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［摘　 要］ 　 建立了毛细管柱气相色谱法测定精制马拉硫磷溶液含量。 采用 ５％苯基 － ９５％甲基聚

硅氧烷为固定相的毛细管柱，柱温 ２３０ ℃，进样口温度 ２５０ ℃，检测器温度 ２６５ ℃，载气：氮气；流速：
２ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量 １ μＬ（分流比 ５０ ∶ １），内标物质为邻苯二甲酸二丙酯。 在上述实验条件下，马拉硫

磷峰与内标物质峰分离好（分离度 ＞ １０）；马拉硫磷浓度在 ３５． ２ ～ ５２． ８ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内呈良好线性关

系，ｒ ＝ ０． ９９９１；方法平均回收率为 ９８． ３７％ ～１００． ０８％ ，ＲＳＤ 为 ０． ２％ ～０． ３％ （ｎ ＝ ６）；校正因子 ＲＳＤ
为 ０． ５％ （ｎ ＝ ６）；供试品溶液在 １０ ｈ 内稳定。 本法操作简便、快速、结果准确，应用于实际样品检

测，结果满意，可作为精制马拉硫磷溶液含量测定的质控方法。
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ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｗａｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ． Ｔｈｅ ｃａｐｉｌｌａｒｙ ｃｏｌｕｍｎ ｗｉｔｈ ５％ ｐｈｅｎｙｌ － ９５％ ｍｅｔｈｙｌｐｏｌｙｓｉｌｏｘａｎｅ ａｓ ｓｔａｔｉｏｎａｒｙ
ｐｈａｓｅ ｗａｓ ｕｓｅｄ． Ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ２３０ ℃， ｔｈｅ ｉｎｌｅｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ２５０ ℃， ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｏｒ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
ｗａｓ ２６５ ℃， ｔｈｅ ｃａｒｒｉｅｒ ｇａｓ ｗａｓ ｎｉｔｒｏｇｅｎ， ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ ２ ｍＬ ／ ｍｉｎ， ｔｈｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｖｏｌｕｍｅ ｗａｓ １ μＬ （ｓｐｌｉｔ ｒａｔｉｏ
５０ ∶ １ ）， ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｍａｔｅｒｉａｌ ｗａｓ ｄｉｐｒｏｐｙｌ ｐｈｔｈａｌａｔｅ． Ｕｎｄｅｒ ａｂｏｖｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，
ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｐｅａｋ ｗａｓ ｗｅｌｌ ｓｅｐａｒａｔｅｄ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｐｅａｋ（ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ＞ １０）， ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ
ｃｕｒｖｅ ｆｏｒ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｗａｓ ｌｉｎｅａｒ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ３５． ２ ～ ５２． ８ ｍｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ ０． ９９９１）， ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｔｈｅ
ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ９８． ３７％ ～ １００． ０８％ ， ａｎｄ ｔｈｅ ＲＳＤ ｗａｓ ０． ２％ ～ ０． ３％ （ｎ ＝ ６）， ｔｈｅ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒ ＲＳＤ ｗａｓ
０． ５％ （ｎ ＝ ６）， ｔｈｅ ｔｅｓｔ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ ｓｔａｂｌｅ ｗｉｔｈｉｎ １０ ｈｏｕｒｓ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｂｙ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ， ｒａｐｉｄ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｌｅ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｉｎ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
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ｂｙ ｃａｐｉｌｌａｒｙ ｃｏｌｕｍｎ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｃａｐｉｌｌａｒｙ ｃｏｌｕｍｎ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ； ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ； ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ

　 　 精制马拉硫磷溶液属于有机磷杀虫药，主要以

触杀、胃毒和熏蒸杀灭虫害，具有广谱、低毒、使用

安全等特点，多用于牛羊皮毛去虱除虫，其作为兽

用杀虫药剂，广泛应用于牛羊产地多的地区。 目前

国内外检测马拉硫磷的方法主要有电化学法［１ － ２］、
酶联免疫法［３］、分光光谱法［４］、气相色谱法［５ － １０］、
液相色谱法［１１ － １３］、气质联用法［１４］和液质联用法［１５］

等，其中气相色谱法是最通用的检测方法。 精制马

拉硫磷溶液作为兽用制剂收载于《兽药质量标准》
（２０１７ 年版，化学药品卷）中［８］，其含量测定为填充

柱气相色谱法，采用该法测定精制马拉硫磷溶液含

量的稳定性和准确性均较差，给检验工作带来了诸

多麻烦。 为了更好地控制精制马拉硫磷溶液质量，
本研究建立毛细管柱气相色谱法测定精制马拉硫

磷溶液含量，为该制剂的质量控制提供了一种新

方法。
１　 材料与方法

１． １　 材料　 气相色谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ ６８９０Ｎ，火焰离子

化检测器 ＦＩＤ，美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司，配 Ｂ０４． ０１Ｃ 化学

工作站）；电子天平 （ ＡＢ１３５ － Ｓ，瑞士 ＭＥＴＴＬＥＲ
ＴＯＬＥＤＯ 公司，精度为 ０． ０１ ｍｇ）；马拉硫磷对照品

（中国兽医药品监察所，批号 Ｈ０６７１３１１，含量为

９９． ０％ ）；邻苯二甲酸二丙酯内标物质（北京曼哈格

生物 科 技 有 限 公 司， 批 号 Ｂ０００２７７１， 含 量 为

９９． ５％ ）；精制马拉硫磷溶液（来源：企业 １，规格：
７０％ ，批号：２０１９０４２８０１、２０１９０４２８０２、２０１９０４２８０３；
规 格： ４５％ ， 批 号： ２０１９０４２７０１、 ２０１９０４２７０２、
２０１９０４２７０３；企业 ２，规格：２０％ ，批号 ２０１７１２０１、
２０１７１２０２、２０１７１２０３）；精制马拉硫磷原料（企业 １
提供，含量为 ９６． ５％ ）；空白辅料（乳化剂 ０２０２ － Ｃ，
乳化剂 ＤＺ －０２４８，乳化剂 １５０，企业 １ 和企业 ２ 提

供）； 丙 酮 （ 色 谱 级， 德 国 默 克 公 司， 批 号

１４０４０１２８０２）。
１． ２　 方法

１． ２． １　 气相色谱条件　 色谱柱：Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ － ５ 毛

细管柱（固定相：５％ 苯基 － ９５％ 甲基聚硅氧烷，规
格：３０ ｍ ×０． ３２０ ｍｍ ×０． ２５ μｍ）；柱温：２３０ ℃；进样

口温度：２５０ ℃；检测器温度（ＦＩＤ）：２６５ ℃；载气：氮
气；流速：２ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样体积：１ μＬ（分流比 ５０ ∶ １）。
１． ２． ２　 溶液制备

１． ２． ２． １　 内标溶液的制备　 取邻苯二甲酸二丙酯

适量，加丙酮溶解并稀释成每 １ ｍＬ 中含 ２０ ｍｇ 的

溶液，摇匀，作为内标溶液。
１． ２． ２． ２　 对照品溶液的制备　 取马拉硫磷对照品

约 ０． ２２ ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入

１． ２． ２． １项的内标溶液 ５ ｍＬ，密塞，振摇使溶解，作
为对照品溶液。
１． ２． ２． ３　 供试品溶液的制备　 分别取规格为 ２０％
供试品约 １． １０ ｇ，规格为 ４５％ 供试品约 ０． ４９ ｇ，规
格为 ７０％供试品约 ０． ３１ ｇ（约相当于精制马拉硫磷

０． ２２ ｇ），精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入

１． ２． ２． １项的内标溶液 ５ ｍＬ，密塞并振摇使溶解，分
别作为规格为 ２０％ 、４５％和 ７０％的供试品溶液。
１． ２． ２． ４　 线性溶液的制备　 取马拉硫磷对照品适

量，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入 １． ２． ２． １
项的内标溶液 ５ ｍＬ，分别配制浓度为 ３５． ２、３９． ６、
４４． ０、４８． ４、５２． ８ ｍｇ ／ ｍＬ 的标准线性系列溶液。
１． ２． ２． ５　 回收率供试品溶液的制备　 取空白辅料

乳化剂 ＤＺ － ０２４８、乳化剂 １５０ 和精制马拉硫磷原

料，按处方比例分别制备成规格为 ２０％ 和 ４５％ 精

制马拉硫磷溶液各 ６ 份；取空白辅料乳化剂 ０２０２ －
Ｃ 和精制马拉硫磷原料制备成规格为 ７０％ 精制马

拉硫磷溶液 ６ 份；取上述制备的供试品适量，精密

称定，分别置于具塞锥形瓶中，精密加入 １． ２． ２． １
项的内标溶液 ５ ｍＬ，密塞并振摇使溶解，分别作为

回收率供试品溶液。
１． ２． ３　 供试品测定　 分别取对照品溶液和供试品

溶液，按 １． ２． １ 项的色谱条件操作，分别注入气相

色谱仪，得对照品和供试品溶液中马拉硫磷和邻苯

二甲酸二丙酯的峰面积，按内标法计算供试品中马
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拉硫磷含量。
２　 结果与分析

２． １　 色谱系统适用性考察　 分别取对照品溶液及

２０％ 、４５％和 ７０％的供试品溶液，按 １． ２． １ 项的气

相色谱条件操作，分别对马拉硫磷主峰的保留时

间、马拉硫磷主峰和邻苯二甲酸二丙酯主峰的分离

度、马拉硫磷主峰的理论板数进行考察，结果见表 １

和图 １。 实验结果表明，对照品溶液和供试品溶液

中马拉硫磷主峰保留时间约为 ４． ５ ｍｉｎ，相对标准

偏差（ＲＳＤ）在 ０． ０７％ ～０． １８％之间；马拉硫磷主峰

和邻苯二甲酸二丙酯主峰的分离度均大于 １０，ＲＳＤ
均在 ０． １８％ ～０． ２７％之间；马拉硫磷主峰的理论板

数均大于 ２００００，ＲＳＤ 在 ０． ３０％ ～ ０． ４６％ 之间，具
有较好的色谱系统适用性。

表 １　 气相色谱系统适用性试验考察结果（ｎ ＝６）

Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｓｙｓｔｅｍ ｓｕｉｔａｂｉｌｉｔｙ（ｎ ＝６）
样品溶液 保留时间 ± ＳＤ ／ ｍｉｎ ＲＳＤ ／ ％ 分离度 ± ＳＤ ＲＳＤ ／ ％ 理论板数 ± ＳＤ ＲＳＤ ／ ％

对照品溶液 ４． ５０７ ± ０． ００４ ０． ０９ １１． ０６ ± ０． ０３ ０． ２７ ２２８８５ ± ７９ ０． ３５

２０％供试品溶液 ４． ５０３ ± ０． ００８ ０． １８ １１． ０４ ± ０． ０２ ０． １８ ２２１０３ ± １０１ ０． ４６

４５％供试品溶液 ４． ５０５ ± ０． ００７ ０． １６ １１． ０４ ± ０． ０３ ０． ２７ ２２１６４ ± ９４ ０． ４２

７０％供试品溶液 ４． ５０３ ± ０． ００３ ０． ０７ １１． ０５ ± ０． ０２ ０． １８ ２２９０４ ± ６８ ０． ３０

图 １　 对照品溶液和供试品溶液气相色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

２． ２　 线性关系考察　 分别取 １． ２． ２． ４ 项中标准线

性系列溶液 １ μＬ，注入气相色谱仪，按 １． ２． １ 项的

气相色谱条件操作，计算马拉硫磷峰面积与邻苯二

甲酸二丙酯（内标）峰面积的比值，以马拉硫磷浓度

（ｘ）为横坐标，马拉硫磷峰面积与内标物质峰面积

比值（ｙ）为纵坐标，绘制标准曲线，结果见表 ２。 实验

结果表明，在马拉硫磷浓度在 ３５． ２ ～ ５２． ８ ｍｇ ／ ｍＬ 范

围内，线性关系良好。
２． ３　 回收率试验　 分别取 １． ２． ２． ５ 项中回收率供

试品溶液，按 １． ２． ３ 项进行测定，记录色谱图，按内

标法计算测定结果，结果见表 ３。 实验结果表明，制
备的 ２０％ 精制马拉硫磷溶液的平均回收率为

·３４·
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９９． ５％ ，标准偏差（ＳＤ）为 ０． ２％ ，ＲＳＤ 为 ０． ２％ ；制
备的 ４５％ 精制马拉硫磷溶液的平均回收率为

９９． ６％ ，标准偏差（ＳＤ）为 ０． ３％ ，ＲＳＤ 为 ０． ３％ ；制
备的 ７０％ 精制马拉硫磷溶液的平均回收率为

９８． ６％ ，标准偏差（ＳＤ）为 ０． ３％ ，ＲＳＤ 为 ０． ３％ ，方
法的准确度较好。

表 ２　 马拉硫磷的线性关系

Ｔａｂ ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｏｆ ｍａｌａｔｈｉｏｎ
浓度 ／ （ｍｇ·ｍＬ － １） 峰面积比值 线性回归方程

３５． ２
３９． ６
４４． ０
４８． ４
５２． ８

０． ７３８５
０． ８３１０
０． ９３８２
１． ０１６１
１． １２４８

ｙ ＝ ０． ０２１８ｘ － ０． ０２８２
ｒ ＝ ０． ９９９１

表 ３　 回收率试验测定结果

Ｔａｂ ３　 Ｍｅｔｈｏｄ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

制备的
规格

添加量 ／ ｇ 测得量 ／ ｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率
± ＳＤ ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

２０％

０． ２２３１
０． ２２２１
０． ２２１７
０． ２２１６
０． ２２０５
０． ２３０１

０． ２２２１
０． ２２０８
０． ２２０７
０． ２２０４
０． ２１８６
０． ２２９７

９９． ５５
９９． ４１
９９． ５５
９９． ４６
９９． １４
９９． ８３

９９． ５ ± ０． ２ ０． ２

４５％

０． ２２５２
０． ２３０２
０． ２２６４
０． ２２４５
０． ２２３８
０． ２２３６

０． ２２４３
０． ２２８８
０． ２２５０
０． ２２４１
０． ２２４０
０． ２２２２

９９． ６０
９９． ３９
９９． ３８
９９． ８２
１００． ０９
９９． ３７

９９． ６ ± ０． ３ ０． ３

７０％

０． ２２３２
０． ２２００
０． ２２０６
０． ２２２５
０． ２２１７
０． ２２３７

０． ２２１３
０． ２１７５
０． ２１７０
０． ２１９１
０． ２１８１
０． ２２０５

９９． １５
９８． ８６
９８． ３７
９８． ４７
９８． ３８
９８． ５７

９８． ６ ± ０． ３ ０． ３

２． ４　 精密度试验

２． ４． １ 　 重复性实验 　 取马拉硫磷对照品溶液 １
份，重复进样 ６ 次，按内标法计算校正因子，检验系

统测定的重复性；取供试品一批，分别制备成供试

品溶液 ６ 份进行测定，计算马拉硫磷和邻苯二甲酸

二丙酯峰面积比值，检验供试品测定的重复性，结
果见表 ４。 实验结果表明，校正因子的 ＲＳＤ 为

０． ４７％ ；６ 份供试品峰面积比值的 ＲＳＤ 为 １． ０７％ ，

系统和供试品测定重复性均良好。
２． ４． ２ 　 中间精密度实验 　 分别取规格为 ２０％ 、
４５％和 ７０％的供试品各一批，分别于不同日期和不

同人员，对上述供试品的含量进行测定，结果见表

５。 实验结果表明，不同日期和不同人员对规格为

２０％马拉硫磷含量测定结果的 ＲＳＤ 为 ０． ２０％ 、规
格为 ４５％的 ＲＳＤ 为 ０． １０％ 、规格为 ７０％的 ＲＳＤ 为

０． １０％ ，精密度均较好。
表 ４　 方法的重复性试验结果

Ｔａｂ ４　 Ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ

序
号

系统重复性 供试品测定重复性

校正
因子

平均校正
因子 ± ＳＤ ＲＳＤ ／ ％ 峰面积

比值
平均峰面

积比值 ± ＳＤ ＲＳＤ ／ ％

１
２
３
４
５
６

２． ４６
２． ４７
２． ４８
２． ４９
２． ４８
２． ４９

２． ４８ ± ０． ０１ ０． ４７

０． ９８
０． ９７
０． ９９
０． ９８
０． ９６
０． ９７

０． ９８ ± ０． ０１ １． ０７

表 ５　 方法的中间精密度试验结果

Ｔａｂ ５　 Ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ

供试品
规格

含量的标示量 ／ ％

Ⅰ Ⅱ Ⅲ
含量的平均标
示量 ± ＳＤ ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

２０％ １０１． ０４
１０１． ６１

１０１． ２３
１０１． １０

１０１． ４２
１０１． ３５ １０１． ３ ± ０． ２ ０． ２０

４５％ １０２． ２１
１０２． １８

１０２． １４
１０２． ３２

１０２． ３２
１０２． ４１ １０２． ３ ± ０． １ ０． １０

７０％ １０３． ２３
１０３． １５

１０３． ２５
１０３． ２８

１０３． ３１
１０３． ２４ １０３． ２ ± ０． １ ０． １０

２． ５　 溶液稳定性试验 　 取规格为 ２０％ 、４５％ 和

７０％的供试品溶液各一批，室温放置，分别于 ０、２、
４、６、８、１０、１６、２４ ｈ 后采集色谱图，考察马拉硫磷和

邻苯二甲酸二丙酯峰面积的变化情况，在 ０ ～ １０ ｈ，
规格为 ２０％ 、４５％ 和 ７０％ 的供试品溶液测得马拉

硫磷和邻苯二甲酸二丙酯峰面积的 ＲＳＤ 均小于

１． ５％ ；在 １６ ｈ 后峰面积均存在一定程度的下降。
实验结果表明，供试品溶液在 １０ ｈ 内稳定。
２． ６　 供试品含量测定　 分别取企业 １ 规格为 ４５％
和 ７０％的供试品及企业 ２ 规格为 ２０％的供试品各

３ 批，进行含量测定。 结果见表 ６。 实验结果表明，
３ 个规格 ９ 批次供试品含量的平均标示量的 ＲＳＤ

·４４·
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均小于 ０． ５％ 。

表 ６　 供试品测定结果（ｎ ＝３）

Ｔａｂ ６　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ（ｎ ＝３）

来源 规格 批号
含量的平均
标示量 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

企业 １

７０％

４５％

２０１９０４２８０１ １０３． ２４ ０． ２２

２０１９０４２８０２ １０２． ６４ ０． １７

２０１９０４２８０３ １０２． ６３ ０． ３３

２０１９０４２７０１ １０２． ２１ ０． ２５

２０１９０４２７０２ １０２． ０８ ０． １９

２０１９０４２７０３ １０１． ８１ ０． ２４

企业 ２ ２０％

２０１７１２０１ １０１． ０３ ０． １６

２０１７１２０２ １０２． ４４ ０． ２２

２０１７１２０３ １０３． ０２ ０． １６

３　 讨论与结论

３． １　 方法的选择 　 目前，从精制马拉硫磷含量测

定的文献报道来看，精制马拉硫磷原料可采用

ＨＰＬＣ 法测定［１１ － １２］，结果相对可靠；精制马拉硫磷

溶液含量测定有 ＨＰＬＣ 法［１３］ 和 ＧＣ 法［５，７ － ８］，其中

ＧＣ 法含量测定均为填充柱气相色谱法，采用该法

测定精制马拉硫磷溶液含量的稳定性和准确性均

较差；本实验也参考了文献报道方法［１１ － １３］ 对精制

马拉硫磷溶液（规格 ２０％ 、４５％ 和 ７０％ ）含量测定

进行了优化研究，结果表明，对规格为 ２０％和 ４５％
的精制马拉硫磷溶液，由于其辅料组成较规格为

７０％的要复杂，马拉硫磷主峰与杂质峰很难通过优

化方法来进行分离，导致含量测定结果的不准确，
故 ＨＰＬＣ 法不适用于规格为 ２０％和 ４５％ 精制马拉

硫磷溶液含量的测定。 采用建立的毛细管柱气相

色谱法就较好的解决了上述难题，大大缩短了分析

时间，且结果可靠、准确。
３． ２　 检测器的选择　 目前气相色谱用于马拉硫磷

含量测定的检测器主要有火焰离子化检测器

（ＦＩＤ） ［５，７ － ８］、火焰光度检测器（ＦＰＤ） ［９］、氮磷检测

器（ＮＰＤ） ［１０］，其中 ＦＰＤ 和 ＮＰＤ 适用于样品中痕量

或微量马拉硫磷的测定，精制马拉硫磷溶液的含量

测定为常量分析，ＦＩＤ 作为高灵敏度通用性检测

器，适用于常量马拉硫磷含量测定，响应快，峰形

好，色谱系统适用性试验结果满意，故选择 ＦＩＤ 是

适宜的。
３． ３　 内标物质的选择　 在收载的标准中采用丙体

六六六作为内标物质［８］，其不易获得，且其毒性较

大，长时间使用会对检测人员及环境造成危害，在
研究过程中选择了毒性相对较弱的邻苯二甲酸二

丙酯作为内标物质，其色谱峰的位置与马拉硫磷主

峰的位置相近，且与精制马拉硫磷溶液中各组分的

色谱峰均能完全分离。
３． ４　 柱温的选择　 色谱柱温在 １５０ ～ ２５０ ℃范围

内对样品进行试验，试验结果表明，柱温为 ２３０ ℃
的恒温条件下，马拉硫磷主峰、内标物质峰、溶剂

峰、杂质峰的分离效果均较好且保留时间的重复性

也较好，缩短了分析时间。
采用毛细管柱气相色谱法测定精制马拉硫磷

溶液含量，该方法操作简便易行，专属性强、准确性

高、重复性好等特点，适用于精制马拉硫磷溶液含

量测定的质量控制。

参考文献：
［１］ 　 Ｗｉｔｏｌｄ Ｃｉｅｓｉｅｌｓｋｉ Ａ，Ｍｏｎｉｋａ Ｓｋｏｗｒｏｎ， Ｐｉｏｔｒ Ｂａｌ ｃｚｅｗｓｋｉ， ｅｔ ａｌ．

Ｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｓｏｍｅ ｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅｓ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｃｏｕｌｏ⁃

ｍｅｔｒｉｃ ｔｉｔｒａｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ａｎｏｄｉｃａｌｌｙ ｇｅｎｅｒａｔｅｄ ｃｈｌｏｒｉｎｅ： ａ ｆｕｒｔｈｅｒ

ｉｎｓｉｇｈｔ ｉｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｍｅｃｈａｎｉｓｍ ｉｎ ａｑｕｅｏｕｓ ｍｅｄｉｕｍ［Ｊ］ ． Ｔａｌａｎ⁃

ｔａ，２００３，６０：７２５ － ７３２．

［２］ 　 Ｍｏｈａｍｍａｄ Ｔ，Ｊａｆａｒｉ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｌａｔｈｉ⁃

ｏｎ，ｅｔｈｉｏｎ ａｎｄ ｄｉｃｈｌｏｒｏｖｏｓ ｕｓｉｎｇ ｉｏｎ ｍｏｂｉｌｉｔｙ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［ Ｊ］ ．

Ｔａｌａｎｔａ，２００６，６９：１０５４ － １０５８．

［３］ 　 Ｍａｒｔａ Ｇａｒｃ，Ｅｖａ Ｍ Ｂｒｕｎ，Ｒｏｓａ Ｐｕｃｈａｄｅｓ，ｅｔ ａｌ． Ｉｍｍｕｎｏｃｈｅｍｉｃａｌ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｕｒ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ

ｏｌｉｖｅ ｏｉｌ ｕｓｉｎｇ ａ ｒａｐｉｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ［ Ｊ］ ． Ａｎａｌｙｔｉｃａ Ｃｈｉｍｉｃａ

Ａｃｔａ，２００６，５５６：３４７ － ３５４．

［４］ 　 Ｇｕｉｌｌｅｒｍｏ Ｑｕｉｎｔ，Ｓａｌｖａｄｏｒ Ｇａｒｒｉｇｕｅｓ，Ｍｉｇｕｅｌ ｄｅ ｌａ Ｇｕａｒｄｉａ． ＦＴ －

Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｉｎ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｆｏｒ⁃

ｍｕｌａｔｉｏｎｓ［Ｊ］ ． Ｔａｌａｎｔａ，２００４，６３：３４５ － ３５０．

［５］ 　 Ｕｎｉｔｅｄ Ｓｔａｔｅｓ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎ． Ｕｎｉｔｅｄ Ｓｔａｔｅｓ Ｐｈａｒｍａ⁃

ｃｏｐｏｅｉａ ４０ Ｅｄｉｔｉｏｎ ａｎｄ Ｎａｔｉｏｎａｌ Ｆｏｒｍｕｌａｒｙ ３５ Ｅｄｉｔｉｏｎ ［Ｓ］ ．

［６］ 　 耿玉辉，郭桂金． 气相色谱法测定粮食中农药残留—马拉硫

磷［Ｊ］ ． 粮食与食品工业，２００７，１４（２）：５０ － ５１．

Ｇｅｎｇ Ｙ Ｈ， Ｇｕｏ Ｇ Ｊ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｇｒａｉｎ

ｂｙ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ［ Ｊ］ ． Ｃｅｒｅａｌ ａｎｄ Ｆｏｏｄ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ， ２００７， １４
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［７］ 　 国家石油和化学工业局． ＨＧ ３２８４ － ２０００． ４５％ 马拉硫磷乳油

［Ｓ］ ．

Ｓｔａｔｅ Ｂｕｒｅａｕ ｏｆ Ｐｅｔｒｏｌｅｕｍ ａｎｄ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ． ＨＧ ３２８４ －

２０００ ４５％ ． Ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｅｍｕｌｓｉｆｉａｂｌｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓ［Ｓ］ ．
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Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ Ｃｏｍｍｉｔｔｅｅ． Ｑｕａｌｉｔｙ Ｓｔａｎｄａｒｄ ｏｆ

Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｄｒｕｇｓ ２０１７ Ｅｄｉｔｉｏｎ ［Ｓ］ ．

［９］ 　 万丽兵，王 耀，谢翠美，等． ＧＰＣ 净化 － 毛细管气相色谱法测

定渔业水体中马拉硫磷［ Ｊ］ ． 广州环境科学，２０１０，２５ （３）：８

－ １１．

Ｗａｎ Ｌ Ｂ， Ｗａｎｇ Ｙ， Ｘｉｅ Ｃ Ｍ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍａｌａｔｈｉｏｎ

ｉｎ Ｃｕｌｔｕｒａｌ Ｗａｔｅｒ ｂｙ ＧＣ Ａｆｔｅｒ Ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ＧＰＣ ［Ｊ］ ． Ｇｕａｎｇ⁃

ｚｈｏｕ Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅｓ， ２０１０， ２５（３）： ８ － １１．

［１０］ 张 怡，史雪岩，高希武． 气相色谱 － 氮磷检测器法表征家蝇对

马拉硫磷的水解代谢［Ｊ］ ． 色谱，２０１９，３７（４）：４４９ － ４５３．

Ｚｈａｎｇ Ｙ， Ｓｈｉ Ｘ Ｙ， Ｇａｏ Ｘ Ｍ． Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｈｙｄｒｏｌｙｔｉｃ

ｍｅｔａｂｏｌｉｓｍ ｏｆ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｗｉｔｈ Ｍｕｓｃａ ｄｏｍｅｓｔｉｃａ ｂｙ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇ⁃

ｒａｐｈｙ ｗｉｔｈ ｎｉｔｒｏｇｅｎ － ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｄｅｔｅｃｔｏｒ ［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ

Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ， ２０１９， ３７（４）： ４４９ － ４５３．

［１１］ Ｅｕｒｏｐｅａｎ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎ． Ｅｕｒｏｐｅａｎ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ

Ｖｅｒｓｉｏｎ ９． ０ ［Ｓ］ ．

［１２］ Ｂｒｉｔｉｓｈ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎ． Ｂｒｉｔｉｓｈ Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ ２０１３

Ｅｄｉｔｉｏｎ ［Ｓ］ ．

［１３］ 陈向丹，王 峻，胡 深，等． 反相 ＨＰＬＣ 测定精制马拉硫磷溶液

方法探讨［Ｊ］ ． 湖北农业科学，２０１９，５８（２１）：１７０ － １７２．

Ｃｈｅｎ Ｘ Ｄ，Ｗａｎｇ Ｊ，Ｈｕ Ｓ， ｅｔ ａｌ． Ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ

ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｍａｌａｔｈｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ［ Ｊ］ ． Ｈｕｂｅｉ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌ

Ｓｃｉｅｎｃｅｓ， ２０１９， ５８（２１）：１７０ － １７２．

［１４］ 杨卫花，姜彩仙，寸宇智，等． ＧＣ － ＭＳ 法检测定大米中马拉硫

磷残留［Ｊ］ ． 云南化工，２０１９，４６（９）：９２ － ９５．

Ｙａｎｇ Ｗ Ｈ， Ｊｉａｎｇ Ｃ Ｘ， Ｃｕｎ Ｙ Ｚ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍａｌａｔｈｉ⁃

ｏｎ ｉｎ Ｒｉｃｅ ｂｙ ＧＣ － ＭＳ ［ Ｊ］ ． Ｙｕｎｎａｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，

２０１９， ４６（９）： ９２ － ９５．

［１５］ Ｈｉｒｏｙｕｋｉ Ｎａｋａｚａｗａ， Ｎｏｂｕｙｕｋｉ Ｔａｋａｈａｓｈｉ， Ｋｏｉｃｈｉ Ｉｎｏｕｅ， ｅｔ ａｌ．

Ｒａｐｉｄ ａｎｄ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｄｉｃｈｌｏｒｖｏｓ，ｍａｌａｔｈｉｏｎ，ｃａｒｂａｒ⁃

ｙｌ，ａｎｄ ２，４ － ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｈｅｎｏｘｙ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ｉｎ ｃｉｔｒｕｓ ｆｒｕｉｔ ｂｙ ｆｌｏｗ －

ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｉｏｎ ｓｐｒａｙ ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［ Ｊ ］ ．

Ｔａｌａｎｔａ，２００４，６４：８９９ － ９０５．
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