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多晶硅生产固定污染源含氢排气中气态污染物采样方法
[bookmark: _Toc503281260][bookmark: _Toc503278726]范围
本文件规定了多晶硅生产中淋洗塔及其他固定污染源含氢排放口中气态污染物的采样方法。
本文件适用于多晶硅生产中淋洗塔及其它固定污染源含氢排放口中气态污染物的采样。
[bookmark: _Toc503281261][bookmark: _Toc503278727]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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: _Toc503278728][bookmark: _Toc503281262]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 
HJ/T 27    固定污染物排气中氯化氢的测定硫氰酸汞分光光度法
HJ/T 373   固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范（试行）
HJ549      环境空气和废气 氯化氢的测定 离子色谱法
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Toc503281263]原理
[bookmark: _Toc503281264]应在生产设备处于正常运行状态下进行，通过采样管将样品抽入到装有吸收液的吸收瓶中，气态污染物样品经化学分析或仪器分析得出污染物含量。
采样位置和采样点
5.1  采样位置                                                    
5.1.1  采样位置应优先选择在垂直管段。应避开烟道弯头和断面急剧变化的部位。采样位置应设置在距弯头、阀门、变径管下游方向不小于6倍直径和距上述部件上游方向不小于3倍直径处。对矩形烟道，其当量直径D=2AB/(A+B)，式中A、B为边长。
5.1.2  对于气态污染物，由于混合比较均匀，其采样位置可不受上述规定限制，但应避开涡流区。 如果同时测定排气流量，采样位置仍按5.1.1 选取。                                                                                                      
5.1.3  采样位置应避开对测试人员操作有危险的场所。
5.2  采样点
5.2.1  圆形烟道
a） 将烟道分成适当数量的等面积同心环，各测点选在各环等面积中心线与呈垂直相交的两条直径线的交点上，其中一条直径线应在预期浓度变化最大的平面内，如当测点在弯头后，该直径线应位于弯头所在的平面A-A内（图1）。
[image: ]
图1 圆形烟道弯头后的测点
b） 对符合5.2.1要求的烟道。可只选预期浓度变化最大的一条直径线上的测点。
c） 对直径小于0.3m、流速分布比较均匀、对称并符合5.2.1要求的小烟道，可取烟道中心作为测点。
d） 不同直径的圆形烟道的等面积环数、测量直径数及测点数见表1，原则上测点不超过20个。
表1 圆形烟道分环及测点数的确定
	烟道直径（m）
	等面积环数
	测量直径数
	测点数

	＜0.3
	
	
	1

	0.3～0.6
	1～2
	1～2
	2～8

	0.6～1.0
	2～3
	1～2
	4～12

	1.0～2.0
	3～4
	1～2
	6～16

	2.0～4.0
	4～5
	1～2
	8～20

	＞4.0
	5
	1～2
	10～20


e） 测点距烟道内壁的距离见图2，按表2确定。当测点距烟道内壁的距离小于25mm时，取25mm。
[image: 1661926093871_101B4E74-655D-4741-8455-285635A25C44]
图2  采样点距烟道内壁距离
表2 测点距烟道内壁距离（以烟道直径D计）
	测点号
	环数

	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	0.146
	0.067
	0.044
	0.033
	0.026

	2
	0.854
	0.250
	0.146
	0.105
	0.082

	3
	
	0.750
	0.296
	0.194
	0.146

	4
	
	0.933
	0.704
	0.323
	0.226

	5
	
	
	0.854
	0.677
	0.342

	6
	
	
	0.956
	0.806
	0.658

	7
	
	
	
	0.895
	0.774

	8
	
	
	
	0.967
	0.854

	9
	
	
	
	
	0.918

	10
	
	
	
	
	0.974


5.2.2  矩形或方形烟道
a） 将烟道断面分成适当数量的等面积小块，各块中心即为测点。小块的数量按表3的规定选取。原则上测点不超过20个。
表3 矩（方）形烟道的分块和测点数
	烟道断面积（m2）
	等面积小块长边长度（m）
	测点总数

	＜0.1
	＜0.32
	1

	0.1～0.5
	＜0.35
	 1～4

	0.5～1.0
	＜0.50
	 4～6

	1.0～4.0
	＜0.67
	6～9

	4.0～9.0
	＜0.75
	  9～16

	＞9.0
	≤1.0
	≤20



b） 烟道断面面积小于0.1m2，流速分布比较均匀、对称并符合5.1.1要求的，可取断面中心作为测点。
5.2.3  当烟道布置不能满足5.1.1要求时，应增加采样线和测点。
采样方法
[image: ]吸收瓶采样系统：由采样管、吸收瓶、抽气泵等部分组成，见图3，抽气泵应严密不漏气。











1－采样管；2－吸收瓶；3－吸收管固定装置；4－抽气泵
图3 吸收瓶采样系统
6.1  采样管和滤料材质
6.1.1  采样管材质可选硬质玻璃、石英、陶瓷、氟树脂或氟橡胶、氯乙烯树脂、硅橡胶。
6.1.2  滤料材质可选无碱玻璃棉或硅酸铝纤维、金刚砂。
6.2  尺寸
    考虑到采气流量、机械强度和便于洗涤清洗，采样管内径应大于6mm，长度应能插到所需的采样点处，一般不宜小于800mm。
6.3  吸收瓶
[image: 1664008178077_5D070A73-8F79-4e76-8254-EE59D3F00AF0]                      [image: 1664008210569_066F815A-F4B4-48ae-9226-7B943A5277F3]
（a） 多孔玻板吸收瓶                             （b）冲击式吸收瓶
吸收瓶应满足如下要求：
（a） 多孔筛板吸收瓶。鼓泡要均匀，流量在0.5L/min时，其阻力应在5±0.7kpa。
（b） 冲击瓶。应按上图尺寸加工。
（c） 采用标准磨口，应严密不漏气。
（d） 连接嘴应作成球形或锥形。
6.4  试剂
依据HJ/T 27中的规定，采用氢氧化钠吸收液：C（NaOH）=0.05mol/L进行吸收。依据HJ 549中的规定，采用碱性吸收液：C（NaOH）＝30 mmol/L 或C（KOH）＝30 mmol/L进行吸收。
6.5  抽气泵
采样动力可用隔膜泵或旋片式防爆抽气泵，抽气能力应能克服烟道及采样系统阻力，抽气泵带玻璃转子流量计，可调节流量。
7  样品的采集
7.1 连接采样装置
采样应符合 GB/T 16157 中的相关规定，采样装置见图 3，按照采样管、吸收瓶、抽气泵的顺序连接好采样装置，并按照 GB/T 16157 中的要求检查其气密性和可靠性。
7.2  采集样品
依据HJ/T 27中的规定进行样品采集时，串联两支各装有25.0mL氢氧化钠吸收液的多孔玻板吸收瓶，以0.5L/min流量，采样5-30min。
依据HJ 549中的规定进行样品采集时，串联两支各装有50.0mL吸收液的冲击式吸收瓶，以0.5L/min-1.0L/min的流量，连续1个小时采样，或在1个小时内以等时间间隔采集3-4个样品。
8  试样的制备
8.1  将两支多孔玻板吸收瓶或冲击式吸收瓶中的样品溶液分别转入两支具塞比色管中，用少量水洗涤吸收瓶内壁，洗液并入比色管，稀释定容至标线，摇匀。 
8.2  将采样管加入25.0ml吸收液洗涤采样管内壁，充分润洗后将吸收液分别转移至具塞比色管中，定容至标线，摇匀，待测，同样的润洗方式至少润洗两次。
8.3  每次采集样品应至少带两套全程序空白样品。将同批次装好吸收液的吸收瓶带至采样现场，不与采样器连接，采样结束后带回实验室待测。
9  样品的分析
9.1  样品准备
依据HJ/T 27中的规定进行样品测定时，制备好的试样8.1和8.2摇匀后各吸取适量样品溶液，分别置于干燥具塞比色管中，加入3.0%硫酸铁铵溶液2.00mL，混匀，加硫氰酸汞-乙醇溶液1.00mL，混匀，在室温下放置下20-30min，于波长460nm处，以水为参比，用紫外分光光度计测定各溶液的吸光度。
依据HJ 549中的规定进行样品测定时，制备好的试样8.1和8.2摇匀后用一次性注射器抽取试样，注入离子色谱仪。
10  结果计算与表示
10.1   依据HJ/T 27进行检测时，样品中氯化氢浓度(C)按下式进行计算：

式中：             
——第一个吸收瓶中所取样品溶液中氯化氢含量，单位为µg；
——第二个吸收瓶中所取样品溶液中氯化氢含量，单位为µg；
——第一次润洗采样管中所取样品溶液中氯化氢含量，单位为µg；
——第二次润洗采样管中所取样品溶液中氯化氢含量，单位为µg。
、、、——分别是从第一个吸收瓶、第二个吸收瓶、第一次润洗后溶液、第二次润洗后溶液中所取的体积，单位为mL；
 ——定容体积，mL；
——标准状况下的干采气体积（0℃，101.325Kpa），单位为L。
10.2依据HJ 549进行检测时，样品中氯化氢浓度按下式进行计算：
 
式中：  
 ——第一个吸收瓶溶液中氯离子浓度，单位为mg/L；
 ——第二个吸收瓶中溶液中氯离子浓度，单位为mg/L；
 ——第一次润洗采样管后润洗液中氯离子浓度，单位为mg/L；
 ——第二次润洗采样管后润洗液中氯离子浓度，单位为mg/L；
  ——标准状况下的干采气体积（0℃，101.325Kpa），单位为L；
36.45 ——氯化氢的摩尔质量，g/mol；
35.45 ——氯离子的摩尔质量，g/mol；
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