Maling af emissioner til luften Metodeblad nr. MEL-08b

Bestemmelse af koncentrationer af kviksglv i stremmende gas (manuel
opsamling ved hjelp af filter og vaskeflasker)

Parameter Kviksglv (Hg)

Anvendelsesomrade ~ Maling af gasformig og partikelbundet kviksglv i luftemissioner fra
virksomheder

Metode Manuel opsamling pa filter og i 2% KMnO, / 10% H,SO4 eller 4%
K2Cr207 / 20% HNO3 (Hg) med efterfalgende analyse ved flammelgs
atomabsorption

Reference EN 13.211 [1]

Ar Revision 2 (revideret 2003 og 2007) - farste udgave 2002
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2. Brugervejledning for miljgmyndigheder

Kapitel 8 i Luftvejledningen [2] 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 pa www.ref-lab.dk. Ud over metode-
listen 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 veesentlige endringer.

Metodelisten er beregnet til brug ved miljggodkendelser og sagsbehandling. Et vilkar bar
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 serlige
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 pakravet. 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 et
maleteknisk problem eller problemstilling, kan miljgmyndigheden have glaede af at leese
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 [2], der indeholder generelle
forskrifter vedr. indretning af malested samt adgangsforhold til malestedet. Indretningen
af et malested kan vare et vaesentligt bidrag til et maleresultats troveerdighed, og ber veere
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 praestationskontrol samt
rapportering af produktionens reelle starrelse/omfang under malingernes gennemfarelse.
Uden et sadan krav kan preestationskontrol i veerste fald veere misvisende og ikke ngdven-
digvis 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 m.v. Der kan dog veere 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 leses af miljgmyndigheden specielt med
fokus pa falgende emner:
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e Malestedets indretning

e Dokumentation for produktionsforhold under malingen

e Anvendt prgvetagnings system (materiale og temperatur)

e Feltblind

e Interferens

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

e Antallet af traverspunkter

e Laboratorieblind

Det er kraevet i ISO 17025 [3], som laboratorierne akkrediteres efter, at laboratorierne
beregner usikkerheden pa malingerne'. Usikkerheden p& mélingen angives i rapporten.

| Luftvejledningen [2] kapitel 5.4.1 er det angivet, at: Emissionsvilkaret anses for
overholdt, nar det aritmetiske gennemsnit af alle enkelt-malinger udfert ved
prestationskontrollen er mindre end eller lig med kravveardien. Usikkerheden indgar
saledes ikke i vurderingen af en praestationskontrol, og det er op til den enkelte
tilsynsmyndighed, om den opnaede usikkerhed pa malingen er tilfredsstillende.

3. Anvendelsesomrade

Denne metode benyttes til maling af emissioner af kviksglv til luften fra afkast med
strammende gasser. Med afkast menes her skorstene, ventilationsafkast eller kanaler,
gennem hvilke der udsendes varm eller kold gas til atmosfaren — for eksempel emis-
sioner fra affaldsforbraendingsanleg.

3.1 Maleomrade
Metodens maleomrade er 0,001 mg/ma til 0,5 mg/m3 ",

Metoden er valideret pa affaldsforbreendingsanlaeg og kan anvendes til maling i gasser
med fglgende sammensatning:

Parameter Enhed Min. Max.
Total stav mg/m3 0 20
TOC som C mg/m3 0 10
HCI mg/m3 0 50
HF mg/m3 0 10
SO, mg/m3 0 250
CO mg/m3 0 250

' Skal gennemfares i overensstemmelse med GUM [4], det vil sige enten 1SO 14956 [5], eller de rapporter pd
Referencelaboratoriets hjemmeside (www.ref-lab.dk), der findes om emnet. For visse komponenter er der nyttig
information i den standard, der beskriver metoden. Mélestedets indretning bgr indga i beregningen af usikker-
heden.

I1 Enheden mg/m3 udtrykker, med mindre andet er angivet, tarre m3 ved 0°C, 101,325 kPa og omregnet til 11 vol
% ilt. Ved maling pa andre kilder end affaldsforbreendingsanlaeg benyttes den relevante reference iltkoncentration.
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NOx som NO2 | mg/m3 0 500
CO; vol.% (ter, aktuel Oy) 0 15
H.O vol.% (aktuel Oy) 10 25
0)) vol.% (ter, aktuel) 8 15
Temperatur °C 60 140

Som en raekke andre EN-standarder er metoden valideret pa affaldsforbreendingsanleeg,
som fglge af kravene i EU-direktivet for affaldsforbreending.

Da EN-standarden er den nyeste validerede metode for maling af Hg, bgr metoden derfor
0gsa benyttes til bestemmelse af Hg fra andre kilder end affaldsforbreendingsanleag, selv
om gasserne ikke har samme sammensatning og temperatur som vist i ovenstaende tabel.

3.2 Malinger i afkast fra krematorieovne

Den samlede emission af Hg fra kremeringer kommer i lgbet af fa minutter, 10-15 min.
efter kisten er sat ind i ovnen. Det er derfor afggrende for korrekt Hg prevetagning, at
pravetagningen sker flowproportional (isokinetisk). | samme periode er det steerkt
varierende flow over kremeringsforlgbet hgjest. Erfaringer viser at hovedparten af det
opsamlede Hg fra krematorieovne er pa gasform og vil passere pravetagningsfilteret og
opsamles i vaskeflaskerne. Laboratorier, der anvender splitflowmetoden, hvor en
delstram ledes gennem vaskeflaskerne (se figur 1) vil bega en alvorlig fejl, hvis flowet i
delstrammen holdes konstant under malingerne, hvilket er normal praksis. | forbindelse
med et projekt for Miljgstyrelsen er der bade teoretisk og ved praktiske malinger
redegjort for denne fejl, der kan underestimere Hg-emissionen med en faktor 2.

Splitflowmetoden kan godt anvendes ved Hg-malinger pa krematorieovne, men
delstrammen gennem vaskeflaskerne skal udtages ved flowproportional udsugning pa
samme made som hovedstrammen reguleres til isokinetisk prevetagning.

Den alternative metode (figur 2), hvor hovedstrsmmen suges gennem vaskeflaskerne kan
benyttes uden modifikationer, men det understreges at korrekt tidsmaessig isokinetisk
preveudtagning er ekstremt vigtigt, idet denne metode modificeret til konstant
pravetagningsflow (ikke isokinetisk prgvetagning), ogsa vil give ovennavnte fejl.

3.3 Begransninger

lod, nikkel, sglv og organisk bundet Hg kan ved hgje koncentrationer medfare inter-
ferens, og specielle forholdsregler skal tages ved analysen.

4. Princip

4.1 Prgvetagning

En delgasstrgm udsuges isokinetisk (visse undtagelser gives, se afsnit 4 punkt 6) gennem
et filter og et i serie med filteret forbundet vaskeflaskesystem. Alle dele af pravetagnings-
systemet, der kommer i kontakt med prevegassen, skal veere udfgrt i inerte materialer (det
vil sige borosilikat-/kvartsglas, PTFE eller titan), og veere opvarmet. Filteret kan placeres
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i kanalen eller udenfor kanalen. Hvis det placeres udenfor kanalen, skal filteret ogsa
opvarmes.

Der kan anvendes to forskellige opsetninger af pragvetagningssystemet:
1) hvor en hovedstrgm udsuges gennem filteret, hvoraf en delstrgm suges gennem

vaskeflaskerne (delstrem, se figur 1). Eller
2) hvor hovedstrammen ogsa suges gennem vaskeflaskerne (hovedstrgm, se figur 2).
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Figur 1. Eksempel pa udstyr hvor en delstram ledes gennem vaskeflaskerne.
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Figur 2. Eksempel pa udstyr hvor hovedstrgmmen ledes gennem vaskeflaskerne.
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Vaskeflaskesystemet bestar af 2 seriekoblede med KMnO4 / H2SO4 eller KoCr,07 /
HNO:s. Herefter tarres den udsugede gasprave.

Hver af gasprgverne udsuges med en pumpe efterfulgt af et flowmeter til regulering af
den udsugede mangde, en kalibreret gasmaler, og et termometer til maling af tempera-
turen efter pumpen og inden gasmaleren.

De(n) tarre gasmaengde(r) bestemmes ved hjzlp af de(n) kalibrerede gasmaler(e).

4.2 Analyse

Far analysen oplukkes filteret, séledes at kviksglv indeholdt i partiklerne opsamlet pa
filteret, oplases kvantitativt i en veeske, der analyseres. Der anvendes en bombeoplukning
med HNOs/HF (se metodeblad MEL 08a [7]).

Absorptionsveske i plastbeholdere opbevares inden reduktion pa kel (< 6°C).

Far analysen forbehandles de eksponerede absorptionsvaesker til bestemmelse af kviksglv
som fglger:

K2Cr207/HNO3:
Mangden af absorptionsvaeske bestemmes (veagt eller volumen). En delprgve udtages,
tilseettes reduktionsmiddel, og analyseres umiddelbart herefter.

KMnO4/H2SO4:
Reduktion med hydroxylammoniumchlorid indtil al KMNO4 og brunsten er fjernet.
Mangden af absorptionsvaeske bestemmes (veaegt eller volumen).

Analysen kan foretages enten pa filter og absorptionsveeske hver for sig, eller samlet.

Analysen for kviksglv gennemfares ved brug af SnCl> eller NaBH4 som reduktionsmidler,
og som beskrevet i EN 1483 [8] (det vil sige flammelgs atomabsorption).

Praver skal analyseres senest 14 dage efter eksponering.

5. Udstyr
5.1 Udstyr til prgvetagning

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

e Opvarmet filterholder i direkte forleengelse af sondergret, placeret enten inde i
kanalen eller udenfor kanalen. Dyse og indlgb i filterholder skal veere udfor-
met som til stevmaling (se MEL-02 [9]).
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e Filteret skal vere planfilter af glasfiber, kvartsfiber eller PTFE. Der kan ogsa
anvendes uld eller “timbles”. Til hver maleserie skal der anvendes filtre fra
samme produktionsbatch.

o 2 vaskeflasker (med gasteet samling) med en indsats med sintret glasfilter.
Forskellige modeller af vaskeflasker er mulige. Det skal dog dokumenteres, for
hver (type) vaskeflaske, at indholdet i sidste vaskeflaske skal veere mindre end
5% af det totale mangde Hg, eller mindre end 1 ug/m3 (starste veerdi veelges).

e Drabefang (valgfrit) efter sidste vaskeflaske og opbygget som den, men uden
glasfilter.

e Tarreenhed der fjerner vanddamp, inden gassen ledes til pumpe m.v.

o Varmekappe eller lignende og temperaturregulator til opvarmning af
sondergret op til den kreevede temperatur.

o Gastaet(te) pumpe(r), der kan udsuge den ngdvendige mangde pravegas i hele
prgveperioden.

e Flowmeter/rotameter til kontrol af udsugningshastigheden.

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

e Gasmaler (-malere), til tar gas, der kan bestemme den ngdvendige udsugede
gasmaengde, med fejl mindre end £2% af den malte vaerdi. Gassens temperatur
i maleren skal kunne males.

¢ (Slange)forbindelser. Lengde og indre diameter kan varieres. Alle dele af
provetagningssystemet for farste vaskeflaske skal vaere af inert materiale, det
vil sige glas, PTFE eller titan.

e Termometer.

e Barometer.

Absorptionsveeskerne fremstilles som fglger:

2% KMnO4/10% H>SO4:

Oplgs forsigtigt 60 ml svovisyre 95-97 w% i 800 ml destilleret vand. Tilseet 22 g KMnO4
under omrgring til dette er oplgst. Tilseet 2 ml HCI (1 mol/l), og fyld op til 2000 ml.

4% K>Cr207./ 20% HNOg:

Oples forsigtigt 250 ml 65% m/m HNOs i 700 ml destilleret vand. Tilseet 46 g K2Cr.07
under omrgring til dette er oplest. Fyld op til 2000 ml.

5.2 Udstyr til analyse

1.

gk own

AA spektrofotometer med gaskuvette (kvarts eller borsilikat) samt tilhgrende
pumpe, flowmaler, reaktionsbeholder o.l.

Fuldpipetter

Malekolber

Plastflasker

Maleglas

Renggaring: Brugsudstyr (glasudstyr, absorptionsflasker samt opbevaringsbeholdere)
rengares i 25 w% salpetersyre ved opbevaring af udstyret i syren mindst 24 timer. Skyl
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efterfglgende med demineraliseret vand grundigt, og tgr udstyret i ovn ved 110°C.

6. Planleegning

Se kap. 8 i Luftvejledningen [2].

7. Fremgangsmade

7.1 Prgvetagningen

1.

Udstyret samles som angivet i standarden og skitseret i figur 1 eller 2.
Forbindelsen mellem sondergr og forste vaskeflaske (for eksempel slanger) skal
vaere sa korte som muligt, og ma ikke vare lengere end 1 meter. Der tillades
meget begranset brug af silikoneslanger, for eksempel som samling mellem
vaskeflasker.

Start opvarmningen af sondergr, filterholder m.v. Indstil temperaturregulatoren
saledes den udsugede gas opvarmes til en temperatur mindst 20°C over gassens
temperatur eller 20°C over dugpunktet. Den hgjeste temperatur valges. Bruges
titan ved maling af Hg, skal temperaturen holdes over 180°C.

Spidsen af sondergret blokeres med en glasprop eller lignende, og pumpen startes
for leekagekontrol. Denne gennemfares ved at undersgge, om gasmalerens teeller
star stille, mens sondergret blokeres. Alternativt etableres et undertryk pa ca. 300
mbar, der skal kunne holdes i ca. 10 sekunder, efter at pumpen er standset'"".
BEMARK: Var forsigtig nar blokeringen af sonderaret fjernes.
Gasmalerens(nes) visning aflaeses og noteres.

Ustyret placeres i kanalen/skorstenen. Nar opvarmningen er slut, startes pumpen.
Tidspunktet noteres. Udsugningsflowet justeres til det enskede.

Der skal traverseres ved malingen, og procedurerne beskrevet i MEL-02 [9] skall
folges.

a. NOTE. Hvis der anvendes udstyr, hvor pravegassen deles, skal der tages
hgjde for gasflowet gennem vaskeflaskerne ved indstillingen af den
isokinetiske prgvetagning.

b. NOTE. Huvis tidligere malinger har vist, at indholdet af Hg pa filteret er
mindre end 1pg/m3 for en maling, behgver gasformigt Hg ikke males
isokinetisk.

Med jeevne mellemrum under prgvetagningen afleeses gasmalertemperaturen, og
prgvetagningsflowet kontrolleres (og justeres).

Efter endt pravetagning stoppes pumpen, udstyret demonteres fra kanalen/skor-
stenen, og gasmalerens(nes) visning afleeses og noteres.

Vaskeflaskerne fjernes fra udstyret, og absorptionsveesken overfares kvantitativt
til en proveflaske af glas eller polyethylen. Prgveflaskerne merkes entydigt. Skal

" Andre brugbare metoder til kontrol for laekage er beskrevet i referencerne. Denne metode er fastholdt, sdledes
der er overensstemmelse med tidligere metodeblade.
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absorptionseffektiviteten bestemmes, holdes indholdet i vaskeflaskerne adskilt fra
hinanden.

10. Prgvetagningsfilteret overfares til en entydigt maerket transportbeholder.
Sikringen af prgverne foretages under arbejdsforhold, hvor risikoen for konta-
minering af prgverne er minimal.

a. NOTE. Huvis et tilstrekkeligt antal af filterholdere er tilgengeligt,
anbefales det, at filtrene monteres og demonteres i holderne pa
laboratoriet. Samme procedure anbefales for vaskeflaskerne.

11. Efter hver prave skylles forbindelsesstykket mellem sondergr og farste
vaskeflaske med H2O; eller hydroxylammoniumchloridoplgsning (nar KMnO4
bruges som absorptionsvaske) eller med HNOs, nar K2Cr,O7 bruges som
absorptionsveske.

12. Ved flere praver startes ved punkt 1 igen.

13. Efter hver maleserie (kanal eller skorsten) eller hver maledag renses sonde,
sondergr m.v. med HNO; og vand. Praven opsamles, markes og analyseres'.
Skyl igen med acetone og lad udstyret tarre.

14. For hver maleserie udtages en blindprgve. Dette gares ved at fglge ovenstaende
procedurer, dog skal der ikke suges gas ud gennem udstyret.

7.2 Analyse

Standarden [1] foreskriver analyse efter EN 1483 [8], som er en manuel metode. Den
metode kan erstattes af flow injection analyse. Begge metoder er beskrevet i afsnit 6.2.3.

7.2.1 Oplukning af filtre.

Filtre kan lukkes op efter en af fglgende metoder:
1. kaliumpermanganat og opvarmning (eventuelt brug af ultralydsbad)
2. salpetersyre og autoklave
3. salpetersyre/saltsyre og mikrobglgeovn

Det vurderes, at oplukningen for de gvrige metaller (se MEL 08a [7]) ogsa vil kunne
anvendes til kviksglv, og vil give samme resultater, som metoden beskrevet i EN 1483

[8].

DS 259 [6] vil ogsa kunne anvendes til kviksglv, hvis det ved hjelp af reference-
materialer kan bevises, at der ikke mistes noget Hg ved oplukningen.

7.2.2 Forbehandling af absorptionsvasker.

A: KMnO4/H2SO0y4:
Der tilseaettes hydroxylammoniumchlorid (10% w/v) direkte til plastflasken, og der om-
rystes forsigtigt med lag.

Hvis oplasningen ikke er blevet klar efter 30 min., kan der tilseettes yderligere et par ml
hydroxylammoniumchlorid-oplgsning. Det sikres, at al overskydende KMnOs, og
eventuelt dannet brunsten, er fjernet. Der udvises forsigtighed, saledes at gasformigt
kviksglv (Hg®) ikke fordamper fra pravebeholderen.

V' Gennemfares kun nar det vurderes kritisk for resultatet.
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Ovenstaende procedure gennemfares tilsvarende med feltblind og laboratorieblind.
Den samlede mangde absorptionsvaeske bestemmes (vaegt eller volumen).
Prgverne analyseres umiddelbart efter reduktion.

B: K2Cr,07/HNO3
Mangden af absorptionsvaeske bestemmes (vaegt eller volumen). En delprgve udtages.

Der tilseettes tilstraekkeligt reduktionsmiddel, og analyseres umiddelbart herefter. Der

udvises forsigtighed, saledes at gasformigt kviksglv (Hg) ikke fordamper fra prave-
beholderen.

7.2.3 Analyse.

Analysen for Hg gennemfares ved brug af tin(Il)chlorid (SnCl.) eller natrium tetrahydro-
borat (NaBH4) som reduktionsmidler. Indholdet af kviksglv detekteres (som beskrevet i
EN 1483 [8]) ved hjelp af flammelgs atomabsorption ved 253,7 nm.

Der fremstilles passende kalibreringsoplasninger (friskfremstilles). Der fremstilles typisk
en kalibreringsreekke med koncentrationerne 0, 5, 10 og 30 pg/liter.

A. Manuel procedure ved brug af tin(I1)chlorid:

Instrumentet samles og indstilles som beskrevet af leverandaren.

Overfar den forbehandlede vaeske til reaktionskolben, og tilslut denne til instrumentet.
Tilseet 2 ml tin(I1)chlorid [5 g SnCl> 2 H20 i 100 ml] for hver 100 ml analyseoplgsning
(mengden af reduktionsmiddel &ndres i forhold til aktuel analyseoplasning, dog maksi-
mum 5 ml).

| et lukket system cirkuleres luften, indtil en stabil absorbans nas.

| et dbent system luftes systemet med en kviksglvfri gas, og tophgjden eller toparealet
bestemmes (den sidste metode er at foretraekke).

Standarder og blindprgver analyseres pa tilsvarende vis.

lodid ioner i koncentrationer over 0,1 mg/l kan interferere ved at danne kviksglv-
omplekser. Ikke alle uorganiske kviksglvforbindelser kan reduceres fuldsteendigt af
tin(ll)chlorid.

B. Manuel procedure ved brug af natrium tetrahydroborat:

Instrumentet samles og indstilles som beskrevet af leverandgren.
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0,5 ml HCI (svarende til 1,16 g/ml) pr. 10 ml analyseoplgsning haldes i reaktionskolben.
Overfar analyseoplagsningen til reaktionskolben, og tilslut denne til instrumentet.

Tilseet natrium tetrahydroborat [3 g NaBH4 i 100 ml] (2,5 ml hvis analysevolumenet er 10
ml; 7,5 ml hvis analysevolumenet er 50 ml).

Transporter kviksglvdampene til instrumentets absorptionscelle ved hjeelp af en inert gas.
Standarder og blindpraver analyseres pa tilsvarende vis.

Nikkel og sglv kan interferere pa analysemetoden ved koncentrationer over 1 mg/l h.h.v.
0,1 mg/l. Interferencen kan fjernes ved at tilsette en jern(I11)-oplasning.

C. Flow injection procedure ved brug af natrium tetrahydroborat:
Instrumentet samles og indstilles som beskrevet af leverandgren.
Reagens: 3% HCI fremstilles (75 ml konc. HCI og fyld op til 1 liter med dem. vand).

Reagens: 0,2 w/v% NaBHa (2 g/liter) oplgst i 0,05 w/v% NaOH (5 g/liter) fremstilles
(skal friskfremstilles.)

Skyllevand, standarder, blind og praver anbringes i autosampler, og slanger anbringes i
reagenserne. Pumpe startes for at kontrollere, at slanger suger reagenser ind.

Reagenser og prave/standard fares sammen i reaktionsloop v.h.a. flow injection systemet.
Den dannede kviksglvdampe fares med inert gas til absorptionskuvetten

Der spikes med kendt meaengde standard til mindst 1 prgve pr. serie.

7.2.4 Beregninger

H
st
RF =

st

Der korrigeres for evt. feltblind saledes:

(H,, = Hyjing) - Tf - volumen

slut

total) =
wg(total) oF
hvor
RF = responsfaktor
Hst = standardabs. i peak height
Holina = feltblindprevens absorbans i peak height
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Cst = standardkonc. i mg/liter
Hopr = prgveabs. i peak height
ff = fortyndingsfaktor

7.2.5 Detektionsgraenser

Absorptionsveesker: max. 0,001 mg/liter
Filtre: max. 0,05 pg total

8. Kvalitetssikring

En vasentlig del af kvalitetssikringen foregar under prevetagningen i felten som
beskrevet under afsnit 4.

Der skal udfares regelmaessig funktionskontrol af prgvetagnings- og analyseudstyret, og
der skal veere opstillet acceptkriterier for de valgte kontrolparametre.

Der skal anvendes kontrolpraver og kontrolkort til overvagning af, om analysemetoden er
i statistisk kontrol. F.eks. medtages en egnet kontrolprave, som behandles som filtre, og
analyseres for samme metaller som pragverne.

Korrelationskoefficienten for kal. kurve ber vere bedre end 98%.

Der skal anvendes kalibreringsstandarder med starst mulig sporbarhed.

Laboratoriet bar deltage i relevante praestationsprgvninger.

Gasmaler, flowmeter og analyseudstyr kalibreres i henhold til det udfarende
laboratoriums akkreditering.

Opsamlingseffektiviteten for de enkelte metaller bestemmes med passende mellemrum.
Opsamlingseffektiviteten bestemmes med passende mellemrum. VVar opmarksom pa at

effektiviteten kun kan bestemmes ved maling pa koncentrationer vasentligt over
detektionsgransen.

9. Sikkerhed

Den brugsklare opsamlingsveeske udvikler gas, og bar ikke anbringes i lukkede
beholdere, da dette kan forarsage en eksplosion.

Praveforberedelse udvikler nitrgse gasser og bar forega i stinkskab.

Ved handtering af standarder i konc. syre og staerke syreoplgsninger, ber beskyttelses-
handsker anvendes.
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Der bar etableres udsug over analyseapparaturet, da der er risiko for frigivelse af
kviksglvdampe

Reducerede oplasninger bortskaffes som X-affald. Rester af feltblind bortskaffes ogsa i
X-affald, men forinden reduceres Mn-oplgsningen med hydroxylammoniumchlorid.

10. Usikkerhed

Rapporten skal altid indeholde en prgvetagningsusikkerhed 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 [5] for beregninger af usikkerheden ved prgvetagning og analyse.

11. Rapportering

Rapporten udformes som beskrevet i kapitel 8 i Luftvejledningen [2] samt ISO 17025 [3].

| rapporten skal der refereres til EN 13211 [1]. Enhver afvigelse fra denne standard, eller
eventuelle valgfrie operationer, skal angives i rapporten.

12. Modifikationer

Der er falgende modifikationer i forhold til de anfgrte standard:

1) Filteret kan evt. lukkes op efter DS 259, hvis det kan dokumenteres, at der
ikke sker en systematisk fejl.

2) Metoden til kontrol af leekage er anderledes end beskrevet i standarden [1].
Det er valgt at fastholde metoden fra tidligere metodeblade.

3) Metoden er modificeret saledes, at rensning af udstyret i felten og analyse af
rensevaesken kun bgr gennemfares, hvor det vurderes kritisk for resultatet.

4) Absorptionsflasker samt opbevaringsbeholdere kan rengares i 25 w%
salpetersyre i stedet for i 38 w%, hvilket ikke vurderes som kritisk i forhold til
den angivne reference.

5) Ved malinger pa krematorieovne ma splitflowmetoden kun anvendes, hvis der
foretages flowproportional udsugning pa delstrengen gennem vaskeflaskerne.
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