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本标准为推荐性标准。
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由北京市环境保护局提出并归口。
本标准为首次制定。
本标准由北京市环境保护局组织实施。
本标准起草单位：北京市环境保护监测中心。
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[bookmark: StandardName]固定污染源废气 甲烷/总烃/非甲烷总烃的测定 便携式氢火焰离子化检测器法
[bookmark: _Toc455489044]范围
本标准适用于固定污染源有组织排放和无组织排放废气中甲烷、总烃和非甲烷总烃的现场测定。
本标准规定了氢火焰离子化检测器的最低技术要求，以及固定污染源废气中甲烷、总烃和非甲烷总烃浓度的现场测试步骤。
本标准中甲烷/总烃/非甲烷总烃的方法的检出限为0.1mg/m3，测定下限为0.4mg/m3。
[bookmark: _Toc455489045]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。
[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK2]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
HJ732固定污染源废气挥发性有机物的采样气袋法
DB11/1195固定污染源监测点位设置技术规范
[bookmark: _Toc455489046]术语和定义

总烃 hydrocarbons
指在本标准规定的条件下，用氢火焰离子化检测器所测得固定污染源废气中气态碳氢化合物及其衍生物的总和，以碳计。

非甲烷总烃non-methane hydrocarbons
总烃中除甲烷以外的其他物质的总和，以碳计。

校准量程（Span Calibration）
仪器的校准上限，为校准用标准气体浓度值（若多点校准为校准用最高标准气体浓度值）。校准量程（以下用C.S.表示）的选择要适当，所测气态污染物平均浓度应在C.S.的10%~90%之间，不得超过C.S.。

系统偏差（system deviation）
标准气体直接导入仪器主机进气口（直接测定模式）得到的测定结果与标准气体由采样管端导入仪器（系统测定模式）得到的测定结果的偏差与校准量程的百分比。
[bookmark: _Toc455489047]方法原理
用便携式检测仪以氢火焰离子化检测器（以下简称FID）分别测定废气中总烃及甲烷烃的含量，两者之差即为非甲烷总烃的含量。
[bookmark: _Toc455489048]干扰及消除
废气中的颗粒物可通过采样管滤尘装置消除或减少。
以除烃空气测定氧的空白值，在测量时通过自动扣除氧峰干扰。
[bookmark: _Toc455489049]标气和材料
零气
除烃空气：总烃含量≤0.2mg/m3（以碳计）。
标准气体
甲烷标准气，平衡气为合成空气（氧气21%+氮气79%）：浓度按需要而定，不确定度不大于2%。
丙烷标准气，平衡气为合成空气（氧气21%+氮气79%）：浓度按需要而定，不确定度不大于2%。
燃烧气
氢气，纯度≥99.999%。
气袋
用于气袋法校准仪器和废气采集。内衬材料应选用对被测成分影响小的惰性材料，容积不小于10L。
[bookmark: _Toc455489050]仪器和设备
本标准所说的甲烷/总烃/非甲烷总烃测试仪器为便携式检测仪器，由两部分组成，分别是FID和采样系统。仪器测试系统工作原理图见图1。
[image: ]

1.采样探头 2. 零气和标气入口 3.滤尘器（烟道内或烟道外） 4.采样管 5.采样泵 6.旁路（可选）
7.功能测试用测试气体入口  8 配有催化转换器的FID  9.数据处理系统  10.加热室

图1  仪器测试系统工作原理图

FID主机
为满足单独测定甲烷的功能，FID需要配备催化转换单元，其作用是氧化除甲烷以外的其他有机化合物，催化转换器通常由填充了催化材料的加热不锈钢管组成。主机具备将测试结果由体积浓度换算为质量浓度的功能，并能够显示测试结果。
仪器性能指标基本要求为：
（1）仪器示值误差绝对值：≤10%（浓度<100μmol/mol时，≤5μmol/mol）；
（2）系统偏差绝对值：≤5%C.S.；
（3）氧含量为21%的甲烷标气测试结果相对误差小于10%；
（4）仪器响应时间不大于1min。
采样系统
在废气采集中，废气通过采样管线直接进入带有催化转换器，滤尘器和加热管线的FID。采样系统具备滤尘装置和加热装置，采样管内衬材料对被测成分影响小，如：不锈钢、硬质玻璃或聚四氟乙烯材质。
[bookmark: _Toc455489052]校准量程
用仪器测定标准气体，若示值误差符合7.2的要求，仪器可用。否则，需校准。校准方法分为：
气袋法：用标准气体将洁净的集气袋充满后排空，反复三次，再充满后备用。按仪器使用说明书中规定的校准步骤进行校准。
钢瓶法：将配有减压阀、可调式转子流量计及导气管的标准气体钢瓶与采样管连接，打开钢瓶气阀门，调节转子流量计，以仪器规定的流量，通入仪器的进气口。注意各连接处不得漏气。按仪器使用说明书中规定的校准步骤进行校准。
[bookmark: _Toc455489053]测试步骤
零点校准
连接仪器主机、采样管等装置。
将加热装置接通电源进行加热至180±5℃。
打开主机电源，用零气进行仪器零点校准。
样品测定
有组织排放监测采样
监测点位的设置符合DB11/1195-2015的规定，测试时将采样管插入排气筒内，尽量靠近烟道中心位置，堵严采样孔，使之不漏气。以仪器规定的采样流量连续自动采样，用废气清洗采样管，抽取废气进行测定，待仪器读数稳定后即可记录读数。每分钟至少记录一次监测结果，取5min~10min平均值作为一次测定值。
对于防爆要求较高的油库储油罐、加油站等污染源，如：油库储油罐、加油站等，应使用洁净气袋抽取样品，于就近安全场所预热、校准仪器后进行现场测试。
无组织排放监测采样
按GB16157-1996附录C的规定，确定无组织排放监控点的位置，或按其他特定要求确定采样点的位置。可使用氢火焰离子化检测器直接测量，也可按照HJ732-2014规定，用气袋采集样品，现场测定。
计算和结果表示
排放浓度计算
按照GB/T 16157-1996中10.3或10.4将烟气中1m3的采气体积换算为标准状态（273K，101.325kPa）下的干采气体积，并以此校正仪器测得的甲烷/总烃/非甲烷总烃实测浓度。
样品甲烷/总烃/非甲烷总烃的质量浓度C，按照式（1）进行计算。
C=K×12/22.4                                    （1）
式中：
C—样品中甲烷/总烃/非甲烷总烃的质量浓度（以碳计），mg/m3（以碳计）
K—样品中甲烷/总烃/非甲烷总烃的体积浓度，μmol/mol
有组织废气排放速率计算
按照GB/T 16157-1996中11.4计算甲烷/总烃/非甲烷总烃的“排放速率”。
[bookmark: _Toc455489056]精密度和准确度
6个实验室的精密度统计结果：
[bookmark: OLE_LINK3][bookmark: OLE_LINK4]对浓度为1.0 mg/m3、19 mg/m3、48.4 mg/m3的甲烷标准气进行测定，实验室内相对标准偏差分别为1.3～6.0%、0.7～4.1%、0.3～2.7%；实验室间相对标准偏差分别为 5.56%、6.99%、0.62%，重复性限分别为0.10 mg/m3、1.19 mg/m3、2.26 mg/m3，再现性限分别为 0.18 mg/m3、1.54 mg/m3、2.67mg/m3。
6个实验室的准确度统计结果：
对浓度为1.0 mg/m3、19 mg/m3、48.4 mg/m3的甲烷标准气进行测定，实验室间相对误差分别为-3.6～9.7%、-8.3～9.5%、-0.93～0.8%。
[bookmark: _Toc455489057]质量保证与质量控制
仪器及部分辅助设备如流量计、温控装置等必须经有关计量检定单位检定合格，且在检定有效期限内。
仪器抗负压能力应大于烟道负压，避免仪器采样流量减少，导致测定结果偏低或无法测出。
仪器的各组成部分应连接牢靠，测定前后应按照要求检查仪器的气密性，可堵紧进气口，若仪器的采样流量示值在2min内降至零，表明气密性合格。
定前按本标准测定除烃空气和甲烷（丙烷）标准气体，计算测定的示值误差，并定期检查仪器的系统偏差，若示值误差和/或系统偏差不符合7.1的要求，应查找原因，并进行相应的修复维护，直至满足要求后方可开展监测。
[bookmark: _Toc455489058]注意事项
测定前检查输气管路，并清洁颗粒物过滤装置，必要时更换滤料。
测定前应检查采样管加热系统是否正常工作。
13.4  在测量中应避免转换器因废气中含有硫、氯的化合物而引起中毒或被污染。
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