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排放管道中重金屬檢測方法 
中華民國95年11月1日環署檢字第0950086777號公告 

自中華民國96年2月15日起實施 
NIEA A302.73C 

一、 方法概要 

排放管道排放之粒狀物以等速吸引方式被收集在採樣管內及濾

紙上，而排放之氣態部分以酸化過氧化氫溶液（分析包含汞在內之待

測金屬）及酸化高錳酸鉀（只分析汞）溶液收集。收集之樣品經消化

並取適當量以冷蒸氣原子吸收光譜儀（CVAAS）測定汞；以感應耦合

電漿原子發射光譜儀（ICP-AES）或火焰式原子吸收光譜儀（AAS）
測定銻（Sb）、砷（As）、鋇（Ba）、鈹（Be）、鎘（Cd）、鉻（Cr）、
鈷（Co）、銅（Cu）、鉛（Pb）、錳（Mn）、鎳（Ni）、磷（P）、硒（Se）、
銀（Ag）、鉈（Tl）以及鋅（Zn）。 

分析銻（Sb）、砷（As）、鎘（Cd）、鈷（Co）、鉛（Pb）、硒（Se）
及鉈（Tl）等金屬時，若需要比 ICP-AES 更高之分析靈敏度，可使用

石墨爐式原子吸收光譜儀（GFAAS）。若排放管道中排氣之偵測極限

足可符合檢測需求目標時，則可使用火焰式原子吸收光譜儀分析所有

列舉的金屬元素，亦可使用感應耦合電漿質譜儀（ICP-MS）分析銻、

砷、鋇、鈹、鎘、鉻、鈷、銅、鉛、錳、鎳、銀、鉈及鋅等金屬。 

二、 適用範圍 

本方法適用於排放管道排放之銻、砷、鋇、鈹、鎘、鉻、鈷、銅、

鉛、錳、汞、鎳、磷、硒、銀、鉈以及鋅等金屬元素檢測。待測元素

之濃度適用範圍介於 ng/mL 至µg/mL 之間。當砷、鉻或鉛的濃度約大

於 50 µg/mL 時，待測物濃度應稀釋至上述濃度範圍或者更低。若鎘

濃度約大於 20 µg/mL 時，分析濃度應稀釋至上述濃度範圍。 

（一） 分析偵測極限 

1. 樣品溶液以 ICP-AES 分析的偵測極限（依據參考資料（四））如

表一所示。而 ICP-MS 的偵測極限（根據 Method 6020 於 EPA
出版之 SW-846）大致上較 ICP-AES 低 10 倍或更多。而 Be 則低

3 倍左右。真實樣品之分析偵測極限依樣品的種類而定，且受樣

品基質的影響。 

2. 以火焰式原子吸收光譜儀分析的偵測極限（根據 SW - 846，
Method 7000 系列）如表二所示。 
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3. 以冷蒸氣原子吸收光譜儀分析 Hg 的偵測極限（取出部分消化後

之體積進行 Hg 的分析）大致介於 0.02 - 0.2 ng/mL，視使用的儀

器機型而定。 

4. 石墨爐式原子吸收光譜儀較火焰式原子吸收光譜儀能改善其偵

測極限，如表三所示。 

（二） 排放管道中排氣樣品的偵測極限 

1. 排放管道中排氣樣品的偵測極限可藉由下列資訊建立之：(1) 利
用此方法所描述的程序；(2) 依據二、（一）所述之溶液偵測極限；

(3) 將採樣所收集的樣品分為前半段 300 mL（Analytical Fraction 
1）及後半段 150 mL（Analytical Fraction 2A）及(4)排放管道中

排氣樣品體積 1.25 m3。依據上述情形的描述，有關於排放管道

中排氣樣品的偵測極限列於表六。可由下述之計算式計算得出。 

D
C
BA =×  

其中 A = 分析的偵測極限，µg/mL。 

B = 在分析前之消化樣品體積，mL。 

C = 所採集的排放管道中排氣樣品體積，dscm。 

D = 排放管道中排氣樣品的偵測極限，µg/dscm。 

2. 為了確保分析過程中有最理想的精密/解析度，待測金屬濃度應

是其偵測極限的 10 倍以上。若在一些特定情況下及在非常小心

的分析程序中，待測金屬的濃度大致可放寬至偵測極限的 3 倍
左右，而不至於影響分析的精密度。針對每一個排放管道之檢

測，每一金屬樣品分析應執行重覆分析、標準添加、連續稀釋或

者是基質添加等程序，以確保分析資料的品質。 

3. 實際排放管道中排氣樣品的偵測極限是依據現場採樣參數及分

析結果決定之。如有需要，可針對特定的檢測，改善表四所列的

偵測極限。改善之道包括增加排放管道中排氣樣品的體積、減少

消化後樣品的總體積及改善分析的偵測極限或者上述任何 3 種
的組合。針對濃度非常低的 Hg 而言，可在分析時的取樣體積作

選擇，例如取 10 mL 較取 1 mL 的分析樣品，排放管道中排氣

樣品的偵測極限能改善 10 倍。 

(1) 一般而言， 1 小時的採樣時間可收集的排放管道中排氣體積

大約為 1.25 m3，如果採樣時間增加至 4 小時則採樣體積為 
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5 m3。排放管道中排氣樣品的偵測極限可改善 4 倍（相較於

表六所示而言）。 

(2) 假設所有的樣品均被消化，則 Analytical Fraction 1 的最終體

積為 300 mL，而 Analytical Fraction 2A 的最終體積為 150 
mL。如果 Analytical Fraction 1 的體積由 300 mL 改為 30 
mL，則排放管道中排氣樣品的偵測極限可降低 10 倍；若

Analytical Fraction 2A 的體積由 150 mL 改為 25 mL，則排放

管道中排氣樣品的偵測極限可降低 6 倍。當進行樣品分析時

（尤其是當樣品濃縮至低於原樣品體積時），有必要檢查基質

效應。當 Analytical Fraction 1 及 2A 的體積分別低於 30 mL
及 25 mL 時，殘留物可能再溶解而增加干擾，使至無法忍受

的程度。 

(3) 若同時針對(1) 及(2) 所描述的方式對樣品進行修正，則降低

的效果是相乘的。例如，增加 4 倍的排放管道中排氣採樣體

積且Analytical Fraction 1與Analytical Fraction 2A樣品體積減

少 6 倍時，則排放管道中排氣樣品的偵測極限可降低 24 
倍。 

三、 干擾 

以 ICP-AES 分析砷、鎘及鉻時，鐵可能會造成光譜干擾；而以

ICP-AES 分析砷，鉛時，鋁會造成光譜干擾。這些干擾一般都可經由

稀釋分析樣品來降低，但是樣品之稀釋可能會提升排放管道中排氣樣

品的偵測極限。利用背景及重覆干擾的校正方法，可以降低光譜干

擾。有關 AAS 之干擾問題可參照 NIEA W303、NIEA W306、NIEA 
W330 及 NIEA W434 之說明。 

四、 設備 

（一） 採樣組裝 

本方法採用之採樣組裝如圖一所示，也可採用商業化組合式設備，

各組件說明如下： 

1. 吸氣嘴：硼矽或石英玻璃材質，亦可使用可避免污染及不干擾樣

品的材質。使用鐵氟龍套環連接採樣管，並建議使用不銹鋼螺帽

作為連接。吸器嘴尖端變細長部位之角度應 ≦ 30°，且角度改

變應在管之外壁，以保持吸氣嘴內徑不變。吸氣嘴之設計應為釦

鉤型或胳臂型。而吸氣嘴口徑之選用與氣流速度及採樣體積有

關，應備妥一系列不同口徑之吸氣嘴，以適合採樣時等速吸引之
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要求。典型吸器嘴內徑範圍從 0.3 至 1.2 cm。當使用較大體積

之採樣組裝時，可使用較大口徑之吸氣嘴。每個吸氣嘴必須經過

校正。 

2. 皮托管：S 型皮托管材質應為如不銹鋼之金屬，建議外徑介於 
0.48 至 0.95 cm 之間，且必須確認其原廠皮托係數，皮托管應

編號碼並刻在管壁上。皮托管構造特性如 NIEA A450 四、（一）

3.。 

3. 壓差計：斜臂式壓力計或同級設備。大多數採樣組裝配備有 10 in.
水柱傾斜直立式壓差計，在 0 至 1 in.傾斜的範圍最小刻度至 
0.01 in. H2O，而在 1 至 10 in.傾斜的範圍最小刻度至 0.1 in. 
H2O。前述型式之壓差計（或其他相同靈敏度的壓差表）符合量

測 Δp 低至 1.27 mm（0.05 in.）H2O 之需求。必須有二個壓差計，

一個壓差計用於量測皮托管速度壓差（Δp），而另一個用於量測

小孔壓力計壓差（ΔH）。 

4. 採樣管：採樣管內管需為石英、硼矽玻璃材質，且有加熱系統能

維持採樣時管內氣體在 120 ± 14 ℃，同時並有熱電偶監測溫

度。採樣管內的金屬套環最好換成塑膠配件如鐵氟龍及聚丙烯等

材質以避免污染，亦可使用由整組式的玻璃組件製成的採樣內

管。採樣管外套則為不銹鋼或同級材質以包覆採樣管及加熱系

統。 

5. 濾紙固定器：硼矽玻璃、石英或鐵弗龍材質製成之濾紙固定器，

並有正壓式密封以防止漏氣。需使用鐵弗龍材質之濾紙支撐物或

其他非金屬。 

6. 濾紙加熱系統（Filter heating system）：加熱系統在採樣時可維持

濾紙固定器周圍的溫度在 120 ± 14 ℃，應有熱電偶能在採樣時

監測濾紙附近之溫度。 

7. 樣品傳輸管 (Sample transfer lines) ：樣品傳輸管內管材質應為鐵

弗龍，內管外徑為 1/2 英吋，並含溫度監控顯示設備。自採樣管

至濾紙或濾紙至衝擊瓶若需使用樣品傳輸管，則自採樣管至濾紙

之傳輸管需加熱以維持出口管道排氣溫度在 120 ± 14℃。而自濾

紙至衝擊瓶之傳輸管需熱絕緣，且濾紙端傳輸管應高於衝擊瓶入

口，以使冷凝水流入衝擊瓶，本組件為選擇性。 

8. 冷凝系統：冷凝系統可用以收集氣態之金屬，並量測排放管道中

排氣之水分含量。冷凝系統主要是由氣密之光滑玻璃或無污染的
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管件串聯四至七個衝擊瓶所組成。第一個衝擊瓶當作水分捕捉

器。第二個衝擊瓶為 Greenburg - Smith 修正型衝擊瓶（其吸收管

末端修改為內徑 1.3 cm 距衝擊瓶底部 1.3 cm 之玻璃管，作為第

一個硝酸/過氧化氫衝擊瓶），第三個衝擊瓶為具有標準噴口的

Greenburg - Smith 衝擊瓶（作為第二個硝酸/過氧化氫衝擊瓶），

第四衝擊瓶（空瓶）及第五及第六個衝擊瓶（二個都是酸化高錳

酸鉀）則為 Greenburg - Smith 修正型衝擊瓶。最後一個衝擊瓶需

裝入已知重量之矽膠或適合之乾燥劑。必須在最後一個衝擊瓶的

出口端放置溫度感應器（0℃至 25℃間和真值量測誤差在 ± 1℃
以內）。如果不作汞之檢測，可免除第四、第五及第六個衝擊瓶。 

9. 計量系統：包括真空表、無漏泵、在 0 - 90 ℃間和真值量測誤差

能在 ± 3 ℃之溫度感應器、體積測量誤差在 ± 2 %以內之乾式氣

體流量計，相關設備如圖一所示，其他計量系統可維持等速採樣

誤差在 ± 10 %內且採樣體積測量誤差在 ± 2 %以內者也可使

用，建議經過管理者許可。需使用溫度感應器來監測下列的採樣

組裝部位： 

(1) 排放管道排氣 

(2) 採樣管內襯 

(3) 樣品傳輸管（如有使用） 

(4) 濾紙固定器 

(5) 矽膠衝擊瓶出口 

(6) 乾式氣體流量計入口 

(7) 乾式氣體流量計出口 

10. 氣壓計：水銀或其他非水銀可量測大氣壓至 2.5 mm Hg（0.1 in. 
Hg）刻度之氣壓計。一般情況下，氣壓讀數可取自附近的中央

氣象站，氣象站的數據（絕對大氣壓）應經過修正，以考慮氣象

站與採樣點海拔高度之差異。當海拔高度每增加 30 m（100 ft）
大氣壓降低 2.5 mm Hg，反之若海拔降低則氣壓增加。 

11. 氣體密度測試設備（Gas density determination equipment）：用來

決定排放管道中排氣流量、分子量、含水率等裝備，包括用來

測定排放管道中排氣流速與靜壓、排氣溫度、排氣 CO2、O2及

N2（由差值得出）濃度、量測氣體體積及溫度與壓力、衝擊瓶

收集之冷凝水重量，排放管道中氣體組成裝置可參考 NIEA A003.



 第 6 頁，共 35 頁

四之規定。 

12. 鐵氟龍膠帶：必要時，用於採樣組裝以覆蓋開口及密封聯接處。 

（二） 樣品回收。必須能符合 USA EPA Method 5， Section 6.2.1 至 6.2.8
中所述（包括採樣管內管及採樣管的吸氣嘴刷、清洗瓶、樣品儲

存槽、培養皿、量筒、橡膠製的刮勺及玻璃漏斗），如同下列的

敘述。 

1. 非金屬製成的回收毛刷：用於清洗採樣管內管及樣品傳輸管內管

之毛刷，需有尼龍、鐵氟龍或類似材質（毛刷材質亦同）之延長

柄，柄之長度至少要等於採樣管及樣品傳輸管。而刷子之大小，

應適於清洗採樣管壁及吸氣嘴。 

2. 洗瓶：建議使用二個聚乙烯洗瓶，也可使用玻璃洗瓶，建議丙酮

儲存在聚乙烯瓶時不要超過一個月。 

3. 樣品儲存儲存容器：KMnO4的樣品及樣品空白，應使用具有鐵

氟龍封口（以避免和瓶內的易氧化溶液反應）以及體積為 500 - 
1000 mL 的玻璃瓶儲存。而其他種類的樣品則用由玻璃或聚丙烯

製成的瓶體儲存。 

4. 量筒：玻璃、聚乙烯或相當之材質，用於樣品回收。 

5. 漏斗：玻璃、聚乙烯或相當之材質。 

6. 標籤：標示樣品用。 

7. 聚丙烯製成（或鐵氟龍塗覆）的鑷子及塑膠手套：以便從採樣組

裝的濾紙固定器上將濾紙取下。 

（三） 樣品製備 

1. 量瓶： 100 mL， 250 mL， 1000 mL 用以製備標準液及稀釋樣

品。 

2. 量筒：用以準備試劑。 

3. 高壓分解釜（Pressure bomb）或微波消化裝置用以樣品之消化。 

4. 燒杯及錶玻璃。具有錶玻璃覆蓋之燒杯（250 mL），用於樣品之

消化。 

5. 燒杯架及夾子：用於固定設備如過濾裝置。 

6. 過濾漏斗。用以支撐濾紙。 

7. 可丟棄式的滴定管及吸球。 
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8. 定量吸管。 

9. 分析天平。可精稱至 0.1 mg。 

10. 微波消化裝置或傳統烘箱，可設定在特定功率或溫度下加熱樣

品。 

11. 加熱板。 

（四） 樣品分析 

1. 原子吸收光譜儀 

(1) 石墨爐式之附屬設備：參照 NIEA W303 四、設備與材料之

說明。 

(2) 冷蒸氣汞分析之附屬設備：參照 NIEA W330 四、設備與材

料之說明。 

2. 感應耦合電漿原子發射光譜儀：參照 NIEA W311 四、設備之說

明。 

3. 感應耦合電漿質譜分析儀：參照 NIEA W313 四、設備與材料之

說明。 

五、 試劑 

（一） 除非有其他的說明，所有的試劑必須符合 American Chemical 
Society（ACS）分析級試劑之規格。 

（二） 採樣用試劑 

1. 濾紙：濾紙應不含有機黏合劑，其對於每一種待測金屬之含量應

低於 0.20 µg/cm²（1.3 µg/in²）。由濾紙製造商提供分析結果確定

濾紙金屬含量是否可以接受，如製造商未提供濾紙的金屬含量，

在進行採樣前需對每一個待測金屬作濾紙空白分析。本方法建議

使用符合上述要求之石英纖維濾紙，玻璃纖維濾紙若能符合上述

要求亦可使用。濾紙必須對 0.3 µm 微粒具 99.95 %以上之收集

效率。 

2. 試劑水：待測金屬含量應低於 1 ng/mL。必要時，可在採樣前對

其待測金屬含量作分析。 

3. 濃硝酸：Baker Instra-分析級或同等級。 

4. 濃鹽酸：Baker Instra-分析級或同等級。 

5. 過氧化氫 [30 % (V/V)]。 
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6. 高錳酸鉀。 

7. 濃硫酸。 

8. 矽膠： 6 至 16 mesh 可變色之矽膠，使用過者置於 175 ℃（350 
℉）烘乾 2 小時，新購者可直接使用，其他具有相同效果之乾

燥劑亦可。 

9. 碎冰塊。 

（三） 預先準備之採樣用試劑 

1. 硝酸/過氧化氫吸收液（5 % 硝酸及 10 % 過氧化氫）：小心地邊

攪拌並加入 50 mL 的濃硝酸至含有 500 mL 試劑水的 1000 mL
量瓶中，然後邊攪拌並加入 333 mL 的 30 %過氧化氫，並加試

劑水稀釋至 1000 mL。本試液對每一待測金屬之含量應低於 2 
ng/mL。 

2. 酸化高錳酸鉀吸收液 [4 % (W/V)高錳酸鉀，10 % (V/V)硫酸]：
（每批次採樣前準備，惟需隨時檢查有無變色）。小心地邊攪拌

並加入 100 mL 之濃硫酸至約裝有 800 mL 試劑水之 1 L 量瓶

中，加試劑水至標線，則此試液為 10 % (V/V)的硫酸。將 40.0 g
的高錳酸鉀溶入上述之 10 % (V/V)的硫酸試液中，再小心加入 
10 %之硫酸至 1000 mL。將上述試液儲存於玻璃瓶中以避免分

解。本試液之汞含量應低於 2 ng/mL。 

註：為了避免高錳酸鉀試液自我催化分解，需將試液以 Whatman 
541 濾紙過濾。由於高錳酸鉀可能和酸反應所以會有壓力積

蓄於高錳酸鉀之酸性溶液儲存瓶中，所以儲存瓶不能完全注

滿而且必須將過多之壓力洩出以避免爆炸。儲存瓶必須排

氣，但在排氣過程中應避免污染，可在容器的蓋子上及鐵氟

龍內襯鑽 NO. 70-72 之鑽孔。 

3. 硝酸（0.1 N）：小心地邊攪拌並加入 6.3 mL 之硝酸（70 %）至

含有 900 mL 試劑水的 1000 mL 量瓶中，再加試劑水稀釋至 
1000 mL 並混合均勻。本試液對每一待測金屬含量應低於 2 
ng/mL。 

4. 鹽酸（8 N）：小心地邊攪拌並加入 690 mL 之鹽酸至含有 250 mL
試劑水的 1000 mL 量瓶中，以試劑水稀釋至 1000 mL 並混合均

勻。本試液之汞含量應低於 2 ng/mL。 

（四） 玻璃製品清潔液 
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1. 濃硝酸（HNO3）：Fisher ACS 級或同等級。 

2. 試劑水：符合 ASTM D1193, Type Ⅱ，比電阻≧16  MΩ-cm。 

3. 硝酸（HNO3）[10 % (V/V)]：一邊攪拌並加入 100 mL 的濃硝酸

至約含 800 mL 試劑水的燒瓶中，以試劑水稀釋至 1000 mL，並

混合均勻。本試液對每一待測金屬含量應低於 2 ng/mL。 

（五） 樣品消化及分析 

1. 濃鹽酸（HCl）。 

2. 濃氫氟酸（HF）。 

3. 濃硝酸。Baker Instra-分析級或同等級。 

4. 硝酸 [50 % (V/V)]。一邊攪拌並加入 125 mL 的濃硝酸至含 100 
mL 試劑水的量瓶中，以試劑水稀釋至 250 mL。並混合均勻。

本試液對每一待測金屬含量應低於 2 ng/mL。 

5. 硝酸 [5 % (V/V)]。一邊攪拌並加入 50 mL 的濃硝酸至含 800 
mL 試劑水的量瓶中，以試劑水稀釋至 1000 mL，並混合均勻。

本試液對每一待測金屬含量應低於 2 ng/mL。 

6. 試劑水：符合 ASTM D1193, Type Ⅱ，比電阻 ≧16  MΩ-cm。

每一待測金屬含量應低於 1 ng/mL。 

7. 氯化鈉-氯化氫羥胺溶液：溶解 30 g 氯化鈉與 25 g 氯化氫羥胺

於試劑水中，並稀釋至 250 mL，保存期限 6 個月。 

8. 氯化亞錫溶液：溶解 10 g 氯化亞錫於含 20 mL 濃鹽酸之試劑水

中，並稀釋至 100 mL，本溶液應於分析前配製。 

9. 高錳酸鉀 [5 % (W/V)]：溶解 25 g 的高錳酸鉀於試劑水中，並稀

釋至 500 mL。 

10. 濃硫酸。 

11. 過硫酸鉀溶液：溶解 50 g 過硫酸鉀於試劑水中，並稀釋至 1 L，
保存期限一年。 

12. 金屬儲備溶液：包括汞、鉛、砷、鎘、鉻、銻、鋇、鈹、鈷、銅、

錳、鎳、磷、硒、銀、鉈、鋅、鋁及鐵之標準品（AAS Grade），
其濃度均為 1000 µg/mL。可使用經確認之市售標準溶液。 

13. 汞的標準品及品質管制樣品： 

(1) 每週準備 10 µg/mL 之汞中間標準品，其方法如下：將 5 mL 
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1000 µg/mL 的汞溶液注入 500 mL 的量瓶中，並加入 20 mL
的 15 % 的硝酸，再以試劑水稀釋至 500 mL 並混合均勻即

完成。 

(2) 每天準備 200 ng/mL 之汞工作標準品，其方法如下：加入 5 
mL的 10 µg/mL汞中間標準品至 250 mL的量瓶中，並加入 5 
mL 的 4 % 高錳酸鉀及 5 mL 的硝酸 15%再加試劑水稀釋至 
250 mL 並混合均勻即完成。 

(3) 準備五種不同濃度之汞工作標準品（200 ng/mL）和空白試劑

以利製成檢量線。上述樣品可分別為 0, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0 
mL 的工作標準溶液,其分別又含 0、200、400、600、800 及 1000 
ng 的汞。另外配置 10 µg/mL 的汞中間標準品以製備檢量線

查核樣品，並將其稀釋至檢量線範圍內。 

14. ICP-AES 標準品及品質管制樣品 

(1) ICP-AES 分析時檢量線可取適量體積的上述標準儲備溶液，

於定量瓶中予以混合，以 5 %的硝酸稀釋成不同濃度之標準

品，以製備出各種多元素混合的校正標準溶液（如表四所示）。 

(2) 另外製備品管樣品。其方法是添加已知量的待測金屬（在檢

量線中間值範圍）於 5 % 硝酸溶液中。建議將鋁、鉻及鉛的

配置液濃度定為 25 µg/mL，鐵為 15 µg/mL，其他元素則為 
10 µg/mL。金屬含量低於 1 µg/mL 的標準品需每日準備。而

金屬含量高於 1 µg/mL 的標準品至少可維持 1 至 2 週。 

15. ICP-MS 標準品：將標準儲備溶液以 1% (v/v) HNO3稀釋至儀器

之線性範圍內，每一標準儲備溶液必須個別測定，以確認是否可

能造成質譜性干擾或含有過量不純物。配製時須注意各元素間之

相容性及穩定性。 

16. GFAAS 標準品。對銻、砷、鎘、鈷、鉛、硒及鉈。加入 1 mL
之 1000 µg/mL 標準品至 100 mL 的量瓶中並加 10 %的硝酸稀

釋至 100 mL，製備成 10 µg/mL 之標準品。對 GFAAS 之分析而

言，需注意標準溶液與樣品溶液基質的匹配性。以製備 100 
ng/mL 的標準溶液為例，將 1 mL 之 10 µg/mL 標準品加至 100 
mL 的量瓶中，加入適當之基質成分，最後再稀釋至 100 mL。
使用至少六個標準品製作檢量線，建議濃度為 0、10、25、50、
75、及 100 ng/mL。將 10 µg/mL 標準品稀釋至樣品的允許範圍

內，作為單獨的品質管制樣品。任一金屬含量低於 1 µg/mL 的
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標準品需每日準備。而金屬含量高於 1 µg/mL 的標準品可維持 1
至 2 週。 

17. 基質修飾劑 

(1) 硝酸鎳 Ni(NO3)2·6H2O [1 % (V/V)]：將 4.956 g 的硝酸鎳或其

他合適的鎳化合物溶解至含有 50 mL 試劑水的 100mL 量瓶

中，並加試劑水稀釋至 100 mL。 

(2) 硝酸鎳 Ni（NO3)2·6H2O [0.1 % (V/V)]：將 10 mL 的 1 % 硝酸

鎳用試劑水稀釋至 100 mL。以 GFAAS 分析砷時，注入等量

的樣品及修飾劑溶液進行測定。 

(3) 鑭（La）：小心地將 0.5864 g 的氧化鑭（La2O3）溶入 10  mL
的濃硝酸中，並加入 50 mL 的試劑水，再用試劑水稀釋至 100 
mL 並混合均勻。以 GFAAS 分析鉛時，注入等量的樣品及修

飾劑溶液進行測定。 

18. Whatman 40 及 541 型號的濾紙或同等級。用以過濾已消化之樣

品。 

六、 採樣及保存 

（一） 採樣步驟 

由於本方法相當複雜，所以採樣及分析人員必須對本方法所

述之各測試程序（如污染源採樣）、試劑的製備、樣品的處理、

儀器的使用及操作、計算及分析、報告等都需要有良好的訓練及

充足的經驗，才能夠獲致可靠的結果。 

1. 採樣前準備 

(1) 清潔玻璃器皿：用熱水清洗所有採樣組裝中的玻璃器皿再用

熱肥皂水刷洗，然後用自來水清洗玻璃器皿 3 次，再以試劑

水清洗 3 次，接下來將玻璃器皿浸泡在含有 10 % (V/V)的硝

酸溶液中至少四小時，再以試劑水清洗 3 次，最後再用丙酮

清洗後風乾之並將所有玻璃開口覆蓋以避免污染。 

(2) 矽膠：準備數個氣密性容器，於每個容器裝入 200 至 300 g 矽

膠。對每個含矽膠之容器稱重至 0.5 g，並記錄重量。也可選

擇不需先將矽膠稱重，在組合採樣裝置前將矽膠裝入衝擊瓶

並直接稱重。 

(3) 濾紙：面向光目視檢查濾紙是否有不規則、裂紋或有小孔。 
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2. 採樣前決定事項：參照 NIEA A450 六、（一）2.。 

3. 準備組裝採樣裝置 

(1) 將 100 mL 的硝酸/過氧化氫吸收液（本法之五、（三）、1.）
注入第二及第三個衝擊瓶（圖一），並將 100 mL 的酸化高錳

酸鉀吸收液（本法之五、（三）、2.）注入第五及第六個衝擊瓶

（圖一）。將已預先稱重約 200 至 300 g 的矽膠充填至最後

一個衝擊瓶。將放矽膠之容器放置於乾淨地方作為稍候樣品

回收時使用。也可先將矽膠裝入衝擊瓶後，稱含矽膠之衝擊

瓶重量至 0.5 g 並記錄。 

(2) 使用鑷子或乾淨之可丟棄式手套，將濾紙置於濾紙固定器。

確定濾紙正確地位於中心且墊圈在正確的位置以防止樣品氣

流繞過濾紙。組合完成後檢查濾紙是否有破損或摺痕。 

(3) 當溫度小於 260 ℃時使用 Viton 環狀墊圈或當溫度較高時使

用耐熱墊圈，俾安裝選定之吸氣嘴。其他連結系統如 316 不

銹鋼或鐵氟龍套圈者也可使用。以耐熱膠帶於採樣管標示採

樣點位置。 

(4) 依圖一組裝採樣裝置，在衝擊瓶四周放置冰塊及適當體積水。 

(5) 視污染源的狀況，如果衝擊瓶內收集到的水汽體積低於 100 
mL 可將第一個空的衝擊瓶移除。 

(6) 如果不作汞的分析可免除圖一之第四、第五及第六個衝擊瓶。 

(7) 確定採樣組裝無漏氣及避免可能之樣品污染問題，使用鐵氟

龍膠帶或其他不會造成污染的材料代替矽氧潤滑油（Silicone 
grease）。 

註：操作時要儘量避免採樣組裝的污染。分析錳的樣品時，

要避免酸化高錳酸鉀接觸到裝有樣品以備錳分析的玻璃

器皿，並且要避免酸化過氧化氫和酸化高錳酸鉀混合。 

4. 採樣組裝測漏程序：參照 NIEA A450，六、（一）4.(1)（採樣前

測漏），六、（一）4.(2)（採樣時測漏）及六、（一）4.(3)（採樣

後測漏）。 

5. 操作採樣裝置 

(1) 在採樣時，須維持等速採樣速率（除非經管理者指定用別的

方法，應和真實等速誤差在 10 % 以內）。並維持採樣管、濾
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紙溫度及樣品傳輸管（如有使用）在 120 ± 14 ℃。 

(2) 完成採樣前測漏後，參照 NIEA A450 六、（一）4.(1)之規定

檢查採樣裝置。 

(3) 參照 NIEA A450 六、（一）5.(1) – (8)及(10) - (11)操作採樣裝

置。 

(4) 當進行汞的採樣時，若有必要維持最後一個內裝高錳酸鉀衝

擊瓶所要求的顏色時，可以參考 Method 101A Section 7.1.1，
40 CFR part 61 Appendix B 的程序。 

6. 參照 NIEA A450 六、（一）5.(12) 計算等速百分比。 

（二） 樣品回收步驟 

1. 採樣結束，採樣管應先冷卻再進行樣品的回收，清除所有採樣管

吸氣嘴前端的粒狀物質，再將蓋子蓋上以避免粒狀物的散失及外

界雜質的混入。採樣組裝冷卻後不要將採樣管的前端蓋的太緊，

以避免造成負壓使得衝擊瓶的液體引流至濾紙上。 

2. 在拆卸採樣組裝時可從最後一個衝擊瓶上將連接管鬆開並將衝

擊瓶蓋上，再將濾紙固定器的出口及衝擊瓶的入口蓋上。可使用

未污染的瓶蓋如毛玻璃栓、塑膠蓋或鐵氟龍膠帶來蓋緊開口。 

3. 將採樣管和衝擊瓶、濾紙固定器等移至乾淨並可避免風吹的位置

以防受污染或造成樣品的漏失。檢查採樣組裝是否有不正常的情

況，特別小心確認所有要回收的項目不會污染樣品。樣品的回收

及處置可參考圖二。 

4. 1 號樣品儲存容器（濾紙樣品）：小心地用酸洗過的鑷子（聚丙

烯製成）或用鐵氟龍塗覆的鑷子及手套（用水洗過並風乾），將

濾紙從固定器中移開，小心不要將濾紙內的濾餅漏出。然後用乾

的尼龍刷（酸洗過的）將濾紙上任何微粒物質以及附著在濾紙固

定器夾的濾紙纖維移至已貼上標籤的培養皿中，在回收樣品時不

可使用金屬製品。最後再將貼上標籤的培養皿容器以封條封好。 

5. 2 號樣品儲存容器（丙酮清洗）：只有在進行粒狀物檢測時才需

進行此項程序。以總量 100 mL 的丙酮清洗吸氣嘴及採樣管套

環、採樣管內管以及濾紙固定器前半部，以回收採樣管內之粒狀

物及吸氣嘴上的冷凝物，此時不要讓採樣管外側附著之灰塵污染

到樣品。上述 100 mL 丙酮必須準確的使用以配合隨後空白實驗

的修正程序。當實驗室的主管允許時亦可用蒸餾水替代丙酮清
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洗，並保留試劑水樣空白。清洗步驟如下： 

(1) 小心地將採樣管的吸氣嘴移開並用洗瓶（裝有丙酮）及非金

屬的刷子清洗內部的表面。一直用刷子刷到看不見粒狀物為

止，最後再用丙酮清洗一次。 

(2) 同樣地用丙酮沖洗並刷洗接觸到樣品的採樣管墊片之內緣直

到看不見粒狀物為止。當丙酮從採樣管頂端注入沖洗時，可

將採樣管傾斜或轉動，使採樣管內管的所有表面被丙酮沾

濕。最後再讓丙酮從尾端排出至樣品容器中，亦可使用漏斗

來輔助上述程序。清洗採樣管時將採樣管置於傾斜的位置，

接著以丙酮沖洗並使用非金屬採樣管刷清洗，當採樣管刷旋

轉推進刷入管內時，用丙酮從採樣管的頂端沖洗，使刷子刷

過整個採樣管三次。將樣品容器連接至採樣管尾端，收集從

採樣管刷出之丙酮及粒狀物至目視沒有粒狀物被丙酮沖出或

目視觀察採樣管內管沒有殘留粒狀物。用丙酮清洗之前所用

的刷子，然後定量收集這些樣品容器中的清洗液。最後再用

丙酮清洗採樣管一次。 

(3) 清洗採樣管時最好有兩人操作以減少樣品的漏失。在採樣進

行時要保持刷子的乾淨以避免污染。用丙酮及非金屬的刷子

刷洗濾紙固定器前半部內部的表面。清洗每一個表面至少三

次以上，而且必須將所有可見的粒狀物去除。最後再用刷子

清洗濾紙固定器一次。然後將所有的丙酮清洗物及粒狀物質

收集在樣品容器中，並將樣品容器之蓋子蓋緊以避免丙酮漏

出，並將其液體的高度標示以便查知在輸送時是否有洩漏的

情形發生。容器貼上標籤清楚標示內容物。 

6. 3 號樣品儲存容器（採樣管清洗）：清洗採樣管時要保持採樣管

的清潔並避免污染，小心不要將採樣管外部或其他外部表面之灰

塵進入樣品。用 100 mL 的 0.1 N 硝酸依下列步驟沖洗吸氣嘴、

採樣管套環、採樣管內管、樣品傳輸管（如果有使用）及濾紙固

定器前半部定量回收樣品物質及冷凝物，並將清洗液置於樣品儲

存容器中。清洗步驟如下： 

(1) 小心移開吸氣嘴並由洗瓶用 0.1 N 硝酸沖洗內部表面，並使

用尼龍刷刷洗。刷洗至吸氣嘴內壁沒有看到粒狀物，接著用 
0.1 N 硝酸對內部表面做最後的沖洗。 

(2) 用 0.1 N 硝酸以同樣的方法刷洗及沖洗採樣管套環內部至沒
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有看到粒狀物殘留。 

(3) 用 0.1 N 硝酸沖洗採樣管。傾斜採樣管並從上端（吸氣嘴端

朝上）噴入 0.1 N 硝酸，同時旋轉採樣管以便所有內部表面

可以用 0.1 N 硝酸沖洗。可使用玻璃漏斗以幫助將清洗液移

入儲存容器。接著用毛刷刷洗採樣管內壁。維持採樣管在傾

斜位置，從採樣管上端噴入 0.1 N 硝酸同時將採樣管刷旋轉

推進刷入管內，固定樣品容器在採樣管底端下面，並收集 0.1 
N 硝酸及從採樣管刷出之樣品物質。使刷子刷過整個採樣管

三次或更多次至目視沒有樣品物質被 0.1 N 硝酸沖出或目視

觀察採樣管內管沒有殘留樣品物質。最後以 0.1 N 硝酸沖洗

刷子，並定量收集清洗液至樣品容器。最後再以 0.1 N 硝酸

清洗採樣管一次。 

(4) 確定清除所有連接處之矽氧潤滑油後以 0.1 N 硝酸沖洗濾紙

固定器前半部之內部。刷洗及沖洗各個表面三次或更多次，

如有需要時，移除可見的樣品物質。最後沖洗刷子及濾紙固

定器。在所有 0.1 N 硝酸清洗液及樣品物質收集至樣品容器

後，將樣品容器之蓋子旋緊以便運送至實驗室時液體不會洩

漏。將液體的高度標示以便查知在輸送時是否有洩漏的情形

發生。容器貼上標籤清楚標示內容物。 

7. 4 號樣品儲存容器（一至三號衝擊瓶，水分衝擊瓶，硝酸/過氧化

氫衝擊瓶內液體及清洗液）：由於可能涉及大量的液體，可將衝

擊瓶一號至三號的溶液置入一個以上的容器中。以量筒精確量測

一至三號衝擊瓶的液體體積至 0.5 mL，記錄體積以計算管道氣

體樣品的水分含量。用 100 mL 的 0.1 N 硝酸依下列步驟清洗一

至三號衝擊瓶、濾紙支撐體、濾紙固定器的後半部以及聯結的所

有玻璃器皿。 

(1) 清除衝擊瓶球狀連接處之矽氧潤滑油，並在聯結處加蓋。 

(2) 轉動並搖晃每個衝擊瓶，以便衝擊瓶內液體可作為沖洗溶液。 

(3) 將衝擊瓶內液體移至 500 mL 量筒。移開球狀連接出口之蓋

子，將液體由開口處流出。當將液體移入量筒時不要分開衝

擊瓶（內部及外部管）。量測液體體積至 0.5 mL。也可測定液

體重量至 0.5 mg。記錄現有液體體積或重量，根據衝擊瓶收

集物註記觀察到之任何顏色或薄膜。液體體積或重量必須依

據矽膠之數據，計算管道氣體水分含量。 
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(4) 將液體移至 4 號樣品儲存容器。 

(5) 倒約 30 mL 的 0.1 N 硝酸至前三個衝擊瓶並劇烈搖動衝擊

瓶。經由衝擊瓶出口將 0.1 N 硝酸倒至 4 號樣品儲存容器。

重複此操作二次，觀察衝擊瓶尋找任何異常情形。 

(6) 清除聯結衝擊瓶的玻璃器皿球狀連接處之矽氧潤滑油，並以 
0.1 N 硝酸沖洗每個玻璃器皿二次，將沖洗液移至 4 號樣品儲

存容器。標示液位高度以查知樣品容器在運送過程中是否有

洩漏的情形發生。 

註：因為隨後的空白修正程序必須準確使用 100 mL 0.1 N 硝酸

清洗。混合清洗液及衝擊瓶溶液，量測並記錄最後總體

積。標示液位高度，密封樣品容器，並在容器貼上標籤清

楚標示內容物。 

8. 5A 號樣品儲存容器（四號衝擊瓶），5B 號和 5C 號（五號及六號

衝擊瓶） 

(1) 當進行汞之檢測時，將四號衝擊瓶（位於兩個高錳酸衝擊瓶

之前者）內之液體移至量筒中，精確量測其體積至 0.5 mL，
以計算管道氣體樣品的水分含量。將試液移入 5A 號樣品儲存

容器中，然後用 100 mL 的 0.1 N 硝酸清洗衝擊瓶並將清洗液

移入 5A 號樣品儲存容器。 

(2) 將兩個高錳酸衝擊瓶內之液體移入量筒中，精確量測其體積

至 0.5 mL，以計算管道氣體樣品的水分含量。將酸化高錳酸

鉀溶液移入 5B 號樣品儲存容器中，然後用 100 mL 之酸化高

錳酸鉀溶液清洗兩個高錳酸衝擊瓶以及聯結的玻璃器皿最少

3 次（每次約 33 mL）。然後將所有的清洗液及沉澱物移入 5B
號樣品儲存容器中。 

(3) 同樣的用 100 mL 的試劑水清洗兩個高錳酸衝擊瓶以及聯結

的玻璃器皿至少 3 次以上。然後將清洗液移入 5B 號樣品儲存

容器中，再將其液體的高度及內容物成分清楚標示。 

註：由於高錳酸鉀容易和酸反應，所以可能會有壓力積蓄在

樣品儲存瓶中。在操作時不要將樣品儲存瓶充填的太

滿，並小心地將過多的壓力釋放。可在儲存瓶蓋及鐵氟

龍內襯上加鑽 No.70 - 72 的鑽孔。 

(4) 如試劑水沖洗後未見沉澱物殘留，不需要進一步的沖洗。若



 第 17 頁，共 35 頁

仍有沉澱物殘留在衝擊瓶的表面，則使用 25 mL 8 N 的鹽酸

沖洗，並將其清洗液置於標示 5C 號樣品儲存容器（含 200 mL
的試劑水）之個別的樣品儲存容器中。其步驟為：先將 200 mL
的試劑水置於儲存容器中，然後用 8 N 的鹽酸沖洗衝擊瓶

壁，將衝擊瓶轉至側邊並轉動使整個衝擊瓶內部的表面接觸

到鹽酸。使用 25 mL 8 N 的鹽酸沖洗兩個高錳酸衝擊瓶，先

清洗第一個衝擊瓶，再把清洗第一個衝擊瓶的清洗液移入第

二個衝擊瓶內，清洗後置於容器之中。再將容器的液位作標

示以便查知在輸送時是否有外漏發生。 

9. 6 號樣品儲存容器（矽膠）：注意矽膠的顏色是否改變，以檢查

其是否完全失效，並註記其狀況。再將矽膠從衝擊瓶移入儲存容

器中並將其蓋子封好。並以天平稱其重量至 0.5 g 或直接稱含矽

膠之衝擊瓶重量。 

10. 7 號樣品儲存容器（丙酮空白）：如果要量測粒狀物的排放，在

檢測時至少要作一次下列測試。將 100 mL 用以回收樣品的丙酮

置於 7 號樣品儲存容器中，並將其封好。 

11. 8A 號樣品儲存容器（0.1 N 硝酸空白）：在檢測時至少要作一次

下列測試。將 300 mL 0.1 N 用以回收樣品的硝酸置於 8A 號樣品

儲存容器中，並將其封好。 

12. 8B 號樣品儲存容器（試劑水空白）：在檢測時至少要作一次下列

測試。將 100 mL 用以回收樣品的試劑水置於 8B 號樣品儲存容

器中，並將其封好。 

13. 9 號樣品儲存容器（5 % 的硝酸及 10 % 的過氧化氫空白）：在

檢測時至少要作一次下列測試。將 200 mL 用於衝擊瓶試劑的 5 
% 硝酸及 10 % 過氧化氫置於 9 號樣品儲存容器中，並將其封

好。 

14. 10 號樣品儲存容器（酸化高錳酸鉀空白）：在檢測時至少要作一

次下列測試。將 100 mL 用於回收樣品之酸化高錳酸鉀試劑置於

10 號樣品儲存容器中。 

15. 11 號樣品儲存容器（8 N 鹽酸空白）：在檢測時至少要作一次下

列測試。將 200 mL 的試劑水置於 11 號樣品儲存容器中，然後

小心地將 25 mL 的 8 N 鹽酸加入並攪拌均勻，並將其封好。 

16. 12 號樣品儲存容器（濾紙樣品空白）在檢測時至少要作一次下

列測試。將 3 張和採樣相同批次且未使用過的濾紙置入培養皿中
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標明 12 號樣品儲存容器中，並將其封好。 

17. 樣品運送前，檢查所有樣品儲存容器之蓋子密封程度，再使用鐵

弗龍帶或防水帶封緊接口處，樣品運送時，必須確認容器開口朝

上，濾紙盒開口處亦須朝上。 

七、 步驟 

（一） 樣品前處理 

1. 將所有的液位及成份標示以便查知在輸送過程中是否發生洩

漏。如有洩漏，將其視為無效樣品或經主管人員核可後對其數據

作必要之修正。採樣組裝各個組件之樣品準備及分析程序可參考

圖三。 

2. 1 號樣品儲存容器（濾紙樣品）：將濾紙裁成每個重量約 0.5 g 的

小塊，並將其置於各別的微波消化裝置或高壓消化釜中。在每一

個消化瓶加入 6 mL 濃硝酸及 4 mL 濃氫氟酸。以微波加熱時，

微波樣品總加熱時間約 12 - 15 分鐘，其順序為先用微波加熱

2-3 分鐘再關掉電源並靜置 2 - 3 分鐘再以微波加熱 2 - 3 分
鐘，重覆以上步驟至總加熱時間達 12 - 15 分鐘為止（這個程序

在消化功率 600 瓦時大約維持 24 - 30 分鐘），此外加熱的時間

大致是取決於欲消化樣品的數目，當吸收液回流至器皿（vessel）
表示已充分加熱。以高壓分解釜加熱時，其溫度多設定在 140 
℃，時間為 6 小時。待樣品冷卻至室溫後，再將其試液和七、

（一）、4 中的酸性已消化採樣管之清洗液合併。 

3. 2 號樣品儲存容器（丙酮清洗液）：將液位及成分標示以便查知

在輸送時是否有洩漏。如有洩漏，將其視為無效樣品或經主管人

員核可後對其數據作必要之修正。精確量測體積至 1 mL 或精稱

至 0.5 g。在移出的過程中將其內含物倒入已以酸清洗過的 250 
mL 燒杯內，同時在室壓室溫下使其蒸發乾燥。如果要檢測粒狀

物的排放，要使其乾燥 24 小時以上（不能直接加熱），並精稱

至 0.1 mg。以 10 mL 的濃硝酸重新溶解殘餘物，於依七、（一）、

4 進行樣品消化前，將此樣品中所有的溶液及粒狀物併入 3 號樣

品儲存容器。 

4. 3 號樣品儲存容器（採樣管清洗液）：確認樣品的 pH 值為 2 或更

低。如果其 pH 值不在此範圍之內，小心地加入濃硝酸將其酸化

並使 pH 值達到 2 。用試劑水將樣品沖入燒杯中並用錶玻璃將

燒杯口覆蓋。以加熱板加熱（其溫度要低於其沸點），使得樣品
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的體積減少至 20 mL。再將樣品分別置於微波壓力消化器或高壓

消化釜中，小心的加入 6 mL 濃硝酸及 4 mL 濃氫氟酸，依步驟

七、（一）、2 進行消化，將試液和七、（一）、2 酸消化液合併。本

樣品稱為Sample Fraction 1，並將其合併之樣品以 Whatman 541
的濾紙過濾，再以試劑水稀釋至 300 mL（或稀釋至適當之體

積）。此稀釋樣品稱為 Analytical Fraction 1，精確量測及記錄

Analytical Fraction 1體積至 0.1 mL。再將其樣品分出大約 50 mL
稱為 Analytical Fraction 1B，剩下的 250 mL 樣品則稱為

Analytical Fraction 1A。並用 ICP-AES 或 AAS 對 Analytical 
Fraction 1A 檢測除了汞之外的待測金屬。Analytical Fraction 1B
則用以檢測前半段汞的含量。 

5. 4 號樣品儲存容器（一至三號衝擊瓶）：精確量測及記錄其樣品

體積至 0.5 mL，並將其樣品稱為 Sample Fraction 2。再將其樣品

分出 75 - 100 mL 用以檢測汞，本樣品稱為 Analytical Fraction 
2B。而 4 號樣品儲存容器所剩下的樣品則稱為 Sample Fraction 
2A。Sample Fraction 2A 消化後可產生 Analytical Fraction 2A，其

體積大約為 150 mL。對 Analytical Fraction 2A 檢測除了汞之外

的金屬。首先確認 Sample Fraction 2A 的 pH 值為 2 或更低。如

果其 pH 值不在此範圍之內，小心地加入濃硝酸將其酸化，使

Sample Fraction 2A的 pH值達到 2。再用試劑水將 Sample Fraction 
2A 移入燒杯中並以錶玻璃將燒杯口覆蓋。用加熱板加熱（溫度

要低於其沸點），直至 Sample Fraction 2A 的體積減少至剩下 20 
mL。然後以下列程序進行消化。 

(1) 傳統的消化程序。加入 30 mL 的 50 % 硝酸至 Sample 
Fraction 2A 中，再用加熱板加熱（溫度要低於其沸點）30 分

鐘。加入 10 mL 的 3 % 過氧化氫再加熱 10 分鐘。加入 50 
mL 的熱水並將其樣品加熱 20 分鐘，待樣品冷卻後將其過

濾，再用試劑水稀釋至 150 mL（或適當之體積）。此稀釋樣

品稱為 Analytical Fraction 2A。精確量測及記錄樣品體積至 
0.1 mL。 

(2) 微波消化程序。加入 10 mL 的 50 % 硝酸，並以 600  watts
的功率加熱 1 - 2 分鐘。再將其電源關掉靜置 1 - 2 分鐘，重

覆其步驟直到總時間達 6 分鐘（取決於欲消化樣品的數目），

如同七、（一）、2 所描述的程序一樣。當樣品冷卻後加入 10 mL
的 3 % 過氧化氫再加熱 2 分鐘。加入 50 mL 的熱水並將其
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樣品加熱 5 分鐘，待樣品冷卻後再將其過濾，並以試劑水稀

釋至 150 mL（或適當之體積）。此稀釋樣品稱為 Analytical 
Fraction 2A。精確量測及記錄樣品體積至 0.1 mL。 

6. 5A 號樣品儲存容器（四號衝擊瓶）、5B 及 5C 號樣品儲存容器（五

號及六號衝擊瓶） 

(1) 將樣品分別保存於 5A、5B 及 5C 號樣品儲存容器中。量測及

記錄 5A 的體積使其精確至 0.5 mL，並將 5A 號樣品儲存容器

的成分標示為 Analytical Fraction 3A。 

(2) 將 5B 號樣品儲存容器成分中所有的棕色二氧化錳沉澱移出

並利用 Whatman 40 濾紙將其過濾至 500 mL 的量瓶中。再用

試劑水將其稀釋至 500 mL。保留含棕色二氧化錳沉澱物之濾

紙以便進行消化，並將剛從樣品 5B 號儲存容器過濾出的 500 
mL 過濾液標示為 Analytical Fraction 3B。在過濾後 48 小時內

對 Analytical Fraction 3B 檢測汞。 

(3) 將含棕色二氧化錳沉澱物的濾紙置於適當大小的開口容器

中，其容器可以讓濾紙消化時所產生出來任何型態含氯氣體

釋放出來；在可將消化二氧化錳時所產生的氣體全部移除的

抽氣櫃中加入 25 mL 8 N 鹽酸至濾紙中，使其在室溫下消化

至少 24 小時。利用 Whatman 40 濾紙將 5C 樣品儲存容器內容

物過濾，並將其過濾液移入 500 mL 的量瓶中。然後用

Whatman 40 濾紙將來自 5B 樣品儲存容器之消化過的棕色二

氧化錳過濾，並將其過濾液移入先前的 500 mL 的量瓶中，再

用試劑水稀釋至 500 mL。將 Whatman 40 濾紙棄置。此合併

的鹽酸稀釋液稱為 Analytical Fraction 3C。 

7. 6 號樣品儲存容器（矽膠）：使用天平將其使用過的矽膠（衝擊

瓶內的矽膠）精稱至 0.5 g。 

（二） 樣品分析 

1. 每採一個樣品，會產生 7 個各別的分析樣品。其中 2 個樣品是針

對汞除外之金屬，其他 5 個樣品則是針對汞，分析架構列於圖三

中。最初兩個分析的樣品，標示為 Analytical Fractions 1A 及 1B，
此消化樣品是由採樣組裝之前半段所收集。Analytical Fractions 
1A 可藉由 ICP-AES、ICP-MS 或 AAS 進行分析，其分析方法分

別描述於七、（二）、2 及七、（二）、3；Analytical Fractions 1B 是

針對採樣組裝之前半段樣品中汞的分析，其分析方法描述於七、
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（二）、4。而採樣組裝的後半段則為第 3 至第 7 個分析樣品，第

3 個及第 4 個分析樣品，標示為 Analytical Fractions 2A 及 2B，
這些樣品係由第一衝擊瓶（去除水分）及第二、三衝擊瓶（硝酸

/過氧化氫，若有使用）而來。Analytical Fractions 2A 可藉由

ICP-AES、ICP-MS 或 AAS 進行重金屬分析（汞除外）；Analytical 
Fractions 2B 是針對汞的分析。第 5 個至第 7 個分析樣品，標示

為 Analytical Fractions 3A、3B 及 3C，這些樣品包含第四衝擊瓶

（空瓶）及第五、六衝擊瓶（硫酸/高錳酸鉀）的吸收液及沖洗

液。這些樣品是用於汞的分析，其分析方法描述於七、（二）、4。
採樣組裝的後半段所捕集到的汞含量，是取決於 Analytical 
Fractions 2B、3A、3B 及 3C 的總合。而 Analytical Fractions 1A
及 2A 可在分析前先按比例進行混合。 

2. ICP-AES 及 ICP-MS 分析 

取一空白和至少五個濃度（需在適當濃度範圍內）的標準溶

液，以製備檢量線（相關係數須大於 0.995）；檢量線製備完成

後，隨即以不同於檢量線製作來源的標準品進行確認。以

ICP-AES 或 ICP-MS 分析 Analytical Fractions 1A 及 2A 之待測金

屬（汞除外）。關於 ICP-AES 儀器操作程序、檢量線製備及樣品

分析，可參照 NIEA M104 七、（二）至（四）之步驟；ICP-MS
可參照 NIEA M105 七、（二）至（四）之步驟。使用 ICP-AES
時各元素分析建議使用的波長列於表五。 

開始分析所有樣品中的待測金屬（汞除外）時，如果樣品中

含有鐵及鋁，應稀釋至 50 ppm 以下，以減少其對砷、鎘、鉻及

鉛的光譜干擾。 

註：當分析含氫氟酸基質之樣品時，應使用鋁或抗氫氟酸之

Torch；由於所有的前半段樣品含有氫氟酸，因此應使用鋁

或抗氫氟酸之 Torch。 

3. AAS 及 GFAAS 分析 

取一空白和至少五個濃度（需在適當濃度範圍內）的標準溶

液，以製備檢量線；檢量線製備完成後，隨即以不同於檢量線製

作來源的標準品進行確認。以 AAS 及/或 GFAAS 分析對

Analytical Fractions 1A, 2A 中之待測金屬（汞除外）進行分析。

關於 AAS 儀器操作程序、檢量線製備及樣品分析，可參照 NIEA 
W306 七、（二）至（五）及 NIEA W434 七、（一）至（四）之
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步驟；GFAAS 則可參照 NIEA W303 七、（二）至（四）之步驟。 

4. CVAAS 分析 

(1) 取一空白和至少五個濃度（需在適當濃度範圍內）的標準溶

液，以製備檢量線；檢量線製備完成後，隨即以不同於檢量

線製作來源的標準品進行確認。以 CVAAS 對 Analytical 
Fractions 1B, 2B, 3A, 3B,及 3C 中之汞進行分析。關於儀器操

作程序、檢量線製備及樣品分析，可參照 NIEA W330 之七、

（一）至（四）之步驟。 

(2) 進行汞分析程序時，對於每一個原樣品應慎選及記錄所抽取

的量（範圍介於 1 mL 至 10 mL）。如果之前無法預估原樣品

中汞的總量時建議可取 5 mL 的部分樣品先稀釋至 100 mL。
樣品內汞的總量應低於 1 µg，即汞的總量應落於檢量線範圍

內（0 - 1000 ng）。 

(3) 若讀值超過可量測範圍（包括在原樣品中取 1 mL 進行消化的

情況下，亦超出檢量線範圍）時，原樣品應以 0.15 %的硝酸

進行稀釋。再取 1 至 10 mL 的部分樣品（原樣品以 0.15 % 
硝酸稀釋後的試液）進行消化及分析，則測值應可落於檢量

線範圍內。 

（三） 野外試劑空白消化及分析 

關於野外試劑空白之製備（7 號至 12 號樣品儲存容器），描

述於六、（二）、10 至六、（二）、16。空白樣品之消化及分析參照

七、（一）及七、（二） 之步驟。汞野外試劑空白，使用 10 mL
溶液來消化及分析。野外試劑空白準備及分析程序可參考圖四。 

1. 從 12 號樣品儲存容器取出一張濾紙參照七、（一）、2 進行消化

及分析，參照七、（一）、3 對 7 號樣品儲存容器的 100 mL 試液

進行消化及分析，以及參照七、（一）、4 對 8A 號樣品儲存容器

的 100 mL 試液進行消化及分析。以上步驟可產生 Analytical 
Fraction 1A 及 1B 的空白。 

2. 將8A號樣品儲存容器的 100 mL及9號樣品儲存容器的 200 mL
合併，然後參照七、（一）、5 的步驟將前項所合併的體積作消化

及分析。此步驟可產生 Analytical Fraction 2A 及 2B 的空白。 

3. 將 8A 號樣品儲存容器的 100 mL 試液作消化及分析。此步驟可

產生 Analytical Fraction 3A 的空白。 
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4. 將 10號樣品儲存容器的 100 mL及 8B號樣品儲存容器的 33 mL
合併產生 Analytical Fraction 3B 的空白。依七、（一）、6 對 5B
號樣品儲存容器所描述的步驟將合併的 133 mL 予以過濾，但不

稀釋此 133 mL 空白樣品；並在過濾 48 小時內分析此項空白之

汞含量，計算空白量時以 400 mL 當作空白體積而其他分析空白

計算則以真實體積。 

5. 將已過濾 Analytical Fraction 3B 空白中棕色二氧化錳（MnO2）沉

澱物的濾紙，依七、（一）、6 的程序進行消化。消化物及 11 號

樣品儲存容器內容物以 Whatman 40 濾紙過濾至 500 mL 的量

瓶，再用試劑水將其稀釋至 500 mL。這些步驟可產生 Analytical 
Fraction 3C 的空白。 

6. 參照七、（二）、2 和/或七、（二）、3 檢測 Analytical Fraction Blanks 
1A 及 2A 的空白。根據七、（二）、4 分析 Analytical Fraction Blanks 
1B、2B、3A、3B 及 3C 的空白。分析 Analytical Fraction 1A 的

空白，可產生前半段待測金屬（汞除外）的空白修正值。分析

Analytical Fraction 1B 的空白，可產生前半段汞的空白修正值。

而分析 Analytical Fraction 2A 的空白，可產生後半段待測金屬（汞

除外）的空白修正值。而分別分析 Analytical Fraction Blanks 2B、
3A、3B 及 3C 的空白，可產生後半段汞的空白修正值。 

 
八、 結果處理 

（一） 基本計算 

包括乾式氣體體積、水分含量、吸氣嘴內徑選擇、排氣流速、

排氣組成、乾排氣平均流量及等速吸引百分率等，可參照 NIEA 
A807 之八、（二）或其他適當方法。 

 
（二） 樣品中的金屬濃度（汞除外） 

1. 採樣組裝前半段的金屬分析（汞除外），Analytical Fraction 1A。

經採樣組裝前半段所收集的樣品（Sample Fraction 1），以計算式

-1 分別計算各金屬的總量。 

Mfh = Ca1Fd Vsoln,1        計算式-1 

2. 採樣組裝後半段的金屬分析（汞除外），Analytical Fraction 2A。

經採樣組裝後半段所收集的樣品（Sample Fraction 2），由計算式
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-2 分別計算各金屬的總量。 

Mbh = Ca2 Fa Va        計算式-2 

3. 各金屬之總量（汞除外）。由計算式-3 分別計算各金屬的總量。 

Mt = (Mfh - Mfhb) + (Mbh - Mbhb)    計算式-3 

註：如果 Mfhb（前半段所測之空白值）介於 0.0 - "A" µg 之間 ["A" 
為 0.217 µg/cm2乘以濾紙的面積]，則使用 Mfhb校正 Mfh值。

若 Mfhb超過 "A" µg 時，則在下列之 I 和 II 中取較大的值。 

I："A" µg 

II：在(a) Mfhb與(b) 5 % 的 Mfh中取較小的值。 

如果 Mbhb（後半段之空白值）介於 0.0 - 1 µg 之間，則使用

Mbhb校正 Mbh值。若 Mbhb超過 1 µg 時，則在下列之 I 和 II
中取較大的值。 

I：1 µg 

II：在(a) Mbhb或(b) 5 % 的 Mbh中取較小的值。 

（三） 樣品中的汞 

1. 採樣組裝前半段的汞分析，Analytical Fraction 1B。經採樣組裝前

半段所收集的樣品（Sample Fraction 1），由計算式-4 計算汞的總

量。 

1ln
1

,so
Bf

fh
fh V

V
Q

Hg =        計算式-4 

2. 採樣組裝後半段的汞分析，Analytical Fraction 2B, 3A, 3B 及 3C。 

(1) 經採樣組裝後半段所收集的樣品（Sample Fraction 2），由計算

式-5 分別計算汞的總量。 

2ln
2

2
2 ,so

Bf

bh
bh V

V
Q

Hg =                  計算式-5 

(2) 針對 Analytical Fraction 3A, 3B 及 3C。利用計算式-6 計算後半

段汞的總量。 

),,(3ln
),,(3

),,(3
),,(3 CBA,so

CBAf

CBAbh
CBAbh V

V
Q

Hg =    計算式-6 
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(3) 利用計算式-7 計算經採樣組裝後半段所收集的樣品中汞的總

量。 

Hgbh = Hgbh2 + Hgbh3A + Hgbh3B + Hgbh3C  計算式-7 

3. 採樣過程中所收集的汞。利用計算式-8 計算所有採樣組裝所得樣

品中汞的總量，µg。 

Hgt = (Hgfh - Hgfhb) + (Hgbh - Hgbhb)   計算式-8 

註：若總空白修正值 (Hgfhb + Hgbhb) 的範圍介於 0.0 - 0.6 µg。
則使用總空白修正值 (Hgfhb + Hgbhb) 來校正 Hgfh + 
Hgbh，若超過 0.6 µg 時，則在 I 和 II 中取較大的值。 

I：0.6 µg 

II：在(a) (Hgfhb + Hgbhb) 或(b) 5 % 的 Hgfh + Hgbh中取較小的

值。 

（四） 各個金屬在排放管道氣中的濃度。利用計算式-9 計算各金屬在排

放管道氣中的濃度（乾基及標準狀態下） 

)(

4

std

t
s Vm

MKC =          計算式-9 

（五） 名詞 

Ca1 = 由檢量線讀取在 Analytical Fraction 1A 中金屬濃度，

µg/mL。 

Ca2 = 由檢量線讀取在 Analytical Fraction 2A 中金屬濃度，

µg/mL。 

Cs = 各金屬在排放管道排氣中的濃度，mg/dscm。 

Fa = 校正因子，其值為 Sample Fraction 2 體積除以 Sample 
Fraction 2A 體積。 

Fd = 稀釋係數（在實際使用於儀器產生 Ca1讀值之溶液中含有

濃樣品比例之倒數。例如，2 mL Analytical Fraction 1A 溶

液稀釋至 10 mL 使落於檢量線範圍，Fd=5）。 

Hgbh = 經採樣組裝後半段所收集的樣品中汞的總量，µg。 

Hgbh2 = Sample Fraction 2 中汞的總量，µg。 

Hgbh3(A,B,C) = 分別收集於Analytical Fraction 3A, 3B及 3C中的汞
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總量，µg。 

Hgbhb = 後半段野外試劑空白測得之汞重量空白修正值，µg。 

Hgfh = 經採樣組裝前半段所收集的樣品中汞的總量 Sample 
Fraction 1，µg。 

Hgfhb = 前半段野外試劑空白測得之汞重量空白修正值，µg。 

Hgt = 經採樣組裝所收集的樣品中汞的總量，µg。 

K4 = 10-3 mg/µg。 

Mbh = 採樣組裝後半段所收集各金屬（汞除外）的總量（Sample 
Fraction 2），µg。 

Mbhb = 後半段野外試劑空白測得之待測金屬重量空白修正值。 

Mfh = Sample Fraction 1 中各金屬（汞除外）的總量，µg。 

Mfhb = 前半段野外試劑空白測得之待測金屬重量空白修正值。 

Mt = 所有採樣組裝所收集的樣品中各金屬的總量，µg。（進行

汞的計算時，由 Hgt取代 Mt） 

Qbh2 = 汞的含量，µg。Analytical Fraction 2B 之部分樣品經消化

及分析後汞的含量。註：例如在 Analytical Fraction 2B 取 10 
mL 進行消化及分析（符合七、（二）、4 及注意事項），所

得之讀值即為 10 mL 中汞的含量（Qbh2）。 

Qbh3(A,B,C) = 汞含量，µg。Analytical Fraction 3A, 3B 及 3C 之部

分樣品經消化及分析後汞的含量（參照在八、（四）、1 及八、

（四）、2 之注意事項，描述其 "Q" 及相同的計算方法）。 

Qfh = 汞含量，µg。Analytical Fraction 1B 之部分樣品經消化及

分析後汞的含量。註：例如在 Analytical Fraction 1B 中取部

分樣品 10 mL 進行消化及分析（符合七、（二）、4），所得

之讀值即為 10 mL 中汞的總量（Qfh）。 

Va = 消化樣品溶液之總體積（Analytical Fraction 2A），mL。 

Vf1B = Analytical Fraction 1B 進行分析之樣品體積，mL。例如在

Analytical Fraction 1B 取 1 mL 的部分樣品，利用 0.15 %的

HNO3稀釋至 50 mL（描述於七、（二）、3），然後從 50 mL
中取 1 mL 依七、（二）、3 分析。則 Vf1B即應為 0.02 mL。 

Vf2B = Analytical Fraction 2B 進行分析之樣品體積，mL。例如在
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Analytical Fraction 2B 中取 1 mL 的部分樣品，利用 0.15 %
的 HNO3稀釋至 10 mL（描述於七、（二）、3），然後從 10 
mL 中取 5 mL（稀釋後的溶液）進行分析，則 Vf2B應為 0.5 
mL。 

Vf3(A,B,C) = Analytical Fraction 3A, 3B 及 3C 之個別進行分析的體

積，mL。 

Vm(std) = 經過換算（乾基及標準狀態下）後的樣品體積，dscm。 

Vsoln,1 = 消化樣品溶液之總體積（Analytical Fraction 1），mL。 

Vsoln,2 = Sample Fraction 2 的總體積，mL。 

Vsoln,3(A,B,C) = Analytical Fraction 3A, 3B 及 3C 之個別的總體積，

mL。 

 
九、 品質管制 

（一） 採樣品質管制 

採樣儀器校正：設備校正是維持數據品質最重要方式之一，

包括採樣管之吸氣嘴、皮托管、計量系統、採樣管加熱器、溫度

計、計量系統的測漏及大氣壓力計等採樣設備，參照 NIEA A807
九、（一）、1 之規定。 

（二） 樣品品質管制 

1. ICP-AES 及 ICP-MS 分析 

(1) 每 10 個樣品及每批次分析結束時，執行一次檢量線查核，檢

量線查核之相對誤差必須在 10 % 以內，否則必須停止分析，

待問題修正後，重新製備檢量線。 

(2) 一般進行污染源檢測（一處污染源三個樣品）主要在執行下

列品質管制措施：兩項儀器標準檢測、兩項空白校正、一項

開始分析時之干擾測試（標準添加法分析未落於 25 %以內）、

一項品質管制樣品用以檢查校正標準的準確度（回收率必須

在 25 %之內）及一次重複分析（相對百分偏差值必須在±20%
以內範圍），另外可參照 NIEA M104 九、及 NIEA M105 九、

之規定。 

2. AAS 分析（包括 GFAAS 及 CVASS） 

(1) 使用 AAS 或 GFAAS 分析待測金屬時，所有的樣品應重覆上
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機測定，以分析平均值作為最後的分析值。另再分析添加樣

品，其回收率必須在 25 %之內；再分析品質管制樣品以檢查

校正標準品的準確度，其結果（回收率）如超過 20 %，重新

進行校正程序。另外可參照 NIEA W303、NIEA W306 及 NIEA 
W434 九、之規定。 

(2) CVAAS 分析汞：連續式汞冷蒸氣系統分析所有的樣品應重覆

上機測定，以分析平均值作為最後的分析值。並進行檢量線

查核之分析以確認校正標準品的準確度，其結果如超過 15 
%，重新進行校正。對樣品執行基質添加試驗，如果超過 25 
%，則使用標準添加法分析所有的樣品。另外可參照 NIEA 
W330 九、之規定。 

十、 精密度及準確度 

略。 

十一、 參考資料 
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“Determination of Metals Emissions from Stationary Sources”, U.S. 
EPA Method 29, 2001. 

（二） U.S. EPA, Determination of Particulate Emission from Stationary 
Sources, 40 CFR, Part 60, Appendix A, Method 5, 2001. 

（三） U.S. EPA, Determination of Inorganic Lead Emissions from 
Stationary Sources, 40 CFR, Part 60, Appendix A, Method 12, 2001. 

（四） Test Methods for Evaluating Solid Waste: Physical/Chemical 
Methods. SW-846, Third Edition. with updates Ⅰ, Ⅱ, ⅡA, ⅡB, 
1986. 

（五） Test Methods for Evaluating Solid Waste: Physical/Chemical 
Methods. SW-846, Third Edition. with updates Ⅰ, Ⅱ, ⅡA, ⅡB, 
Ⅲ, ⅢA, ⅢB, ⅣA and ⅣB, U.S.EPA Methods 6010C, 6020A, 
7000B, 7041, 7060A, 7131A, 7421, 7470A , 7740 and 7841, 2000. 

（六） U.S. EPA, Determination of Metals and Trace Elements in Water and 
Wastes by Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission 
Spectrometry, Method 200.7, 40 CFR, Part 60, Appendix C, 2001. 

（七） U.S. EPA, Determination of Particulate and Gaseous Mercury 
Emissions from Sewage Sludge Incinerators, Method 101A, 40 CFR, 
Part 61, Appendix B, 2001. 
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（八） 行政院環境保護署檢測方法，排放管道中鹵化氫及鹵素檢測方法

－等速吸引法，NIEA A450。 

（九） 行政院環境保護署檢測方法，水中金屬檢測方法－電熱式原子吸

收光譜法，NIEA W303。 

（十） 行政院環境保護署檢測方法，水中銀、鎘、鉻、銅、鐵、錳、鎳、

鉛及鋅檢測方法－火焰式原子吸收光譜法，NIEA W306。 

（十一） 行政院環境保護署檢測方法，水中汞檢測方法－冷蒸氣原子

吸收光譜法，NIEA W330。 

（十二） 行政院環境保護署檢測方法，水中砷檢測方法－自動化連續

流動式氫化物原子吸收光譜法，NIEA W434。 

（十三） 行政院環境保護署檢測方法，感應耦合電漿原子發射光譜

法，NIEA M104。 

（十四） 行政院環境保護署檢測方法，感應耦合電漿質譜儀法，NIEA 
M105。 

註：本方法引用的公告方法名稱及編碼，以環境保護署最新公告者為準。 

 
 

表一  ICP-AES 分析偵測極限 

Sb：32 ng/mL As：53 ng/mL Ba：2 ng/mL Be：0.3 ng/mL 
Cd：4 ng/mL Cr：7 ng/mL Co：7 ng/mL Cu：6 ng/mL 
Pb：42 ng/mL Mn：2 ng/mL Ni：15 ng/mL P：75 ng/mL 
Se：75 ng/mL Ag：7 ng/mL Tl：40 ng/mL Zn：2 ng/mL 

 
 

表二  火焰式原子吸收光譜儀偵測極限 

Sb：200 ng/mL As：2 ng/mL Ba：100 ng/mL Be：5 ng/mL 

Cd：5 ng/mL Cr：50 ng/mL Co：50 ng/mL Cu：20 ng/mL 

Pb：100 ng/mL Mn：10 ng/mL Ni：40 ng/mL Zn：5 ng/mL 

Se：2 ng/mL Ag：10 ng/mL Tl：100 ng/mL  
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表三  石墨爐式原子吸收光譜儀偵測極限 

Sb：3 ng/mL As：1 ng/mL Be：0.2ng/mL Cd：0.1ng/mLCr：1 ng/mL 

Co：1 ng/mL Pb：1 ng/mL Se：2 ng/mL Tl：1 ng/mL  

 
 

表四  ICP-AES 分析時混合標準液 

試 液 元 素 

Ⅰ 砷，鈹，鎘，錳，鉛，硒，鋅 

Ⅱ 鋇，鈷，銅，鐵 

Ⅲ 鋁，鉻，鎳 

Ⅳ 銀，磷，銻，鉈 

 
 
 

表五  ICP-AES 元素分析建議波長 

金屬元素 波長（nm） 金屬元素 波長（nm） 

鋁 308.215 銅 328.754 

銻 206.833 鐵 259.940 

砷 193.696 鉛 220.353 

鋇 455.403 錳 257.610 

鈹 313.042 鎳 231.604 

鎘 226.502 磷 214.914 

鉻 267.716 硒 196.026 

鈷 228.616 銀 328.068 

鋅 213.856 鉈 190.864 
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表六 排放管道樣品前半段、後半段及總採樣組裝使用 ICP-AES、GFAAS
及 CVAAS 分析儀器的方法偵測極限（µg/m3）。  

金屬 前半段樣品： 
採樣管及濾紙 

後半段樣品：

1至3號衝擊瓶

後半段樣品：

4至6號衝擊瓶a 總採樣組裝 

Sb 17.7 (0.7) 13.8 (0.4)  111.5(1.1) 

As 112.7 16.4 (0.1)  119.1(0.4) 

Ba 0.5 0.3  0.8 

Be 10.07 (0.05) 10.04(0.03)  10.11(0.08) 

Cd 11.0 (0.02) 10.5 (0.01)  11.5 (0.03) 

Cr 11.7 (0.2) 10.8 (0.1)  12.5 (0.3) 

Co 11.7 (0.2) 10.8 (0.1)  12.5 (0.3) 

Cu 1.4 0.7  2.1 

Pb 110.1 (0.2) 15.0 (0.1)  115.1(0.3) 

Mn 10.5 (0.2) 10.2 (0.1)  10.7 (0.3) 

Hg 20.06 20.3 20.2 20.56 

Ni 3.6 1.8  5.4 

P 18 9  27 

Se 118 (0.5) 19 (0.3)  127 (0.8) 

Ag 1.7 0.9 (0.7)  2.6 

Tl 19.6 (0.2) 14.8 (0.1)  114.4(0.3) 

Zn 0.5 0.3  0.8 
a只針對 Hg 分析。 
1針對 ICP-AES 或 GFAAS（顯示於括號內）分析之偵測極限。參照二、（一）

及七、（二）3.。 
2針對 CVAAS 分析之偵測極限，對於後半段樣品及總採樣樣品的評估。參

照二、（一）及七、（二）4.。 

註：真實管道排氣樣品的偵測極限可能不同於上表所列，參照二、（二）3.。 
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圖一  採樣組裝圖 

吸氣嘴(2,3) 

玻璃濾紙
固定器
(濾紙 1)
加熱箱

壓差計

皮托管

採樣管(2,3)

4%高錳酸鉀/10 
%硫酸(5B,5C)

5%硝酸/10%
過氧化氫(4) 

空瓶(選
擇性, 4)

空瓶
(5A)

矽膠

真空壓力計

抽氣管線

溫度感應器

主調節閥旁路閥

抽氣幫浦

乾式
流量計

溫度感
應器

小孔壓力計

壓差計

括弧內數字表示樣品回收時儲存容器編號
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採樣管內壁及
吸氣嘴

第一號
衝擊瓶

（ ） 空瓶 

濾紙支撐體
及濾紙固定
器後半部內部

濾紙 第四號衝擊瓶
、(空瓶)五 六號衝擊瓶

(100 mL酸化高錳酸鉀)

、第二 三號
衝擊瓶

(100 mL硝酸
/過氧化氫)

第七號衝擊瓶
（200至300 g

）矽膠 

濾紙固定器
前半部內部

用培養皿將膠
帶封好

將鬆散之粒狀
物刷至濾紙上

用鐵氟龍包覆
的鑷子將濾紙

，移出 並置於
培養皿中

用非金屬的刷
，子刷洗 再用
（丙酮沖洗 檢

測粒狀物時才
需進行丙酮清
）洗 

用非金屬的刷
，子刷洗 再用

丙酮沖洗

用丙酮沖洗
（ 檢測粒狀物
時才需進行丙

）酮清洗 

檢查粒狀物是
，否完全去除 

如果未去除則
重複以上步驟

沖洗之硝酸
共100 mL

用0.1 N硝酸
沖洗三次

3號樣品
儲存容器(前
半段樣品)

用0.1 N硝酸
沖洗三次

2號樣品
儲存容器(丙
酮清洗)

1號樣品
儲存容器(濾
紙樣品)

沖洗之丙酮
共100 mL

用0.1 N硝酸
沖洗三次

以量筒量測
衝擊瓶內液
體體積至

0.5 mL

將內容物倒
至4號容器

以量筒量測
衝擊瓶內液
體體積至

0.5 mL

將內容物倒
至4號容器

4號樣品
儲存容器(後
半段樣品)

將第四號衝
擊瓶內容物
倒至5A容器

將第五、六號
內容物倒至
5B樣品容器

用0.1 N硝酸
沖洗三次

用0.1 N硝酸
沖洗三次

用100 mL
0.1 N 硝酸沖

洗

先用酸化高錳
酸鉀沖洗三次

(每次約33 mL共
100 mL )，再
用100 mL 的水

沖洗三次

25mL 8N鹽酸
沖洗第五號衝

，擊瓶 再把清
洗液倒至第六
號衝擊瓶沖洗

出殘留物

5A樣品儲
存容器(0.1

N HNO3)

5B樣品儲
存容器

(KMnO4)

5C樣品儲存
容器(內含200
mL 試劑水)
(8 N HCl)

直接稱含矽膠
之衝擊瓶重量
或將矽膠移至
6號樣品容器

後稱重

7號樣品儲存容
器 (100 mL丙

酮空白)

11號樣品儲存
容器(200 mL試
劑水加入25 mL
的8 N硝酸)

12號樣品儲存
容器

(3張未使用過
的濾紙)

10號樣品儲存
容器

(100 mL酸化高
錳酸鉀空白)

8B樣品儲存容
器 (100 mL試
劑水空白)

8A樣品儲存容
器(300 mL 0.1N

硝酸空白)

9號樣品儲存容
器 (200 mL硝
酸/過氧化氫空

白)

拋棄

沖洗之硝酸
共100 mL

以量筒量各測衝擊瓶內
液體體積至0.5 mL

 
圖二  樣品回收流程圖 
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3號樣品儲存容
（器 採樣管經酸

）清洗液 

2號樣品儲存容
器（ 丙酮清洗

）液 

1號樣品儲存容
器（ ） 濾紙樣品 

4號樣品儲存容
器（1至3號衝擊

）瓶 

加入濃硝酸使其
酸化至pH小於2

用加熱板加熱使
體積減少至20

mL， 再加6 mL
濃硝酸及4 mL
濃氫氟酸消化

倒入已酸洗過的
250 mL （燒杯 已

），知重量  室溫
室壓下乾燥24Hr

加10 mL濃硝酸
將殘留物溶解

量測燒杯內殘留
物的重量

乾燥至恆重

量測濾紙上粒狀
物的重量

濾紙裁成0.5 g小
，塊 各加6 mL濃

硝酸及4 mL濃氫
氟酸進行消化

以濾紙過濾再以
試劑水稀釋至

300 mL（ 或稀釋
）至適當體積 ,

Anal. Fraction 1

以 GFAAS 分析
待測金屬

Anal. Fraction1A

以 ICP 分析
待測金屬

Anal. Fraction1A

取出50至100
mL ，的試液 

Anal. Fraction 1B

量測樣品體積至
0.5 mL, Sample

Fraction 2

取出75至100 mL
，的樣品 以

CVAAS 分析汞
Anal. Fraction 2B 加入濃硝酸使其

酸化至 pH 小於2

5A樣品儲存
容器(0.1 N

HNO3)

5B樣品儲存
容器

(KMnO4)

5C樣品儲存
容器

(8 N HCl)

量測樣品體積
至0.5 mL,

Anal. Fraction
3A

濾紙過濾

加25 mL 8 N鹽
酸至含二氧化
錳之濾紙， 室
溫消化24小時

過濾液以試劑
水稀釋至500

mL, Anal.
Fraction 3B

過濾液以試劑
水稀釋至500

mL, Anal.
Fraction 3C

以 ICP 或
GFAAS分析
待測金屬

濾紙過濾
過濾後48小時
內檢測汞

以傳統或微波消
化程序進行消化
並以試劑水稀釋

至 150 mL
（或稀釋至適當
體積）, Anal.
Fraction 2ASample Fraction1

用加熱板加熱使
體積減少至

 20 mL

Sample Fraction
2A

取出部分試液在
95 ℃ ， 下 以酸
及高錳酸鉀消化

2小時

以 CVAAS
分析汞

取出部分試液在
95 ℃ ， 下 以酸
及高錳酸鉀消化

2小時， 再以
CVAAS 分析汞

取出部分試液
在95 ℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時

， 再以
CVAAS 分析

汞

取出部分試液
在95 ℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時

， 再以
CVAAS 分析

汞
取出部分試液
在95 ℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時

， 再以
CVAAS 分析

汞

濾紙過濾

 
圖三  樣品準備及分析架構圖 
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圖四  野外試劑空白準備及分析架構圖 

12號樣品儲
存容器之一
張濾紙

依 1號樣品
儲存容器
濾紙消化
步驟消化

100 mL 7號
樣品儲存
容器試液

依 2號樣品
儲存容器
前處理步
驟處理

100 mL 8A
樣品儲存
容器試液

依 3號樣
品儲存容
器消化步
驟消化

Anal. Fraction 1
空白

100 mL 8A
樣品儲存容
器之試液

依 4號樣品儲
存容器消化步

，驟消化 
Anal. Fraction

2A空白

200 mL 9號
樣品儲存容
器之試液

100 mL 8A 樣
品儲存容器之

試液

Anal. Fraction
3A 空白

33 mL 8B號
樣品儲存容
器之試液

濾紙過 ，濾 
Anal. Fraction

3B空白

100 mL 10樣
品儲存容器

之試液

Anal. Fraction
3B 空白過濾
沉澱物之濾紙

濾紙加 25 mL
8 N ，鹽酸 室
溫消化24小時

過濾液以試劑水
稀釋至500 mL,

Anal. Fraction 3C
空白

11號樣品儲存
容器之試液

濾紙過濾

以 ICP 或
GFAAS 分析

，待測金屬 Anal.
Fraction 1A空白

以 ICP 或
GFAAS 分析
待測金屬

過濾後48小時
內檢測汞

以濾紙過濾再加
試劑水稀釋至

300mL（ 或稀釋
）至適當體積 

取出75至100
mL ，的樣品 
Anal. Fraction

2B空白

混合均勻

取出50至100mL
，的試液 Anal.

Fraction 1B空白

在95 ℃ ， 下 以
酸及高錳酸鉀消

化 2小時

以 CVAAS 分析
汞

在95℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時
， 再以 CVAAS

分析汞

在95 ℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時
，再以 CVAAS

分析汞

在95 ℃ ， 下 
以酸及高錳酸
鉀消化 2小時
，再以 CVAAS

分析汞

在95 ℃ ， 下 以
酸及高錳酸鉀消
化 2小時， 再以
CVAAS 分析汞

濾紙過濾


