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20%氰戊菊酯·马拉硫磷乳油的气相色谱程序
升温法同时分析

吴蕊宁，杨曦伟，翟宇恺，党璐，皇甫慧君，严峰
( 陕西省石油化工研究设计院，陕西 西安 710054)

摘 要:建立气相色谱程序升温法同时分析氰戊菊酯和马拉硫磷含量的方法。色谱柱为 Rtx-1 毛细管色谱柱，癸二
酸二正丁酯为内标物，丙酮为溶剂。实验表明，氰戊菊酯和马拉硫磷的线性相关系数分别为 0． 996 4 和 0． 998 4，变
异系数分别为 0． 308 6 和 0． 240 1，平均回收率分别为 99． 57%和 99． 78%。
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20% EC of malathion and fenvalerate with programmed temperature
gas chromatography method for simultaneous determination

WU Rui-ning，YANG Xi-wei，ZHAI Yu-kai，DANG Lu，HUANGFU Hui-jun，YAN Feng
( Shaanxi Research Design Institue of Petroleum and Chemical Industry，Xi’an 710054，China)

Abstract: A programmed temperature gas chromatography method for simultaneous determination of fen-
valerate and malathion content was established． The column was Rtx-1 capillary column，n-butyl sebacate
as internal standard and acetone as the solvent． Experiment showed that: fenvalerate and malathion linear
correlation coefficients were 0． 996 4 and 0． 998 4，the variation coefficients were 0． 308 6 and 0． 240 1，
the average recoveries were 99． 57% and 99． 78% ．
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20%氰戊菊酯·马拉硫磷乳油为棕褐色透明油
状液体，是氰戊菊酯与马拉硫磷复配而成的高效杀

虫剂，可用于防治粮、棉、蔬菜、果树、烟、茶、枣等作
物的 60 多种害虫，还可防治蚊、蝇、蟑螂等卫生害
虫，杀虫谱广，药效显著。目前，关于氰戊菊酯、马拉
硫磷混合制剂的同时分析报道很少，且方法或不能

同时采用同一内标物进行同时分析
［1］，或分析时间

较长
［2］。本文使用毛细管气相色谱柱，采用程序升
温法，使用癸二酸二正丁酯为内标物，丙酮为溶剂的

分析方法，实现了氰戊菊酯、马拉硫磷的有效分离。
该方法操作简单、分离效率高、精密度和回收率均能
达到定量分析的要求，在氰戊菊酯、马拉硫磷复配农
药质量分数的检验中具有很好的实用价值。

1 实验部分
1． 1 试剂与仪器
氰戊菊酯标准品 ( 93． 0% ) ，马拉硫磷标准品

( 99． 0% ) ;丙酮、癸二酸二正丁酯均为分析纯。
GC-2010 型气相色谱仪，配备氢火焰离子化

( FID) 检测器，GC solution 岛津气相色谱工作站，
AOC-20i自动进样器。
1． 2 溶液配制
1． 2． 1 内标溶液的配制 准确称取 0． 10 g( 精确至
0． 000 2 g) 癸二酸二正丁酯于 10 mL 容量瓶中，用
丙酮溶解，定容至刻度，摇匀备用。
1． 2． 2 标准溶液的配制 准确称取 0． 10 g 氰戊菊
酯、0． 30 g马拉硫磷标准品( 均精确至 0． 000 2 g) 于
10 mL容量瓶中，用移液管准确加入 2 mL ( 10 g /L)
内标溶液，用丙酮溶解，定容至刻度，摇匀备用。
1． 2． 3 试样溶液的配制 准确称取 0． 50 g( 精确至
0． 000 2 g) 样品于 10 mL 容量瓶中，用移液管准确
加入 2 mL ( 10 g /L) 内标溶液，用丙酮溶解，定容至
刻度，摇匀备用。
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1． 3 气相色谱条件
色谱柱 Rtx-1，30 m ×0． 53 mm i． d × 0． 25 μm石

英毛细管柱; 柱室温度 170 ℃保持 2． 0 min，再以
100 ℃ /min的速率升温至 220 ℃，保持 3 min。气化
室温度 260 ℃，检测器温度 265 ℃ ; 氮气流量
30 mL /min，氢 气 流 量 60 mL /min，空 气 流 量
300 mL /min。进样体积 0． 2 μL，马拉硫磷保留时间
约为 1． 3 min，氰戊菊酯保留时间约为 4． 7 min，内标
物癸二酸二正丁酯保留时间约为 2． 7 min。
1． 4 实验方法
在上述色谱操作条件下，待仪器基线稳定后，连

续注入数针标样溶液，计算各针响应值的重复性，待

相邻两针氰戊菊酯 ( 马拉硫磷 ) 的响应值变化

＜ 1． 0%时，按照标准溶液→试样溶液→标准溶液的
顺序进行气相色谱分析，色谱图见图 1。

图 1 马拉硫磷、氰戊菊酯色谱图
Fig． 1 The chromatography of fenvalerate and malathion

将测得的两针试样溶液及试样前后两针标样溶

液中氰戊菊酯( 马拉硫磷) 与内标物峰面积之比，分

别进行平均。试样中氰戊菊酯( 马拉硫磷) 质量百
分含量( X) 按下式计算:

X =
r1·m2·P
r2·m1

式中 r1———试样溶液中氰戊菊酯( 马拉硫磷) 与内
标物峰面积比的平均值;

r2———标准溶液中氰戊菊酯( 马拉硫磷) 与内
标物峰面积比的平均值;

m1———试样的质量，g;
m2———氰戊菊酯( 马拉硫磷) 标样的质量，g;
P———标准品中氰戊菊酯( 马拉硫磷) 的质量
百分含量，%。

2 结果与讨论
2． 1 色谱柱的选择［3］

选择 Rtx-1 ( 30 m × 0． 53 mm × 0． 25 μm) 、Rtx-
50( 30 m × 0． 25 mm × 0． 25 μm) 、Rtx-wax ( 30 m ×
0． 53 mm ×0． 50 μm) 、OV-101 ( 30 m × 0． 25 mm ×
0． 25 μm) 毛细管柱作为实验柱进行分离条件的探

索。色谱柱 OV-101 和 Rtx-1 选择适当的色谱操作
条件均能实现对有效组分的良好分离，但考虑到分

析时间，确定采用 Rtx-1 ( 30 m × 0． 53 mm ×
0． 25 μm) 毛细管柱较佳。
2． 2 柱室温度的选择
实验表明，柱室温度在恒温 150 ～ 230 ℃时，同

时分析氰戊菊酯、马拉硫磷色谱峰分离效果不理想。
单独分析时马拉硫磷的最佳温度为 170 ℃［4］，氰戊
菊酯的最佳分析温度为 220 ℃［5］，二者柱温差别较
大，因此在本实验中采用程序升温。在考虑到保留
时间下，程序升温最后确定为 170 ℃保持 2． 0 min，
再以 100 ℃ /min的速率升温至 240 ℃，保持 3 min。
2． 3 定量方法的选择［6］

内标法是将一定质量的纯物质作为内标物，加

入到准确称取的试样中，根据被测物和内部物的质

量及其在色谱图上相应的峰面积比，求出某组分的

含量。该方法受操作条件变化影响较小，准确度高，
是农药标准检测中比较常用的检测方法。
选择内标物时，在选定的色谱操作条件下，选用

磷酸三苯酯、苯二甲酸二壬酯、癸二酸二正丁酯等多
种常用的内标物进行实验，结果表明，选用癸二酸二

正丁酯作内标物时，其色谱峰位于氰戊菊酯、马拉硫
磷色谱峰中间，并与其完全分离。
2． 4 分析方法线性相关性［7］

配制 5 份不同比例的已知样溶液，以质量浓度
为横坐标，响应值为纵坐标作标准曲线，氰戊菊酯的

回归方程为 y = 7 381． 3x + 745． 54，线性相关系数
r2 = 0． 996 4;马拉硫磷的回归方程为 y = 7 668． 1x +
1 638． 4，线性相关系数 r2 = 0． 998 4。
2． 5 方法精密度
对同一样品平行测定 5 次，氰戊菊酯分别为

5． 11%，5． 13%，5． 12%，5． 10%，5． 14%，平均质量分
数为 5． 12%，标准偏差为 0． 015 8，变异系数为
0． 308 6;马拉硫磷分别为 15． 27%，15． 32%，15． 34%，
15． 25%，15． 30%，平均质量分数为 15． 30%，标准偏
差为 0． 036 7，变异系数为 0． 240 1。
2． 6 回收率［7］

在已知含量的样品中加入一定量的标准品，在上

述色谱条件下进行测定，测得氰戊菊酯的回收率在

99． 42% ～99． 78%之间，平均回收率为 99． 57%，马拉
硫磷的回收率在 99． 67% ～ 99． 96%，平均回收率为
99． 78%。

3 结论
使用毛细管气相色谱柱，采用程序升温法，对

20%氰戊菊酯·马拉硫磷乳油质量分数进行定量分
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析。结果表明，该方法分离效率高、分析速度快、精
密度和回收率高，为氰戊菊酯、马拉硫磷复配农药的
检测提供了一种实用的方法，具有一定的推广价值。
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