
　 收稿日期：２０１０－１１－２２　　　修回日期：２０１０－１２－２１
基金项目：国家“十一五”支撑计划项目（Ｎｏ．２００６ＢＡＢ０９Ｂ０７）；青海省科技厅重点攻关项目（Ｎｏ．２００８－Ｇ－１０６）

　＊通讯作者：钱桂敏，女，副研究员，研究方向为盐湖卤水综合利用．

第２７卷第６期
Ｖｏｌ．２７　Ｎｏ．６

分 析 科 学 学 报
ＪＯＵＲＮＡＬ　ＯＦ　ＡＮＡＬＹＴＩＣＡＬ　ＳＣＩＥＮＣＥ

２０１１年１２月


Ｄｅｃ． ２０１１

文章编号：１００６－６１４４（２０１１）０６－０７０５－０５

固相萃取－气相色谱／质谱结合保留指数检测卤水中有机物

李新宁１，２，宋茜茜１，２，李　武１，钱桂敏＊１
（１．中国科学院青海盐湖研究所，青海西宁８１０００８；

２．中国科学院研究生院，北京１０００４９）

摘　要：建立了卤水中有机物的固相萃取－气相色谱／质谱（ＳＰＥ－ＧＣ／ＭＳ）结合保留指数
的分析方法。用石墨化碳黑柱对盐湖卤水中的有机物进行富集，采用ＧＣ－ＭＳ，以扫描
离子检测模式（ＳＣＡＮ），选择离子检测模式（ＳＩＭ）和保留指数法进行检测。考察了样
品的ｐＨ值、洗脱剂种类、洗脱剂用量等因素，并对实验条件进行了优化。同时采用氘
标记化合物氘代萘和１，３－二硝基苯－Ｄ４进行回收率实验，平均回收率在８５．００％～
９１．７０％之间，相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．３２％～８．０４％；且氘代萘和１，３－二硝基苯－Ｄ４分
别在０．１～１ｍｇ／Ｌ和１～２ｍｇ／Ｌ范围内线性良好，相关系数Ｒ分别为０．９９６４和０．９９５７。
利用优化的方法可一次检测出盐湖卤水中４９种有机物，具有简便快捷、准确等优点。
关键词：固相萃取；石墨化碳黑柱；盐湖卤水；保留指数；气相色谱－质谱
中图分类号：Ｏ６５７．６３　　　文献标识码：Ａ

卤水资源是我国一种主要的盐湖自然资源。在综合开发利用卤水资源过程中有机物带来的负面影响
也越来越引起人们的注意。一方面有机物的存在影响了盐湖开发产品的品质，另一方面给卤水组成的准
确分析造成偏差［１－３］。
富集水体中有机物的方法较多，而固相萃取采用选择性强的固相填料，溶剂的用量相对较少，样品处

理过程简单；盐湖卤水是高含盐的复杂水体系，采用固相萃取富集其中的有机物是比较可行的方法。当
前，固相萃取的固相填料主要有硅酸镁、氧化铝、硅胶、聚苯乙烯－二乙烯基苯、Ｃ１８和石墨化碳黑等。前三
种主要用于消除基质中的干扰物质［４］；后三种主要用于富集水中非极性和极性有机物［５］。聚苯乙烯－二乙
烯基苯和Ｃ１８对水中的极性有机物富集效果较差，石墨化碳黑由于其次表面存在一些极性位点，能够吸
附极性化合物［６］。保留指数辅助质谱检索是一种常用的定性方法［７］。保留指数仅与固定相的性质、柱温
有关，而与其他实验条件无关，具有很好的准确度和重现性。
本文建立了用石墨化碳黑柱固相萃取技术对卤水进行净化、富集，然后利用气相色谱－质谱（ＧＣ－ＭＳ）

在扫描离子检测模式（ＳＣＡＮ）和选择离子检测模式（ＳＩＭ）下，结合保留指数对水中痕量有机物进行测定
的方法，为了解和解决这些有机物的影响或利用这些有机物提供依据。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＧＣ－ＭＳ－ＱＰ２０１０气－质联用装置（日本，岛津公司）；Ｓｕｐｅｌｃｏ　Ｖｉｓｉｐｒｅｐ－ＤＬ真空歧管固相萃取装置，５００
ｍｇ　Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ　Ｅｎｖｉ－Ｃａｒｂ　ＳＰＥ石墨化碳黑萃取柱（美国，Ｓｕｐｅｌｃｏ公司）；氮气吹扫仪（北京康林公司）。
氘代萘（Ｃ１０Ｄ８，纯度大于９８％），购于美国Ａｃｒｏｓ　Ｏｒｇａｎｉｃｓ公司；１，３－二硝基苯－Ｄ４（Ｃ６Ｄ４Ｎ２Ｏ４，纯度大

于９８％），正构烷烃标样（Ｃ７－Ｃ３０），均购于美国Ｓｉｇｍａ－Ａｌｄｒｉｃｈ公司。甲醇，丙酮，乙酸乙酯，乙醚，正己烷均
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为色谱纯，购于山东禹王实业公司；无水硫酸钠（分析纯，使用前于４００℃灼烧４ｈ），购于天津恒兴化学试
剂公司。去有机物水（二次蒸馏水加入高锰酸钾重蒸）。
回收率标记物标准溶液：分别称取１０ｍｇ（精确到０．０１ｍｇ）的氘代萘和１，３－二硝基苯－Ｄ４于５０ｍＬ的容

量瓶中，用乙酸乙酯稀释并定容到５０ｍＬ，配成质量浓度为２００ｍｇ／Ｌ的标准溶液。由此两种溶液通过逐级
稀释，分别得到氘代萘标准工作溶液和１，３－二硝基苯－Ｄ４标准工作溶液，在冰箱中４℃贮存备用。

１．２　色谱和质谱条件
色谱条件：色谱柱：ＤＢ－５ＭＳ柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；进样口温度：２４０．０℃；载气：高纯氦气

（９９．９９９％），总流速１５．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱流速１．１４ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１μＬ。程序升温：起始温度为４０．０℃
（保持１ｍｉｎ），然后以６℃／ｍｉｎ升到２００℃（保持１ｍｉｎ），最后以８℃／ｍｉｎ升到２６０℃（保持４ｍｉｎ）。
质谱条件：ＳＣＡＮ方式：电子轰击离子源（ＥＩ），离子源温度２００℃，界面温度２４０℃，电子能量７０ｅＶ，

质量扫描范围３５～３５０　ｍ／ｚ，溶剂切除时间４．５０ｍｉｎ。ＳＩＭ方式：氘代萘定量离子１３６，确认离子１０８，８２；

１，３－二硝基苯－Ｄ４定量离子１７２，确认离子１２６，８０，其他条件同ＳＣＡＮ方式。

１．３　样品前处理

１．３．１　活化　分别用６ｍＬ的乙醚－正己烷（体积比１∶４）和６ｍＬ的丙酮－乙酸乙酯（体积比１∶１）淋洗石墨
化碳黑柱，然后用１２ｍＬ甲醇冲洗小柱，最后用１２ｍＬ去有机物水洗掉残留的甲醇。

１．３．２　上样　 调节真空泵释放阀，使１Ｌ卤水（卤水取于青海钾肥厂－百万吨５＃尾盐池；用量筒量取５００
ｍＬ卤水，在１Ｌ容量瓶中用去有机物水稀释定容）以１０ｍＬ／ｍｉｎ流速过柱。

１．３．３　淋洗　当水样全部过柱后，用２４ｍＬ去有机物水淋洗小柱，以除去吸附在柱子上的盐份，再抽真
空１０ｍｉｎ抽干柱中水分。

１．３．４　洗脱　分别用６ｍＬ的乙醚－正己烷（体积比１∶４）和６ｍＬ的丙酮－乙酸乙酯（体积比１∶４）各自平衡

５ｍｉｎ后，以１．５ｍＬ／ｍｉｎ流速过柱洗脱。

１．３．５　干燥和浓缩　洗脱液用无水硫酸钠干燥，滤液收集于２０ｍＬ的试管中。在水浴温度３０℃下，用高
纯Ｎ２气吹扫浓缩至０．５ｍＬ，用乙酸乙酯定容到１ｍＬ。

２　 结果与讨论

２．１　石墨化碳黑柱实验条件的优化

２．１．１　洗脱剂的选择　取５００ｍＬ平行卤水样品５份，分别用去有机物水稀释定容至１Ｌ，依次用不同极
性的有机溶剂进行洗脱，如表１所示。所得洗脱液经ＧＣ－ＭＳ检测，结果表明：１号洗脱剂得到的有机物种
类少，而且有些有机物不能分开；２号洗脱剂洗脱物质多，洗脱物质大多是含氧有机物（如酮，酯，酸等），但
对一些长链烷烃的洗脱效果较差；３号洗脱剂对烷烃和非极性有机物的洗脱效果较好，但对极性有机物洗
脱效果较差；４号洗脱剂洗脱效果和２号洗脱剂的洗脱效果相差不多；５号洗脱剂洗脱效果和３号洗脱剂
相比，能够得到一些极性的含氧有机物，但是总体效果还是不理想。综合考虑石墨化碳黑柱的吸附特性，
最后决定采用混合洗脱剂。本试验选择表１中２号和３号混合洗脱剂，可以对卤水中的有机物较全面的
萃取和洗脱。

表１　不同洗脱剂的体积及体积比

Ｔａｂｌｅ　１　Ｖｏｌｕｍｅｓ　ａｎｄ　ｖｏｌｕｍｅ　ｒａｔｉｏｓ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｅｌｕａｅｎｔｓ

Ｎｏ． Ｅｌｕｅｎｔ Ｖｏｌｕｍｅ
（ｍＬ）

Ｖｏｌｕｍｅ
ｒａｔｉｏ Ｎｏ． Ｅｌｕｅｎｔ Ｖｏｌｕｍｅ

（ｍＬ）
Ｖｏｌｕｍｅ
ｒａｔｉｏ

１ Ｍｅｔｈａｎｏｌ∶Ｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ［８］ ２０　 １∶４　 ４ Ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ，Ｄｉｅｔｈｙｌ　ｅｔｈｅｒ∶ｎ－ｈｅｘａｎｅ　１０，２０　 １∶４
２ Ａｃｅｔｏｎｅ∶Ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ　 ２０　 １∶１　 ５ Ａｃｅｔｏｎｅ∶Ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ，ｎ－ｈｅｘａｎｅ　 ２０，１０　 １∶１
３ Ｄｉｅｔｈｙｌ　ｅｔｈｅｒ∶ｎ－ｈｅｘａｎｅ　 ２０　 １∶４

２．１．２　洗脱剂体积的选择　取５＃尾盐池平行卤水样品四份，均加入１ｍＬ　０．５ｍｇ／Ｌ氘代萘和１．５ｍｇ／Ｌ
１，３－二硝基苯－Ｄ４标准溶液，过柱后，用体积比１∶４的乙醚－正己烷以及体积比１∶１的丙酮－乙酸乙酯，体积
分别为６ｍＬ、６ｍＬ；８ｍＬ、８ｍＬ；１０ｍＬ、１０ｍＬ；１２ｍＬ、１２ｍＬ进行洗脱。检测得到对应的氘代萘回收率分别
为９０．００％、８２．００％、８７．００％、８８．００％，同时１，３－二硝基苯－Ｄ４标准溶液的加标回收率分别为９２．００％、
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９０．００％、９１．００％、８９．００％。对比检测结果发现，６ｍＬ、６ｍＬ的混合洗脱剂的洗脱效果最理想。

２．１．３　ｐＨ值的影响　 钾肥厂５＃尾盐池卤水，实测ｐＨ值为６，取平行样品三份，一份用盐酸调ｐＨ＝２，
一份未调，另一份用氢氧化钠溶液调ｐＨ＝９，均加入１ｍＬ　０．５ｍｇ／Ｌ的氘代萘和１．５ｍｇ／Ｌ　１，３－二硝基
苯－Ｄ４标准溶液。结果发现，在ｐＨ＝２和ｐＨ＝９的卤水中检测到的有机物都比未调节ｐＨ值时少，因此，
选择在未调ｐＨ条件下进行实验。

２．２　回收率标记物的线性关系
分别取浓度为１，０．８、０．５、０．２、０．１ｍｇ／Ｌ氘代萘标准溶液，及２、１．８、１．５、１．２、１ｍｇ／Ｌ的１，３－二硝基

苯－Ｄ４标准溶液，以定量离子的峰面积（Ｙ）对质量浓度（Ｘ，ｍｇ／Ｌ）做标准曲线，获得氘代萘的线性方程为：

Ｙ＝７３０　４７２．７　Ｘ－４　１５４．４，Ｒ＝０．９９９４；１，３－二硝基苯－Ｄ４的线性方程为：Ｙ＝３６　３４３．８　Ｘ－１２　７１３．９，

Ｒ＝０．９９８４。氘代萘和１，３－二硝基苯－Ｄ４在其各自的质量浓度范围内线性关系良好。
分别将上述各浓度的氘代萘标准溶液和１，３－二硝基苯－Ｄ４标准溶液各１ｍＬ加入到１Ｌ卤水中，按照

１．３和１．２节条件测定，氘代萘的线性方程为：Ｙ＝５９８　０９９．５　Ｘ－７　０２９．６，Ｒ＝０．９９６４；１，３－二硝基苯－Ｄ４
的线性方程为：Ｙ＝３３　３０７．７　Ｘ－５　９２７．９，Ｒ＝０．９９５７。

２．３　回收率实验
在卤水中分别添加低、高浓度水平的氘代萘和１，３－二硝基苯－Ｄ４标准溶液，每个水平下平行测定５次。

实验结果表明，标记物回收率为７８．００％～９５．００％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．３２％～８．０４％（表２）。

表２　５＃尾盐池添加氘代萘和１，３－二硝基苯－ｄ４的回收率

Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　Ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ－Ｄ８ａｎｄ　１，３－Ｄｉｎｉｔｒｏｂｅｎｚｅ－Ｄ４ｉｎ　ｓａｌｉｎｅ　ｗａｔｅｒ　ｆｒｏｍ　５＃ｓａｌｔ　ｐｏｎｄ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｓｐｉｋｅｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
（ｍｇ／ｍＬ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

Ａｖｅｒａｇｅ
（％）

ＲＳＤ
（％）

Ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ－Ｄ８　 ８０．２　 ９０．００　 ９０．００　 ８５．００　 ９０．００　 ９０．００　 ８９．００　 ２．５１
０．８　 ９０．００　 ８０．００　 ８７．５０　 ８６．３０　 ８１．３０　 ８５．００　 ４．９９

１，３－Ｄｉｎｉｔｒｏｂｅｎｚｅ－Ｄ４　 １．２　 ９４．２０　 ９３．３０　 ９１．７０　 ９０．００　 ８９．２０　 ９１．７０　 ２．３２
１．８　 ９５．００　 ７８．００　 ９０．６０　 ９３．９０　 ８４．４０　 ８８．４０　 ８．０４

图１　５＃尾盐池总离子流谱图
Ｆｉｇ．１　Ｔｏｔａｌ　ｉｏｎ　ｃｕｒｒｅｎｔ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｌｉｎｅ　ｗａｔｅｒ　ｆｒｏｍ　５＃ｓａｌｔ　ｐｏｎｄ

２．４　卤水样品的测定
取５＃尾盐池卤水，加入１ｍＬ　０．２ｍｇ／Ｌ的氘代萘和１．２ｍｇ／Ｌ　１，３－二硝基苯－Ｄ４的混合标准溶液，按

照１．３和１．２节条件测定，得到总离子流图如图１所示。根据 ＮＩＳＴ２００２质谱图库检索结果，结合保留指
数对卤水中的有机物成分进行了鉴定，共得到４９种化合物。同时运用峰面积归一化法测得各组分的相对
百分含量，结果见表３。由总离子流图和挥发性成分鉴定结果可知，卤水中有机物成分十分复杂，数量较
多，并且相对含量差别也很大。所检出的有机物主要有烷基吗啉类有机物，其次为醛酮类有机物（脂肪族
醛酮居多），还有部分脂肪烃类，有机酸酯类，醇醚类，卤代烃类，胺类等。５＃尾盐池是钾肥厂生产车间排出
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的废弃卤水，烷基吗啉类居多与钾肥生产工艺有关，是在反浮选－冷结晶法生产ＫＣ１生产过程中加入的浮
选剂［９］。其他检出的有机物应该是在卤水中伴生的，具体来源有待于进一步研究。

表３　５＃尾盐池的测定结果

Ｔａｂｌｅ　３　Ｔｈｅ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｌｉｎｅ　ｗａｔｅｒ　ｆｒｏｍ　５＃ｓａｌｔ　ｐｏｎｄ

Ｎｏ． Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　　　　 Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ
ｆｏｒｍｕｌａ

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ
ｔｉｍｅ（ｍｉｎ）

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ
ｉｎｄｉｃｅｓ

Ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｃｏｎｔｅｎｔ（％）

１ Ｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ　 Ｃ７Ｈ６Ｏ　 ７．７８　 ９６３．１６　 ０．３０
２　 ２，２－Ｄｉｍｅｔｈｙｌ－ｂｕｔａｎｅ　 Ｃ６Ｈ１４ ８．７８　 １００２．４４　 ０．１１
３ Ｏｃｔａｎａｌ　 Ｃ８Ｈ１６Ｏ　 ８．８８　 １００３．７０　 ０．２５
４　 ５－Ｅｔｈｙｌ－２－ｍｅｔｈｙｌｈｅｐｔａｎｅ　 Ｃ１０Ｈ２２ ９．３６　 １０２２．５２　 ０．２９
５　 ２，３，３－Ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｏｃｔａｎｅ　 Ｃ１１Ｈ２４ １０．２２　 １０５４．６３　 ０．７４
６　 ４－Ｍｅｔｈｙｌｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１１Ｈ２４ １０．３８　 １０６０．１９　 ０．２５
７　 ３，７－Ｄｉｍｅｔｈｙｌｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１２Ｈ２６ １１．４３　 １０９９．３９　 ０．２５
８ Ｎｏｎａｎａｌ　 Ｃ９Ｈ１８Ｏ　 １１．５８　 １１０４．８１　 １．２３
９　 ２，６－Ｄｉｍｅｔｈｙｌ－６－ｎｉｔｒｏ－２－ｈｅｐｔｅｎ－４－ｏｎｅ　 Ｃ９Ｈ１５ＮＯ３ １２．５８　 １１４１．２７　 ０．５３
１１ Ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ　 Ｃ１０Ｈ８ １３．６９　 １１７８．３２　 ０．３０
１２　 ２，７－Ｄｉｍｅｔｈｙｌ－１－ｏｃｔａｎｏｌ　 Ｃ１０Ｈ２２Ｏ　 １３．８４　 １１８６．４５　 ０．４４
１３ Ｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１０Ｈ２２ １４．０６　 １１９４．５８　 ０．２９
１４ Ｄｅｃａｎａｌ　 Ｃ１０Ｈ２０Ｏ　 １４．２２　 １２００．３２　 １．１１
１５ Ｎｏｎａｎｏｉｃ　ａｃｉｄ　 Ｃ９Ｈ１８Ｏ２ １５．７５　 １２６２．６３　 ０．５５
１６　 ２，６，１１－Ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｄｏｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１５Ｈ３２ １５．９１　 １２６８．３２　 ０．７１
１７　 ２，３，５，８－Ｔｅｔｒａｍｅｔｈｙｌｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１４Ｈ３０ １７．０４　 １３１３．０５　 ０．２５
１８　 １－Ｏｃｔａｎｏｌ　 Ｃ８Ｈ１８Ｏ　 １８．７１　 １３８７．４４　 ０．１１
１９ Ｔｅｔｒａｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１　３Ｈ２８ １８．９０　 １３９５．３１　 ０．２８
２０ Ｔｅｔｒａｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１４Ｈ３０ １９．１３　 １４０４．１９　 ６．６５
２２　 ６－Ｕｎｄｅｃｙｌａｍｉｎｅ　 Ｃ１１Ｈ２５Ｎ　 ２０．４４　 １４６４．９０　 ０．２９
２３　 ５－Ｅｔｈｙｌ－５－ｍｅｔｈｙｌｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１３Ｈ２８ ２０．８５　 １４８３．０２　 ０．７５
２４　 ６－Ｅｔｈｙｌ－２－ｍｅｔｈｙｌｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１３Ｈ２８ ２１．１３　 １４９５．８３　 ０．２５
２５　 ２，６，１１－Ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｄｏｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１５Ｈ３２ ２１．８３　 １５２８．９５　 ０．３３
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２８　 １－Ｔｅｔｒａｄｅｃａｎｏｌ　 Ｃ１４Ｈ３０Ｏ　 ２３．３３　 １６００．４０　 ０．１４
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３７　 ４－Ｏｃｔａｄｅｃｙｌｍｏｒｐｈｏｌｉｎｅ　 Ｃ２２Ｈ４５ＮＯ　 ２８．７９　 １８７９．４９　 ５７．２４
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３９　 ３－Ｅｉｃｏｓａｎｏｎｅ　 Ｃ２０Ｈ４０Ｏ　 ３０．８６　 １９９０．８５　 １．２２
４０ Ｉｓｏｐｒｏｐｙｌ　Ｐａｌｍｉｔａｔｅ　 Ｃ１９Ｈ３８Ｏ２ ３１．３０　 ２０１７．１０　 ３．０３
４１　 ２－Ｔｈｉｏｐｈｅｎｅａｃｅｔｉｃ　ａｃｉｄ，４－ｔｅｔｒａｄｅｃｙｌ　ｅｓｔｅｒ　 Ｃ２０Ｈ３４Ｏ２Ｓ　 ３１．４４　 ２０２０．２１　 ０．０６
４２　 ５－（２－Ｍｅｔｈｙｌｐｒｏｐｙｌ）－２，４－Ｉｍｉｄａｚｏｌｉｄｉｎｅｄｉｏｎｅ　 Ｃ７Ｈ１２Ｎ２Ｏ２ ３１．５９　 ２０３５．２６　 ０．３９

４３ Ｏｘａｌｉｃ　ａｃｉｄ，ｍｏｎｏａｍｉｄｅ，Ｎ－（３－（Ｎ－Ｍｏｒｐｈｏｌｉｎｙｌ）ｐｒｏ－
ｐｙｌ）－，ｈｅｘｙｌ　ｅｓｔｅｒ

Ｃ１５Ｈ２８Ｎ２Ｏ４ ３１．９０　 ２０５４．９１　 ０．３１

４４ Ｎ－（２－Ｍｏｒｐｈｏｌｉｎｏｅｔｈｙｌ）－ｏｘａｍｉｄｅ　 Ｃ８Ｈ１５Ｎ３Ｏ３ ３２．３９　 ２０８９．４０　 ０．１６
４５ Ｈｅｎｅｉｃｏｓａｎｅ　 Ｃ２１Ｈ４４ ３２．８２　 ２１０４．１９　 ０．３１
４６ Ｓｕｌｆｕｒｏｕｓ　ａｃｉｄ，ｐｅｎｔａｄｅｃｙｌ　２－ｐｒｏｐｙｌ　ｅｓｔｅｒ　 Ｃ１８Ｈ３８Ｏ３Ｓ　 ３３．４４　 ２１３７．１９　 ０．１３
４７ Ｎ－Ｄｅｃａｎｏｙｌｍｏｒｐｈｏｌｉｎｅ　 Ｃ１４Ｈ２７ＮＯ２ ３３．７８　 ２１５０．０７　 ０．２１
４８　 ３－（１－Ｐｉｐｅｒａｚｉｎｙｌ）ｐｒｏｐａｎａｍｉｄｅ　 Ｃ７Ｈ１５Ｎ３Ｏ　 ３３．９２　 ２１８７．９９　 ０．４６
４９　 ３－Ｈｅｐｔａｄｅｃａｎｏｎｅ　 Ｃ１７Ｈ３４Ｏ　 ３４．０６　 ２１９８．１０　 ８．３３
５０　 １－Ｉｏｄｏｈｅｘａｄｅｃａｎｅ　 Ｃ１６Ｈ３３Ｉ　 ３５．６７　 ２３２０．８５　 ０．１３
５１ Ｐｈｔｈａｌｉｃ　ａｃｉｄ，ｄｉｏｃｔｙｌ　ｅｓｔｅｒ　 Ｃ２４Ｈ３８Ｏ４ ３８．３４　 ２５２０．１０　 ０．３９

　　Ｎｏｔｅ：１０ａｎｄ　２１ａｒｅ　ｅｘｐｒｅｓｓｅｄ　ａｓ　ｔｈｅ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｓｔａｎｄａｒｄｓ　ａｎｄ　ｔｈｅｉｒｓ　ａｒｅａｓ　ａｒｅ　ｎｏｔ　ｉｎｃｌｕｄｅｄ．
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３　结论

本文建立了固相萃取－气相色谱／质谱结合保留指数测定卤水中有机物的分析方法。该方法操作简
便，能较全面富集卤水中挥发和半挥发性有机物；回收率较高，标记物平均回收率为８５．００％～９１．７０％；
能实现卤水中有机物的快速检测，为解决在盐湖资源综合利用中有机物的影响提供了有益信息，同时该方
法的建立也可为其他盐湖卤水中有机物的分析检测提供重要参考。
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