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稳定同位素稀释离子色谱⁃三重四极杆质谱法
测定血浆和尿液中的氟乙酸
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摘要：建立了离子色谱⁃三重四极杆质谱测定血浆和尿液样品中氟乙酸（ＭＦＡ）的方法。 血浆样品经高氯酸超声提

取，尿液样品经高氯酸酸化，血浆和尿液提取液在 ｐＨ ０􀆰 ５～ １􀆰 ０ 条件下用叔丁基甲醚（ＭＴＢＥ）萃取，萃取液经氮吹

浓缩后溶于 ０􀆰 １％ （ｖ ／ ｖ）氨水溶液。 以 Ｉｏｎｐａｃ ＡＳ １９ 型阴离子色谱柱为分析柱，在线自动产生的氢氧化钾作为淋

洗液进行梯度分离，柱流出液经阴离子抑制器抑制后进入质谱系统。 采用电喷雾电离源，在负离子、多离子监测

（ＭＲＭ）模式下检测，１３Ｃ２ ⁃氟乙酸稳定同位素内标法定量。 血浆和尿液样品中氟乙酸的平均加标回收率为 ９６􀆰 ２％ ～
１２０％，相对标准偏差为 １􀆰 １％ ～１３􀆰 １％ （ｎ＝ ６），方法的检出限（Ｓ ／ Ｎ＝ ３）分别为 ０􀆰 ０３ μｇ ／ Ｌ 和 ０􀆰 １ μｇ ／ Ｌ。 该法简单、
灵敏、准确，可用于生物样品中氟乙酸的检测。
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ａｐｐｌｉｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ＭＦＡ ｉｎ ｐｌａｓｍａ ａｎｄ ｕｒｉｎｅ ｓａｍｐｌｅｓ．
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ｍｏｎｏｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ； ｐｌａｓｍａ； ｕｒｉｎｅ； ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ ｓａｍｐｌｅｓ

　 　 氟乙酸钠和氟乙酰胺均为有机氟类杀鼠剂，大
鼠口服的半数致死剂量为 ０􀆰 ２２ ｍｇ ／ ｋｇ，人口服半数

致死量为 ０􀆰 １ ～ １０ ｍｇ ／ ｋｇ，属 Ａ 级有机剧毒物质。
氟乙酸钠和氟乙酰胺进入机体内均会被代谢生成氟

乙酸（ＭＦＡ），其化学结构见图 １。 氟乙酸可使三羧

酸循环中断，引起生理和生化功能障碍，甚至可以造

成神经系统损害而引起死亡。 氟乙酸钠和氟乙酰胺

的毒性强，起效快，致死率高，容易引起二次中毒，我
国于 １９８２ 年就明令禁止其生产、销售和使用。 但新

西兰、美国和以色列等国仍允许使用［１，２］。 据报

道［３，４］某些天然植物也含有氟乙酸类物质，曾引起

家畜中毒事件。

图 １　 氟乙酸的化学结构
Ｆｉｇ． １　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｍｏｎｏｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ

　 　 氟乙酸为水溶性极性化合物，直接分析测定难

度大，往往需要进行衍生化反应改变其化学性质，常
用的分析方法有气相色谱法［５，６］、气相色谱⁃质谱

法［７－９］、液 相 色 谱 荧 光 法［１０－１２］、 液 相 色 谱⁃质 谱

法［１３］，但均操作繁琐。 有报道［１４，１５］采用离子色谱法

直接测定血液中氟乙酸，但灵敏度较低，易受基体成

分干扰而出现假阳性结果；陈学国等［１６］ 采用反相色

谱⁃质谱法直接测定血中氟乙酸，但氟乙酸在色谱柱

的死时间附近出峰，基质干扰严重，方法灵敏度低；
Ｘｕ 等［１７］利用亲水相互作用色谱（ＨＩＬＩＣ） ⁃质谱法直

接测定尿液中的氟乙酸，但方法易受样品基质影响，
保留时间不稳定［１８］，灵敏度不高；Ｈａｍｅｌｉｎａ 等［１９］使

用反相和阴离子交换混合机理的色谱柱（Ｐｒｉｍｅｓｅｐ
Ｂ２）进行分离，三重四极杆质谱法直接测定尿液中

的氟乙酸。
　 　 近年来，离子色谱⁃三重四极杆质谱法（ ＩＣ⁃ＭＳ ／
ＭＳ）在食品和环境中的应用越来越广泛［２０－２６］，但在

生物样品中的应用较少［２７，２８］， Ｃａｉ 等［２７］ 报道了 ＩＣ⁃
ＭＳ ／ ＭＳ 测定血清中有毒杀鼠剂异杀鼠酮的检测方

法，以 Ｉｏｎｐａｃ ＡＳ１１ 色谱柱为分离柱，以甲醇⁃３０
ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ （１０ ∶９０， ｖ ／ ｖ）为流动相进行分离，采

用电喷雾电离源，在负离子和 ＭＲＭ 模式下检测，方
法的定量限为 ０􀆰 ５ ｎｇ ／ ｍＬ。 Ｂａｙｇｉｌｄｉｅｖ 等［２８］建立了

检测大鼠尿液中有机磷神经毒剂代谢产物甲基膦酸

的 ＩＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 方法，以实验室合成的阴离子交换树

脂自填的色谱柱为分析柱，２００ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 甲酸水溶

液作为淋洗液，三重四极杆质谱检测，检出限为 ４
ｎｇ ／ ｍＬ。 但采用离子色谱⁃三重四极杆质谱联用技

术测定血浆和尿液中氟乙酸的检测方法鲜有文献报

道。 本文采用高氯酸超声提取，叔丁基甲醚萃取净

化，离子色谱分离，三重四极杆质谱法直接测定，稳
定同位素内标法定量。 该方法灵敏、准确、精密、
快速。

１　 实验部分

１．１　 仪器与试剂

　 　 离子色谱系统由 Ｄｉｏｎｅｘ ＩＣＳ⁃１１００ 离子色谱

仪，ＲＦＣ⁃３０ 淋洗液自动发生器、ＡＳＲＳ ５００ 电解再生

抑制器和 ＤＶ⁃ＡＳ 自动进样器组成，变色龙工作站

（７􀆰 ２２ 版） 控制 （美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司）；
ＱＴＲＡＰ ６５００ 三重四极杆 ／复合线性离子阱质谱仪，
由 Ａｎａｌｙｓｔ １􀆰 ６􀆰 ２ 软件控制（美国 ＡＢ Ｓｃｉｅｘ 公司）；
Ｏｒｉｏｎ ５⁃ｓｔａｒ 酸度计（美国 Ｏｒｉｏｎ 公司）； ２５１０ 超声

波清洗机（美国 Ｂｒａｎｓｏｎ 公司）； Ｍｕｌｔｉ Ｒｅａｘ 数显型

多管旋涡混合器（德国 Ｈｅｉｄｏｌｐｈ 公司）； ３⁃３０Ｋ 高

速冷冻离心机（德国 Ｓｉｇｍａ 公司）； ２４ 孔 Ｎ⁃ＥＶＡＰ
氮吹仪（美国 Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ 公司）； Ｇｒａｄｉｅｎｔ Ａ１０
Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯水器（法国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）。
　 　 叔丁基甲醚（ＭＴＢＥ）为色谱纯（德国 Ｍｅｒｃｋ 公

司）；高氯酸为分析纯（上海桃浦化工厂）；亲水聚四

氟乙烯（ｈｙｄｒｏｐｈｉｌｉｃ ＰＴＦＥ）滤膜针式过滤头（直径：
１３ ｍｍ，孔径：０􀆰 ２２ μｍ，上海安谱实验科技股份有

限公司）；氟乙酸钠标准物质（纯度 ９７％，德国 Ｄｒ．
Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ公司）； １３Ｃ２ ⁃氟乙酸钠同位素标准物质

（新西兰 ＢＤＧ Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ 公司）。 分别用水溶解并

稀释氟乙酸钠标准物质，配制 １􀆰 ００ ｇ ／ Ｌ 的氟乙酸标

准储备液和 １００ ｍｇ ／ Ｌ 的１３Ｃ２ ⁃氟乙酸标准储备液；
临用时再用水稀释成适合浓度的标准使用液。 血浆

样品购自温州市中心血站，尿液样品由身体健康的

志愿者提供。
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　 第 １０ 期 张晓艺，等：稳定同位素稀释离子色谱⁃三重四极杆质谱法测定血浆和尿液中的氟乙酸

１．２　 样品前处理

　 　 吸取血浆试样 １􀆰 ００ ｍＬ，置于 ５ ｍＬ Ｅｐｐｅｎｄｒｏｆｆ
管中，加入 １００ μＬ １􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ １３Ｃ２ ⁃氟乙酸同位素内

标使用液，加入 ２􀆰 ０ ｍＬ ３％ （ｖ ／ ｖ）高氯酸水溶液，旋
涡 １０ ｓ，超声提取 ５ ｍｉｎ，于 ６ ℃以 １０ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离

心 ５ ｍｉｎ，取上清液（ｐＨ ０􀆰 ５～１􀆰 ０）置于 １５ ｍＬ 具塞

离心管中。
　 　 吸取尿液试样 １􀆰 ００ ｍＬ，置于 １５ ｍＬ 具塞离心管

中，加入 １００ μＬ １􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ 的同位素内标使用液，加
入 ２􀆰 ０ ｍＬ ３％ （ｖ ／ ｖ）高氯酸水溶液，旋涡混合 １０ ｓ。
　 　 向血浆提取液或尿液提取液中加入 ４􀆰 ０ ｍＬ 叔

丁基甲醚，置于多管旋涡混合器中，以最大速度旋涡

３ ｍｉｎ，以 １０ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ３ ｍｉｎ，移取上清液，下
层水相用 ４􀆰 ０ ｍＬ 叔丁基甲醚重复萃取 １ 次，合并 ２
次萃取液，加入 １００ μＬ １％ （ｖ ／ ｖ）氨水丙酮溶液，混
匀，于 ４５ ℃氮气吹至近干，加入 １􀆰 ０ ｍＬ ０􀆰 １％ （ｖ ／
ｖ）氨水溶液，旋涡溶解，过 ０􀆰 ２２ μｍ 滤膜，待测。
１．３　 分析条件

１．３．１　 色谱条件

　 　 分析柱为 Ｉｏｎｐａｃ ＡＳ １９ 型色谱柱（２５０ ｍｍ×２
ｍｍ， ７􀆰 ５ μｍ）；保护柱为 ＡＧ１９（５０ ｍｍ×２ ｍｍ）；
ＡＳＲＳ ５００ 阴离子抑制器（２ ｍｍ，外接水模式）；氢
氧化钾淋洗液由 ＲＦＣ⁃３０ 在线自动产生；梯度淋洗：
０ ～ ７􀆰 ０ ｍｉｎ， ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ； ７􀆰 ０ ～ ８􀆰 ０ ｍｉｎ， ５
ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ～ ７０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ； ８􀆰 ０ ～ １４􀆰 ０ ｍｉｎ，
７０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ； １４􀆰 ０ ～ １４􀆰 １ ｍｉｎ， ７０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ
ＫＯＨ ～ ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ ； １４􀆰 １ ～ ２０􀆰 ０ ｍｉｎ， ５
ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ；淋洗液流速为 ０􀆰 ３０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温为

３０ ℃；进样体积为 １０ μＬ。
１．３．２　 质谱条件

　 　 离子源为电喷雾电离源，负离子模式；扫描模式

为多反应监测（ＭＲＭ）模式；离子源温度（ＴＥＭ）为

６５０ ℃；离子化电压（ ＩＳ）为－４ ５００ Ｖ；气帘气（ＣＵＲ）
压力为 ２７７ ｋＰａ；喷雾气（ＧＳ１）压力为 ３４５ ｋＰａ；辅
助加热气（ＧＳ２）压力为 ３４５ ｋＰａ；碰撞气（ＣＡＤ）强
度为中等（ｍｅｄｉｕｍ）。 氟乙酸定量离子对为 ｍ／ ｚ
７７􀆰 ０＞ ５７􀆰 ０，去簇电压 （ＤＰ） 为 － ４０ Ｖ，碰撞能量

（ＣＥ）为－１５ ｅＶ；１３Ｃ２ ⁃氟乙酸的定量离子对为 ｍ／ ｚ
７９􀆰 ０＞ ５９􀆰 ０；去簇电压 （ＤＰ） 为 － ４０ Ｖ，碰撞能量

（ＣＥ）为－１５ ｅＶ。 质谱峰驻留时间均为 １ ０００ ｍｓ。
　 　 运行开始时，色谱柱流出液经六通切换阀切换

至废液，５􀆰 ５０ ｍｉｎ 时切换至离子源，８􀆰 ００ ｍｉｎ 时六

通切换阀又将柱流出液切换至废液中。

２　 结果与讨论

２．１　 质谱条件的优化

　 　 氟乙酸在水中易形成带负电荷的氟乙酸根离

子，故采用电喷雾电离、负离子模式下对质谱条件进

行优化，第 １ 级四极杆（Ｑ１）扫描时出现［Ｍ－Ｈ］ －

峰，以［Ｍ－Ｈ］ －作为母离子进行碰撞解离，子离子扫

描发现有 ［Ｍ －Ｈ －ＨＦ］ － （ｍ／ ｚ ５７􀆰 ０） 和 ［Ｍ －Ｈ －
ＣＯＯ］ －（ｍ／ ｚ ３３􀆰 ０）碎片离子，再对去簇电压、碰撞

能量等参数进行优化，使子离子的信号达到最高，优
化后的结果显示：ｍ／ ｚ 为 ５７􀆰 ０ 的碎片离子信号高，
而 ｍ／ ｚ 为 ３３􀆰 ０ 的碎片离子信号较低，约为 ｍ／ ｚ
５７􀆰 ０ 的１ ／ １０，且基线信号较高，实际样品检测时有

干扰峰存在。 因此实验仅选择 ｍ／ ｚ ７７􀆰 ０ 和 ｍ／ ｚ
５７􀆰 ０ 作为定量离子对。 设定合适的峰驻留时间

（ｄｗｅｌｌ ｔｉｍｅ）使色谱峰的采样点数在 １５ ～ ２０ 之间，
可获得较好的定量重复性。 优化后的质谱条件见

１􀆰 ３􀆰 ２ 节。
２．２　 离子色谱条件优化

　 　 氟乙酸为弱酸性水溶性化合物，特别适合用离

子色谱进行分离［１４，１５］，试验采用高容量 ＡＳ １９ 阴离

子交换色谱柱、５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ 对样品中的氟乙酸

进行分离，然后再用 ７０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ ＫＯＨ 进行强洗脱

以去除色谱柱上强保留成分，可以消除对后续样品

分析造成的不良影响。 色谱柱流出液经阴离子抑制

器抑制去除流动相中的钾离子，然后进入质谱系统

进行检测。 采用 ０􀆰 ５ ｍＬ 带滤头的自动进样瓶，进
样前先用 １􀆰 ０ ｍＬ 的水清洗进样管路，去除进样残

留液，进样 １ ０００ μｇ ／ Ｌ 氟乙酸标准溶液后再进一针

空白溶液，结果显示无氟乙酸残留。 优化后的离子

色谱条件见 １􀆰 ３􀆰 １ 节。
２．３　 样品前处理方法优化

２．３．１　 提取剂的选择

　 　 氟乙酸为水溶性弱酸， 酸 度 常 数 ｐＫａ 为

２􀆰 ７３［２９］，在 ｐＨ＜２ 的酸性条件下可被乙酸乙酯萃

取［５，６］。 考虑到血浆样品含有蛋白质等杂质，选择

３％ （ｖ ／ ｖ）高氯酸水溶液作为提取剂，既能提取氟乙

酸又能沉淀去除蛋白质。 结果表明，１􀆰 ００ ｍＬ 血浆

样品用 ２􀆰 ０ ｍＬ ３％ （ｖ ／ ｖ）高氯酸水溶液可完全沉淀

去除蛋白质，超声提取后再低温高速离心，可得到澄

清的提取液，此时提取液的 ｐＨ 值为 ０􀆰 ５ ～ １􀆰 ０，氟乙

酸呈分子状态，易被有机溶剂萃取，在有机萃取液中

加入 １００ μＬ １％ （ｖ ／ ｖ）氨水丙酮，使氟乙酸生成氟
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乙酸铵盐，以免氮吹过程损失，最终残渣用 ０􀆰 １％
（ｖ ／ ｖ）氨水溶解。 试验吸取 １􀆰 ００ ｍＬ 血浆样品，添
加 １０ ｎｇ 氟乙酸，按 １􀆰 ２ 节描述处理，测定氟乙酸的

色谱峰面积，并与 １􀆰 ００ ｍＬ 血浆样品按 １􀆰 ２ 节描述

处理再添加 １０ ｎｇ 氟乙酸的峰面积进行比较，结果

表明，高氯酸的提取率约为 ８８％。
２．３．２　 萃取剂

　 　 文献［５，６］报道多采用乙酸乙酯作为氟乙酸的萃

取剂，考虑到叔丁基甲醚与乙酸乙酯有相似的萃取

性能，故将二者进行比较。 试验分别吸取 １􀆰 ００ ｍＬ
血浆和尿液样品，添加 １０ ｎｇ 氟乙酸，分别用 ４􀆰 ０
ｍＬ 叔丁基甲醚和乙酸乙酯进行萃取和测定。 结果

显示，叔丁基甲醚萃取的氟乙酸色谱峰面积比乙酸

乙酯萃取液的峰面积约高 ２０％，因此确定叔丁基甲

醚为萃取剂。
２．３．３　 提取液 ｐＨ 的选择

　 　 将 ７ 份尿液样品分别用高氯酸或氨水调节至

ｐＨ ０􀆰 ５、１􀆰 ０、１􀆰 ５、２􀆰 ０、３􀆰 ０、４􀆰 ０ 和 ５􀆰 ０，再分别加入

２０ ｎｇ 氟乙酸，用 ４􀆰 ０ ｍＬ 叔丁基甲醚进行萃取和测

定。 结果显示，在 ｐＨ ０􀆰 ５ ～ １􀆰 ０ 范围内氟乙酸的响

应值最高，因此将此 ｐＨ 范围作为叔丁基甲醚的萃

取条件。

图 ２　 加标尿液样品中氟乙酸的色谱图
Ｆｉｇ． ２　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｍｏｎｏｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ｓｐｉｋｅｄ ｉｎ ｐｌａｓｍａ ｓａｍｐｌｅｓ

２．３．４　 萃取次数的选择

　 　 分别向 ｐＨ ０􀆰 ５～１􀆰 ０ 血浆和尿液的高氯酸提取

液添加 １０ ｎｇ 氟乙酸，用 ４􀆰 ０ ｍＬ 叔丁基甲醚萃取 ３
次，计算每次的萃取率，血浆和尿液样品的第 １ 次萃

取率约为 ６２％ ～ ６４％，第 ２ 次的萃取率约为 ２８％ ～
３０％，前 ２ 次的萃取率总和约为 ９０％ ～ ９４％。 因此最

终采用 ４􀆰 ０ ｍＬ 叔丁基甲醚萃取 ２ 次。
２．４　 基质效应

　 　 取空白血浆和尿液样品，按 １􀆰 ２ 节描述操作，得
到空白样品处理液， 加入氟乙酸标准溶液 （ １０
μｇ ／ Ｌ） 制 作 基 质 标 准 溶 液， 基 质 效 应 （ ｍａｔｒｉｘ
ｅｆｆｅｃｔ， ＭＥ）通过基质标准溶液和溶剂标准溶液中

氟乙酸色谱峰面积的比值×１００％ 进行评估，当 ＭＥ＞
１００％ 为基质增强效应，ＭＥ ＜ １００％ 为基质抑制效

应［３０］。 结果显示，血浆和尿液中氟乙酸的基质效应

约为 ６１％ 和 ３０％。 本法采用稳定同位素内标法进行

定量，可有效校正样品中的基质效应，从而得到准确

结果。
２．５　 线性范围、检出限和定量限

　 　 将氟乙酸标准溶液稀释成质量浓度为 ０􀆰 １、
０􀆰 ３、１􀆰 ０、５􀆰 ０、５０􀆰 ０、５００ 和 １ ０００ μｇ ／ Ｌ 的系列标准

溶液（各含有 １００ μｇ ／ Ｌ １３Ｃ２ ⁃氟乙酸同位素标准溶

液），按 １􀆰 ２ 节描述进行处理，采用 ＭｕｌｔｉＱｕａｎｔ 定量

软件进行数据处理，以氟乙酸定量离子对与内标物

的峰面积比值（Ｙ）对相应的质量浓度（ｘ， μｇ ／ Ｌ）进
行线性回归（权重取 １ ／ ｘ），回归方程为 Ｙ＝ ０􀆰 ０１６ １ｘ
＋０􀆰 ００２ ５，相关系数＞０􀆰 ９９９，线性关系良好。
　 　 在空白血浆和尿液样品中分别加入低浓度的氟

乙酸进行测定，以分子离子对的信噪比≥３ 和 １０ 时

的样品浓度作为检出限（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）。
结果表明，血浆和尿液的检出限分别为 ０􀆰 ０３ μｇ ／ Ｌ
和 ０􀆰 １ μｇ ／ Ｌ，定量限为 ０􀆰 １ μｇ ／ Ｌ 和 ０􀆰 ３ μｇ ／ Ｌ。 方

法灵敏度优于文献［１６，１９］ 报道值。 在定量限水平下

加标尿液样品的色谱图见图 ２。
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２．６　 加标回收率

　 　 在空白血浆中分别添加 ０􀆰 １、０􀆰 ５、５０、８００ μｇ ／ Ｌ
４ 个水平的氟乙酸，空白尿液中分别添加 ０􀆰 ３、５􀆰 ０、
５０、８００ μｇ ／ Ｌ ４ 个水平的氟乙酸，按 １􀆰 ２ 节描述进行

样品处理，每个添加水平平行测定 ６ 次。 结果表明，
血浆和尿液样品中氟乙酸的加标回收率为 ９６􀆰 ２％ ～
１２０％，相对标准偏差为 １􀆰 １％ ～ １３􀆰 １％ （见表 １），符
合痕量分析的要求。

表 １　 加标血浆和尿液样品中氟乙酸的回收率和
相对标准偏差（ｎ＝６）

Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ＲＳＤｓ ｏｆ ｔｈｅ ｍｏｎｏｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ
ａｃｉｄ ｓｐｉｋｅｄ ｉｎ ｐｌａｓｍａ ａｎｄ ｕｒｉｎｅ ｓａｍｐｌｅｓ （ｎ＝６）

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌ ／

（μｇ ／ Ｌ）
Ｆｏｕｎｄ ／
（μｇ ／ Ｌ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／
％

ＲＳＤ ／
％

Ｐｌａｓｍａ ０．１ ０．１ １００ １３．１
０．５ ０．６ １２０ ５．３
５０．０ ４８．５ ９７．０ １．９
８００ ８３１ １０４ １．１

Ｕｒｉｎｅ ０．３ ０．３ １００ １２．３
５．０ ５．０ １００ ６．５
５０．０ ４８．１ ９６．２ １．９
８００ ８３２ １０４ １．４

３　 结论

　 　 本法采用高氯酸提取、叔丁基甲醚液液萃取净

化，离子色谱⁃三重四极杆质谱法直接快速测定血浆

和尿液中的氟乙酸，稳定同位素稀释法定量。 该法

准确、精密，操作简单，线性范围宽，灵敏度高，适用

于血浆和尿液样品中痕量氟乙酸的测定。
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