Maling af emissioner til luften Metodeblad nr. MEL-19

Bestemmelse af koncentrationer af hydrogenklorid og hydrogenfluorid i
stremmende gas (manuel opsamling i svag NaOH)

Parameter

Hydrogenklorid/Klorbrinte (HCI) og Hydrogenfluorid/Fluorbrinte
(HF)

Anvendelsesomradde ~ Maling af HCI og HF i luftemissioner fra virksomheder.

Metode Manuel opsamling i 0,1 M NaOH (natriumhydroxid) med efterfalgende
analyse for klorid ved ionchromatografi eller potentiometrisk titrering og
fluorid med ionselektiv elektrode.

Referencer DS/EN 1911: 2010 [1], DS/ISO 15713: 2006 [2]

Ar Revision 2 (revideret 2007 og 2013) - farste udgave 2003.
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Maling af emissioner til luften MEL-19
HCIl og HF

1. Brugervejledning til miljgmyndigheder

Kapitel 8 i Luftvejledningen [3] indeholder en liste over Miljgstyrelsens anbefalede
metoder til maling af luftforurening fra virksomheder (emission). Metodelisten revideres
og opdateres af Miljgstyrelsens Referencelaboratorium for maling af emissioner til luften.
Den reviderede metodeliste er (kun) tilgeengelig www.ref-lab.dk. Ud over metodelisten
udgiver Referencelaboratoriet endvidere en reekke metodeblade for udvalgte parametre.
Disse metodeblade er i nyeste version tilgeengelige pa www.ref-lab.dk. Metodeliste og
metodeblade sendes i hgring inden udgivelse og vasentlige &ndringer.

Metodelisten er beregnet til brug ved miljegodkendelser og sagsbehandling. Et vilkar bgr
altid indeholde malemetode samt henvisning til metodeblad, safremt der er udarbejdet et.
Vilkar uden angiven malemetode star juridisk svagt i en eventuel klagesag.

Metodebladene er malrettet til malefirmaer og andre med specialinteresse for malinger, og
giver information pa dansk om, hvordan malingerne skal udfares og hvilke szrlige
forholdsregler og modifikationer, der kan forekomme efter danske forhold. Formalet er at
sikre ensartede maleresultater samt at oplyse om szrlige forhold, hvor modifikationer eller
andre forholdsregler er pakraevet. For miljgmyndighederne har metodebladene kun interesse
i det omfang, der foreligger en mistanke om, at malingerne ikke er udfgrt med
tilfredsstillende kvalitet, eller hvis der er tvivl om tolkningen af resultater m.v. | situationer,
hvor malefirmaer eller virksomheder henvender sig til myndigheden med spargsmal, der
vedrgrer maleteknik, kan miljgmyndigheden med fordel referere til metodebladet.

Metodebladet for planlaegning og rapportering, MEL-01, er aldrig blevet udgivet, men er i
stedet indarbejdet som en del af kapitel 8 i Luftvejledningen [3], der indeholder generelle
forskrifter vedr. indretning af malested samt adgangsforhold til malestedet. Indretningen
af et malested kan veere et veesentligt bidrag til et maleresultats troveerdighed, og bar vere
en del af virksomhedens vilkar. Miljgmyndighederne bgr saledes ud over de almindelige
vilkar, ogsa stille vilkar om malestedets indretning samt adgangsforhold til malestedet.

Vilkar bar i gvrigt indeholde krav til relevant produktion under preestationskontrol samt
rapportering af produktionens reelle starrelse/omfang under malingernes gennemfarelse.
Uden et sadan krav kan preestationskontrol i veerste fald veere misvisende og ikke
ngdvendigvis et mal for den reelle emission pa andre dage. Et sadant vilkar bgr
udarbejdes i samarbejde med virksomheden.

Nar vilkar indeholder et krav om malemetode samt krav om akkrediteret maling ber der
veere tillid til at malingen sa ogsa er gennemfart efter forskrifterne i metodeblad, standard
mv. Der kan dog vare situationer, hvor miljgmyndigheden gnsker at vurdere kvaliteten af
malingen eller gnsker at vurdere om malemetoden rent faktisk er egnet til formalet. Til
disse formal kan metodebladet lzeses af miljgmyndigheden specielt med fokus pé
falgende emner:

— Malestedets indretning

— Dokumentation for produktionsforhold under malingen

— Anvendt prgvetagnings system (materiale og temperatur)

— Feltblind

— Varme fugtige gasser (er der taget hgjde for risiko for kondensation)
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— Interferens

— Isokinetisk udsugning (skal ligge mellem 95 % og 115 % af korrekt isokinetisk
flow ved alle partikelmalinger)

— Antallet af travers punkter

— Laboratorieblind

Usikkerhed.
Det er kraevet i ISO 17025 [4], som laboratorierne akkrediteres efter, at laboratorierne
beregner usikkerheden pa méalingerne®. Usikkerheden p& malingen angives i rapporten.

| Luftvejledningen [3] kapitel 5.4.1 er det angivet, at: Emissionsvilkaret anses for
overholdt, nar det aritmetiske gennemsnit af alle enkelt-malinger udfert ved
preestationskontrollen er mindre end eller lig med kravvaerdien. Usikkerheden indgar
saledes ikke i vurderingen af en prastationskontrol, og det er op til den enkelte
tilsynsmyndighed om den opnaede usikkerhed pa malingen er tilfredsstillende.

2. Anvendelsesomrade

Denne metode benyttes til maling af emissioner af hydrogenklorid (HCI) og
hydrogenfluorid (HF) til luften fra afkast med streammende gasser. Med afkast menes
skorstene, ventilationsafkast eller kanaler gennem hvilke, der udsendes varm eller kold
gas til atmosfeeren.

2.1 Maleomrade
Metodens maleomrade er ved provetagningstid p& 30 minutter?

HCI: 1 -5000 mg/m3(n,t)
HF: 0,2 — 200 mg/m3(n,t)

Maleomradet kan eventuelt reguleres ved at &ndre pravetagningstiden eller ved at
fortynde den eksponerede prgve. Det aktuelle maleomrade vil endvidere veere afhaengigt
af kvantifikationsgraenserne for det aktuelle analyseudstyr. DS/ISO 15713 [2] foreskriver
for HF at maleomradet kan udvides hvis det dokumenteres at opsamlingseffektiviteten i
vaskeflaskerne er i orden ved den hgjere koncentration.

2.2 Begransninger

Klorid- eller fluorid-salte, som passerer gennem filteret, vil absorberes i vaskeflaskerne
og medbestemmes som HCI og HF. Hvor meget der passerer gennem filteret afheenger af
dettes filtreringsgrad og den aktuelle filtreringstemperatur.

HCI og HF er vandoplgseligt, og ethvert koldt punkt i pravetagningssystemet vil udgere
en betydelig risiko for tab af HCI og HF pa grund af absorption i kondenseret vand.

! Skal gennemfares i overensstemmelse med GUM [5], det vil sige enten 1SO 14956 [6], eller de rapporter pa
Referencelaboratoriets hjemmeside (www.ref-lab.dk), der findes om emnet. For visse komponenter er der nyttig
information i den standard der beskriver metoden. Malestedets indretning bar indgd i beregningen af usikkerheden.
2 30 minutters prgvetagningstid er angivet i HF-standarden. Ved prastations- og stikpravekontrol benyttes normalt
pravetagning over 60 minutter, med mindre seerlige forhold er geeldende, jfr. kap. 8 i Luftvejledningen [3].
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Metoden bestemmer ikke di-atomigt klor (Cl,) og fluor (F,), ligesom CFC-gasser heller
ikke bestemmes, men Cl, kan interferere p.g.a. disproportionering til klorid og klorat i
basisk opsamlingsvaske.

Afkast fra nogle processer (fx forbraending) kan indeholde kemiske stoffer som reagerer
med HF eller HCI enten i gassen eller pa filteret under pravetagningen, hvilket resulterer i
et tab af gasformige chrorider og fluorider (fx calciumsalte, hydroxid, ammoniumsalte og
ammoniak mfl.).

Urenheder i absorptionsvaeske og andre kemikalier kan medfare positiv interferens ved
analysen.

En raekke anioner kan interferere ved anvendelse af potentiometrisk titrering af klorid. Se
afsnit 3.2. eller 6.2.1.

3. Princip

3.1 Prgvetagning

En delgasstram udsuges gennem et filter og en i serie med filteret forbundet vaskeflaske-
system. Selve sondergret udgeres af et glasrgr opvarmet til mindst 20°C over gassens
dugpunkt. Filteret kan placeres in-stack eller out-stack i en temperaturkontrolleret boks og
skal opvarmes til mindst 20°C over gassens dugpunkt.

Prgvetagning udfares isokinetisk ved mistanke om draber i afkastet eller ved samtidig
maling af partikler. Isokinetisk prgvetagning kan udfgres med eller uden split flow.

Alle gasformige komponenter, som producerer Klorider eller fluorider i vaesken under
prgvetagningen males med som henholdsvis HCI eller HF. Resultatet skal angives som
henholdsvis HCI eller HF.

Vaskeflaskesystemet bestar af to seriekoblede vaskeflasker, hver indeholdende 0,1 M
NaOH-oplasning, hvori klorider og fluorider, der har passeret filteret, absorberes.
Vaskeflaskerne kan eventuelt keles med isvand. Herefter tarres den udsugede gaspreve.

Gasprgven udsuges med en pumpe efterfulgt af et flowmeter til regulering af den
udsugede meengde, en kalibreret gasmaler, og et termometer til maling af temperaturen
efter pumpen og inden gasmaleren.

Den tarre gasmangde bestemmes ved hjalp af den kalibrerede gasmaler, som aflases for
og efter hver prgvetagning.
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3.2 Analyse®

3.2.1 Hydrogenklorid

Slutvolumen af absorptionsvaesken males ved afmaling i maleglas eller ved vejning i
f.eks. forvejede proveflasker. Efter udmaling af slutvolumen analyseres
absorptionsvesken for klorid ved én af falgende 2 metoder:

e lonchromatografi (1C).

o Potentiometrisk titrering med sglvnitrat

Ved anvendelse af potentiometrisk titrering er der risiko for interferens fra bromid, iodid,
sulfid, sulfit, sulfat og carbonat.

3.2.2 Hydrogenfluorid

Efter udmaling af slutvolumen, evt. pH-justering og tilsetning af "buffer”, analyseres
absorptionsveesken for fluorid ved ionselektiv elektrode.

4. Udstyr

4.1 Prgvetagning

e Opvarmet sondergr af borosilikatglas eller lignende.

e Opvarmet filterholder i direkte forlengelse af sondergret. Filtermaterialet skal veere
borosilikat glas, kvartsfiber eller kvartsuld (kvartsuld kun ved lave koncentrationer af
stov < 5 mg/m3). Temperaturen efter filteret verificeres med en termofaler.

o Filtermaterialet skal have en effektivitet bedre end 99,5% for en testaerosol med en
middeldiameter pa 0,3 um (eller 99,9% med en testaerosol med en middeldiameter pa
0,6 um) ved maksimalt gasflow gennem filteret.

o 2 vaskeflasker (med kugleslib eller anden gastaet samling) med en indsats med sintret
glasfilter til stor kontakt mellem gas og vaske. Forskellige modeller af vaskeflasker er
mulig, dog skal det dokumenteres, at hver (type) vaskeflaske skal have en
absorptionseffektivitet pa mindst 95% for den aktuelle situation.

o Drabefang (valgfrit) efter 2. vaskeflaske, og opbygget som den, men uden glasfilter.

o Varmekappe eller lignende og temperaturregulator til opvarmning af sondergret op til
200°C.

e Gastaet pumpe der kan udsuge pravegas indenfor 0,02 m?/h til omkring 0,2 m3/h i hele
prgveperioden, mod et tryk pa -10 kPa til -30 kPa.

e Flowmeter/rotameter til kontrol af udsugningshastigheden.

e Reguleringsventil (ndleventil), der kan justere udsugningshastigheden inden for
omradet 0,02 m3/h til 0,2 m3/h.

e Gasmaler (til ter gas), der kan bestemme den udsugede gasmangde inden for omradet
0,02 m3/h til 0,2 m3/h, med fejl mindre end + 2% af den malte veerdi. Gassens
temperatur i maleren skal kunne males.

e (Slange)forbindelser. Laengde og indre diameter kan varieres. Alle dele af
pravetagningssystemet far farste vaskeflaske skal veere af materiale, der ikke reagerer
med eller absorberer HCI eller HF. Efter vaskeflaskerne er der ingen krav til
materialerne, men det anbefales, at de er korrosionsbestandige.

% Til analyse af klorid kan ogsa kviksglv-thiocyanat spektrofotometri anvendes, men dette anbefales ikke p.g.a.
miljg- og arbejdsmiljg risici ved handtering af kviksglvforbindelser.
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NOTE: Eksempler pa anvendeligt materiale til pravetagningssystemet inklusiv
vaskeflaskerne er borosilikat glas, polytetrafluoroethylen (PTFE) eller polyethylen
(PE).Til selve sonden kan kun borosilkatglas med visse modifikationer for selve dysen
anvendes. Efter vaskeflaskerne kan polyethylen og/eller siliconegummi med fordel
anvendes.

4.2 Analyse
4.2.1 Hydrogenklorid

4.2.1.1 lonchromatografi

lonchromatograf med ledningsevnedetektor og dataopsamling.

Anion-chromatografi kolonne med forkolonne.

Evt. suppressor

Autosampler

Malekolber, maleglas, finnpipetter, vials, filtre m.m.

Kemikalier i p.a. kvalitet til fremstilling af eluent og evt. suppressorveeske
Natriumklorid, p.a. til kalibrering

Demineraliseret vand (fra f.eks. "MILLI-Q" anlag - ledningevne mindre end ca. 0,05
puS/cm)

4.2.1.2 Potentiometrisk titrering

pH-meter med millivolt-udlasning.
Sglv-sglvkloridelektrode

Referenceelektrode

Burette (mindste inddeling: 0,05 ml) , kolber, maleglas m.m.
Magnetomrarer

Natriumklorid, p.a. til kalibrering

Sglvnitratoplgsning 0,1 M eller 0,02 M

Salpetersyre, 7 M

Evt. hydrogenperoxid, 30 %

Demineraliseret vand (fra f.eks. "MILLI-Q" anleag - ledningsevne mindre end 0,05
pS/cm)

4.2.2 Hydrogenfluorid

pH-meter med millivolt-udlaesning.

Fluorid selektiv elektrode f.eks. ISE25F (Radiometer)

Referenceelektrode (f.eks. Calomel elektrode).

Beaegerglas i plast, pipetter m.m.

Natriumfluorid p.a. til kalibrering.

Kemikalier i p.a. kvalitet til fremstilling af "TISAB"-oplgsning (buffer), som anvendes
til pH-justering, maskering af evt. interferenser og som sgrger for en tilstreekkelig
ionstyrke. Kan fremstilles i henhold til DS/ISO 15713:2006 [2] eller DS 218:1975 [7]*

* Den vaesentlige forskel er at 1SO standarden [2] foreskriver natriumcitrat som kompleksbinder, mens DS 218 [7]
anvender "CDTA" (1,2-cyclohexandiamino-N,N, N', N'-tetraeddikesyre).
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e Demineraliseret vand (fra f.eks. "MILLI-Q" anlag - ledningsevne mindre end 0,05
pS/cm)

5. Planlegning

Se kap. 8 i Luftvejledningen [3], EN 15259 og ISO 17025 to periodic measurement.

6. Fremgangsmade

6.1 Prgvetagning
Prgvetagningen gennemfares efter nedenstaende procedure:

e Udstyret samles som angivet i standarderne (incl. absorptionsveeske i vaskeflaskerne.
Mangden af absorptionsvaske afhaenger af den forventede koncentration i gassen og
af det valgte udstyrs design). Dgdvolumen i sondergr, filterholder, slangeforbindelser
m.v. far farste vaskeflaske skal minimeres.

e Start opvarmningen af sondergr, filterholder m.v. Indstil temperaturregulatoren saledes
filtreringstemperaturen er er mindst 20°C over gassens dugpunkt.

e Spidsen af sondergret blokeres med en glasprop eller lignende, og pumpen startes for
leekagekontrol. Denne gennemfares ved at undersgge, om gasmalerens teller star stille,
mens sondergret blokeres. Alternativt et undertryk pa ca. 300 mbar, der skal kunne
holdes i ca. 10 sekunder, efter at pumpen er standset. BEM/ARK: Veer forsigtig nar
blokeringen af sondergret fjernes.

e Gasmalerens visning afleses og noteres.

e Ustyret placeres i kanalen/skorstenen. Der skal normalt ikke traverseres ved maling af
HCI og HF, safremt malestedets indretning overholder kravene i Miljgstyrelsens
vejledning 2, 2001. Ved afvigelser herfra bar det undersgges, om der er lagdeling. Ved
forekomst af draber i gassen, skal prgvetagningen foretages isokinetisk (metodeblad
for stev, MEL-02 [8]).

e Nar opvarmningen er slut, startes pumpen. Tidspunktet noteres. Udsugningsflowet
justeres til det gnskede.

NOTE: Der anbefales et flow gennem vaskeflaskerne pa 2-3 I/min for HCI og 2-6 I/min
for HF. Starre flow kan anvendes, safremt en absorptionseffektivitet pa 95%
overholdes.

e Med jeevne mellemrum under prgvetagningen afleses gasmalertemperaturen, og
provetagningsflowet kontrolleres (og justeres)

e Efter endt pravetagning, stoppes pumpen, udstyret demonteres fra kanalen/skorstenen,
og gasmalerens visning afleses og noteres.

o Vaskeflaskerne fjernes fra udstyret, og absorptionsveesken overfgres kvantitativt til en
passende starrelse proveflaske af glas eller polyethylen.

e Prgveflaskerne merkes entydigt.

o Vaskeflaskerne skylles grundigt med ubrugt absorptionsvaeske. Skyllevaesken
overfares til proveflasken.

o Ved flere praver gentages proceduren.

o For, mellem eller i umiddelbar forleengelse af pravetagningen udtages en
feltblindprave, idet udstyret samles inklusiv absorptionsvaeske og monteres i kanalen i
mindst 5 minutter uden udsugning af prgveluft. Dysen vendes bort fra
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strgmningsretningen for at undga kontaminering af blindpraven. Feltblindprgven
overfgres til praveflaske og afleveres til analyse pa samme made som de andre praver.

o Progvetagningsfilteret skiftes afhaengigt af gassens partikelindhold. Dog skal filteret
minimum skiftes for hvert malested og for hver maledag.

Standarden for HCI foreskriver at der ved hver prgvning skal udfgres en separat analyse
af vaskeflaske nr. 2 med henblik pa at bestemme vaskeflaskernes absorptionseffektivitet
for de aktuelle maleforhold.: Indholdet i praveflaske 1 (samt sondeskyl frem til filteret)
og indholdet i prgveflaske 2 (samt evt. kondensopsamlers indhold), skal overfares til to
separate proveflasker, som analyseres hver for sig. Absorptionseffektiviteten af flaske 1
skal veere mindst 95%. | MEL-22 angives det dog, at denne absorptionseffektivitet blot
skal bestemmes én gang af det aktuelle laboratorium, samt at der ved alm.
preestationskontrol eller QAL2 ikke er ngdvendigt at gennemfare separat analyse af flaske
nr. 2.

6.2 Analyse

Hvis analysen ikke udferes umiddelbart efter ankomsten til laboratoriet opbevares
prgverne pa kel ved max. 5°C inden analyse.

6.2.1 Hydrogenklorid
Klorid opsamlet i vaskeflaskerne, analyseres med én af falgende metoder:

6.2.1.1 lonchromatografi.”

1. lonchromatograf gares klar og der afventes en passende basislinie stabilitet. Herefter
udfgres evt. funktionskontrol.

2. Prgvernes volumen opmales.

3. Efter evt. filtrering overfares praven herefter til autosamplerens vial og analyseres
direkte sammen med passende antal kalibreringstandarder af NaCl i vand (f.eks. i
omradet 0,5- 100 pg/ml), en laboratorieblind samt en kontrolprave.

4. Klorid identificeres ud fra retentionstiden. Efter check af korrekt integration beregnes
indholdet i absorptionsvaeskerne pa baggrund af kaliberingskurven. Foretages som
regel af chromatografisoftwaren selv. Der kontrolleres for mulig interferens fra
karbonat (CO,), som er afhaengig af kolonne og eluent.

Hvis prgvens indhold ligger uden for standardraekkens indhold fortyndes prgven med
demineraliseret vand til passende indhold er opnaet.

5. Indholdet i gaspraven beregnes med falgende formel (alt klorid beregnes som
hydrogenklorid):

_ ¢, xv,x1,03
V x 1000

% Den anvendte metode er ogsé narmere beskrevet i DS/EN/ISO 10304-1 eller én af de gvrige i serien.
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C koncentration af HCI i kanal/skorsten (mg/m3(n,t))

Ca  koncentration af klorid i absorptionsvaesken (pg/ml).

Va  slutvolumen af prgven (ml)

V  volumen af den terrede opsamlede luftmande i normstilstand (m3(n,t))
1,03 korrektion for omregning af klorid til hydrogenklorid.

Indholdet i back-up flasken analyseres og tilleegges verdien af farste flaske (hvis ikke
flaskerne er samlet til én prove for analyse). Der ma maximalt vaere 30% af den
samlede mangde i back-up flasken.

Den analytiske detektionsgraense bagr som minimum veere 0,1-0,5 pg/ml afhaengig af
det anvendte IC-system. Bestemmes ved validering af metode.

6.2.1.2 Potentiometrisk titrering med sglvnitrat

1.

2.

Prgvernes volumen opmales.

Ved risiko for interferens fra sulfit (fra SO, i samme afkast) forbehandles preven ved
at tilseette nogle fa draber 30% hydrogenperoxid inden afmaling af slutvolumen.

En delprgve afmales, og overfares til et baeegerglas. pH justeres til sur reaktion overfor
pH-indikatorpapir med salpetersyre. Herefter tilseettes yderligere 2 ml salpetersyre.

. Der titreres efter én af falgende metoder:

- Optegn titreringskurve og bestem volumen, hvor kurven har vendetangent
(numerisk starste heeldning)

- Titrer til kendt fast endepunkt

- Titrer med fast volumen af titrant, og bestem den volumen, der resulterer i storst
stigning i potentialet pr. ml. titrant.

Hvis prgvens indhold ligger over ca. 100 pg/ml fortyndes praven med demineraliseret
vand til passende indhold er opnaet.

Indholdet i gaspreven beregnes med falgende formel (alt klorid beregnes som
hydrogenklorid):

C_vax(b-bo)xCAg x 36,5
- vy XV

C koncentration af HCI i kanal/skorsten (mg/m3(n,t))

Va  slutvolumen af prgven (ml)

Vg  udtaget delmeangde af prave (ml)

b forbrugt maende sglvnitrat (ml)

by  forbrugt maende sglvnitrat til (evt. lab.) blind (ml)

Cag koncentration af sglvnitrat (mol/l).

36,5 molvagt af HCI

V  volumen af den tarrede opsamlede luftmande i normstilstand (m3(n,t))
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7.

8.

Der korrigeres med indholdet af back-up flasken, hvis denne ikke er samlet med
praveflasken til én prave.

Den analytiske detektionsgreense er ca. 1 pg/ml.
Bestemmes ved validering af metode.

Ogsa andre anioner (som for eksempel bromid, iodid og cyanid) vil interferere.
Den valgte metode til minimering af interferens skal beskrives i analyserapporten.

6.2.2 Hydrogenfluorid

1.

Udstyret gares klar og der afventes en passende stabilitet. Herefter udferes evt.
funktionskontrol.

Slutvolumen af absorptionsvaesken males ved afmaling i maleglas eller ved vejning i
f.eks. forvejede proveflasker.

Der fremstilles en standardrakke typisk i intervallet 0,1 - 100 pg/ml

Prgverne, standarder, kontrol og blind blandes 1:1 (f.eks. 4 ml : 4 ml) med "buffer" -
oplasning i et éngangs plastbeeger af passende starrelse og males med elektroden.

Signalet aflaeses nar denne er stabil, og fluoridkoncentrationen beregnes ud fra
kalibreringskurven (typisk i regneark).

Prgver med indhold uden for standardraekken fortyndes med vand inden tilsatning af
"buffer".

Indholdet i gaspreven beregnes med falgende formel (alt fluorid beregnes som
hydrogenfluorid):

¢, xv,x1,05
~ Vx 1000

C koncentration af HF i kanal/skorsten (mg/m3(n,t))

Ca  koncentration af fluorid i absorptionsvaesken (ug/ml).

Va  slutvolumen af prgven (ml)

V  volumen af den terrede opsamlede luftmande i normstilstand (m3(n,t))
1,05 korrektion for omregning af fluorid til hydrogenfluorid.

Indholdet i back-up flasken adderes (hvis denne ikke er samlet med pragveflasken til én
prove).

Den analytiske detektionsgreense bgr som minimum veere ca. 0,1 pg/ml (bestemmes
ved validering af metode).
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7. Kvalitetssikring

7.1 Generelt
For HCI geelder at maleserier betragtes som korrekt gennemfart hvis, mangden af HCI
opsamlet i vaksflaskerne er:

- 10 gange hgjere end feltblindveerdien (for koncentrationer over 5 mg/m3)

- 5 gange hgjere end feltblindvardien (for koncentrationer mellem 2 og 5 mg/m?

Ved koncentrationer under 2 mg/m3, skal feltblindveerdien angives sammen med
maleresultatet.

7.2 Prgvetagning

En vaesentlig del af kvalitetssikringen foregar under prgvetagningen i felten som
beskrevet under afsnit 4.

Safremt front og back-up flaskerne sammenblandes inden analyse, skal absorptions-
effektiviteten i den aktuelle matrice veere dokumenteret, og redokumenteres med passende
mellemrum.

7.3 Analyse

e Ved ionchromatografi: klorid toppen i chromatogrammet skal veere adskilt fra gvrige
toppe, som f.eks. kunne stamme fra fluorid, klorit, carbonat, nitrit, nitrat, klorat og
bromid. Resolutionen til neermeste top mé ikke vere under 1,3°

e Laboratorieblindprgver medtages for at kontrollere evt. kontaminering under
oplagring eller analysen.

e Der udferes dobbeltbestemmelse — dvs. alle praver analyseres to gange. Afvigelsen
imellem dobbeltbestemmelserne bar ikke overstige 10%. Middelvardien anvendes
som resultat.

e Der skal anvendes kontrolpraver og fares kontrolkort for analysen.

e Der bar regelmaessigt analyseres certificeret referencemateriale for at dokumentere
sporbarhed.

e Laboratoriet bar regelmaessigt deltage i preestationsprgvninger.

8. Usikkerhed

Rapporten skal altid indeholde en prevetagningsusikkerhed og en analyseusikkerhed eller
en samlet usikkerhed for bade prgvetagning og analyse.

Usikkerheden er normalt estimeret i et usikkerhedsbudget. Der henvises til DS/EN 1SO
14956 [6] for beregninger af usikkerheden ved prgvetagning og analyse samt til Annex C
i DS/EN 1911, som indeholder et eksempel pa en usikkerhedsvurdering.

® For definition af resolution se f.eks. DS/ISO 10304-1 [10] eller DS/ISO 10304-4 [11]
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9. Rapportering

Rapporten udformes som beskrevet i kapitel 8 i Luftvejledningen [3] samt i DS/ISO
17025 [4].

| rapporten skal der henvises til standarderne [1 og 2]. Enhver afvigelse fra standarder,
eller valgfrie operationer, skal angives i rapporten.

Feltblindveerdien rapporteres sammen med prgverne..

Rapporten skal altid indeholde en vurdering af usikkerheden pa den aktuelle maling.

10. Modifikationer

Det anbefales, at metoden benyttes til prgvetagning over 60 minutter og ikke blot over 30
minutter.

Metoden for HCI er modificeret i henhold til standarden, idet standarden forskriver
absorption af HCI rent vand, men da HF og HCI nasten altid males sammen, er det fundet
hensigtsmaessigt at anvende absortionsveesken for HF til begge komponenter. Hvis et
malefirma af male- eller analysetekniske arsager gnsker at anvende rent vand til HCI-
malinger, vil dette vere fuldstendig ifglge standarden, og derfor ikke i modstrid med
dette metodeblad.

11. Referencer

[1] DS/EN 1911: 2010. Stationary source emissions — Determination of mass
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method.
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[3] Miljgstyrelsens vejledning nr. 2, 2001 Luftvejledningen, Begraensning af
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