
中华人民共和国环境保护行业标准

!"#$ %&’&(()

水质 邻苯二甲酸二甲*二丁+二辛,
酯的测定 液相色谱法

-./0123.45/6’70/01859./5:9:;<=/=.4./0
*>580/=64>5?3/64>5:@/64,’A5235>@=1:8./:B1.<=6

&(()C(DC&D发布 &((&C()C()实施

国 家 环 境 保 护 总 局 发 布



!"#$%&’&(()

前 言

为了配合*污水综合排放标准+等有关标准的贯彻实施,制定本标准-
本标准适用于水和废水中邻苯二甲酸二甲酯.邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二甲酸二辛酯的测定-
本标准为首次制订-
本标准由国家环境保护总局科技标准司提出并归口-
本标准由中国环境监测总站负责起草-
本标准委托中国环境监测总站负责解释-
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B 范围

BEB 主题内容
本标准规定了测定水和废水中邻苯二甲酸二甲酯"邻苯二甲酸二丁酯"邻苯二甲酸二辛酯的液相色

谱法F
BE@ 适用范围
本标准适用于水和废水中邻苯二甲酸二甲酯"邻苯二甲酸二丁酯"邻苯二甲酸二辛酯的测定F
本方法的最低检出限为G
邻苯二甲酸二甲酯GHEIJK=L
邻苯二甲酸二丁酯GHEIJK=L
邻苯二甲酸二辛酯GHEMJK=L

@ 试剂和材料

本标准所用试剂除另有说明外均为分析纯N所用水为二次蒸馏水N所用玻璃仪器和器皿在使用前用
二次蒸馏水"丙酮和正己烷依次冲洗F本实验杜绝使用塑料器具F
@EB 正己烷G优级纯F
@E@ 异丙醇G分析纯F
@EO 丙酮F
@EP 无水硫酸钠G用前在马福炉中 QRHS烘 TUF
@EV 盐酸GIWXY=LF
@EZ 氢氧化钠GIWXY=LF
@E? 甲醇G优级纯F
@E[ 邻苯二甲酸二甲酯 国家环保总局环境标准样品
@ED 邻苯二甲酸二丁酯 国家环保总局环境标准样品
@EBA 邻苯二甲酸二辛酯 国家环保总局环境标准样品
@EBB 石油醚G分析纯F
@EB@ 标准储备液GIHHHWK=L分别称取每种标准物 IHHWKN准确至 HEIWKN溶于!ME\#中N在容量瓶
中定容至 IHHWYF
@EBO 中间溶液GIHHWK=LN分别准确移取三种标样的储备液各 IHEHHWY于同一 IHHWY容量瓶中N用
优级纯甲醇定容到 IHHWYF
@EBP 液相色谱用标准工作溶液G准确移取中间溶液 IEHHWY于 IHHWY容量瓶中N用!ME\#定容到
IHHWYN此溶液即为混合标样使用液F分取七个 MRHWY的分液漏斗N分别放入 IHHWY二次蒸馏水N依次
加入混合标样使用液 HWY"HERWY"IEHWY"IERWY"MEHWY"MERWY"QEHWY按照 TEQ所述试样预处理方
法进行预处理F
@EBV 玻璃棉或脱脂棉!过滤用#G在索氏提取器上用石油醚提取 TU晾干后备用F

O 仪器和设备

OEB 样品瓶GIHHWY带玻璃磨口塞的细口瓶F
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!"# 分液漏斗$%&’()
!"! 装有无水硫酸钠的漏斗$下面塞上玻璃棉*%"+&,上面装 %角勺烘过的无水硫酸钠*%"-,.
!"/ 012浓缩器$具有 +()刻度的浓缩瓶.
!"3 高效液相色谱仪
!"4 检测器$紫外可见分光光度计5工作波长 %%-6(.
!"7 色谱柱$腈基柱或胺基柱均可*如用腈基柱常温即可5胺基柱需要 8’9温度,

/ 样品采集和样品保存

/": 样品的采集
用玻璃瓶*8"+,采集样品5在灌瓶前用需采样的水将采样瓶冲洗三次.

/"# 样品的保存
采集水样后用盐酸*%"-,或氢氧化钠*%"&,将 ;<值调整到 ="’左右5置于 ’>-9冰箱内保存待用.

水样需在取样后 =?内进行萃取58’?内完成分析.
/"! 样品的预处理
将 +’’()水样全部置于 %&’()分液漏斗中5取 +’()正己烷5冲洗采样瓶后5倒入分液漏斗中5手

工振摇 &(@6*注意放气A,静置 8’(@6.先将水相放入一干净的烧杯中5再将有机相通过上面装有烘过
的无水硫酸钠漏斗*8"8,5接至浓缩瓶中.将水相倒回分液漏斗中5以同样步骤再萃取一次.弃去水相5
有机相通过原装有无水硫酸钠的漏斗仍接到装有第一次萃取液的浓缩瓶中5再用少量正己烷洗涤分液
漏斗和无水硫酸钠5接至原浓缩瓶内5在 =’>B’9水浴下浓缩至 +()以下5定容至 +()5备色谱分析
用.

3 色谱分析

3": 色谱分析条件*供参考5可根据仪器和柱型选用最合适的条件,
3":": 流动相$CCD正己烷E+D异丙醇
3":"# 流速$+"&()F(@6左右*以 +’(@6之内三种化合物出完为宜,
3":"! 色谱柱$腈基柱 8’G(H-((
3":"/ 检测器$紫外检测器5工作波长 %%-6(.
3":"3 柱温$室温.
3":"4 进样体积$+’I)
3"# 校准
3"#": 定量方法$采用标准工作溶液单点外标峰高或峰面积计算法
3"#"# 标准工作溶液$
3"#"#": 标准工作溶液的制备$见 %"+-.
3"#"#"# 校准周期$使用标准样品周期性的重复校准5视仪器的稳定性决定周期长短5一般可在测定三
个试样后校准一次.
3"#"#"! 液相色谱中使用标准样品的条件$

J" 标准样品进样体积与试样进样体积相同5标准样品的响应值应接近试样的响应值.
K" 调节仪器的重复性条件$一个样品连续进样三次其峰高相对偏差不大于 =D即认为仪器处于

稳定状态.
L" 标准样品与试样尽可能同时分析5直接与单个标准比较以测定邻苯二甲酸酯的浓度.

3"! 色谱图的考察
3"!": 标准色谱图*见下图,5色谱条件见 &"+.
3"!"# 出峰次序$+$邻苯二甲酸二辛酯M%$邻苯二甲酸二丁酯M8$邻苯二甲酸二甲酯.
3"/ 工作曲线的绘制$用 %"+-配置的标样5按照 &"+所述色谱条件进仪器分析5根据峰高或峰面积画
出工作曲线5工作曲线要在一天内做完.
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!"! 定量分析
!"!"# 色谱峰的测量$以峰的起点和终点的联线作为峰底%从峰高极大值对时间轴做垂线%对应的时间
即为保留时间&此线从峰顶至峰底间的线段即为峰高&
!"!"’ 定量计算$外标法
用 (")*配制的标样+此标样浓度应尽量接近样品浓度,的峰高或峰面积定量&
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计算

其中$-44样品中邻苯二甲酸酯的浓度%
56789

/44标样量%:69
1)44样品峰高%559
2)44提取液体积%5;9
1(44标样的峰高%559
2(44提取液进样体积%<;9
2344被提取的样品体积%5;&

= 结果的表示

="# 根据标准色谱图各组分的保留时间确定被测试样中出现的组分数目和组分名称&
="’ 定量结果
含量的表示方法$根据计算公式计算出的组分含量%结果以两位有效数字表示&

="> 精密度和准确度
经四个实验室参加的分析方法协作实验结果

=">"# 实验室内
浓度范围 ?"(@?"35678的统一样品测定 A次变异系数$邻苯二甲酸二甲酯为 )"?*B@)"CCB9

邻苯二甲酸二丁酯为 )"))B@3")(B9邻苯二甲酸二辛酯为 ?"ADB@3"C(B&
回收率范围$邻苯二甲酸二甲酯为 E("AB@)?F"AB9邻苯二甲酸二丁酯为 D3"CB@)?("DB9邻苯

二甲酸二辛酯为 D3")B@)(3"CB&
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!"#"$ 实验室间
分析统一标准样品实验室间总相对标准偏差%邻苯二甲酸二甲酯为 &"’()*邻苯二甲酸二丁酯为

&"+’)*邻苯二甲酸二辛酯为 +",,)-
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