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内容概要

《环保公益性行业科研专项经费项目系列丛书:残留农药分析环境标准样品研究》主要收录了有机氯农
药溶液标准样品的研制、概述、研制技术路线、研制分析方法、样品的制备、均匀性研究、稳定性研
究、样品的量值评定、样品比对分析、土壤中残留有机氯农药成分标准样品的研制等内容。
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章节摘录

版权页：   插图：   2.3.3定性定量分析 气相色谱在农药环境样品测定方面的应用主要是从20世纪60年代
初期开始的，可以认为，由于气相色谱的应用，特别是高灵敏度检测器的应用，已大大提高了农药环
境样品的测定水平。
气相色谱法（Gas Chromatography，GC）用于检测易气化且气化后不易分解的有机物质，具有灵敏度
高、选择性强、操作简单、快速等优点，目前农药残留物检测仅70％采用此方法。
近年来，高效、分离能力强、灵敏度高的毛细管柱取代了以往的填充柱，气相色谱分析有了一次技术
上飞跃。
随着毛细管柱和进样系统的不断完善，高灵敏度和高选择性检测器的出现使得农药残留检出限大大降
低，毛细管气相色谱应用更加广泛。
 （1）GC—ECD检测法 电子捕获检测器（Electron Capture Detector，ECD）是灵敏度最高的气相色谱
检测器，同时又是最早出现的选择性检测器。
它仅对那些能俘获电子的化合物，如卤代烃、含N、O和S等。
目前，国内外针对有机氯农药残留分析时，GC法常采用电子捕获检测器进行检测，如前已述的相关
处理技术和GC联用的方法，如微波萃取—气相色谱法、加速溶剂萃取—气相色谱法、固相萃取—气
相色谱法、加速溶剂萃取一固相萃取—气相色谱法、固相微萃取一气相色谱法、基质固相分散萃取一
加速溶剂萃取—气相色谱法等，这些联用技术大大提高了分析效率，分析结果的精密度、准确度能满
足农药残留检测的要求，为环境质量评价提高有利的技术支撑。
8081A的定性采用双柱双检测器ECD来确定保留时间的定性办法，通过在进样口的一段共用的预柱及
“Y”形连接管，在不同极性的毛细管柱上目标化合物显示不同的保留时间和响应值，有效地克服保
留时间及流量的差异性。
通过双柱双检测器来避免其他化合物的干扰，效果显著。
8081A的定量用的是内标定量法，内标化合物为1—溴—2—硝基苯（1—Bromo—2—nitrobenzene，BNB
），浓度为400 ng／mL。
目标化合物浓度用初始校正的平均响应因子来进行定量计算。
且样品中内标的保留时间变化要小于0.5 min，内标的响应值变化在—50％～100％。
否则用外标法计算目标化合物的浓度。
王芳等建立了超声波提取，硅胶柱净化，GC—ECD测定土壤中有机氯农药的多残留分析技术，对提
取剂、洗脱剂和前处理步骤进行了优化，方法的加标回收率在70％～110％。
杨国义等利用硅胶／氧化铝层析柱净化方法，GC—ECD测定广东省典型区域农业土壤中有机氯农药
含量，初步揭示了广东省农业土壤中OCPs的含量及其分布特征。
许行义等利用弗罗里土柱净化前处理方法对浙江某地区土壤样品中六六六、滴滴涕有机氯农药的残留
量进行分析，并与现行的GB／T 14550—1993浓硫酸净化前处理方法进行比较，结果表明，采用柱净化
前处理方法加标回收率在78％～121％，说明利用柱净化前处理方法能满足痕量有机物残留分析的要求
。
张红等采用GC—ECD测定了官厅水库周边地区土壤样品中的多种有机氯农药的含量，结果表明，不
同的土地利用类型土壤中HCH和DDT的含量有显著性差异，不同的官厅水库方位对土壤中HCH
和DDT的含量不造成显著影响。
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