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水质 硝基苯!硝基甲苯!硝基氯苯

二硝基甲苯的测定

气相色谱法
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D 适用范围

DMD 本标准适用于地表水!工业废水和地下水中硝基苯!硝基甲苯 5NOPQR!SOPQR!TOPQR9!硝

基氯 苯 5SO硝 基 氯 苯!TO硝 基 氯 苯!NO硝 基 氯 苯9!二 硝 基 甲 苯 5U4VOWQR!U4XOWQR!U4YO
WQR9U4YO二硝基氯苯的测定Z
DMK 本方法是将水样用 [U\]Y酸化 5或酸化!蒸馏9!苯萃取后用带电子捕获检测器的气相色谱法测

定Z
DME 本方法最低检出浓度 5̂_C‘9a一硝基苯类为 bMUcWQR类为 bMdZ

样品中的有机氯农药 5六六六!滴滴涕9!卤代烃 5如三氯甲烷等9在电子捕获检测器上也有响应4
因 保留时间不同4对方法无干扰c利用一硝基苯类化合物 5eMe9能随水蒸气同时蒸发的特点4采用

f蒸馏g苯萃取法h5见 YMdMeMU94可使干扰物质 5不易随水蒸气同时蒸发的9被除掉或大量减少Z

K 试剂和材料

KMD 载气a氮气4纯度 iiMiij4含氧量小于 XTTSZ
KMK 配制标准样品和试样预处理时的试剂和材料a
KMKMD 苯a分析纯4在色谱分析条件下无干扰峰出现4否则应经全玻璃蒸馏器进行重蒸馏Z
KMKMK 实验用水a蒸馏水再经苯 5UMUMe9洗涤Z
KMKME 无水硫酸钠 5QkU\]Y9a在 dbbl烘箱中烘烤 Ym4置于干燥器中冷却至室温4装入玻璃瓶Z
KMKMG 色谱标准物a
KMKMGMD 硝基苯!硝基甲苯和硝基氯苯七种一硝基苯类化合物4纯度均niijZ
KMKMGMK 二硝基甲苯类aU4YOWQR!U4VOWQR!U4XOWQR!d4XOWQR!U4YO二硝基氯苯4纯度

均为 iijZ
KMKMo 储备溶液a

称 取标准物 5UMUMY9各 ebbS_4准确至 eS_4分别置于 ebbS‘容量瓶中4用苯 5UMUMe9溶解4
定容至 ebbS‘4在 Yl下避光储存4可保存半年Z
KMKML 中间溶液a
KMKMLMD 一硝基苯类a用 eS‘无分度移液管取一硝基苯类七种储备溶液 5UMUMX9各 eS‘4置于 ebb
S‘容量瓶中4用苯 5UMUMe9稀至刻度Z
KMKMLMK 二硝基甲苯类a用eS‘无分度移液管取二硝基甲苯储备溶液 5UMUMX95U4VOWQR4U4XOWQR!
U4YOWQR!d4XOWQR!U4YO二硝基氯苯9各eS‘4置于ebbS‘容量瓶中4用苯 5UMUMe9稀释至刻度Z
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!"!"# 气相色谱分析用标准工作溶液$
根 据 %&检 测 器 的 灵 敏 度 及 线 性 要 求’用 苯 ()")"*+分 别 稀 释 中 间 溶 液 ()")","*+和

()")",")+’各制配成几种不同浓度的标准工作溶液’在 -.避光储存’两个月内有效/
!"0 制备色谱柱时使用的试剂和材料/
!"0"1 色谱柱和填充物$见 2"3条/
!"0"! 涂渍固定液所用溶剂$三氯甲烷或二氯甲烷’均为分析纯/

0 仪器

0"1 仪器主件和主要部件$带电子捕获检测器气相色谱仪4与仪器匹配的记录仪或专用数字微处理机

等/
0"! 控制载气流量的压力表及流量计/
0"0 全玻璃系统进样器/
0"5 检测器类型$6&7’采用,289放射源或高温2:放射源/
0"; 色谱柱$硬质玻璃柱’长 *"<=)">?4内径 )"3=2"3??/
0";"1 色谱柱类型$填充柱/
0";"1"1 载体$&@AB?BCBADE:F<>=*>>目 (或 ,>=<>目+/
0";"1"! 固定液$

G" F6%H (己二酸乙二醇聚酯+’最高使用温度为 ))>./
I" JJHF’最高使用温度为 )K>./

0";"! 涂渍固定液的方法$静态法/
0";"0 色谱固定相$
0";"0"1 柱 L$3MF6%H&@AB?BCBADE:F<>=*>>目/
0";"0"! 柱 D$3MJJHF&@AB?BCBADE:F<>=*>>目/
0";"5 色谱柱的老化$
0";"5"1 柱 L(2"3"3"*+$在不通氮气流下加温 *>>.’,@4在氮气流 ()>=2>?NO?9P+下’分别

连续在 *)>.老化 -@Q*K>.老化 <@和 )*>.老化 <@/
0";"5"! 柱 D(2"3"3")+$在不通氮气流下加温 *>>.老化 )-@’然后在 )2>.通氮气 ()>?NO?9P+
老化 )-@/
0";"; 色谱柱的柱效能和分离度$

在给定条件下’色谱柱总的分离效能大于 >"R/
0"S 试样预处理时使用的仪器和试剂$
0"S"1 样品瓶$*>>>?N具塞磨口玻璃瓶/
0"S"! 分液漏斗$*>>?NQ3>>?N/
0"S"0 全玻璃蒸馏装置$3>>?N蒸馏瓶和与之配套的冷凝管及磨口弯管接口/
0"S"5 微量注射器$*>TNQ3TN/
0"S"; 具塞磨口离心管$3?N/
0"S"S 无水硫酸钠干燥柱$内径 >",=>"<U?’带活塞玻璃柱’内装填 )V无水硫酸钠 ()")"2+’柱

下端用玻璃棉固定/
0"S"# 玻璃棉$经硅烷化/
0"S"W 硫酸 (*X2+$所用水为 ()")")+/

5 样品

5"1 样品性质
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