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中华人民共和国城镇建设行业标准

城市供水 有机磷农药的测定

        气相色谱法 CJ/T 144-2001

              Urban water supply-

Determination of organic phosphorous pesticides-

          Gas chromatographic method

1 范 围

    本标准规定了用气相色谱分析法测定城市供水中的敌百虫、敌敌畏、乐果、对硫磷、甲基对硫磷。

    本标准适用 于城 市供水和水源水 中的敌百虫、敌敌畏 、乐果 、对硫磷 、甲基对硫磷的测定 。

    本标准的方法最低检测质量浓度:若取样为100 mL浓缩至1. 0 mL，进样量2 pL，敌百虫为

0. 14 kg/L、敌敌畏为。.43 ug/L、乐果为。.29 l g/L、甲基对硫磷为。.24 jg/L、对硫磷为。.10 Kg/L,

2 方法

    本标准方法采用固相萃取技术吸附水中微量有机磷农药，然后用具有一定极性的有机溶剂洗脱，经

浓缩至一定体积，样品用带火焰光度检测器的气相色谱仪进行测定。

    火焰光度检测器的机理:有机磷化合物氧化燃烧生成磷的氧化物，然后在富氢焰的条件下被氢还原

成HPO，被火焰高温激发的磷裂片发射一系列特征波长的光，其最大波长为526 urn。通过526 urn干涉

滤光片，测量其发射光强度而检测磷，其光强度与HPO浓度成正比。

3 试荆和材料

3.1 载气和辅助气体

3.1.1 载气:氮气，纯度99.999%，用5A分子筛净化管净化。

3.1.2 燃烧气:氢气，纯度99.9%，用5A分子筛净化管净化。

3.1.3 助燃气:空气，用装5A分子筛净化管净化，干燥。

3.2 配制标准样品和水样预处理所用试剂及材料

3.2.1 标准物:敌百虫、敌敌畏、乐果、对硫磷、甲基对硫磷的混合标样。直接购买有证的混合标准溶液。

浓度如 表 1:

                                                      表 1

农药 名称           一 农药名称 标样浓度值，mg/L

敌百虫         一 甲基对硫磷 100

敌敌畏         } 对硫磷 100

乐果         一
3.2.2 丙酮:经重蒸馏后使用。

3.2.3 甲醇:经重蒸馏后使用。
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3.2.4 盐酸:1+1,

3-2. 5 样品瓶:2. 5 L玻璃磨口瓶。

3.2.6 微量注射器:10 pL,

3.2.7 容量瓶,10 mL,50 mL.

3.2.8 移液管:0.5 mL,l mL,5 mI。
3.2.9 富集柱:Waters Oasis HLB富集柱或其他同类富集柱。

3.2.10 10 mL浓缩瓶或具塞刻度离心管。

3.2.11 HL-2恒流泵

4 仪器

4.1 仪器:具有程序升温功能的气相色谱仪。

4.2 检测器:火焰光度检测器(FPD),

4.3 色谱柱:OV-17 25 mX0. 32 mm(涂层厚度0. 5 pm )、或其他同类柱。

4.4 仪器

4-4. 1 检测器温度 :250'C -300'C，按检测器 生产 厂的规定

4.4.2 进样口温度:250C.

4.4.3 柱箱温度:起始80'C，保持1 min，以10 C /min升至230 C，保持4 min,

4.4.4 载气流速:15 mL/min,
4.4. 5 氢气流速:75̂ 80 ml,/min.

4.4.6 空气流速:105 120 mL/min,

样 品

5.1 样品性质:水样，有机磷农药在水中不稳定，易发生降解。

5.2 水样采集及贮存方法

    用2. 5 L玻璃磨口瓶采集样品，加人一定量盐酸，使水样呈弱酸性.水样有余氯时应用Na,S,O:脱

抓后低温保存，应尽快过柱，萃取分析。

5.3 样 品预处理

5.3.1 预先用5 mL甲醇浸润OASIS小柱15 min，达到活化目的。再用5 mI蒸馏水通过小柱。

5.3.2 被测组分的富集:将100 m工水样以2 mL/min的流速通过经活化的OASIS小柱，进行固相萃

取。

5.3.3 洗脱:用洗脱液(甲醇 :丙JM=70 : 30)1 mL,淋洗吸附于OASIS小柱上的组分，将淋洗液定容

至1. 0 mL，供测定用。

6 测定步骤

6.1 定量方法 :外标法 。

6.2 标准样品的制备:将敌百虫、敌敌畏、乐果、甲基对硫磷、对硫磷的混合标准样品((3.2.1)用甲醇稀

释10。倍，临用时稀释。

6.3 进样操作

6.3.1 进样方式 :注射器进 样。

6.3.2 进样量:1̂-5 pL,
6.4 定性分析

6.4.， 组分出峰顺 序:敌 百虫、敌敌畏 、乐果 、甲基对硫磷 、对硫磷 .见图 1,
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                                  图 1 五种有机磷标准色谱图

6.4.2 保留时间

    敌百虫 :1. 44 min

    敌敌畏 :5. 62 min

    乐果 :12. 47 min

    甲基对硫磷:13.52 min

    对硫磷 :14.12 min

6.4.3 色谱条件见4.4.1-4.4.60

6.5 定量 分析

6.5. 1 由仪器数据处理系统所得标样及试样中各组分峰高，作为定量依据。

6.5.2 定量公式见式(1)0

                            p，一(p� X h, X V, X Vi)/(h� X V3 X V,)························⋯⋯(1)

式中:p"— 试样中农药质量浓度,pg/L;

      A— 标样中农药质量浓度,pg/L;

      h— 试样中农药峰高 ,mV;

      h�— 标样中农药峰高,mV;

      V,— 标样进样体积.pL;

      V3 提 取液体积 ，mL;

      V3— 试样进样体积，pL;

      V,— 被提取的水样体积 .mL,

7 分 析结果的表述

7门 定性结果

    根据标准 色谱图中各组分 的保 留时间确定被测试样 中的组分数及名称 。

7.2 定 量结果

    根据计算公式(1)计算出各组分的含量，以pg/L计。

8 精 密度及准确度

本方法经 8个 实验 室验证 ，综合所得精密度及 准确 度见表 2,
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表 2 精 密度及准确度

水 质标 准
已知标准值

    1̀H/l.

相对标准偏差

  RSD,Y,

相对误差

RE %

回收率‘，

    %

敌 百虫
1〕门 27.9 12.3 87. 9

161.6 27. 3 9.3 90. 6

敌敌畏

30. 4 13.7 13.9 86. 2

121.6 28.0 3. 0 97. 0

乐果

46.4 28.5 l. 1 98.9

185. 6 23. 8 7. 2 107. 2

甲基对硫磷

10.0 18.4 1. 7 98.0

40. 0 20. 7 2. 7 102.8

对 硫磷
13.0 15.5 0. 67 99. 2

52. 0 23.9 13.5 113.5

” 加标回收率的加标量与标准值相同

9 安全及注意事项

所用有机溶剂甲醇有毒性，操作时必须带上防护眼镜。重蒸馏有机溶剂必须在通风柜中进行 严禁

有机磷农药有毒，甚至剧毒。操作时必须小心谨慎，戴上一次性手套及防护镜，避免接触皮肤。

用过的废液集中处理后排放。

低浓度敌百虫极不稳定，取水样酸化后须及时测定。
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