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摘 要：建立了液相色谱!质谱联用技术测定土壤中双（"!羟乙基）亚砜的方法。
对影响检测灵敏度的流动相组成、流速、探头温度等因素进行了优化，在优化实

验条件下，方法线性范围在 $ & $% ’ "$ ()*+ 之间，最低检测质量浓度为 $ & $"%
()*+（,*- . /），对比了 /种萃取剂对 0种土壤中的双（"!羟乙基）亚砜的萃取率，
结果表明，用水作萃取剂的萃取效果最佳，回收率在 1"2以上，3,4均小于 02。
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双（"!羟乙基）亚砜（;<=（"!>?@ABCD>?E）=FEGBH<@C，
I4J!=FEGBH<@C）是糜烂性毒剂芥子气的相关化合物，
建立环境中的双（"!羟乙基）亚砜的检测方法，对于
化学毒剂控制和化学核查是十分有意义的，目前，

对双（"!羟乙基）亚砜的检测主要采用以气相色谱
（JK）作为分离手段的一系列鉴定技术，JK分析的
主要缺点是需经提取、蒸干、衍生等多步骤才能得

到可靠的定性数据，而液相色谱（+K）可在萃取后
不必衍生化的情况下得以直接进行分析，不仅大大

减少了分析步骤和时间，而且避免了诸多后生物的

形成。本文采用液相色谱!质谱技术对双（"!羟乙
基）亚砜进行了分析，并将此方法用于土壤中该目

标化合物的检测。结果表明，所建立的方法快速、

简便，适于分析土壤等环境基质中的双（"!羟乙基）
亚砜。

# 实验部分
# &# 仪器与操作条件

LEMDGBA( ! NL+K!O, 联用仪（英国 O<PAB(M==
公司），日本 QM=PB LR!1:$ 二元 NL+K高压输液泵，
日本 QM=PB 4J!1:$!%$三线脱气机。色谱条件：固定
相 ,FSCEPB @<=PBTCA? K#:色谱柱（#%$ (( U "&# (( U %

"(），流动相：!（乙腈）*!（水）V 0$ W 6$，6$ W 0$，
:$ W"$；流速 $ & " (+*(<X，进样量 #$ ’ "$"+。质谱

条件：采用大气压化学电离质谱（9LKY Z [ O,）进
行检测，电晕电压 / & "$ \]，N] 透镜 $ \]，倍增
6%$，锥体分离器透镜补偿 % ]，探头温度 "$$ ’ %$$
^，源温 #$$ ’ "$$ ^，屏蔽气 %$ +*>，干燥气 "$$ +*
>，锥电位 "$ ]。扫描方式：全扫描、选择离子扫
描。

# &" 试剂
双（"!羟乙基）亚砜标准样品：自合成（JK测定

其纯度大于 1%2）；乙腈（色谱纯，美国 _Y,N‘3公
司）；水为亚沸蒸馏水；氮气（纯度 11 & 1112，北京
氮普北分气体工业有限公司）。

# &/ 土壤
‘,,系列土壤，国家环境监测总站，包括 ‘,,!#

（采自长春地区的黑钙土）、‘,,!"（采自大连地区的
棕壤）、‘,,!/（采自长沙地区的红壤）、‘,,!0（采自
北京的褐土）土壤。

# &0 实验方法
# &0 & # 电离条件的选择 采用 +1/0 正交实验对

#$ ()*+的双（"!羟乙基）亚砜针对 0 种因素，包括
流动相组成、探头温度、源温及进样量进行优化选

择，用极差分析法［#］分析上述 0 种因素对双（"!羟
乙基）亚砜电离的影响。+1/0 正交设计表如表 #所
示。
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! "# " $ 土壤中双（$%羟乙基）亚砜的测定 称取
$&’ (土壤于具塞锥形瓶中，加入 $ )(*+的目标化
合物 $!+，在室温下放置 $ , 后，加入 - )+ 萃取
剂，用超声振荡器振荡 !’ )./，移取上层土壤溶液
离心（!’’’’ 01)，!- )./），上清液用 ’ "$$!)滤膜过
滤，滤液待测。分别以乙腈、甲醇、水 2种试剂为萃
取剂，考察对 # 种土壤中双（$%羟乙基）亚砜的萃
取率。

表 ! 双（$%羟乙基）亚砜的正交设计表

!"# " ! $%&’()*’+,"- .’/)0+

水平
流动相组成

（3）
探头温度

（4）
源温

（5）
进样量

（6）

! 7’8$’ #’’ 9 !-’ 9 !-!+

$ #’8:’ -’’ 9 !’’ 9 $’!+

2 :’8#’ $’’ 9 $’’ 9 !’!+

$ 结果与讨论
$ "! 电离条件的优化
影响质谱检测灵敏度的因素主要包括流动相

组成、源温、流速、进样量等［$，2］，为了从多种可控因

素中找出主要因素，并通过对这些主要因素进行控

制来提高质谱检测的灵敏度，本文主要利用极差分

析法对双（$%羟乙基）亚砜进行电离优化，分析结果
见表 $。

表 $ 双（$%羟乙基）亚砜电离条件的优化结果

!"# " $ 1&,)*2* 34+.),)4+

电离条件 （3） （4） （5） （6）

!! !!";’ ;"#; !$"2: !’"77
!$ !!"’7 2";< ;";# !’":$
!2 < "#- !:";< 7"!# 7";2
极差 #"#- !2"’’ #"$$ !";-
优方案 7’8$’ $’’ !-’ !-

从表 $可以得出结论，各因素对双（$%羟乙基）
亚砜电离的影响大小次序是探头温度（4）= 流动
相组成（3）=源温（5）=进样量（6）。最优电离条
件为：探头温度 $’’ 9，流动相组成 7’ 8 $’，源温
!-’ 9，进样量 !-!+。
$ "$ 线性范围、检出限和精密度
在优化的条件下，对 ’ " ’- > $’ )(*+范围内的

双（$%羟乙基）亚砜标准溶液进行检测，为提高灵敏
度，质谱采用选择离子方式，记录色谱图、样品峰面

积（"?），以 "?对质量浓度!进行线性回归，得到
双（$%羟乙基）亚砜标准曲线回归方程：3? @
$!’##:!A ##-; "7，相关系数 # @ ’" ;;;;。按 2倍信
噪比测定其最低检测质量浓度，即检出限为 ’ " ’$-
)(*+。对 $ )(*+的双（$%羟乙基）亚砜标准溶液重
复测定 :次，BC6为 $ ":D。
$ "2 土壤中双（$%羟乙基）亚砜的测定
以双（$%羟乙基）亚砜为目标化合物，测定了 #

种土壤中 2 种萃取剂对双（$%羟乙基）亚砜的萃取
率。结果表明，以水为萃取剂时，# 种土壤中目标
化合物的萃取率最高，乙腈次之，甲醇最差。表 2
是以水为萃取剂时，# 种土壤中目标化合物的萃
取率。

表 2 #种土壤中双（$%羟乙基）亚砜的萃取率
!"# " 2 5’346’(7 48 !9:%/2-84%).’ )+ 842( /4)-/ /"*&-’/

土壤 萃取率*D 平均值*D BC6*D

ECC%! ;:"#，;-";，;$"! ;#"7 $"-
ECC%$ ;’";，;-";，;<"; ;#"; 2"7
ECC%2 !’7"#，!’<":，!’:": !’<"- ’"7
ECC%# ;’"$，;$"-，;#"’ ;$"$ $"!

2 结论
本文建立了高效液相色谱%质谱联用测定土壤

中双（$%羟乙基）亚砜的方法，研究了影响检测灵敏
度的色谱及质谱条件，结果表明，高效液相色谱%质
谱联用可满足土壤中低浓度化学毒剂相关化合物

分析的需要。+5%FC因减少了样品制备过程，对未
知的水样和以水做提取剂获得的样品提供了一种

更为快速而便利的方法。
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!"#$% &’(!)’，*+, &’(-!./0( "#$ !"#, 12’!3/(（%#!
&’(’)’* +, -.*/(0"1 2*,*#0*，3*(4(#5 678879），:*#;(
<.(="#&.(，877>，8?（@）：@8 A @>
!"#$%&’$：B /*’.+$ ,+C $*’*C/(#"’(+# +, D(&（8!.=$C+*’.!
=1）&)1,+;($* D= 1(E)($ 0.C+/"’+5C"F.=!/"&& &F*0’C+/*’C=
G"& $*H*1+F*$I J.* $*’*0’(+# 0+#$(’(+#& G*C* +F’(!
/(K*$ I L#$*C ’.* +F’(/)/ 0+#$(’(+#&，’.* 1(#*"C C"#5*

G"& ,C+/ 7I 79 "#$ 87 /5MN G(’. ’.* $*’*0’(+# 1(/(’ +,
7 I 789 /5MNI J.* /*’.+$ G"& )&*$ ,+C ’.* $*’*C/(#"’(+#
+, D(&（8!.=$C+*’.=1）&)1,+;($* (# &+(1 &"/F1*& I J.*
C*0+H*C= G"& "D+H* O8P "#$ Q<2 G"& D*1+G >P I
()*+,%-#：3(&（8!.=$C+*’.=1）&)1,+;($*；N(E)($ 0.C+/"!
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