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摘要：

使用 SCION GC-TQ 三重四极杆气相色谱质谱仪（GC-MS/MS）在多反应检测模式（MRM）

对海洋沉积物和排污口提取物中的阻燃剂多溴联苯醚（PBDE）进行分析。SCIONGC-TQ 的校准范

围、方法检出限、精度值体现了仪器针对复杂提取物中基质干扰的优异灵敏度，即使这些提取物经

过极少的净化，甚至根本未经净化。
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前言：

PBDEs 作为阻燃剂被广泛应用在包括塑料、建材和纺织品等各种产品中。加拿大有研究表明

在诸如鲑鱼、黄油、奶酪和碎牛肉中存在很高浓度的 PBDE。另外，在室内粉尘、污水污泥、水处

理厂废水，甚至包括海豹等哺乳动物的血液中也检测到了高含量的 PBDEs。

PBDEs 化合物对于环境和健康的影响引起越来越多人的关注。这类化合物很稳定，会在组织

和母乳中生物富集，并且已有证据表明在美国家庭 PBDEs 会增加不育率。因此美国环保局严格管

制 PBDEs 的生产、进口和使用。

有多种方法可以检测 PBDEs，包括高分辨率气相色谱-质谱联用（HR-GCMS）、配有电子捕

获检测器的气相色谱（GC-ECD）和气质联用（GCMS）。HR-GCMS 更准确，但价格昂贵、对操

作人员要求高，不利于实验室的常规分析和质量控制。GC-ECD 和 GC-MS 抗干扰能力差，特别是

对于那些具有很少或没有净化的样品。

MRM 下的串联四极杆是 PBDEs 分析的理想技术，因为它容易设置，能够在痕量检测中有效

区分基质。SCION GC-TQ 具备先进的技术，能够进一步提高灵敏度和仪器耐用性，这些技术包括

轴向离子源和无透射离子通道。在本研究中， GC-TQ 被用来确定校准范围、方法的检出限和精度，

进行海洋沉积物和排污口提取物的分析。



仪器和软件：

SCION GC-TQ

仪器参数如下：

色谱柱：BR-5ms, 15 m x 0.25 mm id x 0.25 μm

载气：氦气，1.0 mL/min

柱温：在60 °C保温2 min, 以50°C/min的升温速率升温至150 °C，保温1 min, 再以10 °C/min的

速率升温至325 °C，保温8 min。

进样：280 ℃，2 μL脉冲不分流进样；离子源：EI源，250 ℃

传输线：280 ℃

实验部分：

选择 15 m 色谱柱，能够在减少十溴联苯醚（BED-209）热降解的同时保证 PBDE 的良好分离

度。首先确认校准和仪器检出限。采用二氯甲烷为溶剂，制备 0.1 到 50 ppb 浓度范围内的校准标

准品。重复测定 7 次 0.1 ppb 浓度的标准溶液得到仪器检出限。

在 2000 psi、125 ℃下，采取加速溶剂萃取技术（ASE），用 50：50 的二氯甲烷丙酮溶剂提

取 10 g 的海洋沉积物。萃取物用硫酸钠干燥并蒸发至 1 mL 后不再进行进一步清理。用二氯甲烷进

行连续液液萃取（CLLE）制备 1 L 排污口样品，干燥浓缩至 1 mL。二者的萃取物均高度着色，如

图 1 所示。



图 1 海洋沉积物（上）和排污口萃取物（下）

结果与讨论：

所有化合物校准的平均相对标准偏差（RSD）和r2分别为9.1%和0.998。对于PBDEs，仪器

检出限从0.01到0.54 ppb，平均值为0.1 ppb，平均RSD为8.3%。

如图2所示，提取物并未观察到基质干扰。海洋沉积物和排污口样品的MRM色谱图中，基质尖

峰几乎相同，没有背景峰或基线抬高现象。



图2 两种研究基质（污水和海洋沉积物）中PBDEs与纯溶剂中校准标准的MRM色谱图对比

然而，一些PBDEs的回收率偏差很大，这可能是由于未加标样品中存在某些化合物，或者基

质增强导致的色谱响应。可以通过在仪器校准前用基质“装载”进样口衬管和柱子来减小这种偏差。

BED-209可以通过使用薄相和更短的柱子减小洗脱温度来进一步提高其灵敏度和精度，从而

最大限度减少热降解。然而，必须小心确保PBDEs溴化异构体的良好分离度，以进行准确定量分

析。

结论：

在简易仪器设置条件下，使用MRM模式的SCION GC-TQ三重四极杆气相色谱质谱系统对低

浓度的PBDEs进行分析。对于极少或未经净化的复杂样品，几乎不受基质干扰，反映出卓越的灵

敏度。

仅用于科学研究，不可用于医学诊断


