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ＴＳＱ Ｑｕａｎｔｕｍ液相色谱串联质谱法测定十种全氟烷基化合物
刘　 飞　 王勇为　 刘　 婷
（赛默飞世尔科技（中国）有限公司色谱质谱部）

全氟烷基化合物（Ｐｅｒｆｌｕｏｒｉｎａｔｅｄ ａｌｋｙｌ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ，ＰＦＡＳ）是一类普遍存在的环境污染物，自１９５１年由３Ｍ公司研制成
功以来，已有５０多年的生产和使用历史，以其良好的表面活性被广泛应用于纺织、造纸、包装、皮革、装潢、表面活性剂等
多个领域．由于ＰＦＡＳ具有难降解性、生物蓄积性、沿食物链在生物体内富集以及潜在的生物毒性，如其中的全氟辛烷磺
酸（ＰＦＯＳ）具有很强持久性，在任何水解、光解和生物降解环境条件下都不降解，并且会远距离迁移，这类化合物受到了
越来越多的关注，并成为国际上环境科学和毒理学研究的热点．

本文采用ＨＰＬＣＥＳＩＭＳ ／ ＭＳ联用技术，建立了快速、准确、高灵敏度的同时测定１０种ＰＦＡＳ的方法． １０种全氟烷基化合物
包括：全氟己酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｈｅｘａｎｏａｔｅ，ＰＦＨｘＡ）、全氟辛酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｏｃｔａｎｏａｔｅ，ＰＦＯＡ）、全氟壬酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｎｏｎａｎｏａｔｅ，ＰＦＮＡ）、全氟
癸酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｄｅｃａｎｏａｔｅ，ＰＦＤＡ）、全氟十一酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｕｎｄｅｃａｎｏａｔｅ，ＰＦｕＤＡ）、全氟十二酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｄｏｄｅｃａｎｏａｔｅ，ＰＦＤｏＡ）、
全氟丁烷磺酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｂｕｔａｎｅｓｕｌｆｏｎａｔｅ，ＰＦＢＳ）、全氟己烷磺酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｈｅｘａｎｅｓｕｌｆｏｎａｔｅ，ＰＦＨｘＳ）、全氟辛烷磺酸
（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｏｃｔａｎｅｓｕｌｆｏｎａｔｅ，ＰＦＯＳ）、全氟癸烷磺酸（ｐｅｒｆｌｕｏｒｏｄｅｃａｎｅｓｕｌｆｏｎａｔｅ，ＰＦＤＳ）．

１　 实验部分
１． １　 仪器与试剂

ＴＳＱ Ｑｕａｎｔｕｍ串联质谱仪（赛默飞世尔科技公司），配置Ｓｕｒｖｅｙｏｒ液相色谱系统（ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司）．
Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ Ｃ１８柱（１５０ × ２． １ ｍｍ，５ μｍ）．

标准品：ＰＦＨｘＡ，ＰＦＯＡ，ＰＦＮＡ，ＰＦＤＡ，ＰＦｕＤＡ，ＰＦＤｏＡ，ＰＦＢＳ，ＰＦＨｘＳ，ＰＦＯＳ，ＰＦＤＳ购自加拿大ＷｅｌｌｉｎｇｔｏｎＬａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ，
纯度≥９８％ ．准确称取适量以上标准品，用甲醇配制并稀释成浓度为１０ μｇ·Ｌ －１的混合标准溶液．甲醇，乙酸铵（ＨＰＬＣ
级，美国Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ公司），水为二次蒸馏水．
１． ２　 色谱与质谱条件

色谱条件：Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ Ｃ１８柱（１５０ × ２． １ ｍｍ，５ μｍ），柱温３０ ℃；流动相Ａ：甲醇，流动相Ｂ：５ ｍｍｏｌ·Ｌ －１乙
酸铵水溶液，采用梯度洗脱（洗脱程序见表１）；流速：０． ２５ ｍＬ·ｍｉｎ －１；进样体积：１０ μＬ．

表１　 梯度洗脱程序
时间／ ｍｉｎ Ａ甲醇／ ％ Ｂ ５ ｍｍｏｌ·Ｌ －１

乙酸铵水溶液／ ％ 时间／ ｍｉｎ Ａ甲醇／ ％ Ｂ ５ ｍｍｏｌ·Ｌ －１
乙酸铵水溶液／ ％

０ ４０ ６０ １２ ９５ ５

１ ４０ ６０ １２． １ ４０ ６０

５ ９５ ５ １５ ４０ ６０

　 　 质谱条件：ＥＳＩ负离子模式．喷雾电压：３． ０ ＫＶ；鞘气：４０ ａｒｂ；辅助气：１０ ａｒｂ；毛细管温度：３８０ ℃；碰撞气：氩气
（１． ５ ｍｔｏｒｒ）．采用选择反应监测（ＳＲＭ）扫描模式，１０种ＰＦＡＳ的ＳＲＭ参数见表２．

２　 结果与讨论
２． １　 ＬＣＭＳ ／ ＭＳ方法优化及灵敏度

经优化流动相和质谱参数，采用ＥＳＩ负离子模式检测，１０种全氟烷基化合物均有很高的灵敏度．在该实验条件下所
得ＬＣ ／ ＭＳ ／ ＭＳ色谱图见图１（０． １ ｎｇ·ｍＬ －１）．
２． ２　 方法的线性

将浓度为１０ ｎｇ·ｍＬ －１的混合标准溶液逐级稀释成４． ０、２． ０、１． ０、０． ２５、０． １ μｇ·Ｌ －１系列混合标准溶液，分别进样分
析．以各分析物定量子离子色谱峰面积对质量浓度作标准曲线，所得线性方程及线性系数见表３．
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表２　 １０种ＰＦＡＳ的ＳＲＭ参数
化合物（分子式） 母离子 子离子 碰撞能量／ Ｖ 化合物（分子式） 母离子 子离子 碰撞能量／ Ｖ
ＰＦＢＳ（Ｃ４Ｆ９ ＳＯ３ＮＡ） ２９８． ９

ＰＦＤＡ（Ｃ９Ｆ１９ＣＯＯＨ ） ５１３

ＰＦＤｏＡ（Ｃ１１ Ｆ２３ＣＯＯＨ ） ６１２． ９

ＰＦＤＳ（Ｃ１０ Ｆ２１ ＳＯ３ＮＡ） ５９８． ９

ＰＦＨｘＡ（Ｃ５Ｆ１１ＣＯＯＨ） ３１２． ９

８０． ３ ３３
９９． ３ ４２
２６９． １ １６
４６８． ９ １４
２６９ ２５
５６９． ２ １５
８０． ３ ５０
９９． １ ４４
１１９ １８
２６９ １１

ＰＦＨｘＳ（Ｃ６Ｆ１３ ＳＯ３ＮＡ） ３９８． ９

ＰＦＮＡ（Ｃ８Ｆ１７ＣＯＯＨ） ４６２． ９

ＰＦＯＡ（Ｃ７Ｆ１５ＣＯＯＨ） ４１２． ９

ＰＦＯＳ（Ｃ８Ｆ１７ ＳＯ３ＮＡ） ４９８． ９

ＰＦＵｄＡ（Ｃ１０ Ｆ２１ＣＯＯＨ） ５６２． ９

８０． ３ ４０
９９． １ ３５
２１８． ９ １６
３２６． ７ １５
１６９ ２１
３６９． １ １３
８０． ２ ５５
９９． １ ３６
２６９． １ ２１
５１９． ２ １３

　 　 注：代表定量子离子

图１　 １０种全氟烷基化合物的ＬＣ ／ ＭＳ ／ ＭＳ色谱图

表３　 线性方程及线性系数
线性方程 线性系数 线性方程 线性系数

ＰＦＢＳ Ｙ ＝ － １１２０． ６９ ＋ ４０１９２． ６Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９７ ＰＦＨｘＳ Ｙ ＝ － ９８９． ３６７ ＋ ２８０５２． ７Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９３

ＰＦＤＡ Ｙ ＝ ６３５． １１５ ＋ ３６６２５５Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９３ ＰＦＮＡ Ｙ ＝ ５９． ２６６８ ＋ ３２２４２． ２Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９０

ＰＦＤｏＡ Ｙ ＝ ２４６６． ２９ ＋ １４３８３２Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９４ ＰＦＯＡ Ｙ ＝ ８０６５１． ２ ＋ ２８７８０６Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９２

ＰＦＤＳ Ｙ ＝ － ３２７． ５５１ ＋ ９７５０． ５７Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９１ ＰＦＯＳ Ｙ ＝ － ９３２． １５８ ＋ ４０９９２． ２Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９１

ＰＦＨｘＡ Ｙ ＝ １１１０． ７ ＋ ２２６１７５Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９４ ＰＦＵｄＡ Ｙ ＝ ４２４７． ３５ ＋ ２２３０７８Ｘ Ｒ２ ＝ ０． ９９９３

３　 结论
本文建立的１０种全氟烷基化合物的高效液相色谱电喷雾串联质谱（ＬＣＥＳＩＭＳ ／ ＭＳ）检测方法，灵敏度高、实用性

强，特异性好、分析速度快等特点，完全符合我国法规及欧盟等关于ＰＦＯＡ ／ ＰＦＯＳ的检测，可广泛用于纺织品等消费品及
环境样品中全氟烷基化合物的检测．


