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摘　要 :采用二氯甲烷萃取、气相色谱 /质谱联用选择离子方式测定水中甲萘威 ,优化了试验条件。方法在 0. 010 mg/L

～0. 400 mg/L范围内线性良好 ,检出限为 0. 001 mg/L, 3种浓度的添加试验平均回收率为 81. 3%～93. 3% , RSD为 3. 3%

～12. 2%。
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　　甲萘威 (又称西维因 )属于氨基甲酸酯类杀虫

剂 ,具有触杀及胃毒作用 ,能抑制害虫神经系统的

胆碱酯酶使其致死 ,主要用于水果、蔬菜、棉花和其

他经济作物上的害虫防治 ,对人畜毒性较小 ,由于

杀虫谱广和毒性较低 ,在农业上应用颇广。甲萘威

的广泛使用造成了全球性的环境污染 ,我国已制定

了其饮用水源地质量标准 [ 1 ]。氨基甲酸酯类农药

由于化合物极性较大 ,一般文献报道和标准推荐的

测定方法均为液相色谱法 [ 1 - 5 ]
,需采用柱后衍生以

达到高灵敏度 ,操作繁琐 ,还要配备专用设备 ,分析

成本较高。今采用气相色谱 /质谱联用仪的选择离

子监测方式 ( GC - MSD - SIM )测定水中甲萘威 ,内

标工作曲线法定量 ,简化了水样的处理步骤 ,提高

了检测灵敏度和工作效率 ,避免了杂质干扰 ,定性、

定量准确可靠 ,能满足水质监测的要求。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

Agilent 6890 - 5973 I气相色谱 /质谱联用仪 ,

E I离子源 ,美国安捷伦公司 ; HP - 5m s毛细管色谱

柱 (30 m ×0. 25 mm ×0. 25μm)。

100 mg/L甲萘威标准溶液 ,农业部标准样品

研究所 ,用丙酮稀释成 10. 0 mg/L标准工作溶液 ,

于 4 ℃冰箱中避光保存 ;苊 - d10 (纯度 99% ) ,美国

Chem Service公司 ,用甲醇配制成 50. 0 mg/L,作为

内标溶液 ;二氯甲烷、丙酮 ,色谱纯。

1. 2　仪器分析条件

进样口温度 270 ℃;柱温 80 ℃ (保持 1 m in) ,

以 20 ℃ /m in升至 200 ℃ (保持 3 m in) ;传输线温

度 280 ℃;四极杆温度 150 ℃;离子源 ( E I) 70 eV,

温度 230 ℃;载气为高纯氦 (99. 999% ) ,柱内流量

采用恒流控制为 1. 0 mL /m in;进样方式为分流进

样 ,分流比 10∶1;溶剂延迟时间 3. 0 m in;进样体积

1. 0μL;选择离子监测模式 ( SIM )。

1. 3　选择离子监测

为了提高灵敏度 ,对甲萘威的检测采用 SIM

方式 ,根据每种化合物的标准质谱峰 ,选择一个特

征离子作为定量离子 ,二三个离子作为辅助定性离

子。甲萘威监测离子 (m / z) 144、115,定量离子

144;内标苊 - d10监测定量离子 164。甲萘威标准

质谱峰见图 1,内标苊 - d10标准质谱峰见图 2,选

定条件下的标准总离子流见图 3 (出峰顺序为内

标、甲萘威 )。

图 1　甲萘威标准质谱峰

1. 4　样品采集与保存

甲萘威在碱性条件下易分解 ,样品保存时调节

成微酸性 ,采样时不留顶上空间和气泡。水样采集

后应尽快萃取分析 ,若不能及时分析 ,应于冰箱中

4 ℃避光保存 ,但不能超过 7 d。

1. 5　样品处理
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图 2　内标苊 - d10标准质谱峰

图 3　标准总离子流

取 20 mL水样 ,加入内标溶液 2. 0μL,使水中

内标质量浓度为 5. 00μg/L ,再加入 2. 0 mL二氯

甲烷 ,振荡萃取 ,静置 ,直接取 1. 0μL下层液体注

入气相色谱仪分析。如果水样较脏 ,产生乳化现

象 ,可用离心方式离心破乳分层后直接取下层有机

相分析。

2　结果与讨论

2. 1　分析方法选择

甲萘威的国标方法是用二氯甲烷萃取浓缩 ,转

换溶剂后用高效液相色谱仪测定 ,虽然稳定性好 ,

但是前处理步骤较多 ,特别是二氯甲烷萃取后不能

直接进样分析 ,需转换成与流动相相似的溶剂 ,在

此过程中容易造成损失。采用气相色谱法测定 ,其

定性依据是化合物的保留时间 ,当测定工业废水或

复杂基体水样时 ,同类型化合物由于物理性质类

似 ,在色谱柱中的行为相似 ,有可能难以分离 ,带来

分析误差。该试验根据甲萘威在质谱上的分离和

离子特性 ,利用 SIM方式定性、定量分析 ,可以提

高灵敏度 ,有效避免同类物质的干扰 ,提高工作效

率。另外 ,选择低流失毛细管色谱柱分离 ,可以有

效避免甲萘威极性较大产生的拖尾现象 ,与内标能

达到基线分离 ,定性结果准确 ,实际应用效果良好。

2. 2　标准曲线

将甲萘威标准工作溶液用二氯甲烷配制成

0. 010 mg/L、0. 020 mg/L、0. 050 mg/L、0. 100 mg/L、

0. 200 mg/L、0. 400 mg/L标准溶液系列 (均含有内

标 0. 100 mg/L ) ,在选定条件下分析 ,以质量浓度

为横坐标、组分与内标的峰面积比值为纵坐标 ,绘

制标准曲线 ,回归方程为 y = 1. 603x + 0. 016,相关

系数 r = 0. 999 0,线性良好。

2. 3　检出限

在 20 mL空白水中添加低浓度甲萘威标准溶

液 ,用该方法测定 ,以色谱响应信噪比 S /N为 2～3

确定方法检出限为 0. 001 mg/L,能满足地表水检

测需求。

2. 4　精密度与加标回收试验

取空白试验用水 20 mL,添加不同体积的甲萘

威标准溶液 ,使其质量浓度分别为 0. 005 mg/L、

0. 010 mg/L、0. 020 mg/L ,用该方法平行处理 5份

后测定 ,考察方法精密度与回收率 ,结果表明 , 3种

浓度的添加回收稳定性好 ,回收率较高。精密度与

加标回收试验结果见表 1。

表 1　精密度与加标回收试验结果

化合物

0. 005 mg/L

平均回

收率 /%

RSD

/%

0. 010 mg/L

平均回

收率 /%

RSD

/%

0. 020 mg/L

平均回

收率 /%

RSD

/%

甲萘威 82. 8 12. 2 81. 3 5. 6 93. 3 3. 3

3　结语

用二氯甲烷萃取水样中的甲萘威 ,操作步骤简

单 ,利用高效毛细管柱分离、气相色谱 /质谱联用仪

选择离子方式测定 ,定性、定量准确 ,干扰小 ,检测

灵敏度高 ,有毒有害试剂用量少 ,经实际应用证明

完全能满足水质监测的要求。
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