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气谱法测定 ���倍硫磷乳油含量
单国民 钱传范

�北京农业大学农业应用化学系�

倍硫磷 ���������� 是一种广谱性有机

磷杀虫剂
，

用于防治水稻
、

棉花
、

果树
、

蔬

菜
、

大豆的多种害虫
，

对蜻类也有效
�

结构

式为�

�

凳�多
一 。

����

化学名称 � �，�一二甲基一�一��一甲硫基

一�一甲苯基�硫代磷酸醋
�

倍硫磷乳油的分析
，

目前都采用薄层一

比色法
�

此法操作繁琐
，

分析周期长
�

且重

复性差
�

文献报道
，

气相色谱法测定倍硫磷

制剂时
，

由于杂质的影响
，

很难选择一理想

的内标物
，

因而至今未有较好的气相色谱

法
�

本文对倍硫磷的气相色谱法进行了探

讨
，

以 ����一�����
�

��阿皮松���������

为固定液
，

卜�“ 纯品为内标
，

对 ���倍

硫磷乳油进行分析
，

方法的精密度和准确度

均达到要求
，

对杂质的分离亦获得满意的效

果
�

一
、

仪器与操作条件

仪器� 日本岛津 ��� 气相色谱仪

色谱柱 � ���� � ��� 玻璃柱
，
����

一�����
�

��阿皮松
，
�������� ����一��

「�� 卜

检测器� 氢火焰离子化检测器

柱温 � ���℃

汽化室
、

检测室温度� ���℃

载气困
�
�流速� ，�������

�
，
流速� ��������

一 ��一

助燃气�空气�流速 � ���������

纸速� ��� ����

进样量� �一�川

内标物相对保留时间� �
�

����
�

������

倍硫磷相对保留时间� �
�

�����
�

��二���

二
、

试荆

二抓甲烷
，

分析纯�

十六碳烷
、

十八碳烷
、

二十碳烷
、

二十

二碳烷
，

分析纯�

“ �异构体和 �
，
�，�����纯品由农业部

农药检定所提供
�

倍硫磷标准品� 含量 ��
�

��

倍硫磷乳油 � ���
，

均由北京农业大

学试验药厂提供
�

三
、

操作步骤

�
�

标准曲线的制作

①称取 �
�

�� �准确至 �
�

����倍硫磷标

准品于 犯��容量瓶中
，

用二氛甲烷溶解并

稀释至刻度
，

摇匀
�

②称取 ���� �准确至 ������卜�“ 纯
品于 ���】容量瓶中

，

用二抓甲烷溶解并稀

释至刻度
，

摇匀
�

③分别移取 �
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

���

倍硫磷标准液于 �个 ����容量瓶中
，

顺次

准确移取 ���占一�“ 内标溶液于各容量瓶

中
，

用二氛甲烷稀释至刻度
，

摇匀
�

按上述操作条件
，

在仪器稳定后
，

每次

进样 �川
，

重复三次
，

取平均值
，

以纯品对

内标的峰面积比为纵座标
，

以各容量瓶中倍

硫磷含量为横座标作图 �图 ��
�

从图 �可

看出
，

在一定的质量范围内
，

倍硫磷与内标

的峰而积比和倍硫磷含量成线性关系
�



������

图 � 倍硫磷标准曲线

�
�

相对校正因子的测定

根据实际需要
，

按上述
‘

标准曲线制作
，

的三个步骤配制样品溶液
，

测定倍硫磷和内

标物的峰面积 ��和 ��
，

根据下列公式计

算�

厂一

纂升贵
�

尸 其电

矾
、

双倍硫磷
、

�一甲基一双倍硫磷
、

苯甲醚

等七种化合物
，

其中有些杂质与倍硫磷的性

质
、

结构十分相近
，

不易很好地分离
，

它们

在气谱和掖谱中御出峰位置在溶剂峰和倍硫

磷峰之间
，

这对于选择内标物带来了许多困

难
�

作者为了找到理想的气谱条件和方法
，

从两个方面进行了研究�

��随择
一

不 同的 色语柱和 色语条件
，

使

倍硫磷与杂质能尽可能分离开 根据极性的

不同
，

共选用了��一左��
、

����片
、
��一犯

、

��一�����溉
��

、

��一���卜�等五类

柱子
，

从其最终分离效果
、

响应值
、

保留时

间
、

柱沮等几个方面进行综合评估
�

以选用

����一�����
�

��������� 柱为最理想
�

���选择内标物 在 ��� 的基础上
，

对

碳烷系列 ���一�� 碳烷�
、

�“ 异构体系列
及 �尸，�����等化合物进行了筛选

�

发现

用 卜���作内标
，

既能与杂质分开
，

又能

很好地与样本峰分离
，

故最后选用 卜�“
为内标物

�

色谱峰见图 ��

橄传嫩丫�珍仗�移蛋翅�口日日日日����日日厂日日�

卜一一校正因子�

��
、

��—为倍硫磷标准品和内标物

的重量����

��
、

��一一分别为倍硫磷标准品和内

标物峰面积�

�
�

一一倍硫磷标准样品纯度
�

�
�

样品的测定

称 取 含 有 效 成 分 约 �����准 确 至

�
�

��幻的倍硫磷乳油于 ����容量瓶中
，

用

移液管准确加人内标溶液 ���
，

用二叙甲烷

定容
、

摇匀
�

按上述操作条件进行分析
，

测

量倍硫磷和内标物的峰面积
，

根据以下公式

计算倍硫磷的含量
�

倍硫磷含量���二��
甲‘ 一

��

甲� ·
月�

� ����

式中�

�云 �卜一分别为内标和样品的重量公
川

、

�卜一分别为内标和样品的峰面积�

卜一一相对校正因子
�

三
、

结果与讨论
�

�

色谱柱与内标物

倍硫磷制剂的主要杂质有 � �一甲基倍

硫磷
、

氧化倍硫磷
、

倍硫磷亚矾
、

倍硫磷

样品 内标十样品 内标
十
标准品

图 � 气相色谱图
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表 � 倍硫确含盆分析准确度侧定结果
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�
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�

方法的精密度和准确度

准确度试验 � 在 ���倍硫磷乳油样品

中
，

分别加人不同量的倍硫磷标准品
，

配成

已知含量的试样
，

测定其回收率
，

结果见表

�
�

测得平均回收率为 ���
�

��
，

平均相对误

差为 �
�

��
�

精密度试验 � 用北京农业大学试验药厂

提供的 ���倍硫磷试样
，

分别称取 �� 次
，

用本法测定其含量
，

结果见表 �
�

综上所述
，

在检测室温度 ���℃
，

柱温

���℃条件下
，

以 ����一���和 �
�

�����一

���� 为固定液
，

用 占一�“ 作为内标
，

侧定

裹 � ，�倍硫确乳油精密度试脸结果

编编号号 倍硫碑碑 平均值值 标 准准 变异异

含含含������ ����� 偏 差差 系数�����

����� ��
�

���� ��
�

���� �
�

，��� �
�

����

����� 匆�����������

����� �������������

����� ��
�

����������

����� ��
�

����������

����� 匆�����������

����� �������������

����� ��
�

����������

����� �������������

������ 匆
�

�，，，，，

倍硫磷
，

无论是精密度或准确度均符合常量分析的要求
�
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������������ 流动相 � 乙酸乙醋一己烷�用 ��
，
�一�� 目分子筛干燥�� ��十�������� 流速 �

�
�

��������保留时间� 内标 �对硝基苯基对硝基苯甲酸醋��
�

����
，
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�

����
�

犯
�

硫酸亚锭��加���� ��������

重量法
�

有机物样品 �毒饵 ��� 被浓硫酸和浓硝酸破坏
，

用焦亚硫酸钠还原铭盐
，

加

碘化钾沉淀出碘化铭
，

将沉淀物过滤
，

干燥并称重
，
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