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本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由上海灿兰环境科技有限公司提出。
本文件由中国中小企业协会归口。
本文件起草单位：上海灿兰环境科技有限公司。
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建设用地土壤重金属监测技术规范
[bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc159252382][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc147912238][bookmark: _Toc147912175][bookmark: _Toc137288572][bookmark: _Toc137628780][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc160092235][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc148629164][bookmark: _Toc141272484][bookmark: _Toc171330264][bookmark: _Toc178152289][bookmark: _Toc147136680][bookmark: _Toc182904829][bookmark: _Toc181882798][bookmark: _Toc17233333]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334]本文件规定了建设用地土壤重金属监测的人员、采样、样品制备与保存、实验室分析。
本文件适用于建设用地土壤重金属监测。
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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: _Toc141272486][bookmark: _Toc137288574][bookmark: _Toc137628782]GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB 17378.5  海洋监测规范  第 5 部分：沉积物分析
GB/T 32722  土壤质量  土壤样品长期和短期保存指南
GB 36600  土壤环境质量  建设用地土壤污染风险管控标准（试行）
HJ 25.1  建设用地土壤污染状况调查技术导则
HJ 25.2  建设用地土壤污染风险管控和修复监测技术导则
HJ/T 166  土壤环境监测技术规范
HJ 168  环境监测分析方法标准制订技术导则
HJ 613  土壤  干物质和水分的测定  重量法
HJ 630  环境监测质量管理技术导则
HJ 1185  区域性土壤环境背景含量统计技术导则（试行）
[bookmark: _Toc159252384][bookmark: _Toc181882800][bookmark: _Toc182904831][bookmark: _Toc147912177][bookmark: _Toc147136682][bookmark: _Toc160092237][bookmark: _Toc148629166][bookmark: _Toc147912240][bookmark: _Toc178152291][bookmark: _Toc171330266]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Toc182904832][bookmark: _Toc178152292][bookmark: _Toc143617070][bookmark: _Toc143675540]人员
现场采样人员应经过技术培训，掌握土壤重金属采样质量要求及布点原则，了解土壤重金属样品的采样深度、采样方式、样品重量、样品标签填写规则和样品保存条件等。
实验室分析人员应经过技术培训，掌握土壤重金属前处理及检测技术，能正确处理和判断检测结果。
实验室大型仪器设备管理员和使用人员应熟悉仪器设备的原理、构造、性能、用途、使用方法和管理要求，并经授权使用。
[bookmark: _Toc182904833]采样
点位布设
土壤重金属采样点位的布设应具有代表性，能够真实地反映实际情况。
布设点位应逐一进行现场核查，符合 HJ 25.1、HJ 25.2、HJ 630 及相关标准的要求，对于不符合要求的点位应按布点原则重新调整。
现场采样
采集土壤重金属样品应在无雨雪大风天气下进行，防止恶劣天气对样品造成影响。
现场采集土壤重金属的工具不宜使用金属材质。如必须使用金属工具，应将与金属工具接触面土壤弃去。
采集土壤重金属平行样应使用塑料托盘或木质托盘，对样品进行混拌分装。
采集土壤重金属混合样应使用塑料托盘或木质托盘，将各点位等量样品进行混拌后，使用四分法得到混合样。当混合样品超量时，应混匀后反复按四分法弃取，最后留下所需的土壤样品量。
土壤重金属样品采样量应不少于 500 g。
组织具有一定野外调查经验、熟悉土壤采样技术规程、工作负责的专业人员组成采样组。采样前组织学习有关业务技术工作方案。现场测试和采样应至少有 2 名监测人员在场。
采样时应由专人填写土壤标签、采样记录、样品登记表，并汇总存档。
可使用地理信息定位、照相或录音录像等辅助手段，保证现场测试或采样过程客观、真实和可追溯。
土壤重金属采样应按 HJ 25.2、HJ 630、HJ 1185 等相关规定执行。
采样结束应在现场逐项逐个检查。如采样记录表、样品登记表、土壤标签、土壤样品、采样点位图标记等有缺项、漏项和错误处，应及时补齐和修正后方可撤离现场。
样品管理
样品包装
土壤重金属样品应采用聚乙烯、玻璃材质盛装，避免使用含有待测组分或对测试有干扰的材料盛装保存。
样品标签
土壤重金属样品标签上应含有以下必要信息：
样品编号；
分析项目；
采样人员；
采样日期等。
样品保存和流转
土壤重金属样品的保存和流转应符合 GB/T 32722、HJ 25.1、HJ 25.2 和 HJ/T 166 的相关规定。
样品流转记录应包含以下信息：
1. 样品份数；
1. 样品重量；
1. 样品状态；
1. 检测项目；
1. 交接人员；
1. 交接时间和地点等。
样品流转应明确是否拆分平行样品和插入质控样品等信息。
样品交接与存放
接收土壤重金属样品时，应对样品的时效性、完整性和保存条件等进行检查并记录。
应拒收不符合要求的土壤重金属样品，或明确告知有关样品偏离情况。
土壤重金属样品应分区存放，并有明显标识，避免混淆和交叉污染。
[bookmark: _Toc182904834]样品制备与保存
风干
应设置专用土壤风干室，配备风干架。风干室应通风良好、整洁、无易挥发性化学物质，避免阳光直射土壤样品，避免酸或碱等污染。
每层样品风干盘上方空间应不少于 30 cm，风干盘之间间隔应不少于 10 cm。
制样
应设置专用土壤制样室，每个工位应配备专门的通风除尘设施和操作台。工位之间应互相独立，防止样品交叉污染。
过 0.15 mm 筛的样品可用于金属元素全量等项目的分析；过 0.075 mm 筛的样品可用于 X 射线荧光光谱法测定金属元素等项目的分析。
土壤重金属样品应采用逐级研磨、边磨边筛的研磨方式，粗磨过程不宜采用机械研磨手段。不准许为使土壤样品全部过筛而一次性将土壤样品研磨至过小粒径。
应及时拣出非土壤成分，包括碎石、砂砾和植物残体等，但不准许随意遗弃土壤样品，避免影响土壤样品的代表性。
制样中，采样时的土壤标签与土壤样应始终放在一起，严禁混错。制样所用工具每处理一份样品后应擦洗一次，严防交叉污染。
保存
风干土样按不同编号、不同粒径分类存放于样品库，保存半年至 1 年。或分析任务全部结束，检查无误后，如无需保留可弃去。
土壤样品库应保持干燥、通风、无阳光直射、无污染。应定期检查样品，防止霉变、鼠害及土壤标签脱落等。
[bookmark: _Toc182904835]实验室分析
仪器设备和环境条件
大型仪器应授权专人管理，明确操作规程，定期做好使用和维护记录，保证仪器设备状态。
对测定土壤重金属结果有显著影响的设备，包括辅助测量设备应制定检定或校准计划，确保检测结果的计量溯源性。
设备在投入使用前，应采用核查、检定或校准等方式，确认其是否满足检验检测标准或技术规范。检验检测机构在设备定期核查、检定或校准后应进行确认。
实验区域应合理分区，有效隔离。避免环境或交叉污染对检测结果产生影响。
根据区域功能和控制要求，配置排风、防尘、避震和温湿度控制设备或设施。
分析方法
初次使用标准分析方法前，应按 HJ 168 的规定进行方法验证。
根据标准的适用范围，选取不少于一种实际样品进行测定。
方法验证的过程及结果应形成报告，并附全过程原始记录及谱图。
及时跟踪标准分析方法的变化，并重新进行验证，必要时制定作业指导书。
土壤重金属分析按 GB 36600、HJ/T 166 规定的方法进行。
标准物质
土壤重金属使用的标准物质应溯源到国际单位制（SI）单位或有证标准物质。
土壤重金属标准物质应与样品同步测定，进行质量控制时，标准物质不应与绘制校准曲线的标准溶液来源相同。
质量控制
实验室内质量控制
实验室内可以采取以下质量控制措施：
1. 空白试验：土壤重金属空白试验与测试样品前处理和分析条件相同下进行。分析测试方法中无规定时，每批次样品至少应分析测试 2 个空白样品。分析方法有规定时，按规定执行；
1. 校准曲线：校准曲线应使用至少包括 5 个浓度梯度的标准系列（不含空白）。曲线最低点应接近分析测试方法测定下限。其相关系数应不小于 0.999。分析方法有规定时，按规定执行；
1. 精密度控制：分析测试方法中无规定的，当批次样品数不小于 20 个时，应随机抽取不少于5% 的样品进行平行双样分析；当批次样品数小于 20 个时，应至少随机抽取 1 个样品进行平行双样分析；
1. 准确度控制：可以选用土壤有证标准样品或加标回收的方式：
土壤有证标准样品：插入样品应与被测样品污染物含量水平相当、基质尽量相近；
加标回收率：基体加标试验应在样品前处理前开始，加标样品与测试样品应在相同的前处理和分析条件下进行分析测试。含量高的可加入被测组分含量的 0.5 倍～1 倍，含量低的可加 2 倍～3 倍。加标后被测组分的总量不准许超出分析方法的测定上限，加标后样品体积应无显著变化。
实验室间质量控制
按 HJ 630 相关规定进行。
记录与报告
分析测试结果应按土壤重金属分析测试方法规定的有效数字和法定计量单位表示，有效数字的计算修约规则按 GB/T 8170 的规定进行。分析测试结果低于方法检出限时，用“ND”表示，同时给出本实验室的方法检出限值。
应保证检测数据的完整性，不准许选择性地舍弃数据或人为干预分析测试结果。
土壤重金属样品含水率按 HJ 613、GB 17378.5 相关规定。分析方法有规定时，按规定执行。
由仪器设备直接输出的数据和谱图应以纸质或电子介质的形式完整保存，电子介质储存的记录应采取适当措施备份保存，保证可追溯和可读取，防止记录丢失、失效或篡改。
检测人员对发现的可疑数据或报告，应对照原始记录进行校核。
由于非标准布点采样或由运输、储存、分析的失误所造成的离群数据和可疑数据，无须检验就应剔除。在确认没有失误的情况下，应用Grubbs、Dixon 法检验剔除。
原始记录上，应有检测人员和审核人员的手写签名。
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