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气相色谱法分析气雾型杀虫剂产品中的硫酰氟和环氧乙烷

王玉芹，, 刘 , 利，, 张卫东
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摘要：建立了用气相色谱校正归一法分析气雾杀虫制剂产品中硫酰氟、环氧乙烷的方法。色谱 条 件：色 谱 柱 为 7’+
#"5"8 9:（!- " / . $ //），检测器为热导检测器。在 7’#"5"8 9: 色谱柱上硫酰氟、环氧乙烷能与其他组分很好地

分离，分离度大于 !- "。硫酰氟含量（ 质量分数）为"- $/(; ’ %/- ); 、环氧乙烷含量为"- $/(; ’ $/- (; 时，目标化合

物的含量与其峰面积呈现良好的线性关系；硫酰氟检测限为"- "(" $;，环氧乙烷检测限为"- ")( /;。精密度实验结

果表明，在线性范围内，峰面积的相对标准偏差（<:=）小于 $- "; 。该法操作简便、快速，准确性高，重复性好，对同

一样品的 ) 次平行测定的 <:= 小于 !; ，可作为该类产品的质量控制方法。
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, , 硫酰氟也叫熏灭净，是一种优良的广谱性熏蒸

杀虫剂，具 有 杀 虫 谱 广、渗 透 力 强、用 药 量 少、解 吸

快、不燃不爆、对熏蒸物安全，尤其适合低温使用的

特点。环氧乙烷（ -D%2(-6- ’E0C-，.F）也 是 一 种 熏

蒸剂，在杀虫上主要用于灭虱［(，!］，但在本文所测的

产品中主要起杀菌作用。另外，本文所测产品中还

含有少量的杀虫剂，与硫 酰 氟 和 .F 一 起 用 来 杀 死

蚂蚁、老鼠、蟑螂等害虫，这三种物质按一定的配比

灌装到钢瓶中，主要用来对进口的集装箱进行杀虫

消毒。所以建立准确的测试产品中硫酰氟、环氧乙

烷含量的方法对产品的质量评价是非常必要的。

!" 实验部分

! ! !" 仪器及试剂

, , 色 谱 仪 为 岛 津 (#H 气 相 色 谱 仪，配 热 导 检 测

器；硫酰氟、环氧乙烷标准气体的纯度均为 &&;；气

袋（ 由铝箔制成的密封性良好、能够盛装 ! I 气体的

装置，有一个开关自如的阀门、一个可多次取样的硅

胶垫，大连光明化工研究设计院产品）。

! ! #" 色谱条件

, , 色谱柱：7’#"5"8 9:（ 多孔聚合物，*" ’ ("" 目，

!- " / . $ //）；柱温升温程序：初始温度为 *" J，

保持 ( /06 后以 (! J K /06 的 速 率 升 温 至 !"" J，

保持 (% /06；汽化室温度：!"" J；检 测 器 温 度：!""
J；进样方式：不分流进样；进样量为 ( /I；载气：高

纯氢气，流量为 !% /I K /06。

! ! $" 样品的采集

, , 打开装试样气瓶的阀门，缓慢放气于体积 为 !
I 的气袋中，进 样 ( /I 分 析。 环 氧 乙 烷 的 沸 点 是

("- % J，如果气流太大，会造成环氧乙烷液化，使环

氧乙烷的检测结果不准。

! ! %" 系统专属性实验

, , 观察基线，并进空气分析。结果显示，空气中的

物质在硫酰氟、环氧乙烷出峰位置没有干扰杂质峰

出现。采用 7’#"5"8 9: 柱分离，硫酰氟、环氧乙烷

峰形对称，能 有 效 地 与 其 他 组 分 分 离，分 离 度 大 于

!- "，对硫酰氟、环氧乙烷的检测没有干扰（ 见图 (）。

其中 "- %$( /06 峰是二氧化碳，(- ""% /06 峰是硫酰

氟，%- /)( /06 峰 是 环 氧 乙 烷。 由 于 产 品 中 含 有 的

其他杀虫剂的含量很低且沸点较高，在此条件下不

出峰。

图 !" 标准气的色谱图

( ) ?F! ；! ) 硫酰氟；$ ) 环氧乙烷 )

#" 结果与讨论

# ! !" 标准贮备气的制备

, , 分别打开装硫酰氟、环氧乙烷标准气气瓶的阀

门，缓慢放气于体积为 ! I 的两个气袋中（ 充装前气

袋均要抽真空，下同），作为标准贮备气。

# ! #" 标准曲线

, , 分 别 抽 取 硫 酰 氟 标 准 贮 备 气 "- %，(，%，!"，%"，

*" /I 于不同的 (/% /I 瓶中，用空气配制成硫酰氟
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含 量 为 #$ %&’!，#$ ()%!，%$ &’!，’%$ *!，%&$ ’!，

+&$ (! 的标准气体。分别抽取环氧乙烷标准贮备气

#$ +，’，+，"#，+# "# 于不同的 ’&+ "# 瓶中，用空气

配制 成 环 氧 乙 烷 含 量 为 #$ %&’!，#$ ()%!，%$ &’!，

’%$ *!，%&$ ’! 的 标 准 气 体。 每 个 标 准 气 体 连 续 进

样 % 次，以峰面 积 的 平 均 值 ! 对 含 量 "（!）作 线 性

回归，硫酰氟的线性方程为 ! , ’" ’"%" - ).$ +*+（ #
, #$ ... )），环 氧 乙 烷 的 线 性 方 程 ! , ) +")$ ( " /
’ %(+$ (（ # , #$ ... . ）。 说 明 当 硫 酰 氟 含 量 为

#$ %&’! 0 +&$ (!、环氧乙烷含量为 #$ %&’! 0 %&$ ’!
时，其峰面积与含量的线性关系良好。

! ! "# 检测限和定量限

! ! 取标准气体逐级稀释后进样测定，测得硫酰氟

的检测限（ $ % & , %）为 # $ #’# %!，定 量 限（ $ % & ,
’#）为 # $ #"# *!；环氧乙烷的检测限为 # $ #(’ &!，定

量限为 # $ ’"%!。

! ! $# 回收率

! ! 用标准气体配制瓶中硫酰氟和环氧乙烷含量分

别为 &&$ )!，"#$ #!，按“’$ %”节 中 的 采 样 方 法 采 集

样品，按“’ $ "”节 条 件 进 行 测 定，其 回 收 率 分 别 为

.($ ’! 0 ’##$ (!和 .*$ #! 0 .)$ .!。

! ! %# 精密度

! ! 打开装试样气瓶的阀门，缓慢放气于体积 为 "
# 的气袋中，连 续 进 样 ( 次，记 录 峰 面 积，硫 酰 氟 和

环氧乙烷的 相 对 标 准 偏 差（%&’）分 别 为 ’$ "&! 和

’$ #"!。

! ! &# 实际样品的测定

! ! 由于产品是灌装在有一定压力的气瓶中，且只

有 % 种气体，含量都是常量，所以采用峰面积校正归

一化法［%］计算。因硫酰氟、环氧乙烷是产品的有效

成分，二氧化碳是载体，因此，以二氧化碳为标准物，

测出硫酰氟、环氧乙烷相对于二氧化碳的质量校正

因 子。为此，模拟产品状态，按一定的配比灌装两瓶

气体：’1 瓶气体为硫酰氟 )"($ * (，环氧乙烷 %*( (，

二氧化碳 (&&$ * (；"1瓶气体为硫酰氟 *"($ + (，环氧

乙烷 %*"$ * (，二氧化碳 (*)$ " (。然后用气袋取样，

每个样品进样 ( 次，计算出 ’" 次平均的相对校正因

子，硫酰氟为 #$ ("+，环氧乙烷为 ’$ %+。

! ! 按“’$ %”节 中 的 采 样 方 法，分 别 采 集 )、*、+、

’、, + 个试样于 + 个气袋中，进样 ’ "# 进行分析及

计算，结果见表 ’。

表 ’# 样品分析结果（’ , (） !

样品
硫酰氟

含量 %&’
环氧乙烷

含量 %&’
) && $ ) ’ $ (’ "# $ # ’ $ +)
* && $ . ’ $ (% ’. $ ) ’ $ "*
+ && $ * " $ (* ’. $ ) " $ ((
’ &+ $ ’ " $ *. ’. $ ) " $ )%
, &% $ ’ ’ $ %" ’. $ & ’ $ ()

"# 小结

! ! 硫酰氟、环氧乙烷在常压下以气态存在，采用高

压灌装到气瓶中时以液态存在。但在放出来时又变

为气态，而且 配 比 也 发 生 了 变 化（ 厂 家 是 按 质 量 比

灌装气体的，而相同体积的这 % 种气体质量是不同

的），所以进 样 时 要 准 确 地 配 制 % 种 混 合 气 体 的 标

准气体较困难，而且通常用外标法测定常量的样品

偏差也会较大。而采用质量校正因子法计算，方法

简便，结果准确，对其他类似样品的检测也有很大的

参考价值。
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