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引言

全氟和多氟烷基物质（PFAS）是超过 14,000 种合成氟化化合物的统称。根据

经济合作与发展组织（OECD）的定义，PFAS 化合物是指含有完全氟化的甲基

或亚甲基的烷基功能团的化合物；而美国环境保护署（EPA）则将其定义为至

少有两个相邻饱和碳原子，其中一个完全氟化，另一个至少部分氟化的氟化合

物 1,2。自 20 世纪 40 年代以来，PFAS 广泛存在于聚合物、表面活性剂、阻燃

化学品、工业产品和消费品中 3-6。除了广泛存在，PFAS 化合物还具有持久性

和生物累积性，因此成为环境污染的焦点。对几种 PFAS 化合物（如全氟辛酸

（PFOA）和全氟辛烷磺酸（PFOS））的毒理学研究表明，它们可能对生殖健

康产生急性至慢性影响 7-11。对 EPA 归类为 PFAS 的其他数千种化合物的研究则

较少。

美国 EPA 已针对 PFAS 制定了靶向和非靶向分析方法 12-18。燃烧 - 离子色谱法

（C-IC）此前已被证明可作为 PFAS 的筛查方法：PFAS 化合物被转化为 HF，

随后通过抑制型电导检测的离子色谱（IC）分析氟化物 19-24。该技术被纳入 EPA

方法 1621，以可吸附有机氟（AOF）的形式用于非靶向测定 PFAS 含量 25-28。

依照 EPA 方法 1621 多实验室研究中的结果也发表于赛默飞世尔科技应用指南

AN002748 中，并在技术指南 TN003056 中提供了成功实施的额外建议 29,30。
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在 EPA 方法 1621 合作研究中，我们发现通过最小化污染源可

以降低系统空白并提高灵敏度、准确性和精密度 29,30。另一种降

低系统空白的方法是设计吸附、燃烧 - 吸收系统以减少或消除污

染。在本应用中，EPA 方法 1621 通过离线赛默飞世尔科技 ™ 

Cindion™ 吸附系统、配备液体和固体样品处理的 Cindion™ 燃

烧 / 吸收系统以及赛默飞世尔科技 Dionex™ Inuvion™ 免试剂离

子色谱（RFIC™）系统实现。吸附系统的设计旨在通过消除污染

来最小化污染。为提高通量，吸附系统设计为半自动化，且能同

时吸附处理六个水样样品。赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ 燃烧离

子色谱系统（C-IC）通过采用 Z 型折叠燃烧管在多个位置引入氧

气，优化了燃烧效率。因此，燃烧管和炉体更短，燃烧耗时更少，

同时占用空间更小，节省了拥挤的实验台空间。数据处理和系统

管理也更高效，因为 Cindion C-IC 系统由单一软件——赛默飞世

尔科技 ™ Chromeleon™ 色谱数据系统（CDS）控制。总体而言，

该解决方案通过提高信噪比、改善加标回收率以及在更小空间内

实现与先前结果相当的重现性，提供了更高的灵敏度。

实验部分

实验设备  

Cindion C-IC 系统  

• 赛 默 飞 世 尔 科 技 ™ Cindion™ 燃 烧 / 吸 收 系 统（P/N 

B51006425），配备赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ C-IC 固体

样品套件（P/N B51006426）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ 固体 / 液体自动进样器（P/N 

B51006429）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ 吸附系统（P/N B51006430），

包含六个柱架  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ Inuvion™ 离子色谱系统，配备

RFIC（P/N 22185-60108）  

• 可选的赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ 淋洗液监测器，4 L

（P/N 22185-62708）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Thermolyne™ 马弗炉，2 L 小型台式，用

于清洁燃烧杯，推荐用于 EPA 方法 1621（P/N FB1415M）  

软件  
Chromeleon CDS软件，版本7.3.2或最新版本，兼容Cindion C-IC

系统和淋洗液监测器驱动程序  

耗材  

IC 耗材  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ IonPac™ AG24 保护柱和

IonPac AS24 分析柱，2 mm（P/N 064151，P/N 064153）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ EGC 500 KOH 淋洗液发生器柱

（P/N 075778）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ CR-ATC 600 电解捕获柱（P/N 

088662）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ Inuvion™ RFIC 淋洗液脱气系统

（P/N 106-60001）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ ADRS 600 抑制器，2 mm

（P/N 088667）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ E/O 淋洗液组织器，配备两个 2 

L HDPE 淋洗液瓶（P/N 072057）和一个 4 L HDPE 淋洗液

瓶（P/N 063292）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ IC PEEK Viper™ 接头管路组件

套件（P/N B51000232）  

• 100 µL PEEK 样品环（P/N 042951）  



3

C-IC 耗材  

• GAC 移除工具（EST Analytical，P/N A16-20A-0001）  

• 安 捷 伦 科 技 聚 丙 烯 小 瓶，1 mL（Fisher Scientific P/N 

NC2038456）和赛默飞世尔科技 ™ SureSTART™ 聚乙烯卡

扣盖（P/N 6ERC11PE），或 Fisher Scientific™ 无 PFAS 小瓶

和盖，用于储存开盖的 PFAS 标准品（P/N 03-452-581）  

• Fisherbrand™ 坩埚钳（Fisher Scientific P/N 13-820-023）  

• Fisherbrand™ Nitrile 洁净室手套，Class 10，ISO 4（Fisher 

Scientific P/N 12892004）（A-F 特小至 2X 大号）  

• Fisherbrand™ Elite™ 可调移液器，200 µL，和 Fisherbrand™ 

SureOne™ 移液器吸头（Fisher Scientific P/N BE00200 和 P/

N 02-707-409）  

• Fisherbrand™ 不 锈 钢 镊 子（Fisher Scientific P/N 12-000-

157）  

• Hamilton™ 700 微升注射器，100 µL，金属柱塞（Fisher 

Scientific P/N 14-813-091）  

• Newtex™ ZetexPlus™ 耐热手套，200 系列（Fisher Scientific 

P/N 11-392-53）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ C-IC 石英棉（用于总悬浮固体

（TSS > 8 mg/L）的样品（P/N B51006451）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ C-IC 活性碳柱——颗粒活性炭

（GAC）柱（P/N B51006452，每包 100 个）和柱架，用于

通过Cindion C-IC吸附系统吸附样品（P/N B1006453，每个）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ C-IC 固体进样套件（固体舟、

固体托盘、固体夹持器）——备用耗材（P/N B51006427）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Cindion™ C-IC 石英杯（P/N B51006446）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Nalgene™ HDPE 广口瓶，125 mL（P/N 

02-893-5C）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Nalgene™ 真空聚丙烯干燥器，用于储存

清洁的燃烧杯（P/N 08-642-5）  

试剂  

• Fisher Chemical™ 氢氧化铵，28–30 w/w%，Certified ACS，

用于清洁容器（Fisher Scientific P/N A669S-500）（CAS 1336-

21-6）  

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ 氯化物标准品，1000 mg/L（P/N 

037159）  

• 去离子水，电阻率 18 MΩ-cm，TOC < 50 ng/mL  

• 赛默飞世尔科技化学品 Drierite™ 指示剂，500 g，8 目，用

于储存清洁的燃烧杯（Fisher Scientific P/N 21909-5000）  

样品制备——使用 Cindion C-IC 吸附系统：

样品制备 参见标准和样品制备部分

标准品制备 参见标准和样品制备部分

样品燃烧——Cindion C-IC 系统

温度（℃）
炉温：1050，1050

水合作用传输线：175

氧气流量
（mL/min）

燃烧管入口，标记为氩气线：100

主氧气：200

涡轮氧气：100

两步燃烧程序
3 mm/s 至 75 mm，保持 60 s

3 mm/s 至 150 mm，保持 300 s

样品吸收——Cindion C-IC 系统：

吸收溶液 3.5 mL 去离子水

进样至 IC 100 µL

样品分析——Dionex Inuvion with RFIC 离子色谱系统：

色谱柱
Dionex IonPac AG24保护柱 Dionex IonPac AS24
分离柱

淋洗液源
Dionex EGC-500 KOH 淋洗液发生罐
Dionex CR-ATC 600 捕获柱
Dionex RFIC 脱气盒

KOH 梯度

25 mM KOH（0 至 4 分钟）     
25–75 mM（4 至 6 分钟）
75–25 mM（10 至 10.1 分钟） 
25 mM（10.1–15 分钟）

流速 0.32 mL/min

柱温 30℃

检测
抑制型电导，ADRS 600，2 mm，60 mA，自循
环模式

典型背景电导 ≈0.4 µS/cm

典型系统压力 ≈2000 psi，配备 500 psi 背压管路

• 赛默飞世尔科技 ™ Dionex™ 氟化物标准品，1000 mg/L（P/N 

037158）  

• 氟化物标准品，1000 mg/L，第二来源，SPEX CertiPrep™

（Fisher Scientific P/N AS-F9-5Y）  

• Fisher Chemical™ 甲醇，Optima™ 级，用于清洁（Fisher 

Scientific P/N A454-4）（CAS 67-56-1）  

• 赛默飞世尔科技 ™ 甲醇，UHPLC-MS 级，PFAS 含量最低的

甲醇，用于清洁（P/N A458-1）（CAS 67-56-1）  

• Fisher Chemical™ 硝酸钠，ACS 认证（Fisher Scientific P/N 

S343-3）（CAS 7631-99-4）  

• 全氟 -1-己烷磺酸钠标准品，50 µg/mL（溶于甲醇）（Wellington 

Laboratories L-PTHxS），用于加标回收实验（F 当量 = 

64.6%；29.26 µg/mL F）——储存于无 PFAS 的小瓶和盖中

分析方法
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标准和样品制备  

试剂  

根据EPA方法1621第7.14节，配制2 M硝酸钠和10 mM硝酸钠。

配制 1% 氢氧化铵甲醇溶液，用于 Cindion 吸附系统、样品瓶和

工具的初始清洁。配制 500 mL 10% 甲醇去离子水溶液，用于清

洁 Cindion 吸附系统。  

标准品  

从 1000 mg/L 氟化物标准储备液中配制 5 至 7 个 1 至 50 mg/L

的氟化物标准品。从第二来源氟化物标准储备液中配制 2.5 mg/

L 和 12.5 mg/L 的校准验证（CV）标准品。向每个标准品中加入

0.5 mL 2 M 硝酸钠。  

样品  

为制备样品，向 125 mL 广口 HDPE 瓶中加入去离子水（用于方

法空白）、添加PFAS标准的去离子水或水样，直至体积达到瓶口。

向每个样品中加入 0.5 mL 2 M 硝酸钠。混合、编号并盖紧每个

瓶子。记录初始重量和瓶号，以及加载样品到 GAC 材料后的最

终重量。  

燃烧准备  

标准品  

将 200 µL 每个校准标准品直接加入燃烧杯中，通过 C-IC 进行分

析，以测定结果进行标准曲线拟合。校正标准品以类似方式加入，

并用于验证校准曲线在所有序列中。  

校准结果折算：首先将标准品的体积（200 µL）归一化为样品

体积（100 mL），得到 500 倍稀释的浓度（µg/L）。例如，2.5 

mg/L 标准品配制为 5 µg/L。2.5 mg/L 和 12.5 mg/L CV 标准品

的预期结果分别为 5 和 25 µg/L。  

样品  

Cindion 吸附系统使用“Load Tray”功能移动托盘，更方便加载

样品和小瓶。位置：无盖样品加载在前排，随后是 10 mM 硝酸

钠冲洗液、去离子水冲洗液、10% 甲醇清洁溶液，最后是去离

子水清洁溶液。“Run”功能将 100 mL 样品处理到颗粒活性炭

（GAC）柱上，用 25 mL 硝酸钠冲洗，最后用 20 mL 去离子水

冲洗，然后用空注射器泵入空气干燥。“Clean”功能用第一排

去离子水清洁空 GAC 柱架，随后用 10% 甲醇和去离子水清洁。

建议在样品之间使用两个清洁循环。  

通过“Run”模式处理样品后，记录样品瓶的最终重量，并通过C-IC

分析 GAC 材料。  

仪器设置和安装  

潜在污染源  

为充分发挥痕量分析方法的潜力，必须预先排除潜在的污染源。

关于实现低污染水平的详细讨论和成功实施 EPA 方法 1621 的建

议，请参见赛默飞世尔科技技术指南 TN00305630。  

按照图 1、赛默飞世尔科技技术指南 TN003773 和仪器手册中的

指示，安装并设置 Dionex Inuvion IC 系统与其他 Cindion C-IC 系

统组件。  

图 1. 离子色谱流程图
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C-IC 系统操作  

Cindion C-IC 系统的操作在赛默飞世尔科技技术指南 TN003773

中有详细讨论 33。  

清洁度评估  

C-IC 系统和 C-IC 耗材必须清洁，以使残留污染水平低于预期检

测限。为实现 Cindion 吸附单元的清洁目标，系统和空 GAC 载

体最初用 1% 氢氧化铵甲醇溶液冲洗，随后依次用去离子水、含

10% 甲醇的去离子水和去离子水冲洗 6 次。以 GAC 每个通道收

集的方法空白（MB）和 C-IC 对空白收集后的活性炭分析结果来

评估清洁度。  

为评估炉体的系统空白，运行 6 至 12 次不燃烧任何杯子的序列。

按照 EPA 方法 1621 第 4.2.2 节清洁燃烧杯 28。  

结果与讨论  
官方 EPA 方法 1621 已从草案方法更新，因此部分章节编号有所

变化。此外，该方法从 EPA 方法更新为在 4 分钟而非 6 分钟启

动梯度，以确保所有阴离子完全从色谱柱中洗脱。  

初始能力验证  
在 EPA方法 1621中，分析样品前需要进行初始能力验证（IDC）。

IDC 包括确定氟化物和氯化物的保留时间窗口、校准相对标准误

差（RSE）<20%、初始精密度验证（RSD <20%）以及准确度

在 20% 以内。在 EPA 方法 1621 第 10.2.2 节中，氟化物必须与

水峰（空体积）和洗脱在氟化物附近的其他峰分离 >1 分钟，以

确保准确测定。在抑制型电导的氢氧化物淋洗液分离中，如图 2

所示，水峰较小且与氟化物分离。氟化物在平坦的基线区域中远

离水峰洗脱。这些保留时间实验的结果总结于表 1。氟化物符合

保留时间标准。  

Table 1.Determining fluoride retention time window

Peak
Retention time 

(min)
Peak window 

(min)
Separation(min) EPA Method 1621 limit

Water dip 2.51 ± 0.04 -- -- --

Fluoride 3.55± 0.10 3.35-3.75 1.04 >1 min

Chloride* 6.23±0.02 6.13-6.43 2.68 >1 min

EPA Method 1621 criteria PASS

*0.2 mL of 10 mg/mL fluoride and chloride,n=3

Figure 2.Determining retention time windows

校准  

根据 EPA 方法 1621 第 10.3.0 节，通过氟化物的峰面积响应与

归一化到 100 mL 样品体积的浓度确定校准曲线。浓度首先根据

燃烧标准品体积与吸附样品体积的 1/500 比例（0.2/100 mL）

进行归一化。例如，燃烧 200 µL 1 mg/L 氟化物校准标准品绘

制为 2 µg/L 氟化物。根据 EPA 方法 1621 第 10.3.2 节，需要使

用 RSE 比较并选择最佳校准拟合。关于使用 RSE 选择最佳校准

曲线的优势，赛默飞世尔科技应用指南 AN002748 和技术指南

TN003056、TN003551 和 TN003643 中有详细讨论 29,30,37,38。

Chromeleon CDS RSE 计算表可轻松添加到任何 Chromeleon 

CDS 表格中。为方便使用，该表格将包含在此应用 eWorkflow 的

“默认”模板中，可在赛默飞世尔科技 AppsLab 库中找到 39。 

更多信息请参见附录中的 RSE 公式。 
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简要来说，为确定 RSE，通过允许零偏移和计算与面积加权（无、

1/A、1/A2）相关的曲线拟合来评估线性和二次拟合。选择 RSE

最低的校准曲线。在我们的实验中，我们使用带偏移和 1/A2 面

积加权的二次拟合曲线。该曲线提供了最低的 RSE（5.75），并

符合 EPA 设定的 20% RSE 限制（表 2）。图 3 显示了最终的校

准图。  

初始准确度和精密度验证  

EPA 方法 1621 第 9.2.1 节要求在分析样品前进行初始准确度

（IDA）和精密度（IDP）验证。IDA 和 IDP 证明仪器和实验室性

能适合该方法。IDA 和 IDP 通过制备和分析两个 MB 和四个添加

25 µg/L等效氟（来自 PFHxS标准品）的去离子水重复样来确定。

IDA 和 IDP 结果表明，该方法和本实验室符合 IDC 要求（表 3）。

结果与 AN002748 中报告的 RSD 和回收率相似：RSD 4.5% vs. 

AN002748 中的 4.6%，回收率 103% vs. AN002748 中的 98%。  

EPAMethod 1621 Prescribed limit Experimental value

IDA (Section 9.2.1) Recovery with 们土 20% Recovery = 103.2%

IDP (Section 9.2.1) RSD < 20 % RSD = 4.47% 

Table 3. Initial demonstration of accuracy and precision 

Table 2. Comparison of relative standard error (RSE) and coefficient of determination (r2) 

方法空白和方法检测限 

为评估 Cindion 吸附系统清洁后的初始清洁度，对每个通道测定

MB。Cindion 吸附系统 #1 和 #2 的结果平均分别为 1.11±0.046

和 2.02±0.15 µg/L 氟化物。  

根据 EPA 方法 1621 第 9.2.2 节，在三天内测定 MB 和方法检测

限（MDL）。每天制备和分析两到三个 MB 重复样和 5 µg/L 等

效氟（PFHxS）MDL 标准品。总共分析了 n=7 个 MB 和 MDL 标

准品。
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为计算 MDL，从单个 MDL 结果中减去平均 MB 2.167 µg/L 氟化

物。平均MDL的标准偏差 0.54乘以学生 t检验常数 3.14（n=7）。

计算得到的 MDL 为 1.7 µg/L（表 4）。MB 略高于 AN002748 中

先前报告的结果，这归因于 GAC 材料。计算得到的 MDL 略低于

先前报告的结果，展示了Cindion C-IC设计在灵敏度方面的优势。  

样品  
该方法应用于市政饮用水、混合废水和渗滤池水样。结果如表 5

所示。样品中氟含量低于 5 µg/L，范围为 2 至 5 µg/L，废水中含

量最高。  

测定添加 PFHxS 标准的回收率

为验证方法准确度，在两个浓度下测定添加 PFHxS 标准的回收

率，并对三个样品进行三次重复测定（表 5）。废水颗粒被捕获

在 GAC 柱的空隙中，因此不需要玻璃棉，这排除了高浓度或不

确定的氟污染。  

Figure 4. Method blank and 5 µg/L equivalent fluorine MDL standard

Table 4. Compariso n of 3-day test of method blanks and 5 µg/L equiv. MDL standards 

Cindion C-lC and adsorption modules Previous C-IC system reported in AN002748

Method blank
F- (μg/L)

MDL standard*
F-(μg/L)

Method blank 
F-(μg/L)

MDL standard*
F-(μg/L)

Average over 3 days, X 2.17 4.57 1.23 4.76

Standard deviation (o) 0.37 0.57 0.17 0.80

Calculated MDL** —— 1.7 —— 2.5

Calculated ML(LOQ) —— ML=5 —— ML=8

* Average method blank subtracted
**Section ii: MDL(s) = 3.14*σ40

Where MDL(s) is the MDL for spiked MDL standards, 3.14 is the Student's t-test value for n = 7, 99 percentile, and σ is the standard deviation.
Method limit (ML) = 3.18 * MDL

Table 5. Sample results and recovery results of added PFHxS standard

Sample
Total fluoride (μg/L) Recovered (%)

Measured* Added

Municipal dritnking water 1.81 ± 1.02
8.0 81.6 ± 1.6

23.99 101 ± 16

Blended wastewater 4.86 ± 0.55
8.0 93.6 ± 14

23.99 86.5 ± 5

Percolation pond water 0.29 ± 0.26
8.0 101 ± 5

23.99 94.5 ± 7.3

*After MBs were subtracted
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该方法是准确可靠的，如添加 PFHxS 标准的回收率在 82% 至

101%所示，优于先前AN002748中报告的 80%至 117%回收率。

图 5 展示了方法空白、废水及加标回收分离谱图的比较。  

MB 和过程检查表明该方法运行良好且在预期限值内（表 6）。  

Figure 5. Determination of PFAS in wastewater by AOF and C-IC

Table 6. Quality control checks for sample sequences

Sample
sequences

Total fluoride (μg/L) Recovered
(%)Measured* Added

Method
blanks

Drinking water 2.18 ± 0.28 -- --

Wastewater 2.06 ± 0.09 -- --

Pond water 2.59 ± 0.44 -- --

Low CV

Drinking water 4.45 ± 0.24 5.0 88.9

Wastewater 5.05 ± 0.37 5.0 101

Pond water 5.10 ± 0.12 5.0 102

OPR (n=1)*

Drinking water 23.4 25 93.6

Wastewater 20.5 25 81.9

Pond water 21.5 25 85.9

Medium CV

Drinking water 21.4 ± 1.15 25 85.5

Wastewater 22.5 ± 1.02 25 90.1

Pond water 25.20 ± 0.1 25 101

Method
limits

80–120%
OPR:

70–130%

*After MBs were subtracted

结论  
本应用指南展示了使用改进的 C-IC 工作流程解决方案匹配美国

EPA 方法 1621 的结果。C-IC 完整流程包括使用离线 Cindion 吸

附系统吸附废水样品中的 PFAS、使用 Cindion 燃烧 - 吸收系统

将 PFAS 燃烧为氟化物、以及使用配备 RFIC 的 Dionex Inuvion 

IC 仪器进行定量。与赛默飞世尔科技应用指南 AN002748 中

EPA方法1621匹配方案相比，结果有所改进：在重现性相当（4.5% 

RSD vs. 4.6%）的条件下，MDL 结果（1.7 µg/L vs. 2.3 µg/L）

得到改善，准确度结果（82–101% vs. 70–120%）也得到改善。

该方法展示了 Cindion C-IC 系统在测量 AOF 和筛查废水中 PFAS

方面的显著优势。此外，氢氧化物淋洗液的使用提供了更准确的

报告，因为氟化物与水负峰有更好的分离度，无需手动积分。这

些数据共同突出了 C-IC 在消除样品基质并仅测量样品中可吸附

氟含量方面的强大能力，成功实现了美国 EPA方法 1621的目标。  
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