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前  言

本标准依据GB/T 1.1-2009给出的规则编写。

本标准由黑龙江省生态环境厅提出并归口。

本标准参与起草单位：黑龙江省环境监测中心站、鲸寰（上海）环保科技有限公司、黑龙江蓝洋环保工程检测有限公司。

本标准起草人: 王英、刘元海、陈威、李翔飞、牟学军、王超、王鹏杰、张蕊、李斌、李雷、邢延峰、孟庆庆、蒋宪法、姜景阳、曹胜、周爱申。
引  言

为贯彻《中华人民共和国环境保护法》和《中华人民共和国大气污染防治法》，实施环境空气颗粒物（PM10、PM2.5）自动监测手工比对核查，制定本标准。

环境空气颗粒物（PM10、PM2.5）自动监测手工比对核查技术规范
1　 范围

本标准规定了环境空气颗粒物（PM10、PM2.5）自动监测手工比对的术语和定义、方法原理、仪器设备、现场比对方法、结果计算与数据质量评估和质量保证与质量控制。

本标准适用于黑龙江省环境空气颗粒物（PM10、PM2.5）自动监测开展手工比对核查工作。

2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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。

HJ 93-2013  环境空气颗粒物（PM10和PM2.5）采样器技术要求及检测方法

HJ 618  环境空气 PM10和PM2.5的测定 重量法

HJ 653  环境空气颗粒物（PM10和PM2.5）连续自动监测系统技术要求及检测方法
3　 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

环境空气质量手工监测

在监测点位采用采样装置采集一定时段的环境空气样品，将采集的样品在实验室用分析仪器分析、处理的过程。
环境空气质量连续监测 

在监测点位采用连续监测仪器对环境空气质量进行连续的样品采集、处理、分析的过程。

参比方法采样器

用于对审核采样器进行准确性检查的手工颗粒物采样器。
审核采样器 

经适用性检测合格，携带至现场对环境空气颗粒物自动监测仪器进行比对的手工颗粒物采样器。
4　 方法原理

利用审核采样器、参比方法采样器与被核查颗粒物自动监测仪器（β射线吸收法或微量振荡天平）进行同时段采样，在恒温恒湿环境下对采样器采样前后滤膜进行称重，计算采样器采样颗粒物浓度，并与自动监测仪器监测结果相比较，计算其相对误差，评价自动监测仪器数据质量。

5　 仪器设备
5.1　 手工监测设备

5.1.1　 颗粒物采样器

包括参比方法采样器、审核采样器等手工监测采样器。

手工监测使用的颗粒物采样器各项技术指标都应符合HJ 93-2013的要求。手工监测使用的颗粒物采样器应取得环境保护部环境监测仪器质量监督检验中心出具的产品适用性检测合格报告。

5.1.2　 流量校准器

量程＜30L/min，误差≤2%。

5.1.3　 温度计

测量范围（-30～50）℃，精度：±0.5℃。

5.1.4　 气压计

测量范围（50～107）kPa，精度±0.1 kPa。

5.1.5　 湿度计

测量范围（10%～100%）RH，精度±5%。

5.1.6　 滤膜

按HJ 93-2013中5.4.13选择滤膜。

5.1.7　 滤膜保存盒

应使用对测量结果无影响的惰性材料制造，方便滤膜取放。

5.1.8　 换膜工具

包括镊子、气密性盒子等。气密性盒子用于盛装滤膜盒与镊子等工具。

5.1.9　 滤膜运输保存箱

全程4℃条件下冷藏密封保存运输，运输过程中需全程温度记录。

5.1.10　 采样头清洗用品

包括棉签、无水乙醇、无尘纸及硅脂等用品。

5.1.11　 分析天平

检定分度值不超过0.1mg。

5.1.12　 恒温恒湿设备

设备内空气温度在（15～30）℃范围内可调，控温精度±1℃。设备内空气相对湿度应控制在（50±5）%。恒温恒湿设备可连续工作，且配备空气过滤系统及风速控制单元。

自动监测设备

5.1.13　 样品采集单元

样品采集单元由采样入口、切割器和采样管等组成。将环境空气颗粒物进行切割分离，并将目标颗粒物输送到样品测量单元。

5.1.14　 样品测量单元

样品测量单元对采集的环境空气PM10或PM2.5样品进行测量。

5.1.15　 数据采集和传输单元

数据采集和传输单元采集、处理和存储监测数据，并能按中心计算机指令传输监测数据和系统工作状态信息。

5.1.16　 其他辅助设备

其他辅助设备包括安装仪器所需要的机柜或平台、安装固定装置、采样泵等。配置GPS导航仪用于被核查子站点位信息的记录。

5.1.17　 技术要求

自动监测仪器的各项技术指标，包括外观要求、工作条件、安全要求、功能要求以及性能指标都应符合HJ 653的要求。

6　 现场比对方法

6.1　 比对准备工作

6.1.1　 采样器平行性和准确性检查

采样出发前和返回后需进行平行性和准确性检查。将参比方法采样器（至少2台）与审核采样器相互间距1.5m～3.0m放置。所有参与测试的采样器同时段采样，采集至少5个时段，分别计算参比方法采样器和审核采样器监测结果的相对标准偏差来表征平行性指标，相对标准偏差应不大于10%；计算单台审核采样器与参比方法采样器监测结果的相对误差来表征准确性指标，所有采样时段相对误差的平均值应不大于10%。前后检查均合格，方可认为现场比对结果有效。

6.1.2　 现场比对物资准备

建议准备的物资清单见附录A。

6.2　 现场仪器布设

采用审核采样器进行PM10或PM2.5自动监测仪器的现场比对。 

采样器采样口距地面高度不低于1.5m，避开污染源及障碍物。采样口距离墙壁或站房实体围栏1.0m以上，采样口应高于实体围栏至少0.5m以上。 

采样器切割头与颗粒物自动监测仪器切割头应尽可能位于同一水平面，一般垂直距离不超过1.0m；所有颗粒物监测仪器（包括手工采样器和自动监测仪器）采样头相互距离在1.5m～3.0m为宜。

6.3　 采样时间及周期

现场比对采样时间以滤膜所负载颗粒物质量不少于电子天平检定分度值的100倍为原则。 

手工采样器与被核查自动监测仪器同时段采样，现场采样需获得不少于5个有效数据对。 

6.4　 采样后滤膜保存
按HJ 618的相关要求执行。

7　 结果计算与数据质量评估

7.1　 手工监测结果计算与表示

7.1.1　 单台采样器监测结果计

单台采样器的监测结果按公式（1）计算：
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式中：

C—单台手工采样器监测结果，μg/m³；

W2—采样后滤膜的质量，g；
W1—采样前滤膜的质量，g；
V—实际状态下的采样体积，m³。
7.1.2　 多台采样器监测结果计算

若采用多台采样器进行现场比对，多台采样器监测结果的平均值为手工监测结果（Y）， 按公式（2）计算： 
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式中：

Y—多台手工采样器监测结果，μg/m³；

C—单台手工采样器监测结果，μg/m³；

n—手工采样器数量。

7.1.3　 手工监测结果表示

计算结果四舍五入保留整数位。 

7.2　 自动监测结果计算与表示

按公式（3）计算自动监测小时值的平均值，作为自动监测结果。 
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式中： 

X—同时段自动监测结果，μg/m³； 

Z—同时段内自动监测小时均值，μg/m³； 

n—手工采样小时数，取整数，超过30分钟按1小时计，否则不计入。 

自动监测结果四舍五入保留整数位。 

7.3　 自动监测结果与手工采样结果的相对误差

若单个采样时段手工监测结果大于30μg/m³，则计算自动监测结果与手工采样结果的相对误差；反之，则不参与计算。按公式（4）计算： 
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式中： 

RE—同时段自动监测结果与手工监测结果的相对误差，%； 

X—同时段自动监测结果，μg/m³； 

Y—手工采样监测结果，μg/m³。 

计算结果四舍五入保留小数点后一位。 

7.4　 自动监测结果数据质量评价

以年度质量目标为数据质量评价依据，所有自动监测结果与手工采样结果的相对误差均应达到质量目标，否则视为自动监测数据质量不合格。 

年度质量目标由中国环境监测总站根据上一年度质量核查结果制定并发布。 

7.5　 数据误差的纠正

若自动监测数据质量不合格，需及时查找原因。如果确因仪器误差引起，则需通过调节仪器参数纠正自动监测仪器误差。 

纠正措施完成后，需开展数据质量复查。

8　 质量保证与质量控制

8.1　 仪器 

开展现场比对工作前后，应该清洗切割器及采样管路，对采样器环境温度、环境大气压和流量等进行检查（校准）。 

定期清洗采样器的切割器及采样管路，清洗周期视采样地点空气质量状况而定。一般情况下，采样器累计运行168h应清洗切割器，累积运行1个月应清洗采样管路。遇有扬尘、沙尘暴等恶劣天气，需增加清洗频次。 

定期进行采样器的流量检查（校准）。检查（校准）流量前需要先检漏。检查（校准）流量时，需在正常采样位置放置一张洁净的滤膜。每个城市现场比对工作开始前，进行流量检查（校准）。新购置或维修后的采样器在启用前应进行流量检查（校准）。

8.2　 采样过程

滤膜使用前需进行检查，不得有针孔或任何缺损。当滤膜安放正确，采样系统无漏气时，采样后滤膜上颗粒物与四周白边之间界限应清晰。若出现界线模糊时，则表明有泄漏，该样品作废。应检查滤膜安装是否到位，或者更换滤膜密封垫、滤膜夹，重新采集样品。 

采样时完成运输空白。空白滤膜与采样滤膜一起进行恒重、称量和记录。空白滤膜和采样滤膜一起被运送至采样地点后再运回实验室称量。一般要求空白滤膜捕集量≤0.5mg，否则认为此次手工监测数据无效。 

采样应在风速小于8m/s、无雨雪等天气条件下进行。 

采样使用滤膜需经行编码以便于后期质量控制管理。编码方式可采取边缘切割、二维码识别以及RFID识别等方式。

8.3　 称重过程

使用“标准滤膜”控制称量误差。取清洁滤膜若干张，恒温恒湿平衡24h，称重。每张滤膜非连续称量10次以上，求每张滤膜的平均值为该张滤膜的原始质量。以上述滤膜作为“标准滤膜”。称量每批滤膜前，称量2张“标准滤膜”。若“标准滤膜”称量结果在原始质量±0.5mg（中流量和小流量）、原始质量±5mg（大流量）范围内，认为该批样品滤膜称量合格，数据有效。否则应检查称量条件是否符合要求并重新称量该批样品滤膜。称重时尽量缩短操作时间。 

采样前后，滤膜称量应使用同一台分析天平，并保证称重室（仓）的空气洁净，恒温恒湿。天平定期进行检定和校准。空白及加载滤膜同样都需要进行编码（边缘切割、二维码识别或RFID）。
附　录　A 
（资料性附录）
颗粒物（PM10、PM2.5）现场比对物资清单

A.1　 颗粒物现场比对携带物资清单

开展颗粒物现场比对核查应携带物资参考表A清单。
表A.1　 颗粒物现场比对携带物资清单

	物资类别
	物资名称
	数量

	颗粒物采样器
	PM10/ PM2.5采样器主机
	按需

	
	PM10/ PM2.5采样器采样杆
	按需

	
	PM10/ PM2.5切割器
	按需

	
	PM10/ PM2.5采样器运输箱
	按需

	流量计
	流量计
	1

	耗材
	47mm滤膜（已称量）
	15

	
	47mm滤膜盒
	15

	
	滤膜夹
	15

	辅助设备
	手电筒（含充电器）
	1

	
	照相机
	1

	
	USB闪存盘
	1

	
	GPS
	1

	
	电池
	2

	采样用品
	气密性盒子（大、小）
	4

	
	镊子
	1

	
	记号笔
	1

	
	卷尺
	1

	
	剪刀
	1

	
	卷纸
	1

	
	棉签
	1

	
	纱布
	1

	
	酒精
	1

	
	硅脂
	1

	
	透明胶带
	1

	
	雨伞
	2

	
	口罩
	若干

	资料
	采样记录表
	10

	
	核查记录表
	10

	
	采样器操作手册
	1
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