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#研究论文#

基于 Fe3O4@ Z rO2磁性纳米颗粒选择性富集-电感

耦合等离子体发射光谱法检测

蔬菜中痕量有机磷研究

巫远招,  徐维莲,  侯建国,  干  宁*
,  李天华

(新型功能材料及其制备科学国家重点实验室 /宁波大学 材化学院, 浙江 宁波 315211)

摘  要:研究了磁性纳米微粒 Fe3O 4 (核 ) /Z rO 2 (壳 ) (以 Fe3O 4@ Z rO 2表示 )对有机磷 ( OPs)农药

的选择性吸附性能。利用其富集水相中的 OPs并在外加磁场下分离, 采用氢氧化钠洗脱, 建立了

采用纳米 Fe3O 4@ Z rO 2磁性分离富集-电感耦合等离子体发射光谱 ( ICP-AES )法测定蔬菜中痕量

O Ps的新方法。以甲胺磷为 OPs模拟物, 考察了 Fe3O 4@ Z rO 2的用量、吸附时间、洗脱剂种类、浓度

和共存物质等因素对 O Ps分离富集效率的影响。结果表明: 在 pH = 7. 0时,选用 0. 5 g Fe3O 4@

ZrO 2富集 200 mL含 0. 1m g /L的甲胺磷水样, 振荡 2 h后,甲胺磷可被 Fe3O 4@ Z rO 2完全富集, 经

10 mL 1m o l /L的氢氧化钠洗脱 1 h, 采用 ICP-AES法测定, 对 OPs的检测限 ( 3R)可达 4. 4 Lg /L。

样品添加回收率在 99% ~ 115%之间, 相对标准偏差为 3. 5% ~ 7. 8% ( n = 4)。由于用 IC P-AES法

测定蔬菜中的 OPs时,蔬菜中的蛋白、色素、纤维等基质几乎无干扰, 因而省去了用有机溶剂萃取

的过程。由于 Fe3O 4@ Z rO 2对 O Ps的富集倍数可达 20~ 100倍,使得该方法的检测限低于常规气

相色谱法,且可用于热稳定性差、无紫外吸收的 OPs分析。该方法简单准确、精密度好, 可以满足

蔬菜表面痕量 OPs残留的分离和测定。
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D eterm ination of trace organophosphous pesticides in vegetables

by inductively coupled plasma-atom ic em ission spectrom etry

based on magnetic enrichm ent by nano Fe3O4@ ZrO2

WU Yuan-zhao,  XU W e-i lian,  HOU Jian-guo,  GAN N ing
*
,  L I T ian-hua

(The Sta te Key Labo ra to ry Ba se o f Novel Functiona lM a ter ia ls and P repa ra tion Science, Faculty o f M a teria l

Sc ience and Chem ica l Eng ineering o f N ingbo Univer sity, N ingbo 315211, Zhejiang P rov ince, Ch ina )

Abstract: A nove l technique fo r the determ ination o f trace o rganopho spho rus pestic ide s( OPs) in

vegetab le by inductive ly coup led plasma-atom ic em ission spectrom etry ( IC P-AES ) w as estab lished.

The m ethod w as based on se lect ive enrichm ent and separation o f OPs from aqueous phase through



 N o. 2 巫远招等: 基于 Fe3O4@ Z rO 2磁性纳米颗粒选择性富集-电感耦合等离子体发射光谱法检测蔬菜中, ,

m agnetic nano-Fe3O 4 ( co re) /Z rO 2 ( she ll) ( Fe3O 4@ Z rO 2 ) by add ing ex terna l m agnetic f ie ld. The

cond itions fo r separation and enrichmen t of OPs w ere optim ized. M etham idopho s w as se lected as

representat iv e and the opt ium conditions such as adsorption tim e, amoun ts o f adso rben,t e lution

concen trat ion w ere considered. A t pH = 7. 0, 0. 1 m g /L o f me tham idophos in 200 mL w ater sam ples

w as reta ined on 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2 after shaking for 2 h. Ex trac tions w ere perform ed by 10 mL

1. 0m o l/L sod ium hydrox ide for 1 h. The recovery o f 99. 0% - 115% and detection lim it o f 4. 4 Lg /L

w ere obtained w ith re la tive standard dev iat ions of 3. 5% - 7. 8% (n = 4) . The m ethod cou ld avo id the

usage o f o rgan ic ex tract ion so lvent because the pro te in, pigmen ,t f iber in the vegetables did no t interfere

w ith the the adso rption o f m etham idopho s. The OPs enrichm ent by Fe3O 4@ Z rO 2 could be up to

20- 100 t imes, so its de tection lim it w as low er than that o f gas chroma tog raphy. The me thod w as

simp le, accurate, sensitiv e and could be applied fo r enrichmen ,t separation and determ ination o f trace

O Ps residue s in surface o f vegetab les.

K ey w ords: Fe3O 4 ( co re) /Z rO 2 ( she ll) ; magnet ic separa tion and concentration; induct ive ly coup led

p lasm a-a tom ic em ission spectrom etry; o rg anopho spho rus pesticide

  有机磷类 (O Ps)农药残留问题给生态环境及食

品安全带来了极大威胁, 各国政府管理部门制订的

食品中 OPs最大允许残留限量 (MRL )标准也越来

越低, 很多达到 0. 05~ 0. 1 Lg /kg
[ 1–3 ]
。然而,目前

应用最广泛的 OPs测定方法, 包括气相色谱 ( GC )

及气-质联用法 ( GC-M S) , 对于热稳定性差的 OPs

(如辛硫磷 )常出现漏检现象
[ 4 ]
;液相色谱法对无紫

外吸收的 O Ps(如草甘膦 )需要进行衍生化
[ 5]
; 电化

学方法虽然灵敏快速, 但该法主要适合于具有电活

性的 OPs(如对硫磷 )的测定
[ 6–8]
。此外, 由于蔬菜

中存在的大量蛋白质、纤维素及色素等基底有机物

会对采用上述方法检测 OPs造成严重的背景干扰,

一般还需对样品进行提纯等前处理。常见的前处

理方法包括液液萃取
[ 9 ]
、索氏提取器提取

[ 10]
及固相

萃取
[ 11]
等。尽管这些方法回收率高, 但是往往操作

繁琐, 需用到大量有机溶剂, 易造成环境污染和对

操作者的人身伤害
[ 12]
。因此,构建高效绿色的分离

富集技术, 以及快速、准确地测定蔬菜中痕量 OPs

的方法对降低检测限至关重要。近年来, 利用纳米

铁磁性氧化物 (如 Fe3O 4 )材料构建的磁分离技术已

成为前处理中的一支奇葩
[ 13–14]

。 Z rO 2不溶于水,

且对 OPs具有高效、特异性吸附。 Parham
[ 6 ]
、

W ang
[ 7]
和 L iu

[ 8 ]
等人均利用纳米 Z rO 2结合高灵敏

度的电化学检测技术,测定了水中 Lg /L级的 O Ps。

若通过在 Fe3O 4表面修饰 Z rO 2合成 Fe3O 4@ Z rO 2

复合微粒,将具有磁感应性和选择性富集 OPs的双

重优点,从而在外磁场作用下实现对 OPs的分离富

集,但目前尚未见相关报道。

采用电感耦合等离子发射光谱法 ( IC P-AES)对

磷元素进行测定具有简便快速、选择性好的特点,

而蔬菜中共存的有机元素 C、H、O则无信号, 故该

方法的抗有机物干扰能力很强。综上所述, 本文提

出了采用纳米 Fe3O 4@ Z rO 2磁性分离富集-电感耦

合等离子体发射光谱 ( ICP-AES )法测定痕量 OPs

的新方法, 并用于蔬菜样品表面 OPs残留检测, 效

果良好。

1 实验部分

1. 1 试剂和样品

甲胺磷 (m etham idopho s)、速灭磷 (m ev inphos)、

三唑磷 ( tr iazopho s)、氧化乐果 ( ome thoate )、敌百虫

( trichlo rfon)、甲基对硫磷 ( m ethy l parathion)、甲拌

磷 ( pho rate)、草甘膦 ( g lypho sate)、辛硫磷 ( phox im )

等 OPs均购自 S igm a公司, 浓度均为 100 mg /L, 使

用时加入一定量的乙腈 /水溶液配制成不同浓度样

品。氢氧化钠 (优级纯, 上海山海工学团实验二

厂 ); Fe3O 4@ Z rO 2磁性微粒 (自制 ) ;其他试剂均为

分析纯, 实验用水均为二次蒸馏水。小白菜、西兰

花、大白菜等 (购自宁波大学农贸市场 )。

1. 2 主要仪器

ICP O ptim a 2100电感耦合等离子体发射光谱

仪 (美国 PE公司 )及流动注射进样系统,工作条件:

射频功率为 1 300W,雾化器氩气流量为 0. 8 L /m in,

等离子体氩气流量为 15 L /m in,辅助气氩气流量为

0. 2 L /m in, 蠕动泵流速为 0. 8 L /m in, 磷检测波长

213. 617 nm。磁力搅拌器 (上海司乐仪器厂 ) ;

NdFeB稀土强磁铁 (杭州强磁器材有限公司 ); ZS90

纳米粒度分析仪 (英国马尔文仪器有限公司 ) ;
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S2 RANGER X 射线荧光光谱仪 (德国 B ruker公

司 ) ; GC-14B型气相色谱仪 (日本岛津公司 )。

1. 3 Fe3O4@ ZrO2磁性微粒的合成和表征

参考文献 [ 14]方法, 采用共沉淀法先合成纳米

Fe3O 4, 再在其表面包裹 Z rO 2, 合成了 Fe3O 4@ Z rO 2

磁性微粒, 其最大粒径为 186 nm (占微粒总数的

9312% ),最小粒径为 45. 83 nm (占微粒总数的

618% )。采用 X-射线荧光光谱对 Fe3O4@ Z rO2进行

表征,显示出 Z r-KB 17. 8 keV、Z r-KA 15. 8 keV、Zr-LB

2. 1 keV及 Z r-LA 210 keV峰和 Fe-KB 7. 1 keV、Fe-

KA 614 keV 峰, 说明该磁性微粒中含有 Z rO 2

和 Fe3O 4。

1. 4 样品处理和检测

1. 4. 1 本研究方法  取一定量蔬菜样品, 先用少量
水洗净泥沙, 再参考文献 [ 15]方法进行。取 5. 0 g

待测样品,先用 200mL 0. 1mo l /L的氯化钠溶液浸

泡 0. 5 h, 再加入 015 g的 Fe3O 4@ Z rO 2混合搅拌

2 h, 利用外加磁场将 Fe3O 4@ Z rO 2与上清液分离

(分离效果见图 1)后, 加入 10 mL 1 m o l/L 的氢氧

化钠溶液 (洗脱剂 )搅拌沉淀 1 h, 再进行磁性分离,

取上清液 (富集倍数为 20), 采用 ICP-AES在波长

213. 617 nm下测定。

图 1 Fe
3
O

4
@ Z rO

2
对 OPs的磁性分离效果

Fig. 1 The seperation re sponse o f

Fe3O 4@ Z rO 2 to OPs

( a) Fe3O 4@ Z rO 2对 OPs的吸附; ( b)外加磁场下。

( a) Ad sorp tion of Fe3O 4@ Z rO 2 to O Ps; ( b) In m agnetic f ield.

1. 4. 2 Fe3O 4@ Z rO 2对 OPs粒径的影响  分别

采用不同粒径的 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2 (粒径分别

为 1 000~ 1 200 nm, 100~ 200 nm ) 对 200 mL

0. 1m g /L 的甲胺磷吸附 2 h, 然后用 10 mL

1 mo l/L的氢氧化钠洗脱 1 h,供 ICP-AES检测。

1. 4. 3 pH值和 Fe3O 4@ Z rO 2吸附时间对检测的

影响

1. 4. 3. 1 pH值的影响  用 0. 1 mo l/L的盐酸调节

200 mL 0. 1 m g /L 甲胺磷的 pH分别为 3. 0, 5. 0,

610, 7. 0和 7. 5,加入 0. 5 g Fe3O4@ Z rO 2吸附 2 h,

再用 10 mL 1m o l /L的氢氧化钠洗脱 1 h, 供 IC P-

AES检测。

1. 4. 3. 2 吸附时间的影响  在 200 mL 0. 1 mg /L

的甲胺磷溶液中加入 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2, 分别吸附

0. 5, 1. 0, 1. 5, 2. 0和 2. 5 h,同法进行洗脱和检测。

1. 4. 4  氢氧化钠洗脱时间和浓度对洗脱效率的

影响

1. 4. 4. 1 洗脱时间的影响  在 200 mL 0. 1 mg /L

的甲胺磷溶液中加入 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2并吸附

2 h后, 用 10 mL 1 mo l/L 的氢氧化钠分别洗脱

015, 110, 1. 5和 2. 0 h,采用 IC P-AES检测。

1. 4. 4. 2  氢氧化钠浓度的影响  在 200 mL

0. 1 mg /L的甲胺磷溶液中加入 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2

并吸附 2 h后, 分别用 0. 5, 1. 0, 2. 0, 3. 0 m o l /L 的

氢氧化钠溶液 10 mL洗脱 1 h,供 ICP-AES检测。

1. 4. 5 Fe3O 4@ Z rO 2对不同种类有机磷的吸附富

集  采用 200 mL 0. 1 mg /L 的不同有机磷农药

(分别为: 禁用农药甲胺磷;常见重点监测农药速灭

磷、三唑磷、氧化乐果、敌百虫、甲基对硫磷; 弱紫外

吸收的甲拌磷、草甘膦及热稳定性差的辛硫磷 )

溶液,分别加入 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2并吸附 2 h, 用

1m o l/L 的氢氧化钠溶液 10 mL洗脱 1 h, 供 IC P-

AES检测。

1. 4. 6 无机磷对有机磷吸附的干扰试验  配制

218 mg /L 的磷酸二氢钾溶液 (其中 PO
3-

4 的浓度

为 2m g /L ) , 采用 0. 5 g Fe3O 4@ Z rO 2 分别吸附

0. 1 mg /L的甲胺磷 [大多数 OPs的最大允许残留

限量 (MRL )值 ]和 2 mg /L 的 PO
3-
4 (后者浓度为前

者的 20倍 ) 2 h,然后用 1 mo l/L的氢氧化钠 10mL

洗脱 1 h, 供 ICP-AES检测。

1. 4. 7 其他物质的干扰  分别考察下列物质对

015 g Fe3O 4@ Z rO 2吸附 0. 1 mg /L甲胺磷的干扰:

50m g /L的丙酮、乙醇、乙腈水溶液;水中常见无机

离子, 包括 100 m g /L 的 Ca
2+
、M g

2+
、NO

-
3、C l

-
、

SO
2 -
4 ;常见蔬菜中基底有机物, 包括: 100 mg /L 纤

维素、色素、蛋白质 (以 BSA为代表 ) 。

1. 4. 8  GC 法测定
[ 17 ]  采用火焰光度检测器

( FPD ),磷型滤光片。定量柱为 BP 30m @ 0. 32mm

@ 0. 56 Lm石英毛细管柱。进样口及检测器温度为

250 e 。柱升温程序: 125 e 保持 5 m in; 5 e /m in

升至 150 e , 保持 5m in; 3 e /m in升至 165 e , 保

持 3m in; 5 e /m in升至 190 e ,保持 8m in。
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2 结果和讨论

2. 1 Fe3O4@ ZrO2对 OPs的富集效应、最佳用量

和粒径影响

图 2a为采用 ICP-AES检测 0. 1 m g /L甲胺磷

的光谱图, 可见信号微弱; 图 2b为采用 Fe3O 4@

Z rO 2富集上述溶液 20倍并洗脱后 (最终洗脱浓度

为 2 mg /L )的光谱图,出现了明显的光信号。由此

可见, 采用 ICP-AES 直接检测处于 MRL 浓度

( 0. 1m g /L )的 OPs时,往往低于仪器的检测限;而经

过 Fe3O 4@ Z rO 2对 OPs富集后信号扩增效果显著。

图 2 IC P光谱图

F ig. 2 The ICP spectrum
a.水洗脱的 0. 1 m g /L甲胺磷;

b.用 Fe3O 4@ Z rO 2 富集 20倍洗脱后的甲胺磷。

a. 0. 1 m g /L o fm etham idopho s in w ater;

b. A f ter 20-fo ld en richm en t by Fe
3
O

4
@ Z rO

2
.

以甲胺磷为 OPs模拟物, 考察不同 Fe3O 4@

Z rO 2用量对其吸附率及洗脱率的影响。据文献 [ 6]

推测, Fe3O 4@ Z rO2吸附 OPs的原理见图 3。Z r是

典型的路易斯硬酸, 对有机磷中 P X ( X O或

S)的 X原子可产生强烈吸附作用。实验结果表明,

随着 Fe3O 4@ Z rO 2用量的增加, 对 0. 1 m g /L甲胺

磷的吸附率 (图 4 )和洗脱率 (图 5)随之增加, 当

Fe3O 4@ Z rO 2的质量 (m )达到 0. 5 g时达到饱和。

对于 200 mL质量浓度为 0. 05~ 1 mg /L的甲胺磷

(常见蔬菜中 OPs的农药残留量范围 ), 0. 5 g Fe3O 4

@ Z rO 2在 2 h内均可完全吸附,并在 1 h内洗脱,因

此,实验中 Fe3O 4@ Z rO 2用量选定为 0. 5 g。

研究发现: 当粒径为 100~ 200 nm时, Fe3O 4@

Z rO 2对 OPs的饱和吸附量为 0. 22m o l /g;而当粒径

> 1 000 nm 后, 饱和吸附量下降为 0. 1 m o l /g。但

前者 ( 2 h)比后者 ( 3 h)的吸附时间缩短了 0. 5倍。

推测其原因可能是由于纳米 Fe3O 4@ Z rO 2具有较大

的比表面积, 故而比常规尺寸下的微粒对 OPs具有

更理想的吸附效率。

图 3 Fe3O4@ Z rO 2对 OPs吸附示意图

F ig. 3 The schem e o f ad sorption o f

Fe3O 4@ Z rO 2 to OPs

图 4 Fe3O 4@ Z rO 2磁性微粒的用量对 0. 1 m g /L

甲胺磷吸附率的影响

F ig. 4 Effect o f quant ity o f Fe3O 4@ Z rO 2 on

adso rption rat io o f 0. 1 mg /L

o f m etham idopho s

图 5 Fe3O 4@ Z rO2磁性微粒用量对 0. 1m g /L

甲胺磷洗脱率的影响

F ig. 5 Effect o f quant ity o f Fe3O 4@ Z rO 2 on

deso rption rat io o f 0. 1 mg /L

o f m etham idopho s

2. 2 最佳吸附 pH和时间

采用盐酸调节溶液 pH = 3. 0~ 7. 5,发现吸附率

均为 100%,考虑到一般蔬菜洗涤用水为中性, 故选

择最佳吸附 pH为 7. 0。实验发现,随着吸附时间的

延长,甲胺磷被吸附率也随之增大, 2 h后吸附率达

到最大 (图 6 )。所以本实验采用的吸附时间为

210 h。
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图 6 不同吸附时间对甲胺磷吸附的影响

F ig. 6 E ffect o f time on adso rption ra tio

o f me tham idophos

2. 3 氢氧化钠洗脱时间和浓度

据文献 [ 18]报道, 采用氢氧化钠和碳酸钠溶液

均能将吸附在 Z rO 2上的 OPs完全洗脱下来。实验

发现, 采用碳酸钠作洗脱剂时, IC P-AES基线漂移较

严重,且洗脱时间较用氢氧化钠洗脱时长 1~ 2倍。

因此, 本实验以氢氧化钠作为洗脱剂。实验结果表

明,随着洗脱时间的延长, 甲胺磷的洗脱率也随之

增大, 1. 0 h后不再有明显变化, 故本实验采用1. 0 h

为最佳洗脱时间。固定洗脱液体积为 10 mL, 由图

7可见,随着氢氧化钠浓度的提高洗脱率不断升高,

浓度达到 1 mo l/L 后洗脱率反而下降。据文献

[ 19]报道, 氢氧化钠存在着一个洗脱临界浓度, 低

于此浓度时 OPs不能完全被洗脱, 而高于此浓度时

洗脱率反而降低。故确定最佳的氢氧化钠浓度为

1m o l/L。

图 7 氢氧化钠浓度对洗脱率的影响

Fig. 7 E ffect o f concentration o f sod ium hydrox ide

on deso rption rat io o f m etham idopho s

2. 4 Fe3O4@ ZrO2对不同种类有机磷的吸附富集

实验发现, Fe3O 4@ Z rO 2磁性微粒对供试各类

OPs均有很好的吸附性,且检测范围最低值均小于

MRL值,可以满足 MRL测定要求 (见表 1)。

表 1 Fe3O4@ Z rO 2对不同种类有机磷的吸附富集和检测范围

Table 1 The adso rption fo lds and detection range o f O Ps w ith Fe3O 4@ Z rO 2

样品

Sam p les

富集倍数

Ad sorp tion folds

检测范围

Detection range / (m g /L)

最大允许残留限量

MRL / ( m g /L )

速灭磷 m ev inphos 50 0. 01~ 1 0. 05

三唑磷 triazophos 50 0. 01~ 1 0. 05

氧化乐果 om ethoate 20 0. 05~ 1 0. 1

敌百虫 d ip terex 20 0. 05~ 1 0. 5

甲基对硫磷 arathionm ethy l 30 0. 05~ 1 0. 2

甲拌磷 phorate 20 0. 05~ 1 0. 1

草甘膦 g lyphosate 30 0. 05~ 1 0. 1

辛硫磷 phox im e 30 0. 01~ 1 0. 1

2. 5 Fe3O4@ ZrO2的再生

采用经氢氧化钠洗脱后的 Fe3O 4@ Z rO 2微粒重

新进行吸附 OPs实验,发现每批次 Fe3O 4@ Z rO 2可

以反复使用 10次以上,而吸附效率无变化, 说明其

可再生使用。

2. 6 无机磷对有机磷吸附的干扰

实验发现:上清液中 PO
3-
4 的浓度无变化; 而甲

胺磷则被 Fe3O 4@ Z rO 2完全吸附, 用氢氧化钠洗脱

后可被完全回收测定 (见图 8)。说明 Fe3O 4@ Z rO 2

对 O Ps的吸附性远强于对无机磷的,这与文献 [ 8]

中 / Z rO 2对有机磷吸附比对无机磷强 0的报道一致。

推测其原因可能是: Z rO2属于憎水化合物, 其对脂

溶性 OPs的吸附能力强于对亲水性的无机磷酸根。

但实验中也发现, 当 PO
3-
4 的浓度达到 5 mg /L 后

(无机磷的浓度 /有机磷的浓度 > 50倍 ), 将有 10%

会被 Z rO 2吸附,因此无机磷可能产生干扰的浓度为

5m g /L。中国地表水中无机磷含量通常不超过

0102 mg /L, 即使是在严重富营养化的水体中也小

于 1m g /L,远低于对 OPs产生干扰的浓度
[ 16]
。此

外,本实验中检测的是蔬菜表面的 OPs残留, 蔬菜

组织中的含磷化合物不会对测定产生干扰。
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图 8 ICP图谱

Fig. 8 The ICP spectrum

a. 2 m g /L的 PO 4
3- ; b. 2m g /L的 PO 4

3-被 Fe3O 4@ ZrO 2吸附 2 h后; c. 0. 1 m g /L的甲胺磷; d. Fe3O 4@ Z rO 2 富集 20倍的。

a. 2 m g /L of PO 4
3- ; b. 2m g /L o f PO 4

3- after enrichm en t by Fe3O 4@ ZrO 2;

c. 0. 1 m g /L o f m etham idopho s; d. 0. 1 m g /L of m eth am idoph os af ter 20-fo ld enrichm en t by Fe3O 4@ ZrO 2.

2. 7 其他物质的干扰

实验发现, 除 50 m g /L ( 500倍浓度 )的丙酮有

一定干扰外,水中常见无机离子和蛋白质、纤维素、

色素的干扰倍数均在 1 000倍以上, 干扰较小。推

测可能是由于当丙酮浓度较高时, 其羰基 C O会

与 O Ps中的 P X竞争对 Z rO 2吸附的活性位点。

2. 8 标准曲线

在选定的 ICP工作条件下, 通过测定一系列不

同浓度的 O Ps标准溶液, 获得标准曲线的回归方程

为 Y = 2 280X - 634. 7,相关系数 R
2
= 0. 999 9, 线性

范围为 0. 1~ 50m g /L。

2. 9 对实际样品的检测、回收率、灵敏度及精密度

在优化的实验条件下, 对部分蔬菜表面的 OPs

残留进行了检测, 结果见表 2(样品中 OPs浓度是

通过检测磷的摩尔浓度后, 折算成甲胺磷的质量浓

度得到 ), 富集倍数为 50。实验测得样品的添

加回收率为 99% ~ 115% , 最小检出量 ( LOD )可达

414 Lg /L,相对标准偏差 3. 5% ~ 7. 8% (n = 4) , 说

明本方法具有很高的精密度和灵敏度。检测结果

与标准的 GC法基本一致, 表明该方法可实现蔬菜

表面有机磷残留的分离、富集和检测, 具有良好的

准确性。

表 2 实际样品中 OPs的测定 (n = 4)

Table 2 The determ ination o f OPs in actua l samp les

样品

S am p le

本方法测定值

Th ism ethod / (m g /k g)

GC法测定值

GC m ethod / (m g /k g)

添加水平

Fortif ied level / (m g /kg)

加标后测定量

M easured / (m g /kg )

回收率

Recovery /%

小白菜

Pakcho i
0. 085 0. 082 0. 1 0. 185 99. 4

西兰花

B rocco li
0. 43 0. 45 0. 5 0. 95 104. 4

大白菜

C elery cabbage
0. 42 0. 39 0. 5 0. 98 114. 1

3 结论

本研究利用纳米 Fe3O 4@ Z rO 2微粒兼具选择性

富集 OPs和超顺磁性的优势, 通过外加磁场实现

Fe3O 4@ Z rO 2 对 O Ps的吸附富集后, 再通过 ICP-

AES进行检测, 提高了 OPs的检测灵敏度, 无机磷

的干扰很小;采用 IC P-AES检测蔬菜表面 OPs残留

时,蛋白质、纤维素、色素等有机物中共存的大量的

C、H、O、N元素不存在光谱干扰, 故在样品前处理

中无需对上述有机杂质进行分离, 简化了实验步

骤;由于 Fe3O 4@ Z rO 2磁性微粒可再生,可进一步降

低检测成本,使得该方法适合用于瓜果蔬菜表面痕

量有机磷残留的分析测定。
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#简讯#

/ 9730项目启动会顺利召开

/分子靶标导向的绿色化学农药创新研究 0 / 9730项目启动会暨 /第六次绿色农药科学会议

( 2010年春 ) 0于 2010年 4月 6- 8日在上海华东理工大学奉贤校区大学生活动中心顺利召开。会

议由首席科学家钱旭红教授主持。科技部项目咨询专家周广和研究员、张芝利研究员、喻子牛教授

和李正名院士、沈寅初院士等项目专家组 9位专家参加了本次会议。参会人员共 117位。会议围

绕候选农药与候选靶标,做了三大交叉研究内容学术报告,学术骨干和新进入的研究人员分别做了

规定内容学术报告和规定外自由报告。此外, 还召开了项目组内专家会议。根据会议各方反映及

建议,最终形成了 / 9730项目启动会备忘录,便于今后项目执行中参考。

(杨新玲 供稿 )
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