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1 生活饮用水检验：无机非金属指标

1.1 生活饮用水中 10 种阴离子的检测（IC）

适合无机非金属指标检测：硫酸盐、氯化物、氟化物、硝酸盐（以 N计）

色谱条件

仪 器：S6000 多功能色谱仪

色 谱 柱：IonPac AS23, 4 × 250 mm

保 护 柱：IonPac AG23, 4 × 50 mm

流 动 相：碳酸根系统淋洗液

流 速：1 mL/min

进 样 量：25 μL

柱 温：30 ℃

重复性结果

以混标样品连续进 6针考察方法重复性，具体结果见图 1，各离子的保留时

间和峰面积的 RSD结果见表 1，结果表明该方法系统重复性良好。
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图 1 10种无机阴离子重复性测定结果

（1: F-；2: ClO2-；3: BrO3-；4: Cl-；5: NO2-；6: ClO3-；7: Br-；8: NO3-；9: PO43-；10: SO42-）
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表 1 10种无机阴离子重复性结果表

离子名称 保留时间 RSD (%) 峰面积 RSD (%)
F- 0.18 0.77

ClO2- 0.14 0.47
BrO3- 0.13 0.67
Cl- 0.11 0.53
NO2- 0.10 0.57
ClO3- 0.08 0.49
Br- 0.07 0.53
NO3- 0.07 0.50
PO43- 0.09 2.17
SO42- 0.04 0.63

线性、检出限、定量限结果

10种阴离子的标准曲线相关系数 R2均大于 0.999，符合要求。以色谱峰峰

高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ），

结果均满足国标要求。

样品检测结果

采集某水样进行测试，进样量为 25 μL，10种阴离子的含量如表 2。
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图 2 实际样品测试结果色谱图
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表 2 实际样品中 10种阴离子含量

阴离子 含量 (mg/L)
F- 0.285

ClO2- -
BrO3- -
Cl- 7.873
NO2- -
ClO3- -
Br- -
NO3- 4.303
PO43- -
SO42- 16.629

结论

本方法利用离子色谱在不使用淋洗液发生器的前提下，使用碳酸根体系检测

水质中的 10种阴离子，本方法可以实现 10种阴离子的良好分离。方法定量限满

足国标要求，方法重现性良好，线性相关系数均大于 0.999，该测定方法快速、

灵敏度、准确度高，可满足一针进样，同时检测多种阴离子的需求。
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1.2 生活饮用水中高氯酸盐的检测（IC）

适合无机非金属指标检测：高氯酸盐

色谱条件

仪 器：S6000 多功能色谱仪

色 谱 柱：IonPac AS20-HC, 4 × 250 mm

保 护 柱：IonPac AG20-HC, 4 × 50 mm

流 动 相：氢氧根系统淋洗液

柱 温：30 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：100 μL

重复性结果

以高氯酸盐对照品为样品，连续进样 6针考察系统的稳定性，RSD符合国

标要求，表明系统稳定性良好。
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图 1 高氯酸盐对照品重复性测定结果

ClO4-



华谱科仪（北京）科技有限公司

5

表 1 高氯酸盐对照品重复性测定数据表

序列 保留时间（min） 峰面积（）

1 8.651 1705610
2 8.649 1707337
3 8.646 1717459
4 8.645 1700801
5 8.65 1700627
6 8.648 1703022

RSD (%) 0.03 0.37

线性、检测限、定量限结果

实验针对高氯酸盐进行了线性、检测限及定量限的考察。取高氯酸盐标准使

用液稀释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横

坐标绘制标准曲线，高氯酸盐在 0.005～0.140 mg/L范围内线性良好，相关系数

R2为 0.9996。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10

为方法定量限（LOQ），检测结果远低于国标限度要求。
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图 2 不同浓度高氯酸盐标品结果色谱图

样品检测结果

图 3为自来水实际样品及高氯酸盐对照品结果色谱图，由图可知，空白溶剂

及实际样品中均无杂质干扰高氯酸盐出峰，实际样品中高氯酸盐未检出。
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图 3 自来水样品及高氯酸盐标品结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000 多功能色谱仪搭配氢氧化钾淋洗液

体系，可以实现生活饮用水中高氯酸盐的良好检测。样品无杂质干扰，线性符合

国标要求，高氯酸盐检测限和定量限优于国标要求，因此本项目应用方案满足生

活饮用水中高氯酸盐的检测要求。

空白
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1.3 生活饮用水中高氯酸盐的检测（LC-MS/MS）

适合无机非金属指标检测：高氯酸盐

色谱条件

仪 器：HPMS-TQ高效液相色谱串联质谱仪

液相条件 质谱条件

色谱柱
Alphasil VC-C18,

2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å
离子源 ESI-

流动相 A：0.1%甲酸-水；B：甲醇 扫描模式 MRM
柱温 40 oC 气帘气压力（CUR） 20 psi
流速 0.2 mL/min 离子化电压（IS） -4500 V（负模式）

进样量 10 μL 喷雾气（GS1） 50 psi

梯度

条件
二元等度洗脱

辅助加热气（GS2） 50 psi
离子源温度（TEM） 550 ℃
碰撞气（CAD） 9 psi

MRM参数：

组分 母离子/（m/z） 子离子/（m/z） 去簇电压(DP)/V 碰撞电压(CE)/V
高氯酸盐

（ClO4-）

98.9* 82.9* -52 -31
100.9 84.9 -48 -34

*为定量离子

典型谱图

优化质谱条件进行生活饮用水中的高氯酸盐测试，检测 0.010 mg/L标品结

果如图 1所示，出峰时间为 1.3 min。

图 1 0.010 mg/L高氯酸盐标品检测色谱图
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重复性结果

选用 0.010 mg/L高氯酸盐标品连续进样 6针，考察系统稳定性，RSD符合

国标要求，系统稳定性良好。

表 1 重复 6针高氯酸盐对照品重复性结果

序列 保留时间（min） 峰面积

1 1.295 1.45 e5

2 1.290 1.44 e5

3 1.258 1.43 e5

4 1.291 1.44 e5

5 1.297 1.42 e5

6 1.296 1.42 e5

RSD (%) 1.15 0.84

线性、检测限、定量限结果

针对高氯酸盐进行线性、检测限及定量限的考察，取高氯酸盐标准使用液稀

释制成 0.002 mg/L、0.005 mg/L、0.010 mg/L、0.020 mg/L、0.050 mg/L、0.100 mg/L

和 0.200 mg/L 不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为

横坐标绘制标准曲线，高氯酸盐在 0.002～0.200 mg/L范围内线性良好，相关系

数 R2为 0.9965，标准曲线如图 2所示。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检

测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ），高氯酸盐检测限和定量限均

优于国标要求。

图 2 高氯酸盐标准曲线图
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结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 HPMS-TQ高效液相色谱串联质谱仪对水质

中高氯酸盐进行检测，样品无杂质干扰，线性符合国标要求，高氯酸盐检测限和

定量限优于国标要求，因此本项目应用方案满足生活饮用水中高氯酸盐的检测要

求。
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2 生活饮用水检验：农药指标

2.1 生活饮用水中的草甘膦的检测（IC）

适合农药指标检测：草甘膦

色谱条件

仪 器：S6000 多功能色谱仪

色 谱 柱：IonPac AS11-HC, 4 × 250 mm

保 护 柱：IonPac AG11-HC, 4 × 50 mm

流 动 相：氢氧根系统淋洗液

流 速：1 mL/min

进 样 量：50 μL

柱 温：30 ℃

重复性结果

分别选取草甘膦标准品低、中、高三个浓度，进行 6针重复性测定，结果

如表 1所示，RSD满足国标要求。

表 1 草甘膦标准品重复性数据表

草甘膦浓度

（μg/mL）
- 1 2 3 4 5 6 RSD (%)

0.3
保留时间 15.483 15.49 15.517 15.493 15.503 15.48 0.09

峰面积 0.144 0.145 0.148 0.148 0.142 0.143 1.74

0.9
保留时间 15.50 15.497 15.493 15.51 15.487 15.50 0.05

峰面积 0.427 0.432 0.424 0.423 0.425 0.427 0.83

1.5
保留时间 15.493 15.513 15.49 15.51 15.52 15.493 0.09

峰面积 0.732 0.734 0.726 0.723 0.728 0.732 0.58

待测物分离度测定

混合标准使用液为 2 μg/mL F-、5 μg/mL Cl-、10 μg/mL SO₄2-、10 μg/mL NO3
ˉ
、

10 μg/mL草甘膦的混合液，图 1为混合标准使用液色谱图，表 2 为各待测物的
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分离情况，结果显示各组分之间分离度均大于 2，满足国标要求。
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图 1 混合标准使用液色谱图

表 2 混合标准使用液结果表

序号 名称 保留时间（min） USP 分离度

1 F- 3.03 -
2 Cl- 4.52 7.99
3 SO₄2- 7.25 10.38
4 NO3

ˉ 8.39 3.40
5 草甘膦 15.35 12.37

线性、定量限、检测限结果

实验针对草甘膦进行了线性、检测限、定量限的考察。取浓度分别为 0.3

μg/mL、0.6 μg/mL、0.9 μg/mL、1.2 μg/mL、1.5 μg/mL、2 μg/mL的草甘膦标准

品测定线性，结果显示 0.3～2 μg/mL范围内线性良好，R2为 0.999，方法检测限

和定量限满足国标要求。

结论

本方案中草甘膦的分离度满足要求，该方法前处理简单，线性、定量限、检

出限结果良好，分析效率高，可以满足生活饮用水中草甘膦的含量检测。

草甘膦

NO3
ˉ

SO₄2-
Cl-

F-
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2.2 生活饮用水中五种拟除虫菊酯类农药的检测（HPLC+UV）

适合农药指标检测：甲氰菊酯、氯氟氰菊酯、溴氰菊酯、氰戊菊酯和氯菊酯

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：乙腈；B：水

柱 温：25 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：100 μL

检测波长：205 nm

重复性结果

选取五种拟除虫菊酯对照品重复 6针进样，考察系统稳定性，结果 RSD符

合国标要求，系统稳定性良好。
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图 1 五种拟除虫菊酯对照品重复性结果

（1：甲氰菊酯；2：氯氟氰菊酯；3：溴氰菊酯；4：氰戊菊酯；5：氯菊酯（顺式）；6：氯

菊酯（反式））
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表 1 五种拟除虫菊酯对照品重复性数据表

名称 - 1 2 3 4 5 6 RSD(%)

甲氰菊酯
保留时间 16.741 16.736 16.752 16.747 16.751 16.743 0.04

峰面积 2128629 2142743 2143527 2126686 2144616 2124083 0.45

氯氟氰菊酯
保留时间 18.871 18.860 18.882 18.880 18.887 18.873 0.05

峰面积 1536428 1533851 1541063 1527105 1527214 1526171 0.40

溴氰菊酯
保留时间 20.544 20.530 20.552 20.553 20.555 20.563 0.06

峰面积 1562148 1546689 1563029 1544634 1547235 1541050 0.61

氰戊菊酯
保留时间 21.830 21.810 21.831 21.841 21.854 21.844 0.07

峰面积 1677393 1673841 1680987 1661551 1677014 1692806 0.60

氯菊酯（顺式）
保留时间 24.761 24.741 24.762 24.776 24.781 24.768 0.06

峰面积 1020911 1013403 1022951 1013129 1012895 1010023 0.51

氯菊酯（反式）
保留时间 29.281 29.271 29.296 29.311 29.304 29.296 0.05

峰面积 731253 730532 734585 727800 727479 727666 0.38

线性、检测限、定量限结果

实验针对五种拟除虫菊酯进行了线性、检测限及定量限的考察。五种拟除虫

菊酯在 0.02～5.00 mg/L 范围内线性良好，相关系数 R2均大于 0.999。以色谱峰

峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ），

五种拟除虫菊酯检测限和定量限均符合国标要求。
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图 2 不同浓度标品结果色谱图
（1：甲氰菊酯；2：氯氟氰菊酯；3：溴氰菊酯；4：氰戊菊酯；5：氯菊酯（顺式）；6：氯

菊酯（反式））

样品检测结果

图 3为生活饮用水实际样品及五种拟除虫菊酯类农药对照品结果色谱图，由

图可知，实际样品中无杂质干扰五种拟除虫菊酯类农药出峰，实际样品中五种拟

除虫菊酯类农药均未检出。

AU

-0.02

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

0.12

0.14

Minutes
0.00 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00

图 3 自来水样品及五种拟除虫菊酯对照品结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000高效液相色谱仪搭配Alphasil VC-C18

（4.6 × 250 mm，5 μm）色谱柱，可以实现生活饮用水中五种拟除虫菊酯的良好

检测。样品无杂质干扰，线性符合国标要求，检测限和定量限满足国标要求，因

此本应用方案满足生活饮用水中五种拟除虫菊酯的检测要求。

5 mg/L对照品

样品

1

2 3
4

5
6

0.10 mg/L对照品
0.05 mg/L对照品
0.02 mg/L对照品

1 2 3
4

5
6
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2.3 生活饮用水中灭草松、2,4-滴、呋喃丹、甲萘威、莠去

津和五氯酚的检测（LC-MS/MS）

适合农药指标检测：灭草松、2,4-滴、呋喃丹、甲萘威、莠去津和五氯酚

色谱条件

仪 器：HPMS-TQ高效液相色谱串联质谱仪

液相条件 质谱条件

色谱柱
Alphasil VC-C18,

2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å
离子源 ESI+/ESI-

流动相 A：甲醇；B：5 mM乙酸铵溶液 扫描模式 MRM
柱温 35 oC 气帘气压力（CUR） 35 psi

流速 0.25 mL/min 离子化电压（IS）
5500 V（正模式）

-4500 V（负模式）

进样量 10 μL 喷雾气（GS1） 50 psi

梯度

条件
二元梯度洗脱

辅助加热气（GS2） 50 psi
离子源温度（TEM） 550 ℃
碰撞气（CAD） 9 psi

MRM参数：

化合物
电离

方式

出峰时间

（min）
母离子（m/z） 子离子（m/z）

去簇电压

（DP）
碰撞能

（CE）

灭草松

ESI-
6.05 239.1

175.1
-80

-26
196.8 -27
132.1* -33

2,4-滴 8.41 219.1
161.0*

-60
-21

89.0 -48

呋喃丹

ESI+

9.00 222.1
165.1*

106
17

123.0 30

甲萘威 9.41 202.2
145.1*

102
18

127.1 44

莠去津 10.00 216.1
174.0*

106
24

132.0 32

五氯酚 ESI- 10.62

265.0 265.0*

-100 -10
267.0 267.0
263.0 263.0
269.0 269.0

*为定量离子
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典型谱图

优化质谱条件进行生活饮用水中的灭草松、2,4-滴、呋喃丹、甲萘威、莠去

津和五氯酚测试。对自来水基质中加标 50 ng/mL的 6种混合标准品，采用液质

联用仪进行测定，实验结果见图 1。

图 1 自来水基质中 6种化合物的色谱图

重复性结果

在自来水基质中添加 50 ng/mL 6种化合物混合标准品，进行 6 次重复性实

验，由表 1可知，重复性结果良好，本方法的准确度满足定量要求，方法精密度

良好。
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表 1 6种化合物峰面积重复性检测结果

名称
峰面积

第 1针 第 2针 第 3针 第 4针 第 5针 第 6针 RSD (%)

灭草松 829700 872300 918500 866200 891300 855100 3.49

2,4-滴 594600 612600 648700 625100 625200 646600 3.28

呋喃丹 3174000 3262000 3174000 3228000 3198000 3145000 1.32

甲萘威 318300 327900 318700 328900 305600 297500 3.93

莠去津 2351000 2402000 2392000 2440000 2379000 2396000 1.22

五氯酚 7195000 6594000 7313000 6810000 6954000 6998000 3.72

线性、检测限、定量限结果

针对灭草松、2,4-滴、呋喃丹、甲萘威、莠去津、五氯酚进行线性、检测限、

定量限的考察，具体结果见图 2。以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐

标绘制标准曲线，6种化合物在 0.5～50 μg/L范围内线性良好，相关系数 R2均大

于 0.99。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为

方法定量限（LOQ），6种化合物定量限远低于国标限度。

图 2 6种化合物标准曲线图

结论

从实验结果可知，使用 HPMS-TQ 高效液相色谱串联质谱搭配 Alphasil

VC-C18（2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å）色谱柱，对生活饮用水中灭草松、2,4-

滴、呋喃丹、甲萘威、莠去津、五氯酚的含量进行检测。样品无杂质干扰，线性

符合国标要求，6种化合物定量限均远低于国标限度，因此本方案可以满足生活

饮用水中灭草松、2,4-滴、呋喃丹、甲萘威、莠去津、五氯酚含量的检测。
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2.4 生活饮用水中氯硝柳胺的检测（HPLC+UV）

适合农药指标检测：氯硝柳胺

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：甲醇；B：0.1%甲酸水溶液

柱 温：30 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：10 μL

检测波长：330 nm

重复性结果

氯硝柳胺对照品重复 6针进样，考察系统稳定性，RSD符合国标要求，系统

稳定性良好。

AU

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

0.25

Minutes
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

图 1 氯硝柳胺对照品重复性测定结果

氯硝柳胺
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表 1 氯硝柳胺对照品重复性的数据结果

序号 保留时间（min） 峰面积

1 11.181 3466220
2 11.182 3417551
3 11.178 3450918
4 11.180 3414472
5 11.174 3445238
6 11.181 3416177

RSD (%) 0.03 0.64

线性、检测限、定量限结果

实验针对氯硝柳胺进行了线性、检测限及定量限的考察。取氯硝柳胺标准使

用液稀释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横

坐标绘制标准曲线，氯硝柳胺在 0.2～100 mg/L 范围内线性良好，相关系数 R2

为 0.9996。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3 为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10

为方法定量限（LOQ），氯硝柳胺检测限和定量限符合国标要求。

AU

0.00

0.10

0.20

0.30

0.40

Minutes
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

图 2 不同浓度氯硝柳胺标品结果色谱图

样品检测结果

图 3为生活饮用水实际样品及氯硝柳胺对照品结果色谱图。由图可知，空白

溶剂及实际样品中均无杂质干扰氯硝柳胺出峰，实际样品中氯硝柳胺未检出。

0.2 mg/L氯硝柳胺

5 mg/L氯硝柳胺

1 mg/L氯硝柳胺

100 mg/L氯硝柳胺

25 mg/L氯硝柳胺

氯硝柳胺

AU

0.0000

0.0028

0.0056

0.0084

0.0112

0.0140

Minutes
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

5 mg/L

氯硝柳胺局部放大图

1mg/L
0.2 mg/L
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AU

0.00

0.07

0.14

0.21

0.28

0.35

Minutes
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

图 3 自来水样品及氯硝柳胺标品结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000 高效液相色谱色谱仪搭配 Alphasil

VC-C18（4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现生活饮用水中氯硝柳胺

的良好检测。样品无杂质干扰，线性符合国标要求，检测限和定量限远低于国标

要求限度，因此本项目应用方案满足生活饮用水中氯硝柳胺的检测要求。

空白溶剂

样品 1
样品 2

100 mg/L标品

氯硝柳胺
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2.5 生活饮用水中甲萘威的检测（HPLC+UV）

适合农药指标检测：甲萘威

色谱条件

液相色谱：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 mm × 150 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：甲醇；B：水

流 速：1 mL/min

进样体积：10 μL

柱 温：40 ℃

检测波长：280 nm

重复性结果

使用浓度为 10 μg/mL的甲萘威标准品对方法重复性进行考察，连续进样 6

针，结果见图 1和表 1，方法重复性良好。
甲

萘
威

A
U

0.000

0.010

0.020

0.030

分钟
0.00 2.00 4.00

图 1 甲萘威对照品重复性的测定结果色谱图
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表 1 甲萘威重复性测定结果

针次 保留时间（min） 峰面积

1 4.195 169738
2 4.193 170128
3 4.191 169249
4 4.191 170179
5 4.190 169394
6 4.177 169765

RSD (%) 0.15 0.22

线性、检测限、定量限结果

对甲萘威进行了线性、检测限及定量限的考察。参考标准，使用无水乙醇配

制浓度为 0、0.20、0.50、1.0、2.0、5.0、10、15 μg/mL的甲萘威标准系列溶液，

以峰面积为纵坐标，浓度为横坐标绘制标准曲线。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3

为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ），甲萘威的线性良好

R2=0.9991，检测限与定量限均符合国标要求。

样品检测结果

使用本方案对自来水进行检测，结果如图 2所示，样品中甲萘威未检出。

AU

0.000

0.005

分钟
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00

图 2 自来水中甲萘威测定结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000高效液相色谱仪搭配Alphasil VC-C18

（4.6 × 150 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可实现生活饮用水中甲萘威的良好检测。
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2.6 生活饮用水中莠去津的检测（HPLC+UV）

适合农药指标检测：莠去津

色谱条件

液相色谱：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil XD-C18CH, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：甲醇；B：水

流 速：0.9 mL/min

进样体积：10 μL

柱 温：40 ℃

检测波长：254 nm

重复性结果

重复 6 针进样莠去津标准品考察系统稳定性，RSD符合国标要求，系统稳

定性良好。结果见图 1和表 1。

AU

0.000

0.001

0.002

0.003

0.004

0.005

Minutes
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

图 1 重复 6针莠去津标准品结果色谱图

莠去津
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表 1 重复 6针莠去津标准品重复性的数据结果

序列 保留时间（min） 峰面积

1 6.026 50285

2 6.025 50247

3 6.021 50402

4 6.024 50353

5 6.022 50279

6 6.023 50226

RSD (%) 0.03 0.13

线性、检测限、定量限结果

针对莠去津进行了线性、检测限及定量限的考察。取莠去津标准储备溶液稀

释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐标绘

制标准曲线，莠去津在 0～5.0 μg/mL范围内线性良好，相关系数 R2大于 0.999。

以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量

限（LOQ），莠去津检测限和定量限优于国标要求。

AU

-0.002
0.000
0.002
0.004
0.006
0.008
0.010
0.012
0.014
0.016
0.018
0.020

Minutes
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

AU

-0.001

0.000

0.001

0.002

0.003

0.004

0.005

Minutes
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

图 2 不同浓度莠去津标品结果色谱图

莠去津

浓度 5
浓度 6

浓度 4
浓度 3
浓度 2
浓度 1

放大

莠去津

浓度 1

浓度 2
浓度 3
浓度 4
浓度 5
浓度 6
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结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000 高效液相色谱仪搭配 Alphasil

XD-C18CH（4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å），可以实现水中莠去津的良好检测。
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3 生活饮用水检验：消毒副产物指标

3.1 生活饮用水中 5 种卤代乙酸的检测（IC）

适合消毒副产物指标检测：一氯乙酸、二氯乙酸、三氯乙酸、一溴乙酸、二溴乙酸

色谱条件

仪 器：S6000 多功能色谱仪

色 谱 柱：IonPac AS19, 4 × 250 mm

保 护 柱：IonPac AG19, 4 × 50 mm

淋 洗 液：氢氧根系统淋洗液

流 速：1 mL/min

柱 温：30 ℃

进 样 量：25 μL

重复性结果

连续进样 6针 10 μg/mL的混合标准品使用液，测得五种卤代乙酸保留时间

RSD在 0.11%-0.17%，峰面积 RSD在 0.23%-0.69%，方法重复性良好，仪器性能

稳定。

[min]时间
0 5 10 15 20 25

[µS/m]

电
导

率

-100

0

100

200

300

400

500

600

[%]

组
分

0

20

40

60

80

Data\0815\5种卤代乙酸-10ug-7mM等度-重复性-16 - Acchrom_CD200
Data\0815\5种卤代乙酸-10ug-7mM等度-重复性-15 - Acchrom_CD200
Data\0815\5种卤代乙酸-10ug-7mM等度-重复性-14 - Acchrom_CD200
Data\0815\5种卤代乙酸-10ug-7mM等度-重复性-13 - Acchrom_CD200
Data\0815\5种卤代乙酸-10ug-7mM等度-重复性-12 - Acchrom_CD200
Data\0815\5种 卤 代 乙 酸 -10ug-7mM等 度 -重 复 性 -11 - Acchrom_CD200

图 1 10 μg/mL混标溶液重复性色谱图

进样量：25 μL

MBAA

MCAA

DCAA

DBAA
TCAA
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线性、定量限、检测限结果

进样系列浓度混合对照品溶液，计算五种卤代乙酸的峰面积线性，线性拟合

结果良好 R2>0.998。逐级稀释混合标准品使用液，测定 5种卤代乙酸的定量限、

检出限，所有结果均满足国标要求。

[min]时间
0 5 10 15 20 25

[µS/m]

电
导

率

-200

0

200

400

600

[%]

组
分

0

20
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60

80

Data\0819\5卤代乙酸-0.1ug-1 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤代乙酸-0.2ug-1 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤代乙酸-0.5ug-1 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤代乙酸-1ug-2 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤代乙酸-2ug-1 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤代乙酸-4ug-1 - Acchrom_CD200
Data\0819\5卤 代 乙 酸 -10ug-1 - Acchrom_CD200

图 2 系列浓度的混合对照品溶液线性色谱图

样品检测结果

结果如图 3所示，5种卤代乙酸标品在上述色谱条件下分离良好，分离度均

大于 1.5；空白和水质样品中均不含这 5种卤代乙酸峰。

[min]时间
0 5 10 15 20 25
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图 3 1 μg/mL的 5种卤代乙酸混合标准品溶液及水样样品、空白分离色谱图

进样量：25 μL

10 μg/mL
4 μg/mL
2 μg/mL
1 μg/mL

0.5 μg/mL
0.2 μg/mL
0.1 μg/mL

MCAA

MBAA
DCAA

DBAA TCAA

空白（超纯水）

1 μg/mL 混合标准品

水样样品

MCA

A DCA

A
TCA

A

MBA

A DBA

A
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结论

本文可同时检测饮用水中 5种卤代乙酸，无须进行样品前处理。检测方法简

单快捷，结果稳定重复，华谱科仪 S6000多功能色谱仪可满足饮用水中五种卤代

乙酸检测需求。
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3.2 生活饮用水中 10 种阴离子的检测（IC）

适合消毒副产物指标检测：亚氯酸盐、溴酸盐

色谱条件

仪 器：S6000 多功能色谱仪

色 谱 柱：IonPac AS23, 4 × 250 mm

保 护 柱：IonPac AG23, 4 × 50 mm

流 动 相：碳酸根系统淋洗液

流 速：1 mL/min

进 样 量：25 μL

柱 温：30 ℃

重复性结果

以混标样品连续进 6针考察方法重复性，具体结果见图 1，各离子的保留时

间和峰面积的 RSD结果见表 1，结果表明该方法系统重复性良好。
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图 1 10种无机阴离子重复性测定结果
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表 1 10种无机阴离子重复性结果表

离子名称 保留时间 RSD (%) 峰面积 RSD (%)
F- 0.18 0.77

ClO2- 0.14 0.47
BrO3- 0.13 0.67
Cl- 0.11 0.53
NO2- 0.10 0.57
ClO3- 0.08 0.49
Br- 0.07 0.53
NO3- 0.07 0.50
PO43- 0.09 2.17
SO42- 0.04 0.63

线性、检出限、定量限结果

10种阴离子的标准曲线相关系数 R2均大于 0.999，符合要求。以色谱峰峰

高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ），

结果均满足国标要求。

样品检测结果

采集某水样进行测试，进样量为 25 μL，10种阴离子的含量如表 2。
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图 2 实际样品测试结果色谱图
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表 2 实际样品中 10种阴离子含量

阴离子 含量 (mg/L)
F- 0.285

ClO2- -
BrO3- -
Cl- 7.873
NO2- -
ClO3- -
Br- -
NO3- 4.303
PO43- -
SO42- 16.629

结论

本方法利用离子色谱在不使用淋洗液发生器的前提下，使用碳酸根体系检测

水质中的 10种阴离子，本方法可以实现 10种阴离子的良好分离。方法定量限满

足国标要求，方法重现性良好，线性相关系数均大于 0.999，该测定方法快速、

灵敏度、准确度高，可满足一针进样，同时检测多种阴离子的需求。
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4 生活饮用水检验：有机物指标

4.1 生活饮用水中苯并[a]芘的检测（HPLC+FL）

适合有机物指标检测：苯并[a]芘

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 150 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：水；B：乙腈

流 速：1.0 mL/min

柱 温：40 ℃

进 样 量：10 μL

检测波长：激发波长：290 nm；发射波长：430 nm

重复性结果

以浓度为 20 ng/mL的苯并[a]芘标准品为例考察方法重复性，连续进样 6针，

结果如图 1。苯并[a]芘的保留时间及峰面积结果见表 1，结果表明该方法在连续

进样时保留时间和峰面积重复性良好。
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图 1 苯并[a]芘重复性测定结果色谱图
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表 1 苯并[a]芘重复性测定结果

针次 保留时间（min） 峰面积

1 6.846 1795973
2 6.824 1781098
3 6.881 1790437
4 6.858 1788620
5 6.880 1780958
6 6.854 1760947

RSD (%) 0.3 0.68

线性、检测限、定量限结果

对苯并[a]芘进行了线性、检测限及定量限的考察。制备不同浓度的苯并[a]

芘标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐标绘制标准曲线。以

色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限

（LOQ）。苯并[a]芘的检测限和定量限均符合国标要求，各组分在 0.4~40 ng/mL

内线性相关系数大于 0.999，线性良好。

样品检测结果

本方案选择某水样作为实际样品进行检测，由图 2结果可知，采用上述色谱

方法可以实现样品中苯并[a]芘与杂质峰的良好分离，样品无杂质干扰。
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图 2 实际样品中苯并[a]芘测定结果色谱图
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结论

本方案使用 S6000 高效液相色谱仪实现对水质中苯并[a]芘的检测，分析结

果显示本方法检测限、线性均符合国标要求，重复性良好，适合水质中的苯并[a]

芘的分析。
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4.2 生活饮用水中多环芳烃的检测（HPLC+FL）

适合有机物指标检测：多环芳烃

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

流 动 相：A：水；B：乙腈

柱 温：40 ℃

进 样 量：10 μL

检测波长：激发波长：250 nm、260 nm、270 nm、275 nm、290 nm；发射波长：

340 nm、420 nm、430 nm、440 nm、500 nm

重复性结果

以浓度为 150 ng/mL的多环芳烃标准品为例，考察方法重复性，连续进样 6

针，各多环芳烃保留时间及峰面积结果见表 1，结果表明该方法在连续进样时保

留时间和峰面积重复性良好。
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图 1 多环芳烃重复性色谱图
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表 1 多环芳烃重复性结果

名称 - 1 2 3 4 5 6
RSD

(%)

萘
保留时间 7.445 7.451 7.460 7.457 7.470 7.474 0.2

峰面积 1327512 1328092 1320549 1321817 1321188 1317223 0.3

苊
保留时间 10.968 10.974 10.981 10.981 10.994 11.001 0.1

峰面积 3949433 3953668 3932386 3941120 3934102 3922825 0.3

芴
保留时间 11.484 11.490 11.498 11.498 11.512 11.517 0.1

峰面积 1974201 1980074 1970245 1974008 1972903 1964328 0.3

菲
保留时间 12.949 12.955 12.961 12.965 12.977 12.983 0.1

峰面积 4063404 4058807 4042943 4048880 4050018 4022997 0.4

蒽
保留时间 14.222 14.230 14.234 14.240 14.250 14.258 0.1

峰面积 7511087 7488362 7507535 7417714 7431732 7397640 0.7

荧蒽
保留时间 15.805 15.812 15.816 15.823 15.834 15.841 0.1

峰面积 3451154 3453867 3439642 3447311 3446885 3427402 0.3

芘
保留时间 16.868 16.875 16.881 16.887 16.898 16.905 0.1

峰面积 804073 800064 797868 797585 795130 788376 0.7

苯并[a]蒽
保留时间 20.444 20.451 20.454 20.463 20.471 20.481 0.1

峰面积 7083432 7118667 7074317 7091800 7078238 7046964 0.3

䓛
保留时间 21.119 21.128 21.130 21.140 21.147 21.158 0.1

峰面积 2914967 2927887 2917602 2917976 2911270 2897115 0.3

苯并[b]荧蒽
保留时间 24.128 24.139 24.139 24.152 24.154 24.168 0.1

峰面积 7333274 7370674 7340617 7335462 7322901 7308392 0.3

苯并[k]荧蒽
保留时间 25.369 25.380 25.381 25.392 25.395 25.407 0.1

峰面积 3092719 3120573 3122719 3093216 3098090 3128677 0.5

苯并[a]芘
保留时间 26.600 26.611 26.612 26.623 26.626 26.637 0.1

峰面积 16314381 16382976 16240285 16008575 16092049 16239510 0.9

二苯并[a,h]蒽
保留时间 28.625 28.639 28.640 28.654 28.660 28.666 0.1

峰面积 7853686 7855804 7945323 7752373 7744458 7810817 0.9

苯并[g,h,i]苝
保留时间 30.223 30.238 30.240 30.255 30.264 30.271 0.1

峰面积 5458533 5398863 5425496 5409404 5338517 5419638 0.7

茚并[1,2,3-cd]芘
保留时间 31.148 31.165 31.170 31.193 31.193 31.196 0.1

峰面积 2237665 2195480 2186623 2204902 2235086 2194523 1.0
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线性、检测限、定量限结果

对多环芳烃进行了线性、检测限与定量限的考察。取各组分浓度相同的多环

芳烃单标溶液混合制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物

浓度为横坐标绘制标准曲线，各组分在 0-150 ng/mL 内线性相关系数均大于

0.9999，线性结果良好。检出限和定量限满足国标要求。
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图 2 多环芳烃标准品荧光检测器分析结果色谱图

样品检测结果

采用上述方法对某水样中多环芳烃含量进行检测，结果如图 3和表 2所示。

图 3 某水样分析结果色谱图
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表 2 某水样中多环芳烃检测结果

序号 名称 测定值（ng/L）
1 萘 3.6
2 苊 1.8
3 芴 11.6
4 菲 3.6
5 蒽 0.7
6 荧蒽 1.9
7 芘 13.4
8 苯并[a]蒽 3.4
9 䓛 10.7
10 苯并[b]荧蒽 1.7
11 苯并[k]荧蒽 1.3
12 苯并[a]芘 0.9
13 二苯并[a,h]蒽 0.3
14 苯并[ghi]苝 0.5
15 茚并[1,2,3-cd]芘 1.3

结论

本文参考国标方法，使用华谱科仪 S6000高效液相色谱仪进行水质中多环芳

烃的检测。本方法能够实现水质中多环芳烃的良好分离，分析结果可靠。方法检

测限、定量限、线性均符合国标要求，适用于对水质中多环芳烃的检测分析。
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4.3 生活饮用水中丙烯酸的检测（HPLC+UV）

适合有机物指标检测：丙烯酸

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18AQ, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：0.2%磷酸溶液；B：乙腈

柱 温：30 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：100 μL

检测波长：205 nm

洗脱梯度：二元洗脱梯度

重复性结果

重复丙烯酸对照品 6针进样考察系统稳定性，RSD符合国标要求，系统稳

定性良好。
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图 1 丙烯酸对照品重复性结果色谱图

丙烯酸
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表 1 丙烯酸对照品重复性的数据表

序号 保留时间（min） 峰面积

1 6.145 139483
2 6.147 139119
3 6.145 139445
4 6.143 139569
5 6.141 139743
6 6.139 139935

RSD (%) 0.05 0.20

线性、检测限、定量限结果

实验针对丙烯酸进行了线性、检测限及定量限的考察。取丙烯酸标准使用液

稀释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐标

绘制标准曲线，丙烯酸在 0～800 μg/L范围内线性良好，相关系数 R2为 0.999。

以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量

限（LOQ），丙烯酸检测限和定量限符合国标要求。
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图 2 不同浓度标品结果色谱图
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样品检测结果

图 3为自来水实际样品及丙烯酸对照品结果色谱图，由图可知，空白及实际

样品中均无杂质干扰丙烯酸出峰，实际样品中丙烯酸未检出。
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图 3 自来水样品及丙烯酸标品结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000 高效液相色谱仪搭配 Alphasil

VC-C18AQ（4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现生活饮用水中丙烯酸

的良好检测。样品无杂质干扰，线性符合国标要求，检测限和定量限远低于国标

要求限度，因此本项目应用方案满足生活饮用水中丙烯酸的检测要求。

空白

样品 1

样品 2

100 μg/L标品
丙烯酸
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4.4 生活饮用水中双酚 A 的检测（HPLC+FL）

适合有机物指标检测：双酚 A

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：甲醇；B：水

柱 温：25 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：100 μL

检测波长：激发波长 228 nm；发射波长 312 nm

重复性结果

重复 6针双酚 A对照品进样考察系统稳定性，RSD符合国标要求，系统稳

定性良好。
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图 1 双酚 A对照品重复性结果色谱图

双酚 A
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表 1 双酚 A对照品重复性的数据结果

序号 保留时间（min） 峰面积

1 6.452 7464076

2 6.449 7454552

3 6.450 7460995

4 6.451 7462979

5 6.450 7459873

6 6.447 7401827

RSD (%) 0.03 0.32

线性、检测限、定量限结果

实验针对双酚 A进行了线性、检测限及定量限的考察。取双酚 A标准使用

液稀释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐

标绘制标准曲线，双酚 A在 2～40 μg/L范围内线性良好，相关系数 R2为 0.9999。

以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量

限（LOQ），双酚 A检测限和定量限符合国标要求。
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图 2 不同浓度双酚 A标品结果色谱图

样品检测结果

图 3为自来水实际样品及双酚 A 对照品结果色谱图。由图可知，空白及实

际样品中均无杂质干扰双酚 A出峰，实际样品中双酚 A未检出。
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双酚 A
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图 3 自来水样品及双酚 A标品结果色谱图

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000高效液相色谱仪搭配Alphasil VC-C18

（4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现生活饮用水中双酚 A的良好检

测。样品无杂质干扰，线性符合国标要求，检测限和定量限远低于国标要求限度，

因此本项目应用方案满足生活饮用水中双酚 A的检测要求。

空白
样品 1
样品 2

100 μg/L标品

双酚 A
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4.5 生活饮用水中β-萘酚的检测（HPLC+FL）

适合有机物指标检测：β-萘酚

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 150 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：甲醇；B：水

柱 温：25 ℃

流 速：1.0 mL/min

进 样 量：100 μL

检测波长：激发波长230 nm；发射波长360 nm

重复性结果

重复 6 针进样萘酚对照品考察系统稳定性，RSD 符合国标要求，系统稳定

性良好。由图 1可知，β-萘酚与α-萘酚的分离度满足检测要求。
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图 1 β-萘酚对照品重复性结果色谱图
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表 1 β-萘酚对照品重复性的数据结果

序号
β-萘酚

保留时间（min） 峰面积

1 6.492 7628035
2 6.492 7586888
3 6.494 7585398
4 6.489 7600059
5 6.487 7607313
6 6.491 7594941

RSD (%) 0.038 0.208

线性、检测限、定量限结果

实验针对β-萘酚进行了线性、检测限及定量限的考察。取β-萘酚标准使用液

稀释制成不同浓度的标准溶液，以待测物峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐标

绘制标准曲线，β-萘酚在 0.0001～0.02 mg/L 范围内线性良好，相关系数 R2为

0.999。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方

法定量限（LOQ），β-萘酚检测限和定量限符合国标要求。
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图 2 不同浓度β-萘酚标品结果色谱图

样品检测结果

图 3为自来水实际样品及萘酚对照品结果色谱图，由图可知，空白及实际样

品中均无杂质干扰萘酚出峰，实际样品中β-萘酚检出量为 0.00017 mg/L。
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图 3 自来水样品及萘酚标品结果色谱图

表 2 样品检测结果

样品 β-萘酚含量（mg/L）

自来水 0.00017

结论

从实验结果可知，使用华谱科仪 S6000高效液相色谱仪搭配Alphasil VC-C18

（4.6 × 150 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现自来水中萘酚的良好检测。样

品无杂质干扰，线性符合国标要求，β-萘酚检测限和定量限符合国标要求。

空白

样品

萘酚对照

β-萘酚

α-萘酚
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4.6 生活饮用水中微囊藻毒素含量的检测（LC-MS/MS）

适合有机物指标检测：MC-LR、MC-RR、MC-YR

色谱条件

仪 器：HPMS-TQ Pro高效液相色谱串联质谱仪

液相条件 质谱条件

色谱柱
Alphasil VC-C18,

2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å
离子源 ESI+

流动相 A：5 mM甲酸铵溶液；B：甲醇 扫描模式 MRM
柱温 40 oC 气帘气压力（CUR） 25 psi
流速 0.40 mL/min 离子化电压（IS） 5500 V

进样量 20 μL 喷 雾 气（GS1） 50 psi

梯度

条件
二元梯度洗脱

辅助加热气（GS2） 50 psi
离子源温度（TEM） 550 ℃
碰撞气（CAD） 9 psi

MRM参数：

化合物
出峰时间

（min）
母离子（m/z） 子离子（m/z）

去簇电压

（DP）
碰撞能（CE）

MC-LR 3.14 498.4
135.1*

40
16

103.1 75

MC-RR 3.16 520.0
135.4

110
32

127.1 77
102.9* 86

MC-YR 3.10 523.4
135.0*

65
20

103.1 75

*为定量离子

典型谱图

优化质谱条件进行生活饮用水中的微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）

测试。对自来水基质中加标 50 ng/mL标准品，采用液质进行测定，具体结果见

图 1。
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图 1 自来水基质中微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）色谱图

重复性结果

在自来水基质中添加 20 ng/mL微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）标

准品，进行 6次重复性实验，方法的重复性良好。

表 1 3种化合物峰面积重复性检测结果

名称
峰面积

1 2 3 4 5 6 RSD (%)

MC-LR 1.081 e5 1.107 e5 1.120 e5 1.158 e5 1.104 e5 1.152 e5 2.64

MC-RR 1.759 e5 1.631 e5 1.679 e5 1.691 e5 1.712 e5 1.781 e5 3.21

MC-YR 1.784 e5 1.755 e5 1.858 e5 1.805 e5 1.788 e5 1.757 e5 2.13

线性、检测限、定量限结果

实验针对微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）进行了线性考察。以待

测物衍生组分峰面积为纵坐标，待测物浓度为横坐标绘制标准曲线，微囊藻毒素

（MC-LR、MC-RR、MC-YR）在 0.50～50.0 μg/L 范围内线性良好，相关系数

R2大于 0.99。以色谱峰峰高信噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10

为方法定量限（LOQ），微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）定量限满足

国标要求。

MC-LR

MC-RR

MC-YR
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图 2 微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）标准曲线图

结论

从实验结果可知，使用 HPMS-TQ Pro高效液相色谱串联质谱仪搭配 Alphasil

VC-C18（2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现生活饮用水中微囊藻

毒素（MC-LR、MC-RR、MC-YR）的良好检测。样品无杂质干扰，线性、定量

限符合国标要求。
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4.7 生活饮用水中微囊藻毒素含量的检测（HPLC+UV）

适合有机物指标检测：MC-LR、MC-RR

色谱条件

仪 器：S6000高效液相色谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC-C18, 4.6 × 250 mm, 5 μm, 100 Å

流 动 相：A：乙腈；B：三氟乙酸-水

柱 温：35 ℃

流 速：0.7 mL/min

进 样 量：20 μL

检测波长：238 nm

重复性结果

由图 1可知，空白中无杂质干扰微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）出峰。重

复 6针进样考察系统稳定性实验结果如表 1所示，本方法的重复性良好。
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图 1 自来水基质中微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）色谱图

对照品

空白

MC-RR
MC-LR
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表 1 重复 6针微囊藻毒素对照品重复性的数据结果

序号
MC-RR MC-LR

保留时间（min） 峰面积 保留时间（min） 峰面积

1 5.694 39299 12.978 49848
2 5.689 39515 12.989 49279
3 5.693 39614 12.997 50220
4 5.695 39511 12.994 49050
5 5.696 39313 12.983 49590
6 5.700 39414 13.000 49158

RSD (%) 0.062 0.316 0.065 0.909

线性、检测限、定量限结果

实验针对微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）进行了线性考察。以待测物峰面

积为纵坐标，待测物浓度为横坐标绘制标准曲线，微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）

在 0.30～5.0 μg/mL范围内线性良好，相关系数 R2大于 0.9999。以色谱峰峰高信

噪比 S/N ≥ 3为方法检测限（LOD），S/N ≥ 10为方法定量限（LOQ）。结

果微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）定量限远低于国标限度，因此本方案满足生

活饮用水中微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）含量的检测。
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图 2 微囊藻毒素（MC-LR、MC-RR）标准曲线结果图

结论

从实验结果可知，使用 S6000高效液相色谱仪搭配 Alphasil VC-C18（4.6 ×

MC-RR

MC-LR
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250 mm, 5 μm, 100 Å）色谱柱，可以实现生活饮用水中微囊藻毒素（MC-LR、

MC-RR）的良好检测。样品无杂质干扰，线性符合国标要求，微囊藻毒素（MC-LR、

MC-RR）定量限均低于国标限度，因此本方案满足生活饮用水中微囊藻毒素

（MC-LR、MC-RR）含量的检测。
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4.8 生活饮用水中微囊藻毒素含量的检测（Online

SPE+LC-MS/MS）

适合有机物指标检测：MC-LR

色谱条件

仪 器：在线 SPE串联 HPMS-TQ高效液相色谱串联质谱仪

色 谱 柱：Alphasil VC- C18, 2.1 × 100 mm, 2.5 μm, 100 Å；在线 SPE柱

柱 温：40 ℃

进 样 量：5 mL

在线固相萃取方法：四元梯度洗脱

分析柱洗脱方法：二元梯度洗脱

质谱条件

离子源

扫描模式

气帘气压力（CUR）
离子化电压（IS）

ESI+
MRM
25 psi
5500 V

喷雾气（GS1）
辅助加热气（GS2）
离子源温度（TEM）

碰撞气（CAD）

50 psi
50 psi
550 ℃
9 psi

MRM参数：

化合物 母离子（m/z） 子离子（m/z） 去簇电压（DP） 碰撞能（CE）

MC-LR 498.4
135.1*

40
16

103.1 75

*为定量离子

典型谱图

对自来水基质中加标 20 ng/L标准品，采用 Online SPE串联液质进行测定，

具体结果见图 1。
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图 1 自来水基质中微囊藻毒素MC-LR色谱图

回收率结果

通过对纯净水样品加标回收实验来验证方法准确性，对纯水进行加标（30

ng/L），测定回收率在 85%以上，符合国标要求。

结论

从实验结果可知，使用 Online SPE串联 HPMS-TQ可以实现生活饮用水中微

囊藻毒素（MC-LR）的良好检测。样品无杂质干扰，加标回收符合国标要求，

微囊藻毒素（MC-LR）定量限远低于国标限度，该方法灵敏度高。

MC-LR
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