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卤代酰胺(Haloamides)具有极强的致癌、致畸和致突变性，鉴

于其较强的“三致”特性，虽然目前还没有限量要求，但对其自来

水中的含量研究非常有必要。其在酸性和碱性条件下易发生水解，

因此这些独特性质给水中卤代酰胺的实际浓度测定带来了较大的困

难。目前国际上的检测方法主要有硅烷化GC-MS法、酸催化水解

法、LLE-GC-ECD法。此三种方法的灵敏度不一，最重要的是都需

要较为复杂的前处理方法，耗时较长。本文基于无锡疾控在卤代

酰胺测试过程中，其前处理的浓缩过程中某些化合物损失较大的诉

求，采用QTRAP® 6500+（图1）实现了前处理不浓缩，从而快速批

量痕量分析。对以后卤代酰胺测试提供参考。

本实验方法具有如下特点：

• 高通量，一针10分钟，同时测定自来水中13种卤代酰胺并准确

定量（图2）。

• 快速正负切换而不损失灵敏度，保证检测化合物的高灵敏度。

• 无需富集浓缩，即可最低到达pg/mL级别的浓度检测。
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• 极强的抗污染能力。自来水只需简单的离心去杂后即可进样，

保证结果的准确性。

• 可采用MRM-IDA-EPI的采集方式，即定量又定性。

图1. SCIEX ExionLC™ AC + QTRAP® 6500+ LC-MS/MS系统
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图2. 13种卤代酰胺色谱图。

1.实验方法

1.1液相条件：

液相：SCIEX ExionLC™ AC

色谱柱：Kinetex,Biphenyl 2.6 µm, 2.1×100 mm

流动相：A相为0.1%乙酸水，B相为乙腈

流速：0.4 mL/min

色谱柱温度：40 ℃

进样量：50 µL
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洗脱程序：梯度洗脱（表1）

2 试验结果

2.1 线性：水中13种卤代酰胺化合物的线性曲线，线性良好
（r2 > 0.99）（图3）

时间 A(%) B(%)

0.0 95 5

7 60 40

8 60 40

8.1 95 5

10 95 5

Curtain Gas (CUR) 30

Collision Gas Medium

Ion Spray voltage (IS) 5500/-4500

Temperature (TEM) 400

Nebulizer Gas (GS1) 55

Heater Gas (GS2) 55

名称 母离子 子离子 DP CE CXP

氯乙酰胺
94 58.1 80 18 8

94 77 80 20 8

溴乙酰胺
138 59.1 60 26 7

140 59 60 24 7

氯溴乙酰胺
171.9 92.9 60 23 10

174 93 50 24 10

碘乙酰胺
186 59.1 45 21 9

186 43 45 51 9

二溴乙酰胺
218 137 95 24 10

218 107.9 95 33 10

氯碘乙酰胺 220 93 40 19 15

溴碘乙酰胺
263.9 137 65 27 23

265.9 139 65 27 23

三溴乙酰胺
295.8 216.9 30 28 8

297.8 217 30 27 8

二碘乙酰胺
311.9 184.9 45 24 10

311.9 167.9 45 43 10

二氯乙酰胺
128 64.1 60 24 10

128 92 60 17 10

三氯乙酰胺
162 97.9 60 25 10

159.9 116.9 -35 -13 -15

二氯一溴乙酰胺

205.8 162.8 -30 -12 -16

205.8 42 -30 -14 -16

205.8 80.9 -30 -23 -16

一氯二溴乙酰胺
249.8 206.8 -20 -12 -12

249.8 78.9 -20 -28 -12

化合物
名称

 检出限浓度
(ng/ml)

化合物
名称

 检出限浓度
(ng/ml)

氯乙酰胺 0.001 氯碘乙酰胺 0.005

二氯乙酰胺 0.005 溴碘乙酰胺 0.01

溴乙酰胺 0.05 三溴乙酰胺 0.1

三氯乙酰胺 0.1 二碘乙酰胺 0.001

氯溴乙酰胺 0.05 二氯一溴乙酰胺 0.1

碘乙酰胺 0.005 一氯二溴乙酰胺 0.05

二溴乙酰胺 0.1

表1. 液相洗脱程序。

1.2 质谱条件：

离子源参数（表2）

表2. 离子源参数。

图3. 各化合物线性。

离子对信息（表3）：

表3. 离子对信息表。
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其还有其他多个子离子。在测试样品的时候，就可以通过样品的

EPI二级图和Analyst®中的标准谱库作比较（图5），而加强对化合

物定性。其丰富的子离子比只用一对MRM离子对在定性方面更出

色。

图3. 各亚硝胺线性。

图4. 二乙醇亚硝胺标品的二级质谱图。
5 

 

 

6 
 

 

 

®

 

6 
 

 

 

®

 

4.总结

本文针对亚硝胺类化合物，在QTRAP® 4500平台上，建立了包

括样品前处理，数据采集和数据处理等完善的定量方法。此方法

为客户提供了完整的解决方案，可用于SCIEX 3500, 4500，5500，

6500系列产品，省去方法开发时间。该方法具有样品前处理过程

简单，分析时间短，灵敏度高的优点，可对饮用水中亚硝胺类消毒

副产物进行准确定性定量分析。

图5. 样品中二乙醇亚硝胺与标品的二级质谱图比对结果展示及匹配得分。

2.2 检出限：检出限最低可至1pg/mL（表5）

表5. 各卤代酰胺检出限。
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2.3 加标回收

取实验室自来水测试作为空白，加标终浓度为0.5ng/mL、1ng/

mL、5ng/mL的标液进行加标测试，考察方法可靠性。各浓度点回

收率在70%-120%之间，结果见表6。

化合物名称 加标点 回收率(%)

氯乙酰胺
0.5 106.1
1 85.1
5 72.1

二氯乙酰胺
0.5 77.3
1 83.3
5 78.9

溴乙酰胺
0.5 83.9
1 81.9
5 99.0

三氯乙酰胺
0.5 83.6
1 73.2
5 78.6

氯溴乙酰胺
0.5 118.7
1 113.0
5 102.5

碘乙酰胺
0.5 117.8
1 125.3
5 117.3

二溴乙酰胺
0.5 87.0
1 115.6
5 102.4

氯碘乙酰胺
0.5 105.9
1 90.5
5 104.2

溴碘乙酰胺
0.5 102.0
1 102.0
5 100.3

三溴乙酰胺
0.5 83.0
1 90.6
5 97.9

二碘乙酰胺
0.5 99.8
1 99.7
5 97.7

二氯一溴乙酰胺
0.5 86.6
1 90.5
5 82.0

一氯二溴乙酰胺
0.5 80.5
1 102.1
5 74.9

表6. 各化合物加标回收率。

2.4 独有的MRM-IDA-EPI扫描方式实现一针进样同时定性
定量

QTRAP®独有的MRM-IDA-EPI扫描方式，不仅可以定量，而且

可以在采集MRM数据的同时采集一张二级质谱图，加强定性。

以氯溴乙酰胺（图4）为例，下图是其标品的的EPI二级质谱

图，从图上可以看出，除了在定量中使用的一对MRM以外，其还

有其他多个子离子。在测试样品的时候，就可以通过样品的EPI二

级图和Analyst®中的标准谱库作比较（图5），而加强对化合物定

性。其丰富的子离子比只用一对MRM离子对在定性方面更出色。

图4. 氯溴乙酰胺标品的二级质谱图。

图5. 样品中氯溴乙酰胺与标品的二级质谱图比对结果展示及匹配得分。

3.样品测试 

取上海实验室自来水测试，有氯溴乙酰胺和二氯乙酰胺检出

（图6）。
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图 4氯溴乙酰胺  
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图 5 氯溴乙酰胺

氯溴乙酰胺和二氯乙酰胺检出（图 6） 
 

 
图 6 样品测试结果 
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4.总结

本文针对卤代酰胺类化合物，在QTRAP® 6500平台上，实现了

不经过前处理的定性定量方法，该方法灵敏度高，线性良好，定量

准确。此色谱方法也可用于SCIEX 3500, 4500，5500系列产品。
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图 5 氯溴乙酰胺

氯溴乙酰胺和二氯乙酰胺检出（图 6） 
 

 
图 6 样品测试结果 
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图6. 样品测试结果。


