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引言

饮用水中的卤代乙酸（HAAs）是水质消毒过程中产生的一种

有害物质。研究就已表明卤代乙酸有致癌作用[1,2]。美国国家环保

局公布的饮用水第一阶段控制法中规定5种HAAs的最大运行浓度为

60 ng/mL[3]。进行研究, 我国也有相关标准对二氯乙酸和三氯乙酸

做出限量要求，《国家城市供水水质标准》要求此两种氯乙酸不

高于60 ng/mL[4]。目前饮用水中HAAs的测定方法主要有衍生化气相

色谱法，离子色谱法和流动注射串联质谱法[5-8]。气相法需要衍生

操作繁琐，单纯离子色谱法存在常规阴离子干扰，分析时间较长

且灵敏度低，流动注射串联质谱法不经过色谱分离存在同类卤代

乙酸之间的子离子干扰。

本文建立了基于离子色谱和三重四极杆串联质谱仪针对卤代

乙酸的检测方法。本方法简单、快速、灵敏度高、稳定性好，远

远满足现有检测标准，可为饮用水安全监控提供有效技术支持。

样品前处理

矿泉水样品经0.22 μm微孔滤膜过滤后转移至2 mL进样小瓶，

直接进样分析。

测试条件

940型离子色谱仪，配889型自动进样器（瑞士万通公司）

API 3200™ LC-MS/MS System 型三重四极杆质谱仪，配ESI离子

源（SCIEX）

流动相：6 mmol/L碳酸钠水溶液，等度洗脱
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流速：0.8 mL/min

色谱柱： Metrosep A supp 5 （5×50 mm）

进样体积：20 μL

柱温：40 ℃

抑制器再生：5%稀硫酸

喷雾电压：-4500 v 离子源温度：550 ℃

气帘气：20 psi GS1:60 psi

GS2:50 psi 碰撞气：6

化合物 Q1 Q3 DP CE

MCAA 92.8 92.8* -18 -7

DCAA
126.7 82.9* -48 -18

128.7 84.9 -48 -18

TCAA 162.7 162.7* -30 -7

MBAA
136.8 78.8* -17 -20

138.8 80.9 -17 -20

DBAA
216.6 172.9* -23 -15

216.6 78.9 -23 -45

BcAA
172.7 128.7* -20 -15

172.7 80.9 -30 -32

DcBAA
206.9 78.9* -22 -25

206.9 80.9 -22 -25

TBAA
250.8 78.9* -30 -30

254.7 80.9 -30 -30

表 1. 八 种卤代乙酸的质谱采集参数。

注：带 * 的为定量子离子
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结论

本文建立了一种离子色谱串联质谱联用方法用于检测饮用水

中卤代乙酸，本方法无需萃取、衍生化等前处理操作，过滤后可

直接进样检测，样品分析时间为12分钟，方法简便、快速，灵敏

度高。适用于饮用水安全中消毒副产物卤代乙酸的检测。
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线性关系、精密度与检出限

分别精确称取 10 mg（0.01）标准品粉末，溶解于 10 mL 去离

子水中配制成1000 mg/mL的标准储备液，放置于4℃冰箱待用。

以去离子水作为溶剂，采用重量稀释法，将8种卤代乙酸配制成

混合系列标准溶液，浓度依次为0.5 、1、2、5、10、20、50和

100 ng/ mL， 考察线性关系。线性相关系数 r2 均大于 0.99，线性关

系良好。采用上述仪器分析方法，对 8种卤代乙酸进行精密度测

试（20 ng/mL n=9），实验结果证明 8种卤代乙酸的相对标准偏差

RSD% 均小于 10%， LOD以S/N>3计算。见表 2

 
 

 

 图 1. 8 种卤代乙酸标准曲线 
 

 

表 2. 八种卤代乙酸的线性范围、线性相关系数及 LOD、LOQ、RSD 

  

化合物 
线性范围 线性方程 相关系数 LOD RSD% 
（ng/mL）  （r2） （ng/mL） （n=9） 

MCAA 2.0 – 100.0 Y=3066.5x+3808.7 0.9995 1.21 9.74% 
DCAA 1.0 – 100.0 Y=1948.4x+13.9 0.9988 0.62 1.73% 
TCAA 5.0 – 100.0 Y=869.0x+5837.3 0.9990 3.21 9.92% 
MBAA 1.0 – 100.0 Y=1852.1x+459.5 0.9994 0.63 6.36% 
DBAA 1.0 – 100.0 Y=6748.6x+1118.9 0.9993 0.49 3.41% 
BcAA 2.0 – 100.0 Y=5395.9x+771.0 0.9985 1.66 4.73% 

DcBAA 2.0 – 100.0 Y=1187.7x+42.5 0.9990 1.62 2.51% 
TBAA 2.0 – 100.0 Y=3895.7x-27.0 0.9989 0.83 8.96% 
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图 2. 8 种卤代乙酸的色谱图 

 
结论 

 

    本文建立了一种离子色谱串联质谱联用方法用于检测饮用水中卤代乙酸，本方法无需

萃取、衍生化等前处理操作，过滤后可直接进样检测，样品分析时间为 12 分钟，方法简

便、快速，灵敏度高。适用于饮用水安全中消毒副产物卤代乙酸的检测。 

 

参考文献 

1. Anthony B, DeAngelo, F. Bernard Daniel, Bernard M. Most, Greg R.Olson. 

Toxicology[J], 1996, 114, 207-221. 

2. J. McHugh Law, Lucy Lopez, Anthony B. DeAngelo. Toxicologist 

Letters[J],1998, 94, 19-27. 

3. US EPA。 National Primary Dringking Water Regulation:Interim Enhanced 

Surface Water Treatment, 1998,63(241):69 477 

4. CJ/T 206-2005 城市供水水质标准[S] 

XIC of -MRM (18 pairs): 126.800/82.800 Da  from Sample 63 (S2) of Data0713.wiff (Turbo Spray) 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 
33 64 96 128 160 191 223 255 287 318 350

Time, min 
0.0 

1000.0 
2000.0 
3000.0 
4000.0 
5000.0 
6000.0 
7000.0 
8000.0 
9000.0 

1.0e4 
1.1e4 
1.2e4 
1.3e4 
1.4e4 
1.5e4 

Intensity, cps MCAA 

MBAA 

DCAA 

DBAA 

BCAA 

TCAA 

TBAA 

DCBAA 

图2. 8种卤代乙酸的色谱图。
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