No. ⺳燢 剝固⢏䄑(S) 压⭴꡿(μg/L) 㲋ꄈ┖꡿(μg/L) 

1 瀦翿ꁫꀬ 0.047  0.147  0.589  

2 瀦翿㈉ニ 0.065  0.203  0.812  

3 瀦翿㊟少 0.065  0.204  0.816  

4 瀦翿⻏ニ 0.022  0.070  0.282  

5 瀦翿榻㓹㈉ニ 0.017  0.054  0.216  

6 瀦翿◅榻㈉ニ 0.041  0.127  0.510  

7 瀦翿榻姍害ㆡ 0.055  0.172  0.689  

8 瀦翿姚害ㆡ 0.095  0.298  1.191  

9 瀦翿榻㈱少 0.136  0.427  1.707  

10 瀦翿◅榻㓹䋳㈱少 0.078  0.245  0.979  

11 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ 0.018  0.058  0.230  

12 瀦翿ㅄ㈱ゎ 0.060  0.188  0.751  

2.6 回收率实验 
♔㏐辑姢╙䏨孾劫⿁压孾熨瀦翿眷蕇擻ն循㏐辑姢劫╈僗压⭴鼨⮇瀦翿眷蕇擻荈隮㎂㞝

㎂ն╙▽溿狓院⯥㚲杼亡嫏㵒┘⺱宆䈲姢劫氳䬠⹧䷞曎♔500 mL姢劫╙溿狓㵒霅塑⪍熨瀦

翿眷蕇擻剝固擻顏✳僄篳宆䈲╙. μg/L塑剝荈隮㎂㞝㎂40䢦炐ն㏐辑姢╈瀦翿眷蕇擻压孾┚

塑剝㍑䷅曎篾冽鈷辑ն   

 
㎂  ㏐辑姢劫氳 MRM 荈隮㎂ 

  

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 min
0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

1.0(x100,000)

12:300.70>155.95(+)
11:310.60>156.05(+)
10:267.80>156.00(+)
9:253.70>156.00(+)
8:284.70>156.00(+)
7:280.60>156.00(+)
6:278.60>186.00(+)
5:264.70>156.00(+)
4:249.70>156.00(+)
3:255.75>156.00(+)
2:250.80>156.00(+)
1:215.05>156.00(+)
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㎂  ㏐辑姢劫塑剝(. μg/L)氳 MRM 荈隮㎂ 

յ瀦翿ꁫꀬյ瀦翿㈉ニյ瀦翿㊟少յ瀦翿⻏ニյ瀦翿榻㓹㈉ニյ瀦翿◅榻㈉ニյ瀦翿榻姍害

ㆡյ瀦翿姚害ㆡյ瀦翿榻㈱少յ瀦翿◅榻㓹䋳㈱少յ瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニյ瀦翿ㅄ㈱ゎ 

辑  ㏐辑姢╈瀦翿眷蕇擻压孾┚塑剝㍑䷅曎篾冽 

No. ⺳燢 ㏐辑姢压孾宆䈲(ng/L) 劫⿁塑剝宆䈲(μg/L) 㲓孾宆䈲(μg/L) ㍑䷅曎(%) 

1 瀦翿ꁫꀬ 5.67 0.02 9.06  62.2  

2 瀦翿㈉ニ N.D. 0.02 3.05  30.5  

3 瀦翿㊟少 N.D. 0.02 3.01  30.1  

4 瀦翿⻏ニ 89.12 0.02 56.76  122.1  

5 瀦翿榻㓹㈉ニ N.D. 0.02 4.17  41.7  

6 瀦翿◅榻㈉ニ 2.44 0.02 7.19  59.7  

7 瀦翿榻姍害ㆡ N.D. 0.02 4.02  40.2  

8 瀦翿姚害ㆡ 8.18 0.02 11.40  73.1  

9 瀦翿榻㈱少 N.D. 0.02 8.45  84.5  

10 瀦翿◅榻㓹䋳㈱少 N.D. 0.02 8.54  85.4  

11 瀦翿ꠑ◅榻姍㈉ニ N.D. 0.02 6.36  63.6  

12 瀦翿ㅄ㈱ゎ N.D. 0.02 5.13  51.3  

嫱N.D.辑炐儔压⭴ 

 
3. 结论 

儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-30A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS-8040 纭榫孾㲋

㏐辑姢╈氳 12 熨瀦翿眷蕇擻墧槴ꄈ氳压孾亡嫏ն院亡嫏循 6 min ╯⫂㱮䡗 12 熨泘剝擻氳⮇熊⮇

冫┦篪䓪葶㍴㳑劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 0.999 ♔┕ն㵒 5 μg/Lյ10 μg/L ⽰ 50 μg/L 岝⺭剝

固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘 6 埠鲽劫⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 0.027% ~ 0.590%

⽰ 1.173% ~ 5.140%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յ愓䷨냖氳攑憠鴠⺭㛻鈺嘗

朅㗟姢⛮瀦翿眷蕇擻娤刌朆敯氳隀溿䄄⛼ն 

 

 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 min
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00(x100,000)

12:300.70>155.95(+)(4.00)
11:310.60>156.05(+)(2.00)
10:267.80>156.00(+)(2.00)
9:253.70>156.00(+)(2.00)
8:284.70>156.00(+)(2.00)
7:280.60>156.00(+)(2.00)
6:278.60>186.00(+)(2.00)
5:264.70>156.00(+)(2.00)
4:249.70>156.00(+)
3:255.75>156.00(+)(2.00)
2:250.80>156.00(+)(2.00)
1:215.05>156.00(+)(2.00)
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└ꄆ㍌冓儼顏隮孾朅㗟姢╈氳β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫

䒍鵮孾㲋朅㗟姢╈櫋ꄈng/Lβ-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳亡嫏ն劫⿁篺䬠⹧⺵榫飃냖䷞尔注荈隮 LC-

A ⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 鲽车㲋ꄈ⮇冫ն6 熨 β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜循 3 ⮇ꙵ⫂䐂⮽

䒍鵮⮇熊⽰压孾ն䢦僗劫⿁循 . ~  μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑剝固傪篪氳注⪩硍丘㏰循

0.9999 ♔┕㵒 . μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L 岝⺭剝固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘 6 埠鲽劫⟊槴休

ꠑ⽰㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .%⽰ .%♔┖硍簊瞿㳢䈲荂㞑☳儗洛切舅全姢ⷣ姢嶏

╈压孾⭴ꪂꧥ碜 Vյ黨姚ꪂꧥ碜⽰光姍蚵ꪂꧥ碜⻡ꄈ⮇⮷╙ .յ. ⽰ . ng/Lն 

 
关键词：朅㗟姢 β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜 飃냖䷞尔注荈隮♙ └ꄆ㍌冓儼顏隮♙ 

 

꣮浔䤻榟碜氳㛻ꄈ✳榫循朅㗟╈注簒压⭴䤻榟碜擻顏淋┦䤻榟碜循朅㗟姢⛮╈氳娤刌㶗╙

┽ꄆն鲹◙循朅㗟姢⛮╈墧槴氳䤻榟碜⚢䌖颯篱蘆䤻蕇䓪㘍䍠䄖篺波䫙䏆⿏⮽▽几眷氳⢹䉔նβ-

⫂ꀬ翿眷䤻榟碜β-lactams佭┉眷榫ꄈ㛻յ✳榫葶㍴䇯┦㳋佄鲽⪍朅㗟姢⛮氳䤻榟碜循姢⛮

╈㛢♔櫋ꄈ㰇循♔塝压孾ꥈ䈲鰏㛻յ⮇冫䡗儗냖ն泘⯥㎁⫂㶉儔僗㵒朅㗟姢╈䤻榟碜眷蕇擻櫋ꄈ

⮇冫氳注⪩剝固ն儗乄✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫

䋧环▽┉熨䒍鵮固漶孾㲋朅㗟姢╈ β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳亡嫏淋ꃾ榫䢦䋧环氳亡嫏㵒┕宿切兣媞

孲姢嶏╈氳β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜娤刌敯⬅鲽车▽压孾❠注⪩压孾几⼥⹇縓ն 

 

1． 实验部分                
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD×鰟尔嬇DGU-A循篪聰妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼

峪畴CBM-A硍簊盘⯆LCMS-└ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. .荈

隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

⮇冫♙LC-A 硍簊 

荈 隮 刼Shimadzu Shim-pack XR-ODS III. mm I.D.× mm L., . μm 

孲 ⲁ 注A.%榻ꁂ姢巖尔B光肖 

孲    鵮. mL/min 

鲽劫⛮燠 μL 

刼    峪˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
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辑  印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time (min) Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop  

顏隮兣♭ 

⮇冫♙       LCMS- 

熊查嶏         ESI塜熊查⺱休䣴䬞 

熊查嶏䫙⹾榾始 ESI+ .kV 

꧋⴬妰         姘妰 . L/min 

䇕适妰         姘妰  L/min 

澛䲖妰         姑妰 

聰巖⯘留峪䈲   ˳  

塑懷嘗㐉峪䈲   ˳  

䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪孾MRM 

뀟槴休ꠑ        ms 

滑鳁休ꠑ        ms 

MRM ⹇丘     鈷辑  
辑  MRM ⹇丘 

籁⺙ ⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q Pre Bias(V) CE(V) Q Pre Bias(V) 

1 ꪂꧥ碜G  
* - - - 

 - - - 

 ꪂꧥ碜 V  
* - - - 

 - - - 

 葋少ꪂꧥ碜  
* - - - 

 - - - 

 黨姚ꪂꧥ碜  
* - - - 

 - - - 

 光姍蚵ꪂꧥ碜  
* - - - 

 - - - 

 ⹙姚ꪂꧥ碜  
* - - - 

 - - - 

*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 样品制备 
剝固巖尔鿥⯆ 

固漶燢⹧鴠ꄈꪂꧥ碜 Gյꪂꧥ碜 Vյ光姍蚵ꪂꧥ碜յ葋少ꪂꧥ碜յ黨姚ꪂꧥ碜յ⹙姚ꪂꧥ碜  熨

剝固擻顏榫光肖/姢/鿥⯆  mg/L 氳岝⺭剝固⤴抛巖尔巖尔榫姢燵ꄂ䡗宆䈲╙յ.յ

1յ2յ5յ10յ20յ50յ100յ200յ500յ μg/L 氳剝固䄄⛼尔ն 

朅㗟姢劫⿁⯥㚲杼亡嫏 
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㎂  朅㗟姢╈ β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜劫⿁⯥㚲杼孲爊㎂ 

 
2. 结果讨论 
. 剝⬢劫⿁氳◲擻熊㯹䣴䬞 

 
㎂  剝固劫⿁◲擻熊查䣴䬞篾冽 
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2.2 标准样品的 MRM 色谱图 
㎂ 3 ╙  μg/L 剝固劫⿁氳 MRM 荈隮6 熨 β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜循 2 ⮇ꙵ⫂䐂⮽▽䒍鵮压孾ն 

㎂  β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂ 

2.3 线性关系  
㵨宆䈲╙ 0.5յ1յ2յ5յ10յ20յ50յ100յ200յ500յ μg/L 氳岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 1.2

╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂䢦炐ն 熨β-⫂ꀬ

翿眷䤻榟碜循 . ~  μg/L 宆䈲葶㍴⫂䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑ն篪䓪亡爊յ注⪩硍丘⹖榺

鯻♭阞畀䐂压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿鈷辑 ն 

     

 

㎂   熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳剝固䄄⛼傪篪 
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辑    熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳劆固傪篪⹇丘 

No. ⺳燢 劆固傪篪 注⪩硍丘 r 压⭴꡿(μg/L) 㲋ꄈ꡿ (μg/L) 

 ꪂꧥ碜 G Y = .X . . . 

 ꪂꧥ碜 V Y = .X . . . 

 葋少ꪂꧥ碜 Y = .X . . . 

 黨姚ꪂꧥ碜 Y = .X . . . 

 光姍蚵ꪂꧥ碜 Y = .X . . . 

 ⹙姚ꪂꧥ碜 Y = .X . . . 

 

2.4 精密度实验 
㵒  μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L 岝⺭剝固巖尔鳀簘 6 埠鲽劫縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰

㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾冽㞝辑  䢦炐ն ╄宆䈲剝固⿁氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% 

~.%⽰ .% ~ .%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽n= 

劫⿁⺳燢 
RSD% g/L RSD% g/L RSD% g/L 

R.T Area R.T Area R.T Area 

ꪂꧥ碜 G . . . . . . 

ꪂꧥ碜 V . . . . . . 

葋少ꪂꧥ碜 . . . . . . 

黨姚ꪂꧥ碜 . . . . . . 

光姍蚵ꪂꧥ碜 . . . . . . 

⹙姚ꪂꧥ碜 . . . . . . 

2.5 灵敏度及回收率实验 
6 熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜⛦宆䈲. μg/L剝固⿁荈隮㎂㞝㎂ 5 䢦炐ն㍑䷅曎陒뀰♔ 500 mL 朅

㗟姢劫╙溿狓㵒霅⮇⮷塑⪍┘⺱宆䈲氳β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜岝剝䧝 1.3 ╈氳亡嫏鲽车⯥㚲杼♔縓

㴕⮇冫亡嫏氳⺎ꪣ䓪ն循 500 mL 朅㗟姢劫╈塑剝宆䈲⮇⮷╙ 1 ng/Lյ ng/L ⽰  ng/L塑剝㍑

䷅曎篾冽陣鈷辑 ն朅㗟姢劫塑剝荈隮㎂鈷㎂ յ㎂  ⽰㎂ ն 

 

㎂   . μg/L  熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜剝固劫⿁荈隮㎂ 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

250

500

750

1000

6:470.00>160.05(+)
5:415.00>199.05(+)(0.05)
4:436.00>160.05(+)
3:402.00>160.05(+)
2:351.00>160.00(+)
1:335.00>160.00(+)
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㎂    ng/L  熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜朅㗟姢㓹顏塑剝荈隮㎂ 

 
㎂    ng/L  熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜朅㗟姢㓹顏塑剝荈隮㎂ 

 
㎂    ng/L  熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜朅㗟姢㓹顏塑剝荈隮㎂ 

辑    熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜䇖㏰㍑䷅曎篾冽 

劫⿁⺳燢 塑剝宆  ng/L 塑剝宆䈲  ng/L 塑剝宆䈲  ng/L 

ꪂꧥ碜 G .% .% .% 

ꪂꧥ碜 V .% .% .% 

葋少ꪂꧥ碜 .% .% .% 

黨姚ꪂꧥ碜 .% .% .% 

光姍蚵ꪂꧥ碜 .% .% .% 

⹙姚ꪂꧥ碜 .% .% .% 

2.6 实际样品 
㵨┕宿切兣媞孲姢嶏╙朅㗟姢劫⿁㲋䓪熊查㵒氳注㵒╋䈲┚┚宆䈲注䎎氳剝固巖尔氳注㵒╋

䈲┉舚注㵒╋䈲⢏䄑┘飃鲋辑  ╈氳鈺㲋⮮㲋劫⿁╈㰇循注䈒氳逈孾擻朅㗟姢劫╈压⭴▽└

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

1000

2000

3000

4000

6:470.00>160.05(+)
5:415.00>199.05(+)(0.05)
4:436.00>160.05(+)
3:402.00>160.05(+)
2:351.00>160.00(+)
1:335.00>160.00(+)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

1000

2000

3000

4000

5000

6:470.00>160.05(+)
5:415.00>199.05(+)(0.05)
4:436.00>160.05(+)
3:402.00>160.05(+)
2:351.00>160.00(+)
1:335.00>160.00(+)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

1000

2000

3000

4000

5000

6:470.00>160.05(+)
5:415.00>199.05(+)(0.05)
4:436.00>160.05(+)
3:402.00>160.05(+)
2:351.00>160.00(+)
1:335.00>160.00(+)
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熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜ꪂꧥ碜 Vյ黨姚ꪂꧥ碜⽰光姍蚵ꪂꧥ碜⪭宆䈲⮇⮷╙ .յ. ⽰ . 

ng/Lն 

 

㎂  朅㗟姢劫⿁荈隮㎂ 

辑  㲋䓪孾㲋休注㵒熊查╋䈲氳僄㛻⩒阵⢏䄑 

注㵒熊查╋䈲 % %-% %-% % 

⩒阵氳注㵒⢏䄑 ±% ±% ±% ±% 

 

辑  朅㗟姢劫╈压⭴氳└熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜注㵒熊查╋䈲⟔䕜 

⺳燢 . μg/L 剝固劫⿁ 朅㗟姢劫 

ꪂꧥ碜 V . . 

黨姚ꪂꧥ碜 . . 

光姍蚵ꪂꧥ碜 . . 

 
3. 结论 

䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋朅㗟姢╈

6 熨β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳亡嫏ն院亡嫏⮇冫鵮䈲䒍愓䷨䈲냖瞿㳢䈲荂㞑循 . ~  μg/L 宆

䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑䢦僗劫⿁氳剝固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 . ♔┕ն☳┕宿切兣媞孲姢嶏╈压孾

⭴ꪂꧥ碜 Vյ黨姚ꪂꧥ碜⽰光姍蚵ꪂꧥ碜⻡ꄈ⮇⮷╙ .յ. ⽰ . ng/Lն 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 min

0

2500

5000

7500

6:470.00>160.05(+)
5:415.00>199.05(+)(0.05)
4:436.00>160.05(+)
3:402.00>160.05(+)
2:351.00>160.00(+)
1:335.00>160.00(+)
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└ꄆ㍌冓儼顏隮压孾朅㗟姢╈氳㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫䒍

鵮孾㲋朅㗟姢╈櫋ꄈng/L㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜氳亡嫏ն劫⿁篺䬠⹧⺵榫飃냖䷞尔注荈隮 LC-A

⮇熊└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 鲽车㲋ꄈ⮇冫ն 熨㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜循  ⮇ꙵ⫂䐂⮽䒍鵮⮇

熊⽰压孾ն蹘仄ꧥ碜յ僀眦縓佔循  ~  μg/L琉线ꧥ碜յ燏╵蘆碜յ⴮ꄅꧥ碜յ篍ꧥ碜յ◬婻ꧥ

碜յ粬篍ꧥ碜循 - μg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑剝固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 0.9996 ♔┕㵒  μg/Lյ

 μg/L ⽰  μg/L 岝⺭剝固巖尔鲽车瞿㳢䈲㲓뀰鳀簘 6 埠鲽劫⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑

⮇⮷循 .%⽰ .%♔┖硍簊瞿㳢䈲荂㞑ն 

 

关键词：朅㗟姢 㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜 飃냖䷞尔注荈隮♙ └ꄆ㍌冓儼顏隮♙  

  

几♜循仼浪孨ⲁ鲋爊╈㵒蕇擻氳✳榫㶗⪭佭䤻榟碜眷蕇擻氳㛻ꄈ✳榫♔⹖⪭㵒朅㗟榟䒳氳䏆

⿏Ꝛ僿♔全┉波逈䒭鈼ն鲤䇗全循┉◙埫紇⹠鱳㎁㳄䤻榟碜帲榫䢦鵲䡗氳姢朅㗟娤刌䄖篺䌖颯

▽냖䈲⪩嫱ն䡘㎁逈鈼╙帲榫䤻榟碜眷蕇擻僄╙┽ꄆ氳㎁㳄╯┉㍕塝㵒䡘♜全陱䋧环朅㗟姢䎎╈

䤻榟碜墧槴ꄈ氳压孾⮇冫亡嫏䈒鈼╙ꄆ╈╯ꄆն㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜Macrolide Antibiotics佭┉眷

榫ꄈ㛻յ✳榫葶㍴䇯┦㳋佄鲽⪍朅㗟姢⛮氳䤻榟碜循姢⛮╈㛢♔櫋ꄈ㰇循㍕塝压孾ꥈ䈲鰏㛻ն

泘⯥㎁⫂㶉儔僗㵒朅㗟姢╈䤻榟碜眷蕇擻櫋ꄈ⮇冫氳注⪩剝固ն儗乄✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-

A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫䋧环▽┉熨䒍鵮孾㲋朅㗟姢╈  熨㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜

蹘仄ꧥ碜յ僀眦縓佔յ琉线ꧥ碜յ燏╵蘆碜յ⴮ꄅꧥ碜յ篍ꧥ碜յ◬婻ꧥ碜յ粬篍ꧥ碜氳亡嫏

淋ꃾ榫䢦䋧环氳亡嫏㵒┕宿切兣媞孲姢嶏╈氳院眷䤻榟碜娤刌敯⬅鲽车▽压孾❠注⪩压孾几⼥⹇

縓ն 

 
1． 实验部分                
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD×鰟尔嬇DGU-A循篪聰妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼

峪畴CBM-A硍簊盘⯆LCMS-└ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. .荈隮

䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

⮇冫♙LC-A 硍簊 

荈 隮 刼Shimadzu Shim-pack XR-ODS III 

. mm I.D.× mm L., . μm 
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孲 ⲁ 注A. %榻ꁂ姢巖尔B光肖 

孲    鵮. mL/min 

鲽劫⛮燠 μL 

刼    峪˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
辑  印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time (min) Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop  

顏隮兣♭ 

⮇冫♙       LCMS- 

熊查嶏         ESI塜熊查䣴䬞 

熊查嶏䫙⹾榾始 ESI(+), .kV 

꧋⴬妰         姘妰 . L/min 

䇕适妰         姘妰  L/min 

澛䲖妰         姑妰 

聰巖⯘留峪䈲   ˳  

塑懷嘗㐉峪䈲   ˳  

䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪孾MRM 

뀟槴休ꠑ        ms 

滑鳁休ꠑ        ms 

MRM ⹇丘     鈷辑  
辑   MRM ⹇丘 

籁⺙ ⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q Pre Bias(V) CE(V) Q Pre Bias(V) 

1 蹘仄ꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 僀眦縓佔 . 
.* - - - 

. - - - 

 琉线ꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 燏╵蘆碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 ⴮ꄅꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 篍ꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 ◬婻ꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

 粬篍ꧥ碜 . 
.* - - - 

. - - - 

*辑炐㲋ꄈ熊查 
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1.3 样品制备 
剝固巖尔鿥⯆ 

固漶燢⹧鴠ꄈ蹘仄ꧥ碜յ僀眦縓佔յ琉线ꧥ碜յ燏╵蘆碜յ⴮ꄅꧥ碜յ篍ꧥ碜յ◬婻ꧥ碜յ粬篍

ꧥ碜  熨剝固擻顏榫榻ꁣ鿥⯆  mg/L 氳岝⺭剝固⤴抛巖尔巖尔榫孲ⲁ注燵ꄂ䡗宆䈲╙ յ

2յ5յ10յ20յ50յ100յ200յ μg/L 氳剝固䄄⛼尔ն 

朅㗟姢劫⿁⯥㚲杼亡嫏 

 

 

㎂  朅㗟姢╈㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜劫⿁⯥㚲杼孲爊㎂ 

 
2. 结果讨论 
. 剝⬢劫⿁氳◲擻熊㯹䣴䬞 
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㎂  剝固劫⿁◲擻熊查䣴䬞篾冽 

 

2.2 标准样品的 MRM 色谱图 
㎂ 3 ╙  μg/L 剝固劫⿁氳 MRM 荈隮8 熨㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜循 4 ⮇ꙵ⫂䐂⮽▽䒍鵮压孾ն 

 

㎂  㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂ 

 
2.3 线性关系  

㵨宆䈲╙ 1յ2յ5յ10յ20յ50յ100յ200յ μg/L 氳岝⺭剝固䄄⛼尔䧝 1.2 ╈氳⮇冫兣♭

鲽车孾㲋♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂  䢦炐ն蹘仄ꧥ碜յ僀眦縓佔循

 ~  μg/L琉线ꧥ碜յ燏╵蘆碜յ⴮ꄅꧥ碜յ篍ꧥ碜յ◬婻ꧥ碜յ粬篍ꧥ碜循 - μg/L 宆䈲葶

㍴⫂篪䓪荂㞑ն篪䓪亡爊յ注⪩硍丘⹖榺鯻♭阞畀䐂压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿鈷辑 ն 
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216 

  

  

  
㎂    熨㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜氳剝固䄄⛼傪篪 

辑    熨㛻朅眷䤻榟碜氳劆固傪篪⹇丘 
No. ⺳燢 劆固傪篪 注⪩硍丘 r 篪䓪葶㍴ 压⭴꡿(μg/L) 㲋ꄈ꡿ (μg/L) 

 蹘仄ꧥ碜 Y = .X . - . . 
 僀眦縓佔 Y = .X . - . . 
 琉线ꧥ碜 Y =. X . - . . 
 燏╵蘆碜 Y =. X . - . . 
 ⴮ꄅꧥ碜 Y = .X . - . . 
 篍ꧥ碜 Y = .X . - . . 
 ◬婻ꧥ碜 Y = .X . - . . 
 粬篍ꧥ碜 Y = .X . - . . 

 

2.4 精密度实验 
㵒  μg/Lյ μg/L ⽰  μg/L 岝⺭剝固巖尔鳀簘 6 埠鲽劫縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰

㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾冽㞝辑  䢦炐ն ╄宆䈲剝固⿁氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .% 

~.%⽰ .% ~. %╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
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辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽n= 

劫⿁⺳燢 
RSD% μg/L RSD% μg/L RSD% μg/L 

R.T Area R.T Area R.T Area 

蹘仄ꧥ碜 . . . . . . 

僀眦縓佔 . . . . . . 

琉线ꧥ碜 . . . . . . 

燏╵蘆碜 . . . . . . 

⴮ꄅꧥ碜 . . . . . . 

篍ꧥ碜 . . . . . . 

◬婻ꧥ碜 . . . . . . 

粬篍ꧥ碜 . . . . . . 

2.5 基质加标实验 
╙▽縓㴕亡嫏氳愓䷨䈲循㚲杼⺵氳狝氫㏐辑姢劫⿁╈塑岝⺭剝劫⪭╈蹘仄ꧥ碜⽰僀眦縓

佔塑剝宆䈲╙  μg/L⪭☽劫⿁塑剝宆䈲╙  μg/L䐂⮽荈隮㎂㞝㎂ 5 䢦炐ն☳㎂╈⺎♔洇⮽㓹

顏塑剝劫⿁循㲋ꄈ꡿┕㏰僗䏭㞑氳⿏䈒ն 

 
㎂  ㏐辑姢狝氫㓹顏塑剝劫⿁氳荈隮㎂ 

 

3. 结论 
䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾㲋朅㗟姢╈

 熨㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜氳亡嫏ն院亡嫏⮇冫鵮䈲䒍愓䷨䈲냖瞿㳢䈲荂㞑蹘仄ꧥ碜յ僀眦縓佔循

 ~  μg/L琉线ꧥ碜յ燏╵蘆碜յ⴮ꄅꧥ碜յ篍ꧥ碜յ◬婻ꧥ碜յ粬篍ꧥ碜循 - μg/L 宆䈲葶

㍴⫂篪䓪荂㞑䢦僗劫⿁氳剝固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 . ♔┕ն循㚲杼⺵氳狝氫㏐辑姢劫⿁╈

塑岝⺭剝劫㓹顏塑剝劫⿁循㲋ꄈ꡿┕㏰僗䏭㞑氳⿏䈒ն 
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飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫嫏孾㲋僗儬罎╈㛢熨䤻榟碜墧

槴 

摘 要：儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫孾

㲋僗儬罎╈㍌朅碜眷յꪂꧥ碜眷յㅄ陷ꀨ眷յ瀦翿眷璡  熨䤻榟碜氳亡嫏ն院亡嫏循  min ⫂㱮

䡗  熨䤻榟碜氳⮇冫劆固傪篪氳注⪩硍丘㏰循 . ♔┕篪䓪荂㞑⛦յ╈յ냖┘⺱宆䈲䤻榟

碜氳岝⺭剝固巖尔䇖车孾陒  埠 熨䤻榟碜氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑RSD⮇⮷循

.~.%⽰ .~.%╯ꠑ辑伺♙瞿㳢䈲荂㞑愓䷨䈲縓㴕篾冽辑伺 熨䤻榟碜氳㲋ꄈ

꡿循 .~. ng/mL 氳葶㍴⫂塑剝宆䈲╙ . ng/mL ⽰  ng/mL 氳劫⿁鲽劫压孾塑剝㍑䷅

曎循 .~.%╯ꠑն院亡嫏僗⮇冫鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑յ愓䷨䈲냖氳攑憠循席餉亍㎁剝

GB/T-╈㍌朅碜眷䤻榟碜墧槴压孾氳⺱休⺎榫◇僗儬罎╈ꪂꧥ碜眷յㅄ陷ꀨ眷յ瀦

翿眷璡䤻榟碜墧槴压孾ն 

 
关键词：僗儬罎 䤻榟碜 飃냖䷞尔注荈隮♙ └ꄆ㍌冓儼顏隮♙  

  

꣮浔⪴墼┯氳䒍鵮⹠㷤䤻榟碜逈䇯嫚榫⛼槺熎깵乢塑⯘榫◇것ꡕ⽰媪橚槺熎檜檫即鲽

槺熎榟Ꝛն溿狓辑伺ⲁ擻⛮⫂氳䤻榟碜♔头⛮䡝创隟擻氳䎬䌋꣮㶿䡝瞕➘䪷⭴⛮㛚氳ꄈ篑ⶭ榫

蕇ꄈ氳 % ~ %♔槺熎瞕➘╙╚金罎乢氳僗儬罎㍕⻡僗╋㳫氳僗儬顏⹖姘յ瀠⩕碜䇯嫚榫◇⫡

┯榟◲ն抆縡榺◇㚲杼䤗儛氳僗꡿䓪僗儬罎榟◲鲋爊╈淋┘耇僗䷞꡹鉯⸼ꢝ䤻榟碜⻡僗䤻榟碜

僗儬罎氳亨榫⚢波䫙鵲䡗㎻㚍娤刌㶗⪭佭⻡僗佄⻹ꡭ氳㍌朅碜眷䤻榟碜槺熎瞕➘亨榫◇⫡榹休

⚢┚㎻㚍겖睧碧㳢篾⺭䎬䡗牔㲋氳⴬⺭擻Ꝛ僿㰇循㵒⫡榹㎻㚍鵲䡗娤刌淋陮⹠⽰⚩䲭⺨眷䤻榟

碜縨蕇篱蘆㣛羈浔几眷氳⢹䉔┚榟㰇朅㗟ն 

泘⯥䡘㎁朆车氳僗儬罎剝固╚金╙վ僗儬罎乢տNY-⽰վ榟擻僗儬罎տNY-

院眷剝固╈鈺㲋▽僗儬顏յ䔅⪴⮇յꄆꄌ㷯⻡ꄈ璡䤗儛䧗剝⛙儔㵨䤻榟碜氳墧槴䧗剝⮜⪍⪭╈ն

Ꙟ㵒䡘㎁泘⯥籬㵽僗儬罎╈䤻榟碜⻡ꄈ压孾亡嫏⹖剝固 䇗  僖㎁㳄顏ꄈ沪涎压뀰压橻䔅㷀յ

㎁㳄剝固⴬留杼㡧⼥⚢䤉固⹠䄭▽վ僗儬罎乢╈㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յꄌꧥ碜┚䍠ⱱꧥ碜氳⻡ꄈ孾㲋냖

䷞尔注荈隮嫏տGB/T-院剝固◇  䇗  僖  仼颯㲓亨鲹┘☢╙僗儬眷罎乢◲⿁

剝固╈阻㲋㍌朅碜眷䤻榟碜墧槴꡿⡬䧗剝䬠❠▽┉熨ꄆ金氳压孾亡嫏█╙槺熎瞕➘塑䄄⚀┯剩⴬

㚲杼䄄荔䬠❠▽压孾䤗儛䶺䱹ն 

儗乄⹇縓վ僗儬罎乢╈㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յꄌꧥ碜┚䍠ⱱꧥ碜氳⻡ꄈ孾㲋냖䷞尔注荈隮嫏տ

GB/T-╈劫⿁⯥㚲杼亡嫏✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙

LCMS- 纭榫硍簊孾㲋僗儬罎乢╈  熨䤻榟碜墧槴ն 
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1. 实验部分 
1.1 仪器 

儗㲓뀰✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥

糌╙ LC-AD×鰟尔嬇DGU-AR循篪聰妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼

峪畴CBM-A 硍簊盘⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 分析条件 
尔注荈隮兣♭ 

荈隮刼 Shim-pack XR-ODS III . mm I.D.× mm L., . μm 

孲ⲁ注 A 注-.%榻ꁂ姢巖尔B 注-光肖 

孲鵮 . mL/min 

刼峪 ˳ 

鲽劫ꄈ  μL 

嬲聰亡䌋 印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ %嬲聰爊䈌鈷辑  

辑  印䈲嬲聰爊䈌 

Time (min) Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop 
 

顏隮兣♭
熊查嶏 ESI  塑懷嘗㐉峪䈲 ˳ 

꧋⴬妰孲鵮 . L/min 䇕适妰孲鵮 . L/min 

塑懷妰孲鵮 . L/min 䣴䬞嘗䌋 㛢⹛䈒沪孾MRM 

䫙⹾峪䈲 ˳ 뀟槴休ꠑ  ms 

DL 峪䈲 ˳ MRM ⹇丘 鈷辑  

辑  MRM ⹇丘 

⺳燢 葏乄⺳ CAS No. ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre Bias (V) CE(V) Q3 Pre Bias (V) 

ꡦ藋重冷 Amoxicillin 26787-78-0 366.2 
114.00*  -26.0  -22.0  -20.0  

349.20  -26.0  -10.0  -17.0  

冷⺎ꧥ碜 Lincomycin 154-21-2 407.3 
126.10* -20.0  -40.0  -17.0  

359.30  -20.0  -20.0  -27.0  

瀦翿㈉ニ Sulfadiazine 68-35-9 251.0 
156.00*  -30.0  -15.0  -29.0  

92.10  -30.0  -25.0  -17.0  

姏菴重冷 Ampicillin 69-53-4 350.2 
106.10*  -17.0  -23.0  -11.0  

114.10  -17.0  -30.0  -19.0  

瀦翿㊟少 Sulfathiazole 72-14-0 256.0 156.00*  -30.0  -14.0  -30.0  
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92.10  -30.0  -28.0  -17.0  

朅┮婻佔 Ciprofloxacin 85721-33-1 332.2 
314.10*  -13.0  -16.0  -24.0  

231.00  -13.0  -44.0  -18.0  

䄅姍姀婻佔 Levofloxacin 100986-85-4 362.1 
318.10*  -11.0  -20.0  -21.0  

261.10  -11.0  -28.0  -17.0  

瀦翿⻏ニ Sulfapyridine 144-83-2 250.0 
156.00*  -30.0  -16.0  -29.0  

92.10  -30.0  -27.0  -17.0  

㎻ꧥ碜 Oxytetracyclin 79-57-2 461.2 
426.00*  -14.0  -18.0  -23.0  

443.10  -14.0  -14.0  -24.0  

㍌朅碜 Tetracycline 60-54-8 445.2 
410.20*  -11.0  -22.0  -30.0  

427.00  -11.0  -16.0  -23.0  

ꄌꧥ碜 Aureomycin 57-62-5 479.2 
444.10*  -12.0  -24.0  -23.0  

154.10  -12.0  -28.0  -12.0  

䍠ⱱꧥ碜 Doxycycline 564-25-0 445.1 
428.05* -16.0  -18.0  -30.0  

154.05  -11.0  -32.0  -30.0  

瀦翿◅榻㈉ニ Sulfamethazine 57-68-1 279.0 
186.00*  -30.0  -17.0  -20.0  

92.10  -30.0  -31.0  -17.0  

姚ꧥ碜 Chloramphenicol 56-75-7 321.00 
152.10*  22.0  17.0  27.0  

257.10  22.0  11.0  26.0  

葋少重冷 Oxacillin 66-79-5 400.1 
259.10*  29.0  13.0  19.0  

356.25  30.0  8.0  14.0  

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查㵒 

1.3 标准溶液的配制 
瞿漶燢⹧鴠ꄈ剝固⿁榫榻ꁣ巖鉯鿥⯆䡗宆䈲╙  μg/mL 氳 15 熨䤻榟碜岝⺭剝固⿁⤴抛尔

✳榫狝氫㓹顏燵ꄂ䡗宆䈲╙ . ng/mLյ. ng/mLյ. ng/mLյ ng/mLյ ng/ mLյ ng/mLյ

 ng/mLյ ng/mL ⽰  ng/mL 氳岝⺭剝固巖尔♔㎻ꧥ碜氳剝固傪篪宆䈲╙❇ն劫⿁⯥㚲杼

亡嫏⹇拨 GB/T -վ僗儬罎乢╈㎻ꧥ碜յ㍌朅碜յꄌꧥ碜┚䍠ⱱꧥ碜氳⻡ꄈ孾㲋տ╈氳劫

⿁䬠⹧⽰困⴬亡嫏鲽劫压孾ն 
 

2. 结果讨论 
2.1 标准样品的 MRM 色谱图 

岝⺭剝固劫⿁氳 MRM 荈隮㎂㞝㎂  䢦炐ն 

    
ꡦ藋重冷 冷⺎ꧥ碜 姏菴重冷 䄅姍姀婻佔 

0.5 1.0
0.0

0.5

1.0

1.5
(x100,000)

366.20>349.20(+)
366.20>114.00(+)

0.5 1.0 1.5
0.0

0.5

1.0

1.5

(x100,000)

407.30>359.30(+)
407.30>126.10(+)

1.5 2.0
0.0

2.5

(x100,000)

350.20>114.10(+)
350.20>106.10(+)

2.01.0
0.0

2.5

5.0

7.5

(x10,000)

362.10>261.10(+)
362.10>318.10(+)
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瀦翿㈉ニ 朅┮婻佔 ㎻ꧥ碜 瀦翿㊟少 

    
瀦翿⻏ニ ㍌朅碜 瀦翿◅榻㈉ニ ꄌꧥ碜 

 

䍠ⱱꧥ碜 姚ꧥ碜 葋少重冷  

㎂ 1 宆䈲╙ 1 ng/mL♔㎻ꧥ碜氳剝固傪篪宆䈲╙❇剝固⿁氳 MRM 荈隮㎂ 

2.2 线性关系 
劫⿁篺䬠⹧⽰困⴬亡嫏㚲杼⺵䐂⮽狝氫㓹顏䬠⹧尔✳榫院㓹顏巖尔燵ꄂ⤴抛尔鿥⯆䡗┘

⺱宆䈲氳剝固䄄⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车孾㲋♔宆䈲╙航㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝㛚剝嫏⯆

⛼劆固傪篪篪䓪亡爊յ篪䓪葶㍴⽰注⪩硍丘鈷辑 ն 
辑  劆固傪篪⹇丘篪䓪㍑䎍儹ꄆ╙ /C 

䈌⺙ ⴬⺭擻 劆固傪篪 篪䓪葶㍴ng/mL 固漶䈲(%) 注⪩硍丘 r 

1 ꡦ藋重冷 Y = (31256.8)X + (5907.03) 1~200 .~. 0.9967 

2 冷⺎ꧥ碜 Y = (373554)X + (186159) 0.1~50 .~110.4 0.9976 

3 姏菴重冷 Y = (151576)X + (-9683.21) 1~500 .~107.0 0.9984 

4 䄅姍姀婻佔 Y = (107361)X + (215994) 0.2~50 .~111.7 0.9963 

5 瀦翿㈉ニ Y = (263530)X + (26112.5) 0.1~50 .~110.1 0.9965 

6 朅┮婻佔 Y = (45160.1)X + (95808.1) 0.2~50 .~109.4 0.9972 

7 ㎻ꧥ碜 Y = (41615.1)X + (16467.2) 0.1~50 .~105.4 0.9989 

8 瀦翿㊟少 Y = (276746)X + (27313.8) 0.1~20 .~104.6 0.9988 

9 瀦翿⻏ニ Y = (237308)X + (30237.9) 0.1~20 .~107.7 0.9979 

10 ㍌朅碜 Y = (97960.6)X + (4577.06) 0.1~50 .~107.4 0.9987 

11 瀦翿◅榻㈉ニ Y = (314461)X + (10821.7) 0.1~50 .~109.6 0.9984 

12 ꄌꧥ碜 Y = (24763.0)X + (9419.09) 0.1~50 .~111.0 0.9955 

1.5 2.0 2.5
0.0

2.5

5.0

(x10,000)

251.00>92.10(+)
251.00>156.00(+)

2.0 2.9
0.0

2.5

5.0
(x10,000)

332.20>231.00(+)
332.20>314.10(+)

2.0 2.5
0.0

1.0

2.0

(x10,000)

461.20>443.10(+)
461.20>426.00(+)

2.0 3.0
0.0

2.5

5.0

(x10,000)

256.00>92.10(+)
256.00>156.00(+)

2.0 3.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x100,000)

250.00>92.10(+)
250.00>156.00(+)

2.0 3.0
0.0

1.0

2.0

3.0
(x10,000)

445.20>427.00(+)
445.20>410.20(+)

3.0 4.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00
(x100,000)

279.00>92.10(+)
279.00>186.00(+)

3.0 4.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00
(x10,000)

479.20>154.10(+)
479.20>444.10(+)

3.0 4.0
0.0

2.5

5.0
(x10,000)

445.10>154.05(+)
445.10>428.05(+)

5.04.0
0.0

2.5

(x10,000)

321.00>257.10(-)
321.00>152.10(-)

5.0 6.0
0.0

2.5

5.0

(x10,000)

400.10>356.25(-)
400.10>259.10(-)
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13 䍠ⱱꧥ碜 Y = (114771)X + (30987.1) 0.2~50 .~109.1 0.9976 

14 姚ꧥ碜 Y = (11132.6)X + (1469.11) 1~100 .~108.0 0.9971 

15 葋少重冷 Y = (15531.9)X + (-1257.09) 1~500 .~106.2 0.9993 

2.3 精密度实验 
✳榫狝氫㓹顏鿥⯆┘⺱宆䈲氳岝⺭剝固巖尔鳀簘  埠鲽劫♔㎻ꧥ碜氳剝固傪篪宆䈲╙❇縓

㴕♙氳瞿㳢䈲篾冽㞝辑  䢦炐⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD%⮇⮷循 .~.%

⽰ .~.%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑  ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽n= 

䈌⺙ 劫⿁⺳燢 
RSD%0.5 ng/mL   RSD%2 ng/mL RSD%10 ng/mL 

R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

1 ꡦ藋重冷 0.09 3.62 0.08 2.65 0.03 1.61 

2 冷⺎ꧥ碜 0.26 3.56 0.25 1.73 0.10 1.41 

3 姏菴重冷 0.37 2.02 0.39 0.89 0.13 0.29 

4 䄅姍姀婻佔 0.45 3.51 0.46 1.34 0.16 0.79 

5 瀦翿㈉ニ 0.17 4.13 0.26 2.82 0.08 0.88 

6 朅┮婻佔 0.39 6.47 0.40 3.08 0.18 3.02 

7 ㎻ꧥ碜 0.33 4.53 0.34 5.43 0.16 2.29 

8 瀦翿㊟少 0.22 5.11 0.21 2.73 0.09 1.41 

9 瀦翿⻏ニ 0.13 3.35 0.21 1.98 0.09 1.96 

10 ㍌朅碜 0.29 6.96 0.23 3.68 0.09 1.08 

11 瀦翿◅榻㈉ニ 0.06 4.92 0.12 2.14 0.05 0.53 

12 ꄌꧥ碜 0.13 5.45 0.14 5.70 0.06 5.40 

13 䍠ⱱꧥ碜 0.07 5.93 0.10 4.01 0.06 4.39 

14 姚ꧥ碜 0.04 3.75 0.05 2.77 0.01 1.12 

15 葋少重冷 0.01 7.09 0.02 2.53 0.01 2.27 

2.4 检出限和定量限 
㵒僗儬罎劫⿁䧝拨 . ╈㚲杼亡嫏䐂⮽宆䈲╙ . ng/mL♔㎻ꧥ碜氳剝固傪篪宆䈲╙❇氳塑

剝劫⿁鲽劫⮇冫鵠鲋鯻♭阞畀䐂  熨䤻榟碜氳僄⛦压⭴꡿S/N=յ僄⛦㲋ꄈ꡿S/N=篾

冽㞝辑  䢦炐ն 
辑   熨䤻榟碜氳压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿ 

䈌⺙ ⴬⺭擻⺳燢 压⭴꡿ng/mL 㲋ꄈ꡿ng/mL 

1 ꡦ藋重冷 . . 

2 冷⺎ꧥ碜 . . 

3 姏菴重冷 . . 

4 䄅姍姀婻佔 . . 

5 瀦翿㈉ニ . . 

6 朅┮婻佔 . . 

7 ㎻ꧥ碜 . . 
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8 瀦翿㊟少 . . 

9 瀦翿⻏ニ . . 

10 ㍌朅碜 . . 

11 瀦翿◅榻㈉ニ . . 

12 ꄌꧥ碜 . . 

13 䍠ⱱꧥ碜 . . 

14 姚ꧥ碜 . . 

15 葋少重冷 . . 

2.5 基质加标实验 
僗儬罎劫⿁䧝 . ╈㚲杼亡䌋䐂⮽狝氫㓹顏鿥⯆宆䈲╙ . ng/mL ⽰  ng/mL♔㎻ꧥ碜氳

剝固傪篪宆䈲╙❇氳塑剝劫⿁鲽劫压孾篾冽㞝辑  䢦炐塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑն 
辑  塑剝劫⿁氳㍑䷅曎篾冽 

䈌⺙ ⺳燢 
塑剝宆䈲 . ng/mL 塑剝宆䈲  ng/mL 

压孾⡬(ng/mL) ㍑䷅曎% 压孾⡬ (ng/mL) ㍑䷅曎% 

1 ꡦ藋重冷 4.72 94.4 46.66 . 

2 冷⺎ꧥ碜 . . . . 

3 姏菴重冷 . . . . 

4 䄅姍姀婻佔 . . . . 

5 瀦翿㈉ニ . . . . 

6 朅┮婻佔 . . . . 

7 ㎻ꧥ碜 . . . . 

8 瀦翿㊟少 . . . . 

9 瀦翿⻏ニ . . . . 

10 ㍌朅碜 . . . . 

11 瀦翿◅榻㈉ニ .. . . . 

12 ꄌꧥ碜 . . . . 

13 䍠ⱱꧥ碜 . . . . 

14 姚ꧥ碜 . . . . 

15 葋少重冷 . . . . 

 
3. 结论 

䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫䒍鵮孾㲋

僗儬罎╈  熨䤻榟碜氳亡嫏ն院亡嫏循  min ⫂㱮䡗  熨䤻榟碜氳⮇冫劆固傪篪氳注⪩硍丘

㏰循 . ♔┕篪䓪荂㞑⛦յ╈յ냖┘⺱宆䈲䤻榟碜氳岝⺭剝固巖尔䇖车孾陒  埠 熨䤻榟

碜氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠 RSD ⡬⮇⮷循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑ辑伺♙瞿㳢䈲荂㞑鿥⯆

塑剝宆䈲╙ . ng/mL ⽰  ng/mL 氳劫⿁塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑ辑伺院亡嫏僗⮇冫

鵮䈲䒍յꄆ㛄䓪㞑氳攑憠循席餉亍㎁剝GB/T-╈㍌朅碜眷䤻榟碜墧槴压孾氳⺱休

䦌㳑▽䤻榟碜压孾氳葶㍴⺎榫◇僗儬罎╈㛢熨䤻榟碜墧槴压孾ն 
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.  䐭㖆乢 
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篍㛚侁䐭硍簊⮇冫椿逸깱榫姢氳䐭㖆乢 

摘 要：篍㛚简䐭ꜳ⺎♔㵒浪鈺端嫏孾陒氳䐭眦篒㶸㵑氳㵸劫⿁ꪝ浪亡➘㏐鲽车孾陒ն儗乄✳榫㹢

孅舅ⲁ⴬냖䓪耇篍㛚简䐭ꜳ AIM- 㵒椿逸깱榫姢╈氳䐭㖆乢鲽车▽㲋䓪⮇冫╙깱榫姢䐭㖆

乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠僗ⱱ䶺䧏ն 

  

关键词： 篍㛚简䐭ꜳ  椿逸깱榫姢  䐭㖆乢 

  

姢佭榟⽝╯嶏䡗几夷㛿塜浪石姢ꄈ篑 mL䄅⺓⺨䌋⺨劫氳깱乢⹖椿逸姢╙几⛮石⪍餉㛫

ꄈ氳姢䬠❠▽甏⶝波䫙亡➘氳亡䌋ն䐭㖆乢循䇗逈⹠朆♔全循⺨熨擻⿁╈压孾⮽氳䥊鷺㷄⭴

┘狕ն椿逸깱榫姢█┘耇䇟⩦ն 

熭㰣溿狓䄖篺阾㲓䐭㖆乢娤刌㵒宿嬤榟擻氳榟Ꝛյ⹠罬յ骿鹵㛿䷣⽰竴墼氳耇ⱱ氶僗┘⺱爊

䈲氳䏆⿏ն纭⺭㎁瞚괐⹖⫡┯篯篲UN FAO劯䩺䇗㵒䐭㖆乢鲽车氳隀刧䧗⭴䐭㖆乢⺎耇淋

┘⚢㵒几眷鵲䡗⷇㲺ն㍕╙㵒◇ッ륅ⲁ擻⽰斡全陱波䏧飃鲋䐭眦氳䐭㖆乢┘⚢逈⻹䷅縡佭

鵠鲋瞕➘䪷⭴㍕塝%逈几⛮石⪍氳䐭㖆乢⽰篞眦篒氳㖆乢겖睧䈒院┘⚢逈几⛮⻹䷅⛙█僗溿

狓辑伺波䏧㵸◇䐭眦氳㖆乢겖睧⺎♔鲽⪍轑尔䐡朅硍簊淋┦循⫂耫╈碶燠ն舘◇㱚♜佭⻖⚢

鵲䡗⷇㲺鲸꧎金鲽┉塠氳溿狓篾冽ն鲹◙䐭㖆乢鵠鲋宿◲⿁椿逸깱榫姢璡逈几⛮石⪍豓抆㶉

儔僗䐭㖆乢䏆⿏几⛮⢹䉔氳波䫙阾䩺⛙䐭㖆乢儗骱꡹鉯鵮䈲䜈篺鲋Ꝛ僿石⪍⽰⛮⫂燠碶ⲡ䑒

⚢㵒⢹䉔䅠全弍循氳⷇㲺ն 

䐭㖆乢注⪩剝固䬠织█飉全飉㛢紇㎁յ栐⪯璡㎁䄖篺伺初焔塛ꛖす⻡䐭㖆乢氳⴬㞧⿁ն㎁⫂

깱乢车┯█僗阞⮕䫠鲽注⪩氳⯆剝䄄⛼ն儗乄✳榫㹢孅냖愓䷨䈲氳AIM-㵒椿逸깱榫姢╈氳䐭㖆

乢鲽车▽㲋䓪⮇冫╙䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠僗ⱱ䶺䧏ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
㹢孅 IRTracer-  AIM- 

 

 

 

 

 

 
 

㎂  篍㛚简䐭硍簊 IRTracer-+AIM- 
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1.2 分析条件  
嫧Ꝛ葶㍴~ cm- 

⮇ 鱂 曎 cm- 

䣴䬞埠丘埠 

⮊餚⭹丘Happ-Genzel 

1.3 样品 
椿逸깱榫姢䋳擻 

 
2. 㲓뀰鲋爊 
  榫 μm姢注帱腑䥩帱椿逸姢䇕适⺵⹧帱腑┕䋳擻篍㛚简䐭⮇冫ն 

 
3. 结果与讨论 
. 篍㛚侁䐭ꜳ┖氳䋳擻拨撴ꄌ⮠溍娢始⯆⺵ 

  
㎂  䋳擻  ㎂  䋳擻  

. 䋳擻  氳篍㛚侁䐭孾陒隮㎂⹖压碠篾冽 

 
㎂  䋳擻  氳篍㛚⻹䷅⩞隮 
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㎂  䋳擻  氳篍㛚⩞隮压碠篾冽 

┕㎂╈랋荈隮㎂╙䋳擻氳篍㛚⩞隮碭荈隮㎂╙Plumbing wrap tape package-PE(留鷺ⴎ逸免

乢-纺光懹⭴舅舅全姢䋳擻隮䈑)氳剝固篍㛚隮㎂⭴㼉⛤糌⹖㼉䍠䈲奃⡬┉舚⺎䫠亇䋳擻╙纺

光懹ն 

. 䋳擻  氳篍㛚侁䐭孾陒隮㎂⹖压碠篾冽 

 
㎂  䋳擻  氳篍㛚⻹䷅⩞隮 

   
㎂  䋳擻  氳篍㛚⩞隮压碠篾冽 

┕㎂╈篍荈隮㎂╙䋳擻氳篍㛚⩞隮簪荈隮㎂╙Polyester纺ꀪPET氳剝固篍㛚隮㎂

⭴㼉⛤糌⹖㼉䍠䈲奃⡬┉舚⺎䫠亇䋳擻╙PETն 
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4．结论 
䐭㖆乢娤刌⹖⪭榟䒳䷞䈒䄖䡗╙噪杷朅㗟熭㰣յ괐⿁熭㰣溿狓氳懷憠ն儗乄✳榫㹢孅舅ⲁ⴬

㏐냖䓪耇篍㛚简䐭ꜳ AIM- 㵒䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠▽僗ⱱ䶺䧏㲓뀰篾冽辑伺院깱榫姢╈䐭㖆

乢䡗⮇╙纺光懹 PE ⹖纺ꀪ PETն䐭㖆乢䎬䒳⺨䋳㛻㵸┘┉㹢孅释攑氳㛻鈼ꄇ注儬⺎♔䒍鵮䤓

⮽䋳擻鯻♭⺎舅ⲁ陃⮷淋㵒䋳擻鲽车⮇冫孾陒ն 
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篍㛚侁䐭ꜳ䒍鵮ꈶ㲋Ꝛ娡姢╈氳䐭㖆乢䡗⮇ 

摘 要：儗乄✳榫㹢孅舅ⲁ⴬氳냖䓪耇篍㛚简䐭ꜳ AIM- 㵒Ꝛ娡姢╈氳䐭㵸㖆乢鲽车▽㲋䓪⮇冫

㲓뀰篾冽辑伺院劫⿁╈氳䐭㖆乢䡗⮇╙纺┮懹⽰纺ꀪն篍㛚简䐭ꜳ僗냖愓䷨䈲⺎♔㵒浪鈺端

嫏孾陒氳䐭眦篒⮷氳㵸劫⿁波䫙鲽车孾陒孾陒亡嫏甏⶝䒍䪇╙Ꝛ娡姢╈䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠僗

ⱱ䶺䧏㵒屭姢姢⛮䐭㖆乢溿狓䬠❠僗ⱱ❤䩺ն 

 
关键词：䐭㖆乢 Ꝛ娡姢 篍㛚简䐭ꜳ  
 

儗┪篕⮤䐭㖆乢娤刌僄⩝佭循宿嬤╈逈⹠朆氳泘⯥㛻鼨⮇⪩◇䐭㖆乢娤刌氳溿狓齉꥘╈循

宿嬤ն⛙佭⫂ꡯ朅㗟ⴎ䦮媞孲յ崷媽榗舘㎻㚍╈█齉䄖篺⹠朆▽䐭㖆乢氳㰇循ն劯䩺㛢╄嘗㑔溿

狓⚽畀氳篾冽夷䇗㛻篑僗  ┒⮽  ┒⻙䄅⺓氳㖆乢潨撴☳媞孲鰟鴝⮽宿嬤鲹⪭╈⚢僗䏭㛻┉

鼨⮇䄖篺䡝縖循⺨熨㛚ⱱ氳⛼榫┖㵨⹩䡗䐭㖆乢ն䐭㖆乢熨眷䏭㛢僗纺光懹յ纺┮懹յ纺葋光懹յ

纺姚光懹յ専篡璡丘ꄈ⽰熨眷竴㛢ն㱚♜儗骱⻡僗㘍㖆⯘淋耇☳朅㗟╈⻹ꡭ僗夽僗㲺擻顏ն䎎

逈뙣眷յ돡眷յ清割ⲁ擻璡榟擻石괐⺵⚢䩣㲺榟擻氳寕⴬鷺䡝⯌忂⪭羋罄篯篲◲榟깴羇䚊縡⢦

塛鲽괐⪭䢦䯦䅠氳僗夽僗㲺擻顏█⚢㵒榟擻◲榟┘⮵䏆⿏ն 

✳榫㹢孅냖愓䷨䈲氳 AIM- 㵒Ꝛ娡姢╈氳䐭㖆乢鲽车▽㲋䓪⮇冫㵒溿狓屭姢姢⛮╈䐭㖆

乢䬠❠僗ⱱ䶺䧏ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

㹢孅 IRTracer- ⽰ AIM- 篍㛚简䐭ꜳ 
 

 

 

 

 

 

㎂  㹢孅篍㛚简䐭ꜳ硍簊 AIM- 

1.2 测试条件 
嫧Ꝛ葶㍴~ cm- 

⮇鱂曎 cm- 

䣴䬞埠丘 

⮊餚⭹丘Happ-Genzel 

压孾MCT 
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1.3 样品 
Ꝛ娡姢╈䐭㖆乢 

1.4 样品前处理 
Ꝛ娡姢劫⿁篺鲋⯥㚲杼⺵篺帱腑鲋帱淋循㲝峪䇕适⺵䐂⮽䏨孾劫⿁⹧劫⿁䷒⮽ꄌ⮠溍娢┕

始䇖✳榫篍㛚简䐭ꜳ鲽车鵁㵤孾陒ն 

 

2. 结果与讨论 
. Ꝛ娡姢鲋帱⺵㎂撴 

        
㎂  䏨孾䐭㖆乢劫⿁                

. ⩞㰣侁䐭ꜳ┖拨撴 

    
㎂  #劫⿁⩞㰣简䐭ꜳ┖㎂⥽  ㎂  #劫⿁⩞㰣简䐭ꜳ┖㎂⥽ 

. 孾㲋篾冽 

..  #劫⿁篍㛚⩞隮㎂ 

    
                ㎂  #劫⿁篍㛚⩞隮㎂                  ㎂  #劫⿁压碠篾冽佭纺┮懹 
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..  #劫⿁篍㛚⩞隮㎂ 

    
                  ㎂  #劫⿁篍㛚⩞隮㎂                     ㎂  #劫⿁压碠篾冽佭纺ꀪ 

2.4 结果讨论 
㹢孅篍㛚简䐭ꜳ AIM- 僗 : 氳냖愓䷨䈲噪舅ⲁ篍㛚简䐭⮇冫硍簊耇舅ⲁ䣮车鈸

㴕յ㲋╬孾ꄈ⛤糌յ孾ꄈյꈶ⮷篾冽淋䬠❠냖愓䷨䈲篾冽ն鵠鲋㹢孅噪舅ⲁ篍㛚简䐭ꜳ硍簊 AIM-

 㵒Ꝛ娡姢╈氳䐭㵸㖆乢鲽车㲋䓪⮇冫⺎♔亡➘㏐鲽车孾陒淋簄⭴䐭㖆乢䡗⮇篾冽ն㲓뀰篾冽

辑伺院Ꝛ娡姢劫⿁╈氳䐭㖆乢⮇⮷╙纺┮懹⽰纺ꀪն 
 

3. 结论 
 䐭㖆乢娤刌⹖⪭榟䒳䷞䈒䄖䡗╙噪杷朅㗟熭㰣溿狓氳懷憠նꢝ▽宿嬤朅㗟䡘㎁屭姢姢⛮氳䐭

㖆乢娤刌䎬ⲡ┽㼠岑⪍溿狓䐭㖆乢氳⮇冫亡嫏⽰榟擻䷞䈒⹖⛼榫儬⯆塑䍠屭姢姢⛮氳ꡕ媪⽰沪

留䄄⛼䄖䡗╙懷憠陻겗ն儗乄✳榫㹢孅舅ⲁ⴬㏐냖䓪耇篍㛚简䐭ꜳ AIM- 㵒Ꝛ娡姢╈䐭㖆乢篯

⮇鲽车ꈶ㲋㲓뀰篾冽辑伺院娡姢╈䐭㖆乢僗纺┮懹⽰纺ꀪ眷纺⺭擻╙屭姢姢⛮䐭㖆乢溿狓䬠❠

▽僗ⱱ❤䩺ն 
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篍㛚侁䐭ꜳ㲋䓪⮇冫宿姢╈氳䐭㖆乢 

摘 要：篍㛚简䐭ꜳ⺎♔㵒浪鈺端嫏孾陒氳䐭㵸劫⿁ꪝ浪亡➘㏐鲽车孾陒ն儗乄✳榫㹢孅舅ⲁ⴬㏐냖

䓪耇篍㛚简䐭ꜳ AIM- 㵒宿姢╈氳䐭㖆乢鲽车▽㲋䓪⮇冫╙宿姢╈䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠僗ⱱ

䶺䧏ն 

 
关键词：䐭㖆乢 宿嬤朅㗟 宿姢 篍㛚简䐭ꜳ  

 

 䇗葏㎁熭㰣㳄循վSCIENCEտ儷䑪┕⹠辑▽⪩◇宿嬤姢⛮⽰婡燠擻╈㖆乢潨撴氳阷乄꺙

埠䬠⭴䐭㖆乢哮䒞˒波䏧㵸◇ 5 奨眦氳㖆乢潨撴⽰겖睧淋䎬霅㏐燢╯╙宿嬤╈氳 PM.ն 溿

狓简炐倽꨽循舅抆槡╈氳㛻㐉㖆乢循碭㛚篪拨㵤յ宿宫䦁䣒յ⴬㰣➈豖璡擻杼⽰⴬㰣㍕碜⛼榫

┖⚢㷄㷄⮇鉯榺㛻⹩㵸榺㵸⹩䐭☳縡䎬䡗▽朅㗟╈氳䐭㖆乢全嶏◇嬲専⯘յ䥉罍⿁╈氳䐭

㖆乢♔⹖䄄┯⸊乢╈氳䐭㖆乢⽰剨耏겖睧ն宿嬤╈氳䐭㖆乢╚金僗纺姏ꀪյ纺葋光懹յ鵁伺㖆乢յ

僗荈㖆乢յ朔桔篏簟璡丘ꄈ⽰熨眷竴㛢ն僄篳┘⺱全嶏氳䐭㖆乢鲽⪍宿嬤䡝䗀宰循宿姢╈䡝

婡燠⮽宿清踅⪍婡燠擻╈ն熭㰣溿狓䄖篺阾㲓宿嬤╈氳䐭㖆乢娤刌㵒宿嬤榟擻氳榟Ꝛյ⹠罬յ骿

鹵㛿䷣⽰竴墼氳耇ⱱ氶僗┘⺱爊䈲氳䏆⿏ն㵒◇几眷縡銨鲹◙䐭㖆乢鵠鲋宿◲⿁宿沩յ宿됁

全⮽궆勏┕豓抆㶉儔僗䐭㖆乢䏆⿏几⛮⢹䉔氳波䫙阾䩺⛙䐭㖆乢儗骱꡹鉯鵮䈲䜈篺鲋Ꝛ僿石

⪍⽰⛮⫂燠碶ⲡ䑒⚢㵒⢹䉔䅠全弍循氳⷇㲺ն 

儗乄✳榫㹢孅냖愓䷨䈲氳 AIM- 㵒宿姢╈氳䐭㖆乢鲽车▽㲋䓪⮇冫╙䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠

❠僗ⱱ䶺䧏ն 

 
1. 实验部分 
1.1 仪器 

㹢孅 AIM- 篍㛚简䐭ꜳ 

 

 

 

 

 

 
㎂  㹢孅篍㛚简䐭ꜳ硍簊 AIM- 

 

1.2 测试条件 
   嫧Ꝛ葶㍴~ cm- 

   ⮇鱂曎 cm- 
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   䣴䬞埠丘 

   ⮊餚⭹丘Happ-Genzel 

1.3 样品 
宿姢劫⿁ 

1.4 样品前处理 
宿姢劫⿁篺鲋┉硍⮜⯥㚲杼⺵篺帱腑鲋帱淋循㲝峪䇕适⺵䐂⮽䏨孾劫⿁겖睧波䫙⹧劫⿁겖

睧ꄌ⮠溍娢┕始䇖✳榫篍㛚简䐭ꜳ鲽车鵁㵤孾陒ն 

 

2. 结果与讨论 
. 宿姢鲋帱⺵㎂撴 

    
㎂  䏨孾劫⿁㎂⥽      ㎂  篍㛚简䐭ꜳ㛻鈼ꄇ注儬┖㎂⥽ 

. 侁䐭ꜳ┖拨撴 

    
㎂   겖睧劫⿁  简䐭ꜳ┖㎂⥽     ㎂   겖睧劫⿁  简䐭ꜳ┖㎂⥽ 

. 겖睧劫⿁  孾㲋篾冽 

.. 篍㛚隮㎂ 
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.. 䮣碠篾冽 

 
隮䈑䮣碠篾冽辑伺겖睧劫⿁  ╚金䡗⮇⺎耇佭篏簟碜⴬⺭擻Celluloseն 

. 겖睧劫⿁  孾㲋篾冽 

.. 篍㛚隮㎂ 

  
.. 䮣碠篾冽 

 
隮䈑䮣碠篾冽辑伺겖睧劫⿁  ╚金䡗⮇⺎耇佭纺光懹Polyethyleneն 

. 篾冽阥阷 

   鵠鲋噪舅ⲁ篍㛚简䐭ꜳ硍簊 AIM- 㲋䓪⮇冫院宿姢╈氳䐭㖆乢擻⮇⮷╙篏簟碜⴬⺭擻

Cellulose⽰纺光懹Polyethyleneն 
 
3. 结论 

 䐭㖆乢娤刌⹖⪭榟䒳䷞䈒䄖䡗╙噪杷朅㗟熭㰣溿狓氳懷憠ն䐭㖆乢꣮宿孲幩孲端㎁槡巄嶏鴒

顊ꪝ浪㍮ꥈն㍕塝䋧环䒍鵮냖䷞氳䐭㖆乢⮇冫沪孾亡嫏┘☢耇╙䡘㎁氳䐭㖆乢娤刌溿狓䬠❠䤗儛

䶺䧏█僗Ⲃ◇䡘㎁循☫⺵注⪩㎁ꡮ嫏鈺氳⯆㲋㚲◇僗⮵㏐⛤ն儗乄✳榫㹢孅舅ⲁ⴬㏐냖䓪耇篍㛚

简䐭ꜳ AIM- 㵒䐭㖆乢篯⮇ꈶ㲋䬠❠▽僗ⱱ䶺䧏㲓뀰篾冽辑伺院宿姢╈䐭㖆乢╙篏簟碜⴬⺭

擻Cellulose⽰纺光懹Polyethyleneն 

80010001200140016001800200024002800320036004000
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⮵榫FTIR⽰EDX鲽车䐭㖆乢氳⮇冫 

摘  要：儗乄✳榫 FTIR 㵒宿嬤䐭㖆乢峄氳僗儬擻⽰鼨⮇端儬擻鲽车㲋䓪䒍鵮漶㲋峄粠氳╚金

䡗⮇ն鵠鲋 EDX 藜䐂氳⩕碜⟔䕜催陣篱㏐简炐峄粠氳攑䏣漶阡峄佭⻖㰇循⟊䥉腑亡嫏甏⶝

䒍鵮ն 

 
关键词：FTIR  EDX  䐭㖆乢  㲋䓪⮇冫 ⩕碜⮇冫 

 

宿嬤㑌必┘☢ⴎ䦮幩宰循宿姢╈氳䐭㖆乢䐭篱氳㖆乢鲸ⴎ䦮㖆乢⯆⿁㍕碭㛚篪璡㛚鼨㍕碜

縡滭潨氳注㵒㛻㶸㵑氳㖆乢潨撴♔⹖㞝㎂  䢦炐氳ꙩ돡篪璡氳峄潨撴ն䥀粠յ䦐粠⽰ꙩ돡篪璡

峄♔⯥佭榫㛿抆免乢⯆䡗氳⛙朆循┉芘ꃾ榫⺭䡗剨耏ն鲹佭㍕╙⺭䡗剨耏✳䐂峄僗浔催㞑氳

Ⱶ耇ն⺁┉亡ꪫ鲹◙免乢㞝冽留杼⽰㚲杼┘䎎㶩⚢䡗╙宿嬤㑌必鵲䡗㵒朅㗟氳滭㏾ն㍕塝僄

㞑耇㛫䷅꥘鲹熨宿嬤㑌必淋㵨⪭ꄆ亍榫⛼亍峄氳⸊乢ն㵗舚峄粠⹩顏䡝滭㏾氳╚金㍕碜ⴎ䦮⮇

䄭◇宿嬤䡝宿帷┕氳돡眷յ謬眷┚溍㜍氳䫙鉵յ♔⹖全舅择ꡖ氳碭㛚篪拨㵤璡ն╙▽ꡕ塛鲹熨舅

抆⸊㍕㵗舚氳䩣㲺漶⟊峄粠耇㛫Ꝛ休ꠑ✳榫㞝㎂  䢦炐榫◇姢◲⪴墼氳峄粠氳辑ꪫ寏僗ꚲ⟊

䥉腑ն 

               ㎂  峄㲓❇                      ㎂  榫◇姢◲⪴墼氳峄粠 
榫⛼⟊䥉腑氳ꄆ⩕碜ꚲCu僗䤻蘆⛼榫┘☢⺎♔⟊䥉姢◲⪴墼粠⩦⹨篱蘆⽰檫夽氳➈㲺

縡┦鲸僗ꡕ塛娤刌氳Ⱶ耇循峄粠╈䤕䥵浔ꄆ金氳⛼榫նꚲ┘☢⺎♔⟊䧏峄粠氳䍠䈲縡┦鲸顲

◀峄粠剩䋳氳Ⱶ耇⛙鲤䇗全僗䥊⼔䧗⭴ꚲ㰇循㵒돡眷⽰宿嬤朅㗟◲榟┘⮵䏆⿏氳⺎耇䓪几♜

䋯㡏䥵䑐ꚲ氳✳榫ꠋ겗ն 

循儗乄╈䡘♜㵨☮篸☳重擡뀐樋⶯㹢氳俋䥽◘䐼牻粬宿帷⽰蕔⪥攑㖢㶂㹢本权  ⺙宿帷┕

䷅꥘氳㲓ꡮ峄粠♔⹖☳㍑䷅⮵榫䄄ⷣ藜⹧氳峄粠⮵榫 FTIR ⽰ EDX 鲽车⮇冫氳再❇ն 

ꚲ㵒돡眷氳䏆⿏ 
鲋⸼榺僗夽└┊㓹꛷芸芯榫ꡕ娤寏乢⯆䡗氳寏乢逈榫⛼峄粠氳⟊䥉腑⛙㓹◇朅㗟⟊䥉

縓诿朆循䄖篺䋯㡏✳榫ꚲն抆縡鲤䇗全█僗ꚲ㵒돡眷鵲䡗┘⮵䏆⿏氳䥊⼔ն劯䩺 Marina Nikolaou

璡几氳乄昦㵒◇粬ꪝ돡돭돡泘䛗된熭氳屭姢돡全陱䎎漰ꁂꚲ鱳⮽  mg/L 休㶩⚢鵲䡗䏆⿏

縡㵒◇됛돡全陱䎎漰ꁂꚲ鱳⮽  mg/L 休㶩⚢鵲䡗䏆⿏ն鲹辑伺㞝冽돡眷Ꝛ僿倽꨽◇냖宆䈲氳

漰ꁂꚲ╯╈⺎耇⚢㵒됨յ缿յ羅⽰烖篺硍簊鵲䡗䩣㲺ն 
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㍑䷅⮵榫休䢦㰇循氳ꠋ겗 

㍑䷅⮵榫峄㏜✳榫氳峄粠休꧎金㵒峄粠氳免乢յ榫◇⟊䥉氳ꚲ⽰⪭☽僗㲺擻顏鲽车┽纳盘⯆

⺱休꧎金劯䩺㍑䷅⮵榫氳泘氳⮵榫⮇冫阻抛鲽车孾㲋ն 

FTIR ⺎♔陃⮷峄粠⽰峄篪╈✳榫氳篏簟氳免顏EDX ⺎♔鰇册㱮䡗⟊䥉腑╈䢦✳榫氳ꚲ璡氳⩕

碜⮇冫㍕塝䈒榫◇㍑䷅⮵榫⸊乢氳留杼ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

⣬环⺗⹩䩦篍㛚⮇⩞⩞䈲阞IRTracerTM-⽰⶝埠⹛㵤㑔ATR 

耇ꄈ荈丆X㵤篪蔿⩞⩞隮♙EDX- 

㎂  IRTracer-䄅յATR⺓                       ㎂   EDX- 

1.2 分析条件  
辑  FTIR氳孾㲋兣♭ 

逸糌 : IRTracer- 
+ATR(金刚石晶体) 

⮇鱂曎 :  cm- 

䣴䬞埠丘 :  

⮊餚⭹丘 : Happ-Genzel 

压孾 : DLATGS 

 

辑  EDX氳孾㲋兣♭ 

逸糌 : EDX- 

X㵤篪留꫉免 : Rh 

榾始/榾孲 :  kV (Al-U) / Auto 

 kV (C-Sc) / Auto 

妹㍴ : 洡狝 

⮇冫波䏧 :  mmφ 

帱嫧 : 端 

燠⮇休ꠑ :  熯 
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1.3 样品 
孾㲋陒劫佭⥽ꙩ돡篪鲹熨⶝┉氳篏簟⽰㵨篏簟篾䡗兠氳粠眷ն㎂ (a)-(d)佭循重擡뀐樋⶯㹢⽰

蕔⪥攑㖢㶂㹢ꃾ꥘氳峄粠⽰ꙩ돡篪ն㎂ (a)-(d)佭循㍑䷅⮵榫䄄ⷣ藜⹧氳峄粠ն 

 

(a)在马略卡岛的普拉亚德穆罗海滩采集  (b) 在马略卡岛的普拉亚德穆罗海滩采集 

(c)在马略卡岛的普拉亚德穆罗海滩采集     (d)在特塞尔岛珍珠 9 号海滩采集 

㎂  (a)-(d)循宿帷ꃾ꥘氳峄粠⽰ꙩ돡篪 

㎂  (a)-(d)循㍑䷅⮵榫䄄ⷣ藜⹧氳峄粠 

 

2. 结果与讨论 
. ATR 孾陒敯䒳 

FTIR 氳 ATR 亡嫏佭 Attenuated Total Reflection噪⹛㵤孾㲋亡嫏氳甏燢ն鵠鲋循陒劫辑ꪫ

孾㲋噪⹛㵤⩞篪⺎♔䐂⮽陒劫辑ꪫ氳⻹䷅⩞隮ն⩞氳狪鵁岑䈲╙⭓ μmն孾㲋氳䗯䎬㞝㎂ 7 䢦炐ն 
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㎂  ATR 孾㲋氳䗯䎬 

. FTIR ⽰ EDX 氳孾㲋篾冽 

㎂  孾㲋篾冽 

 

 

图 FTIR 的测定结果 
红外光谱 

EDX 的测定结果 
荧光 X 射线分布 

定性效果：聚乙烯、聚丙烯 

定性效果：聚乙烯、碳酸钙、硅酸盐 

定性效果：聚乙烯、碳酸钙、硅酸盐 

定性效果：聚乙烯 
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榺 FTIR 氳孾㲋篾冽⺎湳㎂ (a)-(d)佭♔纺光懹╙╚金䡗⮇氳擻顏⪭☽陒劫╈ⴎ⻡纺┮懹յ♔

⹖⛼╙塑⯘氳澠ꁂ꙯⽰漂ꁂ沩ն鵠鲋 EDX 氳㲋䓪⽰㲋ꄈ⮇冫辑伺㎂ (a)-(d)氳ꚲ⻡ꄈ鰏⛦㏰

㵸◇ . wt%淋┦媆僗ꚲ⟊䥉腑ն 

㎂ (a)-(d)✳榫▽纺光懹յ纺┮懹⽰纺ꀬ翿璡氳⺨熨纺⺭擻ն⺁㛚㎂ (a)氳ꚲ⻡ꄈ╙  wt%

㎂ (b)氳ꚲ⻡ꄈ╙  wt%㛢◇⪭☽陒劫⺎♔䫠孾佭僗ꚲ⟊䥉腑氳峄粠ն 

 孾㲋篾冽 
 

  

图 红外光谱 荧光 X 射线分布 

定性结果：聚酰胺、醋酸盐 

定性结果：聚乙烯、聚丙烯、聚酰胺 

定性效果：聚乙烯 

定性结果：聚酰胺 
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3. 结论 
循儗乄╈䡘♜⮇冫▽循宿帷┕䷅꥘氳宿嬤㑌必㖆乢峄粠⽰循㍑䷅⮵榫䄄ⷣ藜⹧氳峄粠ն☳

篾冽全洇峄粠氳免乢㛻ꄈ✳榫▽纺光懹յ纺┮懹⽰纺ꀬ翿ն鲹◙免乢ꄆꄈ鰇幩宰循宿╈佄◇

⮽鱳宿帷淋┦䏭㳋佄⛼╙宿嬤㑌必䷅꥘颯全ն 

FTIR ⺎♔㵒僗儬擻⽰鼨⮇端儬擻鲽车㲋䓪㍕塝⺎♔䒍鵮漶㲋峄粠氳╚金䡗⮇ն⺁㛚鵠鲋 EDX

藜䐂氳⩕碜⟔䕜⺎♔催陣篱㏐简炐峄粠氳攑䏣❇㞝佭⻖㰇循⟊䥉腑ն⮇冫䐭㖆乢璡氳宿嬤㑌必休

陴✳榫⺎鲽车鲆鵮孾㲋氳 FTIR ⽰ EDXն 
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✳榫篍㛚䥽傺侁䐭ꜳAIRsight陁♯䐭㖆乢 

摘 要：儗乄✳榫篍㛚䥽傺简䐭ꜳ AIRsight孾㲋▽┘⺱㶸㵑氳䐭㖆乢漶㲋▽⪭免顏ն循┘燰ⲁ劫

⿁氳䗯⬅┖◇⺱┉鰉擻⺐┕㱮䡗篍㛚孾㲋⽰䥽傺孾㲋ն劯䩺㛻鈼ꄇ注儬⽰篍㛚孾㲋榫⹖䥽傺孾㲋

榫擻ꜳ⹧䐂氳㎂⥽⺎♔孾ꄈ劫⿁Ꝛ䈲ն 

 
关键词：篍㛚䥽傺简䐭ꜳ 䐭㖆乢 免顏 劫⿁Ꝛ䈲 

 

媞孲⽰宿嬤氳䐭㖆乢娤刌循噪杷葶㍴⫂┘亇䣲㛻㵒榟擻鵲䡗氳䏆⿏初几䥵䒆ն鲤䇗全㵒宿嬤

鲽车▽沪盘隀刧⹖溿狓藜⹧▽┪槡䏭㛢㎁㳄氳䐭㖆乢⮇䄭䗯⬅⹖⪭☽熭㰣ꠋ겗ն 

䪷䷒舘朅㗟╈氳㖆乢倽꨽循碭㛚篪յ곽յꦞ╈♔⹖⹨⮽擻杼䰶䴚縡⹩䐂耗䍐滭潨╯⺵⹩䐂催

塑篱㵸䎬䡗䐭㖆乢┕鳮䐭㖆乢燢╙埠篒䐭㖆乢ն 

鵠浪䗯⬅┖陁刻䐭㖆乢氳걸泘ⴎ⻡鈸㴕㛚鈸յ孾ꄈ╄丘յ㶸㵑♔⹖ꈶ⮷免顏璡ն循鲹◙陁刻걸

泘╈ꈶ⮷免顏佭漶㲋◲榟䐭㖆乢全嶏氳╚金걸泘╯┉榺◇䐭㖆乢㶸㵑鵄䇗⬵㵸꧎金鴲䦫鴠䎎

氳⮇冫阻抛ն┘⺱㶸㵑氳䐭㖆乢⮇冫亡嫏㞝㎂  䢦炐ն简䐭䥽傺⩞隮嫏⺎孾㲋奃简䐭篍㛚⩞隮嫏催

㵸氳㶸㵑注奃懷⮇鉯妰注荈隮顏隮⮇冫嫏催甏⶝ն 

㎂   ┘⺱㶸㵑䐭㖆乢氳⮇冫亡嫏 

儗乄☮篸氳 AIRsight 篍㛚䥽傺简䐭ꜳ佭┉堑循篍㛚简䐭ꜳ⫂鼨塑⪍䥽傺篯♭氳噪亍简䐭ꜳն篍

㛚䥽傺简䐭ꜳ⺎♔循┘燰ⲁ劫⿁氳䗯⬅┖✳榫⺱┉⺐♙藜䐂劫⿁⺱┉⛤糌氳篍㛚⩞隮⽰䥽傺⩞

隮ն 

 

1. 实验部分 
1.1 仪器 

AIRsight 篍㛚䥽傺简䐭ꜳ 

 
㎂  IRXross䄅⽰ AIRsight⺓氳㛚鈸 
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1.2 分析条件  
辑  篍㛚⩞隮嫏孾㲋兣♭ 

阻抛  IRXrossAIRsight 
篍㛚⩞隮孾㲋  
⮇鱂曎  cm- 
䣴䬞埠丘  
⮊餚⭹丘 Happ-Genzel 
⩞㎕㛻㵸  μm 
压孾 TSL 

辑  䥽傺⩞隮嫏孾㲋兣♭ 
阻抛 IRXrossAIRsight 
䥽傺⩞隮孾㲋  
䣴䬞埠丘  
傃⩞休ꠑ .sec 
擻ꜳ  ⠙ 
忂⹠嫧Ꝛ  nm 
压孾 CCD 

1.3 样品 
姢╈氳䐭㖆乢鵠鲋 PTFE纺㍌姀光懹帱篣鲋帱淋䷅꥘循帱篣┕PTFE ☢循 cm- ꡭ鲤僗

篍㛚⻹䷅䐭㖆乢⺎波䫙䷅꥘循帱篣┕⮵榫鵁㵤嫏孾㲋ն㵨䷅꥘循帱篣┕氳䐭㖆乢䷒糌◇篍㛚䥽

傺简䐭ꜳ AIRSight 氳鰉擻⺐鲽车▽篍㛚孾㲋⹖䥽傺孾㲋ն✳榫篍㛚孾㲋⹖䥽傺孾㲋榫擻ꜳ䦁石氳

帱篣┕䐭㖆乢㎂⥽㞝㎂  䢦炐ն儗乄⪦孾㲋▽  ╄┘⺱㶸㵑氳䐭㖆乢(a)յ(b)յ(c)ն 

㎂  ✳榫擻ꜳ䦁石氳䐭㖆乢㎂⥽ 

 
  

①的放大图 ②的放大图 
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2. 结果与讨论 
. 侁䐭篍㛚⩞隮嫏㲋䓪⮇冫篾冽 

㎂  帱篣┕䐭㖆乢(a)氳篍㛚⩞隮 

䐭㖆乢(a)┚碭㛚篪拨㵤  㵸休⺵氳 PP纺┮懹僗眷⛎氳⩞隮նcm- ꡭ鲤氳㉽技佭帱

篣免乢 PTFE 氳⻹䷅◲榟氳ն 

. 侁䐭䥽傺⩞隮嫏㲋䓪⮇冫篾冽 

䥽傺简䐭ꜳ⺎♔孾陒篍㛚简䐭ꜳ端嫏孾陒氳䐭㵸劫⿁ն✳榫擻ꜳ䦁石氳䐭㖆乢(b)⹖(c)氳㎂⥽㞝

㎂  䢦炐孾㲋兣♭㞝辑  䢦炐孾䐂⮽氳䥽傺⩞隮㞝㎂  䢦炐ն䥽傺⩞隮嫏鵠浪循 nm 忂⹠

嫧Ꝛ┖鲽车孾㲋塝㚲䥽傺丆㵤䏭䍠豓抆⺎♔藜䐂餉㛫氳隮㼉䍠䈲⛙佭孾㲋⺎♔◲榟蔿⩞氳劫

⿁休⚢⹨⮽蔿⩞氳䏆⿏㵗舚㓹篪┕ⶍꥈ♔藜䐂荂㞑氳丘䩺ն䄖湳阵㛢⹨碭㛚篪拨㵤縏⴬氳䐭㖆

乢⚢循 nm 忂⹠嫧Ꝛ┖◲榟蔿⩞㍕塝儗乄循 nm 忂⹠嫧Ꝛ┖鲽车▽孾㲋ն循 nm 忂⹠

嫧Ꝛ鲽车孾㲋休┚循 nm 忂⹠嫧Ꝛ鲽车孾㲋休注奃nm 孾㲋僗催湿氳嫧丘葶㍴僗

⹨⮽蔿⩞䏆⿏㵸氳剩憠ն 

 
㎂  ✳榫擻ꜳ⹧䐂氳䐭㖆乢㎂⥽ 

㎂  帱篣┕䐭㖆乢(b)⹖(c)氳䥽傺⩞隮 

塝㚲豓儔剝嫱压碠篾冽⛙劯䩺䐂⮽氳䥽傺⩞隮⺎湳䐭㖆乢(b)╙ PE纺光懹䐭㖆乢(c)╙

- -微塑料(a) 

- -照射100小时紫外线后的PP（紫外线劣

化塑料数据库） 

Abs 

- -微塑料(b) 

- -微塑料(c) 

计数
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PS纺葋光懹ն 

. Ꝛ䈲孾ꄈ篾冽 

✳榫孾㲋氳䐭㖆乢㎂⥽☮篸 AIRSight 鯻♭ AMsolution 氳亍Ⱶ耇ⷊꝚ䈲孾ꄈⱵ耇նꙞ㵒㛻鈼

ꄇ注儬⽰篍㛚孾㲋⹖䥽傺孾㲋榫擻ꜳ䐂⮽氳劫⿁㎂⥽⺎♔阻糌颯憠⽰篳憠孾ꄈꝚ䈲ն䳩⛼槡ꪫ

㞝㎂  䢦炐ն✳榫儗Ⱶ耇┘☢⺎♔藜䐂䐭㖆乢氳免顏⟔䕜鲸⺎♔藜䐂㶸㵑⟔䕜ն儗乄孾㲋氳䐭

㖆乢(a)յ(b)յ(c)氳Ꝛ䏧⮇⮷╙ μmյμmյμmն 

㎂  Ꝛ䈲孾ꄈⱵ耇氳䳩⛼槡ꪫ 

 
3. 结论 

儗乄✳榫篍㛚䥽傺简䐭ꜳ AIRsight孾㲋▽┘⺱㶸㵑氳䐭㖆乢漶㲋▽⪭免顏ն✳榫简䐭篍㛚

⩞隮嫏⺎♔孾㲋僄㵸 μm 氳䐭㵸䐭㖆乢鰑♔简䐭䥽傺⩞隮嫏鲸⺎♔孾㲋简䐭篍㛚⩞隮嫏ꥈ♔

孾㲋氳 μm ♔┖氳䐭㵸劫⿁ն塝㛚Ꙟ㵒鲹◙孾㲋篾冽✳榫Ꝛ䈲孾ꄈⱵ耇┘☢⺎♔漶㲋䐭㖆

乢氳免顏鲸⺎♔藜䐂㶸㵑⟔䕜ն 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

测长功能 

显示项目设置 重叠 
增加/编辑线 删除 

长度(μm) 注释 

打印 取消 
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Py-Screener硍簊孾㲋䐭㖆乢╈黨葋◅榻ꁂꀪ⹖巑眷ꡢ措⯘ 

摘 要：儗乄⮵榫㹢孅 Py-Screener 硍簊䋧环▽䐭㖆乢╈氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘氳⮇冫亡嫏ն

注鰏◇⚩簊氳压孾亡嫏院嫏燢劫⺵波䫙┕儬孾㲋端꧎✳榫僗儬巖⯘朅㗟⹘㞑耇䒍鵮瓇刧⭴

䐭㖆乢╈氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘甏⶝䒍䪇ն 

 

关键词：Py-Screener   GCMS   䐭㖆乢   黨葋◅榻ꁂꀪ    巑眷ꡢ边⯘ 

  

䐭㖆乢⛼╙宿嬤╈┉熨亍㑔氳娤刌擻塜⹨⮽飉全飉㛢氳⪩嫱ն䐭㖆乢循噪杷㛢╄宿㓊㏰僗压⭴

劯䩺⪭全嶏⮇╙⸊榟䐭㖆乢⽰埠榟䐭㖆乢ն⸊榟䐭㖆乢榺几䄄波䫙⯆鵲䢦䐂浪鈷◇仼浪榟孨榫⿁

╈埠榟䐭㖆乢榺㛻㐉㖆乢⯆⿁Ꝛ僿곽⴬յ瀃䩣⽰⩞鉯䎬䡗ն㖆乢舅骱⻡僗㛢熨僗儬塑⯘㞝黨葋

◅榻ꁂꀪյ巑眷ꡢ边⯘璡┘亇⺸朅㗟╈ꄂ䷒娤刌宿嬤朅㗟ն䐭㖆乢㍕⪭睧䏧㵸յ奃辑ꪫ燠㛻璡

擻⴬䓪顏鲸⺎⻹ꡭ僗儬娤刌擻┉份⽰娤刌擻注鷕➘耇纺꥘䡗┉╄僗儬娤刌杷⛮⫋塑┕㱚⺎

♔循姢⛮朅㗟╈舅榺崅蔷㱚䏭㳋佄逈宰崅榟擻䢦⻹괐䫙浔㵸돡⺧宰崅榟擻㛻돡䩔괐㵸돡几

⽰뙣⺧㛻氳돡循⛮⫂燠㰇宿嬤氳榟䒳硍簊⚢逈滭㏾几眷循㳫꥘氳⛼榫┖⚢碶燠㛻ꄈ氳䐭㖆乢

循⛮⫂◲榟ꥈ♔것阞氳⷇㲺ն⯥渤䓪氳溿狓䐭㖆乢╈僗儬娤刌擻㵒儔全朅㗟⟊䥉ꪝ浪䑒金ն 

儗乄ꃾ榫㹢孅Py-Screener硍簊ⷊPY懷週鉯鲽劫篾⺭GCMS妰顏纭榫♙㵒宿嬤朅㗟ꄅ䐭㖆乢╈

氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘鲽车▽压孾ն院亡嫏劫⿁┘꧎金⢢⯥㚲杼波䫙燢劫┕儬⮇冫㶩耇䐂

⮽篾冽⺎♔甏⶝䒍䪇氳压孾䐭㖆乢╈氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘ն 

  

1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QP NX 妰注荈隮-顏隮纭榫♙ 

PY-D 㛢Ⱶ耇懷週鉯鲽劫䅠  ⛤ AS-E 舅ⲁ鲽劫 

1.2 分析条件  
PY 懷週鉯兣♭ 

慀峪爊䈌˳_˳/min_˳_˳/min_˳( min) 

GCMS 兣♭ 

荈隮刼: SH-Rxi-HT m×. mm×. μm 

刼峪爊䈌˳_˳/min_˳ ( min) 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

孲鵮盘⯆亡䌋䔩篪鵮䈲亡䌋 

篪鵮䈲. cm/sec  

鲽劫亡䌋⮇孲鲽劫 

⮇孲奃  

熊查⴬亡䌋EI 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+. kV 

ꃾ꥘嘗䌋FASST熊查⟔䕜鈷辑  
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2．样品制备 
䧝拨Py-Screener⮇冫硍簊氳金姳㵒劫⿁鲽车⯆抛ն燢⹧篑. mg 氳劫⿁◇Eco-劫⿁兵╈

塑㵽ꄈ溍葏厚釙沲劫⿁波䫙┕儬孾㲋ն 

     
         ⮊⹧鴠ꄈ劫⿁                 ䷒⪍劫⿁兵╈燢ꄆ               塑⪍溍葏厚 

 
3．结果与讨论 
3.1 目标组分标准溶液谱图 

黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘氳 TIC ㎂⮇⮷鈷㎂ յ㎂ ⴬⺭擻注⪩⟔䕜鈷辑 顏ꄈ荈隮㎂㞝

㎂  䢦炐ն 

 
㎂  黨葋◅榻ꁂꀪ氳 TIC ㎂ mg/kg 

 
㎂   ERM-EC 巑眷ꡢ边⯘剝固⿁氳 TIC ㎂ 

辑  黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘氳篯⮇⟔䕜 

No. ╈乄⺳燢 葏乄籔⫞ 
⟊槴休ꠑ 

(min) 

㲋ꄈ熊查 

m/z 

㲋䓪熊查 

m/z 

 黨葋◅榻ꁂ◅䋳┊ꀪ DIBP . . . 

 黨葋◅榻ꁂ◅┊ꀪ DBP . . . 

 黨葋◅榻ꁂ葋㓹┊ꀪ BBP . . . 

 黨葋◅榻ꁂ◅䄕ꀪ DEHP . . . 

 黨葋◅榻ꁂ◅鰨ꀪ DNOP . . . 
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 黨葋◅榻ꁂ◅䋳㚗ꀪ DINP . . - 

 黨葋◅榻ꁂ◅䋳氣ꀪ DIDP . . - 

 ,,,-㍌巑◅葋ꂊ Tetra-BDE(BDE-) . . . 

 ,,,,-◑巑◅葋ꂊ Penta-BDE(BDE-) . . . 

 ,,,,-◑巑◅葋ꂊ Penta-BDE(BDE-) . . . 

 ,,,,,-⪠巑◅葋ꂊ Hexa-BDE(BDE-) . . . 

 ,,,,,-⪠巑◅葋ꂊ Hexa-BDE(BDE-) . . . 

 ,,,,,,-┍巑◅葋ꂊ Hepta-BDE(BDE-) . . . 

 
,,,,,,,-⪚巑◅葋ꂊ+ 

,,,,,,,-⪚巑◅葋ꂊ 
Octa-BDE(BDE-+) . . . 

 奥巑纭葋 Deca-BB(BB-) . . . 

 奥巑◅葋ꂊ Deca-BDE(BDE-) . . . 

 

 
DIBP                           DBP                          BBP 

 
DEHP                           DNOP                         DINP 

 
DIDP                    Tetra-BDE(BDE-)               Penta-BDE(BDE-) 

4.02e5Q 223.00 (+)

R1 34.14% (100.84)
RT=4.643

RT
4.4 4.6 4.8 5.0

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5

4.0e5

3.46e5Q 223.00 (+)

R1 89.66% (99.98)
RT=5.149

RT
4.8 5.0 5.2 5.4

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5

1.00e6Q 206.00 (+)

R1 203.04% (94.75)

RT=6.842

RT
6.6 6.8 7.0 7.2

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

2.0e6

5.56e5Q 279.00 (+)

R1 337.77% (101.25)

RT=7.738

RT
7.4 7.6 7.8 8.0

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

2.0e6

8.16e5Q 279.00 (+)

R1 16.04% (106.03)
RT=8.408

RT
8.2 8.4 8.6

0.0e0

2.0e5

4.0e5

6.0e5

8.0e5

1.34e5Q 293.00 (+)

RT=8.762

RT
7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0

0.0e0

2.5e4

5.0e4

7.5e4

1.0e5

1.3e5

7.96e4Q 307.00 (+)

RT=9.181

RT
8.0 8.5 9.0 9.5 10.0

0.0e0

2.0e4

4.0e4

6.0e4

2.78e5Q 325.80 (+)

R1 64.06% (107.74)
RT=7.457

RT
7.2 7.4 7.6 7.8

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.45e5Q 403.80 (+)

R1 55.22% (107.43)

RT=8.214

RT=8.425

RT
8.0 8.2 8.4

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5
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Penta-BDE(BDE-)            Hexa-BDE(BDE-)            Hexa-BDE(BDE-) 

 
Hepta-BDE(BDE-)          Octa-BDE(BDE-+)           Deca-BB(BB-) 

 
Deca-BDE(BDE-) 

㎂   黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘顏ꄈ荈隮㎂ 

3.2 残留测试 
╙縓㴕♙⮇冫냖宆䈲劫⺵氳墧槴䗯⬅鲽 mg/kg剝固劫⿁⺵䫙浔㵒狝兵鲽车⮇冫墧

槴孾陒篾冽鈷辑ն 
辑  墧槴孾陒篾冽⶝⛤mg/kg 

No. 葏乄籔⫞ 墧槴ꄈ 墧槴曎% 

 DIBP . 0.15 

 DBP N.D N.D 

 BBP N.D N.D 

 DEHP . 0.16 

 DNOP N.D N.D 

 DINP N.D N.D 

 DIDP N.D N.D 

 Tetra-BDE(BDE-) N.D N.D 

 Penta-BDE(BDE-) N.D N.D 

 Penta-BDE(BDE-) N.D N.D 

 Hexa-BDE(BDE-) N.D N.D 

3.45e5Q 403.80 (+)

R1 36.28% (103.9)

RT=8.214

RT=8.425

RT
8.2 8.4 8.6 8.8

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5

4.00e4Q 483.60 (+)

R1 72.81% (109.26)

RT=9.014

RT=9.307

RT
8.8 9.0 9.2

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

4.0e4

4.00e4Q 483.60 (+)

R1 52.46% (109.39)
RT=9.307

RT=9.396

RT
9.0 9.2 9.4 9.6

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

4.0e4

6.76e4Q 561.60 (+)

R1 55.34% (110.26)
RT=10.103

RT
9.8 10.0 10.2 10.4

0.0e0

2.0e4

4.0e4

6.0e4

3.24e4Q 641.50 (+)

R1 73.14% (100.78)
RT=11.008

RT=11.191

RT
10.8 11.0 11.2

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

7.35e4Q 783.30 (+)

R1 77.61% (101.81)
RT=12.988

RT
12.8 13.0 13.2

0.0e0

2.0e4

4.0e4

6.0e4

1.21e5Q 799.30 (+)

R1 26.88% (134.43)
RT=14.577

RT
14.4 14.6 14.8

0.0e0

2.5e4

5.0e4

7.5e4

1.0e5

1.3e5
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 Hexa-BDE(BDE-) N.D N.D 

 Hepta-BDE(BDE-) N.D N.D 

 Octa-BDE(BDE-+) N.D N.D 

 Deca-BB(BB-) N.D N.D 

 Deca-BDE(BDE-) N.D N.D 

嫱N.D 辑炐儔压孾⮽㼉 

3.3 样品测试 
㵒宿嬤朅㗟╈氳熨䐭㖆乢鲽车孾陒孾陒隮㎂鈷㎂ն 

 
㎂   劫⿁荈隮㎂랫荈劫⿁ 睖荈劫⿁ 衹荈劫⿁  

辑  孾陒篾冽⶝⛤mg/kg 

No. 葏乄籔⫞ 劫⿁ 1 劫⿁ 2 劫⿁ 3 

 DIBP 14.25 17.28 4.7 

 DBP 44.33 148.50 21.62 

 BBP N.D N.D N.D 

 DEHP 124.59 86.66 51.13 

 DNOP N.D N.D N.D 

 DINP N.D N.D 23.60 

 DIDP N.D N.D N.D 

 Tetra-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Penta-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Penta-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Hexa-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Hexa-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Hepta-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

 Octa-BDE(BDE-+) N.D N.D N.D 

 Deca-BB(BB-) N.D N.D N.D 

 Deca-BDE(BDE-) N.D N.D N.D 

嫱N.D 辑炐儔压孾⮽㼉 

 

  

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

(x10,000,000)
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4．结论 
儗亡嫏ꃾ榫㹢孅 Py-Screener 㵒宿嬤朅㗟╈  熨䐭㖆乢╈氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘鲽车压

孾ն院亡嫏劫⿁┘꧎金⢢⯥㚲杼波䫙燢劫┕儬⮇冫㶩耇䐂⮽篾冽⺎♔甏⶝䒍䪇氳压孾䐭㖆乢╈

氳黨葋◅榻ꁂꀪ⽰巑眷ꡢ边⯘ն 

 

 

 

 

 

 

  



 

251 
 

PY-GCMS⹖GC-MS/MS瓇刧䐭㖆乢╈氳⪯㑔僗儬娤刌擻 

摘 要：䐭㖆乢⫂鼨⹖辑ꪫ⻡僗㛢熨僗夽僗㲺⴬⺭擻❇㞝㛢姚纭葋PCBsյ㛢巑纭葋PBBsյ

㛢朅菑憯PAHsյ黨葋◅榻ꁂ耏PAEs⹖僗儬姚⫡蕇OCPs璡鲹◙⴬⺭擻⺎♔逈宿嬤榟擻

石⪍淋鵠鲋괐擻ꛔ㳫꥘鲽⪍几⛮ն儗溿狓✳榫┮ꀨ㵒䐭㖆乢劫⿁鲽车巖鉯㵒◇┘⺎巖鼨⮇劫⿁

✳榫 PY-GCMS 瓇刧⪭╈⪯㑔僗儬娤刌擻㵒◇⺎巖鼨⮇劫⿁✳榫 GC-MS/MS 瓇刧⪭╈⪯㑔僗儬

娤刌擻ն亡嫏甏⶝냖䷞⺎♔䒍鵮㵒䐭㖆乢╈⪯㑔僗儬娤刌擻鲽车㲋䓪瓇刧ն 

 

关键词：懷週鉯♙  妰注荈隮顏隮纭榫♙  䐭㖆乢  僗儬娤刌擻 

 
溿狓阾伺睧䏧㵸◇mm氳䐭㖆乢循宿嬤╈俋鷥㰇循┦榺◇⪭睧䏧㵸յ⺎逈宰崅ⲁ擻յ顄眷յ

돡眷յ宿뙣⽰》□ⲁ擻璡宿嬤榟擻石괐淋꣮괐擻ꛔ鱻燰ն榟擻石⪍䐭㖆乢氳⷇㲺ⴎ䦮㵒榟擻⛮舅骱

氳⷇㲺⽰㵒괐擻ꛔ⷇㲺舅骱⷇㲺╚金佭┚◘舚墅䷞䈒僗⪩氳榟杼䏆⿏䏆⿏榟墼⽰╄⛮榟Ꝛյ⬵

䍐鴠䈒䓪յ⫂鼨耫䩣⚮⽰僀创괐擻䏆⿏蛈⪴石⪍璡ն 

䐭㖆乢╈氳僗夽僗㲺擻顏╚金全舅㖆乢⯆⿁榟◲鲋爊╈䌖⪍氳塑⯘⹖辑ꪫ⻹ꡭ氳僗儬娤刌擻ն 

╙▽✳㖆乢僗┉㲋氳攑墥擻杼䓪顏循榟◲鲋爊╈浪塑⪍┉◙塑⯘յ㞝㘍㖆⯘յꡢ边⯘璡ն

⪭╈䏭㛢塑⯘僗夽䓪䡝佭⫂⮇蛋䇕瓷擻╯┉㞝PCBsյPAEsյPBDEs璡ն鲹◙塑⯘淋┘┚纺

⺭擻⮇查篾⺭㍕塝꣮浔休ꠑ氳䫠燰鲹◙擻顏䏭⺎耇☳䐭㖆乢╈ꄂ䷒⭴全㵒朅㗟⽰榟擻鵲䡗

⷇㲺ն 

塝㛚溿狓阾伺朅㗟╈氳䐭㖆乢耇┚橋姢䓪僗儬娤刌擻篾⺭浪鈷氳橋姢䓪僗儬娤刌擻ⴎ䦮

僗儬⫡蕇յPCBsյPBDEs⽰PAHs璡ն淋┦橋姢䓪僗儬娤刌擻佄ꄂ䷒◇姢⛮յ㎻㚍⹖婡燠擻╈꣮

괐擻ꛔ㳫꥘㵒几⛮鵲䡗⚮㲺ն 

䐭㖆乢劫⿁⛮燠㵸䓪敯䄑䋳㛻┘➘◇瞿漶燢ꄈ淋鲽车㛄儷氳劫⿁⯥㚲杼䄄⛼ն儗溿狓✳榫

懷週鉯-妰顏纭榫PY-GCMS⽰妰注荈隮-└ꄆ㍌冓儼顏隮♙GC-MS/MS⮇⮷瓇刧┘巖◇僗儬陒

⯘⽰巖◇僗儬陒⯘䐭㖆乢劫⿁╈ꄆ憠⪩嫱氳㛢姚纭葋PCBs⽰㛢朅菑憯PAHs┼眷⴬⺭擻ն亡

嫏甏⶝냖䷞⺎♔䒍鵮㵒䐭㖆乢╈⪯㑔僗儬娤刌擻鲽车㲋䓪瓇刧ն 

 
1．实验部分 
1.1 仪器 
GCMS-QPNX 妰顏纭榫♙ 

GCMS-TQ NX 妰注荈隮-└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ 

PY-D 懷週鉯♙ 
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1.2 分析条件  
.. 懷週鉯♙兣♭ 

週鉯嘗䌋: single shot 

週鉯峪䈲˳ 

週鉯休ꠑ.min 

Interface 峪䈲˳ 

.. ⮇冫♙兣♭ 

荈隮刼: DB-MS Ultra Inertm×.mm×

.μm 

刼峪爊䈌˳(min)_˳/min_˳ 

_˳/min_˳(min) 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

鰉妰盘⯆亡䌋䔩㲋孲ꄈ 

荈隮刼孲ꄈ.mL/min 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫/⮇孲鲽劫 

熊查⴬亡䌋EI 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

压孾榾始隀隍榾始+.kV 

ꃾ꥘嘗䌋MRM/SIM熊查⟔䕜鈷辑  

抛嫱PY-GCMS┚GC-MS/MS⮇冫兣♭╈PY-GCMSꃾ榫⮇孲鲽劫嘗䌋⮇孲奃╙GC-MS/MSꃾ榫┘

⮇孲鲽劫嘗䌋⪭⛸⮇冫亡嫏⹇丘㏰㱮噪注⺱ն 

 

2．样品前处理 
㲓뀰䢦榫䐭㖆乢劫⿁榺⺭⛼榫䢓䬠❠劫⿁篺裂嬲յ宰鴲⺵䇕适抛榫✳榫篍㛚简䐭ꜳ⮮亇漶

阡╙䐭㖆乢劫⿁ն⮊⹧篑mm⛮燠劫⿁◇mL┮ꀨ╈飃技巖鉯min巖鉯尔鲋.μm僗儬帱腑䏨

GC-MS/MS⮇冫㵒◇┘巖◇┮ꀨ氳劫⿁㵨劫⿁✳榫飃篚姢裂嬲⺵䇕适抛榫⮊⹧篑.mg劫⿁✳

榫PY-GCMS⮇冫ն 

 
3．结果与讨论 
3.1 目标组分标准溶液谱图 

儗溿狓鴲䦫 28 熨 PCBs ⽰ 16 熨 PAHs ╙泘剝篯⮇✳榫 DB-5MS Ultra Inert 荈隮刼⺎♔㵒泘

剝篯⮇㲓朆荂㞑⮇熊┦荈隮㼉㑔荂㞑└熨泘剝篯⮇ TIC ㎂㞝┖ 

 
㎂    熨 PCBs ⽰  熨 PAHs 䔅熊查孲㎂ μg/L 
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辑  ⺨篯⮇♙⹇丘⟔䕜 

No. ⴬⺭擻 ⟊槴休ꠑ 
GC-MS/MS 熊查㵒⟔䕜 GCMS 熊查⟔䕜 

泘剝熊查 CE ⹇縓熊查 CE 泘剝熊查 ⹇縓熊查 

 Naphthalene . .>.  .>.  . . 

 Acenaphthylene . .>.  .>.  . . 

 Acenaphthene . .>.  .>.  . . 

 Fluorene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Phenanthrene . .>.  .>.  . . 

 Anthracene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Fluoranthene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Pyrene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Benz(a)anthracene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Chrysene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Benzo(b)fluoranthene . .>.  .>.  . . 

 Benzo(k)fluoranthene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Benzo(a)pyrene . .>.  .>.  . . 

 PCB . .>.  .>.  . . 

 Indeno(,,-cd)pyrene . .>.  .>.  . . 

 Dibenzo(a,h)anthracene . .>.  .>.  . . 

 Benzo(g,h,i)perylene . .>.  .>.  . . 
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3.2 微塑料样品筛查结果 
鴲⹧♷䐭㖆乢劫⿁⹇拨⯥乄䢦鳮亡嫏✳榫┮ꀨ巖鉯⪭╈僗♷劫⿁儔耇巖◇┮ꀨ✳榫

PY-GCMS㵒♷劫⿁鲽车瓇刧ն篾冽辑伺♷劫⿁╈PCBs眷⴬⺭擻㏰儔压⭴յ┼♷劫⿁㏰压⭴

Phenanthrene虜┉♷劫⿁压⭴Acenaphthene菻ն 

✳榫GC-MS/MS㵒♷⺎巖◇┮ꀨ劫⿁鲽车瓇刧篾冽辑伺PCBs眷⴬⺭擻㏰儔压⭴┉♷劫

⿁压⭴ⴎ䦮naphthalene蚵յfluorene菓璡熨PAHs┉♷压⭴benzo(a)anthracene葋

淋a蠤⽰chryseneᮡ┼熨PAHsն 

 
㎂  PY-GCMS⮇冫䐭㖆乢劫⿁䔅熊查孲㎂ 

 
㎂  GC-MS/MS⮇冫䐭㖆乢劫⿁䔅熊查孲㎂ 

 

4．结论 
儗溿狓✳榫 PY-GCMS ⹖ GC-MS/MS 㵒䐭㖆乢劫⿁╈⪯㑔僗儬娤刌擻鲽车⮇冫鴲䦫 PCBs ⽰

PAHs ╙泘剝篯⮇ն㵒◇┘巖◇┮ꀨ氳䐭㖆乢劫⿁✳榫 PY-GCMS 㵨䐭㖆乢週鉯㵗⪍ GCMS 鲽车

⮇冫㵒◇⺎巖◇┮ꀨ氳䐭㖆乢劫⿁✳榫 GC-MS/MS 㵒䐭㖆乢劫⿁巖鉯尔鲽车⮇冫նGC-MS/MS

┚ PY-GCMS 篾⺭瓇刧䐭㖆乢╈⪯㑔僗儬娤刌擻亡嫏甏⶝䒍鵉⯥㚲杼甏⶝⺎♔榫◇䐭㖆乢╈

⪯㑔僗儬娤刌擻䒍鵮㲋䓪瓇刧ն 
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Py-GCMS 法测定海洋微塑料中抗氧化剂和紫外线稳定剂 
摘 要：儗乄ꃾ榫㹢孅 Py-GCMS 䋧环▽宿嬤䐭㖆乢╈  熨䤻姍⴬⯘⽰  熨碭㛚篪牔㲋⯘氳瓇刧亡

嫏ꃾ榫  mg/kg ㍾⛮剝固⿁䋧环⶝憠劆固傪篪淋㵨  mg/kg 剝固⿁ꄆ㛄⮇冫  埠⺨篯

⮇㼉ꪫ燠 RSD ㏰㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն瓇刧⮇冫㲓ꡮ宿嬤䐭㖆乢劫⿁鼨⮇碭㛚篪牔㲋⯘僗压

⭴ն 

 

关键词：懷週鉯 宿嬤䐭㖆乢 䤻姍⴬⯘ 碭㛚篪牔㲋⯘ 

 

䐭㖆乢佭䧗睧䏧㵸◇ mm氳㖆乢⪭⛼╙宿嬤朅㗟╈┉眷亍㑔娤刌擻塜⹨⮽飉全飉㛢氳⪩

嫱ն宿嬤╈䐭㖆乢╚金全嶏◇ꡖ⩞յ곽宫⽰宿孲璡⛼榫┖氳宿┕㖆乢㑌必氳⮇鉯⪭┘⛙⚢䏆⿏謬

眷榟擻氳⩞⺭⛼榫鲸⚢䏆⿏┉◙宿嬤榟擻氳◲ⷎꄈ⽰竴墼耇ⱱն塝㛚㖆乢╈氳僗夽塑⯘㞝

㖆⴬⯘յꡢ边⯘յ䤻姍⴬⯘յ碭㛚篪牔㲋⯘璡█⚢㵒宿嬤榟擻◲榟㛄⺭㛄⪪䐭㖆乢⹖⪭塑⯘循

榟擻⛮⫂㳫꥘淋鲽┉塠꣮괐擻ꛔ⚩鵉☳縡㵒宿嬤榟擻氳榟㰇⹖几眷⢹䉔鵲䡗┽ꄆ㣛羈ն 

塑⯘╈葋淋└少眷碭㛚篪牔㲋⯘⽰几䄄⺭䡗氳ꀂ眷䤻姍⴬⯘佭✳榫鰏╙䇯嫚氳┼眷塑⯘

㞝UVյUVյUV璡碭㛚篪牔㲋⯘⽰◅┊㓹紦㓹榻葋璡䤻姍⴬⯘ն 

儗乄⮵榫㹢孅Py-GCMS硍簊䋧环▽熨碭㛚篪牔㲋⯘⽰熨䤻姍⴬⯘氳懷週鉯妰注荈隮顏隮孾㲋

亡嫏ն 
 
1．实验部分 
1.1 仪器 
妰注荈隮-顏隮纭榫♙GCMS-QP2020 NX 

週鉯PY-D 

1.2 分析条件 
懷週鉯兣♭ 

慀峪爊䈌200˳_20˳/min_340˳2min 

GCMS兣♭ 

荈隮刼Rtx-1HT(15 m×0.25 mm×0.1 μm)   

刼峪爊䈌80˳_20˳/min_300˳(5 min) 

鰉妰盘⯆嘗䌋䔩篪鵮䈲 

篪鵮䈲52.1 cm/sec 

鲽劫亡䌋⮇孲鲽劫 

⮇孲奃50:1 

熊查嶏峪䈲230˳ 

压孾榾始隀隍榾始+0.1 kV 

ꃾ꥘亡䌋SCAN/SIM 熊查⟔䕜鈷辑1 

1.3 样品及固体标准品制备 
㍾⛮剝固⿁⯆抛鿥⯆狝氫纺澠ꁂꀪ巖尔宆䈲╙  mg/mLն鿥⯆䤻姍⴬⯘⽰碭㛚篪岝⺭剝
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固巖尔宆䈲╙  mg/Lն㵨┕鳮┼熨巖尔 : 岝⺭㏰ⴇ䐂⮽  mg/kg 氳纺澠ꁂꀪ㓹顏剝固

⿁ն固漶燰⹧  μL 㓹顏剝固⿁舘 Eco 兵╈巖⯘䨅⹠㖵逸㵽ꄈ溍葏厚⺵┕儬⮇冫剝固⿁顏

ꄈ╙ . mgն 

劫⿁⯆抛燢⹧ .~. mg 劫⿁舘 Eco 兵╈㖵逸㵽ꄈ溍葏厚⺵┕儬⮇冫ն 

 

2. 结果讨论 
2.1 标准品色谱图及化合物信息 

⮇冫.荣⯆抛氳 mg/kg氳熨⴬⺭擻纺澠ꁂꀪ㓹顏剝固⿁䐂⮽䔅熊查孲㎂鈷㎂顏ꄈ荈

隮㎂㞝㎂䢦炐⴬⺭擻⟔䕜鈷辑ն 

 
㎂   熨䤻姍⴬⯘⽰熨碭㛚篪牔㲋⯘䔅熊查孲㎂ 

辑    熨䤻姍⴬⯘⽰  熨碭㛚篪牔㲋⯘⴬⺭擻⟔䕜  

No. ⴬⺭擻⺳燢 甏燢 塑⯘眷㑔 CAS ⺙ ⟊槴休ꠑ 㲋ꄈ ⹇縓 

 ,-◅⹤┊㓹㵒榻ꀂ BHT 䤻姍⴬⯘ -- .  , 
 ,-◅⹤┊㓹葋ꀂ ,-DTBP 䤻姍⴬⯘ -- .  , 
 -(-紦㓹-,-◅⹤┊㓹葋㓹)-葋淋└少 UV  碭㛚篪牔㲋⯘ -- .  , 
 -(-紦㓹--⹤┊㓹--榻㓹葋㓹)--姚葋淋└少 UV  碭㛚篪牔㲋⯘ -- .  , 
 --紦㓹-,-◅攑䡏㓹葋㓹葋淋└少 UV  碭㛚篪牔㲋⯘ -- .  , 
 -(-紦㓹-,-◅⹤┊㓹葋㓹)--姚创葋淋└少 UV  碭㛚篪牔㲋⯘ -- .  , 
 -紦㓹--塜鰨姍㓹◅葋榻ꀨ UV  碭㛚篪牔㲋⯘ -- .  , 
 β-(-紦㓹-,-◅⹤┊㓹葋㓹)┮ꁂ塜奥⪚ꀪ Irganox  䤻姍⴬⯘ -- .  , 

 

 
BHT                       ,-DTBP                   UV 

2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x1,000,000)

81
2 3

4

5
6

7

9.86e4Q 205.00 (+)

1.50 1.75 2.00 2.25
0.0e0

5.0e4

1.0e5

2.71e5Q 191.00 (+)

1.75 2.00 2.25 2.50
0.0e0

1.0e5

2.0e5

1.81e5Q 308.00 (+)

7.00 7.25 7.50 7.75
0.0e0

1.0e5

2.0e5
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        UV                     UV                     UV 

 
UV                 Irganox  

㎂   泘剝篯⮇顏ꄈ荈隮㎂宆䈲╙  mg/kg 

2.2 重复性结果 
㵨 mg/kg剝固⿁ꄆ㛄⮇冫埠縓㴕♙ꄆ㛄䓪熨⴬⺭擻㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑㏰㵸◇

%⛮篾冽鈷辑ն 
辑   ꄆ㛄䓪㲓뀰篾冽n= 

No. ⴬⺭擻⺳燢 
㼉ꪫ燠 RSD

% 1 2 3 4 5 6 

1 BHT       .  
2 ,-DTBP       .  
3 UV       .  
4 UV       .  
5 UV       .  
6 UV       . 
7 UV       . 
8 Irganox        . 

2.3 实际样品测试及加标回收率结果 
䧝拨 . 氳劫⿁⯆抛亡嫏⮇冫切ꃾ꥘⮽氳宿嬤䐭㖆乢劫⿁⪭╈僗┼熨碭㛚篪牔㲋⯘压⭴

顏ꄈ荈隮㎂㞝㎂  䢦炐宆䈲㞝辑  䢦炐ն 

4.65e4Q 300.00 (+)

7.25 7.50 7.75 8.00
0.0e0

2.0e4

4.0e4

2.42e5Q 322.00 (+)

7.75 8.00 8.25
0.0e0

1.0e5

2.0e5

1.29e5Q 342.00 (+)

8.0 8.5
0.0e0

5.0e4

1.0e5

7.84e4Q 213.00 (+)

8.00 8.25 8.50 8.75
0.0e0

2.5e4

5.0e4

7.5e4

1.32e5Q 219.00 (+)

11.0
0.0e0

5.0e4

1.0e5
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UV                                     UV 

㎂  㲓ꡮ劫⿁╈压⭴⴬⺭擻荈隮㎂ 

 

辑  劫⿁孾㲋篾冽 

No. ⴬⺭擻 劫⿁宆䈲(mg/kg) 
1 BHT N.D. 
2 ,-DTBP N.D. 
3 UV  N.D. 
4 UV  N.D. 
5 UV  N.D. 
6 UV  . 
7 UV  . 
8 Irganox  N.D. 

嫱N.D.辑炐儔压⭴ն 

 

3．结论 
儗乄ꃾ榫㹢孅懷週鉯+GCMS 䋧环▽宿嬤䐭㖆乢╈  熨䤻姍⴬⯘⽰  熨碭㛚篪牔㲋⯘氳瓇刧亡

嫏ꃾ榫  mg/kg ㍾⛮剝固⿁䋧环⶝憠劆固傪篪淋㵨  mg/kg 剝固⿁ꄆ㛄鲽劫  埠⺨篯

⮇㼉ꪫ燠 RSD ㏰㵸◇ %ꄆ㛄䓪荂㞑ն瓇刧⮇冫㲓ꡮ宿嬤䐭㖆乢劫⿁鼨⮇碭㛚篪牔㲋⯘僗压

⭴ն 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.40e3Q 342.00 (+)

7.75 8.00 8.25 8.50

0.0e0

1.0e3

2.0e3

3.0e3

4.0e3

5.72e3Q 213.00 (+)

8.0 8.2 8.4 8.6 8.8

0.0e0

2.0e3

4.0e3

6.0e3

8.0e3
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附录 1 重点管控新污染物清单（2023 年版） 
籁⺙ 亍娤刌擻⺳燢 CAS ⺙ ╚金朅㗟곽ꢣ留盘䫣亨 

┉ 
噪姀鰨㓹瀦ꁂ⹖⪭沩眷⽰噪姀

鰨㓹瀦ꀬ姀(PFOS 眷) 

❇㞝 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

. 焔塛榟◲ն 

. 焔塛塑䄄✳榫 (♔┖榫鵎ꢝ㛚) ն 

()榫◇榟◲愅愂媒蕇⯘ (院榫鵎氳雊⩦僿舘  䇗  僖  仼塛) ն 

. 㵨 PFOS 眷榫◇榟◲愅愂媒蕇⯘氳⚀┯䈒䎎❤嫏㲓亨䍠⯆䓪裂蜡榟◲㲗劭ն 

. 鲽⹾䡝⭴⹾噪姀鰨㓹瀦ꁂ⹖⪭沩眷⽰噪姀鰨㓹瀦ꀬ姀䈒ⱴ杼僗夽⴬㰣⿁鲽 (⭴) ⹾朅㗟留杼䷒车鵠湳

⶝ն 舅  䇗  僖  仼颯焔塛鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳噪姀鰨㓹瀦ꁂ⹖ ⪭

沩眷⽰噪姀鰨㓹瀦ꀬ姀劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎 䧝拨⷇

ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖ PFOS 眷榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾

䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

◅ 
噪姀鰨ꁂ⹖⪭沩眷⽰注⪩⴬⺭

擻 (PFOA 眷) 

- . 焔塛亍䋧噪姀鰨ꁂ榟◲逸糌ն 

. 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫 (♔┖榫鵎ꢝ㛚) ն 

()ⶐ㵗⛮⯆鵲╈氳⩞⯎䡝豖⯎䄄荔 

()榫◇翶ⷑ氳石䏆寏乢 

()⟊䥉䄄几⩦⹨⷇ꢣ尔⛮鵲䡗氳⢹䉔⽰㱧噪곽ꢣ䏆⿏氳䦋媧䦋姢篥篲⿁ 

()➈⪍䓪⽰⺎吤⪍氳⵴橚逸糌 

()✳榫噪姀潵鰨戇榟◲噪姀巑鰨戇榫◇蕇⿁榟◲泘氳 

()╙榟◲냖䓪耇縨肩豖妰⛮鲋帱腑յ姢鲋帱腑⽰⵴橚榫䄭腑䄄┯䈥懷◬䩦阻抛♔⹖耇ꡕ塛䨅⹠䓪僗儬

⴬⺭擻⽰ PM. 겖睧媶꨽氳䄄┯㳢㵟⯘璡◲⿁縡⯆鵲纺㍌姀光懹 (PTFE) ⽰纺 ⢏姀光懹 (PVDF)  

()⯆鵲榫◇榟◲鰟榾榫냖始榾篪榾簱氳纺噪姀光┮懹 (FEP) ն 

. 㵨 PFOA 眷榫◇┕鳮榫鵎榟◲氳⚀┯䈒䎎❤嫏㲓亨䍠⯆䓪裂蜡榟◲㲗劭ն 

. 鲽⹾䡝⭴⹾ PFOA 眷逈篞⪍╈㎁┽纳꡿⯆氳僗夽⴬㰣⿁⺳䎓氳䈒ⱴ杼僗夽⴬㰣⿁鲽 (⭴) ⹾朅㗟留杼
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䷒车鵠湳⶝ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳噪姀鰨ꁂ⹖⪭沩眷⽰

注⪩⴬⺭擻劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ 䈥擻㲓亨

朅㗟留杼ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖ PFOA 眷榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾

䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

└ 奥巑◅葋ꂊ 

-- . 焔塛榟◲䡝塑䄄✳榫 (♔┖榫鵎ꢝ㛚) ն 

()꧎抛ꡢ边攑憠氳篥篲◲⿁ (┘ⴎ䦮僜逸⽰曻)  

()㖆乢㛚㚠氳塑⯘⹖榫◇㳄榫⹧倉榾յ捭习յ곽䢷յ寁⪍䌋塑懷氳鼨♭ⴎ⻡䡝波䫙䫙鉵榾ꦻ♭

䡝꧎金鹗㱥ꡢ边剝固䧝院ꦻ♭ꄆꄈ畀㳢䈲⛦◇ % 

()榫◇䋧璵簈籃氳纺姏ꀪ媒㖆乢 

()♔┕└眷榫鵎氳雊⩦僿舘  䇗  僖  仼塛ն 

. 㵨奥巑◅葋ꂊ榫◇┕鳮榫鵎榟◲氳⚀┯䈒䎎❤嫏㲓亨䍠⯆䓪裂蜡榟◲㲗劭ն 

. 鲽⹾䡝⭴⹾奥巑◅葋ꂊ逈篞⪍╈㎁┽纳꡿⯆氳僗夽⴬㰣⿁⺳䎓氳䈒ⱴ杼僗夽⴬㰣⿁鲽 (⭴) ⹾朅㗟留

杼䷒车鵠湳⶝ն舅  䇗  僖  仼颯焔塛鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳奥巑◅葋ꂊ劯䩺㎁

㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖奥巑◅葋ꂊ榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾

䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

㍌ 湿ꛔ姚⴬溍赈  

❇㞝 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

. 焔塛榟◲䡝塑䄄✳榫 (♔┖榫鵎ꢝ㛚) ն 

()循㛿抆⹖⺭䡗嚆翶䄄┯╈榟◲⚩鴝䅠休✳榫氳塑⯘ 

()ꃾ溜┯⽰冷┯✳榫氳嚆翶鰟鴝䅠氳抛♭ 

()汷ꪵ┯㶗⪭佭╙汷ꪵ塑耏 

()射帑媧塑⯘㶗⪭榫◇婎鯲յ⹠榾儬⽰곽耇阻亨氳⹠ⲁ儬♔⹖媧妰ⳇ䫓ꚑ◒⽰榟◲繁媧氳憤媧ⷣ 

()䢓㛚逸깳愉留 

()ꡕ姢⽰ꡢ边媧幯 
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()睳⺭⯘ 

()ꄌ㷯塑䄄 

()刎䓪纺姚光懹氳瑭◅㘍㖆⯘ (⛙┘䐂榫◇曻⹖⩎珢◲⿁╈氳塑䄄✳榫)  

()♔┕▆眷榫鵎氳雊⩦僿舘  䇗  僖  仼塛ն 

. 㵨湿ꛔ姚⴬溍赈榫◇┕鳮榫鵎榟◲氳⚀┯䈒䎎❤嫏㲓亨䍠⯆䓪裂蜡榟◲㲗劭ն 

. 鲽⹾䡝⭴⹾湿ꛔ姚⴬溍赈䈒ⱴ杼僗夽⴬㰣⿁鲽 (⭴) ⹾朅㗟留杼䷒车鵠湳⶝ն 舅  䇗  僖  仼

颯焔塛鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳湿ꛔ姚⴬溍赈劯䩺

㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留 杼ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖湿ꛔ姚⴬溍赈榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊

阾䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

◑ ⪠姚┊◅懹 

-- . 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. ❤䩺վ溍媧⴬㰣䄄┯娤刌擻䪷䷒剝固տ  (GB ) 㵒寘⪠姚┊◅懹氳注⪩⚀┯㲓亨鱳剝䪷䷒ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳⪠姚┊◅懹劯䩺㎁

㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն ┽纳蛽㲓

⴬䄄榟◲鲋爊╈⻡⪠姚┊◅懹氳ꄆ꺒⮇յ냖媦憠ꄟ清墧⛸擻璡⷇ꢣ䈥擻留杼金姳ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖⪠姚┊◅懹榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾

䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

⪠ ◑姚葋ꀂ⹖⪭沩眷⽰ꀪ眷 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

. 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳◑姚葋ꀂ⹖⪭沩 眷

⽰ꀪ眷劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留

杼ն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖◑姚葋ꀂ⹖⪭沩眷⽰ꀪ眷榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰ 䖲

䪷刧⯆䈲⟊阾䧏簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

┍ └姚儴踵ꁣ 
-- 

-- 

. 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳└姚儴踵ꁣ劯 䩺
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㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն 

⪚ 
噪姀䄕㓹瀦ꁂ⹖⪭沩眷⽰⪭注

⪩⴬⺭擻 (PFHxS 眷) 

- . 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳噪姀䄕㓹瀦ꁂ⹖ ⪭

沩眷⽰⪭注⪩⴬⺭擻劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝 拨⷇ꢣ

䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն 

▆ 
䐂⩡⹖⪭걹䌋䋳冘⛮⽰⹛䌋

䋳冘⛮ 

-- 

-- 

-- 

. 舅  䇗  僖  仼颯焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳䐂⩡⹖⪭걹䌋 䋳

冘⛮⽰⹛䌋䋳冘⛮劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨 ⷇ꢣ䈥

擻㲓亨朅㗟留杼ն 

奥 ◅姚榻戇 

-- . 焔塛榟◲⻡僗◅姚榻戇氳聰幯⯘ն 

. ❤䩺⴬㞧⿁㱧噪䤗儛鈺葶焔塛㵨◅姚榻戇榫⛼⴬㞧⿁篯⮇ն 

. ❤䩺վ裂嬲⯘䨅⹠䓪僗儬⴬⺭擻⻡ꄈ꡿⡬տ  (GB ) 姢㓹裂嬲⯘յⶐ姢㓹裂嬲⯘յ僗儬巖⯘裂嬲

⯘╈◅姚榻戇յ└姚榻戇յ└姚光懹յ㍌姚光懹⻡ꄈ䔅⽰⮇⮷┘䐂飃鲋 .%յ%յ%ն 

. ❤䩺վ溍媧⴬㰣䄄┯娤刌擻䪷䷒剝固տ (GB ) յվ⺭䡗剨耏䄄┯娤刌擻䪷䷒剝固տ (GB )յվ⴬

㰣⺭䡗眷⯆蕇䄄┯姢娤刌擻䪷䷒剝固տ  (GB ) 璡◅姚榻戇䪷䷒留盘金姳㲓亨鱳剝䪷䷒ն 

. ❤䩺վ╈ⶕ几妩⪦⽰㎁㛻妰娤刌ꡕ媪嫏տ注⪩⚀┯再┯⶝⛤䈒䎎䧝拨㎁㳄僗⪩鈺㲋䋧阻朅㗟곽ꢣ것閜⛮

硍㵒䪷䷒⹾⽰⼽鱦朅㗟鲽车㲋僿沪孾陁⚽朅㗟곽ꢣ䪷刧朅㗟㱧噪꣰䖲淋ꃾ⹧僗䷞䫣亨ꡕ 葶朅㗟곽

ꢣն 

. ❤䩺վ╈ⶕ几妩⪦⽰㎁姢娤刌ꡕ媪嫏տ注⪩⚀┯再┯⶝⛤䈒䎎㵒䪷娤⹾⽰⼽鱦朅㗟鲽车沪孾陁⚽朅㗟

곽ꢣ䪷刧朅㗟㱧噪꣰䖲淋⪝䋯僗夽僗㲺姢娤刌擻⟔䕜ꃾ⹧僗䷞䫣亨ꡕ葶朅㗟곽ꢣն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖◅姚榻戇榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾䧏

簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

. ┽纳䣮车㎻㚍娤刌곽ꢣ留盘剝固陃⮷⽰留盘僗⪩氳㎻㚍朅㗟곽ꢣն 

奥┉ └姚榻戇 

-- . 焔塛榟◲⻡僗└姚榻戇氳聰幯⯘ն 

. ❤䩺վ裂嬲⯘䨅⹠䓪僗儬⴬⺭擻⻡ꄈ꡿⡬տ  (GB ) 姢㓹裂嬲⯘յⶐ姢㓹裂嬲⯘յ僗儬巖⯘裂嬲

⯘╈◅姚榻戇յ└姚榻戇յ└姚光懹յ㍌姚光懹⻡ꄈ䔅⽰⮇⮷┘䐂飃鲋 .%յ%յ%ն 
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. ❤䩺վ溍媧⴬㰣䄄┯娤刌擻䪷䷒剝固տ  (GB ) 璡└姚榻戇䪷䷒留盘金姳㲓亨鱳剝䪷䷒ն 

. ❤䩺վ╈ⶕ几妩⪦⽰㎁㛻妰娤刌ꡕ媪嫏տ注⪩⚀┯再┯⶝⛤䈒䎎䧝拨㎁㳄僗⪩鈺㲋䋧阻朅㗟곽ꢣ것閜⛮

硍㵒䪷䷒⹾⽰⼽鱦朅㗟鲽车㲋僿沪孾陁⚽朅㗟곽ꢣ䪷刧朅㗟㱧噪꣰䖲淋ꃾ⹧僗䷞䫣亨ꡕ 葶朅㗟곽

ꢣն 

. ❤䩺վ╈ⶕ几妩⪦⽰㎁姢娤刌ꡕ媪嫏տ注⪩⚀┯再┯⶝⛤䈒䎎㵒䪷娤⹾⽰⼽鱦朅㗟鲽车沪孾陁⚽朅㗟

곽ꢣ䪷刧朅㗟㱧噪꣰䖲淋⪝䋯僗夽僗㲺姢娤刌擻⟔䕜ꃾ⹧僗䷞䫣亨ꡕ葶朅㗟곽ꢣն 

. ㎻㚍娤刌ꄆ憠沪留⶝⛤╈寘⹖└姚榻戇榟◲䡝✳榫氳⚀┯䈒䎎❤嫏䋧环㎻㚍娤刌꣰䖲䪷刧⯆䈲⟊阾䧏

簘僗䷞ꡕ塛僗夽僗㲺擻顏峈庀յ孲㜊յ䣵丆ն 

奥◅ 㚗㓹ꀂ 

-- 

-- 

. 焔塛✳榫㚗㓹ꀂ⛼╙Ⲃ⯘榟◲⫡蕇◲⿁ն 

. 焔塛✳榫㚗㓹ꀂ榟◲㚗㓹ꀂ纺姍光懹ꂊն 

. ❤䩺⴬㞧⿁㱧噪䤗儛鈺葶焔塛㵨㚗㓹ꀂ榫⛼⴬㞧⿁篯⮇ն 

奥└ 䤻榟碜 

- . ┽纳蛽㲓ꦻす蕇䈙⭡㚲亡ꛖす㚲亡蕇眷䤻蘆蕇擻䫠车⭡⪶⵴㚲亡ꛖす✳榫⪶榫䤻蘆蕇擻ն 

. 䤻榟碜榟◲鲋爊╈◲榟氳䤻榟碜蘆劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻

氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟留杼ն 

. ┽纳蛽㲓վ⹠ꀹ眷⯆蕇䄄┯姢娤刌擻䪷䷒剝固տ  (GB) յվ⴬㰣⺭䡗眷⯆蕇䄄┯姢娤刌擻䪷䷒剝固տ  

(GB ) 注⪩䪷䷒留盘金姳ն 

奥㍌ 

䄖 

屝 

娹 

眷 

⪠巑朅奥◅戇 

-- 

-- 

-- 

-- 

-- 

. 焔塛榟◲յ塑䄄✳榫յ鲽⭴⹾ն 

. 䄖焔塛✳榫氳䡝縖䢦僗縖榼䥊䈥䋶氳䡝縖僗⪩鼨ꠅ❤嫏䷅籟䡝䫙䷅┦꧎金ꛖ多氳䄖屝娹眷亍娤刌 擻

劯䩺㎁㳄⷇ꢣ䈥擻⺳䎓䡝縖⷇ꢣ䈥擻ꈶ⮷剝固⮮㲋㷯◇⷇ꢣ䈥擻氳䈒䎎䧝拨⷇ꢣ䈥擻㲓亨朅㗟 留杼ն 

. 䄖篞⪍㎻㚍娤刌곽ꢣ留盘剝固氳┽纳䣮车㎻㚍娤刌곽ꢣ留盘剝固陃⮷⽰留盘僗⪩氳㎻㚍朅㗟곽ꢣն 

姚╘ -- 

愅豗愓 -- 

⪠姚葋 -- 

幎幎寬 -- 

α-⪠姚朅䄕戇 -- 
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β-⪠姚朅䄕戇 -- 

冷╘ -- 

漰╘⸊蕇⹖⪭注⪩䋳冘⛮ 

-- 

-- 

-- 

-- 

㛢姚纭葋 - 

嫱.PFOA 眷佭䧗(i) 噪姀鰨ꁂ (--)ⴎ䦮⪭♳⛰䶺ꛔ䋳冘⛮(ii)噪姀鰨ꁂ沩眷(iii) 噪姀鰨ꁂ注⪩⴬⺭擻ⷊ⚢꡹鉯╙噪姀鰨ꁂ氳♳⛰擻顏ⴎ䦮⻡僗波ꛔ䡝䶺ꛔ噪姀

㓹㍙┦♔⪭╈(CF)C 鼨⮇⛼╙篾冘金碜╯┉氳♳⛰擻顏(ⴎ䦮沩眷⽰纺⺭擻) ն┖⮜⴬⺭擻┘⮜╙噪姀鰨ꁂ注⪩⴬⺭擻(i) CF-X⪭╈ X= F, Cl, Br(ii) CF[CF]n-R尜沲

氳⻡姀纺⺭擻⪭╈ R=♳⛰㓹㍙n>(iii) 僗 ╄噪姀⴬澠⸊查氳噪姀戇㓹紲ꁂ⽰腨ꁂ (ⴎ䦮⪭沩眷յ耏眷յⶲ⴬擻⽰ꁂ鿫)(iv) 僗 ╄噪姀⴬澠⸊查氳噪姀戇憯

瀦ꁂ (ⴎ䦮⪭沩眷յ耏眷յⶲ⴬擻⽰ꁂ鿫)(v) 噪姀鰨㓹瀦ꁂ⹖⪭沩眷⽰噪姀鰨㓹瀦ꀬ姀ն 

.湿ꛔ姚⴬溍赈佭䧗ꛔꝚ C 舘 C 氳波ꛔ姚⴬澠藏⴬⺭擻┦姚⻡ꄈ䧝ꄆꄈ阞飃鲋 %⪭循岝⺭擻╈氳宆䈲䧝ꄆꄈ阞㛻◇䡝璡◇ %ն 

.PFHxS 眷佭䧗(i)噪姀䄕㓹瀦ꁂ (--)ⴎ䦮䶺ꛔ䋳冘⛮(ii)噪姀䄕㓹瀦ꁂ沩眷(iii)噪姀䄕㓹瀦ꁂ注⪩⴬⺭擻佭篾冘䡗⮇╈⻡僗 CFSO- ┦⺎耇꡹鉯╙噪姀䄕㓹瀦

ꁂ氳♳⛰擻顏ն 

.䄖屝娹眷亍娤刌擻氳㲋╬葶㍴┚վ⪩◇䧏╦䓪僗儬娤刌擻氳事䐼⿬㶂䰶⪝篑տ╈注䈒⴬㰣擻顏氳㲋╬葶㍴┉舚ն 

.CAS ⺙ⷊ⴬㰣乄䰕炙 (Chemical Abstracts Service籔⫞╙ CAS) 氨阭⺙ն                                                                      

.榫◇㲓뀰㲝鈺嘗氳溿狓䡝榫⛼⹇拨剝固氳⴬㰣擻顏┘鴠榫◇┕鳮僗⪩焔塛䡝꡿⯆榟◲յ塑䄄✳榫䡝鲽⭴⹾氳金姳նꢝꪝ⺁僗鈺㲋循◲⿁⽰擻⿁╈⛼╙端䙬櫋ꄈ娤刌擻⭴朆氳⴬

㰣擻顏┘鴠榫◇儗裂⶝ն                                                                                                     

.儔剝嫱僿꡿氳兣泘╙㎁㳄䄖伺初䣮车䡝环ⷊ䣮车ն┕鳮╚金朅㗟곽ꢣ留盘䫣亨╈儔⛼鈺㲋յ⛙㎁㳄⺁僗⪭☽金姳氳☳⪭鈺㲋ն               

.塑䄄✳榫佭䧗⮵榫⴬㰣擻顏鲽车氳榟◲篺蛈璡孨ⲁ┘ⴎ䦮顟佄յ☹⤴յ鲡鰟璡孨ⲁ⽰✳榫⻡⴬㰣擻顏氳擻⿁氳孨ⲁն
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附录 2 新污染物检测项目和岛津仪器应对一览表 
压孾겅㓊 压孾걸泘 㹢孅䈒㵒♙ 건溞 

䧏╦䓪娤刌擻 

㎻㚍╈㛢姚纭葋 GCMS-QP Ultra P~P 

㎻㚍╈湿ꛔ姚⴬溍赈 GCMS-QP NX P~P 

㎻㚍╈╈ꛔ姚⴬溍赈 GCMS-QP NX P~P 

깱榫姢╈㛢姚纭葋 GCMS-TQ P~P 

朅㗟姢╈⩡墧槴ꄈ GCMS-QP NX P~P 

朅㗟姢╈㛢巑◅葋ꂊ GCMS-TQ P~P 

돡㖗姢╈漰╘⹖⪭创隟擻 
GCMS-TQ NX + AOC-

 
P~P 

㎻㚍╈◅㈱葏 GCMS-TQ P~P 

㎻㚍╈㛢巑纭葋ꂊ GCMS-TQ P~P 

㎻㚍╈僗儬姚⫡蕇 GCMS-TQ P~P 

뙥缜╈⪠⪠⪠⽰ DDT GCMS-TQ NX P~P 

姢顏╈噪姀⴬⺭擻 LCMS- + LC-A P~P 

㎻㚍╈⪠巑朅奥◅戇䋳冘⛮ LCMS- + LC-A P~P 

ⲁ擻嶏䓪괐⿁╈噪姀⴬⺭擻 LCMS- + LC-A P~P 

朅㗟⫂⮇蛋䇕瓷擻 

㏐辑姢╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ GCMS-QP Ultra P~P 

嬲専⯘╈鰨㓹ꀂյ㚗㓹ꀂ GCMS-QP Ultra P~P 

舅全姢╈蕇擻⽰╄几䥉杼榫⿁擻顏

PPCPs 
LCMS- + LC-A P~P 

깱榫姢╈ PPCPsꁂ䓪┕劫 LCMS-+ SPE P~P 

깱榫姢╈ PPCPs澜䓪┕劫 LCMS-+ SPE P~P 

姢╈朅㗟ꥥ忂碜 LCMS-+ LC-A P~P 

姢╈蕇擻⽰╄几䥉杼榫⿁擻顏

PPCPs 
LCMS- + LC-A P~P 
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㝿睖╈㚗㓹ꀂ LCMS- + LC-A P~P 

㎻㚍╈端儬⩕碜 ICPE-+ICPMS- P~P 

㎻㚍╈ Cr ⽰ Hg 䎬䒳 HPLC-ICPMS- P~P 

㹿溜㎻㚍╈端儬⩕碜 EDX- P~P 

䤻榟碜 

㏐辑姢╈ㅄ陷ꀨ眷䤻榟碜 LCMS- + LC-A P~P 

㏐辑姢╈㍌朅碜眷䤻榟碜 LCMS- + LC-A P~P 

㏐辑姢╈瀦翿眷蕇擻 LCMS- + LC-A P~P 

朅㗟姢╈β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜 LCMS- + LC-A P~P 

朅㗟姢╈㛻朅⫂ꀪ眷䤻榟碜 LCMS- + LC-A P~P 

僗儬罎╈㛢熨䤻榟碜 LCMS-+ LC-A P~P 

䐭㖆乢 

椿逸깱榫姢╈䐭㖆乢 IRTracer- + AIM- P~P 

Ꝛ娡姢╈䐭㖆乢 IRTracer- + AIM- P~P 

宿嬤╈䐭㖆乢 
IRTracer- + AIM- 

IRXross + AIRsight 
P~P 

䐭㖆乢╈黨葋◅榻ꁂꀪ⹖巑眷ꡢ边

⯘ 

GCMS-QP NX+ 

PY-D 
P~P 

䐭㖆乢╈⪯㑔僗儬娤刌擻 

GCMS-QPNX+ 

GCMS-TQ NX+ 

PY-D  

P~P 

宿嬤䐭㖆乢╈䤻姍⴬⯘⽰碭㛚篪牔

㲋⯘ 

GCMS-QP NX+  

PY-D 
P~P 
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电话： (010)8525-2310/2312        传真： (010)8525-2531
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邮政编码： 510656
电话： (020) 3718-3888            传真： (020) 3718-3804

沈阳市青年大街167号北方国际传媒中心11层
邮政编码： 110016
电话： 024-23255577                   传真： (024)2325-5577

成都市锦江区创意产业商务区三色路38号博瑞•创意成都写字楼
邮政编码： 610063
电话： (028)8619-8421/8422          传真： (028)8619-8420

昆明市青年路432号天恒大酒店 908室
邮政编码： 650021
电话： (0871)6315-2986/2987  传真： (0871)6315-2991 

西安市锦业一路56号研祥城市广场A座501
邮政编码： 710065
电话：029-62737878                     传真： (029) 6273-7879

邮政编码： 210005
电话： (025)8689-0258                   传真： (025)8689-0237

乌鲁木齐市中山路339号中泉广场14H座
邮政编码： 830002
电话： (0991)230-6271/6272         传真： (0991)230-6273

重庆市渝中区青年路38号重庆国贸中心1702座
邮政编码： 400010
电话： (023)6380-6068/6058          传真： (023)6380-6551

郑州市中原路220号裕达国际贸易中心A座20层2011室
邮政编码： 450007
电话： (0371)8663-2981/2983       传真： (0371)8663-2982

北京 广州

沈阳 成都 昆明

西安 南京
深圳市福田区天安数码城天展大厦1楼 F2.6-1C
邮政编码： 518040
电话： (0755)8340-2852           传真： (0755)8389-3100

深圳

湖南省长沙市芙蓉区解放西路188号国金中心T1大楼3115室
邮政编码： 410005

长沙乌鲁木齐 重庆

香港九龙尖沙咀海洋中心1028室
SUITE 1028,OCEAN CENTRE,HARBOUR CITY,
TSIM SHA TSUI, KOW LOON,HONG KONG 
电话： (00852)2375-4979         传真： (00852)2199-7438

香港
郑州 武汉

武汉市武昌区临江大道96号武汉万达中心31层3112室
邮政编码： 430060
电话： (027) 5908-0488                  传真：(027) 5908-0470

B座12层

南京市鼓楼区汉中路2号亚太商务楼27层B座

上海市徐汇区宜州路180号华鑫慧享城B2栋
邮政编码： 200233
电话： (021)3419-3888                   传真： (021)3419-3666

上海

岛津企业管理 (中国) 有限公司/岛津 (香港) 有限公司 http://www.shimadzu.com.cn

用户服务热线电话：800-8100439 本产品样本所宣传的内容，以本版本为准
日本总公司工厂已通过ISO质量·环境管理体系的认证

注：此样本所有信息仅供参考，如有变动恕不另行通知
样本中的试验数据除注明外为本公司的试验数据400-6500439




