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前  言 

本标准按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》给出的规则起草。 

请注意：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。 

为了防治环境污染，保护和改善环境，保障人体健康，促进环境、经济与社会的可持续发展，依据

《中华人民共和国环境保护法》第十条的规定，对DB52/ 12-1999进行修订。本标准与DB52/ 12-1999

相比，主要修改如下： 

—修改了适用范围（1999年版的第1章；本版的第1章）； 

—修改了规范性引用文件（1999年版的第2章；本版的第2章）； 

—增加了部分术语的定义（1999年版的第3章；本版的第3章） 

—取消了按污水排放去向分级控制的规定，调整了标准分级，取消了污染源时间段分级标准（1999

年版的第4.1.1和4.1.2；本版的4.1.1、4.1.2和4.1.4）； 

—取消了大气污染物的第三级排放标准（1999年版的第4.2.1；本版的4.2.1）； 

—增加大气污染物最高允许排放浓度和无组织排放监控浓度限制（见本版的4.2.3）； 

—取消了固体废物的处置（1999年版的4.3）； 

—调整了控制排放的污染物项目和污染物排放控制要求（1999年版的4.1.2和4.2.2；本版的4.1.3

和4.2.3）； 

—更新部分污染物项目的分析方法（1999年版的5.1和5.2 ；本版的5.1和5.2）。 

自本标准实施之日起，DB52/ 12-1999废止。 

本标准于2013年12月11日经贵州省人民政府黔府函[2013]263号文批复同意，并于2014年1月1日起

实施。 

本标准为全文强制。 

本标准与国家污染物排放标准互为补充；国家污染物排放标准与本标准适用范围重叠的，从严执行。 

本标准由贵州省环境保护厅提出并归口。 

本标准起草单位：贵州省环境科学研究设计院。 

本标准主要起草人：刘永霞、黄代宽、刘晓静、孙幼萍、周思、余志、张琳。 

本标准于1987年7月1日首次发布，1991年根据国家标准体制的要求，统一改号为DB52/ 12-1991，

1999年第一次修订，2013年第二次修订。 
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贵州省环境污染物排放标准 

1 范围 

本标准规定了贵州省水污染物和固定污染源大气污染物排放的术语与定义、污染物排放控制要求和

污染物监测要求。 

本标准适用于贵州省辖区内向环境排放水和大气污染物的一切排污单位，以及建设项目的环境影响

评价、环境保护设施设计、竣工验收及其建成投产后的排放管理。 

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，仅所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。 

GBZ/T 160.1 工作场所空气有毒物质测定 锑及其化合物  

GBZ/T 160.13 工作场所空气有毒物质测定 锰及其化合物  

GB 3095  环境空气质量标准 

GB 3838 地表水环境质量标准  

GB 5468  锅炉烟尘测试方法 

GB/T 11896  水质氯化物的测定硝酸银滴定法 

GB/T 11911  水质铁、锰的测定火焰原子吸收分光光度法 

GB/T 14671  水质 钡的测定 电位滴定法 

GB/T 14678  空气质量硫化氢、甲硫醇、甲硫醚和二甲二硫的测定气相色谱法 

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 16297  大气污染物综合排放标准 

HJ/T 28  固定污染源排气中氰化氢的测定 异烟酸-吡唑啉酮分光光度法  

HJ/T 55  大气污染物无组织排放监测技术导则 

HJ/T 84  水质无机阴离子的测定离子色谱法 

HJ/T 91  地表水和污水监测技术规范  

HJ/T 343  水质氯化物的测定硝酸汞滴定法（试行） 

HJ/T 345  水质铁的测定邻菲啰啉分光光度法（试行） 

HJ 493  水质 样品的保存和管理技术规定  

HJ 494  水质采样技术指导 

HJ 495  水质采样方案设计技术规定 

HJ 533  环境空气和废气氨的测定纳氏试剂分光光度法 

HJ 540  环境空气和废气砷的测定二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法(暂行) 

HJ 541  黄磷生产废气气态砷的测定二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法 

HJ 546  环境空气五氧化二磷的测定抗坏血酸还原—钼蓝分光光度法 (暂行) 

HJ 602  水质钡的测定石墨炉原子吸收分光光度法 

HJ 603  水质钡的测定火焰原子吸收分光光度法 
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3 术语与定义 

下列术语和定义适用于本文件。 

3.1  

污水  waste water 

在生产、经营与生活活动中排放的水的总称。 

3.2  

污水排放量  polluted water emission 

在完成生产过程经废水末端处理设施处理之后，排向地表水体或者污水处理厂的污水量。 

3.3  

现有企业  existing enterprises 

本标准实施之日前，已建成投产或者环境影响评价文件已通过审批的企业及设施。 

3.4  

新建企业  new enterprises 

本标准实施之日起通过环境影响评价文件审批的新建、改建和扩建建设项目的企业。 

3.5  

一切排污单位  all pollutant emissions units 

本标准适用范围所包括的一切排污单位。 

3.6  

标准状态  standard state 

温度为273 K，压力101325 Pa时的状态，本标准规定的各项标准值，均以标准状态下的干烟气为基

准。 

3.7  

排气筒高度  emission pipe height 

自排气筒（其主体建筑构造）所在地平面至排气筒出口处的高度。 

3.8  

大气污染物排放浓度  emission concentration of air pollutant 

标准状态下，排气筒中每m
3
干排气中所含大气污染物的质量，单位mg/m

3
。 

3.9  

最高允许排放浓度  maximum acceptable emission concentration 
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一定高度的排气筒中污染物任何1 h浓度平均值不得超过的值，单位mg/m
3
。 

3.10  

大气污染物排放速率  air pollutant emission concentration 

一定高度的排气筒任何1 h排放污染物的质量，单位kg/h。 

3.11  

最高允许排放速率  maximum acceptable emission rate 

一定高度的排气筒中污染物任何1 h浓度平均值不得超过的值，单位kg/h。 

3.12  

单位周界  unit border 

单位与外界环境接界的边界。通常依据法定手续确定边界，若无法定手续，则按目前的实际边界确

定。 

3.13  

无组织排放  fugitive emission 

大气污染物不经过排气筒的无规则排放。 

3.14  

无组织排放监控点浓度限值  monitoring concentration threshold of fugitive emission 

标准状态下，监控点（根据HJ/T 55确定）的大气污染物浓度在任何1 h的平均值不得超过的值，单

位mg/m
3
。 

4 污染物排放控制要求 

4.1 水污染物排放标准 

4.1.1 污水排放区控制要求 

4.1.1.1 禁止排放区 

GB 3838中的Ⅰ、Ⅱ类水域及Ⅲ类水域中的饮用水源二级保护区、游泳区及其他需特殊保护区域；

禁止排放区水域禁止新建排污口和直接排入污水；已有排污口的排水应在确保浓度达标的前提下，实行

污染物总量控制，以保证受纳水域水质符合规定用途的水质标准。 

4.1.1.2 允许排放区 

GB 3838 中的Ⅲ类（划定的饮用水源二级保护区、游泳区及其他需特殊保护区域除外）、Ⅳ类、Ⅴ

类水域；允许排放区水域允许设置污水排污口，但必须达到本标准规定的排放标准。 

4.1.1.3 污水排放区的划定 



DB52/ 864—2013 

4 

省辖市（州）环境保护行政主管部门负责根据本辖区内各类地表水执行的水质标准类别（Ⅰ～Ⅴ类），

提出本辖区内的禁止排放区、允许排放区划分方案，报省环境保护行政主管部门批准；未划定类别的，

禁止直接排入污水。 

4.1.2 标准分级 

4.1.2.1 第一类污染物最高允许排放浓度不分级。 

4.1.2.2 第二类污染物最高允许排放浓度按照排水去向分为一级和二级，其中直接排入地表水体的污

水执行一级排放标准，排入集中式污水处理厂的污水执行二级排放标准。 

4.1.3 控制要求 

4.1.3.1 第一类污染物在车间（或者车间处理设施）排口取样和排污单位排口同时采样，其最高允许

排放浓度应符合表 1 规定（采矿行业的尾矿坝出水口不得视为车间排放口）。 

4.1.3.2 第二类污染物在排放单位排放口采样，其最高允许排放浓度应符合表 2 规定。 

表1 第一类水污染物最高允许排放浓度 

项目名称 最高允许排放浓度 

锑及其化合物(以锑计)               mg/L 0.5 

表2  第二类水污染物最高允许排放浓度 

限值 
项目名称 

一级 二级 

甲醇                 mg/L 3 15 

钡及其化合物         mg/L 5 10 

铁及其化合物         mg/L 1 6 

氯化物               mg/L 250 450 

4.1.4 标准值实施时段 

4.1.4.1 自本标准实施之日起，新建、改建、扩建项目（以环境影响报告书（表）的批准之日期为准）

以及现有（含在建）排放第一类污染物污水企业，执行表 1 规定的排放标准。 

4.1.4.2 本标准实施之日前已建成的排放第二类污染物污水企业，自 2015 年 1 月 1 日起执行本标准。 

4.1.4.3 本标准实施之日起，新建、改建、扩建排放第二类污染物污水企业，执行表 2 规定的排放标

准。 

4.1.4.4 至标准颁布之日仍在建（包括改、扩建）的排放第二类污染物单位，水污染物的排放在环境

保护竣工验收报告批复日期起一年后执行本标准。 

4.1.5 其他规定 

4.1.5.1 本标准未涉及的其他污染物最高允许排放浓度和其他行业最高允许排水量执行国家和地方标

准。 

4.1.5.2 水污染物排放浓度限值适用于单位产品实际排水量不高于单位产品基准排水量的情况；若单

位产品实际排水量超过单位产品基准排水量，须按公式（1）将实测水污染物浓度换算为水污染物基准
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排水量排放浓度，并以水污染物基准排水量排放浓度作为判定排放是否达标的依据；产品产量和排水量

统计周期为一个工作日。 

4.1.5.3 在企业的生产设施同时生产两种以上产品、可适用不同排放控制要求或者不同行业国家污染

物排放标准，且生产设施产生的污水混合处理排放的情况下，应执行排放标准中规定的最严格的浓度限

值，并按公式（1）换算水污染物基准排水量排放浓度： 

 实

基

总
基  



 iiY

Q

Q
.................................. (1) 

式中： 

基  
—水污染物基准排水量排放浓度，mg/L； 

总Q
 
—排水总量，m

3
； 

iY   —产品产量，t； 

基iQ
 
—单位产品基准排水量，m

3
/t；

 

实  
—实测水污染物排放浓度，mg/L。 

注：若 总Q 与 基iQiY 的比值小于1，则以水污染物实测浓度作为判定排放是否达标的依据。 

4.2 大气污染物排放标准 

4.2.1 控制区划分   

本标准规定对现有污染源进行控制区划分。 

4.2.1.1 一类控制区指依据 GB 3095 划分的一类区，一类区为自然保护区、风景名胜区和其它需要特

殊保护的区域。 

4.2.1.2 二类控制区指依据 GB 3095 划分的二类区，二类区为居住区、商业交通居民混合区、文化区、

工业区和农村地区。 

4.2.2 标准分级 

本标准对现有污染源最高允许排放速率进行分级控制，分为一级标准和二级标准，按污染源所在的

环境空气质量控制区类别，执行相应级别的排放速率标准。 

4.2.2.1 位于一类区的污染源执行一级排放标准，并禁止新建、改建、扩建排放大气污染物的单位。 

4.2.2.2 位于二类区的污染源执行二级排放标准。 

4.2.3 标准值 

4.2.3.1 自 2014 年 01 月 01 日～2016 年 01 月 01 日止，现有固定污染源（本标准实施之日以前已经

存在或者环境影响评价文件已经批复的项目）执行表 3 规定的排放标准，自 2016 年 01 月 01 日后，位

于二类区的现有固定污染源执行表 4 规定的排放标准。 
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表3 现有固定污染源大气污染物排放标准 

最高允许排放速率（kg/h） 
无组织排放监控

浓度限值 序号 污染物 
最高允许排放浓

度（mg/m
3
） 

排气筒高度（m） 一级 二级 浓度(mg/m
3
) 

15 0.10 0.20 

20 0.20 0.40 

30 0.60 1.20 

40 1.05 2.10 

50 1.65 3.25 

60 2.35 4.70 

70 3.20 6.40 

80 5.00 10.00 

90 6.40 12.80 

1 硫化氢 10.0 

100 7.90 15.80 

0.050 

15 1.70 3.40 

20 3.40 6.80 

30 10.20 20.40 

40 17.85 35.70 

50 28.05  55.25  

60 39.95 79.90 

70 54.40 108.80 

80 85.00 170.00 

90 108.80 217.60 

2 氨气 30 

100 134.30 268.60 

1.00 

15 禁止排放 

20 禁止排放 

25 0.20 0.40 

30 0.51  1.02  

40 0.89  1.79  

50 1.40  2.76  

60 2.00  4.00  

70 2.72  5.44  

80 4.25  8.50  

90 5.44  10.88  

3 氰化物 

2.5（按 CN 计氰

化物，其中氰化

氢不得高于 1.9，

氰化氢的排放标

准按照 GB 16297

执行） 

100 6.72  13.43  

0.050（按 CN 计氰

化物，其中氰化氢

不得高于 0.024）

15 0.85 1.70 

20 1.70 3.40 

30 5.10 10.20 

40 8.93 17.85 

50 14.03 27.63 

4 五氧化二磷 20 

60 19.98 39.95 

0.50 
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表 3 现有固定污染源大气污染物排放标准（续） 

最高允许排放速率（kg/h） 
无组织排放监控浓

度限值 

序号 污染物 
最高允许排放浓

度（mg/m
3
） 

排气筒高度（m） 一级 二级 浓度(mg/m
3
) 

70 27.20 54.40 

80 42.50 85.00 

90 54.40 108.80 
4 五氧化二磷 20 

100 67.15 134.30 

0.50 

15 0.17 

20 0.34 

30 1.02 

40 1.79 

50 2.76 

60 4.00 

70 5.44 

80 8.50 

90 10.88 

5 
砷及其无机

化合物 
2.0(以 As 计) 

100 

禁止排放 

13.43 

0.05 

15 1.00 2.00 

20 2.00 4.00 

30 6.00 12.00 

40 10.50 21.00 

50 16.50 32.50 

60 23.50 47.00 

70 32.00 64.00 

80 50.00 100.00 

90 64.00 128.00 

6 
锑及其化合

物 
20.0(以 Sb 计) 

100 79.00 158.00 

0.5 

15 0.30 0.60 

20 0.60 1.20 

30 1.80 3.60 

40 3.15 6.30 

50 4.95 9.75 

60 7.05 14.10 

70 9.60 19.20 

80 15.00 30.00 

90 19.20 38.40 

7 
锰及其无机

化合物 
20.0(以 Mn 计) 

100 23.70 47.40 

0.15 
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4.2.3.2 自本标准实施之日起，新建、改建、扩建项目执行表 4 规定的排放标准。 

表4 新污染源大气污染物排放标准 

最高允许排放速率（kg/h） 
序号 污染物 

最高允许排放浓度

（mg/m
3
） 排气筒高度（m） 一级 二级 

无组织排放监控浓

度限值 (mg/m
3
) 

15 0.18 

20 0.36 

30 1.08 

40 1.89 

50 2.93 

60 4.23 

70 5.76 

80 9.00 

90 11.52 

1 硫化氢 10.0 

100 

禁止排放 

14.22 

0.05 

15 3.06 

20 6.12 

30 18.36 

40 32.13 

50 49.73 

60 71.91 

70 97.92 

80 153.00 

90 195.84 

2 氨气 20.0 

100 

禁止排放 

241.74 

1.00 

15 禁止排放 

20 禁止排放 

25 0.30 

30 
0.92  

40 
1.61  

50 
2.49  

60 
3.60  

3 氰化物 

2.5（按 CN 计氰化

物，其中氰化氢不

得高于 1.9，氰化

氢的排放标准按照

GB16297 执行） 

70 

禁止排放 

4.90  

0.045（按 CN 计氰

化物，其中氰化氢

不得高于 0.024）
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表 4 新污染源大气污染物排放标准(续) 

最高允许排放速率（kg/h） 

序号 污染物 
最高允许排放浓度

（mg/m
3
） 

排气筒高度（m） 一级 二级 

无组织排放监控浓

度限值 (mg/m
3
) 

80 7.65 

90 9.79 3 氰化物 

2.5（按 CN 计氰化

物，其中氰化氢不

得高于 1.9，氰化

氢的排放标准按照

GB16297 执行） 100 

禁止排放 

12.09 

0.045（按 CN 计氰

化物，其中氰化氢

不得高于 0.024）

15 1.53 

20 3.06 

30 9.18 

40 16.07 

50 24.86 

60 35.96 

70 48.96 

80 76.50 

90 97.92 

4 五氧化二磷 15 

100 

禁止排放 

120.87 

0.135 

15 0.15 

20 0.31 

30 0.92 

40 1.61 

50 2.49 

60 3.60 

70 4.90 

5 
砷及其无机化合

物 
1.50 

80 

禁止排放 

7.65 

0.045 
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表 4 新污染源大气污染物排放标准(续) 

最高允许排放速率（kg/h） 
序号 污染物 

最高允许排放浓度

（mg/m
3
） 排气筒高度（m） 一级 二级 

无组织排放监控浓

度限值 (mg/m
3
) 

90 9.79 
5 

砷及其无机化合

物 
1.50 

100 
禁止排放 

12.09 
 

15 1.80 

20 3.60 

30 10.80 

40 18.90 

50 29.25 

60 42.30 

70 57.60 

80 90.00 

90 115.20 

6 锑及其化合物 
15.0 

（以 Sb 计） 

100 

禁止排放 

142.20 

0.05 

15 0.51 

20 1.02 

30 3.06 

40 5.36 

50 8.29 

60 11.99 

70 16.32 

80 25.50  

90 32.64  

7 
锰及其无机化合

物 
15.0（以 Mn 计） 

100 

禁止排放 

40.29  

 

0.15 

 

4.2.4 其他规定 

4.2.4.1 企业内有排放同种污染物的多根排气筒，按合并后的一根代表性排气筒高度确定全厂应执行

的最高允许排放速率限值，计算方法见附录 B。 

4.2.4.2 排气筒高度处于表 3 所列的两个排气筒高度之间时，其执行的最高允许排放速率以内插法计

算，内插法计算式见本标准附录 C。 

4.2.4.3 若排气筒的高度大于或者低于本标准列出的最大值或者最小值时，以外推法计算其最高允许

排放速率，外推法计算公式见附录 C。 

4.2.4.4 排气筒高度应最少高出周围 200 m 半径范围内的建筑物 5 m 以上。不能达到该要求的排气筒，

应按其高度对应的排放速率限值的 50%执行。 

4.2.4.5 排放氰化物的排气筒不得低于 25 m。其他大气污染物的排气筒高度不应低于 15 m；若某项目

的排气筒高度必须低于 15 m，排气筒中大气污染物排放速率限制应按 4.2.4.3 外推结果的 50%执行。 

5 污染物监测要求 
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5.1 水污染物监测 

5.1.1 污水样品采集应符合 HJ 494 和 HJ 495 规定。 

5.1.2 样品的保存应符合 HJ 493 的规定。 

5.1.3 对企业污染物排放情况进行监测的点位、频次等要求，按 HJ/T 91 规定执行。 

5.1.4 企业须按照有关法律和《环境监测管理办法》对排污状况进行监测，并保存原始监测记录。 

5.1.5 统计 

企业的原辅材料使用量、产品产量等以法定月报表或者年报表为准。 

5.1.6 分析方法 

对企业排放水污染物浓度的测定采用表5所列的方法标准。 

表5  水污染物浓度测定方法 

序号 污染物项目 测定方法 方法来源 

5—Br—PADAP 光度法 

原子荧光法 1 锑 

火焰原子吸收法 

见《水和废水监测分析方法》（第四版）

（增补版）中国环境科学出版社 2002 

2 甲醇 气相色谱法 见附录 A1 

硝酸银滴定法 GB/T 11896 

硝酸汞滴定法（试行） HJ/T 343 3 
氯化物 

（以氯离子计） 
离子色谱法 HJ/T 84 

火焰原子吸收分光光度法 GB/T 11911 
4 总铁 

邻菲啰啉分光光度法（试行） HJ/T 345 

火焰原子吸收分光光度法 HJ 603 

石墨炉原子吸收分光光度法 HJ 602 5 钡 

电位滴定法 GB/T 14671 

注：暂采用附录所列方法，待国家发布相应的方法标准并实施后，执行国家标准 

5.2 大气污染物监测 

5.2.1 采样 

大气污染物的采样按GB/T 5468、GB/T 16157执行。 

5.2.2 采样点 

排气筒同污染物监测的采样点相关要求按GB/T 5468、GB/T 16157执行；无组织排放监测的采样点

相关要求按HJ/T 55执行。 

5.2.3 时间和频率 

5.2.3.1 排气筒中废气的采样以连续 1 h 的采样获取平均值或者在 1 h 内以等时间间隔采集 4 个样品

并计平均值。 

5.2.3.2 无组织排放监控点采样需在上风向设参照点和设置周界外浓度最高点。一般采用连续 1 h 采

样计平均值，若浓度偏低可适当延长采样时间；若分析方法灵敏度高仅需用短时间采集样品，应实行等

时间间隔采样，采集 4个样品计平均值。 
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5.2.3.3 若某排气筒的排放为间断性排放，排放时间小于 1 h，应在排放时段内实行连续采样，或者

在排放时段内以等时间间隔采样 4个样品，并计平均值；若某排气筒的排放为间断性排放，排放时间大

于 1 h，则应在排放时段内按前述排气筒中废气采样要求采样。当进行污染事故排放监测时按需要设置

的采样时间和频率不受上述要求限制。 

5.2.3.4 建设项目环境保护设施竣工验收监测的采样时间和频率按环境保护部制定的建设项目环境保

护设施竣工验收监测技术要求(试行)进行。 

5.2.4 监测分析要求 

5.2.4.1 在对污染源进行监督性监测，采样期间的工况应与正常的运行工况相同，排污单位的人员和

实施监测的人员都不应任意改变正常的运行工况。 

5.2.4.2 建设项目环境保护设施竣工验收监测工况要求按环境保护部制定的建设项目环境保护设施竣

工验收监测技术要求进行。 

5.2.5 排气量的测定 

排气量的测定应与排放浓度的采样监测同步，排气量的测定方法按GB/T 16157执行。 

5.2.6 分析方法 

污染物的分析方法按国家标准和国家环保部规定执行，见表6。 

表6  大气污染物浓度测定方法 

序号 污染物项目 测定方法 方法来源 

1 硫化氢 气相色谱法 GB/T 14678 

2 氨气 纳氏试剂分光光度法 HJ 533 

3 氰化氢 异烟酸—吡唑啉酮分光光度法 HJ/T 28 

硝酸银滴定法 

异烟酸—吡唑啉酮分光光度法 

异烟酸—巴比妥酸分光光度法 

4 氰化物 

催化快速法 

采样方法见 GB/T 16157；分

析方法见《空气和废气监测

分析方法》（第四版）（增

补版）中国环境科学出版社 

2002 

5 五氧化二磷 抗坏血酸还原—钼蓝分光光度法 (暂行) HJ 546 

6 砷及其无机化合物 二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法(暂行) 
HJ 540 

HJ 541 

7 锑及其化合物 分光光度法 GBZ/T 160.1 

8 锰及其无机化合物 原子吸收分光光度法 GBZ/T 160.13 
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A  A  

附 录 A 

（规范性附录） 

甲醇的测定气相色谱法 

A.1 方法原理 

本方法采用直接进水样方法，用氢火焰离子化检测器（FID）气相色谱法测定水和废水中甲醇含量，

以保留时间定性，峰高或者峰面积外标法定量。 

A.2 适用范围 

本方法适用于测定水和废水中的甲醇含量。 

A.3 仪器 

A.3.1 气相色谱仪，配火焰离子化检测器和数据处理系统，手动或者自动进样。 

A.3.2 DB—WAX 30 m×0.53 mm×1.0 μm 毛细管柱。 

A.3.3 40 ml采样瓶。 

A.3.4 2 ml进样小瓶。 

A.3.5 10 μl微量注射器。 

A.3.6 100 μl定量注射器。 

A.3.7 500 μl定量注射器。 

A.4 试剂 

A.4.1 蒸馏水 

在分析物质的方法检出限（MDL）观察不到干扰物的水。 

A.4.2 甲醇 

分析纯。 

A.4.3 标准贮备溶液 

在一干净的2 ml进样小瓶中，先加入1 ml的蒸馏水，再加入1 μl的甲醇分析纯，配成浓度为790 mg/L

的标准贮备溶液，此贮备液在4 ℃，可保存六个月。 

A.4.4 贮备液在六个月后更换，如果和校核标准比较，表明有问题时则须立即更换。 

A.5 分析步骤 
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A.5.1 标准曲线的制作 

用蒸馏水稀释配制标准，单位：mg/L。 

A.5.1.1 取8个1 ml容量小瓶，先分别加入蒸馏水少许，再依次加入标准贮备液1.0 L、2.0 L、5.0 L、

10.0 L、20.0 L、50.0 L、100.0 L、200.0 L，再稀释至刻度，配成一系列标准溶液。 

A.5.1.2 从低至高依次进样1.0 μl，以甲醇的峰高或者峰面积积分，绘制校对曲线。 

     Y=aX+b ....................................  (A.1) 

A.5.2 气相色谱条件 

进样口温度：200 ℃；检测器温度：200 ℃；柱温：60 ℃；流速：8 ml/min；点燃氢焰；等仪器稳

定，基线走平后，进行分析。 

A.5.3 水样的测定 

取水样适量（1～1.5 ml）于2ml进样小瓶中，抽取1 μl直接注入色谱仪进行分析；如果超过标准曲

线，则稀释进样。 

一般按以下分析顺序进行分析：①初始校准曲线或者线性校正点；②方法空白；③实验室空白加标；

④样品分析；⑤样品平行；⑥样品分析；⑦样品平行；⑧样品加标；⑨样品加标平行；⑩线性校正点。 

A.5.4 质量控制 

A.5.4.1 在处理任一样品前，分析人员应通过以蒸馏水为试剂空白的分析，证明来自分析系统、玻璃

器皿及试剂的干扰是在控制中的。每次提取一组样品或者更换试剂，应分析试剂水空白作为经常的实验

室玷污的安全防备。空白样品应经过样品制备和测量步骤的所有阶段。 

A.5.4.2 对每批分析的样品（多至20个样品）必须分析试剂空白、空白加标、样品加标和样品加标平

行双样或者平行双样。空白和加标样品必须经过样品制备和测量步骤的所有阶段。每12 h，在进行样品

分析前进行一次校准标样的分析以验证校准曲线和保留时间。 

A.5.4.3 每一批样品必须有一个空白加标样品，空白加标回收率必须在80%～120%。 

                                                                                    

回收率=100%×（SSR—SR）/SA .............................. (A.2) 

式中： 

SSR —加标样品测定浓度； 

SR  —样品测定浓度； 

SA  —加标量。 

A.5.4.4 每一批样品必须有一个加标样品，加标回收率必须在70～130%。 

A.5.4.5 每一批样品必须分析一个平行样，平行样相对百分误差控制在20%以内。 

 %100
21

)21(2






DD

DD
RPD ............................ (A.3) 
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式中： 

RPD —相对百分误差； 

D1  —第一次样品测定值； 

D2  —第二次样品测定值。 

A.6 结果表示 

A.6.1 直接进样的计算： 

 DbAaC  )][( ................................. (A.3) 

式中： 

C —样品浓度（mg/L）； 

a —校正曲线斜率； 

A —样品峰面积； 

b —校正曲线截距； 

D —稀释倍数。 

A.7 精密度和准确度 

A.7.1 以浓度为15.8 mg/L的实际标准溶液进行甲醇水样方法准确度的测定和以加标浓度为15.8 mg/L

的实际样品进行甲醇水样方法准确度的测定，见表A.1。 

表A.1 甲醇水样方法精密度和准确度的测定 

精密度 准确度 

样品 测定值（mg/L） 样品 测定值（mg/L） 加标回收率（%） 

第 1次进样 14.9066 第 1 次进样 13.8508  87.66% 

第 2 次进样 15.1144 第 2 次进样 14.0096  88.67% 

第 3 次进样 15.1435 第 3 次进样 14.3552  90.86% 

第 4 次进样 14.9319 第 4 次进样 13.9648  88.38% 

第 5 次进样 14.8674 第 5 次进样 14.7372  93.27% 

第 6 次进样 14.9279 第 6 次进样 14.9373  94.55% 

第 7 次进样 15.3769 第 7 次进样 15.0378  95.18% 

第 8 次进样 14.6769 第 8 次进样 15.1007  95.57% 

平均值（mg/L） 14.9932 标准值 15.8000    

标准偏差（SD） 0.2124 回收率均值   91.77% 

变异系数（CV） 1.42%       

A.8 注意事项 

A.8.1 在运输及贮存期间，挥发性有机物（特别是氯氟烃类和二氯甲烷）通过样品容器衬垫的扩散可

以使样品受到污染。用试剂水制备现场样品空白，经过采样及以后的贮存和处理步骤，可用以检查这种

污染。 
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A.8.2 剩余的污染可能发生在异常浓度样品的分析中。为了减少潜在的剩余物，样品的注射针必须在每

个样品之间用合适的溶剂冲洗。无论何时遇到异常浓度样品，都应随之用溶剂空白来检查是否有交叉污

染。 

A.8.3 火焰离子化检测器（FID）是非选择性检测器。样品中许多非目标化合物的存在对分析是一种潜

在的干扰。水峰、丙酮、异丙醇、乙醇、乙腈、丙烯腈、丙烯醛等对实验没有干扰。 

A.8.4 实验结束后需烘烤色谱柱1 h，以防色谱柱的污染。也可用极性或者非极性的溶剂进行淋洗，如

甲醇、丙酮或者二氯甲烷，推荐使用二氯甲烷。 

A.8.5 水样的保存方法 

甲醇是挥发性有机物，用标准40 mL玻璃螺旋盖VOA小瓶，聚四氟乙烯表面涂有硅酮的垫片。采集样

品时须将液体和固体慢慢地倒入到小瓶中，这样可减少由于搅拌而引起挥发性化合物的逸出，装样时不

留气泡。如果需要长时间保存，可调节pH值为4～5，冷却至4 ℃，可保存14天。 
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B  B  

附 录 B 

（规范性附录） 

等效排气筒有关参数计算 

B.1 当同一地点有数个排气筒排放同一种污染物，其距离小于该两个排气筒的高度之和时，应以一个

等效排气筒代表该两个排气筒。等效排气筒的有关参数计算方法如下： 

B.1.1 等效排气筒污染物排放速率按下式计算 

                           



n

i
iQQ

1
 

 .......................................... (B.1) 

式中： 

Q —等效排气筒某污染物排放速率； 

Qi —排气筒 i 的某污染物排放速率。 

B.1.2 等效排气筒高度按下式计算 

企业内有排放同种污染物的多根排气筒，按合并后的一根代表性排气筒高度确定全厂应执行的最高

允许排放速率限值。代表性排气筒高度按如下公式计算： 

                                

 .......................................... (B.2) 

式中： 

h  —代表性排气筒高度； 

n  —排气筒数量； 

hi  —第 i 根排气筒的实际几何高度。 

B.1.3 等效排气筒的位置 

应于排气筒1和排气筒2的连线上,若以排气筒1为原点,则等效排气筒的位置应距原点为: 

   Q
QaQQQaX 2

1  ......................... (B.3) 

式中： 

x   —等效排气筒距排气筒 1 的距离； 

a   —排气筒 1 至排气筒 2 的距离； 

Q1  —排气筒 1； 

Q2  —排气筒2； 

Q   —等效排气筒的排放速率。 
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C  C  

附 录 C 

（规范性附录） 

最高允许排放速率的内插与外推 

C.1 某排气筒高度处于表列两高度之间，用内插法计算其最高允许排放速率，计算公式为： 

 Q     aa
aaaa hhhhQQQ 




1
1 ....................... (C.1) 

式中： 

Q    —某排气筒最高允许排放速率； 

Qa   —比某排气筒低的表列限值的最小值； 

Qa+1    —比某排气筒高的表列限值的最小值； 

h    —某排气筒的几何高度； 

ha   —比某排气筒低的表列高度的最大值； 

ha+1  —比某排气筒高的表列高度的最小值。 

C.2 某排气筒高度高于本标准列表排气筒高度的最高值，则由外推法计算其最高允许排放速率。公式

如下： 

 ................................ (C.2) 

式中： 

Q   —某排气筒最高允许排放速率； 

Qb    —表列排气筒最高高度对应的最高允许排放速率； 

h   —某排气筒的几何高度； 

hb     —表列排气筒的最高高度。 

_________________________________ 
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