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前  言 

 

为贯彻《中华人民共和国环境保护法》和《中华人民共和国水污染防治法》，保护环境，保障人

体健康，规范弹药装药工业废水中梯恩梯(TNT)、黑索今(RDX)和地恩梯(DNT)的监测方法，制定本标

准。 

本标准规定了弹药装药工业废水中梯恩梯(TNT)、黑索今(RDX)和地恩梯(DNT)的气相色谱测定方

法。 

本标准首次发布于 1992 年，本次为第一次修订。本次修订的主要内容： 

——修订了适用范围。 

——增加了方法原理。 

——修订了试剂和材料中的部分内容。 

——增加了方法的干扰与消除。 

——增加了试样的预处理。 

——修订了分析步骤。 

自本标准实施之日起，《水质 梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定  气相色谱法》（GB/T 13904-92）

废止。 

本标准为指导性标准。 

本标准由环境保护部科技标准司组织制订。 

本标准主要起草单位：北京中兵北方环境科技发展有限责任公司、中国兵器工业集团公司、南

京理工大学。 

本标准自 200□年□□月□□日起实施。 

本标准由环境保护部解释。 
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水质 梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定 气相色谱法 

 

1  适用范围 

本标准规定了水中梯恩梯(TNT)、黑索今(RDX)和地恩梯(DNT)的气相色谱测定方法。 

本标准适用于弹药装药工业废水中梯恩梯(TNT)、黑索今(RDX)和地恩梯(DNT)的测定。  

本方法最低检出限：梯恩梯 0.02mg／L；黑索今 0.10mg／L；地恩梯 0.01mg／L。 

本方法测定范围为：梯恩梯 0.02～0.40mg／L：黑索今 0.20～1.00mg／L；地恩梯 0.01～

0.1mg／L。 

2  方法原理 

利用物质在不同的两相中具有不同的分配系数，当两相作相对运动时，这些物质在两相

中的分配反复进行多次，这样使得那些分配系数只有微小差异的组分产生很大的分离效果，

从而使不同的组分得到分离。  

电子捕获检测器对具有电负性的火炸药等硝基化合物有很高的灵敏度，最小检出量可达

10
-13
，线性范围约为 10

4
。 

样品经过化学法提纯后，用备有电子捕获检测器的气相色谱仪进行测定。 

3  试剂和材料  

本标准所用试剂除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯化学试剂，实验用

水为新制备的去离子水或蒸馏水。 

3.1  乙醇（C2H5OH）。 

3.2  丙酮（C3H5O）。 

3.3  苯。 

3.4  1,5-二硝基萘(1,5-DNN)：色谱纯。 

3.5  1,5-二硝基萘标准贮备液：准确称取 0.0250g 1,5－二硝基萘（3.4），用丙酮(3.2)溶

解置于 25mL 容量瓶中，并稀释至刻线，摇匀。用移液管准确吸取 1.0mL，置于盛有约 500mL

水的烧杯中，在约 50℃水浴（4.2）上除去丙酮，冷却至室温后移入 1000mL 棕色容量瓶中，
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加蒸馏水至刻线，摇匀。避光保存于 2℃～5℃的冰箱中，其有效期为一个月。该溶液浓度

相当于含 1,5-DNN 1.0mg／L。 

3.6  梯恩梯[三硝基甲苯，CH3C6H2(NO2)，TNT]：工业品经乙醇二次重结晶。量取 10mL 乙醇

（3.1）和称取 1.0g 梯恩梯（工业品）置于小烧杯中搅拌溶解，放入通风厨中避光自然干燥，

二次重结晶备用。 

3.7  黑索今[环三亚甲基三硝铵，C3H6N3(NO2)3， RDX]：工业品经丙酮二次重结晶。量取 10mL

丙酮（3.2）和称取 1.0g 黑索今置于小烧杯中搅拌溶解，放入通风厨中避光自然干燥，二次

重结晶备用。 

3.8  地恩梯[二硝基甲苯，C6H3CH3(NO2)2，DNT]：色谱纯。 

3.9  梯恩梯、黑索今、地恩梯标准贮备液：分别称取梯恩梯 0.1000g、黑索今 0.0200g、地

恩梯 0.1000g，各用 20mL～50mL 丙酮(3.2)溶解，分别移至盛有约 500mL 蒸馏水的烧杯中，

在约 50℃水浴（4.2）上除去丙酮，冷却至室温后移入 1000mL 棕色容量瓶中，加蒸馏水至

刻线，摇匀。该溶液浓度相当于含 TNT 100.0mg／L，RDX 20.0mg／L，DNT 100.0mg／L。避

光保存于 2℃～5℃的冰箱中，可保存一个月。 

4  仪器和设备 

4.1  分液漏斗：60mL。 

4.2  恒温水浴。 

4.3  振荡器。 

4.4  气相色谱仪：备有放射源
63
Ni 电子捕获检测器。 

4.5  色谱柱： 

4.5.1  色谱柱类型：石英玻璃填充柱，长 1.5m，内径 2mm～3mm。 

4.5.2  填充物： 

4.5.2.1  载体：chromosorb G AW-DMCS 60～80 目。 

4.5.2.2  固定液：三氟丙基甲基聚硅氧烷（QF-1）。 

4.5.2.3  液相载荷量：3％QF-1。 

4.5.2.4  涂渍固定液方法：称取 0.3g 固定液 QF-1（4.5.2.2），置于小烧杯中，用丙酮（3.2）

溶解，其丙酮量需刚好浸没 10g 担体，常温下挥发至干，180℃下烘干 2h，备用。  

4.5.2.5  填充色谱柱。  
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4.5.2.6  色谱柱的老化：将填好的色谱柱安装在色谱仪进样口上，出口不接检测器，用较

小载气流通气。柱箱维持 230℃，老化 48h，接检测器继续老化至基线走直为止。 

4.6  载气：高纯氮气（纯度≥99.99％），用 5Å 分子筛净化管净化，以去除水份。  

4.7  进样器：10μL 微量注射器。 

5  干扰及消除 

所使用的溶剂、试剂、玻璃器皿、采样器等不洁将会污染样品，出现的杂峰有可能干扰

测定，这些干扰可通过实验空白确定。必要时，可通过提纯试剂和清洗玻璃器皿消除干扰。

载气不纯也可能干扰测定。 

6  样品 

6.1  采样与保存 

由于梯恩梯在阳光直接照射下易成红色，采样时应使用棕色玻璃容器。使用连续采样器

取 24h 平均值；间歇采样时，事先摸清待测物浓度随时间变化的规律，合理安排采样周期，

然后将 24h 内所采集水样等量混合。采样体积为 1000mL。 

采集的水样于 2℃～5℃避光保存，存放时间不得超过 5d。 

6.2  试样的预处理 

采集的水样温度要在达到实验室温度后取样，准确吸取普通滤纸过滤后的水样

10.0mL(待测物浓度超出检测器线性范围，应先稀释适当倍数)，置于1号60mL分液漏斗（4.1）

中，加入 0.10mL 浓度为 1.0mg／L 的 1,5－二硝基萘标准溶液（3.5），摇匀。加入苯（3.3）

5.0mL，在振荡器（4.3）上振荡 2min，静置 15min，苯相放入 10mL 容量瓶中。水相放入 2

号 60mL 分液漏斗（4.1）中，另用 5.0mL 苯(3.3)清洗用过的 1 号分液漏斗后，放入盛有水

相的 2 号分液漏斗中，进行二次萃取，合并两次的苯萃取液，备色谱进样测定。 

色谱进样样品应避光低温 2℃～5℃保存，可保存一个月。 

7  分析步骤 

7.1  色谱条件： 

汽化室温度：210℃～220℃。 

柱烘箱温度：180℃～190℃。 
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检测器温度：250℃～270℃，检测器出口导出室外。 

载气流速：100mL／min～120mL／min。 

补充载气流速：30 mL／min～50mL／min。 

记录器衰减：根据基线和试样中被测物含量调节。 

记录器纸速：5mm／min。 

7.2  内标校正曲线的绘制 

将配置的梯恩梯、黑索今、地恩梯标准贮备液（3.9），分别测定出各自的线性范围。按

线性范围内的浓度配置出梯恩梯、黑索今、地恩梯混合系列标准溶液。将配置的 1,5—二硝

基萘标准贮备液（3.5）作内标物，测定出线性范围。按线性范围内的浓度定量加入梯恩梯、

黑索今、地恩梯混合系列标准溶液中。按照 6.2 步骤萃取获得苯萃取液。 

7.3  方法校准 

7.3.1  内标校正曲线法 

准确吸取普通滤纸过滤后的水样 10.0mL(待测物浓度超出检测器线性范围，应先稀释适

当倍数)，置于 1 号 60mL 分液漏斗（4.1）中。加入 0.10mL 浓度为 1.0mg／L 的 1,5－二硝

基萘标准溶液（3.5），摇匀。加入苯（3.3）5.0mL，在振荡器（4.3）上振荡 2min，静置 15min，

苯相放入 10mL 容量瓶中，水相放入 2号 60mL 分液漏斗（4.1）中，另用 5.0mL 苯(3.3)清洗

用过的 1 号分液漏斗后，放入盛有水相的 2 号分液漏斗中，进行二次萃取，合并两次的苯萃

取液，备色谱进样测定。 

以被测物与内标物峰面积(或峰高)之比为纵坐标，标准溶液浓度为横坐标。分别绘制梯

恩梯、黑索今、地恩梯内标校正曲线。 

7.3.2  外标法 

按 6.2 制备外标法使用的试样（不加入内标物 3.5）。按上述方法同时制备与之浓度相

近的标准水样的苯萃取液，备色谱进样测定。将被测物水样的苯萃取液和标准水样的苯萃取

液，定量交替注入色谱仪测定。超出线性范围，应稀释适当倍数。 

7.4  测定 

7.4.1  进样，按规定的色谱条件，将经过预处理的，被测水样苯萃取液、标准水样苯萃取

液、含内标物的苯萃取液，用微量注射器定量进样。 

7.4.2  进样量，1μL～2μL。 

7.5  色谱图考察。 
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1、DNT，保留时间：1＇05＂；2、TNT，保留时间：2＇30＂； 

3、1,5－DNN，保留时间：3＇20＂；4、RDX，保留时间：4＇35＂ 

8  结果计算 

8.1  内标校正曲线法的计算： 

ii EKX •=  ………………………………………………………………………(1) 

式中： 

iX ——水样中组分 i 的含量，mg／L； 

iE ——由内标校正曲线查出水样中组分 i 的含量，mg／L； 

K ——水样稀释倍数。 

8.2  外标法的计算： 

E

i
ii A

A
EKX ••=  ………………………………………………………………(2) 

式中： 

iX ——水样中组分 i 的含量，mg／L； 

iE ——标准水样中组分 i 的含量，mg／L； 

iA ——水样中组分 i 的峰面积，cm
2
； 

EA ——标准水样中组分 i 的峰面积，cm
2
； 

K ——水样稀释倍数。 
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9  精密度和准确度 

9.2  精密度  

9.2.1  重复性相对标准偏差不大于：梯恩梯 2.1％；黑索今 4.4％；地恩梯 2.8％。 

9.2.2  再现性相对标准偏差不大于：梯恩梯 3.1％；黑索今 7.4％；地恩梯 5.0％。 

9.3  准确度 

加标回收率：梯恩梯 97.1％～104.0％；黑索今 90.0％～95.7％；地恩梯 99.0％～107.0

％。 

 


