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[bookmark: _Toc9883][bookmark: _Toc33284891][bookmark: _Toc20155][bookmark: BKQY]前  言
本文件按照《中国电机工程学会标准管理办法（暂行）》的要求，依据GB/T 1.1—2020《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》给出的规则起草。
本文件的某些内容可能涉及专利，本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。
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[bookmark: _Toc32528][bookmark: _Toc2807][bookmark: _Toc4729][bookmark: _Toc32230]燃煤电厂排放烟气中砷、铅、镉、铬的测定
[bookmark: _Toc304825008][bookmark: _Toc298937100][bookmark: _Toc298937201][bookmark: _Toc304824969][bookmark: _Toc298937419][bookmark: _Toc298936924][bookmark: _Toc298937167][bookmark: _Toc298937609][bookmark: _Toc298923383][bookmark: _Toc309995999][bookmark: _Toc298937152][bookmark: _Toc298937462][bookmark: _Toc14238][bookmark: _Toc298937357][bookmark: _Toc309997040][bookmark: _Toc318613695][bookmark: _Toc309995472][bookmark: _Toc33283107][bookmark: _Toc309993180][bookmark: _Toc298937188][bookmark: _Toc310002637][bookmark: _Toc304828066][bookmark: _Toc33284892][bookmark: _Toc298936801][bookmark: _Toc320020894][bookmark: _Toc298937322][bookmark: _Toc309995390][bookmark: _Toc304402664][bookmark: _Toc298937276][bookmark: _Toc309994551][bookmark: _Toc304825081][bookmark: _Toc309995578][bookmark: _Toc298938635][bookmark: _Toc298937549][bookmark: _Toc298938783]1 范围
本文件规定了测定燃煤电厂排放烟气中砷、铅、镉、铬的方法。
本文件适用于燃煤电厂排放烟气中砷、铅、镉、铬的测定。当烟气采样量为0.6m3（标准状态干烟气）时，本方法测定各元素的检出限和测定下限见附录A。
[bookmark: _Toc304828067][bookmark: _Toc33283108][bookmark: _Toc298937420][bookmark: _Toc298937610][bookmark: _Toc309993181][bookmark: _Toc320020895][bookmark: _Toc298937463][bookmark: _Toc298937323][bookmark: _Toc318613696][bookmark: _Toc298938636][bookmark: _Toc309995473][bookmark: _Toc309996000][bookmark: _Toc298937101][bookmark: _Toc304824970][bookmark: _Toc298936802][bookmark: _Toc304825009][bookmark: _Toc298937277][bookmark: _Toc298937202][bookmark: _Toc298937189][bookmark: _Toc298938784][bookmark: _Toc298937550][bookmark: _Toc298937153][bookmark: _Toc304402665][bookmark: _Toc298937358][bookmark: _Toc309995391][bookmark: _Toc298923384][bookmark: _Toc33284893][bookmark: _Toc304825082][bookmark: _Toc22558][bookmark: _Toc298936925][bookmark: _Toc310002638][bookmark: _Toc309997041][bookmark: _Toc298937168][bookmark: _Toc309994552][bookmark: _Toc309995579]2 规范性引用文件
[bookmark: _Toc298937278][bookmark: _Toc309995580][bookmark: _Toc304828068][bookmark: _Toc298937203][bookmark: _Toc320020896][bookmark: _Toc298937464][bookmark: _Toc298937611][bookmark: _Toc304824971][bookmark: _Toc298938637][bookmark: _Toc318613697][bookmark: _Toc298936803][bookmark: _Toc298937169][bookmark: _Toc298937324][bookmark: _Toc33284894][bookmark: _Toc298937421][bookmark: _Toc304402666][bookmark: _Toc310002639][bookmark: _Toc298937551][bookmark: _Toc309996001][bookmark: _Toc304825083][bookmark: _Toc298938785][bookmark: _Toc309995392][bookmark: _Toc298937154][bookmark: _Toc309995474][bookmark: _Toc298937359][bookmark: _Toc309994553][bookmark: _Toc309993182][bookmark: _Toc304825010][bookmark: _Toc298936926][bookmark: _Toc298937190][bookmark: _Toc309997042][bookmark: _Toc298937102][bookmark: _Toc33283109]下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 16157 固定污染源排气中颗粒物测定与气态污染物采样方法
GB/T 21187 原子吸收分光光度计
GB/T 21191 原子荧光光谱仪
HJ/T 47  烟气采样器技术条件
HJ/T 373 固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范
HJ/T 397 固定源废气监测技术规范
[bookmark: _Toc10328]3 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
3.1
[bookmark: OLE_LINK6]颗粒态元素 particulate-bound elements
与颗粒物结合以颗粒状态存在的元素砷、铅、镉、铬。
3.2
气态元素 gaseous elements
以气体状态存在的元素砷、铅、镉、铬。
3.3
[bookmark: OLE_LINK7]总元素 total elements
[bookmark: _GoBack]指废气中砷、铅、镉、铬某种元素总量，包括颗粒态元素和气态元素。
[bookmark: _Toc4712]4 方法原理
控温条件下，使用等速采样法抽取烟气，通过包含滤膜和酸性过氧化氢吸收液的采样装置分别收集废气中的颗粒态和气态元素（砷、铅、镉、铬）。将收集的样品回收消解处理后，使用原子荧光法测定其中的砷含量，使用石墨炉原子吸收分光光度法测定其中的铅、镉、铬含量。
[bookmark: _Toc13358]5 试剂和材料
[bookmark: _Toc2733][bookmark: _Toc7790][bookmark: _Toc14196][bookmark: _Toc31818]除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的分析纯试剂。
5.1 实验用水应符合GB/T 6682规定的二级水要求。
[bookmark: _Toc21429][bookmark: _Toc13619][bookmark: _Toc5023][bookmark: _Toc25259]5.2 盐酸：ρ（HCl）=1.19g/ml，优级纯。
[bookmark: _Toc22448][bookmark: _Toc7657][bookmark: _Toc30698][bookmark: _Toc5248]5.3 硝酸：ρ（HNO3）=1.42g/ml，优级纯。
[bookmark: _Toc11801][bookmark: _Toc32237][bookmark: _Toc21625][bookmark: _Toc4475]5.4 过氧化氢：ρ（H2O2）=1.11g/ml，优级纯。
5.5 氢氧化钾（KOH）。
5.6 氢氧化钠（NaOH）。
5.7 硼氢化钾（KBH4）。
[bookmark: _Toc31566]5.8 硼氢化钠（NaBH4）。
[bookmark: _Toc4850]5.9 硫脲（CH4N2S）。
[bookmark: _Toc8863]5.10 抗坏血酸（C6H8O6）。
[bookmark: _Toc11771]5.11 盐酸溶液：5+95。
[bookmark: _Toc25133]量取50ml盐酸（5.2）溶于约500ml水中，再用水稀释定容至1L。
[bookmark: _Toc29295]5.12 盐酸溶液：1+1。
[bookmark: _Toc27668]量取500ml盐酸溶于400ml水中，再用水稀释并定容至1L。
[bookmark: _Toc11545]5.13 硝酸溶液：c（HNO3）=0.1mol/L。
于500ml水中加入6.3ml硝酸（5.3），再用水稀释定容至1L。
5.14 硝酸溶液：1+1。
于400ml水中加入500ml硝酸（5.3），再用水稀释定容至1L。
5.15 硝酸溶液：1+9。
于400ml水中加入100ml硝酸（5.3），再用水稀释定容至1L。
5.16 硝酸溶液：1+99。
于400ml水中加入10ml硝酸（5.3），再用水稀释定容至1L。
5.17 氢氧化钠溶液：c（NaOH）=0.1mol/L。
称取4g氢氧化钠（5.6）溶于水中，定容至1000ml。
5.18 硝酸-过氧化氢吸收液
于约500ml水中加入50ml硝酸（5.3）及333ml过氧化氢（5.4），再用水稀释定容至1L。
5.19 硝酸-盐酸溶液
于约500ml水中加入55.5ml硝酸（5.3）及167.5ml盐酸（5.2），再用水稀释定容至1L。
5.20 硼氢化钠溶液：ρ（NaBH4）=20g/L。
[bookmark: _Toc6304]称取0.5g氢氧化钠（5.6）溶于100ml水中，玻璃棒搅拌至完全溶解后，再加入2.0g硼氢化钠（5.8），搅拌溶解，用时现配。
注：也可以用氢氧化钾、硼氢化钾配制硼氢化钾溶液。
[bookmark: _Toc24825]5.21 硫脲-抗坏血酸混合溶液
[bookmark: _Toc25363]称取硫脲（5.9）、抗坏血酸（5.10）各5g，用100ml水溶解，混匀，用时现配。
[bookmark: _Toc17698][bookmark: _Toc11581][bookmark: _Toc18274][bookmark: _Toc3191]5.22 砷标准储备液：ρ（As）=1000mg/L。
称取105℃干燥2h优级纯三氧化二砷（As2O3）1.3203g，置于100ml烧杯中，加入20ml氢氧化钠溶液（5.17）和50ml水，溶解后再加入0.2ml盐酸（5.2），移入1000ml容量瓶中，定容至标线，摇匀。也可购买市售有证标准溶液。
[bookmark: _Toc3645][bookmark: _Toc28660][bookmark: _Toc1025][bookmark: _Toc14642]5.23 砷标准使用液：ρ（As）=100.0µg/L。
用硝酸溶液（5.15）将砷标准储备液（5.22）稀释成100.0µg/L的砷标准使用液。
[bookmark: _Toc13421][bookmark: _Toc133][bookmark: _Toc14665][bookmark: _Toc5203]5.24 铅标准储备液：ρ（Pb）=1000mg/L。
称取1.0000g金属铅[（Pb）光谱纯]置于100ml烧杯中，加入20ml硝酸溶液（5.14），溶解后移入1000ml容量瓶中，定容至标线，摇匀。也可购买市售有证标准溶液。
[bookmark: _Toc22993][bookmark: _Toc29373][bookmark: _Toc31324][bookmark: _Toc4063]5.25 铅标准使用液：ρ（Pb）=500.0µg/L。
用硝酸溶液（5.15）将铅标准储备液（5.24）稀释成500.0µg/L的铅标准使用液。
[bookmark: _Toc28530][bookmark: _Toc3274][bookmark: _Toc751][bookmark: _Toc1148]5.26 镉标准储备液：ρ（Cd）=1000mg/L。
称取1.0000g金属镉[（Cd）光谱纯]置于100ml烧杯中，加入20ml硝酸溶液（5.14），溶解后移入1000ml容量瓶中，定容至标线，摇匀。也可购买市售有证标准溶液。
[bookmark: _Toc29746][bookmark: _Toc23748][bookmark: _Toc1717][bookmark: _Toc13430]5.27 镉标准使用液：ρ（Cd）=10.0µg/L。
[bookmark: OLE_LINK2]用硝酸溶液（5.15）将镉标准储备液（5.27）稀释成10.0µg/L的镉标准使用液。
[bookmark: _Toc23273][bookmark: _Toc22140][bookmark: _Toc11404][bookmark: _Toc17488]5.28 铬标准储备液：ρ（Cr）=1000mg/L。
称取105℃干燥2h优级纯重铬酸钾（K2Cr2O7）2.8288g，置于100ml烧杯中，加入20ml硝酸溶液（5.14），加热溶解后冷却至室温，移入1000ml容量瓶中，定容至标线，摇匀。也可购买市售有证标准溶液。
[bookmark: _Toc15754][bookmark: _Toc20831][bookmark: _Toc21083][bookmark: _Toc22957]5.29 铬标准使用液：ρ（Cr）=500.0µg/L。
用硝酸溶液（5.15）将铬标准储备液（5.27）稀释成500.0µg/L的铬标准使用液。
[bookmark: _Toc21005][bookmark: _Toc1502][bookmark: _Toc30828][bookmark: _Toc26661]5.30 滤膜
石英材质或聚四氟乙烯材质滤膜，对平均粒径为0.3μm和0.6μm的粒子，捕集效率应分别不低于99.5%和99.9%。
[bookmark: _Toc3944][bookmark: _Toc20151][bookmark: _Toc7179][bookmark: _Toc27070]5.31 干燥剂：变色硅胶颗粒或其他有相同效果的干燥剂。
[bookmark: _Toc26924]5.32 氩气：纯度≥99.99%。
[bookmark: _Toc23106]6 仪器和设备
[bookmark: _Toc32258]6.1 采样系统
[bookmark: _Toc24348][bookmark: _Toc26351][bookmark: _Toc7080][bookmark: _Toc19731]6.1.1 采样系统组成
典型的烟气采样系统应包括皮托管、采样嘴、采样管、颗粒物过滤器、吸收装置、干燥装置、抽气泵和采样控制器等，如图1所示。


标引序号说明：
1——皮托管；
2——采样嘴
3——采样管；
4——温度传感器；
5——颗粒物过滤器；
6——加热箱；
7——连接件；
8——冰浴箱；
9——吸收瓶；
10——干燥瓶；
11——调节阀；
12——抽气泵；
13——压力表；
14——瞬时流量计；
15——累积流量计；
16——采样控制器。
图1 典型烟气采样系统
[bookmark: _Toc933][bookmark: _Toc3316][bookmark: _Toc7727][bookmark: _Toc12494][bookmark: _Toc21622][bookmark: _Toc22286][bookmark: _Toc22822][bookmark: _Toc26471]6.1.2 采样嘴
石英或硼硅玻璃材质，也可使用避免污染及不易吸附烟气组分的材质。采样嘴大小选择应保证采样嘴的吸气速度与测点处的烟气流速基本一致。典型采样嘴内径范围为0.3cm至1.2cm。
[bookmark: _Toc24993][bookmark: _Toc20448]6.1.3 采样管
采样管外管为不锈钢材质，内管应选用耐高温、耐腐蚀和不易吸附烟气组分的材料，可选用石英或硼硅玻璃材质。采样管应有加热组件和温控装置，加热温度可控制在120℃±5℃。
[bookmark: _Toc24041][bookmark: _Toc29106]6.1.4 颗粒物过滤器
颗粒物过滤器用于固定滤膜，宜用石英、硼硅玻璃或特氟龙材质制成，并有正压式密封防止漏气。
[bookmark: _Toc13705][bookmark: _Toc24104][bookmark: _Toc13074][bookmark: _Toc7338]6.1.5 加热箱
加热箱应有加热组件和温控装置，加热温度可控制在120℃±5℃。
[bookmark: _Toc29742][bookmark: _Toc25430][bookmark: _Toc14826][bookmark: _Toc17694]6.1.6 连接件
连接件采用氟橡胶O形圈密封的球型磨砂接头，材料为硼硅酸盐玻璃或石英玻璃。
[bookmark: _Toc17229][bookmark: _Toc22880][bookmark: _Toc21119][bookmark: _Toc11835]6.1.7 冰浴箱
内装冰水混合物，用于冷凝通过颗粒物过滤器后的烟气，便于气态元素被吸收液捕集。
[bookmark: _Toc24652][bookmark: _Toc22805][bookmark: _Toc25148][bookmark: _Toc6041]6.1.8 吸收瓶
规格为500ml，材质为硼硅玻璃或石英玻璃。
[bookmark: _Toc31438][bookmark: _Toc6208][bookmark: _Toc6696][bookmark: _Toc9342]6.1.9 干燥瓶
内装干燥剂，用于干燥进入采样器的湿烟气。
[bookmark: _Toc30073][bookmark: _Toc28004][bookmark: _Toc16359][bookmark: _Toc22191]6.1.10 采样控制器
由调节阀、抽气泵、压力表、瞬时流量计和累计流量计等组成，用于指示和调节采样流量，能够在线测量计前温度、计前压力、流量等参数，可维持等速采样误差在±10%内。瞬时流量计精确度应不低于2.5%，最小分度值应不大于0.2L/min。累积流量计精确度应不低于2.5%。其它技术指标应符合HJ/T 47的要求。
[bookmark: _Toc30560]6.2 样品回收设备
[bookmark: _Toc2827][bookmark: _Toc30193][bookmark: _Toc3652][bookmark: _Toc20756]6.2.1 洗瓶
聚乙烯材质。
[bookmark: _Toc9803][bookmark: _Toc11249][bookmark: _Toc29605][bookmark: _Toc15860]6.2.2 样品储存容器
玻璃或聚丙烯材质瓶。
[bookmark: _Toc24418][bookmark: _Toc27490][bookmark: _Toc13978][bookmark: _Toc26936]6.2.3 镊子
聚丙烯材质或特氟龙涂覆。
[bookmark: _Toc14894][bookmark: _Toc27593][bookmark: _Toc22588][bookmark: _Toc2899]6.2.4 塑胶手套
聚丙烯材质。
[bookmark: _Toc7102]6.3 原子荧光光谱仪
[bookmark: _Toc14507]应符合GB/T 21191的规定，具有砷元素灯。
[bookmark: _Toc18824]6.4 石墨炉原子吸收分光光度计
[bookmark: OLE_LINK3]应符合GB/T 21187的规定，具有背景校正功能，配铅、镉、铬元素空心阴极灯。
[bookmark: _Toc10615]6.5 消解装置
[bookmark: _Toc13770][bookmark: _Toc2351][bookmark: _Toc14230][bookmark: _Toc15734]6.5.1 微波消解装置
具有程序化消解设定功能，功率600W~1500W，配备聚四氟乙烯或同等材质的微波消解罐。
[bookmark: _Toc8544][bookmark: _Toc2922][bookmark: _Toc8449][bookmark: _Toc10515]6.5.2 电热板
具有温控功能，最高温度可设定至200℃，温控精度±2.5℃。
[bookmark: _Toc21950]6.6 实验室常用仪器和设备
[bookmark: _Toc32754][bookmark: _Toc2883][bookmark: _Toc12098][bookmark: _Toc6885]6.6.1 分析天平
准确度I级，实际分度值为0.1mg。
[bookmark: _Toc6437][bookmark: _Toc25902][bookmark: _Toc8456][bookmark: _Toc15920]6.6.2 烘箱
温度可控，温度范围在30℃~200℃，温控精度±2.5℃。
[bookmark: _Toc6197][bookmark: _Toc645][bookmark: _Toc17747][bookmark: _Toc11542]6.6.3 聚四氟乙烯烧杯
100ml，500ml。
[bookmark: _Toc32143][bookmark: _Toc21368][bookmark: _Toc753][bookmark: _Toc12405]6.6.4 聚乙烯或聚丙烯瓶
100ml。
[bookmark: _Toc14505][bookmark: _Toc31595][bookmark: _Toc16496][bookmark: _Toc31838]6.6.5 玻璃量器
应符合国家A级标准，并应定期计量检定合格。
[bookmark: _Toc1243][bookmark: _Toc16079][bookmark: _Toc15974][bookmark: _Toc1278]6.6.6 陶瓷剪刀。
[bookmark: _Toc24547][bookmark: _Toc7836][bookmark: _Toc24213][bookmark: _Toc23901]6.6.7 一般实验室常用仪器和设备。
[bookmark: _Toc14836]7 样品
[bookmark: _Toc25624]7.1 采样位置和采样点
采样位置和采样点应符合GB/T 16157中的有关规定。
[bookmark: _Toc11235]7.2 采样前准备
7.2.1 将滤膜（5.30）用密封袋装好备用。
7.2.2 分别用水和硝酸溶液（5.15）清洗采样系统中内表面与烟气接触的连接部件，将吸收瓶、颗粒物过滤器非金属部分及连接件等在硝酸溶液（5.15）中浸泡至少4小时以上，再用水清洗风干，并将所有器皿开口密封避免污染。
7.2.3 在2个吸收瓶中各加入100ml硝酸-过氧化氢吸收液（5.18），密封吸收瓶。在干燥瓶中装入容量2/3体积的干燥剂（5.31）。
[bookmark: _Toc12304]7.3 样品采集
7.3.1 连接好采样系统，按照GB/T 16157的方法对采样系统进行漏气试验。
7.3.2 将采样管和加热箱温度加热到120℃±5℃。
7.3.3 开始采样，采样期间应保持等速采样，采气体积不少于0.6m3（标准状态干烟气），当被测组分浓度较低时可适当增加采气体积。
7.3.4 采样结束立即切断吸收瓶与加热箱之间气路，防止烟道负压导致吸收液倒吸。
7.3.5 待采样管和颗粒物过滤器冷却后，将采样管、颗粒物过滤器、吸收瓶等移至干净避风的位置进行样品回收。
7.3.6 1号样品储存容器（滤膜）：小心用干净的镊子及手套，将滤膜（5.30）从颗粒物过滤器中取出，确保滤膜（5.30）上的颗粒物不漏出，放入1号样品储存容器。
7.3.7 2号样品储存容器（采样管等清洗液）：先以总量100ml的水冲洗采样嘴、采样管内管、连接件以及颗粒物过滤器前半部分内表面，冲洗液置于2号样品储存容器中；再用100ml硝酸溶液（5.13）冲洗采样嘴、采样管内管、连接件及颗粒物过滤器前半部分内表面，冲洗液置于2号样品储存容器中。
7.3.8 3号样品储存容器（吸收液）：将吸收瓶中硝酸-过氧化氢吸收液倒入3号样品储存容器，并用100ml硝酸溶液（5.13）依次冲洗颗粒物过滤器后半部分、连接件、吸收瓶内表面，冲洗液置于3号样品储存容器中。
[bookmark: _Toc15102]7.4 样品保存 
[bookmark: OLE_LINK1]样品采集后应尽快分析。若不能立即分析，需密封保存，2℃~5℃可保存7d。
[bookmark: _Toc6061]7.5 试样制备
[bookmark: _Toc28286][bookmark: _Toc31765][bookmark: _Toc21489][bookmark: _Toc2159]7.5.1 微波消解法
7.5.1.1 将1号样品储存容器样品（滤膜）用陶瓷剪刀（6.6.6）剪成小块置于微波消解装置（6.5.1）容器中，将2号样品储存容器样品（采样管等清洗液）转移至聚四氟乙烯烧杯（6.6.3）中，盖上表面皿，用电热板（6.5.2）在通风橱中加热（温度应低于其沸点），使其体积减少至20ml，转移至微波消解装置（6.5.1）容器中，加入20.0ml硝酸-盐酸溶液（5.19），使滤膜碎片浸没其中，加盖，置于消解罐组件中并旋紧，放到微波转盘架上。设定消解温度为200℃，消解持续时间为15min。消解结束后，取出消解罐组件，冷却，以水淋洗微波消解容器内壁，加入约10ml水，静置0.5h进行浸提，过滤，再用水稀释定容至250ml，称为颗粒态元素测定试样。若滤膜样品取样量较多，可适当增加硝酸-盐酸溶液（5.19）的体积，使滤膜浸没其中。
7.5.1.2 将3号样品储存容器样品（吸收液）转移至聚四氟乙烯烧杯（6.6.3）中，盖上表面皿，用电热板（6.5.2）在通风橱中加热（温度应低于其沸点），直至样品体积减少至20ml。将样品转移至微波消解装置（6.5.1）容器中，加入20.0ml硝酸-盐酸溶液（5.19），按7.5.1.1方法消解，消解结束后，待冷却，加水稀释至250ml，称为气态元素测定试样。
[bookmark: _Toc3038][bookmark: _Toc11392][bookmark: _Toc9503][bookmark: _Toc23918]7.5.2 电热板消解法
7.5.2.1 将2号样品储存容器样品（采样管等清洗液）转移至聚四氟乙烯烧杯（6.6.3）中，用电热板（6.4.2）在通风橱中加热（温度应低于其沸点），使其体积减少至20ml，将1号样品储存容器样品（滤膜）用陶瓷剪刀（6.6.6）剪成小块置于聚四氟乙烯烧杯（6.6.3）中，加入20.0ml硝酸-盐酸溶液（5.19），使滤膜碎片浸没其中，盖上表面皿，保持微沸状态30min，移去表面皿蒸至10ml左右。若溶液浑浊且颜色较深，补加 10ml 硝酸-盐酸溶液（5.19），继续消解，待溶液均匀清澈，将溶液蒸发至近干，取下，待溶液冷却后，以水淋洗烧杯内壁，加入约10ml水，静置0.5h进行浸提，过滤，再用水稀释定容至250ml，称为颗粒态元素测定试样。
7.5.2.2 将3号样品储存容器样品（吸收液）转移至聚四氟乙烯烧杯（6.6.3）中，盖上表面皿，用电热板（6.4.2）在通风橱中加热（温度应低于其沸点），直至样品体积减少至20ml。加入20.0ml硝酸-盐酸溶液（5.19），按照7.5.2.1方法消解，消解结束后，待冷却，加水稀释至250ml，称为气态元素测定试样。
[bookmark: _Toc13355][bookmark: _Toc21752][bookmark: _Toc25373][bookmark: _Toc32617]7.6 空白试样制备
7.6.1 实验室空白
[bookmark: OLE_LINK5]7.6.1.1 取同批次空白滤膜及实验用水和硝酸溶液（5.13）各100ml，按照与7.5.1.1或7.5.2.1相同步骤进行实验室空白试样制备，称为颗粒态元素实验室空白试样。
7.6.1.2 取实验用硝酸溶液（5.13）100ml和硝酸-过氧化氢吸收液（5.18）200ml，按照与7.5.1.2或7.5.2.2相同步骤进行实验室空白试样制备，称为气态元素实验室空白试样。
[bookmark: _Toc16876]7.6.2 全程序空白
将相同批次的空白滤膜、硝酸-过氧化氢吸收液（5.18）带至现场，连接采样系统不采样，按照7.3.6~7.3.8步骤回收样品作为全程序空白样品，按照试样的制备（7.5.1或7.5.2）相同的步骤进行全程序空白试样的制备，称为颗粒态元素全程序空白试样和气态元素全程序空白试样。
8 分析
[bookmark: _Toc24187]8.1 砷的测定
8.1.1 仪器参数设置
原子荧光光谱仪开机预热，按照仪器使用说明书设定最佳工作参数，仪器参数设置参考附录B。
8.1.2 砷标准曲线的绘制
分别移取砷标准使用液（5.23）0ml、0.5ml、1.0ml、2.0ml、4.0ml和5.0ml于50ml容量瓶中，分别加入10.0ml盐酸溶液（5.12）、10.0ml硫脲-抗坏血酸混合溶液（5.21），室温放置30min（室温低于15℃时，置于30℃水浴中保温30min），用水定容至标线，混匀。以硼氢化钠溶液（5.20）为还原剂、盐酸溶液（5.11）为载流，由低浓度至高浓度依次测定砷校准系列标准溶液的原子荧光强度。以砷的质量浓度为横坐标，以原子荧光强度为纵坐标，绘制标准曲线。
8.1.3 试样测定
将制备好的试样（7.5），按照与建立标准曲线相同仪器工作条件进行测定，根据标准曲线得到目标元素浓度。试样测定过程中，若目标元素浓度超出标准曲线范围，应将试样稀释后重新测定。
8.1.4 空白试样测定
按照试样测定相同步骤（8.1.3）测定实验室空白（7.6.1）和全程序空白（7.6.2）。
[bookmark: _Toc27129]8.2 铅、镉、铬的测定
[bookmark: _Toc16811]8.2.1 仪器参数设置
石墨炉原子吸收分光光度计开机预热，按照仪器使用说明书设定最佳工作参数，仪器参数设置参考附录B。
[bookmark: _Toc13054]8.2.2 校准曲线
[bookmark: _Toc12394][bookmark: _Toc251][bookmark: _Toc10385]8.2.2.1 铅标准曲线的绘制
移取铅标准使用液（5.25）0.0ml、0.5ml、1.0ml、2.0ml、4.0ml、5.0ml，分别置于50ml容量瓶中，用硝酸溶液（5.16）定容至标线，摇匀，按仪器的最佳条件测其吸光度，用各点的吸光度与其对应测定元素浓度作图，绘制出标准曲线。
[bookmark: _Toc20375][bookmark: _Toc3451][bookmark: _Toc15904]8.2.2.2 镉标准曲线的绘制
移取镉标准使用液（5.27）0.0ml、1.0ml、2.0ml、5.0ml、8.0ml、10.0ml，分别置于50ml容量瓶中，用硝酸溶液（5.16）定容至标线，摇匀，按仪器的最佳条件测其吸光度，用各点的吸光度与其对应测定元素浓度作图，绘制出标准曲线。
[bookmark: _Toc7869][bookmark: _Toc22626][bookmark: _Toc17910]8.2.2.3 铬标准曲线的绘制
移取铬标准使用液（5.29）0.0ml、0.5ml、1.0ml、2.0ml、4.0ml、5.0ml，分别置于50ml容量瓶中，用硝酸溶液（5.16）定容至标线，摇匀，按仪器的最佳条件测其吸光度，用各点的吸光度与其对应测定元素浓度作图，绘制出标准曲线。
[bookmark: _Toc4681]8.2.3 试样测定
将制备好的试样（7.5），按照与建立标准曲线相同的条件，测定各试样的吸光度，根据标准曲线得到目标元素浓度。试样测定过程中，若目标元素浓度超出标准曲线范围，应将试样稀释后重新测定。
8.2.4 空白试样测定
按照试样测定相同步骤（8.2.3）测定实验室空白（7.6.1）和全程序空白（7.6.2）。
[bookmark: _Toc25824]9 结果计算与表示
[bookmark: _Toc11074]9.1 结果计算
9.1.1 颗粒态元素
烟气中颗粒态元素的浓度按公式（1）计算。
                              （1）
式中：
—烟气中颗粒态元素浓度，单位为毫克每立方米（μg/m3）；
—颗粒态元素测定试样中目标元素浓度，单位为微克每升（μg/L）；
—颗粒态元素实验室空白试样中目标元素浓度，单位为微克每升（μg/L）；
—试样定容体积，单位为毫升（ml）；
—试样稀释倍数；
—标准状态下干烟气的采样体积，单位为升（L）。
9.1.2 气态元素
烟气中气态元素的浓度按公式（2）计算。
                              （2）
式中：
—烟气中气态元素浓度，单位为毫克每立方米（μg/m3）；
—气态元素测定试样中目标元素浓度，单位为微克每升（μg/L）；
—气态元素实验室空白试样中目标元素浓度，单位为微克每升（μg/L）；
—试样定容体积，单位为毫升（ml）；
—试样稀释倍数。
9.1.3 总元素
烟气中总元素的浓度按公式（3）计算。
              …………………………（3）
式中：
—烟气中总元素浓度，单位为毫克每立方米（μg/m3）。
[bookmark: _Toc15321]9.2 结果表示
结果应符合数值修约原则。小数位数与方法检出限保持一致。
[bookmark: _Toc6158][bookmark: _Toc16523][bookmark: _Toc27354][bookmark: _Toc6165][bookmark: _Toc2819]10  精密度与准确度
精密度和准确度结果见附录C。
[bookmark: _Toc28144]11  质量保证和质量控制
[bookmark: _Toc12151][bookmark: _Toc27459]11.1 仪器和设备
11.1.1 仪器设备的检定和校准应符合HJ/T 397中仪器设备检定和校准的要求。
11.1.2 仪器设备的运行和维护应符合HJ/T 373中仪器设备运行和维护的要求。
[bookmark: _Toc22858][bookmark: _Toc1263]11.2 采样质量保证
现场采样的质量保证措施应符合HJ/T 397中规定的现场监测质量保证措施。
[bookmark: _Toc21810][bookmark: _Toc10440]11.3 分析质量保证
分析时质量保证应符合HJ/T 397中规定的实验室分析质量保证措施。
[bookmark: _Toc19162][bookmark: _Toc4678]11.4 校准曲线
校准曲线的相关系数应≥0.995。
[bookmark: _Toc3251][bookmark: _Toc93]11.5 全程序空白样品
全程序空白样品浓度超过检出限4倍，则同批次采集的样品作废。
11.6 仪器和设备清洗
实验中使用的玻璃、聚四氟乙烯、聚乙烯或聚丙烯器皿均应用硝酸溶液（5.14）浸泡12小时以上，再用自来水和实验用水依次冲洗干净，置于干净的环境中晾干。
[bookmark: _Toc489]附录A
（规范性）
各元素的方法检出限和测定下限
表A.1  方法检出限和测定下限
	序号
	元素
	检出限（μg/m3）
	测定下限（μg/m3）

	1
	As
	0.2
	0.8

	2
	Pb
	0.2
	0.8

	3
	Cd
	0.05
	0.2

	4
	Cr
	0.3
	1.2



[bookmark: _Toc6455]附录B
（资料性）
仪器参数设置
不同型号的仪器最佳测试条件不同，根据仪器说明书要求优化测试条件。仪器工作参数设置见表B.1~B.2。
表B.1  原子荧光光谱仪工作参数
	分析元素
	As

	灯电流（mA）
	40~80

	负高压（V）
	230~300

	原子化器温度（℃）
	200

	载气流量（ml/min）
	300~400

	屏蔽气流量（ml/min）
	800~900

	波长（ml/min）
	193.7


表B.2  石墨炉原子吸收分光光度计工作参数
	分析元素
	Pb
	Cd
	Cr

	灯电流（mA）
	10.0
	7.5
	10.0

	波长（nm）
	217.0/283.3
	228.8
	357.9

	狭缝（nm）
	1.3
	1.3
	1.3

	石墨容器
	石墨管
	石墨管
	石墨管

	载气流量（ml/min）
	200
	200
	200

	中断气（ml/min）
	30
	30
	30

	进样体积（µl）
	20
	20
	20

	干燥温度/时间
	80℃~120℃/30s
	80℃~120℃/30s
	80℃~120℃/30s

	灰化温度/时间
	800℃/20s
	300℃/20s
	1000℃/20s

	原子化温度/时间
	1900℃/5s
	1500℃/5s
	2300℃/5s

	清洗温度/时间
	2100℃/3s
	1800℃/3s
	2500℃/3s













[bookmark: _Toc14573]附录C
（资料性）
精密度和准确度
各目标元素的方法精密度结果见表C.1，准确度结果见表C.2。
表C.1  方法精密度
	元素名称
	加标浓度（µg/L）
	平均测定值（µg/m3）
	实验室内相对标准偏差（%）
	实验室间相对标准偏差（%）
	重复性限 （µg/m3）
	再现性限
（µg/m3）

	砷
	颗粒态
	1.0
	0.44
	5.6~7.7
	4.7
	0.09
	0.10

	
	气态
	
	0.44
	4.0~6.0
	3.5
	0.08
	0.09

	
	总
	
	0.88
	3.2~5.5
	4.6
	0.11
	0.15

	
	颗粒态
	5.0
	2.07
	3.7~4.4
	1.6
	0.24
	0.25

	
	气态
	
	2.18
	3.3~3.8
	0.3
	0.22
	0.22

	
	总
	
	4.25
	1.8~3.2
	0.9
	0.33
	0.34

	铅
	颗粒态
	5.0
	2.18 
	4.2~6.7
	1.7 
	0.33 
	0.34 

	
	气态
	
	2.20 
	3.2~4.0
	1.4 
	0.22 
	0.22 

	
	总
	
	4.38 
	2.9~4.9
	1.5 
	0.46 
	0.48 

	
	颗粒态
	50.0
	21.78 
	1.9~3.8
	0.6 
	1.71 
	1.71 

	
	气态
	
	21.46 
	1.5~3.6
	2.0 
	1.55 
	1.87 

	
	总
	
	43.25 
	1.4~2.0
	1.1 
	2.13 
	2.35 

	镉
	颗粒态
	0.5
	0.25 
	5.0~7.7
	4.0 
	0.04 
	0.04 

	
	气态
	
	0.25 
	3.2~5.8
	4.0 
	0.03 
	0.04 

	
	总
	
	0.50 
	1.5~5.2
	3.1 
	0.06 
	0.07 

	
	颗粒态
	1.0
	0.46 
	4.4~5.5
	2.2 
	0.07 
	0.06 

	
	气态
	
	0.48 
	3.1~5.2
	2.1 
	0.05 
	0.06 

	
	总
	
	0.94 
	3.4~4.4
	0.0 
	0.10 
	0.11 

	铬
	颗粒态
	5.0
	2.18 
	1.7~7.6
	4.2 
	0.29 
	0.36 

	
	气态
	
	2.17 
	1.6~7.5
	3.9 
	0.30 
	0.37 

	
	总
	
	4.36 
	1.2~3.5
	3.1 
	0.29 
	0.46 

	
	颗粒态
	50.0
	22.07 
	1.7~2.4
	3.4 
	1.26 
	2.39 

	
	气态
	
	21.61 
	0.3~3.8
	4.8 
	1.65 
	3.25 

	
	总
	
	43.69 
	1.0~2.9
	4.1 
	2.64 
	5.53 


表C.2  方法准确度
	元素名称
	加标浓度（µg/L）
	平均测定值（µg/m3）
	加标回收率范围（%）
	加标回收率最终值（%）

	砷
	颗粒态
	1.0
	0.6
	81.5~111.1
	98.8±30.8

	
	气态
	
	1.3
	88.9~114.8
	98.8±28.0

	
	总
	
	1.9
	88.7~109.4
	100.6±21.4

	铅
	颗粒态
	50.0
	24.1
	97.0~105.3
	102.0±8.8

	
	气态
	
	66.0
	97.7~103.0
	100.7±5.4

	
	总
	
	90.1
	97.5~103.8
	101.6±7.0

	镉
	颗粒态
	1.0
	0.3 
	92.6~111.1
	103.7±19.6

	
	气态
	
	0.3 
	88.9~118.5
	107.4±32.2

	
	总
	
	0.6
	92.5~115.1
	106.9±25.0

	铬
	颗粒态
	5.0
	55.2
	95.5~109.8
	102.8±14.4

	
	气态
	
	18.5
	91.0~109.0
	99.0±18.4

	
	总
	
	73.7
	96.4~109.6
	101.0±15.0
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