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气相色谱 串联质谱法测定水 中痕量有机磷农药和 甲萘威

施择 ， 黄云 ，张榆 霞 、赵安楠 ，
金 玉

，
铁 程

云 南 省环境监测 中 心站 ，
云南 昆 明

摘 要 ：采 用二氣甲 烷萃 取水样 ， 气相 色谱 串 联 质谱法 同 时 测 定水 中 有机磷 农药 和 甲萘威 。 试 验 表 明 ： 方 法在

范围 内 ，各 目 标化合物线性良好 ； 方法检 出限为 对实 际水样进行 个质量

浓度水平的加标 回收试验 ，
回 收率在 之间 ，

为 满足水 中 痕量有机磷农药和 甲萘威 的测

定要求 。
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有机磷农药 因其药效 高 、用途广等特点 ， 成为 测定有机磷农药和 甲 萘威 的常用 方法有气相

我国使用范围最广 、用量最大的
一

类农药 。 部分有 色谱法 、 高效液 相色 谱法 和气 相 色谱 质谱联 用

机磷农药对 人与牲畜 的毒性较大 ， 易发生急性 中 法
—

。 气相色谱 串联质谱法较常用方法具有

毒 ，
某些 品 种在环境 中有一 定的 残 留期 。 甲 萘 更高的选择性和灵敏度 ，特别是针对基体较复杂的

威又称西维因 ，是 世纪 年代出 现的第
一个大 样品 时优势更为突 出 。

规模使用 的氨基 甲酸酯类杀虫剂 ，
对昆虫具有触杀

及 胃毒作用 ， 因其广谱高效 、毒性较低的特点 在农 试验

业上应用颇广 。 地表水 中残 留 的 痕量农药能够 要仪器 与试 剂

通过食物链方式转移 直接危害人类健康 。 随着人 型气相色谱 串联质谱

们饮用水安全意识的不断增强 ，对于饮用水水源中
也 ， 口

收稿 日期 ： 修订 日 期 ：

农药残 留量的要求越来越严格 ，灵敏 高 、选择性 作者《介 施择 男 云南联山 人 高级工程师 学 士 ，

好的分析方法对准确 、快速分析地表水 中农药残留 从 事环境监测 与管理工作 。

具有重要意义 。
讯作 者 ：张榆霞 ：
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仪 ，
离子源

；

色谱柱 ： 调节 留 下的水相至 值 并倒人 锥形瓶

毛细管柱 ； 型振荡器 ， 日 本 中
，
盖好瓶塞

， 置于水浴锅 中 碱解
，
使敌百虫

公司 ；
型 自 动 氮吹浓缩仪 ，美 国 转 化为 敌敌畏 。 后取 出锥形瓶 ， 冷却至室

公司
；

型 计
，德 国 公 司 。 温 ，将此溶液转移至 分液漏斗中 ， 用 稀

种有机磷 （ 含有 敌敌畏
、
内吸磷

、
盐酸溶液调节 值至 ，

再按上述萃取和浓缩

乐果 、甲 基对硫磷 、 马拉硫磷 、 对硫磷等 ） 混合标 准 步骤操作 ，最后得到 二氯 甲 烷萃取液进行

溶液
，

甲 萘威标准溶 液 ，
美 国 敌敌畏 的测 定 ，

间接得到敌百虫的含量 。

公 司 ；
二氯 甲 烷 （农残级 ） ，美 国 公 仪器分析条件

司 ；无水硫 酸 钠 、 氯化 钠 （ 分析 纯 ） ，
在 马弗 炉 中 色谱条件 ：

载气流量 进样 口 温度

下 烘焙 置 于 干 燥 器 中 冷却 后 备 用 ；

尤
；
不 分 流 进 样

；
程 序 升 温 为 保 持

氢 氧 化钠 （ 优级纯 ）
；
依 云 矿 泉水 ；

氦 气 （ 纯 度 以 升 温 至 再 以

。 升 温 至 尤
， 保持 ； 进 样 体 积

样品采集 与 保存 。

将有聚四氟乙烯隔垫 的 棕色玻璃瓶在采样 质谱条件 ： 电 子轰击 电 离 源 （ 电 子能量

前用铬酸洗液浸泡 以上 经清水冲洗 、
蒸馏水润洗 离子源温度 ：

；
四极杆温度 弋

；
色

后于烘箱中 下干燥 。 采样时水样应完全注 谱 质谱接 口温度 溶剂延迟 采

满
，不 留空气 ， 同时调节水样 值为 。 水样应尽快 集方式为多离子反应检测模式 （ 。

分析 于冷藏箱中 下保存不超过 。

样品预处理 结果 与讨论

将 水样倒人 分液漏斗 中
，
称取 氯 串联质谱 （

工作参数

化钠溶解于水 中 ， 用氢氧化钠溶液调节水样 值 将 的有机磷和 甲萘威混合标液进行

至 。 向分液漏斗 中加人 二氯 甲 烷 振荡
一

级质谱全扫描分析 选取 目 标化合物的某
一

个或

放气后置于振荡器上振荡 。 静置
，分层 有机 两个特征离子作为前级离子 。 设定不同 的碰撞能量

相经无水硫酸钠脱水后收集 于浓缩瓶中 。 重复萃 将前级离子打碎 ，
以二级质谱全扫描方式对其进行

取 次 将 次收集 的 萃取液用氮吹浓缩仪浓缩 分析 ，
根据产物离子的丰度和质荷 比 选出 目 标化合

后 用二氯 甲烷定容至 待测 。 物的最佳碰撞能量和最佳定量产物离子 根据色谱

完成上述萃取后 用 氢氧化钠溶液 出峰顺序 分段建立其检测条件 结果见表 。

‘

表 串联 质谱 工作参数

— —

俞级离子 （ 最佳定量产物离子 最 佳定性产物离子
合 物

碰撞能量 碰撞 能量

敌敌畏

内 吸磷

乐果

甲基对硫磷

甲 萘威

马拉硫磷

对硫憐

标准 曲线 的绘制 量浓度 绘制标准曲线
，
结果见表 。 混合标准溶液

将 的标准溶液逐级稀释 ，精确配制成 （ 的总离子流见图 。 试验表明 ，在上述范

从 、 、 、 、 围内 ，
各组分线性 良好 ，相关系数 均 。

、 的混合标准系列 ，分别在 条 敌百 虫 的 测定

件下测定 ，外标法定量 。 以峰面积 对各 目标物质 将敌百虫转化成敌敌畏 ， 通过 计
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算 ， 间接测定得到 。 其中 ，
为试样中 敌百虫质量浓 为 时的值 计 算其方法 检出 限 ，结

度 为试样 中 由 敌百虫转化生成的敌敌畏质量浓 果见表 。 由 表 可见
， 各 目 标物方法检 出 限均低

度 为敌敌畏与敌百虫相 对分子质量之比 。 于 《地表水环境质量标准 》 （ 限值

要求 。 对 实际水样进行 个质量浓度水 平的

表 标 准 曲 线 加标 回 收试验 ，
各 质量 浓度水平 样 品 平行测 定

次
，结果见表 。

“

化合物 回 归方程 相关系数

敌敌畏

内 吸磷
「

乐 果
■

甲 基对硫 磷
“

甲 萘威 欠

马拉 硫磷 无
妄

对硫隣
。

方法 效能 证 —敌敌畏 — 内吸隣 （ 乐

士 士
—

：

、 果 （
丨 甲基对硫碑 （

—

平 萘

根据 《 环境 测 分析方 法 标准制 修订技木 威 （

—

马拉猶
—

对硫碟

导则 》 （ 中 方法检出 限 的规定 ，配制
— 。

的有机磷和 甲 萘威混合标液
，
按样品测 图 标准溶液 （

总 离子流

定步骤测定 个平行样品 ，计算 次测定结果 的标

准偏差 按照公式 、 丨 。
为置信度

表 方法效 能验 证结 果

方法检出 限 加标量 （ 加标量 （ 加标量 （

化
回 收率 回收率 回收率

敌敌畏

内吸憐

乐杲

甲基对硫磷

甲 萘威

马拉硫磷

对硫磷

敌百虫

周芳 ，孙成 钟明 ， 等 固相萃取毛 细管气 相色谱 法分析水中 有

采用液液萃取 ，气相色谱 串联质谱法同 时测
机碑农药残留 环 境污染与防治 ， 二 丨 丨 丨

■ 丄 — 、

刘泰 气相色谱 法测 定 水 中 甲 萘 威 北 方 环境 ，

定水 中有机磷农药和 甲 萘威 ， 该方法操作简便 ， 选
， 、

：

择性好 ， 灵敏度 高 ， 精密度 和 准确 度 良 好
，
适用 于 水

中华人民 共和国 卫生部 中 国 国家标 准化管理 委员 会

体中痕量有机磷农药和 甲 蔡威的分析 。 生活饮用水标准 检验 方法 农药指 标

北京 ： 中 国 标准出 版社
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