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萃取非甾体抗炎药物材料的制备及性能 
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摘要：通过 Radziszewski 反应制备了聚咪唑醋酸盐离子液体（PAIL），并涂覆在氧化纤维素层析纸（Oxi-CFP）

上得到萃取纸（Oxi-CFP@PAIL）。采用 ATR-IR、TGA、SEM 和 AFM 对其进行了表征，并探讨了 PAIL 制备条

件对 Oxi-CFP@PAIL 吸附托美汀、酮洛芬、萘普生和双氯芬酸 4 种非甾体抗炎药物（NSAIDs）的影响。结果表

明，PAIL 通过化学键成功地附着在 Oxi-CFP 表面上，同时 Oxi-CFP@PAIL 耐折度明显提高。60 ℃下制得的 PAIL

（质量分数为 5%）水溶液对 Oxi-CFP 进行浸泡，Oxi-CFP@PAIL 上 PAIL 的负载量最大，并且其对 4 种 NSAIDs

的单位面积吸附量最大。将萃取水溶液中含有羧基的 NSAIDs 的萃取纸用体积分数均为 1%的甲酸和乙酸铵（1 

mol/L）水溶液的乙腈溶液进行解吸，并用三重四极杆液质联用仪（HPLC-MS/MS）检测，Oxi-CFP@PAIL 对 4

种 NSAIDs 回收率均>80%。该方法检出限和定量限分别在 0.02~0.10 μg/L 和 0.07~0.33 μg/L。 
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Abstract: Extraction paper (Oxi-CFP@PAIL) was fabricated by coating polyimidazolyl acetate ionic liquid 

(PAIL), synthesized via Radziszewski reaction, on oxidized cellulose chromatography paper (Oxi-CFP) and 

characterized by ATR-IR, TGA, SEM and AFM. Moreover, the influences of PAIL preparation conditions 

on the adsorption performance of Oxi-CFP@PAIL for 4 kinds of nonsteroidal anti-inflammatory drugs 

(NSAIDs) (tolmetin, ketoprofen, naproxen and diclofenac) were investigated. The results showed that PAIL 

was chemically bonded to the surface of Oxi-CFP successfully, and significantly improved the folding 

resistance of Oxi-CFP. Furthermore, the obtained Oxi-CFP@PAIL when the Oxi-CFP was immersed in the 

PAIL prepared at 60 ℃ aqueous solution with a mass fraction of 5% had the largest PAIL load and 

exhibited the best adsorption capacity per unit area for four NSAIDs. Desorption of 4 NSAIDS from 

Oxi-CFP@PAIL using acetonitrile solution containing 1% (volume fraction) formic acid and ammonium 

acetate (1 mol/L in water) followed by HPLC-MS/MS analyses indicated that recovery rate of 

Oxi-CFP@PAIL for 4 NSAIDs were higher than 80%. It was found out that the detection limit and 

功能材料 
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quantitative limit of this analytical method were 0.02~0.10 μg/L and 0.07~0.33 μg/L, respectively. 

Key words: thin-film extraction; extraction paper; polyimidazolyl acetate ionic liquid; NSAIDs; functional 

materials 

非甾体抗炎药物（NSAIDs）是一类不含有甾体

结构的抗炎药，能有效缓解疼痛，是世界上年消耗

量最大的非处方药物之一[1]。但是，NSAIDs 在治愈

疾病的同时也给人体和其他动物带来胃肠道溃疡、

消化道穿孔、出血以及渗透压调节功能障碍等副作

用[2-3]。当该类药物进入到环境中，其较强的化学稳

定性、亲水性和较差的生物降解性使其在污水处理

厂中的去除率较低 [4-5]，在受纳环境中的残留量较

高。因此，该类药物已被美国、欧盟等国家地区列

为环境中的污染物[6]。有研究证实，环境中 NSAIDs

也是导致巴基斯坦的秃鹫死亡的主要原因[7]。另外，

由于该类药物暴露在环境中的含量低，多为 μg/L 级

别[8]，如对废水中含有 1.5 μg/L 的萘普生[9]，分析仪

器难以检测，通常需要对样品进行前处理以富集浓

缩提高浓度同时净化基质。目前，国内缺乏检测环

境中 NASIDs 的标准方法，各实验室主要引用美国

国家环境保护局（USEPA）的标准测定方法，需使

用固相萃取（SPE）柱富集浓缩[10]，而 SPE 柱单价

较高，且使用过的 SPE 柱是固体废弃垃圾，需要实

验室按照固体垃圾统一处置。因此，针对该类药物

开发一种低成本、高效的样品前处理材料是十分必

要的。 

目前，除已应用于实际工作中的 SPE 柱外，处

于研究阶段的萃取该类药物的材料主要有表面修饰

Fe3O4 磁性纳米颗粒[11]、超支化的混合型阴离子交换

吸附剂 [12]、分子印迹聚合物 [13]、多壁碳纳米管 [14]

和溶胶-凝胶混合材料[15]等。这些材料存在制备过程

复杂、萃取涂层易脱落以及成本高等缺点。纤维素

是一种资源丰富的可再生资源，其表面丰富的羟基

易于表面修饰[16]，是一种理想的萃取材料。SARAJI

等[17]使用异氰酸苯酯对纤维素纸进行表面改性，从

废水和尿液中有效萃取 17α-雌二醇、雌三醇和雌二

醇。离子液体是熔点<100 ℃的盐类，具有良好的热

稳定性和化学稳定性，其结构可设计、并易于功能

化[18]。当离子液体作为萃取涂层时，可以根据目标

化合物的性质来调整和设计离子液体的结构，以提

高目标化合物的萃取选择性和灵敏性[19]。但 ZHAO

等[20]研究发现，离子液体作为固相萃取涂层时，在

温度升高和解吸时间延长时，会出现涂层脱落的现

象。而聚离子液体可以改变涂层易脱落的缺点[21]。

在温和的条件下，通过 Radziszewski 反应可以一步

生成水基聚咪唑羧酸盐离子液体[22-23]，且可与纤维

素表面丰富的羟基键合，得到表面修饰离子液体的

萃取纸，可用于萃取离子型化合物以达到实现吸附、

浓缩和富集目标化合物的目的。 

本研究拟采用过氧化氢对纤维素层析纸（CFP）

进行氧化改性以提高氧化纤维素层析纸（Oxi-CFP）

表面基团的活性。同时，在相对温和的条件下制备

聚咪唑醋酸盐离子液体（PAIL），通过浸涂法将 PAIL

附着在 Oxi-CFP 上得到萃取纸（Oxi-CFP@PAIL）。 

该萃取纸表面为由聚咪唑正离子和醋酸阴离子组成

的聚离子液体，在水中表面带有正电荷，可以跟带

负电荷的目标物形成离子键，从而达到分离目标物

的目的。将该萃取纸用于萃取（如托美汀、酮洛芬、

萘普生和双氯芬酸）含羧基的 NSAIDs，旨在简便、

高效富集、浓缩环境水体中的 NSAIDs。 
 

表 1  目标化合物结构 
Table 1  Structure of target compounds 

名称 结构式 摩尔质量/(g/mol) pKa

托美汀 

 

257.28 3.50

酮洛芬 

 

254.29 4.45

萘普生 

 

230.26 4.15

双氯芬酸

 

296.15 4.15

 

1  实验部分 

1.1  试剂与仪器 

纤维素层析纸（1 CHR），Whatman 公司；1,6-

己二胺、乙二醛溶液（质量分数 40%）、乙酸铵，分

析纯，上海麦克林生化科技有限公司；甲醛溶液（质

量分数 37%）、冰醋酸，分析纯，阿拉丁试剂（上海）

有限公司；无水甲醇、无水乙醇、过氧化氢（质量

分数 30%），分析纯，广州化学试剂厂；甲酸，色谱

纯，天津市密欧化学试剂有限公司；氨水，分析纯，

西陇科学股份有限公司；乙腈，色谱纯，上海安谱

实验科技股份有限公司；非甾体抗炎药物托美汀、

酮洛芬、萘普生和双氯芬酸均为标准品，阿尔塔科

技有限公司；实验用超纯水由 Milli-Q 超纯水净化机

制备。 
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DFY-5/20 低温恒温反应槽，巩义市予华仪器有

限责任公司；千兆赫（GHz）级核磁共振波谱仪、

TENSOR 27 傅里叶变换红外光谱仪、MultiMode8

原子力显微镜（AFM），德国 Bruker 公司；Prominence

凝胶渗透色谱仪（GPC）、LCMS-8045 三重四极杆

液质联用仪（HPLC-MS/MS），日本 Shimadzu 公司；

TG209F3 热重分析仪，德国 Netzsch 公司；S-3400N

型扫描电子显微镜（SEM），日本 Hitachi 公司；纸

张耐折度测定仪（肖伯尔），济南百戈实验仪器有限

公司。 

1.2  实验方法 

1.2.1  PAIL 的制备 

PAIL 的制备如下所示，将 3 g 1,6-己二胺溶于

6 mL 超纯水中，在 0 ℃冰水浴下向上述溶液中加

入 2.95 mL 冰醋酸，混合均匀后在搅拌条件下加入

3.29 mL 乙二醛溶液（质量分数为 40%）和 2.57 mL

甲醛溶液（质量分数为 37%）；然后，在低温恒温反

应槽中保持不同温度（0、15、25、60 ℃）下，分

别搅拌 24 h 得到棕色黏稠液体；最后，将上述产物

在 50 ℃下旋转蒸发除去溶剂，得到 PAIL[22,24]。 
 

 
 

图 1  PAIL 的制备路线 
Fig. 1  Preparation route of PAIL 

 

1.2.2  Oxi-CFP@PAIL 的制备 

首先，将 CFP 裁成 10.0 cm×1.0 cm 大小的层析

纸，依次用 10 mL 无水乙醇、10 mL 超纯水冲洗， 

室温下将其浸泡在质量分数为 20%的过氧化氢溶液

中 15 h，取出后用超纯水冲洗得到 Oxi-CFP。 

室温下，将 Oxi-CFP 浸泡在不同温度制备的质

量分数为 5%的 PAIL 水溶液中 10 min，60 ℃悬挂

真空干燥 30 min。上述过程重复 3 次后，用无水甲

醇冲洗并置于烘箱内 120 ℃加热 30 min，将 PAIL

固定在 Oxi-CFP 表面上，得到萃取纸。将制备好的

萃取纸裁成 1.0 cm×1.0 cm，密封干燥保存。 

根据上述实验步骤制备大小为 10.0 cm×1.0 cm

萃取纸用于耐折度测试，其中，60 ℃制备的 PAIL

质量分数依次为 0、1%、3%、5%、9%。 

1.2.3  萃取实验 

用氨水将超纯水调节 pH 至 8.0 作为模拟样品，

根据实验需要向其中加入一定质量浓度托美汀、酮

洛芬、萘普生和双氯芬酸标准品。依次用无水甲醇

和超纯水将萃取纸润湿活化，然后放入 5.0 mL 模拟

样品中萃取。振荡 90 min 后用镊子取出萃取纸并晾

干；接着，将萃取纸放入 1.0 mL 含体积分数分别为

1%甲酸和乙酸铵（1 mol/L）的乙腈溶液解吸，解吸

液经 0.22 μm 聚四氟乙烯（PTFE）针头式过滤器过

滤，用 HPLC-MS/MS 测定样品中 NSAIDs 的质量浓

度[10]。其中，色谱柱为 C18 柱（2.1 mm×100 mm

×1.9 μm）。流动相 A 相为含体积分数为 1%甲酸的

水溶液，B 相为乙腈，流速为 0.3 mL/min，柱温为

40 ℃，进样量为 1 μL。4 种 NSAIDs 的仪器方法参

数如表 2 所示。回收率按式（1）进行计算： 

d d

0 0

/ % 100
V

V





 


回收率    （1） 

式中：ρ0、ρd 分别为萃取前、解吸后目标化合物的

质量浓度，μg/L；V0、Vd 分别为萃取时、解吸后样

品体积，L。 
 

表 2  HPLC-MS/MS 测定 4 种 NSAIDs 的仪器方法参数 
Table 2  Parameters for the determination of four NSAIDs by HPLC-MS/MS 

NSAIDs 电离方式 母离子 子离子 Q1 Pre 偏差/V CE Q3 Pre 偏差/V 保留时间/min

119.20 –14.0 –18.0 –19.0 托美汀 258.00 

91.20 –14.0 –38.0 –14.0 

5.24 

209.20 –14.0 –16.0 –20.0 酮洛芬 255.00 

77.15 –14.0 –14.0 –30.0 

5.49 

185.10 –12.0 –15.0 –10.0 萘普生 231.10 

166.90 –12.0 –9.0 –15.0 

5.50 

214.05 –30.0 –34.0 –20.0 双氯芬酸 

ESI+ 

296.00 

250.00 –11.0 –13.0 –25.0 

6.54 

 

单位面积吸附量 Qs（简称吸附量）按式（2）

进行计算： 

 0 0
s 1000t t

S

V V
Q

 
   （2） 

式中：Qs 为 Oxi-CFP@PAIL 对目标化合物的单位面

积吸附量，ng/cm2；ρt 为目标化合物 t 时刻在样品中

的质量浓度，μg/L；Vt 为 t 时刻样品体积，L；ρ0 为

目标化合物在样品中的初始质量浓度，μg/L；V0 为
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样品的初始体积，L；S 为 Oxi-CFP@PAIL 与样品的

接触面积，cm2。 

1.3  表征方法与性能测试 

NMR 测试：将 PAIL 溶于 D2O 后测 NMR 谱图。

衰减全反射光谱（ATR-IR）测试：采用傅里叶变换

红外光谱仪测 Oxi-CFP、PAIL 和萃取纸的 ATR-IR

谱图，波数范围为 4000~400 cm–1。GPC 测试：将

PAIL 溶于水后测定其水相中相对分子质量。TGA

测试：升温速率为 10 ℃/min，N2 气氛，温度范围

为 30~600 ℃。SEM 测试：用导电胶将样品粘在样

品台上，喷金处理后观察样品表面形貌。AFM 测试：

用双面胶将样品粘在载玻片上进行测试。耐折度测

试：将 10.0 cm×1.0 cm 的萃取纸夹在纸张耐折度测

定仪的折叠夹头上进行测试。 

2  结果与讨论 

2.1  PAIL 的结构分析 

图 2 为 PAIL 的 13CNMR 和 1HNMR 谱图。 
 

 
 

a—PAIL 与咪唑的 13CNMR 谱图；b—PAIL 的 1HNMR 谱图 

图 2  PAIL 的 13CNMR 及 1HNMR 谱图 
Fig. 2  13CNMR and 1HNMR spectra of PAIL 

 
由图 2a 可知，δ 140.4、134.3 和 133.7 均为咪

唑环上 C 的化学位移，PAIL 在对应位置上出现 C

的化学位移。因此，可以认为乙二醛、甲醛与己二

胺反应生成咪唑环，δ 135.0 和 122.4 处均为咪唑环

上 C 的化学位移[22]。其中，δ 178.8 为醋酸中 C==O

上 C 的化学位移，δ 21.9 为醋酸中—CH3 上 C 的化

学位移，δ 49.5 为烷基链中与咪唑环上的 N 相连 C

的化学位移，δ 29.9 和 24.7 为烷基链中 C 的化学位

移。在图 2b 中，δ 8.76 为咪唑环上 N==C—H 的化

学位移，δ 7.46 和 7.43 分别为与咪唑环上碳碳双键

相连 H 的化学位移，δ 4.12 为与咪唑环相连—CH2

—上 H 的化学位移，δ 1.28 为烷烃链上 H 的化学位

移，δ 1.92 为醋酸中—CH3 上 H 的化学位移[24]。通

过 NMR 对产物的分析可知，1,6-己二胺、乙二醛、

甲醛和乙酸在该实验条件下生成 PAIL。 

2.2  萃取纸的结构和 PAIL 的数均相对分子质量 

图 3 为 PAIL、Oxi-CFP 和 60 ℃下制得的 PAIL

制备的萃取纸（其中，PAIL 质量分数为 5%）（除

特殊说明以外，下面测试均采用此样品）的 ATR-IR

谱图。由图 3 可知，在 1560 和 1166 cm–1 处吸收峰

为咪唑环的面内对称 /反对称伸缩振动和面内反对

称伸缩振动[25]，可以确定 1,6-己二胺、乙二醛和甲

醛在酸性条件下形成咪唑环，与 NMR 测试结果一

致。同时，Oxi-CFP 在 3336 和 1635 cm–1 分别为—OH

的伸缩振动和弯曲振动吸收峰，2891 和 1424 cm–1

则是—CH2 的不对称拉伸振动和不对称变形振动吸

收峰，1055 cm–1 处为 C—O 键的伸缩振动吸收峰[26]。

在萃取纸的 ATR-IR 谱图中，1560 cm–1 处出现咪唑

环的特征峰，说明 PAIL 成功附着在 Oxi-CFP 上。

同时，有研究认为，纤维素表面的—OH 经 H2O2 氧

化后生成羰基，经加热后与本项目所合成离子液体

的端基—NH2 反应[27]，而 1060 cm–1 处吸收峰透过率

的增加主要是由于 C—N 键的生成，也进一步证明

了 PAIL 与 Oxi-CFP 产生化学反应以共价键的形式

结合。 
 

 
 

图 3  PAIL、Oxi-CFP、萃取纸的 ATR-IR 谱图 
Fig. 3  ATR-IR spectra of PAIL, Oxi-CFP and extracted paper 

 

不同温度下制备的 PAIL 数均相对分子质量

（Mn）见表 3。当温度从 0 ℃升至 60 ℃时，PAIL

的 Mn 从 482 降至 462，温度的升高使分子间活化能

增加，反应速率加快，高温聚合时链终止速度比低

温时聚合终止快，从而导致 60 ℃制备的 PAIL 的

Mn 略低于 0 ℃制备的 PAIL[28]。 
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表 3  PAIL 的数均相对分子质量 
Table 3  Number-average relative molecular massof PAIL 

PAIL 制备温度/℃ 
 

60 25 15 0 

Mn 462 474 476 482 

 
2.3  萃取纸的热稳定性分析 

图 4a 为由不同温度制备的 PAIL 涂覆在

Oxi-CFP 上得到的萃取纸的 TGA 曲线，图 4b、c 为

Oxi-CFP 和 Oxi-CFP@PAIL 的 TGA 和 DTG 曲线。

由图 4a 可知，萃取纸在 150 ℃以下的失重是水产

生的，而随着制备温度的增加，萃取纸中吸收水分

的量也增加。而 PAIL 本身是一种良好的吸水剂，可

以认为，随着温度的升高，萃取纸上 PAIL 的负载量

随之增加。由图 4b 和 c 可知，Oxi-CFP 的失重分为

两个阶段，第一阶段<100 ℃，为失、脱水过程；第

二阶段在 240~390 ℃之间，主要发生纤维素的降

解，后者主要包括解聚及解聚时脱水和葡萄糖单元

的分解 [29]，升温至 600 ℃时灰分约为 9.88%。

Oxi-CFP@PAIL 的失重主要分为 3 个阶段，第一阶

段在 30~115 ℃之间出现的质量损失主要为 PAIL 残

留的水分；第二阶段在 115~200 ℃之间，失重主要

是通过氢键作用与 PAIL 结合的结合水引起的[30]；

第三阶段在 250~350 ℃之间，为聚合物解聚和 PAIL

的分解，600 ℃时质量残留率几乎为零。萃取纸的

失重分为两个阶段，首先在 30~110 ℃之间，主要

是脱水；另外由于 Oxi-CFP 与 PAIL 能通过氢键相

互作用结合，同时纤维素中游离的羰基能与离子液

体中端基—NH2 反应[31]。因此，在 240~400 ℃之间

则是 Oxi-CFP 与 PAIL 的解离，最终升温至 600 ℃

时灰分为 12.71%。与 Oxi-CFP 相比，涂覆 PAIL 后

的萃取纸，热稳定性有所提高。 

2.4  萃取纸的耐折度 

表 4 为不同 PAIL 质量分数制备萃取纸的耐折

度。PAIL 的质量分数可以影响其在萃取纸上的涂覆

量，由表 4 可知，萃取纸的耐折度随着 PAIL 的质量

分数的增加而增加，说明 PAIL 涂覆在 Oxi-CFP 上

的量增加，并且可提高萃取纸的物理强度，使其在

萃取时不易破损。 
 

表 4  萃取纸的耐折度 
Table 4  Folding resistance of Oxi-CFP@PAIL 

PAIL 质量分数/%  

0 1 3 5 9 

耐折度/次 3.2 3.4 5.2 7.0 13.0 

标准差（SD）（n=3） 0.283 0.346 0.283 0.004 0.447

 

 
 

图 4  不同萃取纸的 TGA 曲线（a）；Oxi-CFP、Oxi-CFP@PAIL 的 TGA（b）及 DTG 曲线（c） 
Fig. 4  TGA curves of different extracted paper samples (a); TGA (b) and DTG (c) cueves of Oxi-CFP and Oxi-CFP@PAIL 

 
2.5  萃取纸的形貌分析 

图 5a、b、c 分别为 CFP、Oxi-CFP 和萃取纸的

SEM 图，d、e、f 分别为 CFP、Oxi-CFP 和萃取纸

的 AFM 图。由图 5 可见，SEM 和 AFM 的结论一致，

CFP 表面相对光滑，其粗糙度为 16.9 nm；Oxi-CFP

表面粗糙、有沟壑，其粗糙度为 51.8 nm，这是由于

表面纤维素被过氧化氢氧化产生类似刻蚀效果，同时

增加了比表面积，有利于与 PAIL 的结合。而萃取纸

表面的沟壑相对较浅，其粗糙度为 5.7 nm，可能是表

面涂覆 PAIL 后，由于表面张力引起的平滑。结果表

明，PAIL 已经附着在 Oxi-CFP 上。 
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a、d—CFP；b、e—Oxi-CFP；c、f—萃取纸；a、b、c—SEM 图；d、e、f—AFM 图 

图 5  CFP、Oxi-CFP 和萃取纸的 SEM 和 AFM 图 
Fig. 5  SEM and AFM images of CFP, Oxi-CFP and extracted paper 

 

2.6  制备条件对萃取量的影响 

本研究所制备的 PAIL 是由具有聚咪唑正离子

和醋酸阴离子组成的聚离子液体，在水中其表面带

有正电荷，可以跟带负电荷的目标物形成离子键，

从而达到分离目标物的目的。而托美汀等代表含羧

基的非甾体抗炎药物，pKa 为 3.5~4.5（见表 1），当

将样品溶液的 pH 调为 8 时，该类药物电离形成含

有羧酸根的离子态，并通过静电相互作用与聚咪唑

正离子结合并吸附在 Oxi-CFP 上，以达到分离目标

化合物的目的。因此，PAIL 在 Oxi-CFP 上的负载量

是决定萃取纸对目标物吸附量的决定因素。考察了

制备条件对萃取纸吸附 4 种 NSAIDs（托美汀、酮

洛芬、萘普生、双氯芬酸）吸附量的影响，结果如

图 6 所示。由图 6a 可知，随着 PAIL 制备温度的增

加，制备的萃取纸对 4 种 NSAIDs 的吸附量也逐渐

增加，当 PAIL 的制备温度为 60℃时，萃取纸对目

标化合物的吸附量最大，其可能原因是，60 ℃制备

的 PAIL 数均相对分子质量小，分子链短，萃取纸表

面的离子键与 NSAIDs 结合得多，从而提高了萃取

纸的吸附量。由图 6b 可知，随着 PAIL 质量分数的

增加，制得的萃取纸对 4 种 NSAIDs 的吸附量呈先

增大后减小的趋势，当 PAIL 质量分数为 5%时，制

备的萃取纸对 4 种 NSAIDs 的吸附量，分别为

80.4 ng/cm2（托美汀）、76.3 ng/cm2（酮洛芬）、

103.0 ng/cm2（萘普生）、122.0 ng/cm2（双氯芬酸）。

再继续增加 PAIL 的质量分数，吸附量均有所下降，

原因可能是 PAIL 在 Oxi-CFP 上的过载会导致涂层

过厚，降低了比表面积，从而降低了目标物与萃取

纸的接触。 

 
 

图 6  不同制备温度的 PAIL（质量分数为 5%）（a）和 PAIL

（60 ℃制备）不同质量分数（b）对 Oxi-CFP @PAIL

吸附 NSAIDs 的影响 
Fig. 6  Effects of different preparation temperatures of 

PAIL (mass fraction 5%) (a) and different mass 
fraction of PAIL (preparation at 60 ℃) (b) on the 
adsorption of NSAIDs by Oxi-CFP@PAIL 

 

2.7  萃取纸对 NSAIDs 的萃取效率 

本实验建立了基于萃取纸与 HPLC-MS/MS 联

用，用于检测水中 4 种 NSAIDs 的方法，其加标回

收率见表 5。 
 

表 5  萃取纸与 HPLC-MS/MS 联用萃取检测水中 4 种 NSAIDs 的方法参数 
Table 5  Oxi-CFP@PAIL coupled with HPLC-MS/MS for the extraction and detection of four NSAIDs in water 

(回收率±SD)/% (n=3) 
NSAIDs 

10 μg/L 50 μg/L 100 μg/L 
线性范围/(μg/L) 相关系数 检出限/(μg/L) 定量限/(μg/L)

托美汀 109.9 ± 3.5 104.8 ± 3.6 95.2 ± 1.0 0.9948 0.07 0.23 

酮洛芬 114.5 ± 3.8 107.6 ± 2.1 92.7 ± 3.6 0.9969 0.02 0.07 

萘普生 82.8 ± 3.5 83.2 ± 0.5 84.1 ± 1.0 0.9991 0.10 0.33 

双氯芬酸 111.6 ± 5.1 91.8 ± 4.5 82.3 ± 4.0 

10~1000 

0.9975 0.02 0.07 
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由表 5 可知，该方法对目标化合物的回收率在

80%以上，SD≤5.1%，线性范围在 10~1000 μg/L，检

出限和定量限分别为 0.02~0.10 μg/L和 0.07~0.33 μg/L，

低于文献报道的超支化大容量混合阴离子交换固相萃

取柱检出限（4~9 μg/L）和定量限（5~33 μg/L）[12]。 

3  结论 

（1）本研究以 1,6-己二胺、乙二醛和甲醛为原

料、醋酸为阴离子、水为溶剂，60 ℃下成功制备了

PAIL，且 PAIL 已成功涂覆在 Oxi-CFP 上，制备出

成本低廉的萃取纸。 

（2）制备的萃取纸可用于水中 NSAIDs 的富集 

浓缩。当 PAIL 制备温度为 60 ℃时且 PAIL 的质量

分数为 5%时，制备的萃取纸对 4 种 NSAIDs 的吸附

量，分别为 80.4 ng/cm2（托美汀）、76.3 ng/cm2（酮

洛芬）、103.0 ng/cm2（萘普生）、122.0 ng/cm2（双

氯芬酸）。 

（3）建立了萃取纸与 HPLC-MS/MS 联用萃取

检测水中 4 种 NSAIDs 的方法，加标回收率均> 

80%、检出限和定量限分别为 0.02~0.10 μg/L 和

0.07~0.33 μg/L。 
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