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513 　固体废弃物监测

51311 　背景

20 世纪 80 年代 ,美国年产工业废弃物约

20 亿 t ,其中有害废弃物约 3 亿 t ,到了 20 世纪 90

年代 ,美国年产有害废弃物已增至 715 亿 t 。20 世

纪 90 年代初 ,美国共有 716 万个活性固体废弃物

填埋场和垃圾堆 ,其中所含的大量有毒有害物质不

断逸出、浸出、泄漏 ,已成为环境空气、地面水、土壤

和地下水的重要污染源。时至今日 ,美国仍面临着

固体废弃物污染的严峻形势 ,其范围广 ,危害大 ,来

势猛 ,短时期内难以控制。

为控制和消除固体废弃物对环境和人类健康

的危害 ,美国于 1976 年颁布了“资源保护回收法”

(RCRA) ,该法案迄今已增补过 8 次。颁布“资源

保护回收法”及其增补法案的目的是加强对固体废

弃物特别是有害废弃物从产生到最终安全处置过

程的全面管理。

在美国 ,90 %的有害固体废弃物是用陆地处置

法处理的。20 世纪 80 年代中期 ,为了保证有害固

体废弃物陆地处置的顺利进行 ,美国国会责成

EPA 依据 RCRA/ HSWA 制定了“陆地处置限制法

规”(Land Disposal Restriction) ,目的是最终全面禁

止有害废弃物的直接陆地处置。

由于有害废弃物和有毒物质给环境和人类健

康带来了严重危害 ,因此责任单位应该向公众赔

偿。美国于 1980 年颁布了“超级基金法”( Super2

fund Act - CERCLA) ,并于 1986 年进行了修订 ,即

SASR of 1986。“超级基金法”的重点在两个方面 :

一方面是对过去设置的有害废弃物场地 (垃圾坑或

垃圾堆)进行调查、登记、排队和重新处置 ;另一方

面是对由于意外事故而溢出、排出、泄漏到环境中

的有害废弃物和有毒物质进行现场调查、评价 ,并

采取应急补救措施。

根据以上 3 个法规特别是“超级基金法”,经美

国政府拨款和有关单位集资 , EPA 将过去的固体

废弃物场地 (垃圾坑或垃圾堆) 登记、排队 ,已列出

有潜在危害的废弃物场地 32 506 处 ,并对其中的

90 %作了评价 ,将危害最大的 207 个有害废弃物场

地列入重点清除 (净化)名单 (NPL) ,立即着手清除

(净化) ,另外 1 300 处场地虽尚未被列入名单 ,但

也须采取紧急净化措施。由于净化工作非常复杂 ,

且需要处理的有害废弃物场地和完成这项工作所

需要的人力、物力比原先预计的多 ,因此 EPA 开始

实施一套新的净化工作战略 ,以加快净化步伐 ,并

尽量让有责任的单位承担净化任务。

为贯彻上述 3 个法规 ,有效控制固体废弃物污

染 ,美国国会要求 EPA 开发与其配套的分析评价

方法 ,EPA SW - 846 系列 ———《固体废弃物试验分

析评价手册》就是在这种形势下推出的。
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51312 　EPA SW - 846 系列的概况与特点

5131211 　概况

(1) EPA 于 1986 年 9 月制定并颁发了 SW -

846 系列。该系列集中贯彻了“资源保护回收法”

和“陆地处置限制法规”的精神 ,包含了固体废弃物

采样和分析试验的全部方法 ,是在 EPA 2 0 0～

EPA 600 系列的基础上发展起来的。该系列第 3

版于 1990 年 11 月定稿 ,1991 年 4 月问世 ,全书分

为两卷 13 章 ,内容包括 QA/ QC、采样计划的制定

和实施、无机和有机成分的分析、物理性质的评价

以及废弃物特性的鉴定等。

(2) SW - 846 系列的分析对象是固体废弃物 ,

其物理形态多种多样 ,有水体、淤泥、固体 (包括土

壤) 、油、有机液体、多相混合物、EP (浸出试验毒性

提取液) 、TCL P (毒性浸出试验提取液) 和气体九

大类 ;分析项目包括有机物、金属和一些常规项目 ,

被 分 析 化 合 物 的 质 量 浓 度 从 μg/ L 级 到

10 000 mg/ L 级。该系列第 3 版汇集了 20 多年来

美国环境工作者在固体废弃物监测领域的研究成

果以及他们的智慧和经验 ,集中反映了 20 世纪 80

年代中后期美国固体废弃物监测的水平。

5. 3. 2. 2 　SW - 846 系列第 3 版中的几个子系列

(1) 1300 系列 :毒性试验方法 ,共 3 个 ,分别是

EP 法、TCL P 法和 SPL P 法 (合成沉淀物浸透试验

法) ,详细情况见表 4。

(2) 3000 系列 :金属元素的提取方法 ,共 7 个。

对水样采用强酸消解法 ,对固体样采用微波强酸消

解法 ,对油样采用溶剂稀释法。

(3) 3500 系列 :半 (非) 挥发性有机物的提取方

法 ,共 7 个。对液体样采用液 - 液萃取法或连续液

- 液萃取法 ,对固体样采用索氏提取法、自动索氏

提取法或超声波提取法 ,对其他样品 (非水溶性且

有机物质量分数高于 25 g/ kg) 采用有机溶剂溶解

稀释法。

(4) 3600 系列 :净化、分离方法 ,共 9 个 ,包括

氧化铝柱法、合成硅酸镁柱法、硅胶柱法、溶胶渗透

色谱法、酸和碱液 - 液反萃取法、浓硫酸/ 高锰酸钾

法和除硫法等。

(5) 5000 系列 :挥发性有机物的提取方法 ,共 4

个。对水样和固体样采用吹扫 - 捕集法 ( P & T) ,

对气体样一般采用固体吸收采样法。

(6) 6000 系列 :测定金属的新方法 ,共 2 个 ,可

测定金属 26 种。电感耦合等离子原子发射光谱法

( ICP/ AES)可测定金属 26 种 ,电感耦合等离子质

谱法 ( ICP/ MS)可测定金属 15 种。

(7) 7000 系列 :原子吸收法测定金属元素 ,共

53 个方法 ,可测定金属 28 种。主要方法有直接吸

入火焰 - AA 法、石墨炉 - AA 法、气体氢化物 -

AA 法、气体硼氢化物 - AA 法和汞冷焰法。该系

列有两个特点 ,一是应用范围广 ,可分析饮用水、

地表水、废水、固体废弃物中的金属元素 ;二是

QA/ QC 工作在 EPA 200 系列 QA/ QC 的基础上

进一步发展和完善 ,并达到一个新水平 ,在各种金

属分析方法系列中具有代表性。

(8) 8000 系列 :有机物分析方法 ,共 39 个 ,其

中 GC 法 25 个 , GC/ MS 法 7 个 , HPLC 法 7 个 ;测

定挥发性有机物的方法 13 个 ,测定半挥发性有机

物的方法 24 个 ,测定非挥发性有机物的方法 6 个。

同 EPA 600 系列相比 ,该系列测定的化合物增加

了含氯除草剂、含磷农药、二氧杂茂类等 ,测定的法

定和非法定化合物达到 487 个 ,详细情况见表 4。

(9) 9000 系列 :常规项目分析方法 ,共 44 个 ,

包括腈化物、总有机卤、总有机碳、总酚、总烃、总

氯、总硝酸盐、总油和酯、硫酸盐、大肠杆菌的分析

方法和 p H 值、电导率、总α、β及镭 - 228 的测定方

法等。

5. 3. 2. 3 　SW - 846 系列的特点

(1)提供了采集有代表性固体废弃物样品的方

法 ,论述了采样计划的编制、实施及监管程序 ,介绍

了如何根据废弃物本身的特点确定采样地点 ,选取

采样设备以及各种现场采样方法 ,并将采样方法放

在与分析方法同等重要的地位。

(2)汲取了各大方法系列的精华 ,汇集了对各

类化合物和各种不同物理形态的样品提取、净化、

分离、分析的最新成果 ,选用了各种先进的分析手

段 ,如 GC (高选择性检测器 : GC/ PID、ELCD、

NPD、FPD、ECD) , GC/ MS , HPLC , TC/ MS ( TC -

热色谱 ) , GC/ FTIR , AA , ICP/ AES , ICP/ MS 和

HPLC/ TSP/ MS( TSP - 热喷射) 等 ,采用了许多先

进的前处理技术 ,如吹扫 - 捕集、超声波提取技术、

微波提取技术、液 - 固提取技术、气体吸附技术和

衍生技术等。

(3) 为保证数据质量 ,该系列制定了严格的

QA/ QC 计划 ,严抓实验室质量控制与现场质量控

制 ,认真编写质量控制文件 ,并定期向 EPA 和委托

客户提交 QA/ QC 报告。
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表 4 　EPA SW - 846 　8000 系列和 1300 系列 (1990 年 11 月第 3 版)

EPA 方法 污染物分类　　 个数 　前处理 　检测器 　色谱柱

8000A

8010 挥发性氯代烃 39 P & T GC/ ELCD 填充柱

8010B 挥发性氯代烃 50 P & T GC/ ELCD 填充柱

8011 挥发性氯代烃 50 P & T GC/ ELCD 毛细管柱

8015 挥发性非氯代烃 6 P & T GC/ PID 填充柱

8020
8020B 挥发性芳香族 8

14 P & T GC/ PID
GC/ PID 填充柱

8021A 挥发性氯代烃和芳香族 61 P & T GC/ PID、ELCD 毛细管柱

8030
8031
8032

丙烯醛、丙烯腈、
乙　腈、丙烯腈、
丙烯胺

3
1
1

P & T
GC/ FID
GC/ NPD
GC/ ECD

填充柱

8040 酚类 17 L - L 萃取 (或
衍生物法) GC/ FID 填充柱

8060
8061 酞酸酯 7

17 L - L 萃取 GC/ FID
GC/ ECD

填充柱
毛细管柱

8080B
8081 含氯农药及多氯联苯 26 L - L 萃取 GC/ ECD 填充柱

毛细管柱

8090 硝基芳烃及环酮类 6 L - L 萃取 GC/ FID
GC/ ECD 填充柱

8100 多环芳烃 16 L - L 萃取 GC/ FID 填充柱

8110 氯醚 5 L - L 萃取 GC/ ECD 填充柱 (或毛细管柱)

8120
8121 氯代烃类 15

22 L - L 萃取 GC/ ECD 填充柱
毛细管柱

8140
8141A

有机磷农药
含氯除草剂

21
27

L - L 萃取
L - L 萃取 GC/ NPD、FPD、ELCD 填充柱

毛细管柱

8150
8151 10 GC/ ECD 填充柱

毛细管柱

8240 挥发性有机物 51 P & T GC/ MS 填充柱

8250 半挥发性有机物 131 L - L 萃取 GC/ MS 填充柱

8260A 挥发性有机物 50 P & T GC/ MS 毛细管柱

8270B 半挥发性有机物 250 L - L 萃取 GC/ MS 毛细管柱

8280
8290 二恶英类 ( PCDDs、PCDFs) 30 L - L 萃取 GC/ MS

GC/ MS 毛细管柱

8310、8315
8316、8318
等 7 个方法

甲醛、丙烯胺、丙烯腈、硝基
芳烃、N - 甲基酰胺、硝胺四
氮烯

7 HPLC

1310 EPT 14 EPT 提取 GC/ MS 毛细管柱

1311 TCL P 52 TCL P 提取 GC/ MS 毛细管柱

1312 SPL P SPL P 提取

　　(4) 该系列在实际应用中不断充实、发展与

完善。

①分析有机物的项目由第 1 版的 282 个增至

第 3 版的 487 个。

②第 3 版增加了 TC/ MS、GC/ FTIR、TSP/ MS、

ICP/ MS 等分析手段。

③扩大了 HPLC 的应用 ,增加了甲醛、丙烯

胺、丙烯腈、N - 甲基酰胺、硝基芳烃、硝胺、四氮烯
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等7 种污染物的 HPLC 分析方法 ;有机物的前处理

和分析测定方法增加了 7 个 ,分别是 3665 - 浓硫

酸/ 高锰酸钾法净化含氯农药、3541 - 自动索氏提

取法中的 2 个前处理方法、5110 - 废弃物样品有机

相蒸气压的测定、8031 - 丙烯腈的 GC/ NPD 法、

8032 - 丙烯胺的 GC/ ECD 法、8090 - PCDDs 和

PCDFs 的高分辨率 GC/ MS 法等 ;金属分析项目新

增了锶 ,达到28 个 ,增加了 13 种分析方法 ,分别是

6010 - 电感耦合原子发射分光光度法 ,6020 - 电感

耦合等离子质谱法 ,钡、铜、铁、锰、银、锌 6 种金属

的石墨炉原子吸收法 ,硒、锑、砷的原子吸收硼氢化

法 ,锶、锂的直接吸入火焰法 ,微波消解法和固体废

弃物的Bomb 燃烧法等 ;毒性提取法增加了 1311 -

TCL P 法和 1312 - SPL P 法 ;9000 系列常规分析方

法由 32 个增至 44 个。

④在 8000 系列中大量采用毛细管柱法。第 1

版只有 3 个毛细管柱法 ,分别是 8141 - 含磷农药

GC/ NPD (或 FPD) 法、8 2 7 0 - 半挥发性有机物

GC/ MS 法和 8280 - 二恶英类 ( PCDDs、PCDFs) 高

分辨率 GC/ MS 法 ,第 3 版增加了 6 个毛细管柱

法 ,分别是 8021 - 挥发性有机物 GC/ PID、DLCD

法 ,8061 - 酞酸酯类 GC/ ECD法 ,8081 - 含氯农

药及多氯联苯 GC / ECD法 , 8 1 2 1 - 氯代烃类

GC/ ECD 法 ,8151 - 含氯除草剂 GC/ ECD、ELCD 法

和 8260 - 挥发性有机物 GC/ MS 法。毛细管柱法与

填充柱法相比 ,方法性能有了较大提高 ,如 8081 增

加了对氯丹、毒杀芬和 7 种多氯联苯共 9 种多峰形

污染物的指纹鉴定 (定性、定量) 方法 ;8061 分析的

化合物由 8060 的 7 个增至 17 个 ,并增加了一个液

- 固提取法 ;8151 分析的化合物由 8150 的 10 个

增至 19 个 ,新增了 PFB 衍生法 ,并将方法性能指

标实际检测限 ( PQL)改为估计检测限 ( EQL) 。

⑤第 2 版于 1987 年 6 月推出 ,第 3 版于 1990

年 6 月推出 ,其后又进行了一些修改 ,增添了几个

新方法 ,并修订了一些方法 ,包括 3610B、3520B、

3550B、3600A、3630B、3640A、5030A、7000A、

8000A、8010B、8015A、8020B、8080B、8021A、

8141A、8150B、8260A、8270B 等 (A 表示第 1 次修

订 ,B 表示第 2 次修订) 。

5. 3. 2. 4 　QA/ QC

SW - 846 系 列 的 QA/ QC 是 在 EPA 600、

EPA 500、EPA 200 等标准系列 QA/ QC 的基础上

发展起来的 ,并在理论和实践上都达到了一个新的

高度。

《固体废弃物试验分析评价方法》专题论述了

固体废弃物从采样、分析测定到数据整理、确认和

报告全过程的质量控制。

(1)《固体废弃物试验分析评价方法》第 1 卷第

1 章 ———质量控制是 SW - 846 系列 QA/ QC 的总

纲 ,同时也是分析方法和采样方法制定和执行

QA/ QC 的指导性文件。下面介绍第 1 章的主要

特点。

①由于固体废弃物样品的复杂性及分析条件

的差异 ,要获得可靠的数据 ,不仅需要严格执行标

准方法和标准操作程序 ,还需要严格执行质量保证

措施和质量控制程序。第 1 章与后面各章的分析

方法和采样方法是相互关联的 ,没有对该章的认真

研究与对质量控制要求和实施方法的透彻了解 ,就

不能很好地应用这些采样方法和分析方法。第 1

章强调了实施质量保证措施和质量控制程序的目

的就是监督和保证分析方法的性能 ,指出了分析测

定数据必须由质量保证数据来支持 ,由质量保证数

据来评价测定数据的准确度和精密度 ,从而证实其

可靠性 ,质量保证数据必须随分析测定数据同时

获得。

②提出了 QA/ QC 通用程序计划[46 ]和项目计

划[47 ]两个概念 ,并对前者作了简要介绍 ,对后者的

要素作了重点介绍。QA/ QC 项目计划的基本要

素包括题目 ,项目的组织和责任 ,QA 目标 ,采样步

骤 ,样品监管链 ,采样系统的校准步骤和频次 ,分析

步骤 ,内部质控检查 ,系统审核和性能审核 ,用于评

价数据精密度和准确度及完整性的例行步骤 ,对监

管部分的质量保证报告等。QA/ QC 项目计划要

素简明扼要 ,是指导 QA/ QC 程序设计的纲领性文

件 (规范) 。

③指出了标准方法主要由标准操作步骤和

QA/ QC 两部分组成。标准操作步骤是标准方法

的“硬件”,分析测定数据是通过“硬件”操作来获取

的 ;QA/ QC 部分是标准方法的“软件”,QA/ QC 数

据是通过“软件”操作来获取的。

④指出了在实施 QA/ QC 过程中主要组织者

(QA 官员、采样监督员、分析监督员、QC 和数据监

督员)的责任。

⑤提出了系统审核和性能审核两个概念。系

统审核是对质量保证措施的定性审核和评价 ;性能

审核是对分析测定系统的定量审核和校准。
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⑥提出了执行 QA/ QC 程序计划、项目计划和

标准操作程序时涉及到的一些整改措施。

⑦规定了提交管理部门的 QA/ QC 报告的标

准格式。

⑧提出了 RARC 样品采集及分析的 QC 程序

及 QA/ QC 数据的应用。

⑨讨论了实施现场 QC 和分析测定过程 QC

的最低标准、要点、检测限、定量限、数据报告及如

何编写质量控制文件等问题。

⑩规定了实验室必须建立标准操作程序 ,每一

类方法 (如 GC、HPLC、GC/ MS、AA 等) 和每一个

方法 (采样方法和分析方法)都应有标准操作程序。

(2) SW - 846 系列 QA/ QC 的其他特点

①《固体废弃物试验分析评价方法》除了第 1 章

总的QA/ QC外 ,第 3 章 ———金属分析、第 4 章 ———

有机物分析、第 9 章 ———采样都有QA/ QC部分 ,分

别是 7000 - 金属分析的 QA/ QC ,8000 - 应用 GC、

HPLC、GC/ MS 进行有机物分析的 QA/ QC 和固体

废弃物采样的 QA/ QC ,8000 系列的每一种方法也

都有 QA/ QC 部分。从理论到实践 ,从宏观到微

观 ,步步深入 ,层层细化 ,SW - 846 系列的QA/ QC

与 EPA 600、EPA 500、EPA 200 等标准系列的

QA/ QC 相比 ,在理论和实践上更加深入、系统、

完整。

②特别强调采样过程的 QA/ QC 是 SW - 846

系列的另一特点。它将采样过程的 QA/ QC 放到

与分析测定过程 QA/ QC 同等重要的位置 ,并作了

专门论述。

《固体废弃物试验分析评价方法》第 1 章在论

述分析测定过程 QA/ QC 的同时 ,还重点论述了采

样过程的 QA/ QC ,在 QA/ QC 项目计划的基本要

素中 ,特别提出了采样步骤、样品监管链、采样系统

的校准步骤和频次这三大要素。在第 2 卷的前两

章 (即第 9 章和第 10 章) ———采样部分 ,论述的主

要内容就是采样过程的 QA/ QC ,指出采样计划的

设计和编制应建立在遵循法规和采样目的的前提

上 ,基础统计学则是制定采样策略的科学依据 ;

提出制定采样计划时应考虑统计学、废弃物自身

的特点和性质、采样点的情况和特点、采样设备、

QA/ QC 和监管链等 6 方面的问题 ;对采样的准确

度和精密度 (采样变异性)进行了重点研究 ,提出要

提高采样的准确度和精密度 ,除了要有质量控制程

序外 ,还要有一套完整的采样 QA 计划 ,必须在采

样过程的所有主要环节 (确定采样目的 ,制定采样

计划 ,准备采样容器与设备 ,维护、校准和清洗现场

设备 ,样品保存、包装和运输 ,卫生和安全规约 ,监

管链规约)都执行标准操作程序。

(3) SW - 846 系列分析测定的 QA/ QC

以《固体废弃物试验分析评价方法》中 8080B

的 QC 程序为例说明。

①标准操作程序。第 7 章的内容包括提取、净

化和分离 ,色谱柱的选用及色谱操作条件 ,色谱系

统的最初校准和性能校准等。

②校准。a. 最初校准。分析系统的最初校准

(当使用外标法时) :绘制校准曲线 ,确定校准因子 ,

建立保留时间窗。b. 分析 (色谱) 系统性能的连续

校核 :用校准标样校核校准曲线 ,验证分析系统是

否处于稳定状态。

③QC。a. 建立实验室 QC 程序。用定性方法

证实实验室的能力 ,通过对加标样的定量分析 ,证

实实验室应用该方法分析此类样品的能力。b. 操

作人员能力的质量控制。通过对 QC 标样的分析 ,

证实操作人员的能力。c. 为获取 QA/ QC 数据而

执行的日常 (例常) 采样及分析过程的 QA/ QC 程

序。(a)在每日的 GC 分析前进行分析系统的性能

校核 ,用校准标样检查分析系统是否处于受控状

态。将峰面积和保留时间数值与校准曲线 (即首次

校准)的对应数值相比较 ,若峰面积的偏差 < 15 % ,

保留时间在时间窗内 ,则表明分析系统稳定 ,处于

受控状态 ,可以进行分析测定工作。(b) 每一批样

品都要求做空白样、平行样和加标样 ,有时用代用

标样。当样品很多时 ,应按方法规定的比例 ,确定

它们的测定频次。(c) 在样品分析过程中 ,每测定

10 个样品 ,须测定一个校准标样 ,在样品分析结束

时 ,也须测定一个校准标样 ,标样中每个目标化合

物的质量浓度为 1 mg/ L 。将测定数据与校准曲线

(即首次校准)的对应数值相比较 ,若峰面积的偏差

< 15 % ,保留时间在时间窗内 (保留时间窗 :每日用

标准样品进样 3 次来计算时间窗) ,则表明测定数

据有效 ,分析工作可继续进行。(d)各种平行样 (样

品平行样、加标样品平行样) 测定的精密度必须控

制在±10 %之内 ,同时注意峰形变化。
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