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沉积物中１４种典型人工合成麝香加速溶剂萃取 －气相色谱 －
串联质谱快速分析方法研究

佟玲，田芹，杨志鹏，潘萌

（国家地质实验测试中心，北京 １０００３７）

摘要：近年人工合成麝香在环境中污染状况加剧，该类化合物具有潜在致癌和环境激素作用，对人类健康构

成了威胁，因此越来越受到科学工作者的重视。水和土壤等环境样品中的人工合成麝香检测技术发展迅速，

并朝着快速绿色的方向发展。人工合成麝香在沉积物中的浓度达到了几个到几千个ｎｇ／ｇ的水平，但对于沉
积物复杂基质中的多种类人工合成麝香，采取同步提取与净化，并快速分析的方法还有待研究。本文建立了

沉积物样品中硝基麝香、多环麝香和大环麝香共三类、１４种典型人工合成麝香的快速分析方法。通过实验
优化了提取溶剂、提取温度、在线净化吸附剂等条件，大大降低了样品的前处理成本。最终确定样品采用加

速溶剂萃取，萃取池中依次装入净化吸附剂（０．４ｇＧＣＢ和１．０ｇＳＡＸ）及５．０ｇ沉积物样品，在８０℃条件下采
用提取溶剂正己烷－丙酮（４∶１，Ｖ／Ｖ）循环提取２次，提取液浓缩后采用气相色谱 －三重四极杆串联质谱
（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）进行测定。结果表明：１４种目标化合物的线性范围为 ５～２００ｎｇ／ｍＬ，平均添加回收率为
７０．６％～１２１．５％，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝７）为０．９７％～１９．５％。替代物回收率为７２．２％～１１６．８％，方法
检出限为硝基麝香０．１０～０．１９ｎｇ／ｇ，多环麝香０．０９～０．１４ｎｇ／ｇ，大环麝香０．１１～１．９３ｎｇ／ｇ。该方法能够满
足复杂基质沉积物样品的分析要求。

关键词：人工合成麝香；沉积物；气相色谱－三重四极杆串联质谱法；加速溶剂萃取；复杂基质样品
要点：

（１）沉积物中１４种典型人工合成麝香的快速同时分析。
（２）采用ＡＳＥ提取在线净化的前处理过程更绿色快捷。
（３）应用ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ检测方法分析复杂基质沉积物样品更灵敏可靠。
中图分类号：Ｏ６５７．６３； 文献标识码：Ａ

生态环境的可持续发展与人类的生存息息相

关，有机污染物的生产、使用及排放已对生态环境产

生了较大的影响。近年人工合成麝香广泛用于日用

化工产品中，由于逐渐在环境样品中检出，也被归为

个人护理品类（ＰＣＰｓ）的新兴有机污染物。该类物
质在环境中有较高的生物累积性，具有致癌性，能够

抑制生物生长发育［１］，同时具有环境激素效应［２］、

遗传毒性效应，能够激活或抑制酶的活性［３］，长期

使用会导致肝肾损坏并诱发癌症［４］，对人体健康具

有一定威胁。环境中人工麝香类物质的主要来源

有：生活污水的直接排放、污水处理厂的二次排放、

垃圾渗滤液以及工厂生产过程等，最终会随着污水

的排放污染地表水，进而对整个流域以及周边生活
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的人类产生影响。且该类物质用量大，持续不断，因

此也被称为“伪持续性”化合物［５］。人工合成麝香

类化合物主要分为４大类：硝基麝香、多环麝香、大
环麝香和近年开发的脂环麝香［６］。硝基麝香由于

具有生物蓄积作用和潜在致癌性，欧盟一些国家已

对其中一些产品作出了禁止和限制使用的规定［１］，

我国２００７年修订的《化妆品卫生规范》中也明确将
硝基麝香列入禁限用物质表中［７］。多环麝香中的

佳乐麝香（ＨＨＣＢ）和吐纳麝香（ＡＨＴＮ）使用量占所
有多环麝香里的９５％［５］。由于合成麝香的固水分

配系数（Ｋｄ）高达４９００～５３００Ｌ／ｋｇ
［８］，因此在沉积物

中有着较高的浓度。同时沉积物又可成为二次释放

源，污染水体中的生物，并通过食物链的传递最终威

胁人类健康。意大利［９］、德国［１０］、美国［１１］、中国［１２］

等多个国家针对水体中 ＨＨＣＢ和 ＡＨＴＮ的研究报
道，沉积物中的浓度均高于地表水的浓度。动物组

织中ＨＨＣＢ和 ＡＨＴＮ的浓度，在我国海河的鱼肉组
织脂肪中分别为１０７．９～８２３．３ｎｇ／ｇ、１０７．１～７７１．７
ｎｇ／ｇ［１２］，在香港沿海地区贻贝脂肪中其平均浓度分
别为１．１５ｎｇ／ｇ、０．１９ｎｇ／ｇ［１３］。我国长三角洲、上海、
四川等地区母乳脂肪中 ＨＨＣＢ和 ＡＨＴＮ的浓度范
围为１．１～７８２ｎｇ／ｇ和０．６～７９４．７ｎｇ／ｇ［１４－１６］。

尽管已有研究发现沉积物中人工合成麝香浓度

较高，但目前国内外有关合成麝香的分析方法，以水

样和土壤分析技术较多，而针对沉积物、污泥等复杂

基质中的合成麝香分析方法的报道比较少［５］。本

项目组前期对地表水样品分析研究表明，佳乐麝香

的浓度范围在０．００３～０．３３７μｇ／Ｌ，浓度处于较低水
平，因此进一步研究沉积物的污染状况更有意

义［１７］。喻月等［１８］采用索氏提取法（ＳＥ）结合硅胶／
氧化铝复合层析柱净化对长江三角洲农田土壤中

７种合成麝香进行了分析，定量限为 ０．１０～１．１０
ｎｇ／ｇ，该方法提取效率高，但是存在溶剂用量大等缺
点。罗庆等［１９］采用微波萃取技术（ＭＡＥ）分析了土
壤、底泥中的佳乐麝香和吐纳麝香，净化方式同样是

复合层析柱，而且分析的化合物种类有限。胡正君

等［２０］、Ｗａｎｇ等［２１］采用加速溶剂萃取（ＡＳＥ）技术分
析了土壤、底泥样品中的合成麝香，并采用硅胶－氧
化铝层析柱进行净化。固体样品基体复杂，有效的

净化步骤必不可少，但繁琐的净化步骤会大大加大

分析成本。目前针对生物组织开发了 ＱｕＥｃｈＥＲｓ、
分散固相萃取［２２－２４］等一些快速的前处理方法，能够

同时完成提取和净化，分散剂多为：中性氧化铝、石

墨化炭黑、Ｃ１８、乙二胺 －Ｎ－丙基硅烷（ＰＳＡ）等。

固相微萃取［２５－２７］（ＳＰＭＥ）和搅拌棒萃取结合热解
析进样［２８－２９］（ＳＢＳＥ－ＴＤ）等技术在土壤、污泥等固
体样品中近年也有应用，但是限于仪器等因素会存

在重复性差、难以自动化进样等不足。目前大环麝

香用量少，其相关分析方法也比较有限，Ｖａｌｌｅｃｉｌｌｏｓ
等［２５］开发了顶空 －固相微萃取技术（ＨＳ－ＳＰＭＥ）
分析污泥样品中的８种大环麝香，其检出限在１０×
１０－３～２５×１０－３ｎｇ／ｇ之间。可见，针对土壤、沉积物
等环境样品中合成麝香分析的绿色、批量、快速的前

处理方法还有待进一步开发。

合成麝香作为半挥发的有机污染物，检测技术

多采用气相色谱－质谱分析方法［３０］，主要包括离子

阱串联质谱［３１］和三重四极杆串联质谱［３２］，而串联

质谱分析技术定性更为准确。针对沉积物类样品，

目前由于用量小及研究起步较晚，我国缺少包括大

环麝香在内的多种合成麝香同时测定的绿色、快速

分析方法。本文选取了硝基麝香、多环麝香和大环

麝香３类化合物共１４种化合物作为目标分析物，重
点研究了沉积物样品的快速净化技术，样品采用

ＡＳＥ进行提取同时完成在线净化，并结合气相色谱
－三重四极串联质谱（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）检测，建立了沉
积物样品中合成麝香的分析方法，该方法能够满足

环境调查批量样品的分析，为人工合成麝香的进一

步研究提供了技术支撑。

１　实验部分
１．１　仪器和设备

ＧＣＭＳ－ＴＱ８０４０（日本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司）；加速溶
剂萃取仪 ＤｉｏｎｅｘＡＳＥ２００型（美国 Ｄｉｏｎｅｘ公司）；
ＫＬ５１２／５０９Ｊ型１２位恒温水浴氮吹仪（北京康林科
技股份有限公司）；旋转蒸发仪（ＲｏｔａｖａｐｏｒＲ－２１０，
瑞士Ｂｕｃｈｉ公司）。
１．２　标准和主要试剂

硝基麝香包括：二甲苯麝香、麝香酮、伞花麝香、

西藏麝香、葵子麝香（１０ｎｇ／ｍＬ，环己烷）；多环麝香
包括：佳乐麝香、吐纳麝香、开司米酮、萨利麝香、粉

檀麝香、特拉斯麝香（１０ｎｇ／ｍＬ，环己烷）；大环麝香
包括：麝香Ｔ（１０ｎｇ／ｍＬ，环己烷），黄葵内酯和３－甲
基环十五烷酮（１００ｎｇ／ｍＬ，环己烷）。替代物：吐纳
麝香 －ｄ３（１００ｎｇ／ｍＬ，异辛烷）、二甲苯麝香 －ｄ１５
（１００ｎｇ／ｍＬ，丙酮）。以上标准物质均购自安谱
（德国Ｄｒ．Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ公司）。

内标物：菲－ｄ１０（４０００ｎｇ／ｍＬ，二氯甲烷），购自
百灵威ＡｃｃｕＳｔａｎｄａｒｄ公司。

—８８５—

第４期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２０年



丙酮、二氯甲烷、正己烷（色谱纯，百灵威）；

无水硫酸钠、铜粉（国药集团化学试剂有限公司）；

硅胶、石墨化炭黑（ＧＣＢ）、中性氧化铝（Ｎ－Ａｌ２Ｏ３）、
活性炭、阴离子交换吸附剂（ＳＡＸ）、强阳离子交换吸
附剂（ＳＣＸ），均购自上海安谱公司。

空白样品：采集无污染区域的土壤样品，研磨过

筛并用溶剂提取后备用，并进行分析保证目标物检

出浓度低于检出限。

１．３　实验方法
１．３．１　标准溶液配制

将５种硝基麝香配制成浓度为２．０μｇ／ｍＬ的混
合标准储备液；６种多环麝香配制成浓度为
１．６μｇ／ｍＬ的混合标准储备液；３种大环麝香配制成
浓度为５．０μｇ／ｍＬ的混合标准储备液，置于４℃的冰
箱中保存。使用时，用正己烷稀释配制为５００ｎｇ／ｍＬ
的混合标准工作溶液。２种替代物和内标物用正己
烷稀释分别配制成１．０μｇ／ｍＬ标准工作溶液。
１．３．２　样品前处理

样品制备：沉积物样品，阴干后进行研磨，过４０
目筛后采用棕色玻璃瓶在４℃条件下保存，待分析。

ＡＳＥ萃取池中依次加入净化吸附剂（０．４ｇＧＣＢ
和１．０ｇＳＡＸ）、１．０ｇ无水硫酸钠、５．０ｇ待测样品（加
入约１ｇ铜粉与样品混匀用于除硫），加入 ２５μＬ
１μｇ／ｍＬ的标准替代物，正己烷 －丙酮（４∶１，Ｖ／Ｖ）
提取。系统压力为 １５００ｐｓｉ，温度 ８０℃，加热时间
５ｍｉｎ，静态时间５ｍｉｎ，冲洗体积６０％，循环２次。提
取液旋转蒸发至４ｍＬ左右，转移至带刻度的离心管
进一步氮吹浓缩，正己烷定容至０．５ｍＬ，待进行 ＧＣ
－ＭＳ／ＭＳ分析。
１．３．３　气相色谱－质谱分析条件

毛细管色谱柱：ＤＭ－５ＭＳ，３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５
μｍ。气相色谱条件：进样口温度２５０℃；氦气为载气，
流速为１．２ｍＬ／ｍｉｎ；不分流进样，进样量为１．０μＬ。
升温程序：初始温度７０℃，保持１ｍｉｎ，以４０℃／ｍｉｎ升
温至１５０℃，保持３ｍｉｎ，再以５℃／ｍｉｎ升温至２００℃，
最后以２０℃／ｍｉｎ升温至３００℃并保持５ｍｉｎ。

质谱条件：接口温度２８０℃；离子源温度２４０℃；
四极杆温度１５０℃；电离方式为电子轰击电离；电离能
量７０ｅＶ；溶剂延迟５ｍｉｎ；多反应监测（ＭＲＭ）模式。

２　结果与讨论
２．１　质谱条件的优化

配制浓度为０．５μｇ／ｍＬ的混合标准溶液，在ｍ／ｚ
５０～５００范围内进行全扫描，根据谱图确定各目标

化合物的保留时间，以丰度较高且质量数较大的特

征离子作为目标离子，采用软件自动方式优化ＭＲＭ
方法，使碰撞电压在３～４５ｅＶ之间，间隔３ｅＶ。优化
选出２个特征产物离子作为子离子用于定性定量分
析，这种串联质谱的分析模式相比选择离子（ＳＩＭ）
定性更为准确，能降低假阳性的检出率。各目标化

合物的具体参数见表１，ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ色谱图见图１。

表１　目标化合物的保留时间、监测离子对和碰撞能量
Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅｓ，ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｉｏｎｐａｉｒｓａｎｄｃｏｌｌｉｓｉｏｎ

ｅｎｅｒｇｉｅｓｏｆｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

化合物
保留时间

（ｍｉｎ）
离子对

（ｍ／ｚ）
碰撞能量

（ｅＶ）

开司米酮 ８．７６７ １９１＞１３５▲

１９１＞１６３
１２
６

萨利麝香 １２．８３０ ２２９＞１７３▲

２２９＞５７
９
１８

粉檀麝香 １３．６７０ ２２９＞１８７▲

２２９＞５７
６
１５

菲－ｄ１０ １４．４５０ １８８＞１６０▲

１８８＞１５８
２１
３０

葵子麝香 １５．１５５ ２６８＞２５３▲

２５３＞７９
９
２７

二甲苯麝香－ｄ１５ １５．３９４ ２９４＞１２６▲

２９４＞１１４
６
３３

特拉斯麝香 １５．５３５ ２１５＞１７３▲

２１５＞１７１
９
６

佳乐麝香 １５．６４６ ２４３＞２１３▲

２４３＞１７１
１５
１８

二甲苯麝香 １５．７１１ ２８２＞１０６▲

２８２＞１５９
２１
９

３－甲基环十五烷酮 １５．７５５ ９６＞８１▲

９６＞６７
９
１２

吐纳麝香－ｄ３ １５．７５７ ２４６＞１９０▲

２４６＞５７
９
２１

吐纳麝香 １５．８０１ ２４３＞１８７▲

２４３＞５７
６
２１

伞花麝香 １６．２１５ ２６３＞２２１▲

２６３＞１２８
６
３０

西藏麝香 １７．００１ ２５１＞１４７▲

２５１＞１１７
９
２７

黄葵内酯 １７．１５９ ９６＞８１▲

９６＞６７
６
１２

麝香酮 １７．６０４ ２７９＞１１８▲

２７９＞１９１
２４
９

麝香Ｔ １８．１９０ ２２７＞５５▲

２２７＞１６３
２４
６

注：“▲”表示定量离子对。
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图１　目标化合物ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ色谱图
Ｆｉｇ．１　ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓｂｙＧＣ－ＭＳ／ＭＳ

２．２　ＡＳＥ提取溶剂
沉积物样品的基质复杂，选择合适的提取溶剂

有助于提高提取效率，同时能够有效减少共提杂质

的提取。本文实验比较了二氯甲烷、二氯甲烷 －正
己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）、乙腈、正己烷－丙酮（１∶１，２∶１，
４∶１，Ｖ／Ｖ）等溶剂体系对目标化合物的提取效率。
在５．０ｇ空白土壤中加入 １００μＬ５００ｎｇ／ｍＬ的待测
物，采用ＡＳＥ在同一条件下进行提取，考察不同溶
剂的萃取效率，每个条件下的样品重复实验２次取
平均值计算回收率，结果见图 ２。乙腈条件下，
３－甲基环十五烷酮有较为严重的干扰导致回收率
达到了２１３％。采用二氯甲烷－正己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）
提取时对麝香 Ｔ的提取效率不高，回收率仅为
２５％。采用纯二氯甲烷提取时回收率也只提高到了
６８％。采用丙酮－正己烷的溶剂体系进行提取时，
各化合物的回收率均大于７６．８％。实验进一步优
化比较了不同丙酮的含量，减少丙酮的用量以便减

少对样品中极性杂质、色素等的共提取。因此最终

选用正己烷－丙酮体系（４∶１，Ｖ／Ｖ）作为提取溶剂。
２．３　ＡＳＥ提取温度

ＡＳＥ提取过程中温度的升高有利于减少基体效
应，降低溶剂黏度，加速溶剂分子向基体中的扩散，

提高提取效率及速度［３３］。本研究在固定其他提取

条件不变的情况下，比较了 ３种不同提取温度
（８０℃、１００℃和１２０℃）对提取效果的影响，每个条
件重复分析２次，回收率平均值结果见图３。从结
果可以看出，在３个温度下目标物回收率均能达到
８０．５％。为了减少其他杂质的共提取，选择温度较
低的８０℃进行提取。
２．４　净化吸附剂

在ＡＳＥ萃取池中依次加入净化吸附剂及样品
能够一步完成提取及净化过程，大大缩短了分析流

程。沉积物基质复杂，色素及小分子杂质含量较高，

有效净化步骤非常关键。常用的吸附剂硅胶、

Ｎ－Ａｌ２Ｏ３能够去除样品中的少量色素及脂肪酸等
小分子杂质；ＧＣＢ、炭黑能够去除样品中的大分子

—０９５—

第４期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２０年



图２　提取溶剂对目标物提取回收率平均值比较
Ｆｉｇ．２　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｖｅｒａｇｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｆｏｒｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｖｅｎｔ

图３　不同提取温度下目标物提取平均回收率
Ｆｉｇ．３　Ａｖｅｒａｇｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

色素，但对于环状结构的化合物会有较强吸附；ＳＣＸ、
ＳＡＸ作为离子交换型吸附剂多用于极性化合物的分
析。本文比较了不同吸附剂的净化效果，针对沉积物

色素及大分子脂肪含量多的特点，选取硅胶、

Ｎ－Ａｌ２Ｏ３、ＳＣＸ、ＳＡＸ、ＧＣＢ、炭黑，其用量参考商品
ＳＰＥ小柱填料的规格，除ＧＣＢ和炭黑为０．５ｇ外，其余
均为１．０ｇ。称取相同质量的沉积物样品按照上述条
件进行ＡＳＥ提取，比较浓缩提取液的颜色。结果表
明对于色素等干扰物的去除能力为：ＧＣＢ＞炭黑 ＞
ＳＣＸ＞ＳＡＸ，其余吸附剂对色素的净化效果不明显。

进而比较了不同吸附剂对目标化合物提取回收

率的情况。空白土壤中加入不同净化吸附剂后添加

一定浓度水平的待测物，按上述条件进行提取，回收

率见表２。从结果中可以看出，ＳＣＸ对吐纳麝香会

产生严重干扰导致回收率很高，而对于佳乐麝香、

３－甲基环十五烷酮、黄葵内酯和麝香Ｔ由于质谱基
线升高无法积分定量，分析原因可能是提取过程的

加热导致了ＳＣＸ的结构变化影响了目标物的分析，
因此不适用于在线净化；活性炭对于黄葵内酯有严

重干扰。实验表明，ＳＡＸ和ＧＣＢ的混合吸附剂对样
品的净化效果更好，其中ＧＣＢ能够去除样品中的大
分子色素，ＳＡＸ是硅胶基质键合季铵基团型吸附
剂，具有很强的阴离子交换能力，能够去除样品中的

有机酸、磺酸根、无机阴离子等，同时 ＧＣＢ和 ＳＡＸ
对目标物没有吸附作用，提取回收率为 ８１．９％ ～
１３１．４％。以减少提取液中大分子色素为目标，尽量
降低分析成本，优化了 ＧＣＢ用量，最终选择 ０．４ｇ
ＧＣＢ＋１．０ｇＳＡＸ作为净化吸附剂的配比。

—１９５—
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２．５　方法线性范围、检出限及回收率
将混合标准工作液用正己烷稀释成 ５～２００

ｎｇ／ｍＬ不同浓度的溶液，考察方法的线性范围及相
关系数。精密度实验中，在５．０ｇ空白土壤中分别添
加浓度为０．５、５．０、１０．０ｎｇ／ｇ混合标准溶液，按照优
化后的方法进行前处理，每个浓度水平的样品进行

７次重复实验，采用内标标准曲线法对目标化合物
进行定量分析，计算回收率和相对标准偏差（ＲＳＤ），

具体见表３。可以看出各目标化合物的平均回收率
范围为 ７０．６％ ～１２１．５％，回收率的 ＲＳＤ范围为
０．９７％～１４．６％；各添加水平替代物的平均回收率
范围为８１．５％ ～１０６．１％。根据最低添加水平的测
定数据，按照 ＥＰＡ推荐方法计算得出方法检出限
ＭＤＬ＝ｓ×ｔ（ｎ－１，１－ａ＝０．９９），ｓ为 ｎ次加标测定
浓度的标准偏差，ｔ为自由度为ｎ－１时的 Ｓｔｕｄｅｎｔ’ｓ
ｔ值，１－ａ为置信水平，ｎ为重复测定的加标样品数

表２　净化吸附剂对目标物提取回收率的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎａｄｓｏｒｂｅｎｔｓｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

化合物

目标物回收率（％）

１．０ｇＳＣＸ １．０ｇＳＡＸ ０．５ｇＧＣＢ ０．５ｇ炭黑
０．２ｇＧＣＢ
＋１．０ｇＳＡＸ

０．４ｇＧＣＢ
＋１．０ｇＳＡＸ

０．５ｇＧＣＢ
＋１．０ｇＳＡＸ

开司米酮 １２０．３ ８６．３ ８５．６ ８７．５ ８３．７ １０３．５ １０１．９
萨利麝香 １２８．１ ９３．５ ９１．９ １０６．８ １０４．４ ９５．６ ９６．６
粉檀麝香 １２６．９ ９４．９ ９２．９ １１４．８ １０４．９ ９６．２ ９７．４
葵子麝香 ９７．６ ９９．１ ９６．４ １２９．５ １１２．３ ９７．５ ９７．８

二甲苯麝香－ｄ１５ １０６．３ ８１．７ ８１．９ ８４．１ ９８．１ １０４．６ １０３．２
特拉斯麝香 １７１．０ ９７．６ ９９．１ １０７．０ １１２．７ ９６．８ ９７．２
佳乐麝香 － ９８．２ １００．３ １０６．６ １１４．９ ９９．７ １００．６
二甲苯麝香 １２０．７ ９６．４ ８９．２ ６３．３ ９９．８ ９３．１ ９４．８

３－甲基环十五烷酮 － １１１．３ １３１．４ ９３．７ １２６．８ ８６．６ ８３．７
吐纳麝香－ｄ３ ２０３．８ ８８．１ ９２．５ １３８．１ １０２．１ １０４．３ １０５．５
吐纳麝香 ３１６８．１ ８８．８ ９２．４ １００．３ ９７．４ ９７．３ ９８．１
伞花麝香 １０９．９ １０３．４ １０４．０ ６７．５ ９４．６ １０３．７ １０３．９
西藏麝香 １２７．８ １０１．５ １１０．９ ９１．９ １０３．８ ９４．１ ９３．５
黄葵内酯 － １２７．９ １２３．８ １０００．２ １１３．９ ８１．４ ８６．２
麝香酮 ２２４．４ １１６．６ １０８．６ ８２．４ １２５．３ ９５．８ ９５．９
麝香Ｔ － １０９．１ １０７．８ １１５．９ １２３．０ ９９．４ １０１．７

注：“－”表示未检出，下表同。

表３　目标物测定线性范围、相关系数、相对标准偏差、平均回收率及方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ，ｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ），ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

ｆｏｒｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

化合物
线性范围

（ｎｇ／ｍＬ）

相关系数

（Ｒ２）

平均回收率（％）及相对标准偏差（％，ｎ＝７）

０．５ｎｇ／ｇ ５．０ｎｇ／ｇ １０．０ｎｇ／ｇ

方法检出限

（ｎｇ／ｇ）

开司米酮 ２～２００ ０．９９７７ １２１．５ ４．８０ １０１．１ ２．９４ ７０．６ ２．３４ ０．０９
萨利麝香 ２～２００ ０．９９８０ ９８．５ ８．５６ ９２．７ ２．１６ ８５．３ ０．９７ ０．１３
粉檀麝香 ２～２００ ０．９９８０ ９７．１ ８．８９ ９３．６ １．８１ ８４．７ １．３１ ０．１４
葵子麝香 ２～２００ ０．９９６０ ８６．２ １１．８ ９５．６ ５．０８ ８５．７ ４．５０ ０．１６
特拉斯麝香 ２～２００ ０．９９８１ ９７．８ ８．２０ ９３．９ １．７８ ９０．７ ３．２９ ０．１３
佳乐麝香 ２～２００ ０．９９８１ １１８．３ ５．００ ９７．２ ２．８６ ８４．８ ２．３６ ０．０９
二甲苯麝香 ２～２００ ０．９９８３ ９４．４ １２．６ ８８．９ ６．９２ ８４．０ ３．０２ ０．１９

３－甲基环十五烷酮▲ １０～２００ ０．９９７８ ８４．４ １４．６ １０９．６ ８．５５ ８８．２ １０．９ １．９３
吐纳麝香 ２～２００ ０．９９８２ ９７．９ ６．４３ ９４．８ １．４３ ８０．８ ３．６４ ０．１０
伞花麝香 ２～２００ ０．９９５９ １０１．２ ８．０１ １０１．２ ５．００ ９０．０ ５．０３ ０．１３
西藏麝香 ２～２００ ０．９９７５ ９１．４ ９．００ ９１．０ ３．１０ ８７．８ ３．２９ ０．１３
黄葵内酯 ２～２００ ０．９９８６ ９５．８ １１．８ ８０．３ ５．５２ １０９．４ ６．３３ ０．１８
麝香酮 ２～２００ ０．９９７４ ８４．８ ７．２３ ９４．３ ３．１８ １１６．５ ５．０９ ０．１０
麝香Ｔ ２～２００ ０．９９８４ ９４．０ ７．５０ ９７．２ １．９８ ９６．１ ４．９７ ０．１１

二甲苯麝香－ｄ１５ － － ９２．９ ９．４７ ９４．６ ６．０５ ８１．５ １９．５ －
吐纳麝香－ｄ３ － － １０６．１ ２．６２ １００．９ １．４０ ８２．７ ９．６５ －

注：“▲”表示添加水平为５．０、１０．０、２０．０ｎｇ／ｇ。
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（ｎ＝７时查表ｔ＝３．１４３）。方法检出限按照类别分
别为：硝基麝香０．１０～０．１９ｎｇ／ｇ，多环麝香０．０９～
０．１４ｎｇ／ｇ，大环麝香０．１１～１．９３ｎｇ／ｇ。本文建立的
沉积物中人工合成麝香的分析方法与已发表文献中

方法比较结果见表４。可以看出文献中，除了ＴＤ及
ＳＰＭＥ进样模式下方法灵敏度较高，其余常规方法
的检出限在０．０３～０．７２ｎｇ／ｇ之间。而本方法的方
法检出限除了３－甲基环十五烷酮为１．９３ｎｇ／ｇ外，
其余化合物均在０．０９～０．１９ｎｇ／ｇ之间，因此本方法
在待测物涵盖数量及检出限方面具有一定优势，且

方法简便、可靠。

表４　各类样品目标物分析方法检出限的比较
Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔａｒｇｅｔ

ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｓ

样品类型

待测物数量（个）

多环

麝香

硝基

麝香

大环

麝香

分析方法
方法检出限

（ｎｇ／ｇ）
参考

文献

土壤 ５ ２ － ＳＥ－ＧＣ－ＭＳ ０．０３～０．３３ ［１８］
土壤、底泥 ２ － － ＭＡＥ－ＧＣ－ＭＳ ０．６６～０．７２ ［１９］

污泥、底泥、土壤 ５ ２ － ＡＳＥ－ＧＣ－ＭＳ ０．２５～０．３３ ［２０］
土壤 ２ － － ＡＳＥ－ＧＣ－ＭＳ ０．１９和０．２９５ ［２１］
污泥 － － ８ ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ０．０１０～０．０２５ ［２５］

污泥、沉积物 ６ － － ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ ０．０４～０．１ ［２６］
污泥 ５ ４ － ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ０．０４９～０．６１１ ［２７］

土壤 ６ ２ －
ＳＢＳＥ－ＴＤ－
ＧＣ－ＭＳ

０．０１～１．１ ［２８］

污泥 ６ ３ ４
ＳＢＳＥ－ＴＤ－
ＧＣ－ＭＳ

５～３０ ［２９］

沉积物 ６ ５ ３
ＡＳＥ－ＧＣ－
ＭＳ／ＭＳ

０．０９～０．１９和
１．９３

本方法

２．６　实际样品分析
为了考察本方法的适用性，采用本方法对２０个

采自上海崇明岛河口沉积物样品进行测定。质控过

程：空白样品（１．２节）按照上述流程分析其结果应
小于检出限，空白加标样品回收率浓度范围为

６２．８％～１１９．１％，替代物回收率范围为６８．２％ ～
８３．０％。实际样品检测结果见表５，根据统计佳乐
麝香的检出率最高达到７５％，在沉积物中含量范围
为０．０９～０．４０ｎｇ／ｇ。其次是吐纳麝香的检出率为
１５％，检出浓度为０．１１～０．２０ｎｇ／ｇ。佳乐麝香和吐
纳麝香的检出浓度相比我国其他地区，如海河

（１．５～３２．３ｎｇ／ｇ、２．０～２１．９ｎｇ／ｇ）［１２］，苏 州 河
（３～７８ｎｇ／ｇ、２～３１ｎｇ／ｇ）［３４］沉积物样品的浓度较
低，与太湖流域沉积物样品中的浓度（０．８１２ｎｇ／ｇ、
０．４７６ｎｇ／ｇ）［３５］相近。尽管该类物质在环境中的检
出浓度较低，但由于该类物质具有生物累积性，也应

该引起人们的重视。

表５　实际沉积物样品中人工合成麝香检测结果
Ｔａｂｌｅ５　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓｉｎｒｅａｌｓｅｄｉｍｅｎｔ

ｓａｍｐｌｅｓ

样品

序号

含量（ｎｇ／ｇ）

佳乐麝香

（ＨＨＣＢ）
吐纳麝香

（ＡＨＴＮ）

样品

序号

含量（ｎｇ／ｇ）

佳乐麝香

（ＨＨＣＢ）
吐纳麝香

（ＡＨＴＮ）
１ ０．１７ ０．１１ １１ － －
２ ０．１７ － １２ ０．１８ －
３ ０．０９ － １３ ０．１２ －
４ ０．４０ ０．２０ １４ － －
５ － － １５ － －
６ ０．３６ ０．１６ １６ ０．１０ －
７ ０．２１ － １７ ０．０９ －
８ ０．０９ － １８ ０．１９ －
９ ０．０９ － １９ － －
１０ ０．２１ － ２０ ０．１２ －

３　结论
本文建立了沉积物样品中加速溶剂萃取－在线

净化并结合 ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ快速检测１４种人工合成
麝香的分析方法，目标化合物种类涵盖了６个多环
麝香、５个硝基麝香和３个大环麝香，平均添加回收
率为７０．６％～１２１．５％，１４种化合物的方法检出限
除了３－甲基环十五烷酮为１．９３ｎｇ／ｇ外，其余均在
０．０９～０．１９ｎｇ／ｇ之间。

该方法采用ＡＳＥ提取，在样品提取的同时用吸
附剂进行在线净化，前处理过程简单，自动化程度

高，每个样品仅用约２０ｍＬ的有机溶剂就能完成测
试，减少了有机溶剂的用量，降低了人工分析成本。

采用串联质谱法进行定性、定量测定，方法更加灵

敏、准确可靠。经过实际应用验证，表明该方法能够

满足土壤、沉积物大量样品的检测需求，并为今后人

工合成麝香环境调查工作以及健康地质相关研究工

作的开展提供了有力的技术支撑。
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ＬｉｐｐｅＲｉｖｅｒ（Ｇｅｒｍａｎｙ）［Ｊ］．ＯｒｇａｎｉｃＧｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，
２００２，３３：１７４７－１７５８．

［１１］　ＲｅｉｎｅｒＪＬ，ＫａｎｎａｎＫ．Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃｍｕｓｋｓｉｎｗａｔｅｒ，

ｓｅｄｉｍｅｎｔ，ａｎｄｆｉｓｈｅｓｆｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒＨｕｄｓｏｎＲｉｖｅｒ，Ｎｅｗ
Ｙｏｒｋ，ＵＳＡ［Ｊ］．Ｗａｔｅｒ，Ａｉｒ，＆ＳｏｉｌＰｏｌｌｕｔｉｏｎ，２０１１，２１４：
３３５－３４２．

［１２］　ＨｕＺ，ＳｈｉＹ，ＣａｉＹ．Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ，ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ，ａｎｄ
ｂｉｏａｃｃｕｍｕｌａｔｉｏｎｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓｉｎｔｈｅＨａｉｈｅＲｉｖｅｒｏｆ
Ｃｈｉｎａ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｏｓｐｈｅｒｅ，２０１１，８４：１６３０－１６３５．

［１３］　ＳｈｅｋＷ Ｍ，ＭｕｒｐｈｙＭＢ，ＬａｍＪＣＷ，ｅｔａｌ．Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ
ｍｕｓｋｓｉｎｇｒｅｅｎ－ｌｉｐｐｅｄｍｕｓｓｅｌｓ（Ｐｅｒｎａｖｉｒｉｄｉｓ）ｆｒｏｍ
ＨｏｎｇＫｏｎｇ［Ｊ］．ＭａｒｉｎｅＰｏｌｌｕｔｉｏｎＢｕｌｌｅｔｉｎ，２００８，５７：
３７３－３８０．

［１４］　ＺｈａｎｇＸ，ＬｉａｎｇＧ，ＺｅｎｇＸ，ｅｔａｌ．Ｌｅｖｅｌｓｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃ
ｍｕｓｋｆｒａｇｒａｎｃｅｓｉｎｈｕｍａｎｍｉｌｋｆｒｏｍｔｈｒｅｅｃｉｔｉｅｓｉｎｔｈｅ
ＹａｎｇｔｚｅＲｉｖｅｒＤｅｌｔａｉｎｅａｓｔｅｒｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１１，２３：９８３－９９０．

［１５］　ＺｈａｎｇＸ，ＪｉｎｇＹ，ＭａＬ，ｅｔａｌ．Ｏｃｃｕｒｒｅｎｃｅａｎｄｔｒａｎｓｐｏｒｔ
ｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓｉｎｐａｉｒｅｄｍａｔｅｒｎａｌｂｌｏｏｄ，ｕｍｂｉｌｉｃａｌ
ｃｏｒｄｂｌｏｏｄ，ａｎｄｂｒｅａｓｔｍｉｌｋ［Ｊ］．ＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＨｙｇｉｅｎｅａｎｄＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＨｅａｌｔｈ，２０１５，２１８：９９－１０６．

［１６］　ＹｉｎＪ，ＷａｎｇＨ，ＺｈａｎｇＪ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｏｃｃｕｒｒｅｎｃｅｏｆｓｙｎ－
ｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓｉｎｈｕｍａｎｂｒｅａｓｔｍｉｌｋｉｎＳｉｃｈｕａｎ，Ｃｈｉｎａ
［Ｊ］．Ｃｈｅｍｏｓｐｈｅｒｅ，２０１２，８７：１０１８－１０２３．

［１７］　佟玲，潘萌，杨志鹏，等．搅拌棒萃取 －气相色谱 －
质谱法分析地表水中合成麝香及紫外线吸收剂［Ｊ］．
质谱学报，２０１９，４０（３）：２３３－２４３．
ＴｏｎｇＬ，ＰａｎＭ，ＹａｎｇＺＰ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓａｎｄＵＶｆｉｌｔｅｒｓｉｎｓｕｒｆａｃｅｗａｔｅｒｂｙｓｔｉｒ
ｂａｒｓｏｒｐｔｉｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
Ｓｏｃｉｅｔｙ，２０１９，４０（３）：２３３－２４３．

［１８］　喻月，王玲，赵全升，等．气相色谱质谱联用测定长江
三角洲农田土壤中的合成麝香［Ｊ］．环境化学，２０１５，
３４（１１）：２０４６－２０５２．
ＹｕＹ，ＷａｎｇＬ，ＺｈａｏＱ Ｓ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｓｋｓｉｎｆａｒｍｌａｎｄｓｏｉｌｆｒｏｍ ＹａｎｇｔｚｅＲｉｖｅｒ
Ｄｅｌｔａｂｙｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，３４（１１）：２０４６－２０５２．

［１９］　罗庆，孙丽娜．微波辅助萃取气相色谱质谱法测定土
壤、底泥及植物样品中的多环麝香［Ｊ］．分析试验室，
２０１１，３０（４）：５０－５３．
ＬｕｏＱ，ＳｕｎＬＮ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃｍｕｓｋｓｉｎ
ｓｏｉｌ，ｓｅｄｉｍｅｎｔａｎｄｐｌａｎｔｓｕｓｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅ－ａｓｓｉｓｔｅｄ
ｓｏｌｖｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］． Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１１，３０（４）：５０－５３．

［２０］　胡正君，史亚利，蔡亚岐．加速溶剂萃取气相色谱质
谱法测定污泥、底泥及土壤样品中的合成麝香［Ｊ］．
分析化学，２０１０，３８（６）：８８５－８８８．
ＨｕＺＪ，ＳｈｉＹＬ，ＣａｉＹＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃ
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ｍｕｓｋｆｒａｇｒａｎｃｅｓｉｎｓｅｗａｇｅｓｌｕｄｇｅ，ｓｅｄｉｍｅｎｔａｎｄｓｏｉｌ
ｕｓｉｎｇ ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ ｓｏｌｖｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌ
ｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１０，３８（６）：８８５－８８８．

［２１］　ＷａｎｇＭ，ＰｅｎｇＣ，ＣｈｅｎＷ，ｅｔａｌ．Ｅｃｏｌｏｇｉｃａｌｒｉｓｋｓｏｆ
ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ ｍｕｓｋ ｉｎ ｓｏｉｌｓ ｉｒｒｉｇａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｒｅｃｌａｉｍｅｄ
ｍｕｎｉｃｉｐａｌ ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ ［Ｊ］． Ｅｃｏｔｏｘｉｃｏｌｏｇｙ ａｎｄ
ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＳａｆｅｔｙ，２０１３，９７：２４２－２４７．

［２２］　丁立平，郭菁，陈志涛，等．分散固相萃取气相色谱质
谱联用法测定水产品中的痕量酮麝香［Ｊ］．色谱，
２０１３，３１（５）：４８５－４８９．
ＤｉｎｇＬＰ，ＧｕｏＪ，ＣｈｅｎＺＴ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｓｋ
ｋｅｔｏｎｅｉｎａｑｕａｔｉｃｐｒｏｄｕｃｔｓｂｙｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，２０１３，３１（５）：４８５－４８９．

［２３］　丁立平，蔡春平，林永辉，等．多重吸附同步净化气相
色谱质谱联用法测定水产品中痕量的二甲苯麝香和

酮麝香［Ｊ］．色谱，２０１４，３２（３）：３０９－３１３．
ＤｉｎｇＬＰ，ＣａｉＣＰ，ＬｉｎＹＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｍｕｓｋｘｙｌｅｎｅａｎｄｍｕｓｋｋｅｔｏｎｅｉｎａｑｕａｔｉｃｐｒｏｄｕｃｔｓｂｙ
ｍｕｌｔｉｐｌｅ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｓｙｎｃｈｒｏｎｏｕｓ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ － ｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌ
ｏｆＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，２０１４，３２（３）：３０９－３１３．

［２４］　ＶａｌｌｅｃｉｌｌｏｓＬ，ＰｏｃｕｒｕｌｌＥ，ＢｏｒｒｕｌｌＦ．Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｐｒｅ
－ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｎ ｍａｔｒｉｘ ｅｆｆｅｃｔ ｆｏｒ ｔｈｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｓｋｆｒａｇｒａｎｃｅｓｉｎｆｉｓｈａｎｄｍｕｓｓｅｌ［Ｊ］．
Ｔａｌａｎｔａ，２０１５，１３４：６９０－６９８．

［２５］　ＶａｌｌｅｃｉｌｌｏｓＬ，ＰｏｃｕｒｕｌｌＥ，ＢｏｒｒｕｌｌＦ．Ａｓｉｍｐｌｅａｎｄａｕｔｏｍａｔｅｄ
ｍｅｔｈｏｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｍａｃｒｏｃｙｃｌｉｃｍｕｓｋｆｒａｇｒａｎｃｅｓｉｎｓｅｗａｇｅ
ｓｌｕｄｇｅｓａｍｐｌｅｓｂｙｈｅａｄｓｐａｃｅｓｏｌｉｄ－ｐｈａｓｅｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ａｎｄｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙＡ，２０１３，１３１４：３８－４３．

［２６］　ＷｕＳＦ，ＤｉｎｇＷ Ｈ．Ｆａｓｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｙｎｔｈｅｔｉｃ
ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃｍｕｓｋｓｉｎｓｅｗａｇｅｓｌｕｄｇｅａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｓｂｙ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅ － ａｓｓｉｓｔｅｄ ｈｅａｄｓｐａｃｅ ｓｏｌｉｄ － ｐｈａｓｅ
ｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙＡ，２０１０，
１２１７：２７７６－２７８１．

［２７］　ＬｌｏｍｐａｒｔＭ，Ｇａｒｃａ－ＪａｒｅｓＣ，ＳａｌｇａｄｏＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｍｕｓｋｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｓｅｗａｇｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｐｌａｎｔｓｌｕｄｇｅ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙｓｏｌｉｄ－ｐｈａｓｅｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙＡ，２００３，９９９：１８５－１９３．

［２８］　ＡｇｕｉｒｒｅＪ，ＢｉｚｋａｒｇｕｅｎａｇａＥ，ＩｐａｒｒａｇｕｉｒｒｅＡ，ｅｔａｌ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ
ｏｆｓｔｉｒ－ｂａｒｓｏｒｐｔｉｖｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｈｅｒｍａｌｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｆｏｒｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆ
ｍｕｓｋｓｉｎｖｅｇｅｔａｂｌｅｓａｎｄａｍｅｎｄｅｄｓｏｉｌｓ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａ

ＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，２０１４，８１２：７４－８２．
［２９］　ＶａｌｌｅｃｉｌｌｏｓＬ，ＰｅｄｒｏｕｚｏＭ，ＰｏｃｕｒｕｌｌＥ，ｅｔａｌ．Ｈｅａｄｓｐａｃｅ

ｓｔｉｒｂａｒｓｏｒｐｔｉｖｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｏｌｌｏｗｅｄｂｙｔｈｅｒｍａｌｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ
ａｎｄｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｗｉｔｈ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｔｏ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｍｕｓｋｆｒａｇｒａｎｃｅｓｉｎｓｌｕｄｇｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｏｕｔ
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