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前 言

本文件按照 GB/T 1. 1—2020《标准化工作导则 第 1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国环境科学学会提出并归口。

本文件起草单位：中国科学院生态环境研究中心、国科大杭州高等研究院、中国环境监测总站、北京

师范大学、赛默飞世尔科技（中国）有限公司。

本文件主要起草人：傅建捷、李鹏扬、王业耀、金小伟、阴琨、车金水、徐驰、黄凯、朱豹、符杰、朱国华、

张波涛。
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环境多介质新污染物气相色谱/液相色谱

串联高分辨质谱非靶标筛查技术规范

1 范围

本文件规定了环境领域中新污染物气相色谱/液相色谱串联高分辨质谱非靶标筛查的工作流程、样

品的采集和保存、样品前处理、仪器分析、数据处理、质量保证与质量控制、废物处理的内容。

本文件适用于水体（地表水、污水、海水、地下水和饮用水）和沉积物（土壤）等环境与水生生物样品

（水产品与维管植物类）中新污染物（如全氟/多氟烷基化合物、多环芳烃、紫外线吸收剂、液晶单体、药物

和个人护理品、农药、对苯二胺类抗氧化剂、氯化石蜡、有机磷化合物等）的筛查。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB 17378. 3—2007 海洋监测规范 第 3部分：样品采集、贮存与运输

GB 17378. 5—2007 海洋监测规范 第 5部分：沉积物分析

GB 29682—2013 食品安全标准 水产品中青霉素类药物多残留的测定 高效液相色谱法

GB 29705—2013 食品安全标准 水产品中氯氰菊酯、氰戊菊酯、溴氰菊酯多残留的测定 气相色

谱法

GB/T 32722—2016 土壤质量 土壤样品长期和短期保存指南

HJ 91. 1—2019 污水监测技术规范

HJ 91. 2—2022 地表水环境质量监测技术规范

HJ 164—2020 地下水环境监测技术规范

HJ/T 166—2004 土壤环境监测技术规范

HJ 442. 3—2020 近岸海域环境监测技术规范 第三部分 近岸海域水质监测

HJ 442. 4—2020 近岸海域环境监测技术规范 第四部分 近岸海域沉积物监测

HJ 494—2009 水质 采样技术指导

HJ 495—2009 水质 采样方案设计技术规定

HJ 613—2011 土壤 干物质和水分的测定 重量法

HJ 710. 7—2014 生物多样性观测技术导则 内陆水域鱼类

HJ 710. 8—2014 生物多样性观测技术导则 淡水底栖大型无脊椎动物

HJ 710. 12—2016 生物多样性观测技术导则 水生维管植物

HJ 1296—2023 水生态监测技术指南 湖泊和水库水生生物监测与评价（试行）

SC/T 9102. 3—2007 渔业生态环境监测规范 第 3部分：淡水

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。
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3. 1
新污染物 new pollutants
排放到环境中的，具有生物毒性、环境持久性、生物累积性等特征，对生态环境或人体健康存在较大

风险，但尚未纳入管理或现有管理措施不足的有毒有害化学物质。

3. 2
非靶标筛查 nontarget screening analysis
一种全面分析环境样品中有机污染物的技术方法，其利用色谱-高分辨率质谱联用技术，通过污染物

的色谱保留行为、质谱响应特征、碎片离子和相对同位素丰度等信息，实现污染物的广谱筛查。

4 工作流程

新污染物筛查包括样品采集、保存、前处理、仪器分析、数据预处理、数据挖掘（筛查）、结构鉴定、质量

保证与质量控制等步骤。具体而言，基于色谱-高分辨率质谱联用技术对前处理后环境样品进行分析，经

质谱数据预处理后，利用一级和二级质谱信息，结合公开谱图数据库、质谱碎裂模式等方法推导可能的分

子结构，实现在不依赖真实标准品和不针对特定目标污染物条件下，对新污染物的全面分析（见图 1）。
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标引符号说明： 共同技术路线 GC-HRMS特定路线 LC-HRMS特定路线

注：GC-HRMS，气相色谱高分辨率质谱联用仪；LC-HRMS，液相色谱高分辨率质谱联用仪。

图 1 非靶标筛查工作流程
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5 样品的采集和保存

5. 1 水样

按照 GB 17378. 3—2007、HJ 91. 1—2019、HJ 91. 2—2022、HJ 164—2020和 HJ 442. 3—2020的相关

规定进行样品采集。采样工具包括采样器、样品瓶及其他所需辅助设备，其中与样品直接接触的部分应

根据筛查的目标选择合适的材质，避免使用可能造成污染、对样品有吸附的材质。样品瓶可采用棕色玻

璃采样瓶以减少新污染物的光降解。若采集后样品的 pH不在 7~8，可用甲酸或氨水调节其 pH至 7~8，
在 4 ℃以下冷藏、避光运输和保存。保存时间取决于所分析的新污染物组分。筛查对象包含酚类、酯类

等易降解新污染物的样品，应在 24 h内完成前处理和分析。对于难降解的新污染物（如全氟/多氟烷基化

合物等）的筛查，样品保存时间可延长至 14 d。采集样品时应同时采集全程序空白样品。用采样瓶装满

超纯水带至采样现场，采样时将超纯水转移至另一个采样瓶中，作为全程序空白样品，随实际样品一起保

存并运输至实验室进行分析。

5. 2 沉积物（土壤）样品

水体沉积物样品按照 HJ 494—2009、HJ 495—2009、HJ 91. 1—2019和 HJ 91. 2—2022的相关要求

采集，海洋沉积物样品按照 HJ 442. 4—2020和 GB 17378. 5—2007的相关要求采集，土壤样品按照

HJ/T 166—2004、HJ 613—2011和GB/T 32722—2016的相关要求采集。采样工具应使用铁质或不锈钢

材质，避免使用塑料材质。样品置于洁净的铝箔纸或棕色玻璃样品瓶中保存，尽快运回实验室处理，运输

过程中应保持低于-20 ℃、密封和避光。如不能及时处理样品，应参照HJ/T 166—2004在 4 ℃以下避光

冷藏，保存时间为不超过 7 d。除去样品中的异物（植物、石子等），用真空冷冻干燥仪干燥，研磨后置于玻

璃样品瓶中，密封，标识后置于-20 ℃保存。如筛查对象包含易降解的新污染物（如药物和个人护理

品），建议保存时间不超过 7 d。如筛查对象为持久性有机污染物，保存时间可延长至 30 d。具体保存时

间也可根据筛查的新污染物种类进行评估。

5. 3 水生生物样品

水生生物样品按照GB 29705—2013、GB 29682—2013、HJ 1296—2023、HJ 710. 7—2014、HJ 710. 8—
2014、HJ 710. 12—2016和 SC/T 9102. 3—2007的相关要求采集。采样过程应选择合适材质制品，样品置

于洁净的铝箔纸或棕色玻璃样品瓶或聚乙烯样品瓶中保存，尽快运回实验室处理，运输过程中应保持低于-
20 ℃。应对鱼类的肌肉、肝脏等组织进行解剖，虾蟹、贝类去壳，所有生物样品切成小块后用真空冷冻干燥

仪干燥，用粉碎机制成干粉后置于玻璃样品瓶中，密封，标识后置于-20 ℃保存。基于筛查目的选取特定

组织如肌肉、脾脏等或者组织混合样进行前处理和分析。如筛查对象包含易降解的新污染物（如药物和个

人护理品），建议保存时间不超过 7 d。如筛查对象为持久性有机污染物，保存时间可延长至 30 d。具体保

存时间也可根据筛查的新污染物种类进行评估。

6 样品前处理

6. 1 基本原则

非靶标筛查中样品前处理的基本原则是最大限度提取目标物，同时减少基质干扰和背景污染，确保

后续仪器分析的灵敏度和准确性。由于新污染物种类繁多，不同性质的污染物在不同环境介质中的样品

前处理方法及分析方法各不相同，因此需要根据不同的监测需求和筛查目的，选定合适的样品处理方法。
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6. 2 水样

水样的前处理可采用液液萃取、固相萃取、分散固相萃取、固相微萃取以及在线固相萃取等方法。其

中，液液萃取适用于高脂溶性污染物的提取，可采用非极性（如正己烷、乙酸乙酯）或弱极性（如二氯甲烷）

或其混合溶剂作为萃取剂。

6. 3 沉积物（土壤）样品

沉积物（土壤）样品可采用索氏提取、超声辅助萃取、微波辅助萃取、加速溶剂萃取等方法提取，样品

提取后需要根据非靶标分析需求进一步采用柱层析、固相萃取等方法对提取液进行净化。对于非极性和

弱极性污染物的净化可选择正相层析柱（吸附剂为硅胶、氧化铝、弗罗里硅土等）。依据目标物的性质，也

可以采用固相萃取的方式进行样品净化。

6. 4 水生生物样品

水生生物样品可采用索氏提取、超声辅助萃取、微波辅助萃取、加速溶剂萃取等方法提取。在生物样

本中脂肪是产生基质干扰的主要杂质，前处理过程中需要注意脂肪去除。常用的除脂方法包括冷冻离心

法、酸性硅胶柱层析法、凝胶渗透色谱法等。对于基质干扰较强的生物样本，可采用组合方法进行样品净

化，如先采用凝胶渗透色谱去除生物分子干扰，再经过正相层析柱进一步纯化。酸性硅胶具有强氧化性，

在除脂的同时可能会与部分化合物反应，因此该方法仅适用于不会与其反应的新污染物（如卤代阻

燃剂）。

QuEChERS技术也能用于水生生物样品的前处理，该方法将吸附剂（如乙二胺-N-丙基硅烷、石墨化

炭黑等）分散到样品提取液，吸附极性杂质，达到纯化样品的效果。

7 仪器分析

非靶标筛查中仪器分析方法的基本原则是尽可能全面地检测环境样品中的目标物，同时保证有较好

的信号响应，确保后续数据处理、结构鉴定等步骤能够准确完成。由于新污染物种类繁多，不同性质的污

染物要求的仪器分析方法存在差异，因此需要根据不同的监测需求和筛查目的，选定合适的仪器分析方

法，仪器分析参考条件参见附录A。不同类型的色谱高分辨质谱联用仪能够检测的新污染物类型不同：

a） 气相色谱高分辨率质谱联用仪：用于分析热稳定性、挥发性和中等中性的新污染物，如多环芳

烃、氯化石蜡、多氯联苯、液晶单体等；

b） 液相色谱高分辨率质谱联用仪：用于分析弱极性和极性的新污染物，如全氟/多氟烷基化合物、

紫外线吸收剂、药物和个人护理品等。

8 数据处理

8. 1 数据预处理

高分辨率质谱数据预处理包括过滤、解卷积、峰对齐、空值填充、数据归一化和缩放等步骤，目的是扣

除背景/无关信息和同一化合物的多个同位素或加合物峰，提升定性分析的准确度和精确度。

8. 2 新污染物筛查

新污染物筛查的总体技术要求是挑取合适的数据挖掘方法，尽可能全面地过滤出海量高分辨质谱数
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据中的目标信号。推荐的数据挖掘方法包括疑似靶标筛查、同位素匹配、质量亏损过滤、特征离子过

滤等。

8. 2. 1 疑似靶标筛查

8. 2. 1. 1 方法说明

基于公共或自建新污染物数据库中的分子式、精确分子量、同位素峰簇分布、保留时间、二（多）级谱

图等信息，通过与采集的质谱数据进行匹配分析，筛选新污染物。

高分辨质谱可以实现新污染物精确质量数的高准确性测量。因此，通过匹配新污染物在质谱中测定

的质荷比与其理论单同位素质荷比，完成新污染物筛查：

a） 构建拟筛查新污染物的数据库；

b） 将全扫描或数据依赖型质谱数据中的前体离子信息与数据库中新污染物的理论单同位素质荷

比进行匹配分析；

c） 检查匹配成功的前体离子的色谱峰与电离极性；

d） 对合格的前体离子逐一进行结构鉴定。

疑似靶标筛查的具体步骤及质控参数要求详见图 2。
在环境分析领域，疑似靶标筛查有时被认为是与非靶标分析平行的分析技术。需要特别说明的是，

疑似靶标旨在从“未知”视角快速识别“已知的新污染物”；而采用其他筛查策略的非靶标分析则致力于基

于非先验知识，发现“未知的新污染物”。与其他非靶标筛查策略相比，疑似靶标筛查通常更可靠，因其聚

焦特定新污染物集合、标准品与质谱图更易获取，在结构解析中对质谱预测的依赖程度较低。因此，疑似

靶标事实上是一种快速、可靠地应用非靶标技术进行新污染物筛查的方法策略。
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图 2 疑似靶标筛查方法的具体步骤与质量控制要求

1) 1 ppm=1×10-6
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8. 2. 1. 2 技术要求

在实施过程中，构建的新污染物数据库需要涵盖新污染物名称、分子式组成、精确分子量等基础信

息，同时建议包含保留时间（指数）、同位素峰簇分布模式、碎片离子、相对丰度等信息。阳性匹配结果建

议满足如下条件：前体离子的质量偏差不超过 10 ppm，色谱峰面积大于 1e4且信噪比不低于 3，同位素丰

度偏差不超过 30%，保留时间偏差不超过 0. 1 min，峰型对称（参见附录 B），电离极性合适。如果数据库

中含有碎片离子信息，质量偏差建议不超过 20 ppm（当质荷比小于 200，绝对质量偏差不超过 1 mDa），相

对丰度偏差不超过 5%，谱图相似性得分不低于 0. 7。
该方法适用于高通量快速筛查识别环境样品中已知的和预测的疑似存在的新污染物（如内分泌干扰物、

药物、农药、个人护理品、液晶单体等）。环境分析中疑似靶标筛查的实际应用案例参见附录 C的 C. 1。

8. 2. 2 同位素匹配

8. 2. 2. 1 方法说明

依据化学元素特征同位素具有的固定丰度比例或质量差值和一级质谱信息实现特定结构组成的新

污染物筛查识别。

新污染物分子式组成所包含的多种元素会形成特征性的同位素构成。通过提取具有固定的丰度比

例或者质量差值的离子对，可以实现新污染物的筛查：

a） 对全扫描或数据依赖型采集数据进行解卷积，获取同位素峰质荷比、保留时间、信号强度等一级

质谱信息，进而计算同位素丰度比例或者质量差值；

b） 定义所关注新污染物的特征同位素比例或差值，保留匹配成功的前体离子，并计算分子式组成；

c） 检查保留的前体离子的色谱峰；

d） 对合格的前体离子逐一进行结构鉴定。同位素匹配筛查的具体步骤及质控参数要求详见图 3。
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图 3 同位素匹配筛查方法的具体步骤与质量控制要求
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8. 2. 2. 2 技术要求

在实施过程中，建议特征同位素丰度比例和质量差值的偏差分别不超过 5%和 1 mDa，分子式组成

范围在 C1-100H0-200N0-20O0-60Br0-20Cl0-20F0-100I0-10P0-10S0-10Si0-10之间，同位素峰精确质量数的质量偏差不超过

10 ppm，保留时间偏差不超过 0. 1 min，色谱峰型对称（参见附录 B），信噪比不低于 3。
该方法适用于筛查识别环境样品中具有特征性同位素组成的新污染物（如含有氯、溴、碘等卤族元素

的新污染物）。环境分析中同位素匹配筛查的实际应用案例参见附录 C. 2。

8. 2. 3 质量亏损过滤

8. 2. 3. 1 方法说明

基于高分辨质谱采集的新污染物的精确质量数与理论最近整数质量数的差值特征实现新污染物筛

查识别。

结构相似化合物在质谱分析中可能产生特征性的质量亏损值。因此，根据高分辨质谱对新污染物精

确质量数的准确测量和限定质量亏损范围可以实现新污染物的筛查。

a） 对全扫描或数据依赖型采集数据进行解卷积，获取前体离子列表，进而计算质量亏损值。对于具

有重复结构单元的新污染物（如全氟/多氟烷基化合物），可将正常质量亏损归一化为“Kendrick”
质量亏损。针对不同类型新污染物，需要使用相匹配的Kendrick mass计算方法。

b） 定义所关注新污染物的质量亏损范围，保留在范围内的前体离子，并计算分子式组成。

c） 检查保留的前体离子的色谱峰。

d） 对合格的前体离子逐一进行结构鉴定。质量亏损过滤筛查的具体步骤及质控参数要求详见图 4。
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图 4 质量亏损过滤筛查方法的具体步骤与质量控制要求
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8. 2. 3. 2 技术要求

在实施过程中，建议分子式组成范围在 C1-100H0-200N0-20O0-60Br0-20Cl0-20F0-100I0-10P0-10S0-10Si0-10之间，前体

离子的质量偏差不超过 10 ppm，色谱峰型对称（参见附录 B），峰面积大于 1e4且信噪比不低于 3，保留时

间偏差不超过 0. 1 min。
该方法适用于筛查识别环境样品中具有特定质量亏损值的新污染物（如全氟/多氟烷基化合物、多环

芳烃等）。环境分析中质量亏损过滤筛查的实际应用案例参见附录 C. 3。

8. 2. 4 特征离子过滤

8. 2. 4. 1 方法说明

通过检索质谱数据中的特征性碎片离子或者中性丢失片段并结合质谱特征碎裂行为筛选具有共同

结构特征的新污染物。

结构相似化合物通常表现出相同的质谱碎裂行为，产生相同的质谱碎片或中性丢失片段，即特征离

子。因此，可利用特征离子过滤技术反向筛查含有特定结构片段的新污染物：

a） 在数据非依赖型采集数据（包括源内裂解采集数据）中提取拟筛查新污染物的特征碎片离子和/
或中性丢失片段并标记其色谱保留时间；

b） 从串联全扫描数据中基于标记的保留时间窗口推导对应的前体离子，并根据目标物可能的分子

式组成对所有潜在的前体离子指定分子式。舍去不饱和度低于特征离子的前体离子，其余均记

作前体离子候选物；

c） 在数据依赖型采集数据中检查候选物的色谱峰；

d） 对合格的候选物逐一进行结构鉴定。特征离子过滤筛查的具体步骤及质控参数要求详见图 5。
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图 5 特征离子过滤筛查方法的具体步骤与质量控制要求
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8. 2. 4. 2 技术要求

在实施过程中，建议特征离子和前体离子的质量偏差分别不超过 20（当质荷比小于 200，绝对质量偏

差不超过 1 mDa）和 10 ppm，保留时间偏差不超过 0. 1 min，分子式组成范围在C1-100H0-200N0-20O0-60Br0-20Cl0-20
F0-100I0-10P0-10S0-10Si0-10之间，候选物峰型对称（参见附录 B）且信噪比不低于 3。

该方法适用于筛查识别环境样品中具有特定官能团结构的新污染物（如苯并三唑类紫外线稳

定剂、有机磷化合物、对苯二胺类抗氧化剂等）。环境分析中特征离子过滤筛查的实际应用案例参见

附录 C. 4。

8. 3 结构鉴定

8. 3. 1 鉴定方法

结构鉴定方法包括谱图数据库匹配和预测谱图比对。

a） 谱图数据库匹配方法。将采集的新污染物质谱峰信息与谱图数据库中记录的化合物信息进行

检索匹配以实现简单快捷且可靠的新污染物结构识别，常用谱图数据库包括 NIST、Wiley、
MassBank EU、MassBank of North America、mzCloud和全球天然产物分子网络系统（GNPS）。

谱图数据库匹配要求如下：

• 基于气相色谱高分辨率质谱联用仪的非靶标筛查中，推荐按照如下优先顺序进行数据库匹

配：NIST>Wiley；
• 基于液相色谱高分辨率质谱联用仪的非靶标筛查中，推荐按照如下优先顺序进行数据库匹

配：mzCloud>MassBank of North America>MassBank EU>GNPS；
• 在新污染物结构鉴定过程中，建议多种筛查方法和谱图数据库联用，以最大化通过数据库匹

配方法实现目标物的结构鉴定；

• 在谱图数据库匹配过程中，一级和二级质谱精确质量数偏差推荐设置为分别不超过 5和 10 ppm；

• 匹配结果通常是多个具有不同相似匹配度的候选化合物，推荐使用 70%分数匹配度阈值截

取候选结构；

• 匹配结果需人工逐一检查，以降低假阳性率。

b） 预测谱图比对方法。对于谱图数据库中未收录的新污染物，使用质谱预测算法辅助鉴定结构。

质谱图预测软件有开源软件 CFM-ID、CSI：FingerID、MetFrag、MS-DIAL和MS-FINDER以

及商业软件Mass Frontier、Molecular Structure Correlator、MS-Fragmenter和MOLGEN-MS：
• 推荐按照如下优先使用顺序进行新污染物质谱碎片预测：Mass Frontier>MetFrag>CFM-ID；

• 不同软件预测原理不同，建议同时使用多种预测手段以提升鉴定结果的可靠性；

• 同谱图数据库匹配方法一样，部分预测软件针对同一质谱/新污染物数据会生成一系列候选

化合物，推荐使用 70%分数阈值；

• 匹配结果需人工逐一检查，以降低假阳性率。

c） 此外，新污染物的色谱保留行为，包括保留时间（偏差<0. 1 min）和保留时间指数，可以协助鉴

定结构和排除假阳性结果。

8. 3. 2 置信度水平

基于新污染物的色谱和质谱数据信息指定结构鉴定结果的置信度水平，置信度水平可分为 5个级别

（见图 6），具体如下：

a） 置信度 1级：指确认的分子结构，即利用真实标准品的色谱保留时间信息和质谱碎片信息确定

的新污染物结构；
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b） 置信度 2级：指可能的分子结构，即通过谱图数据库匹配[等级 2a）]得到的或者通过质谱特征碎

裂行为[等级 2b）]推导出的新污染物结构；

c） 置信度 3级：指暂定候选的分子结构，即根据质谱碎片信息和色谱保留时间信息推测的一组互

为同分异构体的新污染物结构；

d） 置信度 4级：指明确的分子式，即仅能使用一级质谱信息或一级质谱的加合物和同位素信息说

明新污染物的元素组成，无法推断其含有官能团和分子结构；

e） 置信度 5级：指精确质量数，即获取信息仅可以确定感兴趣新污染物的分子量。
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标引符号说明：MS—前体离子；MS2—碎片离子；RT—保留时间。

图 6 非靶标筛查新污染物中置信度水平分级方法

9 质量保证与质量控制

9. 1 空白试验

在环境样品筛查全过程中加入空白对照实验，每 10个或每批次样品（少于 10个）至少分析 1个全程

序空白，以排除样品采集、运输、储存、制备、目标物提取和分析过程中可能引入的杂质干扰，保证筛查结

果的可靠性。一般情况下，目标物不应在全程序空白中检出。对于无法避免此情况的目标物，其在环境

样品中的仪器响应高于其在空白样品中的 3倍则认定为检出。

9. 2 校准

基于高分辨率质谱仪开展新污染物筛查应参考仪器厂商推荐的方法进行质量轴校正，以保证仪器的

分辨率、质量准确性和灵敏度满足筛查需求。质量轴校正可在环境样品数据采集前或者采集过程中

进行。

9. 3 平行样

每 10个或每批次样品（少于 10个）至少分析 1个前处理平行样品，平行样品的定量测定结果的相对

偏差应在±20%以内，定性分析结果应保证至少 70%样品一致。
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9. 4 内标质控

配制同位素内标质控，以对样品前处理过程进行评估或对仪器响应进行校正。

样品中采用氘代物或 13C等标记的有机物作为内标。内标的峰面积相对偏差与保留时间应根据筛查

需求提出质控要求，推荐内标的保留时间偏差不超过 0. 1 min，质谱峰面积的相对偏差在±20%以内。

10 废物处理

实验中产生的废液和废物应集中收集，分类保管，并做好相应标识，依法委托有资质的单位进行

处理。
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附 录 A
（资料性）

推荐的仪器分析方法

推荐的液相色谱高分辨率质谱联用分析方法适用于全氟/多氟烷基化合物、紫外线吸收剂、药物和个

人护理品、对苯二胺类抗氧化剂等；气相色谱高分辨率质谱联用分析方法适用于多环芳烃、液晶单体、氯

化石蜡、多氯联苯等。

A. 1 液相色谱高分辨率质谱联用仪

A. 1. 1 超高效液相色谱静电场轨道阱高分辨率质谱联用仪

A. 1. 1. 1 液相色谱条件

色谱柱：HyperSil GOLD aQ C18（100×2. 1 mm，1. 9 μm）；

柱温：35 ℃；

进样量：5 μL；
流速：0. 3 mL/min；
流动相：

——正模式，A相去离子水含 0. 1% 甲酸，B相甲醇含 0. 1% 甲酸；

——负模式，A相去离子水，B相甲醇；

正负模式流动相梯度设置一致（表A. 1）：

表A. 1 超高效液相色谱静电场轨道阱高分辨率质谱联用仪的液相色谱流动相梯度

时间/min

0

1

3

10

12

12.1

15

A/%

99

99

30

1

1

99

99

B/%

1

1

70

99

99

1

1

A. 1. 1. 2 高分辨率质谱仪条件

离子源类型：电喷雾电离；

离子化电压：正模式 3 500 V，负模式-3 400 V；

S-Lens：70%；

离子源温度：350 ℃；

传输管温度：325 ℃；

鞘气：40 arb；
辅助气：10 arb；
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反吹气：0 arb；
Full Scan-ddms2数据依赖型扫描模式：

一级质谱扫描范围：m/z 80~1 000 Da；
二级质谱扫描范围：Auto；
质谱分辨率：MS1=120，000（FWHM @ m/z 200），MS2=15，000（FWHM @ m/z 200）；

TOP N=4~10；
二级碰撞能：NCE=20/40/60；
四极杆隔离窗口：1 Da；
离子注入时间：Auto；
自动增益控制目标：Auto；
Full Scan-DIA数据非依赖型扫描模式：

一级质谱扫描范围：m/z 80~1 000 Da；
二级质谱扫描范围：m/z 80~1 000 Da；
质谱分辨率：MS1=120，000（FWHM @ m/z 200），MS2=15，000（FWHM @ m/z 200）；

二级碰撞能：NCE=20/40/60；
四极杆隔离窗口：50~100 Da；
离子注入时间：Auto；
自动增益控制目标：Auto。

A. 1. 2 超高效液相色谱-四极杆飞行时间质谱联用仪

A. 1. 2. 1 液相色谱条件

色谱柱：ACQUITY UPLC BEH C18（100×2. 1 mm，1. 9 μm）；

柱温：40 ℃；

进样量：5 µL；
流速：0. 4 mL/min；
流动相：

正模式，A相去离子水含 0. 1%甲酸，B相甲醇/乙腈 85∶15；
流动相梯度设置如下（表A. 2）：

表A. 2 超高效液相色谱-四极杆飞行时间质谱联用仪的液相色谱在正模式下流动相梯度

时间/min

0

1

8

12.5

17

20

20

20.1

23

A/%

95

95

60

30

5

5

5

95

95

B/%

5

5

40

70

95

95

95

5

5
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负模式，A相去离子水含 5 mmol/L甲酸铵，B相甲醇含 5 mmol/L甲酸铵；

流动相梯度设置如下（表A. 3）：

表A. 3 超高效液相色谱-四极杆飞行时间质谱联用仪的液相色谱在负模式下流动相梯度

时间/min

0

1

12

17.5

20.1

23

A/%

95

95

5

5

95

95

B/%

5

5

95

95

5

5

A. 1. 2. 2 高分辨率质谱仪条件

离子源类型：电喷雾电离；

离子化电压：正模式 5 500 V，负模式-4 500 V；

离子源温度：500 ℃；

气帘气压力：30 psi；
雾化气压力：45 psi；
辅助加热气压力：60 psi；
去蔟电压：正模式 80 V，负模式-80 V；

碰撞气：氮气（>99. 99%）；

TOFMS-IDA-TOF MS/MS数据依赖型扫描模式：

一级质谱扫描范围：m/z 80~1 000，累加时间：0. 1 s；
二级质谱扫描范围：m/z 20~1 000，累加时间：0. 05 s，候选离子数目：10个~15个。

碰撞能量：（±35）±15 V；

动态背景扣除功能：开启；

SWATH数据非依赖型扫描模式：

一级质谱扫描范围：m/z 50~1 000，累加时间：0. 1 s；
二级质谱扫描范围：m/z 50~1 000，累加时间：0. 05 s；
SWATH 采集窗口宽度：100 Da；
碰撞能量：（±35）±15 V。

A. 2 气相色谱高分辨率质谱联用仪

A. 2. 1 气相色谱静电场轨道阱高分辨率质谱联用仪

A. 2. 1. 1 气相色谱条件

进样体积：1 μL；
进样口温度：300 ℃；

进样模式：不分流进样，不分流时间 1 min，分流流量 50 mL/min；
载气：氦气（>99. 999%）；
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流速：1 mL/min；
色谱柱：TraceGOLD TG-5 SilMS 30 m×0. 25 mm×0. 25 μm；

色谱柱升温程序：35 ℃保持 2 min，以 15 ℃/min升温至 150 ℃，保持 5 min，再以 3 ℃/min升温至

300 ℃，保持 10 min。

A. 2. 1. 2 高分辨率质谱仪条件

离子源类型：电子轰击源（EI）；

质谱分辨率：60，000（FWHM @ m/z 200）；

离子源温度：300 ℃；

离子化能量：70 eV；

传输线温度：300 ℃；

数据采集方式：Full Scan全扫描；

质量扫描范围：50~1 000 m/z；
溶剂延迟时间：5 min。

A. 2. 2 气相色谱-四极杆飞行时间质谱联用仪

A. 2. 2. 1 气相色谱条件

进样体积：1 μL；
进样口温度：280 ℃；

进样口分流设置：不分流进样；

衬管：4 mm超惰带玻璃毛衬管；

载气：氦气（>99. 999%）；

进样口流速：柱 1，1 mL/min；
PUU流速：柱 2，1. 2 mL/min；
分流出口吹扫流速：60 mL/min at 0. 75 min；
载气节省：开启（20 mL/min at 2. 0 min）；

色谱柱：HP-5 ms Ultra Inert 15 m×250 μm×0. 25 μm×2；
色谱柱升温程序：60 ℃，保持 1 min；40 ℃/min，120 ℃，保持 0 min；5 ℃/min，310 ℃，保持 0 min；
传输线温度设置：300 ℃；

反吹模块设置参数：

反吹气：氦气（>99. 999%）；

反吹模块压力设置，样品运行时 2. 0 psi，样品反吹时 45 psi。

A. 2. 2. 2 高分辨率质谱仪条件

离子源类型：电子轰击源（EI）；

离子化能量：70 eV；

离子源温度：250 ℃；

采集模式：TOF模式；

扫描范围：50~1 000 m/z；
碰撞气：氮气，1 mL/min；
淬灭气：氦气，4 mL/min；
四极杆温度：150 ℃。
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附 录 B
（资料性）

典型色谱峰图

典型新污染物色谱峰型示意图如图 B. 1所示。
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图 B. 1 典型新污染物色谱峰型示意图
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附 录 C
（资料性）

筛查方法的环境应用案例

C. 1 疑似靶标筛查

Ruan等人利用美国 ToxCast数据库构建包含 890个新污染物的名称、分子式和理论单同位素质量

（精确分子量）在内的疑似靶标筛查清单，结合公开的mzCloud和MassBank谱图数据库，在中国沿海河口

地表水中筛查出 59种新污染物。
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图C. 1 利用疑似靶标策略识别环境中新污染物

全
国
团
体
标
准
信
息
平
台



18

T/CSES 206—2025

C. 2 同位素匹配

Peng等人利用溴（Br）元素的两种天然同位素 79Br（51%）和 81Br（49%）的丰度比接近 1∶1，从美国

密歇根湖采集的沉积物样品中筛选出 1 593个化合物，绝大多数物质为首次报道。
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图C. 2 利用同位素匹配策略识别环境中新污染物
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C. 3 质量亏损过滤

利用全氟/多氟烷基化合物以 CF2为标尺缩放的质量亏损值从质谱数据中筛选其同系物，然后结合

二级碎片离子和预测的二级谱图，从受消防泡沫污染的地下水中发现了 40类该类型新污染物。

"'''

����

����

����

����

����

����

����

����

����

����

����

N
BT
T�
EF
GF
DU
U
$
' 2
�T
DB
MF
U

N
BT
T�
EF
GF
DU
U
$
' 2
�T
DB
MF
U

(SPVOEXBUFS

����

����

����

����

����

����

����

����

����

����

����

$MBTT���

$MBTT���
$MBTT���

$MBTT���

$MBTT���

$MBTT��
$MBTT��

13

13
13

13

13

13

� ���� ���� ���� ���� ���� ���� ���� ���

UN�[U
13U1SFWMPVTMZ�3FQPSUFE

1'4"T

1'$"T

图C. 3 利用质量亏损过滤策略识别环境中新污染物
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C. 4 特征离子过滤

Li等人利用苯并三唑类紫外线稳定剂在质谱离子源中发生裂解产生的共性碎片离子（即特征碎片离

子）筛选目标前体离子，结合已知的质谱碎裂路径和预测的二级谱图信息，成功地在中国环渤海软体动物

中发现 6种未曾报道的新污染物。
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图C. 4 利用特征离子过滤策略识别环境中新污染物
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