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引言

硝基酚（Nitrophenols）是一类有机化工原料，一般呈现为

黄色的晶体状，用于杀虫剂、染料、炸药、防腐剂和塑料的生

产，在工业、医学、材料领域发挥着不可或缺的作用。由于硝基

的存在赋予芳香化合物很强的化学稳定性，所以硝基酚类化合物

在环境中分解需要很长时间，并且可以通过呼吸道、消化道和皮

肤黏膜等方式进入人体内，对人和生物有极强的毒害作用，影响

人类的生存和发展。美国环境保护局（USEPA）和美国公共卫生

服务局视硝基酚类化合物为危险物质和优先有毒污染物，我国从

20世纪90年代开始将部分酚类化合物作为主要监测对象。此外，

HJ 1049-2019《水质 4种硝基酚类化合物的测定 液相色谱-三重四

极杆质谱法》和HJ 1150-2020《水质 硝基酚类化合物的测定 气相

色谱-质谱法》中也明确规定了水质中硝基酚类化合物的检测和

限量标准。

SCIEX基于Triple Quad™系统建立10种硝基酚类化合物的快速

检测方法，为硝基酚类化合物的监测提供快速高效的技术支持。

    本方法具有以下特点：

1. 本方法灵敏度高，10种化合物的检测灵敏度均达到ng/L级别。

2. 本方法分析时间仅为7分钟，大大提高检测效率。

3. 本方法定量准确，拥有出色的重现性和稳定性，线性各浓度

点准确度均在90-110 %之间，且r2均大于0.998，线性相关性良

好。
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Food and Environmental

实验方法

1. 液相条件

液相：SCIEX Exion LC™系统

色谱柱：C18（2.0×100 mm, 1.8 μm）

流动相：A相为水，B相为乙腈

流速：0.3mL/min

柱温：40 ℃

梯度洗脱条件见表1

时间（min） A % B %

0 50 50

1 50 50

3 5 95

5 5 95

5.1 50 50

7 50 50

表1. 流动相洗脱程序

2. 质谱条件
离子源：ESI源

离子源参数：

IS电压：-4500 V               气帘气：30psi

雾化气GS1：50 psi            辅助加热气GS2：50 psi

源温度TEM：550 ℃          碰撞气CAD：8
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对于3-硝基水杨酸、5-硝基水杨酸和3-甲基-4硝基苯酚、4-硝

基邻甲酚这两组同分异构体，二级碎片十分相似，因此在色谱上

将其分离尤为重要，通过对液相条件进行优化后，两组同分异构

体基本实现基线分离，帮助更好的定量。

3.2 标准曲线

采用空白溶剂加标，在0.002 ng/mL-2 ng/mL范围内配制系

列标准曲线，10种化合物线性关系良好，线性相关系数R2均在

0.998以上，见图2。

表2. 10种硝基酚类化合物的质谱参数

化合物
名称

母离子 子离子
去簇
电压
DP, V

碰撞
能量
CE, v

4-硝基苯酚
138 46 -40 -40

138 107.9 -40 -25

3-甲基-4-硝基苯酚
152 122 -40 -25

152 106.9 -40 -28

4-硝基邻甲酚
152 122 -40 -25

152 46 -40 -70

3-硝基水杨酸
182 138 -50 -25

182 108 -50 -35

5-硝基水杨酸
182 138 -50 -25

182 108 -50 -35

4-甲基-5-硝基邻苯二酚
168 152.8 -60 -15

168 122.9 -60 -35

4-硝基-1-萘酚
188 157.8 -60 -25

188 142 -60 -30

2,6-二甲基-4-硝基苯酚
165.8 135.8 -60 -30

165.8 106.9 -60 -35

4-硝基儿茶酚
154 124 -50 -25

154 46 -50 -35

4-硝基愈创木酚
168 137.9 -60 -15

168 108.8 -60 -35

3. 实验结果

3.1 10种硝基酚类化合物的典型色谱图（见图1）

4-硝硝基基邻邻甲甲酚酚-1 / 3.306

5-硝硝基基水水杨杨酸酸-1 / 1.16

图1. 10种硝基酚类化合物的典型色谱图

图2. 10种硝基酚类化合物的线性关系曲线

4-硝基酚 4-硝基儿茶酚 3-甲基-4-硝基苯酚 4-硝基邻甲酚 3-硝基水杨酸

5-硝基水杨酸 4-硝基愈创木酚 4-甲基-5-硝基邻苯二酚 4-硝基-1-萘酚

2,6-二甲基-4-硝基苯酚
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3.3 重复性结果

使用空白溶剂考察实验的重现性，添加浓度为0.05 ng/mL，

连续进样六针，所有化合物RSD值均小于1.1%，方法及仪器的稳

定性良好，见表3。
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化合物
RSD%
(n=6) 化合物

RSD%
(n=6)

4-硝基苯酚 0.89 4-甲基-5-硝基邻苯二酚 0.55

3-甲基-4-硝基苯酚 0.98 4-硝基-1-萘酚 1.05

4-硝基邻甲酚 0.90 2,6-二甲基-4-硝基苯酚 0.87

3-硝基水杨酸 0.94 4-硝基儿茶酚 0.55

5-硝基水杨酸 0.96 4-硝基愈创木酚 0.64

表3. 10种硝基酚类化合物的重现性

总结

本文采用高效液相色谱串联三重四极杆质谱建立了10种硝基

酚类化合物的LC-MS/MS定量方法。该方法的灵敏度高，满足日常

检测限量需求；各化合物均具有良好线性关系；方法重现性好。
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