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[bookmark: _Toc10843][bookmark: _Toc26024][bookmark: _Toc11750]一、前言
为贯彻落实生态环境部“十三五”主要污染物总量减排考核办法，按照生态环境部《国家重点监控企业自行监测及信息公开办法（试行）》（环发【2013】81）文件相关要求，结合公司排污许可自行监测相关要求，宁夏康亚药业股份有限公司苏银分公司特制定自行监测方案。
2、 企业基本情况
[bookmark: _Toc16335]1、基本情况
[bookmark: _Toc27742][bookmark: _Toc10798]宁夏康亚药业股份有限公司苏银分公司（以下简称“公司”）位于银川市苏银产业园水润路2号。公司总占地面积118095.26㎡。项目设计建设固体制剂生产装置（片剂和胶囊剂）、滴眼剂生产装置及原料药生产装置（美洛昔康、羟苯磺酸钙）。目前仅建成投产羟苯磺酸钙生产车间及其配套设施、滴眼剂生产装置、研发中心。羟苯磺酸钙生产车间及其配套设施于2013年4月开工，2016年10月建成，年设计羟苯磺酸钙生产300t，总投资4925万元，环保投资268万元，主要用于废气治理设施、噪声防治设施、污水处理站、固废处置及绿化等；滴眼剂生产装置于2019年10月完成建设，2021年5月开始调试，2021年7月完成自主验收，总投资为3000万元，其中环保投资为40万元；研发中心项目于2022年新建，本项目总投资为2500万元，其中环保投资为178万元。滴眼剂及研发中心项目新建有废气治理设施和噪声处理设施，污水处理站及固废处置依托原有设施。
公司于2012年9月编制完成年产38亿片固体制剂胶囊剂及滴眼剂生产项目环境影响报告书，并于2012年9月29日取得银川市环境保护局（银环保审函【2012】160号）关于宁夏康亚药业有限公司年产38亿片固体制剂胶囊剂及滴眼剂生产项目环境影响报告批复。于2017年9月完成原料药羟苯磺酸钙生产线竣工环境保护验收监测报告（银环监验收字【2017】第017号），2017年9月30日取得负责验收的环境行政主管部门验收意见（银环验【2017】51号），2021年7月30日取得宁夏康亚药业股份有限公司年产2亿支滴眼剂项目竣工环境保护验收意见，2022年12月15日取得宁夏康亚药业股份有限公司研发中心项目竣工环境保护验收意见。 
2、产品工艺流程简介 
1）羟苯磺酸钙工艺流程简介
对苯二酚与浓硫酸按照一定比例称量、配比后投入反应釜内，在常温常压下先进行磺化反应，然后加入纯化水，在水溶液状态下，向反应釜内投入碳酸钙进行中和反应并经过滤制得羟苯磺酸钙水合物，经一次离心分离、减压浓缩、冷却析晶、二次离心分离后得到羟苯磺酸钙粗品，离心分离后的滤液进入滤液回收罐，根据具体生产情况用泵将一定比例的滤液打入减压浓缩环节。羟苯磺酸钙粗品再经过重结晶、冷却、析晶、抽滤、80℃真空干燥后得到羟苯磺酸钙产品。具体工艺流程图见下图1。














0.5h 
0.5h 
10min 
40min 
0.5h 
5h 
4h 
2h 





















[bookmark: _Toc13668][bookmark: _Toc8121][bookmark: _Toc2534]图1 羟苯磺酸钙工艺流程图
2）滴眼剂工艺流程简介
检验合格后的原、辅料经称重后加入注射用水进行配液、过滤，中间产品和塑料平检验合格后进行灌装，再次检验中间产品后进行灯检。灯检后进行产品检验和外包装材料的检验，检验均合格后贴标、包装、入库待售。具体流程图下图2。
[bookmark: _Toc354473759][bookmark: _Toc351543470][bookmark: _Toc352075658]
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图2 滴眼剂生产工艺流程

3、主要原辅材料：对苯二酚、浓硫酸、碳酸钙、盐酸左氧氟沙星、玻璃酸钠、氯化钠等。
4、公用工程：纯化水、电、 蒸汽
三、污染治理设施
按照公司年产38亿片固体制剂胶囊剂及滴眼剂生产项目环境影响报告书及相关批复、验收意见等，公司产生的环境污染物及处理设施如下：
1、 废气产生及处理设施
1） 公司羟苯磺酸钙项目不涉及废气产生，该项目废气主要来源于污水处理站运行过程中调节池、UASB厌氧发生罐、A/O池、污泥浓缩池、污泥压滤等过程中产生的恶臭气体，污水处理站构筑物全部加盖板密封，污泥压滤机位于室内，污水处理站周围种植绿化树木等，通过上述措施减少恶臭气体对于周围环境的影响。
2） 滴眼剂生产项目产生废气主要为称量工序产生的有组织废气，称量粉尘废气经高效除尘器处理后通过排气筒排放。
3） 研发中心项目产生的废气为本项目研发实验过程中主要产生有机废气（NMHC、苯、甲醛等）和无机废气（硫酸雾、氨气、氯化氢），且无机和有机实验 均在通风橱内操作，通风橱内设置集气罩，废气经过集气罩收集后，通过排风机经专用管道引至废气处理设施（干化学过滤）处理后，最后通过15m排气筒排放。
4） 危废暂存间产生的废气为危险废物液废存储过程中逸散的气体，通过废气处理设施（干化学过滤）处理后，最后通过6m排气筒排放（排放高度不足15m，按照GB16297大气污染物综合排放标准7.4要求，从严50%速率要求排放）。
2、 废水产生及处理设施
公司所有项目的废水主要为设备清洗废水、纯水制备盐水、生活废水，实验室超声波清洗机清洗废水以及实验室器皿清洗废水等，项目废水治理利用单位的65m³/d污水处理站处理，污水处理站采用“水解酸化+UASB+A/O”工艺。综合废水经格栅井去除大量的难降解大颗粒有机固体，进入水解酸化调节池进行水量和水质的调节，同时均和改善可生化性后进入UASB厌氧塔，有机污染物质在厌氧条件下，被厌氧菌分解为小分子物质，大大降低了污水的有机符负荷，出水进入中沉池进行泥水分离，然后进入A/O接触氧化反应器系统，在好氧菌的作用下进一步去除有机污染物，通过回流实现反硝化深度脱氮处理，最终经二沉池沉淀后达标排放至园区污水处理厂，设立有明渠总排口一座，污水处理站日常运行正常。具体工艺流程图3如下：
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图3污水处理站工艺流程图
3、 噪声产生及处理设施
所有项目的噪声主要为各类泵、电机、风机、设备运行时产生，在各类设备底座加设减震垫、消音器等，生产车间安装双层隔音墙。经过距离衰减、设置隔振减震等措施来减轻噪声对于周围环境的影响。
4、 固体废物来源及处置措施
羟苯磺酸钙项目主要为硫酸钙滤饼，废活性炭、废树脂、母液残液及生活垃圾、污水站离心脱水后的污泥、发动机废机油及生活垃圾等。
滴眼剂项目主要为废包装材料、不合格药品、除尘灰及生活垃圾。
研发中心项目主要为实验室废液、废化学试剂、一次性检测耗材、废称量纸、废滤纸、废活性炭等。
上述固体废物中，硫酸钙滤饼，废活性炭、废树脂、母液残液、污水站离心脱水后的污泥、发动机废机油、不合格药品（固体和液体原辅料）、捕集粉尘、实验室废液（主要是废化学试剂）、实验室废物（主要是固体类，包括一次性检测耗材、废称量纸、废滤纸、废活性炭等）按照危险废弃物管理，每年参照生产计划，申报危废管理计划，根据危废种类不同，使用专用收集装置分类收集后暂存于危废贮存间，定期交由有危废经营许可证的宁夏滨河海利建材有限公司和宁夏宁东清大国华环境资源有限公司统一处理，在全国固体废物管理信息系统申报转移。废包装材料如包装纸箱、塑料袋等收集后收购站定期上门收取，生活垃圾有环卫车定期到厂收集。公司设置有两座危废贮存间，分别放置固体危废和液体危废。危废贮存间建筑面积459.5㎡，液体和固体危废库分别是229.75㎡，按要求对危废地面进行了防渗处理，设置里导流槽、应急池，制定了危险废弃物收集、管理等制度，台账记录完整。
[image: 滨河_20201209134515][image: 11]
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图4危废暂存间照片
[bookmark: _Toc32106][bookmark: _Toc23031][bookmark: _Toc6432][bookmark: _Toc31658]四、监测方案实施
[bookmark: _Toc20472][bookmark: _Toc22154][bookmark: _Toc26689][bookmark: _Toc26784][bookmark: _Toc25882]宁夏康亚药业股份有限公司苏银分公司委托宁夏北国检测服务有限公司负责对废气：有组织废气（制剂一车间颗粒物、研发中心氨（氨气）、氯化氢、苯系物、甲醇、甲醛、硫酸雾、非甲烷总烃、）、无组织废气（厂界颗粒物、氨、臭气浓度、硫化氢、非甲烷总烃）；噪声（厂界四周）；废水（pH值、化学需氧量、氨氮、五日生化需氧量、悬浮物、总氮、总磷、流量、色度、二氯甲烷），因宁夏北国检测服务有限公司无废水中急性毒性（HgCL2）资质，该公司将该项委托具有相关资质第三方检测机构陕西正为环境检测股份有限公司进行检测并出具检测报告，证书编号：172712050267。按照相应频次定期进行检测（附检测报告）。另，公司购买水质检测仪一台(生产厂家：北京连华永兴科技发展有限公司，仪器型号：5B-6C(V11))，用于公司日常的水质检测。
五、编制依据
5.1《国家重点监控企业自行监测及信息公开办法（试行）》（环发【2013】81号）；
5.2《排污许可管理条例》（国务院令第736号）；
5.3《排污单位自行监测技术指南 总则》（HJ819-2017）；
5.4《制药工业大气污染物综合排放标准》（GB 37823-2019）。；
5.5《恶臭污染物排放标准》（GB14554—93）；
5.6《大气污染物综合排放标准》（GB16297—1996）；
5.7《工业企业厂界环境噪声排放标准》（GB12348-2008）；
5.8《固定源废气监测技术规范》（HJ/T397-2007）；
5.9《固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范（HJ/T373-2007）；
5.10《大气污染物无组织排放监测技术导则》（HJ/T55-2000）；
5.11《污水监测技术规范》（HJ 91.1-2019）；
5.12《环境监测质量管理技术导则》（HJ630-2011)；
5.13《环境水质监测质量保证手册（第二版）》；
5.14《排污许可证申请与核发技术规范 制药工业-化学药品制剂制造》（HJ1063-2019）；
5.15《化学合成类制药工业水污染物排放标准》（GB 21904-2008）；
5.16《控制污染物排放许可制实施方案》（国务院办公厅 国办发【2016】81号）；
5.17《排污单位自行监测技术指南 中药、生物药品制品、化学药品制剂制造业》（HJ1256-2022）
5.18《排污许可管理办法》（试行）（环境保护部 第48号令）；
5.19其他相关国家污染物排放标准，监测技术规范、监测方法标准；
[bookmark: _Toc1451][bookmark: _Toc14058][bookmark: _Toc14166]六、废气检测内容
废气检测点位、检测因子及检测频次、执行标准、检测分析方法及主要仪器设备见表1至表3。
表1  废气检测废气检测点位、检测因子及检测频一览表
	序号
	污染源名称
	检测点位
	检测指标
	检测频次

	1
	无组织废气
	当日风向在厂界上风向设1个参照点，下风向设3个监控点
	颗粒物
	4次/天，检测1天，1次/半年

	2
	
	根据检测当日风向在厂界下风向设3个监控点
	臭气浓度
	

	3
	
	
	氨
	

	4
	
	
	硫化氢
	

	5
	
	
	非甲烷总烃
	

	6
	有组织废气
	DA002研发中心排气筒
	氨（氨气）
	3次/天，检测1天，1次/年

	7
	
	
	氯化氢
	

	8
	
	
	苯系物
	

	11
	
	
	甲醇
	

	12
	
	
	甲醛
	

	13
	
	
	硫酸雾
	

	14
	
	
	非甲烷总烃
	3次/天，检测1天，1次/半年

	15
	
	DA001排放口
	颗粒物
	3次/天，检测1天，1次/季

	16
	
	DA003危废暂存间排气筒
	非甲烷总烃
	3次/天，检测1天，1次/季


[bookmark: _Toc21626]表2  检测因子排放限值及执行标准一览表
	污染源名称
	监测指标
	监测点位
	标准限值
	执行标准

	无组织废气
	H2S
	厂界四周
	0.06mg/m3
	《恶臭污染物排放标准》（GB14554-93）

	
	NH3
	
	1.5mg/m3
	

	
	臭气浓度
	
	20（无量纲）
	

	
	非甲烷总烃
	
	4.0 mg/m3
	《大气污染物综合排放标准》（GB16297-1996）表2新污染源大气污染物排放限值

	
	颗粒物
	
	1.0 mg/m3
	

	有组织废气
	氨（氨气）
	研发中心排气筒
	20mg/m3
	《制药工业大气污染物排放标准》（GB37823-2019）
表2大气污染物特别排放限值

	
	氯化氢
	
	30mg/m3
	

	
	苯系物
	
	40mg/m3
	

	
	甲醛
	
	5mg/m3
	

	
	非甲烷总烃
	
	60mg/m3
	

	
	甲醇
	
	190mg/m3
	《大气污染物综合排放标准》（GB16297—1996）表2新污染源大气污染物排放限值

	
	
	
	速率5.1kg/h
	

	
	硫酸雾
	
	45mg/m3 
	

	
	
	
	速率1.5kg/h
	

	
	颗粒物
	制剂废气排放口
	120mg/m3
	

	
	
	
	速率3.5kg/h
	

	
	非甲烷总烃
	危废暂存间排气筒
	120mg/m3
	《大气污染物综合排放标准》（GB16297—1996）表2新污染源大气污染物排放限值

	
	
	
	速率0.8kg/h
	


表3  检测因子分析方法及主要检测仪器一览表
	检测类别
	检测因子
	分析方法
	检出限（mg/m3）
	分析仪器

	无组织废气
	H2S
	亚甲基蓝分光光度法《空气和废气监测分析方法》（第四版增补版）国家环境保护总局（2003年）
	0.001
mg/m3
	恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	
	
	
	可见分光光度计
T6新悦

	
	臭气浓度
	《环境空气和废气臭气的测定 三点比较式臭袋法》HJ 1262-2022
	--
	无臭气体分配器，
10L聚酯无臭袋/
真空抽气瓶

	
	颗粒物
	《环境空气 总悬浮颗粒物的测定 重量法》
HJ 1263-2022
	168μg/m3
	电子天平BSA224S-CW
恒温恒湿称重系统JC-AWS9 

	
	
	
	
	恒温恒流大气
颗粒物采样器MH1205

	
	非甲烷总烃
	《环境空气 总烃，甲烷和非甲烷总烃的测定 直接进样-气相色谱法》（HJ604 -2017）
	0.07
mg/m3
	智能真空气袋采样箱
DL-6800X

	
	
	
	
	气相色谱仪 GC2020

	
	氨（氨气）
	《空气和废气 氨的测定 纳氏试剂分光光度法 》（HJ533-2009）
	0.01mg/m3
	恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	
	
	
	可见分光光度计
T6新悦

	有组织废气
	颗粒物
	《固定污染源废气 低浓度颗粒物测定》
HJ 836-2017
	1.0mg/m3
	电子天平
XS205
恒温恒湿称重系统
JC-AWS9

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪
YQ3000-D

	
	氯化氢
	《环境空气和废气 氯化氢的测定 离子色谱法》
HJ 549-2016
	0.2mg/m3
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	
	
	
	离子色谱仪
883

	
	苯
	《环境空气 苯系物的测定 活性炭吸附/二硫化碳解吸-气相色谱法》
HJ 584-2010
	1.5×10-3
mg/m3
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	苯系物（甲苯）
	《环境空气 苯系物的测定 活性炭吸附/二硫化碳解吸-气相色谱法》
HJ 584-2010
	1.5×10-3
mg/m3
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	苯系物（邻二甲苯）
	《环境空气 苯系物的测定 活性炭吸附/二硫化碳解吸-气相色谱法》
HJ 584-2010
	1.5×10-3
mg/m3
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	苯系物（间二甲苯）
	
	
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	苯系物（对二甲苯）
	
	
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	甲醇
	气相色谱法《空气和废气监测分析方法》（第四版增补版） 国家环境保护总局（2003年）
	0.1mg/m3
	气相色谱仪
7890B

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	甲醛
	《空气质量 甲醛的测定 乙酰丙酮分光光度法》
GB/T 15516-1995
	0.5mg/m3
	紫外可见分光光度计
TU-1810

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	氨（氨气）
	《空气和废气 氨的测定 纳氏试剂分光光度法 》（HJ533-2009）
	0.25mg/m3
	紫外可见分光光度计
TU-1810

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	硫酸雾
	《固定污染源废气 硫酸雾测定 离子色谱法》（HJ544-2016）
	0.2mg/m3
	离子色谱

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
恒温恒流大气
/颗粒物采样器MH1205

	
	非甲烷总烃
	《固定污染源废气 总烃、甲烷和非甲烷总烃的测定 直接进样-气相色谱法》HJ 38-2017
	0.07mg/m3
	气相色谱仪GC2020

	
	
	
	
	大流量烟尘（气）测试仪（20代）YQ3000-D
智能真空气袋采样箱
DL-6800X


七、厂界噪声检测内容
厂界噪声检测点位、检测频次、检测主要仪器及执行标准见表4至表5。
[bookmark: _Toc4447]表4  噪声检测方法依据、检测点位及检测频次一览表
	类别
	检测点位名称
	检测频次
	检测方法/依据

	厂界噪声
	厂界东、南、西、北各一个点
	每季度1次，每次1天（昼、夜各一次）
	《工业企业厂界环境噪声排放标准》（GB12348-2008）



表5 噪声检测主要仪器设备及执行标准
	类别
	检测方式
	标准值dB（A）
	执行标准
	选用设备仪器

	
	
	昼间
	夜间
	
	

	厂界噪声
	连续等效A声级
	65
	55
	《工业企业厂界环境噪声标准》（GB12348-2008）3类标准
	多功能声级计AWA5688
声校准器AWA6221B
便携式风速风向仪16Q26


八、废水检测内容
废水检测点位、检测项目、检测频次、检测分析方法、检测主要仪器设备及执行标准见表6至表9。
表6 废水检测因子、检测分析方法、检测仪器设备一览表
	序号
	检测因子
	分析方法
	检出限(mg/L)
	分析仪器

	1
	pH（无量纲）
	《水质pH值的测定电极法》(HJ 1147-2020)
	—
	便携式pH计PHB-4

	2
	悬浮物
	《水质悬浮物的测定 重量法》（GB11901-89）
	4
	电子天平
BSA224S-CW 

	3
	化学需氧量
	《水质化学需氧量的测定 重铬酸盐法》（HJ828-2017）
	4
	COD标准消解器JC-102

	4
	氨氮
	《水质氨氮的测定 纳氏试剂分光光度法》(HJ 535-2009)
	0.025
	可见分光光度计
T6新悦

	5
	五日生化需氧量
	《水质五日生化需氧量(BOD5)的测定 稀释与接种法》（HJ505-2009）
	0.5
	生化培养箱
SPX-70B

	6
	总氮
	《水质总氮的测定 碱性过硫酸钾消解紫外分光光度法标准》（HJ636-2012）
	0.05
	紫外可见分光光度计
TU-1810

	7
	总磷
	《水质总磷的测定钼酸铵分光光度法》（GB11893-89 ）
	0.01
	可见分光光度计
T6新悦

	8
	总有机碳
	《水质总有机碳的测定 燃烧氧化—非分散红外吸收法》(HJ 501-2009 ) 
	0.1
	总有机分析仪TOC-4200型

	9
	急性毒性*
	《水质 急性毒性的测定 发光细菌法》（GB/T15441-1995）
	0.07
	HED-DX
水质急性毒性测定仪

	10
	流量
	《超声波明渠污水流量计技术要求及检测方法》HJ15-2019
	-
	流量计LB-6200

	11
	色度
	《水质 色度的测定
（稀释倍数法）》
HJ 1182-2021
	2倍
	玻璃量器

	12
	二氯甲烷
	《水质 挥发性有机物的测定 吹扫捕集 气相色谱-质谱法》（HJ 639-2012）
	1.0ug/L
	气相色谱-质谱联用仪
7890B-5975C


表7  废水检测点位、检测频次及执行标准一览表
	检测类型
	检测点位
	检测因子
	排放限制
	监测频次

	废水
	总排口
	CODcr
	≤100mg/L
	每季度1次，每次1天，每天3次

	
	
	BOD5
	≤20mg/L
	

	
	
	氨氮（NH3-N）
	≤20mg/L
	

	
	
	总磷(以P计)
	≤1mg/L
	

	
	
	总氮（以N计)
	≤30mg/L
	

	
	
	总有机碳
	≤30mg/L
	每季度1次，混合采样至少3个

	
	
	急性毒性
	≤0.07mg/L
	

	
	
	pH（无量纲）
	6-9 
	

	
	
	悬浮物
	≤50mg/L
	

	
	
	色度
	≤50倍
	

	
	
	二氯甲烷
	≤0.3mg/L
	

	执行标准
	企业执行《化学合成类制药工业水污染物排放标准》（GB 21904-2008）表2新建企业水污染物排放浓度限值



[image: ]
图5 检测点位布点图
[bookmark: _Toc28775][bookmark: _Toc25737][bookmark: _Toc30321][bookmark: _Toc4429][bookmark: _Toc5770]九、土壤监测
9.1布点原则
通过企业环境影响报告书、竣工环保验收报告、企业总平面布置图企业生产工艺流程图、重点设施设备分布图及对各生产车间主要负责人员环保管理人员以及主要工程技术人员等访谈，了解企业生产、环境管理等相关信息，包括设施设备运行管理，固体废物管理、化学品泄漏、环境应急物资储备等情况。原则上参考下列次序识别疑似污染区域，也可根据地块实际情况进行确定:
(1)根据已有资料或前期调查表明可能存在污染的区域
(2)曾发生泄露或环境污染事故的区域;
(3)各类地下罐槽、管线、集水井、检查井等所在的区域
(4)固体废物堆放或填埋的区域:
(5)原辅材料、产品、化学品、有毒有害物质以及危险废物等生产贮存、装卸和使用的区域;
(6)其他存在明显污染痕迹或存在异味的区域
9.2监测项目
依据《工业企业土壤和地下水自行监测技术指南（试行）》（HJ 1209-2021）的要求，具体监测内容如下：土壤检测项目为《土壤环境质量 建设用地土壤污染风险管控标准（试行）》（GB 36600-2018）表1中45个基本项目。
表8 土壤检测点位、检测频次及执行标准一览表
	检测类别
	检测因子
	排放限值（mg/kg）

	土壤
	二氯
乙烷
	1，1-二氯乙烷
	9

	
	
	1，2-二氯乙烷
	5

	
	苯
	4

	
	甲苯
	1200

	
	二甲苯
	间二甲苯+对二甲苯
	570

	
	
	邻二甲苯
	640

	
	氯苯
	270

	
	二氯苯
	1，2-二氯苯
	560

	
	
	1，4-二氯苯
	20

	
	四氯化碳
	2.8

	
	氯仿
	0.9

	
	氯甲烷
	37

	
	三氯乙烯
	2.8

	
	1，2，3-三氯丙烷
	0.5

	
	氯乙烯
	0.43

	
	乙苯
	28

	
	苯乙烯
	1290

	
	二氯
乙烯
	1，1-二氯乙烯
	66

	
	
	顺-1，2-二氯乙烯
	596

	
	
	反-1，2-二氯乙烯
	54

	
	二氯甲烷
	616

	
	1，2-二氯丙烷
	5

	
	1，1，1，2-四氯乙烷
	10

	
	1，1，2，2-四氯乙烷
	6.8

	
	四氯乙烯
	53

	
	三氯乙烷
	1，1，1-三氯乙烷
	840

	
	
	1，1，2-三氯乙烷
	2.8

	
	苯胺
	260

	
	2-氯酚
	2256

	
	苯并【a】蒽
	15

	
	苯并【a】芘
	1.5

	
	苯并【b】荧蒽
	15

	土壤
	苯并【k】荧蒽
	151

	
	䓛
	1293

	
	二苯并【a，h】蒽
	1.5

	
	茚并【1，2，3-cd】芘
	15

	
	萘
	70

	
	硝基苯
	76

	
	砷
	60

	
	铬（六价）
	5.7

	
	铜
	18000

	
	汞
	38

	
	镍
	900

	
	镉
	65

	
	铅
	800

	执行标准
	标准限值来源于《土壤环境质量 建设用地土壤污染风险管控标准（试行）》（GB 36600-2018）表1第二类筛选值的标准限值


9.3土壤监测点
原则上每个采样点位至少在3个不同深度采集壤样品，采样深度原则上应包括表层0cm-50cm存在污染痕迹或现场快速检测识别出的污染相对较重的位置。当土层特性垂向变异较大、地层厚度较大或存在明显杂填区域时，可适当增加土壤样品数量。
结合本场地实际情况，在办公楼东侧采集表层样品(0m-0.5m)，厂区其他监测点表层(0m-0.5m)、中层(0.5m-1.5m)、深层(1.5m-3m)各采集一个样品。
表9检测点位
	检测类别
	检测点位
	采样深度
	检测项目
	检测频次

	土壤
	1#库房西侧20米处
	东经106°31'4.65"北纬38°21'55.20"
	表层样
(0-50cm)
	pH、镉、汞、砷、铅、铜、镍、六价铬、四氯化碳、氯仿、三氯甲烷、氯甲烷、1，1-二氯乙烷、1，2-二氯乙烷、1，1二氯乙烯、顺-1，2-二氯乙烯、反-1，2-二氯乙烯、二氯甲烷、1，2-二氯丙烷、1，1，1，2-四氯乙烷、1，1，2，2-四氯乙烷、四氯乙烯、1，1，1-三氯乙烷、1，1，2-三氯乙烷、三氯乙烯、1，2，3-三氯丙烷、氯乙烯、苯、氯苯、1，2-二氯苯、1，4-二氯苯、乙苯、苯乙烯、甲苯、间二甲苯+对二甲苯、邻二甲苯、硝基苯、苯胺、2-氯酚、苯并【a】蒽、苯并【a】芘、苯并【D】荧蒽、苯并【k】荧蒽、菌、二苯并【a，h】蒽、茚并【1，2，3-cd】芘、萘
	检测1天，1天1次，1年测1次

	
	
	
	中层样(50-150cm)
	
	

	
	
	
	下层样(150cm-300cm)
	
	

	
	2#危废库东侧10米处
	东经106°31'6.78"北纬38°21'52.82"
	表层样
(0-50cm)
	
	

	
	
	
	中层样(50-150cm)
	
	

	
	
	
	下层样(150cm-300cm)
	
	

	
	3#污水处理站南侧10米处
	东经106°31'12.24"北纬38°21'58.83"
	表层样
(0-50cm)
	
	

	
	
	
	中层样(50-150cm)
	
	

	
	
	
	下层样(150cm-300cm)
	
	

	
	4#生产车间北侧20米处
	东经106°31'6.18"北纬38°21'55.53"
	表层样
(0-50cm)
	
	

	
	
	
	中层样(50-150cm)
	
	

	
	
	
	下层样(150cm-300cm)
	
	

	
	5#办公楼东侧30米处林带内
	东经106°31'6.22"北纬38°22'52.67"
	表层样(0-50cm)
	
	



表10 检测方法及主要仪器设备
	检测
类别
	检测项目
	分析方法名称及依据
	方法
检出限
	仪器名称
型号及编号

	土壤
	二氯
乙烷
	1，1-二氯乙烷
	《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定 
吹扫捕集/气相色谱-质谱法》
HJ 605-2011
	1.2μg/kg
	气相色谱
质谱联用仪
7890B-5975C

	
	
	1，2-二氯乙烷
	
	1.3μg/kg
	

	
	苯
	
	1.9μg/kg
	

	
	甲苯
	
	1.3μg/kg
	

	
	二甲苯
	间二甲苯
	
	1.2μg/kg
	

	
	
	对二甲苯
	
	1.2μg/kg
	

	
	
	邻二甲苯
	
	1.2μg/kg
	

	
	氯苯
	
	1.2μg/kg
	

	
	二氯苯
	1，2-二氯苯
	
	1.5μg/kg
	

	
	
	1，4-二氯苯
	
	1.5μg/kg
	

	
	四氯化碳
	
	1.3μg/kg
	

	
	氯仿
	
	1.1μg/kg
	

	
	氯甲烷
	
	1.0μg/kg
	

	
	三氯乙烯
	
	1.2μg/kg
	

	
	1，2，3-三氯丙烷
	《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定 
吹扫捕集/气相色谱-质谱法》
HJ 605-2011
	1.2μg/kg
	气相色谱
质谱联用仪
7890B-5975C

	
	氯乙烯
	
	1.0μg/kg
	

	
	乙苯
	
	1.2μg/kg
	

	
	苯乙烯
	
	1.1μg/kg
	

	
	二氯
乙烯
	1，1-二氯乙烯
	
	1.0μg/kg
	

	
	
	顺-1，2-二氯乙烯
	
	1.3μg/kg
	

	
	
	反-1，2-二氯乙烯
	
	1.4μg/kg
	

	
	二氯甲烷
	
	1.5μg/kg
	

	
	1，2-二氯丙烷
	
	1.1μg/kg
	

	
	1，1，1，2-四氯乙烷
	
	1.2μg/kg
	

	
	1，1，2，2-四氯乙烷
	
	1.2μg/kg
	

	
	四氯乙烯
	
	1.4μg/kg
	

	
	三氯乙烷
	1，1，1-三氯乙烷
	
	1.3μg/kg
	

	
	
	1，1，2-三氯乙烷
	
	1.2μg//kg
	

	土壤
	苯胺
	《土壤和沉积物 
半挥发性有机物的测定 气相色谱-质谱法》HJ 834-2017
	0.3mg/kg
	气相色谱质谱联用仪
7890B-5975C

	
	2-氯酚
	
	0.06mg/kg
	

	
	苯并【a】蒽
	
	0.1mg/kg
	

	
	苯并【a】芘
	
	0.1mg/kg
	

	
	苯并【b】荧蒽
	
	0.2mg/kg
	

	
	苯并【k】荧蒽
	
	0.1mg/kg
	

	
	䓛
	
	0.1mg/kg
	

	
	二苯并【a，h】蒽
	
	0.1mg/kg
	

	
	茚并【1，2，3-cd】芘
	
	0.1mg/kg
	

	
	萘
	
	0.09mg/kg
	

	
	硝基苯
	
	0.09mg/kg
	

	
	砷
	《土壤质量 总汞、总砷、总铅的测定 原子荧光法
第2部分：土壤中总砷的测定》
GB/T 22105.2-2008
	0.01mg/kg
	原子荧光光度计
AFS8230

	
	铬（六价）
	《土壤和沉积物 六价铬的测定 碱溶液提取-火焰原子吸收分光光度法》
HJ 1082-2019
	0.5mg/kg
	原子吸收分光光度计TAS-990

	
	铜
	《土壤和沉积物铜､锌､铅､锌､镍､铬的测定-火焰原子吸收分光光度法》HJ 491-2019
	1mg/kg
	原子吸收分光光度计TAS-990

	
	汞
	《土壤质量 总汞、总砷、总铅的测定 原子荧光法第1部分：土壤中总汞的测定》 GB/T 22105.1-2008
	0.002mg/kg
	原子荧光光度计
AFS8230

	
	镍
	《土壤和沉积物 铜､锌､铅､锌､镍､铬的测定-火焰原子吸收分光光度法》HJ 491-2019
	3mg/kg
	原子吸收分光光度计TAS-990

	
	镉
	《土壤质量 铅、镉的测定石墨炉原子吸收分光光度法 》
GB/T 17141-1997
	0.01mg/kg
	原子吸收光谱仪AAS ZEEnit 700

	
	铅
	《土壤和沉积物 铅、镉的测定 
石墨炉原子吸收分光光度法》
GB/T 17141-1997
	10mg/kg
	原子吸收光谱仪AAS ZEEnit 700



十、监测质量保证
10.1委托检测概况
宁夏康亚药业股份有限公司苏银分公司（以下简称|“苏银分公司”）手工监测指标委托第三方环境检测结构代为开展手工自行监测，已与宁夏北国检测服务有限公司签订委托监测合同。苏银分公司不定期对第三方检测机构的资质、人员、能力、实验室设施环境、仪器设备、分析方法的适用性等进行定期检查，以保证第三方检测机构出具的监测数据“真、准、全”，监测报告结果客观真实。
10.2监测质量保证
10.2.1废水监测质量保证和质量控制技术要求 
10.2.1.1监测人员
监测人员应经培训，并按照《环境监测人员持证上岗考核制度》要求持证上岗。
10.2.1.2监测仪器与设备
1）仪器与设备的检定和校准
属于国家强制检定的仪器与设备，应依法送检，并在检定合格有效期内使用；属于非强制检定的仪器与设备应按照相关校准规程自行校准或核查，或送有资质的计量检定机构进行校准，校准合格并在有效期内使用。每年应对仪器与设备检定及校准情况进行核查，未按规定检定或校准的仪器与设备不得使用。
2）仪器与设备的运行和维护
制定仪器与设备年度核查计划，并按计划执行，保证在用仪器与设备运行正常。监测仪器与设备应定期维护保养，应制定仪器与设备管理程序和操作规程，使用时做好仪器与设备使用记录，保证仪器与设备处于完好状态。每台仪器与设备均应有责任人负责日常管理，责任人应有监督仪器与设备使用操作规范性的权力与义务。
10.2.1.3质控检查
每季度现场抽查仪器与设备使用情况和使用记录。检查仪器与设备运行状况是否正常，仪器与设备使用是否按操作规程要求执行，检查仪器与设备使用记录是否真实规范。抽查仪器与设备年度核查执行情况，确认仪器与设备核查使用的标准样品有效。仪器与设备年度核查方法应符合相关标准或检验规程的要求。监测现场记录应由两名或两名以上的监测人员签字确认，必要时还须被监测的企业人员一同签字确认。
10.2.1.4样品采集 
1）监测项目
监测项目执行GB8978-1996及有关行业水污染物排放标准。
2）采样频次
采样频次按国家有关污染源监测技术规范的规定执行。 
3）采样点位
废水采样点位设在排污单位总排口。采样记录中详细记录采样点位具体位置中相关表格。
10.2.1.5样品采集、保存、运输和记录
样品的采集、保存、运输等均有详细的记录。
现场平行样：水、气、土壤、固废样品一般现场采样时加采 10%现场平行样进行采样质量控制，对于只能进行精密度控制，无准确的控制的项目加采20%现场平行样。采集现场平行样应控制采样操作条件的一致。不足10个样品至少要加采I个平行样。污染纠纷仲裁样品适当增加现场平行样或增加频次，
水质现场便携式测定的，如水温、浊度、pH、氧化还原电位、电导率、溶解氧项目现场平行样测定；水样悬浮物、油类不采现场平行样。
10.2.1.6分析实验室的基础条件
同一实验房间内不安排相互影响的监测项目。
10.2.1.7实验室分析质量控制 
实验室内质量控制为分析工作者对分析质量进行自我控制和质量控制室进行的质控抽查两部分。为保证监测结果的精密度和准确度能在给定的置信水平下，以达到允许的质量控制要求，制定以下控制措施:
(一)分析实验室的基础条件
1、实验室要保持清洁、整齐、安全的良好受控状态，不得在实验室内进行与监测无关的活动和存放与监测无关的物品，防止实验室受到污染，有干扰的项目不得在同一实验室内操作，应高度重视实验室内存放相关试剂引起的干扰。有毒气体的实验操作应在通风柜内进行。
2、根据《分析实验室用水规格和试验方法》(GB/T6682-2008)要求，对去离子水中pH和电导率等进行测定，并进行记录
3、根据实验需求，选用合适材质的器皿，使用后要及时清洗，晾干，防止灰尘等沾污。
4、所用化学试剂应符合分析方法，取用时应遵循“量用为出，只出不进”的原则，取用后及时密塞，防止试剂被沾污。不得使用超过保质期的试剂，要经常检查试剂质量，一经发现变质，失效的试剂应停止使用。
5、各种试剂和溶液按技术文件中的规定方法保存，试剂瓶上应贴有标签，写明试剂名称、浓度、配置日期、配置人、有效期。保存于冰箱内的试剂，取用时应置室温平衡后再量取。
6、标准滴定溶液的制备按照 GB/T601-2016《化学试剂标准滴定溶液的制备》的要求进行。
7、标定标准溶液时，平行试验不得少于8次，两人各作4次平行测定，检测结果的重复性要满足 GB/T 601-2016 中规定的要求，在运算过程中保留五位有效数字，浓度值报出结果取四位有效数字。
(二)分析方法的选择
为保证监测数据的准确可靠，各科室要根据样品的性质、性状、检出限等要求选用合适的分析方法。
1、各科室半年进行标准查新，保证监测人员所用文件是最新有效版本。
2、对于行政执法、监督、仲裁等重要监测样品的分析必须优先选用适合的国家标准分析方法;需出具加盖CMA章监测报告的必须使用区监测中心资质认定范围内的检测方法。
3、在特殊情况下需用偏高标准规定的方法和要求进行检测时，相关科室应按照相关规定对偏高所产生的影响作出评估，进行验证以表明偏高不会影响监测质量。并按程序核查后报质量负责人和技术负责人批准后方可使用。
(三)空白值的测定
每个项目每批测试时都应做实验室空白，空白实验的2份测定值应符合精密度控制要求。现场空白应与实验室空白同时测定，对于水样，两种空白试验结果均应小于该项目的最低检出浓度且两种结果之间应无明显不合理差异。如果现场空白显著高于实验室空白，表明采样过程中有可能沾污，查明原因后作出采样是否有效以及分析数据能否接受的决定。对于气样，如现场空白明显高于或低于实验室空白，且无解释依据，应以现场空白为准。
(四)校准曲线的绘制
校准曲线包括标准曲线和工作曲线，前者用标准溶液系列直接测量，没有经过样品的预处理过程，但如试样的预处理较复杂致使污染或损失不可忽略时，应和试样同样处理后再测定，此时应做工作曲线。
1、每次分析样品的同时，同步制作校准曲线。
2、校准曲线回归方程的相关系数、截距和斜率应符合方法中规定的要求。一般情况相关系数(r)应≥0.999。
3、气相色谱仪、原子吸收分光光度仪、等离子发射光谱仪、等离子发射质谱仪、离子色谱仪、原子荧光仪、液相色谱仪、色/质联用仪等大型仪器，在测试批量样品时，每 20个样品或8小时增加一个中间浓度标准点的测试，其相对偏差符合检测项目准确的要求。
表11废水监测部分项目精密度控制指标
	项目
	样品含量范围mg/L
	允许相对偏差%

	化学需氧量
	5-50
	≤20

	
	50-100
	≤15

	
	＞100
	≤10

	氨氮
	0.02-0.1
	≤20

	
	0.1-1.0
	≤15

	
	＞1.0
	≤10

	总氮
	0.025-1.0
	≤10

	
	＞1.0
	≤5

	总磷
	≤0.025
	≤25

	
	0.025-0.6
	≤10

	
	＞0.6
	≤5

	五日生化需氧量
	＜3
	≤25

	
	3-100
	≤20

	
	＞100
	≤15


3）准确度控制
实验室分析准确度采用分析标准样品、自配标准溶液或实验室内加标回收中的任意一种方法来控制。在对每批次样品进行分析时，对一个已知浓度的标准溶液进行同步测定，若标准样品测试结果超出保证值范围，或自配标准溶液分析结果相对误差超出±10%，应查找原因，予以纠正。部分项目加标回收率控制要求见下表。
表12废水监测部分项目加标回收率范围控制指标
	项目
	样品含量范围 mg/L
	加标回收率 %

	氨氮
	0.02-0.1
	90-110

	
	0.1-1.0
	90-105

	
	＞1.0
	90-105

	总氮
	0.025-1.0
	90-110

	
	＞1.0
	95-105

	
	0.001-0.005
	90-110

	
	＞0.005
	90-110

	总磷
	≤0.025
	85-115

	
	0.025-0.6
	90-110

	
	＞0.6
	90-110


4）现场-实验室质控
a现场工作
每一批次样品采集一个现场-实验室质控样品进行质控核查。
b实验室工作
测定实验室空白及标准样品，所得结果应符合实验室内常规质量控制指标要求，证明实验室测试处于受控状态。如：测定B、B标现与B标实。如果B标现回收率失控，而B标实回收率合格，则误差产生于样品运交实验室前；若B标实回收率失控，而B标现回收率合格，证明在实验室内制作加标样品B标实时产生误差。测定A2、A1标实、A1标现样品。如果A标现回收率失控，而A标实回收率合格，则误差产生于样品运交实验室前；若A标实回收率失控，而A标现回收率合格，证明在实验室内制作加标样品A标实时产生误差。
10.2.2废气监测质量保证和质量控制技术要求
10.2.2.1监测人员
监测人员应经培训，并按照《环境监测人员持证上岗考核制度》要求持证上岗。
10.2.2.2仪器与设备的检定和校准 
同上述10.1.1.2中要求
10.2.2.3仪器与设备的运行和维护 
采样仪器与设备须有专人管理及维护，每次使用后应对仪器与设备全面检查，清洁或修理。对于失效的消耗品（如干燥剂）及时更换，清洁仪器，检查电源及接线，发现破损及时修补。每次采样结束后，将采样器接通电源，通干燥清洁空气 15 分钟，去除采样路径中可能存在的含湿废气。每台仪器与设备应备有专门的使用维护记录，记录要全面，应包含仪器与设备检定、校准、使用、维护等相关信息。
10.2.2.4质量检验 
对微压计、皮托管和烟气采样系统进行气密性检验，检查漏气的方法按照GB/T16157-1996《固定污染源排气中颗粒物测定与气态污染物采样方法》中5.2.2.3的规定执行。当系统漏气时，应再分段检查、堵漏或重新安装采样系统，直到检验合格。气态污染物采样前，确认采样管材质及滤料不吸收且不与待测污染物起化学反应，不被排气成分腐蚀，并能耐受高温排气。采样前检查仪器与设备预处理装置（除湿剂、气液分离装置、滤纸或滤膜）是否有效。各连接管不可存在折点或堵塞。吸收瓶应严密不漏气，多孔筛板吸收瓶发泡要均匀，在流量为0.5L/min时，其阻力应在5±0.7kPa。
10.2.3噪声监测质量保证和质量控制技术要求
10.2.3.1现场监测测量条件
1）测量仪器
a声级计与滤波器
测量仪器性能符合GB3785和GB/T17181对1型声级计的要求且符合国际电工协会（IEC61260）Class1标准。
b声校准器
校准所用仪器符合GB/T15173对1级声校准器的要求。A声级测量时，校准声源频率为1000Hz；测量仪器和声校准器应定期检定合格，并在检定有效期内使用。声级计每次测量前、后应进行校准，其前、后校准示值偏差不得大于0.5dB，否则本次测量无效。
2）气象条件
无雨雪、无雷电天气，风速为5m/s以下时进行测量。
3）采样方式
声级计时间常数：一般设为“快”（Fast）；但当声源发出的声音波动不大时，可以使用“慢”（Slow）。
频率计权方式：当测量A声级时设定为“A”计权。声级计量程的设定应与现场声环境相适应。
4）其他
声级计应安装在三脚架上，使传声器指向可疑声源方向。
5）测量方法
A声级测量对于稳态噪声，测量1分钟等效A声级。
10.3样品的采集与保存
10.3.1大气环境监测的取样与现场样品保存
大气环境监测目前常采用的恒流大气采样器，采取一定体积的空气样品，通过过滤或溶液吸收的方式，进行过滤或吸收处理后，再将样品带回实验室进行分析。
颗粒物测定方法是重量法：通过颗粒物大气采样器，在记录现场的温度、大气压、采样时间、采样流量的情况下，单位体积大气的中的能够被粉尘滤膜吸附尘微粒的质量多少来表示，单位为mg/m3。
取样过程中，应该注意滤膜安装与拆卸、各种采样参数的记录，由于滤膜为纤维滤膜，在安装滤膜时，应选检查滤膜四周是否完整，是否有编号，滤膜四周不完整，有破损或是无编号的滤膜，不得使用，滤膜粗糙的一面应朝上，便于过滤吸附作用，在采样过程中，应同时记录仪器上的有关温度、气压、流量等常规参数，对于自动记录的的仪器，应定期的予以观察，确定仪器是否处于正常工作状态。采样时间结束后，应该记录最终的数据，而将滤膜拆卸取下，后装入专用的粉尘滤膜保存盒进行保存，尽快送回实验室进行分析测量。
采样过程中，应注意的问题如下：
a.采样器流速的选取，应该严格的按照采样规范来进行，对于流速的选择应该选择在采样器流速的满量程的1/2左右，如你所选用采样器的最大流速的1L/min，在采样过程中，采样流速选取中应该选取在0.5~0.8L/min左右，从而实现大气采样器的稳定运行；
b.在进行NH3、H2S的采样过程中，应该注意的吸收瓶的选取， 用棕色的吸收瓶保存，避免阳光直射，造成分解，从而造成损失，而形成误差；
c.采样结束后，对于已采样到的样品，应该尽快送回实验室进行分析测量，如果不能立即送回实验室，应该在采样现场，找避光、阴凉、低温处进行保存，但现场临时保存时间不得过长。
10.3.2废水环境监测样品采集保存注意事项
a.用采样容器直接采样时，须用水样冲洗三次后再行采样，但当水面有浮油时，采油容器不能清洗；
b.注意去除水面杂物、垃圾等漂浮物；
c.在分时间单元采集样品时，测定pH、COD、BOD5、悬浮物、氨氮、总磷、总氮等物质时，只能单独采样；
d.凡须现场监测的项目，应进行现场监测；
e.水质采样时通常分析无机物时用塑料瓶采样；
f.水样采集后，必须尽快送回实验室。根据采样点的地理位置和测定项目最长可保存时间，选用适当的运输方式，并做到以下两点:为避免水样在运输过程中震动、碰撞导致损失或沾污，将其装箱，并用泡沫塑料或纸条挤紧，在箱顶贴上标记；需冷藏的样品，应采取致冷保存措施;冬季应采取保温措施，以免冻裂样品瓶。
10.3.3土壤样品采集、保存、流转及质量保证和质量控制 
10.3.3.1样品采集 
土壤样品采集参照《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166- 2004）、《建设用地土壤污染风险管控和修复监测技术导则》 （HJ25.2-2019）和《地块土壤和地下水中挥发性有机物采样技术导则》（HJ 1019-2019）要求进行。
（1）表层土壤样品的采集一般采用挖掘方式进行，一般采用锹、 铲及竹片等简单工具，也可进行钻孔取样。
（2）土壤采样的基本要求为尽量减少土壤扰动，保证土壤样品 在采样过程不被二次污染。 
（3）当采集用于测定不同类型污染物的土壤样品时，应优先采 集用于测定挥发性有机物的土壤样品。 
（4）在土壤样品采集过程中应尽量减少对样品的扰动，禁止对 样品进行均质化处理，不得采集混合样。 
（5）使用非扰动采样器采集测定挥发性有机物的土壤样品。若 使用一次性塑料注射器采集土壤样品，针筒部分的直径应能够伸入 40ml土壤样品瓶的颈部。针筒末端的注射器部分在采样之前应切断。 若使用不锈钢专用采样器，采样器需配有助推器，可将土壤推入样品 瓶中。不应使用同一非扰动采样器采集不同采样点位或深度的土壤样品。 
（6）在40ml土壤样品瓶中预先加入5ml或10ml甲醇（农药残留 分析纯级），以能够使土壤样品全部浸没于甲醇中的用量为准，称重（精确到0.01g）后，带到现场。采集约5g土壤样品，立即转移至土 壤样品瓶中。土壤样品转移至土壤样品瓶过程中应避免瓶中的甲醇溅出，转至土壤样品瓶后应快速清除掉瓶口螺纹处黏附的土壤，拧紧瓶盖，清除土壤样品瓶外表面上黏附的土壤。用大于60ml的土壤样品瓶单独 采集一份土壤样品，用于测定土壤中干物质的含量。
10.3.3.2样品保存 
样品保存涉及采样现场样品保存、样品暂存保存和样品流转保存 要求，应遵循以下原则进行：
（1）土壤样品保存参照《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166） 的要求进行确定样品保存方法及保存时限要求。特别注意各检测项目对于保护剂的要求，应在实验室内完成保护剂添加并记录加入量。 
（2）现场样品保存。采样现场配备样品保温箱，保温箱内放置 冷冻的蓝冰，样品采集后立即存放至保温箱内，保证样品在4℃低温 保存。 
（3）样品暂存保存。如果样品采集当天不能将样品寄送至实验 室进行检测，样品用冷藏柜4℃低温保存，冷藏柜温度调至4℃。 
（4）样品流转保存。样品寄送到实验室的流转过程保存在存有 冷冻蓝冰的保温箱内，4℃低温保存流转。 
10.3.3.3样品流转 
（1）装运前核对 在采样小组分工中应明确现场核对负责人，装运前进行样品清点核对，逐件与采样记录单进行核对，保存核对记录，核对无误后分类装箱。如果样品清点结果与采样记录有任何不同，应及时查明原因，并进行说明。样品装运同时需填写样品交接单，明确样品名称、采样时间、样品介质、保存方法、检测指标、检测方法、样品寄送人等信息。
（2）样品流转 样品流转运输要保证样品安全和及时送达。 
（3）样品在保存时限内应尽快运送至检测实验室。 
（4）运输过程中样品箱做好适当的减震隔离，严防破损、混淆或沾污。装有土壤样品的样品瓶均应单独密封在自封袋中，避免交叉污染。 
10.3.3.4样品交接 实验室样品接收人员应确认样品的保存条件和保存方式是否符合要求。收样实验室应清点核实样品数量，并在样品运送单上签字确认。
10.3.2.5质量保证与质量控制
质量保证
（1）质量控制与质量保证严格执行国家有关采样、分析的标准及 方法中的质控措施，实施全过程的质量控制。 
（2）合理布设监测点位，保证各监测点位布设的科学性和可比性。 
（3）土壤样品采集、运输、保存、交接等过程按照《场地环境 监测技术导则》（HJ 25.2-2014）和《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166-2004）的要求进行，所有监测及分析仪器均检定合格且 在有效检定期内，并参照有关计量检定规程定期校验和维护； 
（4）监测人员经过培训、考核合格和能力确认，满足所从事岗 位的需要； 
（5）监测数据严格实行三级审核制度。 
质量控制 
采样前，采样器具和样品容器应按不少于3%的比例进行质量抽检，抽检合格后方可使用；保存剂应进行空白试验，其纯度和等级须达到分析的要求。每批次水样，应选择部分监测项目根据分析方法的质控要求加采不少于10%的现场平行样和全程序空白样，样品数量较少时，每批次水样至少加采 1 次现场平行样和全程序空白样，与样品一起送实验室分析。当现场平行样测定结果差异较大，或全程序空白样测定结果大于方法检出限时，应仔细检查原因，以消除现场平行样差异较大、空白值偏高的因素，必要时重新采样。土壤和沉积物样品的采集分别参照HJ/T 166-2004的相关规定。
 可在采样现场使用用于挥发性有机物测定的便携式仪器对样品进 行目标物含量高低的初筛。所有样品均应至少采集3份平行样品，并用60ml样品瓶（或大于60ml其他规格的样品瓶）另外采集一份样 品，用于测定高含量样品中的挥发性有机物和样品含水率。每批次土壤样品应设置并分析1个全程序空白样。对于挥发性有机物，采样前在实验室将5ml或10 ml甲醇（土壤样品）放入样品瓶中密封，将其带到现场。与采样的样品瓶同时开盖和密封，随样品运回实验室，按与样品相同的分析步骤进行处理和测定，用于检查样品采集到分析全 过程是否受到污染。每批次土壤样品均应设置并分析1个运输空白样。对于挥发性有机物，采样前在实验室将5ml甲醇（土壤样品）放入样品瓶中密封，将其带到现场。采样 时对其瓶盖一直处于密封状态，随样品运回实验室，按与样品相同 的分析步骤进行处理和测定用于检查样品运输过程中是否受到污 染。 
实验室分析质量控制 
（1）实验室空白样品 每批水样分析时，应同时测定实验室空白样品，当空白值明显偏 高时，应仔细检查原因，以消除空白值偏高的因素，并重新分析。 
（2）校准曲线控制 用校准曲线定量时，必须检查校准曲线的相关系数、斜率和截距 是否正常，必要时进行校准曲线斜率、截距的统计检验和校准曲线的精密度检验。控制指标按照分析方法中的要求确定。校准曲线不得长期使用，不得相互借用。原子吸收分光光度法、气相色谱法、离子色谱法、等离子发射光 谱法、原子荧光法、气相色谱-质谱法和等离子体质谱法等仪器分析方 法校准曲线的制作必须与样品测定同时进行。 
（3）精密度控制 精密度可采用分析平行双样相对偏差和一组测量值的标准偏差或相对标准偏差等来控制。监测项目的精密度控制指标按照分析方法中 的要求确定。平行双样可以采用密码或明码编入。每批水样分析时均须做10%的平行双样，样品数较小时，每批样品应至少做一份样品的平行双样。 一组测量值的标准偏差和相对标准偏差的计算参照 HJ 168 相关要求。
（4）准确度控制 采用标准物质和样品同步测试的方法作为准确度控制手段，每批样品带一个已知浓度的标准物质或质控样品。如果实验室自行配制质控样，要注意与国家标准物质比对，并且不得使用与绘制校准曲线相同的标准溶液配制，必须另行配制。相对误差和加标回收率的计算参照 HJ 168 相关要求。原始记录和监测报告的审核执行三级审核制。 
（5）实验室间质量控制 采用实验室能力验证、方法比对测试或质量控制考核等方式进行 实验室间比对，证明各实验室间的监测数据的可比性。
10.3.4其他质控措施：
⑴检测人员具备相应的检测能力，持证上岗；
⑵严格按照检测方案及相关检测技术规范的要求，合理布设检测点位，保证检测频次；
⑶采样人员严格遵照采样技术规范进行采样工作，填写采样记录，按规定保存、运输样品，保证样品的完整性和有效性；检测必须在无雨雪、无雷电天气，风速5m/s以下时进行；
⑷为保证检测质量，检测分析方法采用国家有关部门颁布的标准（或推荐）分析方法；
⑸检测所用的采样及分析仪器均经计量部门检定或校准合格；
⑹样品运输防止交叉污染，保证样品在有效期内分析完成；
⑺本次检测过程质量控制措施主要有：检测前后对采样仪器、多功能声级计进行校准；分析过程采用质控样、实验室内平行等方式进行质控；
⑻检测过程中的原始记录及检测报告经过三级审核后生效。
10.3.5样品采集及保存方法
①《水质 样品的保存和管理技术规定》（HJ 493-2009）
②《污水监测技术规范》（HJ 91.1-2019）
③《固定污染源监测质量保证与质量控制技术规范（试行）》（HJ/T 373-2007）
④《土壤环境监测技术规范》（HJ/T 166-2004）
⑤《工业企业厂界环境噪声排放标准》（GB 12348-2008）
⑥《大气污染物无组织排放监测技术导则》（HJ/T 55-2000）
表13样品采集及保存方法
	序号
	监测类别
	监测点
名称
	污染物名称
	样品采集方法
	样品保存方法

	1
	有组织废气
	制剂排气筒
	颗粒物
	滤筒采集样
	密封

	2
	
	研发中心排气筒
	氨（氨气）
	吸收液采集样
	2-5℃密封，7d

	3
	
	
	氯化氢
	吸收液采集样
	4℃冷藏密封，48h

	4
	
	
	苯系物
	活性炭管采集样
	密闭，-20℃，1d

	5
	
	
	甲醇
	吸收液采集样
	3-5℃，7d

	6
	
	
	甲醛
	吸收液采集样
	2-5℃，48h

	7
	
	
	硫酸雾
	滤筒/滤膜采集样
	0-4℃冷藏、密封24h

	8
	
	
	非甲烷总烃
	气袋/玻璃注射器采集样
	避光，气袋48h
玻璃注射器8h

	9
	
	危废暂存间
	非甲烷总烃
	气袋/玻璃注射器采集样
	避光，气袋48h
玻璃注射器8h

	10
	无组织废气
	厂界
	臭气浓度
	真空抽气泵采集样
	避光24h

	11
	
	
	硫化氢
	吸收液采集样
	2-5℃密封7d

	12
	
	
	颗粒物
	滤膜采集样
	不高于采样时的环境温度条件下保存30d

	13
	
	
	非甲烷总烃
	气袋/玻璃注射器采集样
	避光，气袋48h
玻璃注射器8h

	14
	
	
	氨（氨气）

	吸收液采集样
	2-5℃密封，7d

	15
	废水
	综合废水排放口
	PH值
	/
	尽量现场测定12h

	16
	
	
	悬浮物
	/
	1-5℃暗处14d

	17
	
	
	急性毒性
	/
	2-5℃24h

	18
	
	
	五日生化需氧量
	/
	1-5℃暗处冷藏12h

	19
	
	
	化学需氧量
	/
	用硫酸酸化，pH≤2，2d

	20
	
	
	总有机碳
	/
	用硫酸酸化，pH≤2，1-5℃，7d

	21
	
	
	总氮（以N计）
	/
	用硫酸酸化，pH1-2，7d

	22
	
	
	氨氮（NH3-N)
	/
	用硫酸酸化，pH≤2，24h

	23
	
	
	总磷（以P计）
	/
	用硫酸酸化，pH≤2，24h

	24
	
	
	色度
	/
	4℃以下冷藏避光24h

	25
	
	
	二氯甲烷
	/
	用1+10HCI调至 pH约为2，加入 0.01~0.02g抗坏血酸除去残余氯，冷藏，避光12h

	26
	噪声
	厂界
	噪声
	等效连续A声级
	/

	27
	土壤
	1#库房西侧20米处（柱状样）、
2#危废库东侧10米处（柱状样）、
3#污水处理站南侧10米处（柱状样）、
4#生产车间北侧20米处（柱状样）、
5#办公楼东侧30米处林带内（表层样）
	砷、镉、铜、铅、镍
	聚乙烯、玻璃瓶采样
	＜4℃，保存180d

	28
	
	
	汞
	玻璃瓶采样
	＜4℃，保存28d

	29
	
	
	铬（六价）
	聚乙烯、玻璃瓶采样
	＜4℃，保存1d

	30
	
	
	挥发性有机物（四氯化碳、氯仿、氯甲烷、1，1-二氯乙烷、1，2-二氯乙烷、1，1-二氯乙烯、顺-1，2-二氯乙烯、反-1，2-二氯乙烯、二氯甲烷、1，2-二氯丙烷、1，1，1，2-四氯乙烷、1，1，2，2-四氯乙烷、四氯乙烯、1，1，1-三氯乙烷、1，1，2-三氯乙烷、三氯乙烯、1，2，3-三氯丙烷、氯乙烯、苯、氯苯、1，2-二氯苯、1，4-二氯苯、乙苯、苯乙烯、甲苯、间二甲苯+对二甲苯、邻二甲苯）
	玻璃瓶、棕色，采样瓶装满装实并密封
	＜4℃，保存7d

	31
	
	
	半挥发性有机物（硝基苯、苯胺、2-氯酚、苯并【a】蒽、苯并【a】芘、苯并【b】荧蒽、苯并【k】荧蒽、䓛、二苯并【a、h】蒽、茚并【1，2，3-cd】芘、萘）
	玻璃瓶、棕色，采样瓶装满装实并密封
	＜4℃，保存10d


十一、自行监测结果公布
康亚药业苏银分公司企业自行监测数据通过银川市生态环境局网站（http://www.ycepa.gov.cn/）及全国排污许可证管理信息平台（https://permit.mee.gov.cn/permitExt/outside/LicenseRedirect）予以公布。
     公布时限：手工监测数据于监测完成后5个工作日内在对应网站公布。
十二、其他
企业自测联系人：吕文康
联系电话：15695019665
委托监测机构名称：宁夏北国检测服务有限公司
联系人：唐霞
联系电话：13995296210
[bookmark: _Toc10982][bookmark: _Toc13987][bookmark: _Toc27235][bookmark: _Toc32588][bookmark: _Toc1674][bookmark: _Toc26598]十三、自行监测委托单位简介
宁夏北国检测服务有限公司是宁夏北国环保节能有限公司下属子公司，公司成立于2014年11月20日，地址位于银川市德胜工业园区虹桥路12号办公楼3~4层。公司先后于2015年4月、2019年9月获得宁夏回族自治区市场监督管理局CMA认证。
公司建有1000平米设施完备的专业环境类实验室，拥有一支由60余人高素质人员组成的专业化检测团队，其中研究生学历及中高级职称人员占比超过20%。公司核心检测设备有：安捷伦气质联用色谱仪（GC-MS）、安捷伦气相色谱仪、岛津高效液相色谱仪、瑞士万通离子色谱仪、PE800原子吸收仪、原子荧光检测仪、十万分之一天平、恒温恒湿系统、环境空气及固定污染源烟气采样仪器等检验检测仪器设备160余台（套），累计通过CMA认证的检测项目500余项，固定资产1000余万元。
体系合作与共建： 
基于宁夏北国检测服务有限公司的专业实力和优异的体系管理能力，公司与中科院广州分析测试中心/广州中科检测有限公司合作共建检测工作站。中科院广州分析测试中心是国家顶级权威性体系认证、检验检测标准编制的测试机构。基于共建合作，双方先后完成了宁东煤制油项目危废鉴别、暖泉污水处理厂污泥鉴别等区内重大检测项目。
核心业务：
环境检测：水和废水、环境空气和废气、民用建筑室内环境、工作场所环境、噪声、土壤全项、固体废弃物、微生物检测等项目涉及的环境现状、项目验收监测等。
场地调查：识别土壤、地下水、地表水、环境空气及残余废弃物中的污染物，全面分析场地污染特征，确定场地的污染物种类、程度和范围，并编制监测报告。
危废鉴别：腐蚀性、毒性、易燃性及反应性鉴定，现场实地勘察企业产污排污、废弃物堆放情况，编制危废鉴别方案与鉴别报告。
技术咨询：环境污染损害鉴定评估咨询、环保科技研发与工程咨询、清洁生产审核、应急预案、资源综合利用产品（工艺）认定、其它环境保护项目咨询。
二、服务理念：
以客户为中心、与客户共发展。
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附件1：宁夏北国检测服务有限公司资质
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附件3：危险废物处置协议
附件4：分包方资质（急性毒性：陕西正为环境检测股份有限公司）附件5：宁夏滨河海利建材有限公司危险废物许可证
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附件1：宁夏北国检测服务有限公司资质
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附件2：环境自行监测技术服务合同
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附件3：危险废物处置协议
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附件4：分包方资质（急性毒性：陕西正为环境检测股份有限公司）
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附件5：宁夏滨河海利建材有限公司危险废物许可证
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