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暋暋近年来鱼塘投毒案件骤增棳鱼塘水中毒物是投

毒案的最直接证据暎但鱼塘水中毒物一般为痕量

或微量棳采用直接萃取方法难以检测暎建立简便暍
快速暍准确暍无污染的样品处理方法椲棻灢棽椵棳有利于减

少对操作者的危害和对环境的污染棳符合绿色化学

的发展趋势暎
本文拟用商品化的固相萃取棬斢斝斉棭装置棳进行

水中微量毒物的提取棳该方法与传统的液液萃取和

固相微萃取相比棳具有操作简单棳富集能力强的特

点棳特别在水中毒物浓度较低时效果显著棳报道如

下暎
棻暋实验部分

棻棶棻暋检材

涉嫌含有毒物的鱼塘水棻棸棸棸旐旍暎
棻棶棽暋试剂

棸棶棻旐旂棷旐旍敌敌畏标准溶液棳棻棶棸旐旂棷旐旍氯氰

菊酯标 准 溶 液棳棻棶棸旐旂棷旐旍硫 丹 标 准 溶 液 及 棻棶
棸旐旂棷旐旍五氯酚标准溶液棳内标物烯丙异丙基巴比

妥用甲醇配制成棻棶棸旐旂棷旐旍棳以上标准品和内标物

均购自公安部物证鉴定中心棳其余试剂均为分析

纯暎
棻棶棾暋仪器及参数

棻棶棾棶棻暋实验仪器暋斢斝斉装置带真空泵棳缓冲瓶棳
斢斝斉柱转接头棳斎斕斅斢斝斉柱棬含量棾椂旐旂棭购自美
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棻棶棾棶棽暋色谱条件暋色谱柱 斈斅灢椀斖斢柱棬棾棸旐暳棸棶
棽椀旐旐暳棸棶棽椀毺旐棭棳进样口温度椇棽椀棸曟棳柱温设置椇
椂棸曟保持棻旐旈旑棳棻棸曟棷旐旈旑升至棽椀棸曟保持棽旐旈旑暎
载气椇氦气棳流速椇棻棶棸旐旍棷旐旈旑棳进样方式椇分流棳分
流比椀暶棻暎
棻棶棾棶棾暋质谱条件暋电子轰击源棬斉斏棭棳电子能力

椃棸斿斨棳检测器温度椇棽棾棸曟棳全扫描质量范围为棿棸暙
棿棸棸斸旐旛棳选择离子检测棬斢斏斖棭各成分定性鉴别和

定量检测离子见表棻暎
表棻暋斍斆棷斖斢灢斢斏斖 定性定量检测离子

样品 特征离子 选择离子

敌敌畏暋 棻棸椆暍棻椄椀暍棽棽棸 棻棸椆
氯氰菊酯 椆棻暍棻椂棾暍棻椄棻 棻椂棾
硫丹暋暋 棻椀椆暍棻椆椀暍棽棿棻暍棽椂椀暍棾棾椆 棻椆椀
五氯酚暋 棽棸椃暍棽椂椂暍棾椂椆 棽椂椂
烯丙异丙基巴比妥 棻棽棿暍棻椂椃暍棻椆椀 棻椂椃

棻棶棿暋检测方法

取鱼塘水棻棸棸棸旐旍棳加内标物烯丙异丙基巴比

妥棻毺旂棳将斢斝斉柱依次用椀旐旍二氯甲烷和椀旐旍乙

腈活化后棳用棻棸旐旍纯净水洗去溶剂棳用一次性输

液管棬去针头管棭接到斢斝斉柱转接头上棳斢斝斉柱接

在斢斝斉真空装置上棳用真空泵以椀旐旍棷旐旈旑吸取鱼

塘水经过斢斝斉柱棳鱼塘水全部通过后除去输液管棳
真空泵吸空气棽棸旐旈旑除去柱内水分棳用椀旐旍二氯

甲烷进行淋洗棳氮吹浓缩至棸灡棻旐旍棳进行 斍斆棷斖斢
分析暎
棽暋结果

棽棶棻暋检出限分析

无限稀释鱼塘水中的农药含量棳以检测时信噪

比棬斢棷斘棭为棾时的浓度作为方法的最低检出限暎
测得敌敌畏的检出限为 棸棶棻旑旂棷旐旍棳氯氰菊酯为

椀旑旂棷旐旍棳五氯酚和硫丹为棻旑旂棷旐旍暎棿种物质在鱼

塘水中的半数致死浓度棬斕斆椀棸棭分别为棻棸暍椀暍棾棽暙
椃棸及棽旑旂棷旐旍暎通过分析可知棳对于鱼塘水投毒案

中农药含量的测定棳本方法的检出能力可以达到要

求暎详见表棽暎
棽棶棽暋内标物回收率

实验过程中添加内标物烯丙基异丙基巴比妥棳
其浓度为棻旑旂棷旐旍棳过斢斝斉柱浓缩后测其平均回收

率为椆椃棶棽棩棳证明该方法具有较高的可靠性暎

棽棶棾暋斢斝斉萃取流速的选择

水过斢斝斉柱的速度是影响萃取效率的主要因

素暎流速过快棳样品回收率低椈反之棳实验时间过

长暎通过对加标空白样品的反复检测棳选择水流速

度为椀旐旍棷旐旈旑暎
表棽暋鱼塘水中毒物的检出限及斕斆椀棸 旑旂棷旐旍

毒物 检出限 斕斆椀棸
敌敌畏暋 棸棶棻 棻棸
氯氰菊酯 椀 椀
五氯酚暋 棻 棾棽暙椃棸
硫丹暋暋 棻 棽

棾暋讨论

棾棶棻暋鱼塘中毒物的种类

鱼塘投毒案件所用农药物一般分为棽类棳第棻
类为水产养殖户生产用药棳一般在鱼收获后棳杀死

鱼塘内杂鱼专用药物棳主要用的农药为硫丹暍五氯

酚和拟除虫菊酯类药物暎第棽类为有机磷农药类

农药棳此类农药较常见棳市场销售较多棳易于取得暎
棾棶棽暋鱼塘水中毒物的分解产物

鱼塘投毒案件发生后棳常常要经过一到两天后

才会被发现鱼中毒死亡棳农药在水中浓度较低棳加
上空气的氧化和阳光照射棳经常出现分解现象暎比

如硫丹长时间会产生硫丹内酯暍硫丹醇等棳五氯酚

分解成三氯酚暍四氯酚等暎根据毒物分解产物的不

同棳我们采用不同扫描方式进行检测暎通过分析分

解产物棳为案件锁定证据进行深入调查暎
棿暋案例应用

棿棶棻暋案例棻
棽棸棻棾年椀月棻椃日棳暳暳镇田某承包的鱼塘内

鱼苗大量死亡棳经济损失棻棸万余元棳怀疑被同行投

毒棳报警后取鱼塘水棻棸斕送检暎采用本检测方法

从送 检 鱼 塘 水 中 检 出 硫 丹 内 酯 成 分棳含 量 为

椀灡棽旑旂棷旐旍暎见图棻暎
棿棶棽暋案例棽

棽棸棻棾年椂月棽日棳暳暳乡陈某承包的鱼塘内

出现鱼大量死亡棳报警后取鱼塘水椀斕送检暎采用

本实验方法从送检鱼塘水中检出五氯酚成分棳含量

为棻棸棾棶椃旑旂棷旐旍暎见图棽暎
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