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F U L I 

1 适用范围

本标准适用于测定 ppb 级有机磷，包括：敌敌畏、甲胺磷、乙酰甲胺磷、氧乐果、久效磷、乐果、

磷胺、甲基对硫磷、杀螟硫磷、马拉硫磷、毒死蜱、水胺硫磷、甲基异柳磷、喹硫磷、杀扑磷、丙溴磷、

三唑磷、亚胺硫磷、伏杀硫磷 这 19种有机磷成分。测定范围：≥10ppb。

2 方法概要

有机磷标样经 DB-35 色谱柱分离后，流出物由 FPD 检测器检测，用峰面积归一法/外标法测定其中

敌敌畏、甲胺磷、乙酰甲胺磷、氧乐果、久效磷、乐果、磷胺、甲基对硫磷、杀螟硫磷、马拉硫磷、毒

死蜱、水胺硫磷、甲基异柳磷、喹硫磷、杀扑磷、丙溴磷、三唑磷、亚胺硫磷、伏杀硫磷各组分的含量。

3 试剂和材料

3.1 载气：高纯，99.999% 氢气:高纯，99.99% 空气：高纯，99.99%。

3.2 色谱柱：DB-35/ 30m*0.32mm*0.5um。

3.3 1000mg/L 单标：敌敌畏、甲胺磷、乙酰甲胺磷、氧乐果、久效磷、乐果、磷胺、甲基对硫磷、杀

螟硫磷、马拉硫磷、毒死蜱、水胺硫磷、甲基异柳磷、喹硫磷、杀扑磷、丙溴磷、三唑磷、亚胺硫磷、

伏杀硫磷（农业部环境质量监督检验测试中心标准样品）。

3.4 丙酮:AR 级 纯度大于 99.9%。

3.5 乙腈：HPLC 级。

3.6 氯化钠：AR级 120℃烘干 4h。

4 仪器

4.1 GC9720-P 气相色谱仪（带 FPD 检测器）。

4.2 FL9720 色谱工作站。

4.3 毛细柱: 30m*0.32mm*0.5um。

4.4 微量注射器:10μL。

4.5 16 位液体自动进样器。

4.6 组织捣碎机：JX-2008。

4.7 旋转蒸发仪：RE 52-99。

4.8 漩涡混合器：SK-1。
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5 仪器准备

5.1 DB-35 色谱柱的老化：色谱柱安装好以后，通入氮气，将柱箱做程序升温老化 70℃—5℃/min—

270℃, 三到五次。

5.2 色谱分离典型操作条件:

毛细柱

载 气
5.0ml/min

不分流 0.3min 后开启溶剂放空

柱 温 120℃，2min—20℃/min—250℃，12min

气化温度 220℃

检测温度 250℃

氢空流量 H2：50ml/min Air：80ml/min

进样量 1.0μL

尾吹流量 30ml/min

6 试验步骤

6.1 标样分组（标准品为 1000ppm 敌敌畏、甲胺磷、氧乐果等有机磷标样）

6.1.1 有机磷标液的配制：将 19种有机磷单标分成两组，并精确配制各浓度标准使用液，冷藏待用。

第一组：甲胺磷、久效磷、乐果、甲基对硫磷、马拉硫磷、水胺硫磷、喹硫磷、丙溴磷、三唑磷、

亚胺硫磷。

第二组：敌敌畏、乙酰甲胺磷、氧乐果、磷胺、杀螟硫磷、毒死蜱、甲基异柳磷、杀扑磷、伏杀

硫磷。

6.2 重复性测试

6.2.1 使用 16位液体自动进样器准确吸取 1.0μL 的上述两组 100ppb 标样，注入毛细进样口，得到

色谱图。

色谱图如下：

6.2.1.1 第一组-100ppb 有机磷使用液
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第一组-100ppb 有机磷 FPD 检测谱图

1-甲胺磷、 2-久效磷、 3-乐果、 4-甲基对硫磷、 5-马拉硫磷、 6-水胺硫磷、 7-喹硫磷、 8-丙溴磷、 9-三唑磷、

10-亚胺硫磷

6.2.1.2 第二组-100ppb 有机磷使用液

第二组-100ppb 有机磷 FPD 检测谱图

1-敌敌畏、 2-乙酰甲胺磷、 3-氧乐果、 4/5-磷胺、 6-杀螟硫磷/毒死蜱、 7-甲基异柳磷、 8-杀扑磷、 9-伏杀硫

磷

6.2.2.1 第一组-100ppb 有机磷重复性

1-甲胺磷、 2-久效磷、 3-乐果、 4-甲基对硫磷、 5-马拉硫磷、 6-水胺硫磷、 7-喹硫磷、 8-丙溴磷、 9-三唑磷、

10-亚胺硫磷
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6.2.2.2 第二组-100ppb 有机磷重复性

1-敌敌畏、 2-乙酰甲胺磷、 3-氧乐果、 4/5-磷胺、 6-杀螟硫磷/毒死蜱、 7-甲基异柳磷、 8-杀扑磷、 9-伏杀硫

磷

6.3 灵敏度测试

6.3.1 使用 16位液体自动进样器准确吸取 1.0μL 的两组 10ppb 标样，注入毛细进样口，得到色谱

图。

色谱图如下：

6.3.1.1 第一组-10ppb 有机磷使用液

第一组-10ppb 有机磷 FPD 检测谱图

1-甲胺磷、 2-久效磷、 3-乐果、 4-甲基对硫磷、 5-马拉硫磷、 6-水胺硫磷、 7-喹硫磷、 8-丙溴磷、 9-三唑磷、

10-亚胺硫磷
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6.3.1.2 第二组-10ppb 有机磷使用液

第二组-10ppb 有机磷 FPD 检测谱图

1-敌敌畏、 2-乙酰甲胺磷、 3-氧乐果、 4/5-磷胺、 6-杀螟硫磷/毒死蜱、 7-甲基异柳磷、 8-杀扑磷、 9-伏杀硫

磷

6.3.2 灵敏度计算

计算公式： D=（2N*W*np）/A

组分 甲胺磷 久效磷 乐果
甲基对

硫磷

马拉硫

磷

水胺硫

磷
喹硫磷 丙溴磷 三唑磷

亚胺硫

磷

灵敏度 g/s
1.27*10

-13

2.46*10

-13

1.08*10

-13

9.72*10

-14

1.09*10

-13

1.03*10

-13

9.16*10

-14

1.35*10

-13

1.55*10

-13

1.97*10

-13

组分 敌敌畏
乙酰甲

胺磷
氧乐果 磷胺

杀螟硫

磷
毒死蜱

甲基异

柳磷
杀扑磷

伏杀硫

磷

灵敏度 g/s
1.17*10

-13

5.26*10

-13

4.21*10

-13

1.86*10

-13

1.00*10

-13

7.95*10

-14

8.62*10

-14

1.66*10

-13

1.60*10

-13
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6.4 线性测试

6.4.1 线性浓度：使用 16 位液体自动进样器准确吸取 1.0μL 以下浓度的有机磷标样，注入毛细进

样口，得到色谱图。

浓度/ppb 10 20 50 100 200

6.4.1.1 第一组有机磷使用液

10ppb-十组分标准曲线

20ppb-十组分标准曲线

50ppb-十组分标准曲线

100ppb-十组分标准曲线
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200ppb-十组分标准曲线

6.4.1.2 第一组有机磷使用液标准曲线

6.4.1.3 第二组有机磷使用液

10ppb-九组分标准曲线
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20ppb-九组分标准曲线

50ppb-九组分标准曲线

100ppb-九组分标准曲线

200ppb-九组分标准曲线

6.4.1.4 第二组有机磷使用液标准曲线
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6.5 样品测试（茄子、青菜、豆角）

6.5.1 样品前处理

标准：NYT 761-2008

抽取茄子、青菜、豆角样品，取可食用部分，切碎后混匀放入食品加工器中粉碎，分装容器中于

-16℃条件下保存备用。

准确称取 25.0g 试样放入组织捣碎机中，加入 50.0ml 乙腈，分 3次高速匀浆 2min 后使用中速滤

纸过滤，将滤液收集到装有 6.0g 氯化钠的 50ml 具塞比色皿中，收集 40-50ml 滤液后盖上塞子，剧烈

震荡 1min，室温下静置 30min，使乙腈相和水相分层。

有机磷净化：从具塞比色皿中吸取 10.00ml 乙腈溶液，放入 100ml 圆底烧瓶中，40℃减压旋蒸至

近干，加入 2.0ml 丙酮，备用。将备用液转移至 10ml 具塞离心管中，用 3ml 丙酮分三次冲洗圆底烧

瓶，并转移至具塞离心管，定容至 5.0ml，在漩涡混合器上混匀，转移至样品瓶中待测。

6.5.2 茄子样品

茄子样品有机磷检测谱图

6.5.3 青菜样品
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青菜样品有机磷检测谱图

6.5.4 豆角样品

豆角样品有机磷检测谱图

6.6 回收率测试（茄子、青菜、豆角）

6.6.1 样品前处理

标准：NYT 761-2008

抽取茄子、青菜、豆角样品，取可食用部分，切碎后混匀放入食品加工器中粉碎，分装容器中于

-16℃条件下保存备用。

准确称取 25.0g 试样放入组织捣碎机中（并加入适量一定浓度的有机磷标样，使得加标浓度为

16ppb），加入 50.0ml 乙腈，分 3次高速匀浆 2min 后使用中速滤纸过滤，将滤液收集到装有 6.0g 氯

化钠的 50ml 具塞比色皿中，收集 40-50ml 滤液后盖上塞子，剧烈震荡 1min，室温下静置 30min，使

乙腈相和水相分层。

有机磷净化：从具塞比色皿中吸取 10.00ml 乙腈溶液，放入 100ml 圆底烧瓶中，40℃减压旋蒸至

近干，加入 2.0ml 丙酮，备用。将备用液转移至 10ml 具塞离心管中，用 3ml 丙酮分三次冲洗圆底烧

瓶，并转移至具塞离心管，定容至 5.0ml，在漩涡混合器上混匀，转移至样品瓶中待测。
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6.6.2 茄子加标回收率

茄子样品有机磷加标检测谱图

组分 甲胺磷 久效磷 乐果 甲 基 对

硫磷

马 拉 硫

磷

水 胺 硫

磷

喹硫磷 丙溴磷 三唑磷 亚 胺 硫

磷

回收率% 68.8 113.6 92.4 104.0 115.9 108.3 105.8 124.9 89.9 96.1

6.6.3 青菜加标回收率

青菜样品有机磷加标检测谱图
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组分 甲胺磷 久效磷 乐果 甲 基 对

硫磷

马 拉 硫

磷

水 胺 硫

磷

喹硫磷 丙溴磷 三唑磷 亚 胺 硫

磷

回收率% 69.1 73.4 82.9 84.6 90.8 80.2 89.4 64.25 20.7 31.3

6.6.4 豆角加标回收率

豆角样品有机磷加标检测谱图

组分 甲胺磷 久效磷 乐果 甲 基 对

硫磷

马 拉 硫

磷

水 胺 硫

磷

喹硫磷 丙溴磷 三唑磷 亚 胺 硫

磷

回收率% 68.3 73.7 79.9 83.1 90.0 88.3 100.4 108.4 68.9 89.9
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7 注意事项

7.1 DB-35 毛细色谱柱要充分老化（老化温度不得高于 270℃）。

7.2 进样体积要按规定进样，分离度要达到规定的要求。

7.3 岗位人员经常检查气路，以防泄漏。

7.4 换进样垫时要先降低进样口、柱温箱、检测器温度，并关小载气，以减少对色谱柱的顺坏，增

加使用寿命。

7.5 进样口、检测器高温，操作时要注意，防止烫伤。

8 附加说明

本规程由浙江福立分析仪器应用开发部提出。

本规程解释权归福立仪器应用开发部所有。


