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脉冲式火焰光度检测器 ( PFPD) 是气相

色谱检测器中基于火焰燃烧的新成员。PFPD

操作于脉冲火焰不是连续的火焰 , 火焰背景

( CH*、OH* 等 ) 发射在延烧后约 0.3 毫秒时

完成, 而硫磷发射要经历更长的时间, 这种在

时间上的分离, 可以使硫磷的检测限和选择性

有极大的提高。本文探讨了利用毛细管气相色

谱-脉冲火焰光度检测器 ( GC- PFPD) 测定在

黄瓜中 9种有机磷农药残留量的方法研究 , 所

建立的方法具有灵敏度高、选择性好、实际应

用效果良好。

1 实验部分

1. 1 主要仪器及设备 Varian CP- 3800 气相

色谱仪 , 脉冲火焰光度检测器 ( PFPD) ; 色谱

柱 : DB- 1701 30m×0.53mm×1.0μm; 匀浆机 ;

离心机。
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Abstract: The residue analytical method for 9 organic phosphorus pesticides in cucumbers was
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extermal standard. The results showed that the average recoveries were 85.6%～110.0% , the
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摘 要: 本文介绍了 9 种有机磷农药在黄瓜中的残留检测方法 , 选用 Varian CP- 3800 气相

色谱仪 , DB- 1701 30m×0.53mm×1.0μm毛细管柱 , 脉冲火焰光度检测器 ( PFPD)。采用加

标法 (添加水平为 0.05、0.50、5.00mg/kg) 测定了这些有机磷农药的回收率 , 其平均回收

率为 85.6%～110.0%, 变异系数<20%。该方法的测定结果满足农药多残留的检测要求。
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1. 2 主要试剂 乙腈 (色谱纯)、丙酮 (色谱

纯)、氯化钠 (分析纯、150℃烘烤 4h)。甲胺

磷、乙酰甲胺磷、甲拌磷、氧乐果、毒死蜱、

甲基对硫磷、水胺硫磷、对硫磷、杀螟硫磷标

准品 , 浓度分别为 1 000μg/mL, 分别吸取

0.5mL溶液配制成 100μg/mL的混合标准溶液 ,

再稀释成 10μg/mL的混合标准母溶液。

1. 3 检测步骤

1. 3. 1 提取 称取 25.0g样品于 250mL广口

瓶中 , 加入 50.0mL 乙腈 , 高速匀浆 2min,

过滤 , 收集 30mL 滤液于装有 6g 氯化钠的

80mL离心试管中, 盖上塞子, 剧烈震荡1min,

3 000r/min离心 10min, 使有机相和水相分层。

1. 3. 2 净化 从 80mL 离心试管中吸取

10.00mL有机相溶液, 放入 150mL烧杯中, 置

于 80℃水浴加热 , 杯内缓缓通入空气流 , 蒸

发近干, 加入 2.0mL丙酮, 盖上铝箔待测。烧

杯中丙酮溶液完全转移至 15mL刻度离心管 ,

用约 3mL丙酮分 3 次冲洗烧杯 , 并转移至离

心管, 最后定容至 5.0mL, 待测。

1. 3. 3 色谱条件 柱温: 80℃(2min)→(50℃/

min)→200℃(1min)→(0.5℃/min)→202℃→(15℃/

min)→220℃(10min) ; 进样口温度: 250℃, 检

测器温度: 300℃; 气体流量: 载气 (高纯 N2)

5mL/min; 氢气 16mL/min; 空气Ⅰ流量 10mL/

min; 空气Ⅱ流量 21mL/min; 进样量 2.5μL。

2 结果计算

外标 (峰面积) 法计算甲胺磷、乙酰甲胺

磷、甲拌磷、氧乐果、毒死蜱、甲基对硫磷、

水胺硫磷、对硫磷、杀螟硫磷在黄瓜样品中的

残留量。

2. 1 残留量计算公式

ω=
A 样·ρ·V 标 V3·V1
A 标 m·V 样·V2

式中:

ω———黄瓜样品中农药残留量 (mg/kg) ;

ρ———标准溶液浓度 (μg/mL) ;

V 标———标准溶液进样量 (μL) ;

V3———样品溶液最终定溶体积 (mL) ;

V 样———样品溶液进样量 (μL) ;

A 标———标准溶液的峰面积;

A 样———样品溶液的峰面积;

V1———提取液中有机相的取用量 (mL) ;

V2———提取液中有机相的总量 (mL) ;

m———称样量 ( g)。

2. 2 残留色谱图 (图 1～3)

图 1 混合标样色谱图

1—甲胺磷 , 5.5min; 2—乙酰甲胺磷 , 7.2min; 3—甲拌磷 , 8.4min; 4—氧乐

果 , 9.5min; 5—毒死蜱 , 12.4min; 6—甲基对硫磷 , 13.0min; 7—杀螟硫磷 ,

13.7min; 8—对硫磷 , 14.7min; 9—水胺硫磷 , 15.5min。
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3 结果与讨论

3. 1 标准曲线 根据标准母溶液浓度 , 用丙

酮稀释成 0.04、 0.08、 0.32、 0.64、 1.28mg/L

等不同浓度混合标准溶液, 并分别以等体积进

样, 根据进样量与响应值的关系绘制出仪器的

标准工作曲线图 (图 4~6)。

结果表明在相对应的浓度范围内, 仪器检

测器呈现出较好的线性 (表 1)。

3. 2 方法准确度和精确度 黄瓜样品中添加

入甲胺磷、乙酰甲胺磷、甲拌磷、氧乐果、毒

死蜱、甲基对硫磷、杀螟硫磷、对硫磷、水胺

硫磷标准品浓度 0.05、0.50、5.00mg/kg, 平均回

收率 85.6%~110.0%, 最低检出浓度 0.010 0 ~

0.020 0mg/kg, 变异系数均在允许范围内 (表 2)。

4 结论

以上结果证明, 应用气相色谱法, 脉冲火

焰检测器 , 毛细管柱 , 在前述柱温、汽化温

度、检测温度下 , 检测甲胺磷、乙酰甲胺磷、

甲拌磷、氧乐果、毒死蜱、甲基对硫磷、杀螟

硫磷、对硫磷、水胺硫磷在黄瓜中的残留量 ,

具有较好的准确度和精确度, 符合农药残留分

析的要求。

图 2 黄瓜空白谱图

图 3 黄瓜添加色谱图 ( 1～9 同图 1)
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图 4 甲胺磷、毒死蜱、甲基对硫磷标准曲线

图 5 甲拌磷、氧乐果、杀螟硫磷标准曲线

图 6 乙酰甲胺磷、对硫磷、水胺硫磷标准曲线
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