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前 言

本标准在制定过程中主要参考以下标准
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�2���ð ������������ 食品中有机磷和氨基甲酸酯类农药多种残留的测定��
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食品中八甲磷残留量的测定方法

� 范围

本标准规定了用气相色谱法测定蔬菜�水果及粮食中八甲磷残留量的方法�
本标准适用于蔬菜�水果及粮食中八甲磷残留量的测定�

� 原理

样品中八甲磷经提取�萃取�净化后�用气相色谱仪及火焰光度检测器测定�含有机磷的样品在富氢
火焰中燃烧�以 ���碎片的形式发射出波长为 �����的特征光�该光经滤光片选择后经光电倍增管
接收�转换成电信号�再经放大后记录下来�用于定量计算�

� 试剂

�2�� 丙酮�分析纯�重蒸

�2��
�

三氯甲烷�分析纯�重蒸

�2��
�

无水硫酸钠�分析纯�����灼烧 ���密封于瓶中备用

�2��
�

活性炭�层析用�用 ���� ð�盐酸溶液浸泡过夜�抽滤后�水洗至中性�����烘干备用

�2��
�

八甲磷标准品�纯度�����
�2�� 八甲磷标准溶液�准确称取八甲磷标准品�用丙酮配制成 �2������ð 的标准储备液�使用时用丙
酮稀释�配制成标准使用液��M������ð

� 仪器

�2�� 超声波清洗器

�2��
�

旋转蒸发器

�2��
�

组织捣碎机

�2��
�

气相色谱仪�配火焰光度检测器�磷滤光片��

� 分析步骤

�2�� 试样制备
蔬菜�水果样品擦去表面泥水�取代表性食部切碎�混匀�加一定比例的水�以利匀浆��用组织捣碎

机制成匀浆备用�
粮食样品磨粉�过 �2�����筛备用

�2��
�

提取

�2��2�� 蔬菜�水果样品�称取相当于 ���样品的匀浆�精确至 �2������置于三角瓶中�加入与样品含水
量之和为 ���的水及 ����丙酮�振荡提取 ������抽滤�取 ����滤液于分液漏斗中

�2��2��
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粮食样品�称取 ���粮食粉于三角瓶中�加入 ��无水硫酸钠�充分混合�加入 ����丙酮�振
荡提取 ������过滤�取 ����滤液于分液漏斗中
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净化

分液漏斗中加入 �������硫酸钠溶液�摇匀�依次用 ���������三氯甲烷萃取�合并两次三氯
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甲烷萃取液�加入约 ���无水硫酸钠及约 �2���活性炭�充分搅拌混合并保持约 ������其间不时摇
动��然后过滤至浓缩瓶中�减压浓缩至 ���
�2��

�
测定

�2��2�� 气相色谱参考条件

�2��2��2�� 色谱柱�内径 ��� �长 �2���玻璃柱

�2��2��2��
�

固定相��2�����3��������3��ð������目�酸洗�碱洗�硅烷化白色担体

�2��2��2��
�

气体流量

载气�����纯度���������流量��������ð �纯度���������
燃气�����流量��������ð �纯度���������
助燃气�空气��流量���������ð

�2��2��2��
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温度�气化器������色谱柱������检测器������
�2��2��2�� 检测器�火焰光度检测器�磷滤光片

�2��2��2��
�

进样量��M��
�2��2��

�
色谱分析

分别吸取标准样品溶液和待测样品溶液各 M��� �分别注入色谱仪中�通过待测样品与标准样品的
峰高比较�用外标法定量

�2��2��
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空白试验

除不加待测样品外�均按上述步骤进行�

� 结果

用色谱数据处理机或按式���计算样品中八甲磷的残留量
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"�-�� �� ��������������

式中�
���� 样品中八甲磷含量�单位为毫克每千克 ��� ����ð

"�-���标准样品溶液八甲磷峰高�
���� 标准样品溶液八甲磷浓度�单位为微克每毫升 M��� ����ð
���� 待测样品测量液体积�单位为毫升 ����

���
�

换算系数��样品提取液取用 �ð���
"�2���待测样品溶液八甲磷峰高�
���� 待测样品称样量�单位为克����

� 最低检出浓度和回收率

�2�� 最低检出浓度
本方法最低检出浓度为 �2������ð

�2��
�

回收率

本方法添加回收率为 ��������

� 气相色谱参考图

八甲磷添加量为 �2������ð 的样品色谱图�.���������见图 ��
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图 � 八甲磷添加量为 �2����ð��的样品色谱图����������
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