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1 Indledning

Historik for metodebladet:

Udgave

Arstal (evt.
méned)

Vaesentlige eendringer siden sidste version

1. udgave

2002

Nyt metodeblad

2. udgave

2014

Revision af layout og indledende kapitler. Opdateringer og praeciseringer vedr.

metode.

3. udgave

2016

Opdateringer og praeciseringer

4. udgave

12-2025

Revideret pd baggrund af revideret standard.
Vaesentlige aendringer i 4 udgave:

"Brugervejledning til miljgmyndigheder” er blevet erstattet af “Metode-
bladenes status, indhold og form”, som er identisk med andre nyere
metodeblade.

Metodens mdleomréde er udvidet op til 5 mg/m3

Nyt afsnit 5 vedr. planlaegning er indfart

Nyt afsnit 6.4.1 om opbevaring, transport og holdbarhed af prgver er
indfgrt. Herunder regler for maksimal temperatur under transport og
lagring af prgver.

Nyt afsnit 7 om renggring af prgvetagningsudstyr forud for prgvetag-
ning med mere grundig beskrivelse end tidligere er indfart.
Skylleprocedure er opdateret og praeciseret i afsnit 8.2. Der er indfgrt
et nyt afsnit om skyl efter filter.

Beskrivelse af analyser er fjernet fra metodebladet. Der henvises i ste-
det til standarden /1/.

Afsnit 10 om sikkerhed er indfgrt.

Afsnit 11, Beregninger er indfart.

o Afsnit om beregning af summer, nér delelementer i summen
er under detektionsgraensen (eller kvantifikationsgraensen).

o Test af absorptionseffektivitet skal udfgres ved hver méleserie
(som angivet i MEL-22). Testen er udvidet og ny-beskrevet i
metodebladet

Afsnit 13 Rapportering er opdateret og fglger nu retningslinjerne i
MEL-22.

Modifikationer er tydeliggjort og med nummerering, sd der kan henvi-
ses til dem. De er ogsd samlet i et nyt afsnit.

Referencer er opdateret.

5. udgave

02-2026

Vaesentlige eendringer i 5. udgave:

Ny modifikation: Fordeling af skyl pa en serie af prgver bgr fordeles ef-
ter masse af enkeltmetaller i stedet for efter udsuget volumen. MEL-02
og EN 13284-1 anfgrer at der skal fordeles efter masse, hvilket vurde-
res at veere det mest korrekte ogsa for metaller.

Praeciseringer vedr. beregning af absorptionseffektivitet er indfgrt.
Praeciseringer vedr. anvendelsen af en ekstra vaskeflaske til opsamling
af kondens ved hgj fugtighed er indfgrt.

Praecisering vedr. beregning af summer.

Metodebladet referer til DS/EN 14385: 2024 /1/.
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2 Metodebladenes status, indhold og form

Metodebladet er malrettet malefirmaer og andre med specialinteresse for malinger og giver information pa
dansk om, hvordan malingerne skal udfgres og hvilke szerlige forholdsregler og modifikationer, der kan fore-
komme efter danske forhold. Formélet er at sikre ensartede analyseresultater samt at oplyse om szerlige for-
hold, hvor modifikationer eller andre forholdsregler kan vaere pakraevet.

2.1 Samspil mellem standarder, metodeliste og akkreditering

I Referencelaboratoriets notat fra 2018 “ Samspil mellem metodeliste, metodeblade, standarder og akkredi-
tering”, der kan findes pd www.ref-lab.dk, redeggres der i detaljer for systemets opbygning. Det falgende er
en sammenfatning af notatet (afsnit 2.1.1 til 2.1.4):

2.1.1 Standarder

Der foreligger CEN-standarder for naesten alle almindeligt forekommende maleparametre; for malepara-
metre som ikke har en CEN-standard, findes der i de fleste tilfaelde ISO-standarder eller nationale standar-
der.

2.1.1.1 Tekniske specifikationer (TS)

En TS (Teknisk Specifikation) er en standard der endnu ikke er valideret. S3 snart den er valideret bliver den
ophaevet til EN (valideret standard). Det er normal praksis i EU at falge tekniske specifikationer ndr de ud-
kommer. Valideringen kan godt tage flere ar.

2.1.2 Metodeliste

Miljgstyrelsens metodehdndbog anfgrer hvilke standarder, der skal benyttes ved emissionsmalinger i Dan-
mark. Metodelisten vedligeholdes og opdateres af Referencelaboratoriet og kan findes pd www.ref-lab.dk.

2.1.3 Metodeblade

Metodebladene indeholder en beskrivelse pd dansk af, hvordan malingerne skal udfgres. Metodebladene be-
skriver udvalgte emner fra standarden og er ikke en fuldstaendig afskrift af standarden. Der kan desuden
veere tilfgjet noget i metodebladet, som standarden ikke deekker, men som er vurderet relevant for emissi-
onsmalinger i Danmark.

Metodebladene revideres, ndr der udkommer en ny standard eller, nér eksisterende standarder revideres.
Desuden kan der som fglge af tilbagemeldinger fra emissionslaboratorier eller pd baggrund af resultater fra
praestationsprgvninger gennemfgres en revision af et metodeblad. Det er Referencelaboratoriets fglge-
gruppe, der prioriterer revision af metodebladene. Det kan sdledes godt forekomme, at metodeblade ikke
revideres umiddelbart efter, at standarden er revideret.

2.1.4 Akkreditering

Luftvejledningen /2/ anfgrer, at egenkontrol ved eksterne laboratorier bgr udfgres som akkrediterede mélin-
ger. DANAK akkrediterer pd luftemissionsomradet i henhold til standarder og metodeblade, idet standarden

skal falges, og de modifikationer og tilfgjelser, der fremgdr af metodebladet, bgr falges af danske laborato-

rier.


http://www.ref-lab.dk/
http://www.ref-lab.dk/
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I flere bekendtggrelser, bl.a. standardvilkdrsbekendtggrelsen, refereres til, at malinger skal ske i henhold til
metodeblade (ikke standarder) og med mulighed for at anvende internationale standarder med mindst
samme analysepraecision og usikkerhedsniveau. Med denne saetning er det sdledes tilladt at benytte den
standard, som metodebladet refererer til, uden at falge de modifikationer/tolkninger, der er anfgrt i metode-
bladet. Man kan ogsa anvende andre internationale standarder med samme analysepraecision og usikker-
hedsniveau.

Praksis i Danmark, nar danske, akkrediterede laboratorier udfgrer emissionsmalinger, er at fglge standarden
med de modifikationer, der er naevnt i metodebladet.

Ved nye udgaver af standarder, hvor metodebladet ikke er revideret:

ISO 17025 /3/ anfgrer, at et akkrediteret laboratorium skal sikre, at den geeldende udgave af en standard
anvendes. Det betyder i praksis, at et laboratorium hurtigst muligt skal referere til den nyeste udgave af en
standard uanset, om det tilknyttede metodeblad er revideret.

Det er op til det enkelte laboratorium at tage stilling til, hvordan en evt. konflikt mellem den reviderede stan-
dard og det ikke reviderede metodeblad hdndteres, men som udgangspunkt bgr standarden have forrang for
metodebladet.

Ved nye udgaver af metodebladet, hvor standarden endnu ikke er udgivet:
Reviderede standarder:
e Der refereres til den gamle standard med det ny metodeblads modifikationer, indtil standarden ud-
kommer. Herefter refereres der til den nye standard med det nye metodeblads modifikationer.
e Huvis der foreligger en prEN eller en ISO/DIS kan der sgges akkreditering til den, hvis ngdvendigt.
Ny standard og nyt metodeblad (dvs. i modsaetning til en revideret standard):
e Huvis laboratoriet er akkrediteret til parameteren med en alternativ reference, s fortsaettes der med
denne reference, indtil den nye standard udkommer. Hvis laboratoriet ikke er akkrediteret til para-
meteren, kan laboratoriet sgge akkreditering til metodebladet og den teknisk feerdige standard.

2.2 Generelt

Referencelaboratoriet udvaelger i samarbejde med Miljgstyrelsen metodeblade til granskning hvert &r. Bru-
gerne af metodebladene er velkomne til at kontakte Referencelaboratoriet, hvis de bliver opmaerksomme pa
behov for andringer.

Alle modifikationer i forhold til standarden, inklusive deres mulige indvirkning p& méleresultatet, vil fremgd af
kapitlet “Modifikationer” sidst i metodebladet. Samme sted vil der vaere reference til det sted i standarden,
som er modificeret. Modifikationer naevnes ogsa relevante steder i teksten i en boks:

Modifikation:
I metodebladet benyttes generelt en boks som denne. Boksene er nummererede, sa der kan henvises til
dem.

Fortolkninger af standardens tekst, supplementer til standarden eller vejledninger i brug af standarden bliver
ikke naevnt under "Modifikationer”, men vil i ngdvendigt omfang blive anfgrt i bokse:
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Information / Supplement / Eksempel:
I metodebladet benyttes generelt en boks som denne. Boksene er nummererede, sa der kan henvises til
dem.

Der henvises desuden til metodebladet MEL-22 Kvalitet i emissionsmalinger /10/.

3 Anvendelsesomrade

Denne metode benyttes til maling af emissioner af spormetaller til luften fra afkast med strammende gasser.
Med afkast menes her skorstene, ventilationsafkast eller kanaler, gennem hvilke der udsendes varm eller
kold gas til atmosfaeren. Metoden er valideret til affaldsforbreendingsanleeg, men er ogsé velegnet til andre
industrielle processer.

Metoden kan benyttes til bestemmelse af andre metaller end de angivne, fx selen (Se), tellur (Te), beryllium
(Be), tin (Sn) og zink (Zn)*.

Hvis der skal mdles Hg samtidig med metaller kan dette udfgres i en sidestrammaling med fzelles filter.

Metoden er valideret til analysemetoderne AAS, ICP-OES eller ICP-MS?, men dette ekskluderer ikke andre
analysemetoder som opfylder kravene i standarden /1/.

Metodebladet fokuserer pd prgvetagning og der henvises til standarden /1/ for detaljerede beskrivelser af
analysemetoden, der derfor kun beskrives kortfattet og i det omfang beskrivelserne er relevante for prgve-
tagning, planlaegning, transport og opbevaring mm.

3.1 Mdleomride

Metodens er anvendelig fra 0,005 mg/m3 til 5 mg/m3 for hver enkelt af spormetallerne.
Méaleomrddet kan udvides ved at prevetage i laengere tid.

3.2 Begraensninger

Ingen.

4 Madleprincip

4.1 Prgvetagning

En delgasstrgm udsuges isokinetisk gennem et filter og et i serie med filteret forbundet vaskeflaskesystem,
indeholdende absorptionsvaeske (hovedstrgmmen eller sidestrgm). Isokinetisk prgvetagning er beskrevet
standarden DS/EN 13284-1 /7/ og MEL-02 /7/. Metaller opsamles pa filteret og i absorptionsvaesken.
Filter, absorptionsvaeske og skyllevaeske analyseres for indhold af metaller.

! De naevnte ekstra metaller er normalt forekommende i europaeisk regulering, men metoden er endnu ikke
valideret for disse metaller.

2 AAS: atomabsorptionsspektrometri; ICP-OES: induktivt koblet plasma - optisk emissionsspektrometri; ICP-
MS: induktivt koblet plasma - massespektrometri.
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Resultatet udtrykkes som total massekoncentration af de enkelte metaller og det understreges at metoden
ikke er egnet til at skelnes mellem de enkelte fraktioner3.

Der kan anvendes to forskellige opsaetninger af prgvetagningssystemet, se Figur 1:
1. hvor en hovedstrgm udsuges gennem filteret, hvoraf en sidestrgm suges gennem vaskeflaskerne
(sidestrgmsprgvetagning). Eller

2. hvor hovedstrgmmen ogsa suges gennem vaskeflaskerne (hovedstremsprgvetagning).

Vaskeflaskesystemet bestdr af 3 seriekoblede vaskeflasker indeholdende HNO3/H202, herefter kan den ud-
sugede gasprgve tgrres (tart gasur). Maling med vadt gasur og uden tgrring af gassen kan ogsd benyttes.

Hver af gasprgverne udsuges med en pumpe efterfulgt af et flowmeter til regulering af den udsugede
maengde, en kalibreret gasur, og et termometer til maling af temperaturen i gasuret.

Gasmaengder bestemmes ved hjzaelp af kalibrerede gasure, som aflaeses f@r og efter hver prgvetagning.

4.2 Analyse

Fgr analysen oplukkes filter og opsamlede partikler ved hjeelp af en bombeoplukning med steerk syre.
Analysen kan foretages enten pa filteoplukning og absorptionsvaeske samlet eller separat.

Analysen for metallerne gennemfgres ved hjaelp af AAS, ICP-OES eller ICP-MS*. Andre analysemetoder som
opfylder kravene i standarden /1/ kan anvendes.

3 Metaller kan passere filteret, selvom de er pd partikelform ved filtreringstemperaturen. Filtreringstempera-
turen har ogsa indflydelse p& om metallet opsamles pa filter henholdsvis i absorptionsvaeske.

4 AAS: atomabsorptionsspektrometri; ICP-OES: induktivt koblet plasma - optisk emissionsspektrometri; ICP-
MS: induktivt koblet plasma - massespektrometri.
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5 Planlaegning

Pravetagningen skal planlaegges i henhold til DS/EN 15259 /6/ og MEL-22 /10/, med henblik pa at sikre at
malingen bliver repraesentativ.

Hvis intet andet er angivet eller forlangt, tilstraebes det, at der ved praestationskontrol udtages i alt tre prg-
ver, hvor hver prgve har en varighed pa ca. 1 time, som angivet i Luftvejledningen /2/. Der kan i gvrigt vaere
forhold i processen, som berettiger til kortere eller laengere prgvetagningstider.

Infoboks 1: Detektionsgraense for sum af stoffer

I Luftvejledningen /2/ angives det at detektionsgraensen bgr vaere mindre end 10% af den emissionsgraen-
sevaerdi der skal kontrolleres. I MEL-22 /10/ angives det at man ved estimering af detektionsgraensen i for-
bindelse med planleegning s& er det den hgjeste detektionsgraense for et enkelt metal, der skal vaere mindre
en 10% af emissionsgraensevaerdien for summen.

Standarden /1/ anferer i det normative bilag G, at en méling skal planleegges s der kan opnds en kvantifika-
tionsgraense® pd mindre end 10% af emissionsgraensevaerdien.

Modifikation 1: 10% reglen.
Luftvejledningens anbefalinger om anvendelse af detektionsgraense i stedet for kvantifikationsgraense fast-
holdes.

> Kvantifikationsgraensen estimeres normalt som en faktor 3 gange detektionsgraensen (se desuden MEL-22

/10/).
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6 Udstyr, provetagning og absorptionsvaeske

6.1 Prgvetagningsudstyr

7
f“_<>_|—|_' Sy N
g

a)

O
1 2 3 2
da
4 4 4 4a
h)
Figur 1 Skitse af mulige prgvetagningsopstillinger (fra standarden /1/). Kgling til at forhindre for-

dampning af vaeske (valgfri) fra vaskeflasker er ikke markeret pd skitserne.

a) Hovedstrgmsprgvetagning

b) Sidestrgmsprgvetagning

1 Dyse

2 Filter (placeres enten fgr sonden (in-stack) eller efter sonden i en opvarmet ovn (out-stack)
3 Opvarmet sondergr

4 Vaskeflasker

4a sikkerhedsflaske (valgfri)

5 Tagrreenhed

6 Ventil til hovedstrgm
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7 Pumpe

8 By-pass ventil

9 Gasur

10 Temperatur- og trykmaling
11 Flowmeter

Fglgende udstyr anvendes (ved sidestrgmsprgvetagning er der to seet pumper og gasure mm.):

e Valg af dysestgrrelse og dyseudformning skal ske i henhold til MEL-02 /7/.

e Filterholder og filtersupport skal vaere i henhold MEL-02 /7/. Filterholderen skal vaere opvarmet i en ovn
ved out-stack méling.

e Opvarmet sondergr af inert materiale (borosilikat glas, kvartsglas, PTFE eller titan®). Alle dele frem til
vaskeflaskerne, det vil sige eventuelt eksternt filter og T-stykke ved side-stream, skal veere opvarmet.
Det er ikke tilladt at ngjes med isolering, ekstra varme skal tilfgres.

o Filteret skal vaere planfilter af kvartsfiber eller PTFE uden organiske bindermaterialer. Filtereffektivitet
skal veere i henhold til MEL-02 /7/ og certificeret af filterleverandgren. Til hver mdleserie skal der anven-
des filtre fra samme produktionsbatch.

e 3 vaskeflasker i serie (se eksempler pd vaskeflaskedesign i bilag A i standarden /1/). Vaskeflaskerne skal
kgles til maksimalt 30°C for at mindske fordampning og sikre god opsamlingseffektivitet.

o Ved hgj fugtighed i kanalen kan der indszettes en tom vaskeflaske f@r de tre vaskeflasker. Kon-
dens fra rgggassen opsamles her og mindsker risikoen for, at fgrste vaskeflaske bliver fyldt un-
der mdlingen. Kondens fra denne flaske skal indgd i analysen.

o Drdbefang (valgfrit) efter sidste vaskeflaske.

e Tgrreenhed’ der fjerner vanddamp til en restfugtighed pd maksimalt 10 g/m3 (svarende til et dugpunkt
pd ca. 10°C eller 1,3 vol %) ved maksimal udsugningshastighed.

e Temperaturregulator og varmelegemer til opvarmning af sondergret og evt. out-stack filterholder til den
kraevede temperatur.

o Gastaette® pumper der kan udsuge den ngdvendige maengde pragvegas i hele prgveperioden.

e Flowmeter/rotameter til kontrol af udsugningshastigheden.

e Reguleringsventil (ndleventil, by-pass ventil eller lignende) der kan justere udsugningshastigheden til
isokinetisk prgvetagning.

e Gasur(-e), til tgr gas, der kan bestemme den ngdvendige udsugede gasmaangde, ved en maksimal ek-
spanderet usikkerhed p& 5% af det forventede gasflow. Usikkerheden fra méling af temperatur og tryk
skal indgd i de 5%.

e Temperaturmélere til maling af temperatur i gasure (maksimal ekspanderet usikkerhed p& 2%).

e Trykmélere til mdling af tryk i gasure (maksimal ekspanderet usikkerhed pa 2%). Trykmaler vil normalt
kunne undveeres ved placering af gasur nedstrgms fra pumpen (estimeres til omgivelsestryk).

e (Slange)forbindelser. Laengde og indre diameter kan varieres. Alle dele af prgvetagningssystemet far far-
ste vaskeflaske skal vaere af inert materiale (borosilikat glas, kvartsglas, PTFE eller titan).

e Termometer til maling af opvarmningstemperatur af sonde og ovn.

e Barometer. Kan evt. undvaeres som anfgrt i MEL-22 /10/.

6 Da kommercielt titan kan have indhold af de metaller der bestemmes, skal der udvises omhu for at undgd
kontaminering. Titan kan under visse omstaendigheder (temperaturer over 300°C og fluorid niveauer over 20
ppm) blive termisk oxideret, hvilket kan lede til kontaminering.

7 Et prgvetagningssystem system med vadt gasur er tilladt og beskrevet i standarden /1/, men udeladt i
dette metodeblad.

8 Gasteet pumpe er ikke ngdvendig hvis pumpen er placeret nedstrgms fra gasuret.

10
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Maling af udsugningsflow og udsuget maengde pd vad basis er tilladt og beskrevet i standarden /1/, men
udeladt i dette metodeblad.

6.2 Kvalitetskriterier for prgvetagningssystemet

Isokinetisk prgvetagning og kontrol af prgvetagningsudstyret skal udfgres i henhold til kriterierne i EN
13284-1, tabel D1 /1/ og MEL-02, afsnit 13 /8/.

Yderligere kriterier er angivet i Tabel 1.

Tabel 1 Yderligere kvalitetskriterier for prgvetagningssystemet:
Specifikation Kvalitetskriterium
Volumenbestemmelse, absorptionsvaeske (k=2) # < 1,0 % af totalvolumen
Temperatur af vaskeflasker under prgvetagning < 30,0°C
Temperatur af opvarmede komponenter under prgvetag- | > 20 K (°C) over syredugpunktet eller r@g-
ning gastemperaturen (hgjeste veerdi vaelges)
Absorptions effektivitet (vaskeflasker)P >90,0 %
Temperatur under transport af prgver < 25,0°C
Temperatur under langtidsopbevaring af prgver < 6,0°C
Feltblindprgvens vaerdi < 10 % af laveste graenseveerdi
cd

aOp til maksimalt 180°C.

® Der henvises til afsnit 11.5 vedr. dette kriterium.

¢ Der angives ikke en maksimal tilladt usikkerhed, som beskrevet i MEL-22 /10/. I standardens bilag F
/1/ er der givet et eksempel pd usikkerhedsberegning, som kan sikre fremtidige data til brug for at defi-
nere en maksimal tilladt usikkerhed.

d De originale valideringsdata giver ikke mulighed for at udlede en usikkerhedskrav.

# Usikkerhederne er her gengivet som ekspanderet usikkerhed (deekningsfaktor k=2 svarende til et kon-
fidensinterval pé ca. 95 %).

6.3 Filtermateriale

Det anvendte filtermateriale skal have en blindvaerdi for hvert enkelt metal (pr m3 opsamlet gas) som er
mindre end 1 pg/m3 eller feltblindkriteriet (se Tabel 1) skal veere opfyldt.
Filtermaterialet skal veere egnet til maling i den hgjeste temperatur der kan forventes.

6.4 Absorptionsvaeske og skyllevaeske

Absorptionsvaesken fremstilles som fglger:
4,4% HNO3/1,6% H203:

Fremstil en blanding af HNO3 65 w% og H202 30w%. 1 del af denne blanding oplgses forsigtigt i 9 dele
dobbelt destilleret vand.
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Absorptionsvaeske bgr ikke fremstilles i felten, men tilsaetning af H202 kort tid fgr eksponering sikrer mod
nedbrydning af H202 og dermed nedsat opsamlingseffektivitet®.

Absorptionsveeske kan anvendes som skylleveaeske. Standarden (afsnit 5.2.11) /1/ indeholder en vejledning i
fremstilling af en skyllevaeske pd ca. 5% HNOz og uden H202, som kan anvendes hvis problemer med gas-
udvikling fra H202 i skyllevaeske gnskes undgéet.

6.4.1 Opbevaring, transport og holdbarhed

H202 har tendens til at nedbrydes med tiden, og absorptionsvaesken bgr derfor anvendes sd hurtigt som
muligt efter fremstillingen.

Absorptionsvaeske og eksponerede prgver skal opbevares i beholdere af PE. Lag til beholderne kan vaere i
PTFE, PFA, FEP, PP eller ufarvet PE.

Infoboks 2: Pree-fyldte vaskeflasker

Ved anvendelse af prae-fyldte vaskeflasker som 0gsd returneres til laboratoriet uden omhaeldning i felten,
kan en del af arbejdet i felten flyttes til laboratoriet, hvor kontamineringsrisikoen er minimal. Dette kraever
dog opbevaring af prgver under transport i vaskeflaskerne, som ikke ma veere fremstillet i PE (typisk er de
fremstillet i borosilikat glas).

Modifikation 2

Der kan anvendes pree-fyldte vaskeflasker som naevnt i Infoboks 2, selvom de er fremstillet andet materi-
ale end kraevet for transportbeholdere. Hvis laboratoriet oplever blindprgver med forhgjede veerdier, bgr
det undersgges om problemet skyldes afsmitning fra vaskeflaskerne. Der kan anvendes alternative materi-
aler til opbevaring, hvis det kan dokumenteres at der ikke sker afsmitning eller tab under opbevaring.

Pragverne opbevares ved maksimalt 25°C under transport og maksimalt 6°C efter modtagelse pa laboratoriet.

7 Renggring af prgvetagningsudstyr forud for prgvetagning

Alle dele af prgvetagningsudstyret, som kommer i kontakt med prgvegassen skal renggres fgr en prgvetag-
ningsserie i samme rgggas. Hvis der fx skal udtages 3 prgver i en skorsten, sd renses udstyret kun én gang
fagr fgrste prave.

Indersiden af falgende dele skal renggres: Dyse, sonde, filterholder (inklusive filterstgtteplade), T-stykke
(hvis benyttet), vaskeflasker, slanger/rgr, opbevaringsbeholdere til absorptionsvaeske, transportbeholdere til
eksponerede vaskeflaskeprgver og transportbeholdere til filtre.

Det informative bilag C i standarden foreslar forskellige metoder til rengaring af udstyr.

I dette metodeblad anbefales fglgende to minimum?° renggringsprocedurer for prgvetagningsudstyret:

9 Effektiviteten testes ved hver prgvning. Hvis der er problemer med at overholde effektivitetskravet kan det
evt. skyldes nedbrydning af H202 fgr eksponering.

10 Med minimum menes at laboratorierne anbefales at orientere sig i standardens bilag C og god laboratorie-
praksis for at fastlaegge egne interne renggringsprocedurer.
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N&r der mellem mélekampagner er mulighed for at renggre udstyret pa laboratoriet, falges procedure 1.

Nar der mellem prgveserier i forskellige afkast, ikke er mulighed for at bringe udstyret retur til laboratoriet,
fglges procedure 2. Hvis der i en kampagne forventes forskellige niveauer af metaller i forskellige afkast, bgr
procedure 1 fglges imellem de enkelte maleserier.

Renggringsprocedure 1 (pa laboratoriet):
Alle de naevnte udstyrsdele renses i henhold til laboratoriets egen renseprocedure, der som minimum fglger
bilag C i standarden /1/.

Renggringsprocedure 2 (i felten):

Alle de naevnte udstyrsdele renses i felten med skyllevaeske (absorptionsvaeske eller rensevaeske (se afsnit
6.4)).

Skylleproceduren (se afsnit 8.2) fglges ogsa for de dele, der ikke indgdr i skylleproceduren.

8 Fremgangsmade ved maling i felten

8.1 Prgvetagning

Der henvises til EN 13284-1 /7/ og MEL-02 /8/ for isokinetisk prgvetagning, der ikke beskrives i detaljer
dette metodeblad.
Der henvises til EN 15259 /6/og MEL-22 /10/ for planlsegning mm.

Pragvetagningen gennemfgres efter nedenstdende procedure:

1. Udstyret samles som angivet i standarden. Forbindelsen mellem sondergr og fgrste vaskeflaske (for ek-
sempel slanger) skal veere sd korte som muligt og ma ikke vaere leengere end 1 meter. Der tillades me-
get begraenset brug af silikone-slanger, for eksempel som samling mellem vaskeflasker.

2. Start opvarmningen af sondergr, filterholder m.v. Indstil temperaturregulatoren sdledes, at den udsu-
gede gas opvarmes til en temperatur mindst 20°C over gassens temperatur eller 20°C over syredug-
punktet!!, Den hgjeste temperatur vaelges, dog maksimalt 180°C.

3. Der gennemfgres en leektest for hver prgve, se afsnit 9.1.1.

4. Gasurenes visning aflaeses og noteres.

5. Udstyret placeres i fgrste traverseringspunkt i kanalen/skorstenen. Nar opvarmningen er slut, startes
pumpen. Tidspunktet noteres. Udsugningsflowet justeres til isokinetisk udsugning.

6. Flyt sonden til naeste traverseringspunkt og juster udsugningsflowet til isokinetisk udsugning??

7. Med jeevne mellemrum under prgvetagningen aflaeses gasurstemperaturen, og prgvetagningsflowet kon-
trolleres (og justeres).

8. Efter endt prgvetagning stoppes pumpen, udstyret demonteres fra kanalen/skorstenen og gasure aflae-
ses og noteres.

11 Referencelaboratoriets rapport nr. 91 fra 2020 indeholder eksempler p& kurver for svovisyredugpunkter.
12 Ved sidestrgmsprgvetagning skal der tages hgjde for sidestrammene ved justering til isokinetisk udsug-
ning.
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9. Vaskeflaskerne fjernes fra udstyret, og absorptionsvaesken overfgres kvantitativt til prgveflasker, som
meerkes entydigt. Laboratoriet skal have en intern procedure til at vurdere om der sker tab af vaeske un-
der transport, som fx volumenbestemmelse, vejning eller lign.!3,

10. Prgvetagningsfilteret overfgres til en entydigt meerket transportbeholder. Overfgrsel af filterbgr foretages
under arbejdsforhold, hvor risikoen for kontaminering af prgverne er minimal®4.

11. Minimum efter hver prgveserie og mindst en gang pr dag renses indersiden af udstyr placeret far filter.
Vaesken opsamles, maerkes og analyseres. Skylleprocedure kan findes i afsnit 8.2. Fordeling af skyllere-
sultat pd enkeltprgver er beskrevet i afsnit 11.

12. Ved flere prgver startes ved punkt 1 igen.

13. Der udtages blindprgver som beskrevet i afsnit 9.1.2.

Ved anvendelse af systemer til automatisk isokinetisk prgvetagning hdndteres dele af proceduren automatisk
i systemet.

8.2 Skylleprocedure

Absorptionsvaeske kan benyttes som skyllevaeske, se afsnit 6.4.

8.2.1 Skylning af dele foran filteret

1. Dyse afmonteres og sondergr lukkes med en ren prop i indlgbsende (hvis det er muligt at skylle dysen
uden risiko for kontaminering kan dette ggres).

2. Filterindlgbsskdl kan anvendes som tragt. En veeskemaengde der sikrer at alle indvendige flader vaedes

hzeldes i sondergr.

Sondergr lukkes med en ren prop i filter-ende.

Rgret vendes 3 gange sdledes, at hele den indvendige overflade vaedes med absorptionsoplgsning.

Skyllevaesken samles i separat beholder og analyseres separat!®.

Skylleresultatet fordeles pd enkeltprgver som beskrevet i afsnit 11.

o kW

Infoboks 3: Kontamineringsrisiko ved skylning

I praksis kan skylning i felten medfgre en betydelig kontamineringsrisiko fra ydersiden af sonde og dyse,
der nemt forurenes ved handtering og indfering af sonde i beskidte omgivelser. Fx anvendes kobberfedt
ofte til smgring af gevind i malporte for at undga at de ruster fast.

Modifikation 3:

Skylning af sondergr udfgres kun hvis det vurderes on-site, at der er afsat stgv/partikler inklusive tungme-
taller p& den indvendige overflade. Hvis det vurderes, at der ikke er afsat stgv/partikler i sondergr, er det

ikke ngdvendigt at skylle sondergret. Dysen indgér ikke i skylleproceduren, da det er teknisk vanskeligt at
skylle dysen uden at kontaminere skyllevaesken med st@v/partikler fra den udvendige side af dysen.

13 punkt 9 kan flyttes til laboratoriet, hvor kontamineringsrisikoen er mindre. Under transport af vaskeflasker
til laboratoriet skal de 3bne ender fra vaskeflaskerne sikres mod kontaminering.

14 Punkt 10 kan flyttes til laboratoriet, hvor kontamineringsrisikoen er mindre. Under transport af filtrehuse til
laboratoriet skal de dbne ender fra filterhuset sikres mod kontaminering.

15 Skylleveeske indeholder partikler der skal oplukkes. Skyllevaesken kan derfor ikke indgd som en del ab-
sorptionsvaesken, der ikke oplukkes efter samme procedure.
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Infoboks 4: Skylning for stgv og metaller i samme prgve

Hvis der skal skylles for bdde stgv og metaller i samme opsamlingssystem er det n@dvendigt farst at skylle
med skyllevaeske til stgv og derefter med absorptionsoplgsning. Det inddampede skyl til stgv skal derefter
overfgres til skyllevaesken for metaller, som oplukkes og analyseres. Alternativt kan det inddampede skyl
til stgv behandles separat.

8.2.2 Skylning af dele fra filter til vaskeflaske

Efter hver prgve renses bagsektionen af filterhuset (fra T-stykke eller manifold ved sidestrgmsprgvetagning)
og slangeforbindelser med skyllevaeske eller absorptionsvaeske. Vaesken tilfares indholdet af 1. vaskeflaske.

9 Kvalitetssikring

9.1 Prgvetagning

En vaesentlig del af kvalitetssikringen foregdr under prgvetagningen i felten som beskrevet i tidligere afsnit.

9.1.1 Laektest

Der udfgres laektest far hver prgve i henhold til beskrivelsen i MEL-22 /10/ eller en af de laektestmetoder der
er beskrevet i bilag B i standarden /1/.

9.1.2 Feltblindprgver

Feltblindprgver udtages i henhold til MEL-22 /10/ (dog skal udstyret IKKE monteres i kanalen ved udtagelse
af feltblind): Der udtages mindst én feltblindprgve for hver méleserie i samme kanal og pd samme dag. M3-
les der pd den samme dag pd en anden kanal, som ikke deler samme méleplatform, bgr der udtages endnu
en feltblind. Méles der pa den samme kanal i flere sammenhaengende dage, kan der udtages én feltblind pr.
3 dage.

Feltblindvaerdien ma ikke overskride 10 % af emissionsgraensevaerdien.

Detekterede méleveerdier som er lavere end veaerdien for feltblind rapporteres som veerende mindre end felt-
blindveerdien.

10 Sikkerhed

De ngdvendige sikkerhedsforanstaltninger ved hdndtering af vaesker skal foregd sdledes at indénding, hud-
og gjenkontakt undgas.

Advarsel: Fyld ikke absorptionsvaeske i taette beholdere far eksponering, da udvikling af gasser fra nedbryd-

ningen af H202 kan medfgre eksplosioner og risiko for kontakt med syre. Efter eksponering kan vaesken sta-
dig indeholde H20:.
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11 Beregninger

11.1 Koncentrationsberegninger

Vedr. beregning af gasvolumen i normaltilstand og tgr kondition, henvises til Rapport nr. 87 fra Referencela-
boratoriet. I de fglgende formler er alle voluminer ved normal, tgr (n,t).

Beregning af totalkoncentration for et enkelt metal (se eksempler pa sidestremsprgvetagning og hove-
strgmsprgvetagning i Figur 1):

Sidestrgmsprgvetagning:

mmetal,part mmetal,gas

+
Vhoved + Vside,metal + Vside,andre Vside,metal

Cetal = , hvor

Crnetal er koncentrationen af det enkelte metal
Minetal part er summen af det enkelte metal i skyllevaeske og pa filter (part = partikulaert)
Minetal,gas er summen af et enkelte metal opsamlet i vaskeflaskerne i sidestremmen til metaller

Vhoved er udsuget volumen i hovedstrgmmen
Vside metal er udsuget volumen i sidestrgmmen til metaller
Vside andre er summen af udsugede voluminer i andre sidestrgmme til fx til Hg, HCl mm.

Hovedstrgmsprgvetagning:

C _ mmetal,part + mmetal,gas
metal —

hvor
J
Vhoved

Crnetal er koncentrationen af det enkelte metal

Minetal part er summen af det enkelte metal i skyllevaeske og pa filter (part = partikulaert)
Mmetat,gas er summen af et enkelte metal opsamlet i vaskeflaskerne i hovedstrgmmen
Viovea er udsuget volumen i hovedstrgmmen

11.2 Fordeling af skylleresultat pa enkeltprgver i en maleserie

Hvis skylning er udfart efter hver prgve, anvendes skylleresultatet som anfgrt i afsnit 11.1.

Hvis skylningen er udfert efter endt méleserie: skylleresultatet fordeles beregningsmaessigt pé filtrene i ma-
leserien, i henhold til den opsamlede masse af det individuelle metal p& de enkelte filtre'®. Dette skal udfares
pr. individuelt metal. Hvis massen pa et af filtrene i en serie, er mindre end detektionsgraensen, medregnes
denne masse med veerdien for detektionsgraensen i fordelingsberegningen.

16 Dvs. at fordelingsberegningen skal ske pr. individuelt metal.
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Modifikation 4

Fordeling af skyl pd en prgveserie bgr udfares pd masse for det individuelle metal i stedet for udsuget vo-
lumen, som anfgrt i standarden /1/.

Infoboks 5:

MEL-02 og EN 13284-1 fordeler skyl efter masse, som ogsd vurderes at veere den korrekte fremgangs-
made for partikler. Formalet med at skylle, er at evt. aflejrede partikler i sonden skal inkluderes i prgven.

11.3 Beregning af summer, ndr delelementer i summen er under detektions-
graensen eller kvantifikationsgraensen:

Standarden /1/ anfgrer, at ndr delelementer i en sum af faser er mindre end kvantifikationsgraensen, sa skal
de indgd i summen med halvdelen af kvantifikationsgraensen'’. Hvis der kun er én fase, anvendes ogsd halv-
delen af kvantifikationsgraensen. Ved den efterfglgende summation af flere forskellige metaller anvendes re-
sultatet for det enkelte metal direkte i summen (uden ekstra korrektion). Et metal, der ikke er detekteret, vil
dermed automatisk indgd i summen af metaller med halvdelen af kvantifikationsgraensen for metallet. Dette
er i modstrid med de danske regler beskrevet i Luftvejledningen /2/ og i MEL-22 /10/, hvor veerdier under
detektionsgraensen ikke indgdr i beregning af summen.

Modifikation 5
De anviste summeringsregler anfgrt i Luftvejledningen /2/ og i MEL-22 /10/ fastholdes indtil videre.

11.4 Feltblind

Resultater fra feltblind beregnes ud fra middelprgvevolumen (eller det mindste volumen for en enkeltprgve —
mindste vaerdi vaelges) for de prgver som feltblindprgven repraesenterer. Maleresultater korrigeres IKKE for
feltblind.

Feltblind for sum af metaller beregnes pa samme mé&de som en eksponeret prgve, se afsnit 11.3.

11.5 Absorptionseffektivitet

For minimum en af prgverne i en malekampagne skal der udfgres effektivitetstest af vaskeflaskerne, se MEL-
22/10/. Hvis denne prgve leder til kassation, geelder dette for alle prgver i serien. Absorptionseffektiviteten
skal beregnes for hvert metal der indgdr i malingen.

Absorptionseffektiviteten bestemmes efter fglgende formel:

n =100 - (1 ~ Mgasn ),hvor
mfast + Z‘L{l=1 mgas,i
n er absorptionseffektiviteten i %
Mgasn er massen eller koncentrationen af det enkelte metal i vaskeflaske n.
Meqst er massen eller koncentrationen af det enkelte metal pa filteret inklusive evt. skyl
Mgas,i er massen eller koncentrationen af det enkelte metal i flaske i

17 Standardens normative bilag G indeholder en beskrivelse af summeringsregler og eksempler pd definitioner af detekti-
onsgraense (LoD) og kvantifikationsgraense (LoQ).
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n antallet af vaskeflasker eksklusive den valdfri sikkerhedsvaskeflaske (se Figur 1). n er normalt
lig med 3, men hvis der er indsat en tom vaskeflaske fgr farste vaskeflaske (til opsamling af
kondens ved hgj fugtighed i kanalen) er n lig med 4.

Ved prgvetagning med sidestrgm (se Figur 1 b) skal der anvendes koncentration eller masse relativt til udsu-
get maengde ved beregning af effektivitet.

Ved effektivitetsberegning saettes alle veerdier (fx skyl, filter og vaskeflasker) under detektionsgraensen til
veerdien for detektionsgraensen?®. Hvis effektiviteten for et individuelt metal er mindre end 90 %, sd skal re-
sultatet for dette metal kasseres.

Hvis mg,; , ikke er detekteret, anses kravet for overholdt.

Hvis et individuelt metal med effektivitet mindre end 90% indgar i en af fglgende grupper af metaller, s&
skal resultatet for gruppen kasseres:

Gruppe A: As, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb, Sb og V (fx emissionsgreensevaerdi for affaldsforbraendingsanlzaeg)
Gruppe B: Cd og TI (fx emissionsgreenseveerdi for affaldsforbraendingsanlzeg).

Gruppe C: Emissionsgraensevaerdi for en sum af metaller, som afviger fra gruppe A og B og som rappor-
teres i den aktuelle malerapport.

Da effektiviteten falder med koncentrationen i rgggassen, kan der ses bort fra de overordnede effektivitets-
krav i en af fglgende situationer:

o for et individuelt metal, hvor koncentrationen af metallet udggr mindre end 1% af den samlede koncen-
tration for en af de naevnte grupper'?, eller

o for en gruppe af metaller, hvor den samlede beregnede koncentration!® for gruppen er mindre end 30%
af emissionsgraenseveerdien for gruppen, eller

o for et individuelt metal, som ikke indgér i en af de naevnte grupper, hvor koncentrationen af metaller er
mindre end 30% af emissionsgraensevaerdien for metallet.

Eksempler pd emissionsgraenseveerdier: Gruppe A: 0,5 mg/m3; Gruppe B: 0,05 mg/m3.

Hvis fx det samlede resultat for gruppe A er mindre end 0,15 mg/m3 (30% af 0,5 mg/m3), s& skal 90%'s
effektivitetskriteriet for de individuelle metaller i gruppen ikke overholdes og resultatet skal ikke kasseres.

12 Usikkerhed

Rapporten skal altid indeholde en vurdering af usikkerheden pd den aktuelle méling. Der tages udgangs-
punkt i metodens generelt bedst opndelige usikkerhed, der kan estimeres enten ved hjaelp af usikkerheds-
budgetter eller ved parvise mélinger. Der henvises til MEL-22 /10/, herunder DS/EN ISO 14956 /5/ og
DS/ISO/IEC Guide 98-3 /4/ for beregning af mélingens usikkerhed. Standarden /1/ indeholder et eksempel
pé usikkerhedsberegning.

18 Dette er kun til beregning af opsamlingseffektivitet (i modsaetning til den danske regel om at szette veer-
dier under detektionsgraensen til nul (0) ved beregning af sum af metaller i forhold til en emissionsgraense-
veerdi, se afsnit 11.3).

19 Her benyttes de gaengse summationsregler som angivet i afsnit 11.3.
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Som anfgrt i Tabel 1 er der pt. ikke fastsat krav til en maksimal usikkerhed ved emissionsgraenseveerdien.

Alle usikkerhedsangivelser i dette metodeblad er som ekspanderet usikkerhed?®,

13 Rapportering
Rapporten udformes som beskrevet i ISO 17025 /3/, EN 15259 /6/ og i afsnit om rapportering i MEL-22 /10/.

I rapporten skal der refereres til den tekniske standard /1/ samt dette metodeblad. Enhver afvigelse herfra,
eller valgfri operationer, skal angives i rapporten.

Standarden /1/ anferer i det normative bilag G, at kvantifikationsgraensen og helst ogsd detektionsgraensen
for den konkrete maling skal angives i rapporten.

Modifikation 6

Reglerne vedr. rapportering af veerdier mindre end detektionsgraensen som anfart i Luftvejledningen og
MEL-22 fastholdes indtil videre.

Hvis det ikke er muligt at f& adgang til et egnet malested eller, hvis malingerne er udfgrt ved ikke-stabile
driftssituationer, som kan lede til en ggning af usikkerheden pd méleresultater, skal dette anfares i rappor-
ten.

Rapporten skal indeholde en samlet vurdering af mélestedet i relation til de udfarte mélinger og resultater?'.
Feltblind skal rapporteres individuelt.

Det skal anfgres i rapporten at vaskeflaskeeffektiviteten er bedre end den kraevede veerdi.

Beskrivelse af mélepunkters placering i kanalen skal anfgres i rapporten.

Se desuden afsnittet om rapportering i MEL-22 /10/, der pd visse punkter afviger lidt fra rapporteringskra-
vene i standarden /1/.

20 Daekningsfaktor k=2 svarende til ca. 95 % konfidensinterval.

21 Det vurderes i hvilket omfang afvigelser fra test og krav i ISO 15259/6/ og MEL-22 /10/ har betydning for vurderingen
af maleresultatet fx i forhold til en emissionsgraenseveerdi og afhaengigt af hvilken parameter der er malt for. Formalet
med denne vurdering er at hjaelpe myndigheden med at vurdere betydningen af mélestedets indretning for fx overhol-
delse af emissionsgraenseveerdier og om det er relevant at stille krav om ombygning af malestedet.
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14 Modifikationer

Dette metodeblad er udarbejdet med udgangspunkt i DS/EN 14385: 2024 /1/. Der er foretaget modifikatio-
ner pa fglgende punkter:

nr.

Modifikation

Afsnit i dette
metodeblad

Modifikation 7: 10% reglen.
Luftvejledningens anbefalinger om anvendelse af detektionsgraense i stedet for
kvantifikationsgraense fastholdes.

5

Der kan anvendes pree-fyldte vaskeflasker som naevnt i Infoboks 2, selvom de er
fremstillet andet materiale end kraevet for transportbeholdere. Hvis laboratoriet
oplever blindprgver med forhgjede vaerdier, bgr det undersgges om problemet
skyldes afsmitning fra vaskeflaskerne. Der kan anvendes alternative materialer til
opbevaring, hvis det kan dokumenteres at der ikke sker afsmitning eller tab under
opbevaring.

6.4.1

Skylning af sondergr udfgres kun hvis det vurderes on-site, at der er afsat
stgv/partikler inklusive tungmetaller pd den indvendige overflade. Hvis det vurde-
res, at der ikke er afsat stgv/partikler i sondergr, er det ikke ngdvendigt at skylle
sondergret. Dysen indgdr ikke i skylleproceduren, da det er teknisk vanskeligt at
skylle dysen uden at kontaminere skyllevaesken med st@v/partikler fra den udven-
dige side af dysen.

8.2.1

Fordeling af skyl pd en praveserie bgr udfgres pd masse for det individuelle metal
i stedet for udsuget volumen, som anfart i standarden /1/.

11.2

De anviste summeringsregler anfgrt i Luftvejledningen /2/ og i MEL-22 /10/ fast-
holdes indtil videre.

11.3

Reglerne vedr. rapportering af veerdier mindre end detektionsgraensen som anfagrt
i Luftvejledningen og MEL-22 fastholdes indtil videre.

13
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