
#国外环境#

连续排放监测系统的质量保证程序(续一)
第二部分  运行的质量保证( 1)

易  江编译

(中国环境监测总站,北京  100029)

中图分类号: X 84   文献标识码: B    文章编号: 1006- 2009( 2001) 04- 0043- 03

4  连续运行
运行成功的 CEM 系统, 在各方面都与建立的

质量保证和质量控制程序有关。在 CEM 系统通

过性能检测后, 为使该系统能连续运行, 必须制定

质量保证程序, 最大限度地获得有质量保证的检测

结果。

质量保证和质量控制工作主要包括以下几点:

质量保证计划和质量控制活动; 校准漂移规定;性

能检查;质量保证报告的要求。

上述几点是对源的质量保证程序最基本的要

求,还可增加另外的程序, 进一步确保 CEM 系统

数据的准确度和精密度。

411  质量保证计划

质量保证计划表述了对源的看法和实现质量

保证的步骤,由于它确定了质量控制活动的实施方

法,因而非常重要。这些活动实际上包括了一套规

范运行程序,必须将其写入质量保证手册、CEM 系

统说明书、公司的质量保险单和详细的 CEM 系统

质量控制、审查方法中。

手册应是一份工作文件, 应根据 CEM 系统的

性能制定公司的方针。现今已发展了各式各样的

质量手册。最基本的 CEM 手册应包括下列内容。

41111  第一部分 ) ) ) 质量保证计划

质量保证计划的内容有: 质量方针和目标;文

件控制系统; CEM 受控指令和 CEM 系统说明;组

织和责任;设备、装置和备件清单; 方法和步骤 ) 分

析和数据采集;校准和质量控制检查; 维修 ) 预防

程序; 系统审核; 性能检测; 校正工作计划; 报告;

参考。

41112  第二部分 ) ) ) 标准运行程序

标准运行程序包括: 启动和运行; 每天对 CEM

系统进行检查和预防性维护; 校准程序; 预防性维

护程序; 校正维护程序; 检测程序 1 ) 钢瓶气检测;

检测程序 2 ) 相对准确度检测; 系统检测程序; 数

据备份程序; 培训程序; CEM 系统安全; 数据报告

程序。

41113  附录

附录部分包括:设备运行许可证; CEM 说明书

和规程; 参比检测方法; 空白表。

412  质量控制活动

对 CEM 系统(无论是气体还是不透明度监测

系统)应建立 3个层次的质量控制活动。

( 1)运行检查(日常检查、观测和调试)。

运行检查是指每日进行的以确定系统功能是

否正常的程序。这些程序包括每日零点漂移检查、

校准检查和观测检查(如观测真空表和压力表、转

子流量计、控制面板上指示灯等)。

( 2)日常保养(周期预防性保养)。

日常保养是指定期进行的工作。它包括更换

过滤器、发动机轴承、泵、灯等。根据系统器件的具

体情况,保养周期可从 30 d到 1 a或更长时间, 可

由试验和误差来确定。

( 3)审查。

性能审查就是对系统的运行进行检查,通过检

查指出存在的问题和需要改善预防性维护保养的

程序或告知操作人员需要进行补偿性维护。

第 1和第 2层次的质量控制活动,很大部分是

预防性维护活动。观测、检测以及校正调节和更换

部件都是为了查看系统是否发挥功能,以防止系统

功能出现故障。
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补偿性保养(非日常性保养)是在系统或部分

系统出现故障时进行的保养。通过补偿性保养措

施,逐渐建立完善的预防性维护保养程序, 将有助于

操作人员预测系统部件的故障率。如果改变预防性

维护保养时间表, 使更换部件的日期与部件的故障

率一致,那么系统发生故障的次数会相应减少。

413  校准漂移规定

最典型的是每 24 h检测一次 CEM 系统的校

准, 校准检查可用手工方法或自动方法, 通常由

CEM 系统控制器或计算机自动启动。按两个水平

进行校准检查, 低水平值为 0或 0% ~ 20%的量程

值,高水平典型值为 50% ~ 100%量程值。这是对

气体和不透明度检测器的正常检查。

每 24 h 检查系统的值时,仪器操作人员不必

重调零点或重校,小的漂移值可能是由系统的噪声

引起的,对于物理调节的分析仪的校准, 用控制图

谱的方法确认漂移限。在美国,漂移限定为性能指

标漂移的 2倍,对 SO2、NOx , CEM 系统漂移指标为

量程值的 215%, 当漂移不超过系统量程值的 5%

时,可不必调节系统。当然,如果必要的话,仪器操

作人员可以采用更严格的指标。

对于自动校准漂移的 CEM 系统, 必须记录自

动调节前未调节时的浓度, 而且还要记录调节的

量。许多系统只校正计算机产生数据的漂移量,这

是计算机的计算运行,不涉及对电位计的物理调节

或对仪器的控制。实际调节需要由操作人员进行

(遇到这种情况,计算机发出警报给系统,向操作人

员报警)。

也可规定超过校准漂移的失控条件。例如,在

美国 EPA 的规定中, 如果低水平(零)或高水平校

准检查结果连续 5 d 超过 2 倍性能指标漂移或任

何一天 4次超过 2倍性能指标漂移, 称系统失控。

失控期间, 数据无效,对监测而言,系统是无用的,

失控时间不能用于系统有效利用率的计算。有效

利用率(以%表示)规定如下:

系统有效率=
系统有效数据总运行小时
周期(日、月、季)内总运行小时

( 1)

  通常, 在计算有效率时不扣除校准或审查时

间。有效率也可定义为系统运行时间与源运行时

间的比(以%表示)或源运行时间减去 CEM 系统

的校准时间。有效利用率是 CEM 的一项非常普

通的指标,要求写入源运行许可证书中。

414  审查

审查是由一组人或与日常运行无关的人员对

CEM 系统进行的评论。有两套基本的审查方法应

用于连续监测系统:

( 1)系统审查。

系统审查是定性评价,通常由正式机构的检查

人或公司的环境审查人承担。通过审查,评估监测

系统的运行状况,并对记录和数据进行复审。它是

对系统的运行和管理工作的检查。

( 2)性能审查。

性能审查是定量评价,比系统审查更详细。通

常由培训机构的检查员、检测源的承担人或工厂质

量保证人员承担。性能审查涉及检测系统的手工

参比方法、自动参比方法、有合格证的钢瓶气、其他

检测材料,如校准滤光器、标准溶液。审查需要一

套检测装置和材料,是逐一传递的活动。其目的是

定量评估可能影响系统准确度的某些问题。

415  系统审查程序
CEM 系统的审查工作可由公司的部分环境审

查人员(他们不是系统日常运行人员)或源检测机

构的部分人员承担。审查工作可采用多种方法, 但

审查的深度主要取决于两个因素:一是检查人员的

经验;二是用于评估的时间。

CEM 系统的审查工作要对监测程序的所有主

要部分予以检查。检查内容有:查看 CEM 系统的

安装;评估系统的配置和条件; 评估 CEM 系统的

运行状态;数据和记录的复审。

通过审查对 CEM 系统作出正式的、系统的评

估。检查工作从一开始就应有工作简报,对工厂的

查看、数据收集、与工厂人员进行讨论以及评估, 最

后以简报的形式结束审查。审查过程中,审查人员

应做好详细的记录,以便证实后来所形成报告中的

调查结果。

如果源程序中已编写了 CEM 系统质量保证

手册, 则该手册可作为评估的工具。事实上, 有了

手册审查员, 审查工作就极为简单。他可根据手册

的每一部分,询问是否遵守每一步质量控制程序,

并要求有确认的数据以证实执行了质量控制程序。

证明文件包括检查表、记录册登记、管理报告和检测

报告。通过证明文件可发现质量保证程序中存在问

题的地方,有针对性地提出完善和维护的措施。

如果是专一检查 CEM 系统, 而且时间许可,

则可对 CEM 系统记录做深入的核查。反复地核
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对条状图谱数据、计算机输出结果和超标排放报告

对于提高报告报出结果的可靠性是很有价值的。

416  CEM 系统的现场巡视

巡视 CEM 系统的目的是使审查员熟悉系统

及其运行。检查工作包括系统安装的诸方面,从采

样探头到数据输出。巡视前, 审查员应对系统有基

本了解,可从代理机构的记录,如最初的性能指标

检测报告或超标排放报告中得到。或者,审查开始

前由工厂提供信息或在简报中反映。

巡视中,要列出条款和检查清单, 这不仅对新

审查员很有帮助,而且有助于强化有经验审查员的

记忆。依据对 CEM 系统安装的巡视,检查清单提

出评定的条款应答复下面所列的问题, 但并不是所

有的条款都要与特定的 CEM 安装有关,提出问题

和建议有助于审查员完善现场检查清单。

41611  系统的配置

( 1) 系统是否按当初批准文件进行配置?

( 2) 系统是否按已证明适用于监控的要求进

行配置?

( 3) 是否对系统进行过可能会对性能产生重

大影响的任何更动?

( 4) 从审核以来或从上次审查后是否更换过

重要部件,是否是同一分析器(检查序列号) ?

41612  系统状况 ) ) ) 烟道或管道安装点位检查

为便于检查,若条件允许, 可要求工厂工作人

员打开保护盖、仪器箱等。

( 1) 查看入口和现场条件。

¹ 应查看到达工作地点的路径, 电梯应能正

常工作,确认维修人员愿意每天检查一次工作地点

或一周一次。

º 管道与烟囱之间等狭小通道以及工作地点应

有防护,维修人员在不利的现场条件下能进行维修。

» 是否正在参观现场,栏杆和扶手是否清洁?

¼从上一次审查后,温度和安装点的振动变

化情况。

½ 烟道的静压变化情况。

¾工作地点不应有积水, 不应有水滴落在设

备上。

¿ 安装点附近的飞灰不应落入管道中。
À 周围的环境空气条件、污染物不应影响

CEM 系统的安装。

( 2) 检查采样探头和检测器。

¹ 装置上不应覆盖大量灰尘和飞灰。

º 法兰盘上的螺栓是否已生锈? 采样探头或

装置不应被移动。

» 装置不应被腐蚀。
¼垫片、加热保护套、胶管、电缆等塑料或橡

胶部件应完好。

( 3) 查看采样探头自身情况。

¹ 变成黑色,明显被颗粒物堵塞时应去除。

º 附在探头上的粘连物结成块时应去除。

» 探头不应下陷。

¼检查探头安装牢固程度, 不应随烟气流而

摆动。

( 4) 检查安装在烟道上的仪器的状况。

¹ 鼓风机(在线气体检测器或不透明度检测

器)上的过滤器是否干净,空气应通向窗口。

º 保护开关应灵敏可靠。

» 运行指示灯或报警灯现在所处状态。

¼现场接线盒或仪表记录的值和次数与以前

的记录或在控制室记录的数据的关系。

( 5) 标准气体或审查用钢瓶气体存放点。

¹ 如果是放置在探头处, 则记录钢瓶的编号

和标签上的信息(浓度值/ %值、典型证明、气体供

应者、分析日期)。钢瓶气超过 6个月或 1 a 后稳

定性是否可靠?

º 记录每个钢瓶上压力调节器的压力 ) ) ) 瓶

的压力和供气压力,也记录瓶的初压。

» 调节器不应受腐蚀, 在酸性气体中应使用

防腐连接件。

¼供气管路和连接件的状况如何, 和最近一

次审查或性能指标检测时使用的管的类型是否相

同,连接件是否受到损坏、腐蚀或显示其他误用的

现象?

( 6) 在现场观测气体的校准周期和反吹采样

探头周期。

( 7) 不透明度测试仪的注意事项。

¹ 准直(检查光路准直)。

º 输送净化空气的管路应完好无缝。

» 净化空气用电机的状况(电噪声, 振动)。

¼净化空气过滤系统的状况。

½ 电缆的状况。
¾光闸系统的状况。

( 8) 现场不应有其他东西。

现场不应有废弃物或纸屑、工具和仪器操作说

明书、源检测装置。
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火焰原子吸收分光光度法测定水中微量钙
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  水中微量钙虽有许多测定方法(如原子吸收

法、电感耦合等离子体发射光谱分析法、离子电泳

法、离子电极法和离子色谱法等直接定量法) ,但这

些方法都易受共存离子的影响。此外, 当采用这些

方法测定微量钙时, 需浓缩或溶剂萃取等, 操作烦

琐。现已研究出采用火焰原子吸收分光光度计

( F- AAS)测定水中微量钙的方法。

1  仪器和测定条件

( 1) 仪器: 180- 50型原子吸收分光光度计。

( 2) 燃料:乙炔( 3912 kPa)。

( 3) 助燃气体:空气( 157 kPa)。

( 4) 波长: 42217 nm。

2  标准曲线的绘制
配制不 同浓 度 的钙 标准 溶 液, 在 波长

42217 nm处测定吸光度。然后以浓度为横坐标,

以吸光度为纵坐标, 绘制出标准曲线。

3  方法

向100 mL~ 1 000 mL 水样中分别加入 10 mL

共沉淀剂氯化锶( 2g/ L Sr)溶液和 10 mL 碳酸钾

( 200 g/ L)溶液, 在室温下搅拌 30 min,水样中的钙

离子被沉淀下来。水样在加入沉淀剂后, 如果 pH

值在 8以下,则可加入 NaOH 溶液调节至 pH 值为

11左右;若 pH 值在 8以上则不用调节。将生成的

沉淀物收集在膜滤器上, 加入 2 mL HNO3 溶液

( 1+ 12) ,在室温下放置 5 min溶解后,用蒸馏水稀

释至 100 mL(如果水样为 1 000 mL, 则要浓缩 10

倍)后,在波长 42217 nm 处, 用火焰原子吸收分光

光度计( F- AAS)测定吸光度。从绘制的标准曲线

上查出试样中钙的含量。

4  结语

( 1) 该法添加的试剂种类少, 不仅操作简单、

快速,而且准确度高,不受共存离子的影响。

( 2) 该法的检测极限和定量限度分别为 111
Lg 和 317 Lg。

( 3) 适用于河水和雨水等水中微量钙的测定。
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41613  系统状况 ) ) ) 子母线和电缆

当从安装采样探头的烟道或管道步行去 CEM

系统分析仪机柜或安装 CEM 系统的房间时, 应注

意以下几点:

( 1) 从采样探头到调节系统,管路的倾角不低

于 5b。
( 2) 子母线不应打圈和扭结。

( 3) 子母线不应向后折、自己碰在一起或与其

他的子母线碰在一起。

( 4) 是否存在没有加热的部分 (如: 两条母线

的接头处正好在采样探头组件的后面或正好在调

节系统的前面) ?

( 5) 电缆走线应该正确并得到保护。

( 6) 电缆不应在动力线的附近或与动力线连

在一起, 不应在电动机的附近或产生强电磁场

区域。

( 7) 检查加热及未加热的管路,从采样孔到调

节系统管路的状况如何, 是否腐蚀、易碎、变脏, 是

否损坏、滑落或另外修复?

(未完待续)
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