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1.仪器与耗材

仪器和耗材

睿科 Fotector Plus 高通量全自动固相萃取仪;

睿科 EVA 80 高通量全自动平行浓缩仪;

睿科 Auto Prep 200 全自动液体处理工作站;

GC-MS, Agilent 7890A/5975C 气相色谱/质谱联用仪;

HLB 固相萃取柱（RayCure，500mg/6mL，货号：RC-204-36477）；

气相色谱柱：HP-5MS 气相色谱柱（30m×0.25mm×0.25μm）

试剂

甲醇（HPLC）；乙酸乙酯（HPLC）；超纯水

2. 样品前处理

标准曲线配制

使用睿科 Auto Prep 200 全自动液体处理工作

站实现标准品的全自动化配制，可将购买的混合标

液（100mg/L）通过工作站的稀释模式，配制成浓

度为 1mg/L 的工作中间液，通过程序设置，吸取该

工作液，配制一条浓度分别为 1.0μg/L，5.0μg/L，

10.0μg/L，50μg/L 和 100μg/L 的标准工作曲线。

固相萃取条件

样品富集与净化

取 1000mL 水样，调节 pH<2，加入 10mL 甲醇

助溶，振荡混匀。活化：固相萃取小柱分别用 5mL

乙酸乙酯、5mL 甲醇和 10mL 水以 5mL/min 速度活

化。上样：以 10mL/min 的速度上样 1000 mL。淋

洗：10mL 水以 10mL /min 速度淋洗柱子。吹干：

调节氮气压力为 25psi，时间为 30min，吹干小柱

中残留的水分。洗脱：用 10mL 乙酸乙酯分两次以

1mL/min 速度洗脱，收集洗脱液。详细步骤见图-1。

全自动固相萃取仪 睿科Fotector Plus高通量全自动固相萃取仪

固相萃取柱 HLB (RayCure，500mg/6mL)

活化 乙酸乙酯、甲醇、水

淋洗 水

洗脱 乙酸乙酯

睿科 Fotector Plus高通量全自动固相萃取仪
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图-1 Fotector Plus 水中有机磷农药固相萃取方法

浓缩

用睿科 EVA 80 高通量全自动平行浓缩仪在

40°C 的条件下将洗脱液浓缩至约 0.5mL，用乙酸

乙酯定容至 1mL，转移至进样小瓶上机检测。

3. 检测条件

气相色谱-质谱联用条件

采用 SCAN 全扫描模式进行定性分析，SIM 选

择离子模式进行定量分析，选择离子见表-1。

GC-MS 检测条件：进样口温度 280℃，不分流

进样，进样量 1.0μL；载气为高纯氦气，恒压模

式；电子轰击电离源（EI），离子源温度 230℃，

接口（传输线）温度 280℃，质量分析器温度 150℃，

溶剂延迟时间 3min。

GC 程序升温程序：初始温度 50℃，保持 2 min；

以 10℃/min 速度升温至 150℃，保持 2min；以 20℃

/min 速度升温至 280℃保持 5min。

表-1 12 种有机磷农药的定量离子和定性离子

编号 化合物名称 保留时间(min) 目标离子 辅助离子

1 敌敌畏 7.389 109 185、220
2 内吸磷 10.43 88 170
3 甲拌磷 11.38 75 121、97
4 乐果 11.80 87 125
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5 稻瘟净 13.27 91 204
6 甲基对硫磷 14.01 263 125
7 杀螟松 14.80 277 260
8 马拉硫磷 15.11 173 125
9 毒死蜱 15.45 197 314
10 对硫磷 15.47 291 109
11 水胺硫磷 15.65 134 289
12 丙溴磷 18.35 337 373

色谱图

图-2 12 种有机磷类农药的总离子流图(100μg/L)

4.方法可行性验证

为了验证该方法的回收率，本实验向纯净水

(1000mL)中加入有机磷类农药混标(100μg/L， 10

μL)进行加标回收验证(n=3)，实验结果如表-2 所

示。有机磷农药的回收率在 70%-115%之间，相对

标准偏差小于 10%，满足标准对加标回收率的要求。

表-2 有机磷农药的加标回收率及 RSD 值(1.0μg/L)

编号 化合物名称 R1（%） R2（%） R3（%） Avg（%） RSD（%）

1 敌敌畏 76.70 75.53 70.85 74.36 4.16
2 内吸磷 71.32 70.23 72.30 71.28 1.45
3 甲拌磷 72.43 79.34 71.67 74.48 5.67
4 乐果 71.33 70.66 76.34 72.78 4.27
5 稻瘟净 82.54 87.78 84.87 85.06 3.09
6 甲基对硫磷 102.84 110.75 96.67 103.42 6.82
7 杀螟松 104.73 98.65 90.45 97.94 7.31
8 马拉硫磷 86.76 80.56 92.67 86.66 6.99
9 毒死蜱 98.38 87.97 90.45 92.27 5.89
10 对硫磷 102.25 105.35 109.35 105.65 3.37
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11 水胺硫磷 88.13 94.50 93.67 92.10 3.76
12 丙溴磷 86.43 84.45 80.45 83.78 3.64

5.结果与讨论

低浓度的有机磷农药如内吸磷、甲拌磷、敌敌

畏、乐果比较不稳定，样品制备后需要立即检测。

气相色谱的衬管会吸附敌敌畏、甲拌磷、乐果，

需要使用超高惰性衬管且不能有玻璃毛。

6.总结

标准曲线的配制使用睿科 AP 200 全自动液体

样品处理工作站，可实现混标制备、标准曲线制备、

样品添加和分液等液体样品处理功能，全程无需人

员值守。

本实验采用睿科Fotector Plus高通量全自动

固相萃取仪取得了优异的回收率和RSD结果，主要

是因为睿科Fotector Plus高通量全自动固相萃取

仪采用精密的注射泵来控制活化和洗脱的体积，前

处理过程直接替代手动操作，完全的自动化无人值

守，同时搭配睿科Auto EVA 80高通量全自动平行

浓缩仪进行浓缩，准确性和平行性均满足实验要

求。

全自动液体样品处理工作站 全自动固相萃取仪 全自动平行浓缩仪

标曲配制 净化 浓缩



网址：www.raykol.com
电话：400-885-1816
邮箱：info@raykol.com 

本文中的信息、说明和技术指标如有变更，恕不另行通知

© 睿科集团股份有限公司

2021 年 8 月版

 

 

睿科集团股份有限公司
RayKol Group Corp., Ltd.

智能化、自动化实验室整体解决方案


