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Water quality—Determination of aniline and selected derivatives

—Liquid liquid extraction / Liquid chromatography spectrometry
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EE: AEFUASVETASAENY, XRPEANAIETEARENELM. Hm
BTALIE S RN B RAE R T, BER RN ERKMBIIFRR, B REMERFIRY.

1 EAEHE

AFRHERLE T W58 7K A 2R A ) B A A i

AFREE F T HLER K MR K AR TS AR Tk R K Fp i 3-R 2k . 4-R LR %
3-FRME 4-FORME 2,4- T HEOR R 2,6- S -4-TEEE R LR R I 55 8 PRI AL S
W5E

YRAEAAFN 1.00 L, € BAEFUN 1.0 ml, AR 5 pl B, D54 RN 0.3 pg/L~
0.7 ug/L, 5% FRM 1.2 pg/L~2.8 ug/Lo

2 HseMsImxH

AARAESIH TR ISR A i ke N AN FL 5 SO, A R A E A
it

HI/T 91 3RS 7K M AR

HI/T 164 T /K85 Ml 45 AR R

3 FERE

FERIIEZ6ME (pH 4108 11~12) F, HI R B 3BUK PRI E Y, K. Wik
WIEFRINONE, EHREE CrBAHEIER B, “HRE IR (DAD) B KA e
IFEATI, AR DR B EEPE, S bnidoE &

4 FIANEBR
JK AT e Ty 2 H A R TR, Bl A R AR R
5 RFIFNF R

BRAESSA UL, oAt B4 F A B B bR HE ) A A 4R, Sge B K R sEgs FH K .
5.1 ZFE (CHCN) : AR .
5.2 W (CH;OH) : WAHEGIEL,
5.3 “&MFH (CHLL) : KRS
5.4 PUIAIMEE (CeHsOs) o
5.5 RIZRNEWFFHERET: p=10.0 mg/ml.



BFERNG . 3-TEE ORI . A-RER ORI . 3-FORIE . 4-FURME . 24- BRI 2,6- &
AR FE R AN N . o] AR ED T 2%, OIS (5.1 Wf#, 0~4 CREEIRA7E S R
R a8 o A T U R, PRAEIS 8] 25 bR AV WIE 5 R A5G Ui B
5.6 FAMHE (NaCD : fSHTAT 400 C NI 4 he
5.7 TKBEREN (NaxSO4) : {H AT 400 C RIS 4 he
5.8 FEFNEWIRMERAWE: p=1.00 mg/ml.

B KA SRR UER R (5.5) FHZIE (5.1 . FruefE T 0~4 CREGIRATE,
ARAE—NH
5.9 ZFR# (CH;COONH4) -Z (CH;COOH) ZEMA#: 0.01 mol/L.

FREX W%z 0.77 g, ¥fRT 1000 ml S258 K, TN 1.0 ml 488, 0.22 pm JEME (5.12)
e, 3 A AT
5.10 AN R: p (NaOH) =1.0 mol/L.

FREX 40.0 g EAMBNA T K, EHRZE 1000 ml.

511 A 4JE =99.99%.
5.12 JEME: 0.22 pm CRVYF Z M B AR 5T 55 008D

6 {NEEFMEE

6.1 RFEMR: BZERREBIEM, =1L,

6.2 WAHEIEAC: BA REFESIR I (DAD) B IEIE A Ml .

6.3 ke RO iR br A AR (ODS), K% 3.5 um, K 150 mm, 4% 4.6 mm
(14 S5 A € T A B Ath M A AT PR €3 A

6.4 IRAGHEE . FWRACEUE R 28 R ACE R REAH 24 1) B4

6.5 Ayl 2L, FERVUR LN ZE.

6.6 MRS T AR A .
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7.1 HFmREMRE

Z I HY/T 91 A1 HY/T 164 A CHUE REMRAAFE o TR PES T T IR
IONFOIR I R AR 377 (5.4) AR (o BRIB (6.1) RAEREN,, /KBRS . B THK I 80 mg
PR IMER, T 0~4 CBOLIRAE, TRAFE 7d.

7.2 WEERIHE
7.2.1 3B

EREBURE S 1.00 L, ¥ E IR (6.5) H. i 30 g &4kl (5.6), HEHELL
B (5100 T pH EN 11~12, FE5IKFE. TN 60 ml & H ke (5.3), IRHE,
SR, BERIEREE 5~10 min, FE 10 min LA, EHEVAHSKHER S 55, KWEAPH.



HERERUKM 1~2 %, &AM, AHELERTOKERRM (5.7) Bk, FHFHbET

HLE (5.3) PRl JoKmmmRe, WG IANAHARR .

e B AT AL GILG, AR RS pH BB S I I R B R R . B, R
i 10ml HIEE (5.2) ARG SEBREGIE, HRARAEIA, MRAHBI. B0, ARSI
eSS TR

2 B ST AU RS

7.2.2 R4

WK FEEWEDGR (7.2.0) HBRIRGM, HIRFGEE (6.4) 1E35 CLLTFIRYE.
MERRIRAE R 0.5~ 1 ml B, AN 10ml ZJF (5.1), R4 E 0.5~1ml, EEIMAL
(5.1 FRkYE 1~2 Ik, HifR &R s 25, HERIERES 1.0ml. H 0.22 pm 38
B8 (5.12) L yEfE AR .

S RGP ARA AT 0.5 ml, SRR EOR

7 2 FBOHNRARE LI BEATIE, NAE 0~4°C TG IRAE, AIORAF 30d.

7.3 Z=HIAERIHIE

RSB RIR A e i, 42 IR S BURERI & (7.2) AR R0 BRAEAT S50 5 25 A RE AR o
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8.1 BESNESELRH

FEE: 35 C.

WaH: PEE (5.2, AMD, CRRE-CFREZMIEI (5.9, BAHD, BAEEBEBAET W& 1
BEREAEAR: 5 ple

KK 234 nm. 282 nm. 360 nm, EWE 2.

Jti%E: 0.6 ml/min.

% 1 71_5.-1*5 @15 /m.EjJ *H*%E/ﬁﬁﬁ*i

B 7] /min A% B%
0 30 70
4 30 70
7 50 50
11 50 50
12 90 10
15 90 10
16 30 70
20 30 70
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8.2 {UFSMEERE

2 HOACE 5 FH 106 B 1, 42 FEORIL e PR s TR RTAIT 20 %o A €00 43 R A0 A e 1 S M B R AT
A, WA T BRI
8.3 #E
8.3.1 I{EfhZkfHl&

Hil &2 /b s MRE S TAEZ . 75 6 NMrilisF (6.4) F 47N 1.0 L sSEEAK,
UM AL S Y bnvEE A VR (5.8) 2.004 5.00. 10.0. 20.0. 50.0 Al 100 pl, FE5IKEE,
AR (7.2) SDURHI TAE M ZRFE . MRIRE 2 S ik FE AR RO TAE 2R IERE T, b 2%

40 8.1,
=3 TIEMZ&pIslE (BERE)

TAEMZ A% W1 W2 W3 W 4 W5 R 6
FE S /ug/L 2.00 5.00 10.0 20.0 50.0 100
2800 i &/ ug 2.00 5.00 10.0 20.0 50.0 100

8.3.2 I{ERhZkmViENL

HEIRAER T 25 56 (8.1), HRIREE B MR FEEARICHEAT € o« DL AR e rh HARZH
I3 B SRR BE R AR, DR L g AR (Bl ) AR, ST AR 2. ReEtl
BFRE I E LA 1,

8.4 XEEME
RS TR 2T (8.3) #HRIFIS BT IREE (7.2) WIIE .
8.5 TR

IR IRENE (8.4) MFRDEIT (LIS FHWHE (7.3) ME.
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Cx:ir—xx.f (1)

K C—KPER IR G x RS, pg/Ls
p——HIRE B R, ne;
V——IKFEAARR, ml;
f—RREAG A

9.2 HRER

20 5E 455N T 10.0 pg/L I, OREE B /ANEURUE — 67 HIE 25 R K T-45T 10.0 pg/L 1,
TR = AL T

i

10 HEEMERE

10.1 K

Tt
£

E

7N RS2 S A A A R FE N 2.0 pg/L. 40.0 pg/L A1 80.0 ng/L K14 — k¢ Sk
177 6 IREFME o SEI 2 WA XS FRAE R 2273 718 1.3%~11.8%- 0.7%~3.4%- 0.3%~4.7%:;
S G B AR X B UE D 22 53 N 0.3%~12.5% 0.5%~7.2%- 0.6%~6.8%; B R PEFR A 0.1 pg/L~
02 pg/L+ 1.2 ng/L~3.4 pg/L A 2.9 ug/L~73 pg/L; HHMMERN 1.0 ng/L~1.9 pg/L.
2.1 pg/L~11.3 pg/L. 5.8 pg/L~12.6 ng/L. %4 R S W5 B.

10.2 EWME

b >l

NOKSEHG T R K HIERK . ARIETS KA T /K I SEBRRE fh AT 1 bR Al 5,
TFRE 3518 2.0 pg/L+ 40.0 pg/L- 80.0 pg/L F1 80.0 pg/L . HIAREIEER 35N 62.5%~130%-
100%~107% 93.1%~ 102%F1 95.8% ~ 106% . Ji A5 B i KA N 63.4%+46.9% ~
121%+41.0%. 99.5%%9.2%~106%+10.7%- 92.2%+5.0%~101%+6.0%. HERE 45 52 WLt
3% Bo



1M1 REFRIEMREIEE
111 FHEES CRZT 20 MEES /D N E—AN2i6 =25 [ 256, a2 Allss
HRR) H AR A P BE BN T 7 VAR R .

1.2 TAF# AR R EUN =0. 9900 BEIIFE 20 AR IIE — > T A il 2 mTa) R B2
AV, IR (85 A o 2402 TR S AR TR 22 N < 20%.

11.3  BHLEES CRZ T 20 MREER /D F o — A PATEE. e 85 50 10 F546 R BA
N CEFE 10 fEAEH PR D, I 25 SR A X 25 B <<50%; 24 e &5 5 KT 10 AR PR, W52
2k TR TR AH ) e 22 I < 30%

1.4 SHALEES CRZ T 20 MEER/HE) F8 o — DN INFREES o 2hnAn &8 10 f5 46 H R P
N CELFE 10 fER PR D B, IndrE e RiZE 50%~ 150%2 [8]; 4 mbr & KT 10 /%4 H PRI,
AR a2 N AE 70%~ 130%2 18] .

12 EYaLIE
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Mis% A
(RSB MM R)
F 558 HBR AN E TR

TA N FHIEKHRANE TR

BT ug/L

AT AR CAS 5 JriEk R | E TR
1 Aniline 62-53-3 0.4 1.6
2 3-Nitroaniline 1817-73-8 0.3 1.2
3 4-Chloroaniline 95-51-2 0.6 2.4
4 3-Chloroaniline 108-42-9 0.4 1.6
5 Benzine 106-40-1 0.3 1.2
6 4-Nitroaniline 99-29-6 0.3 1.2
7 2,4- MR AN 2,4-Dinitroaniline 121-87-9 0.4 1.6
8 H-4-THEER] 2,6-Dichloro-4-nitroaniline | 3531-19-9 0.4 1.6




Mi% B

(TR ERTRO
AR R EFUERE

F Bl BEBEELRFE

I A= )1V & B, | R EANAE | SIS AAANES | EREMER HPMER R
5 AW (pg/L) (ug/L) I Z/(%) HEAR 22/(%) /(ng/L) /(ng/L)
2.0 12 04~11.7 33 0.15 1.23
1| K 40.0 38.1 0.5~1.9 3.0 1.31 3.43
80.0 81.1 0.6~2.2 2.6 3.14 6.28
2.0 2.7 0.3~2.9 17 0.13 147
3-HH
20 40.0 38.2 0.5~3.5 4.0 1.87 4.53
R
80.0 82.6 0.9~3.2 42 4.50 10.2
2.0 2.0 0.7~9.9 16 0.25 0.98
45K
3 40.0 40.4 0.4~3.0 23 1.60 2.78
iz
80.0 86.3 0.8~2.8 2.4 4.10 6.04
2.0 2.0 0.9~5.7 21 0.18 1.34
3-E
4 H‘ 40.0 39.9 0.6~7.2 49 3.41 5.77
4
80.0 85.2 0.8~6.8 45 7.35 11.2
2.0 23 1.1~6.2 28 0.18 2.06
5 | WA 40.0 33.2 1.1~43 5.5 2.45 5.50
80.0 79.1 0.8~3.2 2.9 472 6.60
2.0 2.7 0.3~3.2 16 0.14 1.37
4-fig 3%
6 40.0 37.4 0.7~3.5 2.0 1.75 2.09
R
80.0 80.3 0.8~3.1 2.8 4.43 6.48
2.0 2.8 0.3~3.6 15 0.15 1.27
2.4- 1
7 ‘ 40.0 39.0 0.8~4.0 3.4 1.96 3.88
e S
80.0 82.9 0.8~3.2 3.2 457 7.85
2,6- & 2.0 2.8 0.3~3.9 13 0.20 1.10
8 | -4-TyE 40.0 38.6 0.8~2.6 9.7 1.40 113
R 80.0 83.1 0.8~3.1 5.1 45 12.6




# B2 EWMEILRE
Frs et/ IR KF/(pg/L) [ Wz 2 5 R /(%) bR I B 4AEL/ (%)
2.0 16.4~113 63.4+46.9
1 PN 40.0 80.2~106 102+9.6
80.0 87.7~101 92.2+5.0
2.0 56.9~148 103+63.9
2 KRR N7 40.0 82.0~107 99.5+9.2
80.0 91.1~99.3 96.3+2.7
2.0 94.5~148 118+42.1
3 4-FR 40.0 92.5~106 99.8+6.1
80.0 91.3~99.3 96.3+3.0
2.0 80.0~152 119+51.1
4 3-HARE 40.0 94.3~112 104+7.5
80.0 93.5~107 101+6.0
2.0 81.5~123 106+26.8
5 BRI I% 40.0 89.2~126 106+10.7
80.0 96.6~106 101+3.9
2.0 83.0~138 108+35.5
6 4-FHFE IR i 40.0 89.5~123 104+11.3
80.0 89.4~106 101+8.7
2.0 98.9~152 121+41.0
7 2,4-FH R i 40.0 94.8~108 102+6.4
80.0 94.1~106 99.6+4.5
2.0 96.2~151 121+39.8
8 2,6- S -A-TH R IR I 40.0 94.0~107 101+6.5
80.0 94.9~104 100+3.4
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	3　方法原理
	4　干扰和消除
	5　试剂和材料
	5.1　乙腈（CH3CN）：液相色谱级。
	5.2　甲醇（CH3OH）：液相色谱级。
	5.3　二氯甲烷（CH2Cl2）：农残级。
	5.4　抗坏血酸（C6H8O6）。
	5.5　苯胺类化合物标准溶液：ρ=10.0 mg/ml。
	包括苯胺、3-硝基苯胺、4-硝基苯胺、3-氯苯胺、4-氯苯胺、2,4-二硝基苯胺、2,6-二氯-4-
	5.6　氯化钠（NaCl）：使用前400 ℃下灼烧4 h。
	5.7　无水硫酸钠（Na2SO4）：使用前400 ℃下灼烧4 h。
	5.8　苯胺类化合物标准使用液：ρ=1.00 mg/ml。
	将苯胺类化合物标准溶液（5.5）用乙腈（5.1）稀释。标准使用液于0～4 ℃避光保存，可保存一个月。
	5.9　乙酸铵（CH3COONH4）-乙酸（CH3COOH）缓冲溶液：0.01 mol/L。
	称取乙酸铵0.77 g，溶解于1000 ml实验用水中，加入1.0 ml乙酸，0.22 μm滤膜（5
	5.10　氢氧化钠溶液：ρ（NaOH）=1.0 mol/L。
	称取40.0 g氢氧化钠溶于水中，定容至1000 ml。
	5.11　氮气：纯度 ≥99.99%。
	5.12　滤膜：0.22 μm（聚四氟乙烯或其他材质等效滤膜）。

	6　仪器和设备
	6.1　采样瓶：具塞棕色玻璃瓶，≥1 L。
	6.2　液相色谱仪：配有二极管阵列检测器（DAD）或多通道紫外检测器。
	6.3　色谱柱：填料为十八烷基硅烷键合硅胶（ODS），粒径3.5 µm，柱长150 mm，内径4.6 mm的
	6.4　浓缩装置：氮吹仪或旋转蒸发仪等性能相当的设备。
	6.5　分液漏斗：2 L，配聚四氟乙烯活塞。
	6.6　一般实验室常用仪器和设备。

	7　样品
	7.1　样品采集和保存
	7.2　试样的制备
	7.2.1　萃取
	7.2.2　浓缩

	7.3　空白试样的制备

	8　分析步骤
	8.1　色谱分析参考条件
	8.2　仪器性能检查
	8.3　校准
	8.3.1　工作曲线的制备
	8.3.2　工作曲线的建立

	8.4　试样测定
	8.5　空白试验

	9　结果计算与表示
	9.1　结果计算
	9.2　结果表示

	10　精密度和准确度
	10.1　精密度
	10.2　准确度

	11　质量保证和质量控制
	11.1　每批样品（不多于20个样品/批）应至少做一个实验室空白实验，所有空白测试结果中的目标化合物浓度应小于
	11.2　工作曲线的相关系数应≥0.990。每测定20个样品测定一个工作曲线中间点浓度的标准溶液，测定值与工作
	11.3　每批样品（不多于20个样品/批）需分析一个平行样。当测定结果为10倍检出限以内（包括10倍检出限），
	11.4　每批样品（不多于20个样品/批）需分析一个加标样品。当加标量为10倍检出限以内（包括10倍检出限）时

	12　废物处理
	附录A（规范性附录）方法检出限和测定下限
	附录B（资料性附录）方法的精密度和准确度



