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甲胺磷（Methamidophos， O，S—二甲基氨基硫代磷酸酯）

是一种高效高毒的有机磷杀虫剂。由于其毒性强，在日本等部分

国家已禁用，我国从 2008 年起亦公告停止其生产及使用。目前，

关于甲胺磷的检测主要集中在植物类产品中，水体中甲胺磷检测

的相关报道较少。2005 年 6 月 1 日开始实施的《城市供水水质标

准》中将甲胺磷列为检测项目，但相应的标准检测方法尚未出台。

本文采用操作简单、省时、省力、易于自动化的固相萃取技术浓

缩提取水中的甲胺磷，以气相色谱 - 火焰光度检测器测定甲胺磷，

能够满足水中痕量甲胺磷的测定要求。

1 实验部分
1.1  仪器设备

Agilent 7890A 气相色谱仪，带火焰光度检测器（FPD-P）；

Zymark Autotrace 全自动固相萃取仪；TurboVap LV 氮吹浓缩仪；

Waters Oasis HLB 固相萃取小柱（200mg/6mL）。

1.2  试剂材料
甲胺磷标准物质为 1.00mg/mL（甲醇，中国计量科学研究院）；

甲醇、乙酸乙酯均为色谱纯；盐酸、氢氧化钠均为分析纯。

1.3  色谱条件
色谱柱：DB-5ms 石英毛细管色谱柱（30m×0.32mm×0.25μm）；

进 样 口 温 度 为 220 ℃， 不 分 流 进 样； 采 用 程 序 升 温 60 ℃ 保 持

1min，以 20℃ /min 升至 180℃，以 4℃ /min 升至 230℃；柱流量

为 1.5mL/min，恒流模式；检测器温度 250℃；氢气流速 75mL/

min， 空 气 流 速 100mL/min， 尾 吹 气 流 速 60mL/min； 进 样 量

1μL。

1.4  样品前处理
1.4.1  萃 取： 依 次 用 5mL 乙 酸 乙 酯、5mL 甲 醇、5mL 去 离 子

水 活 化、 淋 洗 Oasis HLB 固 相 萃 取 小 柱， 用 0.1mol/L 的 氢 氧

化钠或盐酸调节水样 PH 值为近中性，将 100mL 水样以 2mL/

min 的流速通过 Oasis HLB 柱，氮吹 15min，以除去柱中残留

的水分。

1.4.2  洗脱：富集柱用 10ml 乙酸乙酯洗脱，洗脱液收集在尖底浓

缩瓶中，用氮吹浓缩仪在 52℃水浴下氮吹浓缩至 1mL 以下，乙酸

乙酯定容至 1mL，供测定用。

2 结果与讨论
2.1  回归方程和检出限

取甲胺磷标准系列溶液（浓度为 0.25、0.50、1.00、2.00、

4.00mg/L），按 1.3 的色谱条件测定相应的峰面积 A，绘制标准曲线，

线性范围是 0.25~4.0mg/L，回归方程为 A=104.55887C+3.23422，

相关系数 r=0.99957。

配制 0.25mg/L 的甲胺磷标准溶液，重复测定 7 次，按照公式

MDL = SD×t（n-1,1-α= 0.99） 进行计算。式中 n = 样品重复测

量的次数，SD 为 n 次测量的标准偏差，t 为自由度 n-1 时的 t 分

布值，1-α 为置信水平。若置信水平为 99％，查 t 值则可简化为

MDL=3.14SD。当所取水样为 100mL，浓缩体积为 1mL 时，甲胺

磷的方法检出限为 0.24μg/L，满足《城市供水水质标准》（CJ/

T206-2005）的要求。

2.2  衬管的选择
甲胺磷的极性非常强，很容易被降解或吸附，必须选择去活

衬管。若样品干净，最好不用玻璃棉，因为玻璃棉对他们的吸附

作用很大，如果衬管里面有玻璃棉的话，一定要进高浓度的标样

使其饱和；玻璃棉不能放得太多，并且一定要比较松散，如果很

紧密的话，很难出现漂亮的峰。

2.3  干扰实验
通过对甲胺磷的性质分析，在本方法的分析条件下选定敌敌

畏、乐果、甲基对硫磷、对硫磷、毒死蜱、马拉硫磷这六种常见

的有机磷农药进行干扰实验。结果表明，在选定的分析条件下， 

6 种有机磷农药对甲胺磷均不产生干扰，如图 1 所示。

1- 敌敌畏 2- 甲胺磷 3- 乐果 4- 毒死蜱 5- 甲基对硫磷 6- 对硫磷 7- 马拉硫磷

图 1   甲胺磷干扰实验色谱图
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摘要：水样中的甲胺磷经全自动固相萃取技术吸附、洗脱后，用毛细管柱气相色谱 - 火焰光度检测器分离、测定。结果表明，

选用 Oasis HLB 小柱萃取，乙酸乙酯洗脱，在 2mL/min 的过水速率下取得了良好的回收率。方法的线性范围为 0.25~4.0mg/L，

r 为 0.99957，回收率为 87.6%~98.8%，相对标准偏差为 2.54%~7.26%，方法检出限为 0.24μg/L，本方法易于操作、重现性好，

可用于水中痕量甲胺磷的测定。
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壤蒸发值较大，这是由于该时期作物较小，大部分地表裸露，土

壤蒸发较大，所以 E/ET 的值较大；萌芽 - 展叶期后作物迅速生长，

蒸腾所需水量逐渐增大，随地面覆盖度的增加，E/ET 的值逐渐减

小；在坐果期，作物主要是生殖生长，植株蒸腾值较大，因此 E/
ET 值较小；到果熟及采收期，叶片开始枯黄，地面覆盖度减小，
所以 E/ET 的值有所上升。

3.2  树莓生长期棵间土壤蒸发（E）和蒸腾量（T）与蒸发蒸腾
量（ET）的关系

树莓的生育期内蒸发蒸腾量是由棵间土壤蒸发 E 与叶面蒸
腾量 T 组成的。在不同生育阶段，它们之间的比值变化很大，萌
芽期 - 展叶期时，气温较高，大气干燥，此时植株较小，叶面积
指数较小，叶面腾发量很大，棵间土壤蒸发量占蒸发蒸腾量的比
例较大，达 70% 以上（见表 1），而棵间蒸发量对作物的产量形
成基本上没有影响，应当采取适当的栽培措施，尽量降低它所占
的比例。现蕾期 - 花期、坐果期以蒸腾耗水为主，蒸腾量占蒸发
蒸腾量的比值 80% 以上。从全生育期来看，三个处理的棵间土
壤蒸发量占总需水量分别为 29.06%、30.02%、22.86%，蒸腾耗
水量占整个生育期的比例为 70.94%、69.98%、77.14%。

3.3  棵间土壤蒸发占蒸发蒸腾的比例（E/ET）与 0 ～ 20cm 土
壤含水率的关系

表层土壤含水率对 E/ET 有显著影响。由于作物蒸腾耗水由整
个作物根层土壤水分供应，当灌水后，土壤水分条件能充分满足
ET 和 E 的要求，随着表层土壤水分的散失，棵间蒸发速率迅速下
降，从而 E/ET 也随着表层土壤水分的减少而降低。

4 结论
试验结果表明，树莓的棵间土壤蒸发主要发生在灌水后几

天表层土壤比较湿润的时期内，适当减少表层土壤的湿润面积是
一种减少棵间土壤蒸发的主要措施。当然应该在不影响作物蒸腾
的条件下进行的，在正常供水情况下，树莓全生育期的棵间土壤
蒸发量占总耗水量的 22.86% ～ 30.02%，在萌芽期 - 展叶期棵间

土壤蒸发量所占比例最大，为 58.4% ～ 71.75%，坐果期最小为

13.79% ～ 17.47%。表层土壤含水率是影响是影响棵间蒸发的主要

因素，应在不影响作物生长的前提下，适当减少土壤表面的湿润
面积。综上所述，在生产实践中，应采取适应性的措施，如减少
土壤表层含水率，以控制农田水分非生产性消耗。
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2.4  准确度和精密度
在去离子水、自来水、水源水（均未检出甲胺磷）中分别

加入标准溶液，配制浓度为 2.5μg/L、10μg/L 的甲胺磷水样，

按样品的前处理方法制成待测溶液，每个浓度测定 6 个平行样，

同时做样品空白，回收率及精密度结果见表 1。加标回收率为

87.6%~98.8%，RSD 为 2.54%~7.26%。

表 1  水中甲胺磷精密度和回收率实验结果（n=6）

水样
加标浓度 检测浓度 回收率 RSD

μg/L μg/L % %

去离子水

0 ND — —

2.5 2.47 98.8 5.71

10 9.44 94.4 2.54

自来水

0 ND — —

2.5 2.29 91.6 6.14

10 8.83 88.3 4.22

水源水

0 ND — —

2.5 2.19 87.6 7.26

10 9.18 91.8 3.78

ND—未检出

3 结论
采用固相萃取技术对甲胺磷进行前处理，可以简化操作，使

样品的提取、浓缩、净化一体化；同时结合气相色谱—火焰光度

检测器进行测定，能够很好的消除干扰，是水中甲胺磷测定的理

想方法。
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