附件1
广州市土壤污染状况调查与修复效果评估监测质量监督技术规则
适用范围
本文件适用于在广州市开展土壤污染状况调查、修复（含风险管控）效果评估的地块监测质量监督工作。
引用文件
本文件引用了下列文件中的条款。凡是不注明日期的引用文件，其有效版本适用于本文件。
GB 36600建设用地土壤污染风险管控标准
GB 50137城市用地分类与规划建设用地标准
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 25.5 污染地块风险管控与土壤修复效果评估技术导则（试行）
HJ 164 地下水环境监测技术规范
HJ/T 166 土壤环境监测技术规范
HJ 630 环境监测质量管理技术导则
DB4401/T 102.1 建设用地土壤污染防治 第1部分：污染状况调查技术规范
DB4401/T 102.3 建设用地土壤污染防治 第3部分：土壤重金属监测质量保证与质量控制技术规范
DB4401/T 102.4 建设用地土壤污染防治 第4部分：土壤挥发性有机物监测质量保证与质量控制技术规范
环境监测数据弄虚作假行为判定及处理办法(环发〔2015〕175号)
重点行业企业用地调查质量保证与质量控制规定（环办土壤函〔2017〕1896号）
关于印发《土壤样品采集技术规定》等四项技术规定的通知（总站土字〔2018〕407号）
建设用地土壤污染状况调查、风险评估、风险管控及修复效果评估报告评审指南（环办土壤〔2019〕63号）
广东省建设用地土壤污染状况调查、风险评估及效果评估报告技术审查要点（试行）（粤环办〔2020〕67号）
广州市工业企业场地环境调查、治理修复及效果评估技术要点（穗环办〔2018〕173号）
RB/T 214 检验检测机构资质认定能力评价 检验检测机构通用要求
检验检测机构资质认定生态环境监测机构评审补充要求（国市监检测〔2018〕245号）
检验检测机构监督管理办法（国家市场监督管理总局令第39号）
质量监督要求
3.1公正性和保密性
技术机构及承担质量监督工作的人员应独立于被监督地块的相关单位。地块土壤污染状况调查的相关单位包括该土地使用权人、地块土壤污染状况调查单位、风险评估单位和检测单位等利益相关方；污染地块治理修复相关单位包括风险管控单位、修复方案编制单位、治理修复工程施工单位、治理修复工程环境监理单位、治理修复工程效果评估单位和检测单位等利益相关方。
技术机构及承担质量监督工作的人员应不受来自内外部、不正当的商业、财务和其他方面的压力和影响，确保质量监督结果科学、客观和准确。
技术机构及承担质量监督工作的人员应保守在质量监督过程中知悉的秘密，包括国家秘密、商业秘密、技术秘密。
3.2技术机构能力要求
技术机构应具有丰富的地块土壤污染状况调查和治理修复效果评估及土壤和地下水检测工作经验，具备检验检测机构资质认定证书，通过资质认定的检测能力至少覆盖GB 36600中表1基本项目。
3.3质量监督人员
技术机构承担质量监督工作的技术人员应为该技术机构的正式员工，具备相应工作经验，熟悉相关工作要求，可视工作需要邀请外单位行业专家参与。质量监督人员应客观、公正地开展质量监督工作，在现场及时如实填写各类监督检查记录，开具书面整改项（如发现）。实施质量监督各项工作时应至少2人共同开展工作。
监督具体内容和结果判定
4.1采样现场监督检查
技术机构派出至少2名技术人员，以实地查看的方式，现场抽查采样工作过程是否符合方法标准和相关规范要求及实地采样的真实性。主要检查内容包括土壤和地下水采样过程、采样记录、样品检查、样品保存和运输检查等。
现场采样的规范性评价按照监测方法标准、技术规范及DB4401/T 102.1、DB4401/T 102.3、DB4401/T 102.4等广州市土壤污染防治系列标准的要求实施。
4.2密码平行样分析
4.2.1样品来源
被监督单位根据土壤污染状况调查监测方案或污染地块治理修复效果评估监测方案实施样品采集时，同时采集一定比例平行样（每个监测指标样品总数的5%～10%，具体比例由技术机构根据样品总数确定），送技术机构进行样品加密。如因样品总数较少按比例算平行样不足5个时，采集不少于5个平行样。
样品量、样品存储容器、样品保存及运输条件均应符合监测技术规范的要求；样品应外观完好、标签清晰、具唯一性编码标识。
对土壤样品，一般仅对无机元素和半挥发性有机物中石油烃（C10-C40）、多环芳烃等地块常见特征污染物样品进行加密。对地下水样品，视实际情况开展。
4.2.2 样品加密
被监督单位应与技术机构协商好送样时间，在样品有效期内将样品送至技术机构。技术机构选派2名或以上技术人员共同实施样品加密工作，在被监督单位采集的平行样中随机抽取50%样品（可视实际情况增减比例，不少于5个平行样）进行加密，去掉原样品标签，按密码样编码规则重新编码后粘贴新标签，做好登记。必要时，技术机构可分样留存。
4.2.3 样品分析
密码样品由技术机构返回被监督单位进行样品分析，做好交接记录，具体分析指标与监测方案一致。
4.2.4 结果判断
被监督单位收到加密样品后15个工作日内完成密码平行样品分析并向技术机构提交具资质认定标志的正式检测报告。如因故无法提交具资质认定标志的正式检测报告，可提交盖检验检测专用章的数据报告（表）及盖公章的情况说明，但须确保所报数据与后续出具的正式检测报告一致(下同)。
技术机构收到密码平行样分析结果后5个工作日内进行解密。密码平行样测试结果通过评价相对偏差判定是否符合要求，样品测定的相对偏差按照表4-1、表4-2进行评价。
表4-1  土壤密码平行样品分析测试精密度允许范围
	检测项目
	含量范围
	精 密 度

	
	
	相对偏差（%）

	总镉
	＜0.1

0.1～0.4

＞0.4
	35

30

25

	总汞
	＜0.1

0.1～0.4

＞0.4
	35

30

25

	其他无机元素
	≤10MDL
＞10MDL
	30
20

	石油烃（C10-C40）
	≤10MDL
＞10MDL
	50

40


表4-2  地下水密码平行样品分析测试精密度允许范围
	检测项目
	含量范围
	精密度

	
	
	相对偏差（%）

	无机元素
	≤10MDL
＞10MDL
	30
20

	挥发性
有机物
	≤10MDL
＞10MDL
	50
30

	半挥发性
有机物
	≤10MDL
＞10MDL
	50

25

	难挥发性
有机物
	≤10MDL
＞10MDL
	50

25


按批次分别统计各监测指标的合格率，原则上合格率均不得低于85%。如合格率低于85%，被监督单位应对当批次样品及相关联、结果可靠性受影响的样品重新测定，并按本文件4.4留样复测章节程序和要求接受外部质量控制，如样品量不足或样品已失效的需重新采样，且需增加样品数10%～20%的平行样送至技术机构加密，直至重新测定的当批次密码平行样分析的合格率达到85%（含）以上。
4.3平行样抽测分析
4.3.1 样品来源
被监督单位实施采样期间，技术机构派出至少2名技术人员，在被监督单位采集的现场平行样品中，随机抽取样品总数一定比例的平行样（每个监测指标不少于5个样品）带回本实验室进行分析。
平行样抽测可与密码平行样分析结合实施。将被监督单位送来的平行样重编码后，抽部分样品由技术机构分析，其余样品返回给被监督单位分析。
4.3.2 样品分析
抽测样品由技术机构进行分析，原则上检测方法宜与被监督单位一致（被监督单位方法选择不当除外），并出具检测报告。地块土壤污染状况调查的抽测样品监测项目选择GB 36600表1基本项目中重金属指标和部分地块特征污染物指标，未有国家标准或行业标准测定方法的指标可不测；污染地块治理修复效果评估地块的样品分析指标为该地块治理修复的目标污染物。
4.3.3 结果判断
技术机构和被质量监督单位均应在采样后 15个工作日内提交具资质认定标志的正式检测报告，技术机构收到后5个工作日内完成平行样分析结果的一致性评价。
对平行样品抽测分析测试结果的质量，主要通过由样品分析测试结果获得的污染状况评价结果的一致性进行评价。如,对土壤样品只要依据两个分析测试结果获得的污染状况评价结果同为不超GB 36600筛选值或者同为超GB 36600筛选值（但不超管制值）或者同为超GB 36600管制值，即可认为两个分析测试结果的精密度可接受，为合格结果；当由样品分析测试结果获得的污染状况评价结果不一致时，即一个不超GB 36600筛选值而一个超GB 36600筛选值，或一个超GB 36600筛选值一个超GB 36600管制值，但两个分析测试结果的相对偏差在允许范围内则为合格结果，否则为不合格结果。相对偏差的允许范围按本文件表4-1、表4-2执行。
按批次分别统计各监测指标的合格率，原则上合格率均应达到100%。如果低于100%，被监督单位应对当批次样品及相关联、结果可靠性受影响的样品重新测定，并按本文件4.4留样复测章节程序和要求接受外部质量控制，如样品量不足或样品已失效的需重新采样，重新接受技术机构的监督。
4.4留样复测
留样复测可于地块监测工作实施过程中或完成后实施。
4.4.1样品来源
在被监督单位已完成检测的仍在有效保存期内的留存样品或样品提取液中，随机抽取5%～10%（具体比例视样品总数量确实，每个监测指标至少10个留样）样品或样品提取液，由技术机构进行重编码加密。
4.4.2样品重编码
技术机构选派2名或以上技术人员共同实施留存样品或提取液的重编码加密工作，在被监督单位提供的留存样品中随机抽取50%样品（可视实际情况增减比例，不少于10个样品），去掉留存样品原样品标签，按密码样编码规则重新编码后粘贴新标签，做好登记。必要时，技术机构可分样留存。
4.4.3 样品分析
密码样品由技术机构交回被监督单位进行样品分析，做好交接记录。技术机构视实际情况可抽部分留样单独分析或进行比对分析。
地块土壤污染状况调查项目的样品分析指标为GB 36600表1中重金属指标和地块特征污染物指标（可行时）；污染地块治理修复效果评估项目的样品分析指标为地块土壤污染状况调查确定的目标污染物。
原则上留样复测应基于相同的分析测试方法。
4.4.4 结果判断
被监督单位在留样重编码后15个工作日内提交具资质认定标志的正式检测报告，如留样由技术机构分析则提交原检测结果相关的检测报告。技术机构收到检测报告后5个工作日内对分析结果进行解密和结果评价。
如留样由被监督单位分析，留样复测结果的精密度以相对偏差表示，按照下列规则判定是否合格：土壤重金属和无机物的测试精密度按照DB4401/T 102.3表A.1和表A.2的允许范围判定是否合格；土壤有机污染物的测试精密度按照监测方法中的允许范围判定是否合格，监测方法中无允许范围时，参考HJ/T 166表13-2的规定判定；地下水样品的测试精密度按照相应监测方法或HJ 164等技术规范中精密度要求执行。按单个测试项目计，原则上留样复测合格率均不得低于95%。
如留样由技术机构分析，按本文件4.3.3主要通过由样品分析测试结果获得的污染状况评价结果的一致性进行测定结果评价。原则上留样复测合格率均不得低于100%。
如果合格率未达到要求，则被监督单位应对当批样品及相关联、结果可靠性受影响的样品重新采样测定，重新接受技术机构的质量监督。
4.5现场采样复测
4.5.1地块土壤污染状况调查的采样复测
对污染较大的重点行业企业曾用地块及历史上曾发生过较大、重大或特大环境污染事故的地块，技术机构选取一个或若干个可疑或可能存在较大污染的点位进行采样复测。
钻孔、采样、样品保存与运送、样品分析等需严格按照监测方法、技术规范及DB4401/T 102.1、DB4401/T 102.3 、DB4401/T 102.4等广州市土壤污染防治系列标准的要求实施。样品分析指标为GB 36600表1基本项目中重金属指标和地块特征污染物中的无机物指标，必要时根据实际情况适当选取GB 36600表2中1～2类有机物指标。
采样过程由被监督地块的土壤污染状况调查单位或检测单位代表现场见证。
4.5.2修复效果评估项目的采样复测
如基坑已完成清挖效果监测，技术机构对已完成监测的基坑进行复查抽测，在基坑底部和侧壁各选取监测单元进行采样复测。样品分析指标为地块治理修复的目标污染物。
对修复后土壤，由被监督单位采集样品，技术机构在采样现场随机抽取一定比例的土壤样品，带回实验室进行分析。样品分析指标为地块治理修复的目标污染物。
地块情况复杂或必要时，技术机构可对现场二次污染区域抽样检测。
采样过程由被监督地块的修复效果评估单位或检测单位代表现场见证。
4.5.3采样复测结果判断
技术机构现场采样后15个工作日内完成抽测样品分析，出具资质认定标志的正式检测报告，对分析结果进行比较和评价。被监督单位按技术机构要求书面报送原监测结果。
对于采样复测结果，若技术机构给出相应点位的土壤污染状况评价结果为超限值（超GB 36600筛选值或管制值，或者超风险管控值、修复目标值等）且与被监督单位的土壤污染状况评价结果不一致的，被监督单位应对该测试结果所代表的点位相应区域土壤污染状况、风险管控效果或修复效果等进行排查、复核等，必要时应复核整个地块相应指标的监测数据。
4.6实验室监督检查
4.6.1试验现场监督
实验室监督检查可以是样品试验现场监督或进行资料核查，也可以两者结合实施。样品试验现场监督一般是由技术机构派出至少2名技术人员到被监督单位实验室开展监督检查，主要核查被监督地块土壤染污状况调查和治理修复效果评估中监测相关的仪器设备情况、样品的保存、流转、制备和分析测试等情况。
4.6.2资料核查
资料核查可由技术机构派出至少2名技术人员到被监督单位实验室，对被质量监督地块相关文件资料进行核查；也可由被监督单位提供资料至技术机构，由技术机构视实际情况采取线下核查或网络会议等方式进行审核。
资料核查包括采样、样品保存和流转记录、样品制备记录和样品分析记录等的检查，抽查被监督地块土壤染污状况调查和治理修复效果评估中监测过程信息记录的完整性、及时性、准确性，以及数据和报告的溯源性、真实性等。
采样资料、样品保存和流转记录、样品制备记录和样品分析记录等的符合性评价按照相关监测方法标准、技术规范及DB4401/T 102.1、DB4401/T 102.3、DB4401/T 102.4等广州市土壤污染防治系列标准的要求实施。
数据和报告的溯源性、真实性核查与评价主要参考《环境监测数据弄虚作假行为判定及处理办法》(环发〔2015〕175号)和《检验检测机构监督管理办法》（国家市场监督管理总局令第39号）实施。


