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SCIEX QTRAP®系统对石油中示踪剂的定性定量分析
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引言

示踪剂检测技术是指从注入井注入示踪剂，然后按一定的取

样规定在周围产出井取样，监测其产出情况，对样品进行分析，

得出示踪剂产出曲线，然后进行拟合，反映注水开发过程中油水

井的连通情况，掌握注入水的推进方向、驱替速度、波及面积以

及储层非均质性和剩余油饱和度分布等，从而指导油井开采的设

计和油田开发后期的调整。

氟苯甲酸类物质作为一种环境友好型示踪剂在油田被广泛使

用，以监测地下石油流。它们的优势是其钠盐的可溶性、稳定性

及对海洋生物的无毒无害性，而且即使在很高温度下也不会释放

毒性物质。 

本实验中利用SCIEX QTRAP®系统建立了测定石油中的示踪剂2-

氟苯甲酸以及2,3,4,5-氟苯甲酸的检测方法。

本实验的优势和特点：

1、快速高通量：实际样品采用直接进样的方式，无需前处理；采

用MRM-IDA-EPI负模式扫描，一针10分钟可完成对两种氟苯甲酸

示踪剂的准确定性和定量；

2、灵敏度高：两种氟苯甲酸示踪剂的浓度线性最低点为0.010 ng/

mL，检测灵敏度高； 

3、线性范围宽：两种氟苯甲酸示踪剂的线性范围为0.010-50 ng/

mL，r 值均大于0.9999。

实验方法

液相方法

色谱柱：Kinetex® F5 (3.0×100mm, 2.6µm)

流动相：A：水（0.005%甲酸）

 B：甲醇

流速：0.5mL/min

洗脱程序：梯度洗脱，如表1所示。

质谱方法

扫描方式： MRM-IDA-EPI采集模式

离子源：ESI源，负离子模式

离子源参数：

IS电压: -4500 V 源温度 TEM: 550℃                     

气帘气 CUR: 25 psi 碰撞气 CAD: Medium

雾化气 GS1: 60 psi 辅助加热气 GS2: 50 psi

离子对参数如表2所示。

结果与讨论

1、两种氟苯甲酸示踪剂的提取离子流图

2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸在设定的仪器条件下，保留和

峰型均良好。

表1. 梯度洗脱程序

Time [min] Flow [mL/min] B.Conc [%] B.Curve

0.00 0.500 10.0 0

4.00 0.500 85.0 0

6.00 0.500 95.0 0

8.00 0.500 95.0 0

8.10 0.500 10.0 0

10.00 0.500 10.0 0
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2--氟氟苯苯甲甲酸酸 2,3,4,5--氟氟苯苯甲甲酸酸

图1. 2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸的提取离子流图

图3. 实际样品的二级质谱图与谱库中二级质谱图的匹配结果

图4. 2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸的线性关系

图2. MRM-IDA-EPI图谱，包含总离子流图、MRM色谱图和二级质谱图

2、定性实验结果

为了达到同时准确定性定量的目的，本实验采用了MRM-IDA-

EPI谱库检索的多重模式。不仅能从MRM模式中获得各个化合物的

保留时间、峰面积、离子比率等信息，还能通过EPI扫描获得二级

质谱图，如图2所示，并且可以利用已经建立好的谱库进行检索，

如图3所示，并且包含谱库匹配得分结果，大大提高鉴定结果的准

确性。

3、线性范围

配置浓度为0.010 ng/mL-50 ng/mL的实际样品，线性关系良

好，r 值均大于0.9999，如图4所示，保证了不同浓度水平实际样品

的准确定量。 

4、方法定量下限

在实际样品中的2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸的定量下限为

0.010 ng/mL。

总总离离子子流流图图

MM RR MM 色色 谱谱
图图

二二级级质质谱谱图图

样样品品中中二二级级质质谱谱图图

谱谱库库中中二二级级质质谱谱图图

表2. 化合物离子对参数表

化合物名称 Q1 Q3 Time
(min) ID DP CE

2-氟苯甲酸
138.9 75 4.2 2-氟苯甲酸1 -30 -29

138.9 95 4.2 2-氟苯甲酸2 -30 -15

2,3,4,5-
氟苯甲酸

192.9 129 4.8 2,3,4,5-
氟苯甲酸1 -25 -35

192.9 149 4.8 2,3,4,5-
氟苯甲酸2 -25 -15
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总结

本文采用了SCIEX QTRAP®系统，建立了快速测定石油中的示

踪剂2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸的检测方法。实际样品采用直

接进样法，扫描模式为MRM-IDA-EPI，不仅得到化合物的保留时

间、峰面积等定量信息，还得到了化合物的二级质谱图，方便进

行化合物的数据库匹配，得到更加准确的定性定量结果。该方法

快速简便，灵敏度高，线性范围宽，满足实际样品中石油示踪剂

2-氟苯甲酸和2,3,4,5-氟苯甲酸的检测要求。利用该方法可以准确

无误的在第一时间获得示踪剂的含量变化，可以在石油开采工业

中，帮助工程师们了解油气井的动态情况，优化井筒设计和生产

管理，提高油气井的产能和经济效益。


