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使用三重四极杆液相色谱质谱联用仪 LC/
MS/MS分析自来水中的 PFOS及 PFOA
石冈 航太

Application 
News 

 

LAAN-A-FT075LAAN-A-FT075

使用优势
◆   无需浓缩即可分析全氟辛烷磺酸（PFOS）以及全氟辛酸（PFOA）。
◆   可以对水质管理目标设定项中的目标值（50 ng/L）1/10 以下的浓度进行分析的。
◆   自来水中的 PFOS、PFOA 分析能获得良好的回收率结果。

■  前言
全氟辛烷磺酸（PFOS）及全氟辛酸（PFOA）是有机氟化合物，

化学性质稳定，由于其会残留在人体内，因此会危害身体健康。
基于斯德哥尔摩公约 1), 2)，这些产品的制造在国际上都有一定的
限制。

日本自来水中的 PFOS 及 PFOA（水质管理目标设定项），两
种组分的量之和 0.00005 mg/L（50 ng/L）设定为目标值（暂定）3)。
应用报告 C224 中介绍了采用固相萃取法对自来水浓缩 1000 倍
的浓度，本实验省略浓缩工序，直接进样，使用高效液相色谱质
谱联用仪 LCMS-8060NX 进行分析。结果表明，两种组分均在目
标值 1/10 的浓度下获得了良好的加标回收率，并可以进行准确
的分析。

■  标准曲线以及MRM色谱图
使用水 / 甲醇 = 90：10 配制浓度为 1、2、5、10、20、50 ng/L

的混合标准溶液，并添加了内标物（13C8-PFOS、13C8-PFOA），使
其浓度均为 10 ng/L。使用内标法绘制 PFOS 及 PFOA 的标准曲线。
图 1 所示为标准曲线图。证实了所有组分的标准曲线均良好，标准
曲线的相关系数（r2）大于 0.999，准确度也在 80% ～ 120% 范围内。

从图 2 所示的 MRM 色谱图可知，通过延迟柱对来自 HPLC

系统的 PFOA 和来自样品的 PFOA 能进行分离。此外，图 3 所示
为混合标准溶液的 MRM 色谱图，表 2 所示为重复分析（n=5）
进行重现性确认的结果，结果表明，并行精度（% RSD）小于 5%。
因此，直接进样法也可以准确分析目标值：50 ng/L 1/10 以下的
浓度。

■  分析条件
分析条件如表１所示。另外，为了使 HPLC 系统的 PFOA 与

样品中的 PFOA 分离，需在混合器和自动进样器之间安装延迟柱。
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表 1 分析条件

[HPLC 的条件 ] (Nexera™ X3)

色谱柱 :
Shim-pack™ Velox SP-C18
(150 mm 长 × 2.1 mm 内径，2.7 μm）
P/N: 227-32003-04

延迟柱 :
Shim-pack XR-ODS Ⅱ
（75 mm × 2.0 mm 内径，2.2 μm）
P/N: 228-41623-91

流动相 :
A) 20 mmol/L 醋酸铵水溶液
B) 甲醇

梯度程序 :
B 55 % (0.00 min) ‒ 85 % (25.00 min) ‒ 95 %
(25.10 - 30.00 min) ‒ 55 % (30.01 ‒ 34.50 min)

流速 : 0.25 mL/min

柱温 : 40 ℃
进样量 : 50 μL

[MS 的条件 ] (LCMS™-8060NX):

离子源 : 负模式
接口电压 : -1 kV

聚焦电压 : -3 kV

雾化气流量 : 3 L/min

干燥气流量 : 10 L/min

加热气流量 : 10 L/min

DL 温度 : 200 ℃
加热模块温度 : 300 ℃
接口温度 : 200 ℃
MRM 通道 (m/z) : PFOS 498.90>79.95

PFOA 412.90>169.10
13C8-PFOS（内标）506.90>80.00
13C8-PFOA（内标）420.90>375.85

浓度（ng/L）
0 20 40

面积比

0

1

2

3

4 PFOS
y = 0.07998380x + 0.004464939
R2 = 0.9992314    R = 0.9996156

标准曲线的种类：默认（直线）
权重：默认（1/C）
原点通过 默认（不通过）

浓度（ng/L）
0 20 40

面积比

0.0

0.5

1.0

1.5

PFOA
y = 0.03823557x + 0.003607842
R2 = 0.9997431    R = 0.9998715

标准曲线的种类：默认（直线）
权重：默认（1/C）
原点通过 默认（不通过）

图 1 PFOS 及 PFOA 的标准曲线（1 ‒ 50 ng/L）
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图 3 PFOS 及 PFOA 的 MRM 色谱图

表 2 混合标准样品的重复分析（n=5）结果
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图 2 MRM 色谱图（1ng/L 混合标准溶液）

组分
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图 4 自来水及加标自来水样品的 MRM 色谱图

表 3 自来水样品加标回收率及重复分析（n=5）结果

组分 加标回收率（%） 并行精度（%RSD）

PFOS 109.9 1.4

PFOA 109.5 3.9
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表 3 自来水样品加标回收率及重复分析（n=5）结果
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PFOS 109.9 1.4
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■  自来水加标回收试验
制 备 自 来 水（ 神 奈 川 县）， 使 自 来 水 与 甲 醇 的 比 例 为

90:10，将其用作自来水样品。此外，将混合标准溶液加入自来
水样品中，使各组分浓度为 5 ng/L，进行分析。当检测到带有支
链的异构体时，将异构体的峰面积与直链的峰面积相加并进行定
量。

得到的各 MRM 色谱图如图 4 所示，5 ng/L 的加标回收率如
表 3 所示。该结果表明，在实际样品分析中可以准确地进行测定。

■  结论
• 使用 LCMS-8060NX 进行分析，水质管理目标设定项中所设定
   目标值 1/10 以下的浓度下可获得足够的灵敏度。
• 由于在自来水样品加标回收试验中获得良好的回收率及重现性，
  因此，结果表明实验分析方法可以准确地分析自来水中的 PFOS

   以及 PFOA。

LCMS、Nexera、以及 Shima-pack 是株式会社岛津制作所在日本及其他国家的商标。
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