
 
 
 
 
 
 

 

岛津应用数据集 

No.G215 ●气相色谱法

 

农作物中残留有机磷类农药的分析 

—基于食品卫生法食品、添加剂等的规格标准 
（日本厚生省告示第 370 号）的分析— 

 
随着食品的多样化，运输、保存技术的提高，

从世界各地进口的各种食品摆放在的铺面上。在

人们对食品安全性的高度关心之中，有关检测到

进口蔬菜等农残超标的报道成为重大新闻，尤其

是对蔬菜农残的关心越来越高。 
本期介绍基于食品卫生法中规定的「食品、

添加物等的规格标准（厚生省告示第 370 号 规
格基准 D 各条（6））」进行的有机磷类农药分析。

根据试样的不同，本分析法有若干差异，分

为「水果、蔬菜、末茶和啤酒花」、「谷类、豆类

和种实类」和「末茶以外的茶」的 3 种分析法。

其中，前 2 种试样的前处理流程图如图 1、2 所

 示。简单地说明流程：用丙酮提取试样，醋酸乙

酯转溶后，进行乙腈分配（只限谷类、豆类和种

实类），然后进行硅胶提纯，浓缩后使用 GC-FPD
或 GC-FTD 进行分析。 

图 3是 0.1mg/L有机磷类农药混合标准液的

色谱图。图 4 是二喹农、毒死蜱、苯硫磷的工作

曲线（绝对工作曲线法 0.1～1mg/L）。 
实际试样是添加了有机磷混合标准溶液后

进行了分析。图 5～7是各种农药添加至 0.05μg/g
浓度的苹果、波菜、胡萝卜的色谱图。同样，各

种农药添加至 0.1μg/g 浓度的大豆的色谱图。结

果显示无大的干扰成分，分离良好。 

 

 

（谷类、豆类和种实类时） 

粉碎，用 420μ标准筛筛选 
（水果、蔬菜、末茶和蛇麻花时） 

10g，水 20ml，放置 2hr 

 

丙酮 100ml，3min 均质，铺硅藻土吸滤 

残留物+丙酮 50ml，再次均质，吸滤，40℃以下减压浓缩 

约 1kg 试样匀质化 

称取 20g 试样 

 
 

丙酮 100ml，均质 3min，铺硅藻土吸滤 300ml 分液漏斗，饱和 Nacl 水 100ml 

残留物+丙酮 50ml，再次均质，吸滤，40℃以下减压浓缩 

300ml 分液漏斗，饱和 Naclok 100ml 

醋酸乙酯/n- 已烷混合液2次提取(第1次100ml，第2次50ml) 

有机溶剂层脱水后，在 40℃以下减压浓缩 

使用丙酮/n-已烷(1:1)中溶解残留物(约 5ml) 

内径 15mm长 300mm的柱管内填充硅胶 5g+Na2SO4 5g 

注入提取液 

醋酸乙酯/n- 已烷(1:4)混合液2次提取(第1次100ml，第2次50ml)

有机溶剂层脱水后，在 40℃以下除去有机溶剂 

残留物中 n-已烷 20ml 

 
100ml 分液漏斗，n-已烷饱和乙腈 30mL，振荡 5min，然后
继续 2 次提取(共计 3 次) 
乙腈层在 40℃以下减压浓缩 

使用丙酮/n-已烷（1：1）中溶解残留物（约 5mL） 

内径 15mm长 300mm的柱管中填充硅胶 5g+Na2SO4 5g 

使用丙酮/m-已烷混合液(1:1)100ml 洗脱 

在 40℃以下减压浓缩洗脱液，残留物用丙酮定容 5mL 

注入提取液 
使用丙酮/n-已烷混合液(1:1)100m 中洗脱 
洗脱液在 40℃以下减压浓缩，残留物使用丙酮定容 5mL 
 

 图 1  有机磷类农药的前处理 图 1  有机磷类农药的前处理 

（水果、蔬菜、末茶和蛇麻花时） （谷类、豆类和种实类时）  
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图 3  有机磷类农药混合标准溶液的色谱图(0.1mg/L) 图 4 二嗪农、毒死蜱、苯硫磷的校准线(0.1-1mg/L) 

 

图 5  添加相当于 0.05μg/g 的农药标准溶液的苹果的色谱图 图 6 添加相当于 0.05μg/g 的农药标准溶液的菠菜的色谱图 

图 7  添加相当于 0.05μg/g 的农药标准溶液的胡萝卜的色谱图 图 6 添加相当于 0.01μg/g 的农药标准溶液的大豆的色谱图 
 

分析条件 
装置 ： GC-2010AF, FTD-2010 AOC-20i 检测器 ： FPD-2010(P 滤波器) 
色谱柱 ： Rtx -1 15m×0.53mmi.d, df=1.5μm 进样温度 ： 230℃ 
柱温 ： 80℃(1min)-8℃/min-250℃(5min) 检测温度 ： 280℃ 
载气 进样方法 ： 无分流（1） 
 

： Hα,46kpa(16.5mL/min 120cm/s 
等线速度方式) 进样量 ： 1μL 

 




