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一、任务来源 

    国家污染物监测方法标准《水质  梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定  气相色谱

法》（GB/T 13904-92）是原中国兵器工业总公司组织中国兵器工业第六设计研究院

起草编制，原国家环境保护局和国家技术质量监督检验局 1992 年 12 月批准，1993

年 9 月实施。本标准自批准实施以来已使用 15 年。 

本标准具有分离效能高，分析速度快，定量结果准，重现性好，抗干扰能力强，

操作简单等优点，在兵器工业弹药装药废水监测中广泛使用。由于本标准研究和标

准编制时，受当时监测技术条件和手段的限制，与目前国家环境监测方法标准规范

要求相比，内容需要补充完善，错误需要纠正，标准格式也需要修订，使本标准更

具广泛性和适用性。因此，我们积极参考采用国内外先进监测技术与标准，进一步

提高监测标准水平，达到国家新标准规范要求，是本标准修订的主要目的和工作内

容。 

《水质  梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定  气相色谱法》（GB/T 13904-92）

已列入国家“十一五”环境保护标准制修订计划，是“十一五”期间国家环境保护

标准制修订计划内容之一。2006 年国家质检总局（国质检财函[2006]909 号）和 2007

年国家质检总局（国质检财函[2007]971 号）下达了《水质  梯恩梯、黑索今、地

恩梯的测定  气相色谱法》国家环保标准制修订计划，项目统一编号为 933，北京

中兵北方环境科技发展有限责任公司为主编单位，中国兵器工业集团公司环保办公

室和南京理工大学参加编制工作。 

二、工作依据 

编制组以国家相关法律法规、规章、政策和规定，以及国家环保总局的标准

制修订计划为依据，开展本标准的修订工作： 

1、《中华人民共和国环境保护法》 

2、《中华人民共和国水污染防治法》 

3、《中华人民共和国海洋环境保护法》 

4、《国务院关于落实科学发展观加强环境保护的决定》 

5、国家环境保护总局环科函[2008] 7 号《关于开展 2007 年第一批国家标准制
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修订工作的通知》（2008 年 2 月 1 日） 

6、国家环境保护总局办公厅环办函[2008]44 号《关于开展 2008 年度国家环

境保护标准制修订项目工作的通知》（2008 年 1 月 16 日） 

7、国家环境保护总局环科函[2008] 14 号《关于转发国家标准化管理委员会＜

关于加快国家标准制修订工作有关问题的通知＞的函》（2008 年 3 月 11 日） 

8、国家环境保护总局环科函[2008] 16 号《关于印发＜2008 年国家环境保护

标准制修订项目工作会议纪要＞的函》（2008 年 3 月 11 日） 

9、国家环境保护总局《国家环境保护标准制修订工作管理办法》（国家环境

保护总局公告 2006 年第 41 号） 

10、中华人民共和国环境保护行业标准《环境监测分析方法标准制定技术导则》

（HJ/T 168-2004） 

三、修订工作原则、程序与方法 

为贯彻《中华人民共和国环境保护法》中“建立监测制度，制订监测规范”的

规定，规范环境监测行为，提高环境监测质量，保护环境，保障人体健康，为环境

管理提供科学依据，完善国家的环境标准体系，特修订本标准。 

（一）修订原则 

1、以科学发展观为指导，以实现经济、社会的可持续发展为目标，以《“十一

五” 国家环境保护标准规划》要求为指导思想，以国家环境保护和污染防治相关

的法律法规、规章、政策为依据，修订《水质 梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定 气

相色谱法》。 

2、本标准的修订与实施要有利于形成完整、协调的国家环境保护标准体系；

有利于规范环境监测行为，提高环境监测质量，推动我国环境监测工作的不断发展

与进步；符合《环境监测分析方法标准制订技术导则》的要求。 

3、根据废水中被测物质梯恩梯等火炸药特性和制定本标准的目的，修订的技

术内容与分析步骤力求完整、准确、适用，易于理解，便于实施。 

4、本标准中规定的各项技术指标要求科学合理。测试中使用的仪器、设备等

均应在检定有效期内，标准物质在有效期内使用，使测试结果准确可靠，具有可溯

源性。 
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（二）工作程序与方法 

1、根据国家环保部科技标准司下达的年度标准制修订项目计划，成立课题组，

调研、咨询、编制《水质 梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定 气相色谱法》开题论证

报告； 

2、组织本项目的开题论证，确定本标准的修订技术路线和工作方案； 

3、根据确定技术内容的需要，通过查阅资料，获取有关信息，并到使用单位

调研，针对本标准中存在或发现的问题进行研究实验和补充完善。在此基础上，重

新编制《水质 梯恩梯、黑索今、地恩梯的测定 气相色谱法》征求意见稿与编制说

明，向有关单位征求意见；  

4、汇总各种建议，修改和完善标准征求意见稿，编制本标准送审稿及编制说

明； 

5、对送审稿进行技术审查和相应修改后，编制报批稿，并上报国家环境保护

部科技标准司； 

6、对工作过程中形成的各种文件、资料进行整理、归档。 

四、本标准的主要技术内容与编制方法 

（一）标准名称 

    根据《环境监测分析方法标准制订技术导则》（HJ/T 168）第 7.4 条的规定，

测试方法的标准名称包括三部分内容：即方法所适用的样品类别、所测定的指定成

分和测试方法的性质。据此，本标准的名称为：水质  梯恩梯、黑索今、地恩梯的

测定 气相色谱法。英文名称为：water quality—Determination of TNT、RDX、

DNT—Gas chromatography。 

（二）适用范围 

1、说明了标准的主要内容：本标准规定了测定水中梯恩梯、黑索今、地恩梯

含量的气相色谱测定方法。 

2、说明了本标准适用的具体环境要素名称及被检测对象名称：本标准适用于

弹药装药工业废水中梯恩梯、黑索今和地恩梯含量的测定。 

3、指明了待测成分的检出限及定量测定范围。 

（三）方法原理 
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本标准简要叙述了方法的基本原理，即：气相色谱法是利用不同的物质在不同

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。 

（四）试剂和材料 

1、本章在开始用了下面一段导语：“本标准所用试剂除非另有说明，分析时均

适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。” 

2、给出了测试方法中使用的所有试剂的基本特征和编号。基本特征包括化学

名称、分子式以及它们的主要特性（浓度、密度等）。除了多次使用的试剂，仅在

制备某试剂中用到的试剂没有列出。 

根据这一通用要求，本标准列出了 9 种试剂和材料。对所列试剂和材料按顺序

给出了相应编号以便于识别。 

（五）仪器和设备 

本方法给出了本标准使用的一般实验室常用仪器及备有电子捕获检测器的气

相色谱仪等共 7 种仪器和设备。本标准中所有使用的仪器和设备及器皿，均应符合

国家标准和其它适用标准，並必须是在有效检定周期内和必要的校准。 

（六）干扰及消除 

本标准色谱分离效能高，检测器选择性好、水中其他类炸药及油类等污染物基

本不干扰测定。为了防止测定过程中干扰的发生，对所使用的溶剂、试剂、玻璃器

皿、采样器等不洁所造成的干扰与消除进行了叙述，即所使用的溶剂、试剂、玻璃

器皿、采样器等将会污染样品，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。 

（七）样品  

1、采样与保存：本标准根据待测污染物的性质，规定了采样容器、采样方法、

采样量和水样的保存要求等。 
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2、试样的预处理：本标准对试样的制备，预处理即水样的苯萃取过程和色谱

进样样品的保存进行了规范要求。 

（八）分析步骤 

1、色谱测定条件 

（1）汽化室温度：210℃～220℃。 

（2）柱烘箱温度：180℃～190℃。 

（3）检测器温度：250℃～270℃，检测器出口导出室外。 

（4）载气流速：100 mL／min～120mL／min。 

（5）补充载气流速：30 mL／min～50mL／min。 

（6）记录器衰减：根据基线和试样中被测物含量调节。 

（7）记录器纸速：5mm／min。 

2、校准 

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，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（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。按照试样的制备方法萃取获得

苯萃取液。定量注入色谱仪测定。 

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。 

3、方法校准 

（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 60mL 分液漏斗（1 号）中。加入 1.0mg／L 浓度为 1,5－二

硝基萘标准贮备溶液 0.10mL，摇匀。加入苯 5.0mL，在振荡器上振荡 2min，静置

15min，苯相放入 10mL 瓶中。水相放入另一个 60mL 分液漏斗（2 号）中。另用 5.0mL

苯清洗用过的分液漏斗（1 号）后，放入盛有水相的分液漏斗（2 号）中，进行二

次萃取，合并两次的苯萃取液，备色谱进样测定。 

（2）外标法： 
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制备外表法使用的试样。准确吸取普通滤纸过滤后的被测物水样 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 60mL 分液漏斗（1 号）中。

加入苯 5.0mL，在振荡器上振荡 2min，静置 15min，苯相放入 10mL 容量瓶中，水

相放入另一个 60mL 分液漏斗（2 号）中。另用 5.0mL 苯清洗用过的分液漏斗（1

号）后，放入盛有水相的分液漏斗（2 号）中，进行二次萃取，合并两次的苯萃取

液，备色谱进样测定。 

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。若超

出线性范围，应稀释适当倍数。 

4、测定 

（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。 

（2）进样量，1μL～2μL。 

5、色谱图考察 

 

1-DNT；2-TNT；3-1,5－DNN；4-RDX 

标准溶液色谱图 

 

（九）结果计算 

1、内标校正曲线法的计算 
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          ii EKX •=  

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。 

2、外标法的计算 

            E

i
ii A

A
EKX ••=

 

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，cm2； 

EA ——标准水样中组分 i的峰面积，cm2； 

K ——水样稀释倍数。 

（十）精密度和准确度 

1、定性结果 

根据标准溶液色谱图保留时间值确定水样中梯恩梯、黑索今和地恩梯。 

2、定量结果 

（1）精密度 

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％。 

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％。 

（2）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％。 
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五、原标准存在的问题和本次修订所作的技术性补充 

由于本标准方法研究和标准编制时，受当时监测技术条件和手段的限制，与目

前国家环境监测新标准管理工作要求相比，内容上还需要补充完善，包括原标准中

存在的错误需要纠正，标准格式上需要进一步规范，技术要求需不断提高。 

针对以上需要修订的内容，编制组做了以下几方面的工作： 

1、通过调查了解有关单位对本标准的使用情况和发现问题。 

2、组织弹药装药企业单位环境监测人员，按照本标准要求，使用现有仪器设

备和药剂、以及分析步骤进行操作，验证其分离度、重复性、再现性等各项技术指

标，提出问题和所需修订内容。 

3、按照《环境监测分析方法标准制订技术导则》规定，编制修订《水质 梯恩

梯、黑索今、地恩梯的测定 气相色谱法》征求意见稿和编制说明。 

本次修订所做的技术性补充内容如下： 

（一）适用范围 

根据导则和标准范本，在适用范围中增加了“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-电子捕获检测器测定方法。”将原标准适用

范围中的“水中其他类炸药、油类等污染物，均不干扰测定”调整在“干扰”一章

中表述。 

（二）方法原理 

原标准中没有此章节，本标准增加了“方法原理”一章。即：“利用不同物质在

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。” 

（三）试剂和材料 

本次修订在本标准中列出了 9 种试剂和材料，对所列试剂和材料按顺序给出了

相应编号以便于识别。原标准将标准溶液的制备列在“操作步骤”一节，本标准将
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其列在“试剂和材料”一章。 

原标准“5.2.1.2 配制 1.0mg／L 1,5-二硝基萘标准溶液的步骤中，“用 1.0mL 移

液管准确吸取 5.0mL”明显错误，本标准在修订时予以纠正，将其改正为“用移液

管准确吸取 1.0mL” 

（四）干扰及消除 

原标准中没有此章节，本标准增加了此章节及如下内容：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。 

（五）仪器和设备 

原标准中的“仪器”章节题目，本次修订为“仪器和设备”。其他内容无更改。 

（六）样品  

1、原标准中的“采样方法和贮存方法”本次修订为“采样与保存”。 

2、本次修订增加了“试样的预处理”一节，专述了被测物试样的提取方法。

即：“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，有效期一个月。” 

（七）分析步骤 

1、原标准中的“操作步骤”，本次修订为“分析步骤”。 

2、原标准中的“校准”一节中的“标准溶液的制备”，本次修订到“试剂和材

料”章节里。 

3、原标准中的“方法校准与计算”，本次修订为“方法校准”。将“计算”部

分移入本标准的“结果计算”章节中。 

4、原标准中的“试验”，本次修订为“测定”。 
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5、原标准中的“进样”，本次修订为“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”。 

（八）结果计算 

1、本次修订新增加了“结果计算”章节。 

2、原标准中的“计算”，本次修订为“内标校正曲线法的计算”。 

3、原标准“计算”中的“外标法”，本次修订为“外标法的计算”。 

（九）精密度和准确度 

原标准中的“结果的表示”，本次修订为“精密度和准确度”。 

六、标准实施后产生的效果分析 

环境监测是环境保护工作最为重要的基础性和前沿性工作。当前，我国已进入

环境事故多发期，这也对我国的环境预警和应对能力提出了更高的要求。及时、准

确的监测数据将为科学决策提供重要依据，也将为有效应对和妥善处置突发事件提

供强有力的技术支持。 

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)

的气相色谱的测定方法。并对环境监测分析方法标准中的方法原理、试剂和材料、

仪器和设备、样品、分析步骤、结果计算、精密度和准确度等内容做出了技术规定。 

本标准在梯恩梯(TNT)、黑索今(RDX)和地恩梯（DNT）废水样品采集、保存

运输、分析测定等过程中规定了统一规范和有效的要求，可以保障监测数据的可靠

性，也丰富和完善了环境监测技术方法体系，提升了环境监测水平，促进了环境监

测技术的不断发展和创新。 

本标准的应用能够做到方法科学、数据准确；做到全面反映环境梯恩梯（TNT）、

黑索今（RDX）和地恩梯（DNT）废水污染状况和变化趋势，及时跟踪废水排放的

变化情况，准确预警和及时响应由该废水引发的环境突发事件，满足环境管理需要。 

本标准的实施将对规范环境监测行为，提高环境监测质量，保护环境，保障人

体健康，为环境管理提供科学依据，完善国家的环境标准体系发挥应有的作用。 

 

本标准主要起草人：张利亚、何  平、靳建永、张锡麒、蒋啸林、王连军 


