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前 言

本标准是GB 16297-1996《大气污染物综合排放标准》配套标准分析方法之一

本标准由国家环境保护总局科技标准司提出。

本标准由中国环境监测总站负责起草。

本标准由国家环境保护总局解释。
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大气固定污染源 镍的测定
火焰原子吸收分光光度法

1 范围

1.1 适用范围

    本标准适用于大气固定污染源有组织和无组织排放中镍及其化合物的测定

1.2 测定范围

    当采样体积为10 m'时，将滤膜制备成10 ml一样品进行测定，检出限为3X 10 , mg/m̀,测定范围
10-500 dig/m',

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

    GB 16297--1996 大气污染物综合排放标准

    GB/T 16157---1996 固定污染源排气中颗粒物的测定和气态污染物采样方法

    GB/T 15432-1995 环境空气 总悬浮颗粒物的测定 重量法

3 定义

    本标准中大气固定污染源中的镍及其化合物:系指经滤筒或滤膜采集的颗粒物中能被硝酸一高氯酸

浸出的镍及化合物

4 原理

    用玻璃纤维滤筒和过氯乙烯滤膜采集的样品，经硝酸一高氯酸溶液加热浸取制备成样品溶液。根据

特征谱线强度，确定样品溶液中镍的浓度。

5 试荆

    本标准中除另有说明外，均使用符合国家标准分析纯试剂和去离子蒸馏水或同等纯度的水。

5.1 硝酸(HN0g):p=1. 42 g/mL，优级纯。

5.2 硝酸溶液(V/V),1%:用硝酸((5.1)配制。

5. 3 4肖酸溶液，1+1:用硝酸(5.1)配制。

5.4 高氯酸(HCI0,),p=1.67 g/mL，优级纯。
51 5 镍标准储备液，100. 0 g/mL:称取1. 000 g镍(含量不低于99.99 )于烧杯中，加人硝酸(5-3)

10 ml，加热，直至溶解完全，然后用水稀释定容至1 000 ml-,混匀。

5.6 镍标准溶液，0. 100 g/1-:移取10. 00 ml一镍标准储备液(5.5)至100。工容量瓶中，用硝酸溶液
(5-2)稀释至刻度，混匀。

6 仪器

    一般实验室仪器和:

6门 原子吸收分光光度计及相应的辅助设备
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6.2 总悬浮颗粒采样器。按GB/T 15432-1995执行。

6. 3 烟尘采样器。按GB/T 15432一1995执行。

6.4 玻璃纤维滤筒和过氯乙烯滤膜。

了 样品的采集和保存

了.飞 样品的采集

7.1门 无组织排放

采样时间及采样监控点位置的确定，按照GB 16297-1996《大气污染物综合排放标准》附录C规定

A417. 1.
操作步骤按GB/T 15432---1995《环境空气 总悬浮颗粒物的测定 重量法》进行采样

有组织排放

    采样点数目、采样点位设置及操作步骤，按GB/T 16157-1996((固定污染源排气中颗粒物的测定

和气态污染物采样方法》有关规定进行。采样频次和时间，按GB 16297-1996《大气污染物综合排放标

准》有关规定进行。

了.2 样品的保存

    采样结束后，将滤筒或滤膜取出，编号后，放人干燥洁净的器皿中。并按采样要求，做好记录。

8 分析步骤

8.1 校准曲线的绘制

    取6个100 ml,容量瓶，分别加入镍标准溶液((5.6)0,0.5,1.0,2.0,4.0,8.0,10.0 ml，然后用硝酸

溶液(5.2)稀释至刻度

    根据选定的原子吸收分光光度计工作条件，测定溶液的吸光度。以吸光度对镍浓度(mg/L)，绘制标

准曲线，并算出校准曲线的回归直线方程。

    仪器参数可参照仪器说明书进行选择。以下条件仅供参考:

    波长:232. 0 nm 光谱通带:0. 09 nm 灯电流:10 mA

    火焰类型:贫燃型 火焰高度:7. 5 mm

    乙炔流量 2. 2 1./min 空气流量:9. 5 1./min

8.2 样品的测定

    滤筒样品:将滤筒剪碎，置于150 ml,锥形瓶中，用少量水润湿，加30 ml硝酸((5.1)和5 ml高氯酸

(5.4)(以酸液浸过样品为宜，不足加人硝酸)，瓶口插人一短颈玻璃漏斗，在电热板上加热至沸腾，蒸至

近干时取下冷却。再加10 mL硝酸((5. 1)，继续加热至近干(如果样品消解不完全，可加人少量硝酸

(5.1)继续加热至样品颜色变浅)。稍冷，加少量水过滤，每次转移洗涤液时应用玻璃棒将絮状纤维挤压

干净，浓缩滤液至近千 冷却后，转移到25 ml容量瓶中，再用水稀释至刻度，此溶液即为试样溶液

    滤膜样品:将滤膜剪碎，置于100 ml一锥形瓶中，加10 mL硝酸(5. 1)浸泡过夜。再加2 mL高氯酸

(5. 4)，瓶口插人一短颈玻璃漏斗，其他步骤同滤筒的处理方法，所用酸量均减半

    注:对于过氯乙烯滤膜，建议加硝酸(5.1)后过夜，以免有机物过多加人高抓酸(5. 4)后发生爆炸

8. 3 空白溶液的制备

    取同批号空白滤膜或滤筒(每种至少两个)，按8.2的操作步骤，制备空白溶液。

84 样品溶液的测定

    按校准曲线绘制时的仪器工作条件，注人硝酸溶液(5.2)，将仪器调零，分别注入空白溶液(8.3)和

样品溶液(8.2),记录吸光度值。
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9 计算和结果裹示

9-1 浓度的计算

    根据所测的吸光度值，在校准曲线上查出或由回归方程计算出样品溶液((8.2)和空白溶液((8-3)中

镍的浓度，并由下式计算大气污染源中镍的含量(mg/m'),

滤膜:c(Ni,mg/m')=V (a一b)
V,a X 10,

  S.
X
    Oa

滤筒;c(Ni,mg/m')二V (a一b)
V., X 10̀

  式中:

  。— 镍及其化合物(换算成镍)浓度，mg/m';

  a— 样品溶液中镍浓度，Kg/mL;

  b— 空白溶液中镍浓度，Kg/mL;

  V— 样品溶液体积,mL;

V� a— 一换算成标准状态下((0̀C,101 325 Pa)的采样体积，m';

凡 - 滤膜总面积,CM';

S, 测定时所取滤膜面积，cm} o

  其中:

V .d一V,擎牟X
                  L/J t L P101.3

    式中:

    V,— 采样体积,m';

      t— 采样时的环境温度，℃;

    尸— 采样时的大气压力，kPa,

9.2 排放速率的计算

    根据GB 16297-1996《大气污染物综合排放标准》的有关条款确定排放速率。

10 精密度和准确度

    四个实验室火焰法测定含53 mg/kg和276 mg/kg镍的标准参考物。

10.1 精密度

    精密度分别为4.0环和3.4%.
10.11 皿复性

    重复性相对标准偏差分别为5.4%和3.9%.

10-1.2 再现性

    再现性相对标准偏差分别为14.9写和5.4%.

10.2 准确度

    相对误差分别为5.1%和5.5%e


