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前 言

本标准在制定过程中主要参考了：
１ＢａｒｄａｌａｙｅＰ．Ｃ．＆ＷｈｅｅｌｅｒＷ．Ｂ．燉燉Ｊ．ＡＯＡＣ１９８５，６８（４）７５０～７５３
毛细管气相色谱法测定荷兰芹中扑草净及其降解物；

２ＧＢ燉Ｔ５００９２０＿１９９６《食品中有机磷农药残留量的测定方法》；
３ＧＢ燉Ｔ１７３３１＿１９９８《食品中有机磷和氨基甲酸酯类农药多种残留的测定》。

本标准由辽宁省质量技术监督局提出。
本标准由沈阳农业大学负责起草。
本标准主要起草人：周艳明、席联敏、李亮亮、王晓光、于基成、于维军、吴小琳、牛森。
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食品中扑草净残留量的测定方法

 范围

本标准规定了用气相色谱法测定蔬菜、水果及粮食中扑草净残留量的方法。
本标准适用于蔬菜、水果及粮食中扑草净残留量的测定。

 原理

样品中扑草净用丙酮提取后，用二氯甲烷萃取、活性炭脱色净化等步骤除去干扰物质，用气相色谱
仪配火焰光度检测器（ＦＰＤ）（加硫滤光片）测定，外标法定量。

 试剂

 丙酮：重蒸。
 二氯甲烷：分析纯，重蒸。
 无水硫酸钠：分析纯，６００℃灼烧 ４ｈ，密封于瓶中备用。
 活性炭：层析用，用 ３ｍｏｌ燉Ｌ盐酸溶液浸泡过夜，抽虑后，水洗至中性，１２０℃烘干备用。
 扑草净标准品：纯度＞９９％。
 扑草净标准溶液：准确称取扑草净标准品，用丙酮配制成 １００μｇ燉ｍＬ的标准储备液。使用时用丙
酮稀释，配制成标准使用液：０１μｇ燉ｍＬ。

 仪器

 超声波清洗器。
 旋转蒸发器。
 组织捣碎机。
 气相色谱仪：具火焰光度检测器及硫滤光片。

 分析步骤

 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，用组织捣碎机制成匀浆备用（必要时加一

定比例的水，以利匀浆）。
粮食样品磨粉、过 ０４２ｍｍ筛，备用。

 提取
称取相当于２００００ｇ样品的匀浆或粮食粉于三角瓶中，加入４０ｍＬ丙酮，超声提取２０ｍｉｎ。全部过

滤于分液漏斗中，用少量丙酮冲洗三角瓶及残渣，亦合并于分液漏斗中。
 净化
分液漏斗中加入 １００ｍＬ２％硫酸钠溶液，摇匀，依次用 ３０ｍＬ、２０ｍＬ二氯甲烷萃取，合并两次二

氯甲烷萃取液于原三角瓶中，加入约 １ｇ无水硫酸钠及约 ０５ｇ活性炭，充分搅拌混合并保持约 ２０ｍｉｎ
（其间不时摇动），然后定量地过滤至浓缩瓶中，减压浓缩至 １ｍＬ。
 色谱测定
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 色谱条件

 色谱柱：内径 ３ｃｍ，长 １６ｍ玻璃柱。固定相为 ５％ ＤＥＧＳ固定液涂于 ８０～１００目、经酸洗、
碱洗和硅烷化的白色担体。
 温度：色谱柱：２１０℃；检测器：２５０℃；气化器：２５０℃。
 载气（Ｎ２）：流量 ５０ｍＬ燉ｍｉｎ，纯度＞９９．９９９％。
 燃气（Ｈ２）：流量 ７０ｍＬ燉ｍｉｎ，纯度＞９９．９９９％。
 助燃气（空气）：流量 １００ｍＬ燉ｍｉｎ。
 进样量：２μＬ。
 色谱分析
量取标准样品溶液和待测样品溶液各 ２μＬ，分别注入色谱仪中，以保留时间定性，以待测样品和标

准样品的峰高比较定量。
根据样品溶液中待测农药含量情况，选定峰高相近的标准工作溶液。使标准工作溶液与待测样品溶

液的相应值均在检测线性范围之内，并以等体积进样测定。
 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（１）计算样品中扑草净的残留量：

牀＝ 牎牨× 牅× 爼× ２
牎牞× 爾 ……………………（１）

式中：
牀——样品中扑草净含量，单位为毫克每千克（ｍｇ燉ｋｇ）；
牎牨——待测样品液峰高；

牅——标准样品液浓度值，单位为毫克每千克（ｍｇ燉ｋｇ）；
爼——待测样品测量液体积，单位为毫升（ｍＬ）；
２——取样体积折算系数；
牎牞——标准样品液峰高；

爾——待测样品称样量，单位为克（ｇ）。

 方法最低检出限和精密度

 最低检出限
本方法最低检出浓度为 ００２ｍｇ燉ｋｇ。

 方法精密度
本方法的平均回收率分别为 ９３％～１０５％。

 色谱图

扑草净添加量为 ００２ｍｇ燉ｋｇ的样品色谱图见图 １。
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图  扑草净添加量为 │燉─的样品色谱图（┾＝．）
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