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      Standard method for hygienic

and nitrochlorobenzene in drinking

examination of dinitrobenzene

明旧谧e叮 -Gas chromatography

1 主题内容和适用范围

    本标准规定了用气相色谱法测定水源水中二硝基苯类和硝基氯苯类化合物。

    本标准适用于水源水中二硝基苯类和硝基抓苯类化合物的测定。若取250 ml,水样，最低检测浓度:

间硝基氯苯、对硝基氯苯、邻硝基氯苯为。.04 gg/L;对二硝基苯为0. 08 pg/L;间二硝基苯为0. 4 pg/L;

邻二硝基苯为0.2 pg/L;2,4一二硝基抓苯为0. 2 gg/L,

2 原理

    水中二硝基苯类、硝基抓苯类化合物经溶剂萃取(用苯或苯与乙酸乙酷混合溶剂)或用GDX-502聚

二乙烯基苯多孔小球吸附，浓缩或直接用电子捕获检测器进行测定。其出峰顺序为a.间硝基氯苯;b.

对硝基氯苯;c.邻硝基抓笨;d.对二硝基苯;e.间二硝基苯;f.邻二硝基苯;g. 2,4一二硝基氯苯。

    测定结果用各异构体的含量之和表示。

3试剂或材料

3.1 苯(重蒸馏)。

3.2 乙酸乙醋。
3.3  GDX-502聚二乙烯基苯多孔小球(80-100目)。
3.4 二硝基苯类和硝基抓苯类标准贮备液:准确称取对硝基氯苯、间硝基氯苯、邻硝基氯苯、对二硝基

苯、间二硝基苯、邻二硝基苯、2,4一二硝基氯苯各0. 500 0 g，分别用苯溶解。并定容至50 ml,。此溶液

100 ml,含10. 0 mg二硝基苯类、硝基抓苯类化合物。

3.5 二硝基苯类和硝基氯苯类标准溶液分别稀释成下列浓度。

    对硝基氯苯 0    0.025          0.050          0.075          0.10pg/mL

    间硝基氯苯 0    0.025          0.050          0.075          0.lOpg/mL

    邻硝基抓苯 0    0.025          0.050          0.075          0.104g/mL

    对二硝基苯 0    0.050          0.10           0.15           0.20pg/mL

    间二硝基苯 0    0.50           1.0            1.5            2.Opg/mL

    邻二硝基苯 0    0.25           0.50           0.75           1.Opg/mL

    2,4一二硝基氯苯 0    0.25           0.50           0.75           1.Opg/mL

3.6 二硝基苯类和硝基抓苯类混合标准溶液:按二硝基苯类、硝基氯苯类标准的各组分的线性范围，配

成不同浓度的混合标准溶液。
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3.7 固定相。

3.7.1 固定液:丁二酸二乙二醇聚醋(DEGS).

3. 7.2 载体:chromosorb-W担体((60̂-80目)。用5肠嗅化钾溶液浸泡半小时，过滤，烘干。

4仪器或设备

4. 1 气相色谱仪。

4.1.1 电子捕获检测器。

4.1.1.1 氖杭源检测器:柱温1600C;气化室温度200'C;检测器温度200'C.

4.1.2 固定相:5%丁二酸二乙二醇聚酷为固定液涂在chromosorb-W担体(60.80目)上。

4.1.3 色谱柱:长2m，内径3 mm的硬质玻璃管。

4.2  500 ml,分液漏斗。

4.3  50 ml.容量瓶。

4.4  KD浓缩器。

4.5  5 mL微量注射器。

4.6 吸球。

4.7 玻璃吸附管按图1要求自制。
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                                    图1玻璃吸附管

4.8 玻璃棉。

5 采样

    将水样采集在具有磨口塞的玻璃瓶中。

6 分析步骤

6.1 萃取或吸附
6.1.1 萃取:取250 ml,水样，置于500 ml,分液漏斗中，加入50 mL乙酸乙酷振摇5 min,静置分层。分

出乙酸乙酷层，再加入20 mL苯，振摇5 min,静置分层后将苯层分出，将乙酸乙酷与苯合并。加1g无水

硫酸钠脱水，在70℃水浴上减压浓缩至l. 0 mL供测定用。
6.1.2 吸附:取250 mL水样，置于500 mL分液漏斗中，连接好吸附装置。然后以3 mL/min的流速进行

抽滤。抽滤结束后，取下吸附柱。用吸球吹去柱内残留的水，加人1.0mL笨洗脱，收集洗液于KD浓缩瓶

中。定容至l. 0 mL，供测定用。


