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1 Indledning

Historik for metodebladet:

Udgave Arstal (evt. | Vaesentlige sendringer siden sidste version
méned)

1. udgave | 2002 Nyt metodeblad

2. udgave | 2003 Revision af layout og indledende kapitler. Opdateringer og praeciseringer vedr.
metode.

3. udgave | 02-2024 Revision i relation til den tekniske specifikation DS/CEN/TS 17638: 2021 (for-
maldehyd) /1/.
Vaesentlige sendringer i 3 udgave:
Generelt: Referencer mm er aendret til DS/CEN/TS 17638: 2021 (formaldehyd)
/1/. Metodebladet er opdateret i henhold til denne standard. I det falgende li-
stes vaesentlige tekniske aendringer fra tidligere udgave til neervaerende ud-
gave af metodebladet.
Kapitlet om "Brugervejledning for miljgmyndigheder” er erstattet af kapitlet
“Metodebladendes status, indhold og form”.
Metodebladet er opdateret i forhold til MEL-22: 2023 vedr. blindprgver, test af
vaskeflaskeeffektivitet, rapportering mm.
Krav til usikkerhed ved emissionsgraensevaerdien er tilfgjet.
DNPH maengden er forgget 10 gange i forhold til 2. udgave.

4. udgave | 07-2024 Opskriften pé fremstilling af absorptionsvaeske er eendret, for at undgad proble-
mer med udfzaeldninger i ueksponeret vaeske. Koncentrationen af DNPH er hal-
veret.

Metodebladet referer til DS/CEN/TS 17638: 2021 /1/.

2 Metodebladenes status, indhold og form

Metodebladet er malrettet malefirmaer og andre med specialinteresse for malinger og giver information p&
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 fglgende 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. S& snart den er valideret bliver den
ophaevet til EN (valideret standard). Det er normal praksis i EU at fglge tekniske specifikationer nar de ud-
kommer. Valideringen kan godt tage flere &r.
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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 pé& dansk af, hvordan malingerne skal udfgres. Metodebladene be-
skriver udvalgte emner fra standarden og er ikke en fuldstaendig afskrift af standarden. Der kan endvidere
veere tilfgjet noget i metodebladet, som standarden ikke daekker, men som er vurderet relevant for emissi-
onsmalinger i Danmark.

Metodebladene revideres, ndr der udkommer en ny standard eller, nér eksisterende standarder revideres.
Endvidere 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 malin-
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.

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/ anfagrer, 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.
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Ny standard og nyt metodeblad (dvs. i modsaetning til en revideret standard):
e Hvis laboratoriet er akkrediteret til parameteren med en alternativ reference, sd fortseettes 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 faerdige 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& maleresultatet, vil fremgé af
kapitlet “Modifikationer” sidst i metodebladet. Samme sted vil der vaere reference til det sted i standarden,
som er modificeret. Modifikationer naevnes 0gsd relevante steder i teksten i en boks:

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

Fortolkninger af standardens tekst, supplementer til standarden eller vejledninger i brug af standarden bliver
ikke nzevnt under "Modifikationer”, men vil i ngdvendigt omfang blive anfgrt i bokse:

Information / Supplement / Eksempel:
I metodebladet benyttes generelt en boks som denne. Boksene er nummererede, s& der kan henvises til
dem.

Der henvises endvidere til metodebladet MEL-22 Kvalitet i emissionsmalinger /8/.

3 Anvendelsesomrade

Dette metodeblad beskriver méling af emissioner af formaldehyd (HCHO) til luften fra afkast med strgm-
mende gasser. Med afkast menes her skorstene, ventilationsafkast eller kanaler, gennem hvilke der udsen-
des varm eller kold gas til atmosfaeren.

Metodebladet beskriver udelukkende prgvetagning med en svovisur DNPH? i acetonitril som absorptionsvae-
ske og analysemetode D (HPLC-UV*), som i store traek modsvarer den tidligere anvendte metode i Danmark.
Svovisur DNPH i acetonitril som absorptionsvaeske er en modifikation af standarden /1/, som foreskriver de-
stilleret eller demineraliseret vand, se Modifikation 3. Som fglge af modifikationen af absorptionsvaesken er
der ogsd en modifikation af analysemetoden, for at sikre at den kan bruges sammen med absorptionsvae-
sken, se Modifikation 5.

Metodebladet fokuserer pd pravetagning og der henvises til standarden for detaljerede beskrivelser af analy-
sen.

3 DNPH: 2,4 dinitrophenylhydrazin
4 HPLC-UV: High Performance Liquid Chromatography; UV detection: hgjtryksvaeskekromatografi med UV-
detektion.
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Laboratoriet skal dokumentere, at de generelle krav til usikkerhed som er angivet i afsnit 12, kan overholdes.

Info-boks 1

Metoden kan samtidig anvendes til maling af andre carbonylforbindelser (aldehyder og ketoner), herunder
f.eks. acetaldehyd, acrolein, glutaraldehyd, butanon og acetone.

3.1 Valg af metode

Standarden /1/ forskriver opsamling i destilleret eller demineraliseret vand og valgfrihed mellem 4 forskellige
analysemetoder (metode A til D).

Som neevnt i afsnit 3 beskriver dette metodeblad en modificeret metode, hvor absorptionsvaesken er en
svovlsur DNPH i acetonitril og hvor analysemetode D anvendes eksklusive fortynding af absorptionsvaesken
med DNPH. Denne metode anbefales benyttet i Danmark, se Anbefaling 1.

Alle metoder beskrevet i standarden /1/ kan benyttes, men kun den modificerede metode D med svovlsur
DNPH i acetonitril er anbefalet til brug i Danmark.

3.2 Mdéleomrdde

Metoden er egnet til formaldehyd koncentrationer mellem 2 og 60 mg formaldehyd/m3(n,t).
Kvantifikationsgraensen er estimeret til at veere mellem 0,02 og 0,08 mg/m3 ved en udsuget prgveluft-
maengde pa ca. 0,12 m3 (afhaenger af laboratorium og maengden af absorptionsvaeske).

Méleomrddet kan fx optimeres ved at andre prgvetagningstiden, udsugningsflow mm. eller ved fortynding
af praven.

Det aktuelle maleomrdde er endvidere afhaengig af detektionsgraenser/kvantifikationsgraenser for det an-
vendte analyseudstyr.

3.3 Begraensninger

Standarden /1/ angiver ikke begraensninger ved metoden. Fglgende tekst er hentet fra tidligere udgave af
metodebladet og anses for relevant at fremhaeve:

Der kendes kun f& interfererende stoffer. Store maengder af andre carbonylforbindelser (f.eks. butanon),
ozon (f.eks. i forbindelse med UV-haerdning) eller nitrogendioxid (f.eks. i forbindelse med forbraendingspro-
cesser) kan reagere med DNPH-reagens i opsamlingsvaesken, og dermed reducere kapaciteten. Problemet
kan normalt Igses ved at forgge koncentrationen af DNPH i opsamlingsvaesken.

Formaldehyd er vandoplgseligt, og ethvert koldt punkt i prgvetagningssystemet far filteret vil udggre en ri-
siko for tab af formaldehyd p& grund af absorption i kondenseret vand.

Urenheder i absorptionsveeske og andre kemikalier kan medfgre positiv interferens ved analysen.

> Kvantifikationsgraense: Laveste maengde af en komponent, som er kvantificerbar ved et konfidensniveau
pd 95 %. For manuelle metoder er kvantifikationsgraensen normalt beregnet som ti gange standardafvigel-
sen af feltblindprgver.
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4 Madleprincip

I dette metodeblad beskrives udelukkende analysemetode D (HPLC-UV) i kombination med svovisur DNPH i
acetonitril som absorptionsvaeske, se Anbefaling 1.

4.1 Prgvetagning

En delgasstrgm udsuges gennem et opvarmet sondergr og et opvarmet filter efterfulgt af et vaskeflaskesy-
stem. Ved risiko for drdber skal filteret placeres uden for kanalen og prgvetagningen skal veere isokinetisk.

Vaskeflaskesystemet bestdr af to seriekoblede vaskeflasker indeholdende absorptionsvaeske, hvori gasfor-
migt formaldehyd absorberes. Som absorptionsvaeske anvendes svovlsur DNPH i acetonitril.

Gasprgven udsuges med en pumpe efterfulgt af et flowmeter til regulering af den udsugede maengde, en
gasmdler, et termometer og evt. en trykméler.

4.2 Analyse
De eksponerede prgver analyseres for indhold af formaldehyd ved HPLC med UV-detektion.

4.3 Beregning af koncentration

Analyseresultatet (totalmaengde) deles med den udsugede prgveluftmaengde for at beregne koncentratio-
nen.

5 Planlaegning

Pravetagningen skal planlaegges i henhold til DS/EN 15259 /10/ og MEL-22 /8/, med henblik pd at sikre at
malingen bliver repraesentativ. Standarden /1/ anfgrer, at der skal udfgres isokinetisk prgveudtagning ved
risiko for drdber og traverseringsmalinger med mindre, der er dokumenteret homogenitet ved en homogeni-
tetstest for formaldehyd eller anden relevant komponent®. MEL-22 /8/ beskriver hvorndr og pd hvilke anlaeg
og for hvilke parametre, der skal udfgres homogenitetstest.

Der skal ikke traverseres i fglgende situationer:
e Malestedet er dokumenteret homogent.
e Der skal ikke udfgres homogenitetstest i henhold til MEL-22 /8/.
Der skal traverseres i fglgende situationer:
e Hvis mélestedet er dokumenteret inhomogent.
e Hvis der burde vaere udfgrt en homogenitetstest pa et malested, og den ikke er udfgrt.
e Huvis der i gvrigt er er mistanke om inhomogenitet.

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 pé ca. 1 time, som angivet i Luftvejledningen /2/. Ved QAL2 og AST
folges reglerne i MEL-16 /9/. Der kan i gvrigt veere forhold i processen, som berettiger til kortere eller lzen-
gere prgvetagningstider.

6 Standarden /1/ anfgrer at fx. Oz eller CO> kan veere relevante surrogat gasser for formaldehyd.
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6 Udstyr, progvetagning og absorptionsvaeske

6.1 Prgvetagningsudstyr
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b) med splitflow
1 Dyse 7 Pumpe
2 Opvarmet sonde 8 Volumengasmaler
3 Opvarmet filter (in-stack eller out-stack) 9 Vaskeflasker indeholdende absorptionsvaeske
4 Tgrreenhed 9a Sikkerhedsvaskeflaske
5 Ventil 10 Flowmeter
6 Bypass 11 Temperatur og trykmaling
Figur 1 Skitse af mulige prgvetagningsopstillinger (figurerne er fra MEL-19 /6/, for at bevare en ens-

artethed i metodebladene. Kgling til at forhindre fordampning af vaeske (valgfri) af vaskefla-
sker er ikke markeret pd skitserne.
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Fglgende udstyr anvendes (ved splitflow er der to seet pumper og gasméalere mm.):
1. Dyse, sondergr og filterholder i passende laengde i forhold til kanalen/skorstenen.
a. Al materiale mellem dyse og vaskeflasker (inklusive), skal veere i et inert materiale der ikke rea-
gerer med eller optager formaldehyd og er modstandsdygtigt overfor korrosion og temperatur”.
b. Sonde og out-stack filter skal veere opvarmet til 120-130°C. In-stack filter skal ikke vaere opvar-
met.
2. Planfilter af fx kvartsfiber eller glasfiber
a. dybdefilter kan evt. anvendes ved forventet hgjt indhold af partikler
b. planfilteret skal have en minimumeffektivitet pd 99,5% for 0,3 um testaerosoler eller 99,9% for
0,6 um testaerosoler som angivet i MEL-02 /7/
3. Forbindelse® mellem filter og vaskeflasker af passende korrosionsbestandigt materiale’
4. To vaskeflasker i serie, hver indeholdende absorptionsvaeske
a. Vaskeflaskemateriale: fx glas, men der er ingen specifikke krav.
5. Drdbefang (valgfrit) efter anden vaskeflaske.
6. Kulfilter (valgfrit) til at beskytte pumper og gasmaleres membraner, placeres efter sidste vaskeflaske el-
ler efter drédbefanget.
7. Gasteet pumpe.
8. Reguleringsventil og flowmeter til styring af prgvevoluminet (valgfri).
9. Gasmaler (til ter eller vad gas)
a. Hvis der anvendes tgr gasmaler skal gassen tgrres, svarende til et vanddugpunkt pd hgjest
10,5°C eller 1,25 vol% vand.
b. Hvis der anvendes vad gasméler, skal der korrigeres for vandindholdet.
c. Hvis gasmédleren er placeret far pumpen, er en trykmaler ngdvendig.
10. Slangeforbindelser og fittings.
11. Barometer® med en maksimal usikkerhed pd 1 kPa eller 1 % af mélt veerdi (k=2)

Standarden /1/ anferer at der ved isokinetisk pregvetagning ikke m& anvendes et et-strengsystem, se Figur
la.

Modifikation 1
Hvis laboratoriet ved effektivitetstest kan dokumentere at effektivitetskravet (se afsnit 9) kan overholdes,
kan et-strengsystem anvendes ved isokinetisk prgvetagning.

Info-boks 2
I afkast fra mindre motorer vil der ofte vaere tale om sma kanaler med hgje temperaturer og lavt partikel-
indhold, hvor det ikke er muligt at méle fuldstzendig som beskrevet.

7 fx rustfrit stal, borosilikatglas, kvartsglas, PTFE, PFA eller titanium. PTFE og PFA kan kun bruges ved tem-
peraturer < 200°C.

8 Sonde og preveslangers lzengde frem til vaskeflaskerne skal minimeres, sd responstiden optimeres.

9 Bemeerk, at i Danmark kan data fra DMI (som oplyses ved havoverfladen) normalt benyttes, men at hgjde-
forskelle, afstande etc. har indflydelse pd atmosfeeretrykket. Trykket falder ca. 14 mbar pr. 100 meter, hvil-
ket DMI data bgr korrigeres for. Nar der anvendes meteorologidata skal de vaere sammenfaldende i tid og
sted.
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Modifikation 2

I tilfaelde som beskrevet i Info-boks 2, kan metoden modificeres: filteret kan undlades og via fx en sonde
og teflonslange (s& kort som mulig) suges der direkte ned i vaskeflaskerne. Efter hver prgve tages sonden
ud og sonde og slange skylles med absorptionsvaeske eller demineraliseret vand direkte ned i farste va-
skeflaske.

6.2 kvalitetskriterier for prgvetagningssystemet

Samplesystemet skal overholde de relevante kriterier naevnt i Tabel 1.

Tabel 1 Minimum kvalitetskriterier for prgvetagningssystemet (L: Laboratorium, F: Felt):
Specifikation L | F | Kvalitetskriterium
Volumenbestemmelse, absorptionsvaeske (k=2) # X | £ 1,0 % af totalvolumen
Gasmaler (k=2) #

- usikkerhed af prgvevolumen X@ < 5 % af total prgvevolumen?

- usikkerhed af temperatur x@ < 2,0 % af absolut temperatur?

- usikkerhed af absolut tryk X < 2,0 % af absolut tryk®

Absorptions effektivitet (vaskeflasker)P X 295 % eIIe_r f Ias!< e nr. 2 skal veere
under kvantifikationsgraensen

Laekflow X | £ 2,0 % af prgveluftflow

Feltblindprgvens vaerdi X | £ 10 % af laveste greensevaerdi

aKriterierne relaterer til kalibreringsusikkerheden:

Usikkerheden af prgveluftvolumen er en kombination af usikkerheder fra kalibrering, drift

(tilfeeldig og mellem 2 kalibreringer), oplgsning og aflaesning.

Usikkerheden af temperatur og absolut tryk ved gasmaleren er en kombination af usikkerheder fra:
kalibrering, drift (tilfaeldig og mellem 2 kalibreringer), oplgsning, aflaesning og reproducerbarhed.

b Dette kriterium er en kvalitetskontrol af absorptionseffektiviteten i fgrste vaskeflaske, men
kvantificerer ikke et muligt tab af absorption. Af samme grund indgdr det ikke i en samlet
usikkerhedsberegning.

# Usikkerhederne er her gengivet som ekspanderet usikkerhed (daekningsfaktor k=2 svarende til et kon-
fidensinterval pd ca. 95 %!19).

6.3 Absorptionsvaeske

Svovlsur DNPH i acetonitril.

Fremstilling af svovisur DNPH i acetonitril:

2,37 g 2,4-dinitrophenylhydrazinhydrochlorid (CAS 55907-61-4) og 30 ml 0,1 M svovlsyre fyldes op til 1,0
liter med acetonitril.

Fremstilling af absorptionsvaeske bgr ikke foregd i felten.

10 Standarderne anfgrer i tabel 1 usikkerhederne ved daekningsfaktor k=1 og i selve teksten bdde ved daek-
ningsfaktor k=2 og k=1, men mange steder uden klar beskrivelse af, hvilket niveau usikkerhederne er angi-
vet ved. Daekningsfaktor k=1 svarer til et konfidensinterval pd ca. 68 % og daekningsfaktor k=2 svarer til et
konfidensinterval pa ca. 95 %.
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Modifikation 3

Ved anvendelse af den modificerede analysemetode D (se Modifikation 5) kan svovlsur DNPH i acetonitril
anvendes som absorptionsvaeske. Nar svovisur DNPH i acetonitril anvendes som absorptionsvaeske skal
det rapporteres om der er et restindholdet af DNPH i analyseprgven. Restindholdet af DNPH kan opgives
som en procent af blindvaerdien, hvorved kvantificering af DNPH ikke er ngdvendig. Ved opbrugt DNPH
kan pr@ven vaere overeksponeret og der er risiko for at holdbarheden af den eksponerede pr@ve er kor-
tere end foreskrevet i afsnit 6.3.1.

Pragven anses for overeksponeret eller med begraenset holdbarhed nér rest DNPH er mindre end 15 % af
blindprgven for aldehyder og under 20 % for ketoner.

Info-boks 3

Som anf@rt under begraensninger i afsnit 3.3 forbruges DNPH af fx formaldehyd og andre carbonylforbin-
delser. I Bilag B anbefales det at koncentrationen af DNPH forgges 10 gange i forhold til den oprindelige
version af metodebladet. Dette er for at sikre at der er tilstraekkelig DNPH til rddighed til opsamling og
stabilitet af prgverne.

Det har vist sig, at der har vaeret problemer med udfzeldninger i absorptionsvaesken med den anbefalede
koncentration af DNPH. Eurofins Product Testing A/S har foresldet opskriften i denne version af metode-
bladet, som ikke giver problemer med udfzaeldning. Koncentrationen af DNPH er i metodebladets opskrift
kun halvt s& staerk som anbefalet i I Bilag B, og der indgar DNPH-hydrochlorid og mere vand. Det er refe-
rencelaboratoriets opfattelse, at opskriften sikrer, at der er tilstraekkelig DNPH til rédighed til opsamling og
stabilitet af prgverne.

6.3.1 Opbevaring, transport og holdbarhed

For eksponering:
Absorptionsvaesken skal opbevares i teet emballage, da absorptionsvaesken hurtigt kan optage formaldehyd
fra omgivelserne. Absorptionsvaesken kan opbevares péd kgl i flere maneder.

Efter eksponering:

Umiddelbart efter eksponering skal vaeskerne beskyttes mod direkte sollys ved anvendelse af brunfarvede
flasker eller indpakning. Prgveflaskerne skal veere teette, da absorptionsvaesken hurtigt kan optage formalde-
hyd fra omgivelserne. Prgverne opbevares ved maksimalt 25°C i maksimalt 8 uger efter prgvetagning?!.

Modifikation 4

Standarden foreskriver at prgverne efter eksponering skal holdes kglet til 5°C og skal analyseres indenfor
maksimalt 10 dggn efter eksponering. Nar der anvendes svovlsur DNPH i acetonitril som absorptionsvae-
sken dannes der en stabil hydrazin, som gger holdbarheden af prgven. Metoden kan derfor modificeres til
den beskrevne holdbarhed af prgver efter eksponering.

Info-boks 4

Referencelaboratoriet har konstateret at opbevaringsreglerne i standarden kan vaere sveere at overholde i
praksis fx hvis mdleopgaven gennemfgres langt fra analyselaboratoriet. Det har ikke vaeret muligt at finde

11 Bemeerk at holdbarheden ved hgit niveau af acetaldehyd og acetone ikke er dokumenteret. Ved analyse
for disse stoffer i hgijt niveau anbefales en kortere opbevaringstid og evt. kgling af prgverne.
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data pd hvor stabil en prgve er, og om det er muligt at slaekke pa kravet ud fra litteraturen. Referencela-
boratoriet har derfor udfgrt en test af stabiliteten af prgver, som danner grundlag for Modifikation 4. Et
notat om undersggelsen kan ses i Bilag B.

6.4 Analyse og analyseudstyr

Der henvises til afsnit 8.

7 Fremgangsmdade ved maling i felten

1. Udstyret samles, se afsnit 6.

1.1. Dgdvoluminet i sondergr, filterholder, slangeforbindelser m.v. fgr fgrste vaskeflaske skal minimeres.

2. Absorptionsvaeske heeldes pd vaskeflaskerne. Start opvarmningen af sondergr, filterholder m.v. Indstil
temperaturregulatoren sdledes, at den udsugede gas opvarmes til en temperatur pd mellem 120°C og
130°C.

3. Udfgr en laektest ved en passende metode (se MEL-22 /8/).

Gasmalerens visning aflaeses og noteres.

5. Sonden placeres i et repraesentativt punkt i kanalen/skorsten, sd vidt muligt i kanalens midte. For stgrre
kanaler kan sonde-enden placeres taettere pd méleporten, men ikke sd teet at forstyrrelser i flow eller
koncentration fra méleporten kan forekomme.

5.1. Ved inhomogenitet skal malingen traverseres. Se MEL-22 /8/ for antal og placering af traverserings-
punkter.

5.2. Ved risiko for drdber skal der udfgres isokinetisk prevetagning med opvarmet out-stack filter. Se
MEL-02 /7/ for anvisninger til isokinetisk pr@gvetagning.

5.3. Prgvetagningsflowet i sidestrgmme ved splitflow kan holdes konstant.

6. N&r opvarmningen er slut, startes pumpen. Tidspunktet noteres. Udsugningsflowet justeres til det gn-
skede.

7. Aflees gasmalerens temperatur og tryk efter mindst 5 minutters udsugning og ved afslutningen af prgve-
tagningen (ikke efter).

8. Efter endt prgvetagning, stoppes pumpen, udstyret demonteres fra kanalen/ skorstenen, og gasmale-
rens visning aflaeses og noteres.

9. Ved traverseringsmaling bgr lzektesten gentages efter malingen.

10. Vaskeflaskerne fjernes fra udstyret, og absorptionsvaesken overfgres kvantitativt til rene prgveflasker.
Pragveflaskerne meerkes entydigt. Flaske 1 og 2 kan haeldes sammen til én prgve. For minimum én prgve
pr. mdlekampagne analyseres vaskeflaske 1 og 2 hver for sig til bestemmelse af effektiviteten — se MEL-
22 /8/.

11. Vaskeflasker og fritter (og alle uopvarmede dele fra filterholderen frem til 2. vaskeflaske) skylles grun-
digt med ubrugt absorptionsvaeske.

11.1. Skyllevaesken fra fgr vaskeflaske nr. 1 overfgres til prgven fra vaskeflaske nr. 1. Skyl fra sam-
lingen mellem vaskeflaske 1 og 2 samt evt. drdbefang overfares til prgven fra vaskeflaske nr.
2.

12. Bestem prgvevolumen inklusive skyllevaeske med en ekspanderet usikkerhed pa maksimalt 1,0 % af prg-
vevolumen.

13. Ved pree-fyldte vaskeflasker kan mange af ovenstdende procedurer flyttes til laboratoriet, med en mini-
mering af risikoen for kontaminering, spild og tab til falge. Af hensyn til risikoen for kontaminering med
formaldehyd fra luften samt afdampning af acetonitril bgr vaskeflaskerne forsejles under transport til og
fra laboratoriet ved anvendelse af prae-fyldte flasker.

14. Ved flere prgver startes ved punkt 1 igen.

>
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15. Der udtages feltblindprgver, hvor hele ovenstdende procedure gennemfgres inklusive montering i kanal
og opvarmning, men eksklusive udsugning. Se MEL-22 /8/ vedr. procedure for feltblind. Se afsnit 9.1.1
vedr. antal af blindpragver.

16. Prgvetagningsfilteret skiftes afhaengigt af gassens partikelindhold. Dog skal filteret minimum skiftes for
hvert malested og for hver méledag.

Se endvidere Modifikation 2.

8 Fremgangsmade ved analyse af absorptionsvaeske

De eksponerede prgver analyseres ved metode D: DNPH metode; HPLC-UV modificeret til anvendelse af
svovisur DNPH i acetonitril som absorptionsvaeske??,

Modifikation 5
Ved anvendelse af svovlsur DNPH i acetonitril som absorptionsvaeske (se Modifikation 3) modificeres ana-
lysemetode D til at fortynding med DNPH undlades, idet absorptionsvaesken allerede indeholder DNPH.

Anbefaling 1

Med udgangspunkt i "Notat vedrgrende DS/CEN/TS 17638: 2021 i forhold til nuvaerende MEL-12: 2003"
(se Bilag A), anbefales det at der ved malinger i Danmark anvendes analysemetode D og at Modifikation 3
og Modifikation 5 fglges.

Info-boks 5

Falgende metoder er tilladt i standarden /1/, og kan benyttes, men kun den modificerede metode D med
svovlsur DNPH i acetonitril er anbefalet til brug i Danmark, se Anbefaling 1.

e Metode A: AHMT metode; fotometri

o Absorptionsveeske: destilleret eller demineraliseret vand.
e Metode B: pararosanilin metode; fotometri

o Absorptionsveeske: destilleret eller demineraliseret vand.
e Metode C: acetylacetone metode; fotometri

o Absorptionsveeske: destilleret eller demineraliseret vand.
e Metode D: DNPH metode; HPLC

o Absorptionsveeske: destilleret eller demineraliseret vand.

8.1 Metode D: DNPH metode; HPLC

Metoden er i dette metodeblad modificeret til at absorptionsvaesken er svovisur DNPH i acetonitril og at der i
analysen ikke tilsaettes DNPH til prgven. Se Anbefaling 1, Modifikation 3 og Modifikation 5.

Analysemetoden er beskrevet i detaljer i Annex A3 i standarden /1/.

I afsnit A.4.3 procedure, anfgres det at der efter prgvetagning skal tilfgres DNPH til prgven for at danne en
stabil hydrazin. Det anfgres ogsd at DNPH skal veere i overskud.

12 De anvendte analysemetoder skal vaere valideret til analyse af den anvendte absorptionsvaeske. Hvis dette
ikke er tilfseldet, kan analyseresultatet ikke rapporteres som akkrediteret til emissionsmaling.
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Ved anvendelse af svovlsyr DNPH i acetonitril som absorptionsvaeske skal der IKKE tilszettes DNPH til prg-
ven. Overskud af DNPH i prgven skal rapporteres i analyserapporten, som dokumentation for at DNPH ikke
er opbrugt under prgvetagningen.

9 Kvalitetssikring

9.1 Prgvetagning

En vaesentlig del af kvalitetssikringen foregdr under prgvetagningen i felten som beskrevet i tidligere afsnit.
Gasmaler, flowmeter etc. kalibreres i henhold til det udfgrende laboratoriums akkreditering.

For minimum en af prgverne i en malekampagne skal der udfgres effektivitetstest af vaskeflaskerne, se MEL-
22 /8/ og afsnit 11.

Der udfares lzektest far hver prgve i henhold til beskrivelsen i MEL-22 /8/. Hvis der anvendes flowmeter til
lzektesten skal lzekagen opfylde kriteriet for laekflow i Tabel 1.

9.1.1 Feltblindprgver

Feltblindprgver udtages i henhold til MEL-22 /8/: Der udtages mindst én feltblindprgve for hver maleserie i
samme kanal og pd samme dag. Males der pd den samme dag p& en anden kanal, bgr der udtages endnu
en feltblind. Males der pd den samme kanal i flere sammenhangende dage, kan der udtages én feltblind pr.
3 dage (fx ved QAL2).

Feltblindveerdien mé ikke overskride 10 % af emissionsgraenseveerdien eller overskride kravet til usikkerhed
ved lave vaerdier (2 mg/m3, se afsnit 12).

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

9.2 Analyse

Der henvises generelt til kvalitetssikringsbeskrivelser i formaldehydstandarden /1/.

10 Sikkerhed

Acetonitril er akut giftigt ved inddnding og hudkontakt.

For at undgé forurening af omgivelserne pd prgvetagningsstedet kan opsamlingsvaeskerne kgles under prg-

vetagningen og der kan anvendes et kulfilter mellem vaskeflasker og gasmaler. Hermed undgas at acetonitril
undslipper til omgivelserne. Handteres absorptionsvaeskerne i et trangt lokale uden ventilation, kan der som

supplement bruges en kulfiltermaske.

Handtering af absorptionsvaeskerne skal foregd sdledes at hud- og gjenkontakt undgas.

Ved egen-fremstilling af absorptionsvaeske: almindelige sikkerhedsregler ved handtering af de relevante ke-
mikalier.
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11 Beregninger

Resultater fra feltblind beregnes ud fra middelprgvevolumen for de pr@gver som feltblindprgven repraesente-
rer. Maleresultater korrigeres IKKE for feltblind.

Beregning af effektivitet af vaskeflasker:

= <L> =100 %, hvor
QSI + QSZ

& = ef fektiviteten
qs1 = masseindholdet i vaskeflaske 1
qs, = masseindholdet i vaskeflaske 2

Effektiviteten kan kun beregnes hvis gs1 0g gs2 er detekteret!3.

Effektiviteten af vaskeflaskerne skal vaere stgrre end 95% eller indholdet i den sidste vaskeflaske skal veere
mindre end kvantifikationsgraensen for analysemetoden.

12 Usikkerhed

Rapporten skal altid indeholde en vurdering af usikkerheden pd den aktuelle maling. 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 /8/, herunder DS/EN ISO 14956 /4/ og
DS/ISO/IEC Guide 98-3 /5/ for beregning af mélingens usikkerhed. Formaldehydstandarden /1/ indeholder
et eksempel pd usikkerhedsberegning.

Laboratoriet skal dokumentere, at den ekspanderede usikkerhed!* (k=2) ved emissionsgraenseveerdien er
mindre end eller lig med 40 % af emissionsgreenseveaerdien?® eller 2 mg/m3 hvis emissionsgraensevaerdien er
lavere end 5 mg/m3. Dette gaelder for den samlede méling (middelvaerdi af en dags maleserie, fx 3 malinger
ved praestationskontrol eller 5 malinger ved QAL2/AST).

Eksemplet i formaldehydstandardens bilag /1/ giver en ekspanderet usikkerhed (k=2) pa ca. 22 % ved ca.
15 mg/m3(n,t).

Ovenstdende usikkerhedskrav geelder for metoden og omfatter ikke usikkerhedsbidrag fra malestedets ind-
retning, inhomogenitet eller lign.

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

13 Da MEL-22 /8/ anbefaler at der anvendes detektionsgraense, bgr denne ogsa benyttes her, men hvis der
kun foreligger en laboratorierapport med angivelse af kvantifikationsgraense, ma denne anvendes.

14 Usikkerheden p8 middelveerdien af en méleserie m& deles med Vn, hvor n er antallet af enkeltmalinger i
maleserien. En maleserie bgr omfatte ens konditioner fx konstant drift pd anleegget i hele maleserien, hvis
der deles med Vn. Usikkerheden for m8leresultatet skal beregnes for samme konditioner som emissions-
graenseveaerdien er opgivet ved, dvs. at fx usikkerheden pd vand-, temperatur-, tryk- og iltmaling skal med-
regnes i den samlede usikkerhed.

15 Ved QAL2/AST: dggngraenseveerdien.

16 Daekningsfaktor k=2 svarende til ca. 95 % konfidensinterval.
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13 Rapportering
Rapporten udformes som beskrevet i ISO 17025 /3/, EN 15259 /10/ og i afsnit om rapportering i MEL-22 /8/.

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

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 anfares i rapporten at vaskeflaskeeffektiviteten er bedre end den kraevede vaerdi.

Beskrivelse af mélepunkters placering i kanalen skal anfgres i rapporten.

Se endvidere afsnittet om rapportering i MEL-22 /8/, der pé visse punkter afviger lidt fra rapporteringskra-
vene i standarden /1/.

Hvis analyserapporten viser, at der ikke har vaeret overskud af DNPH i pr@gven, er det sandsynligt at prgven
er underestimeret og prgven bgr kasseres. Dette er uanset om flaske 1 og 2 er analyseret separat eller sam-
let.

14 Modifikationer

Dette metodeblad er udarbejdet med udgangspunkt i DS/CEN/TS 17638: 2021 /1/. Der er foretaget modifi-
kationer pa felgende punkter:

nr. | Modifikation Afsnit i dette
metodeblad
1 | Hvis laboratoriet ved effektivitetstest kan dokumentere at effektivitetskravet (se 6.1

afsnit 9) kan overholdes, kan et-strengsystem anvendes ved isokinetisk prgvetag-
ning.

2 | I tilfaelde som beskrevet i Info-boks 2, kan metoden modificeres: filteret kan und- | 6.1
lades og via fx en sonde og teflonslange (sd kort som mulig) suges der direkte
ned i vaskeflaskerne. Efter hver prgve tages sonden ud og sonde og slange skyl-
les med absorptionsvaeske eller demineraliseret vand direkte ned i fgrste vaske-
flaske.

3 | Ved anvendelse af den modificerede analysemetode D (se Modifikation 5) kan 6.3
svovisur DNPH i acetonitril anvendes som absorptionsvaeske. Nar svovisur DNPH i
acetonitril anvendes som absorptionsvaeske skal restindholdet af DNPH i analyse-
prgven rapporteres.

17 pet vurderes i hvilket omfang afvigelser fra test og krav i ISO 15259 /10/ og MEL-22 /8/ har betydning for vurderin-
gen af méleresultatet fx i forhold til en emissionsgreenseveerdi og afhaengigt af hvilken parameter der er malt for. Forma-
let med denne vurdering er at hjeelpe myndigheden med at vurdere betydningen af malestedets indretning for fx over-
holdelse af emissionsgraenseveerdier og om det er relevant at stille krav om ombygning af malestedet.
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nr. | Modifikation Afsnit i dette
metodeblad

4 | Standarden foreskriver at prgverne efter eksponering skal holdes kglet til 5°C og 6.3.1
skal analyseres indenfor maksimalt 10 dggn efter eksponering. Nar der anvendes
svovisur DNPH i acetonitril som absorptionsvaesken dannes der en stabil hydrazin,
som gger holdbarheden af prgven. Metoden kan derfor modificeres til den be-
skrevne holdbarhed af prgver efter eksponering (fra tidligere udgave af MEL-12).
5 | Ved anvendelse af svovisur DNPH i acetonitril som absorptionsvaeske (se Modifi- 8
kation 3) modificeres analysemetode D til at fortynding med DNPH undlades, idet
absorptionsveesken allerede indeholder DNPH.
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Notat vedrgrende DS/CEN/TS 17638:2021 i forhold til nuvarende MEL-12

Den tekniske specifikation omkring maling af Formaldehyd i emissioner angiver opsamling af Formaldehyd i vand og
efterfolgende angives 4 forskellige metoder til analyse for Formaldehyd i vandet.

Den gaeldende metode for maling af Formaldehyd i Danmark er MEL-12 hvor der foreskrives opsamling i DNPH op-
samlingsveeske samt analyse pa HPLC.

Her skal kort gives en vurdering af forskelle og ligheder imellem de 2.

Provetagning:

TS angiver opsamling i impinger med vand som opsamlingsmedium. Holdbarhed 10 dage pa kel. TS angiver
at der kan veere problemer med egenfarve i vandet hvilket der skal korrigeres for ved de spektrofotometriske
metoder (Metode A, B og C)

MEL-12 angiver opsamling i impinger med DNPH i acetonitril som opsamlingsmedium. Holdbarhed 14 dage
pa kel.

Vurdering: Opsamling i vand er nok primeert beskrevet fordi det sa kan bruges til alle 4 delmetoder og det er selvfalge-
lig handteringsmaessigt nemmere at have med at gere end brug af DNPH i acetonitril. Det burde dog ikke give nogen
forskel pa resultaterne hvis der alene sammenlignes mellem MEL-12 og TS metode D udover at TS metoden indebae-
rer at proven fortyndes.

Analyse:

DS CEN/TS 17638:2021

Metode A: Metoden er spektrofotometrisk og det er angivet at andre aldehyder kan interferere med analysen.
Lidt besvaerlig da praverne og standarderne skal gennembobles med luft inden analyse.

Metode B: Relativt simpel spekirofotometrisk metode men det er angivet at SO vil interferere.

Metode C: Simpel spektrofotometrisk metode men det er angivet at SOz vil interferere. Metoden besvaerligge-
res af en ret stram tidsstyring og der er samtidig ogsa en ekstra fortynding af prevemne hvilket kunne vaere
problematisk.

Metode D: HPLC-UV metode. Eneste forskel i forhold til MEL-12 er at proven fortyndes 1:1 med DNPH rea-

gens hvor opsamlingen i MEL-12 allerede sker i DNPH opsamlingsvaeske hvorfor der ikke sker fortynding her.

Der er ikke angivet interferenser i TS for denne metode men mulige interferenser er beskrevet i MEL-12 og
kan undgas ved optimeret chromatografi

Vurdering: Umiddelbart burde metoderne vaere sekvivalente men det er problematisk at metode A, B og C hver har for-
skellige interferenser som kan gere sammenligningen mellem metodeme vanskelig. Metoden beskrevet i MEL-12 vir-
ker stadig som den mest robuste metode ift. handtering af de forskellige interferenser der kan vaere i emissioner da
disse vil kunne handteres gennem justering af chromatografien.

Side 1 af 1
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Stabilitet af aldehyder/ketoner i DNPH opsamlingsvaeske

MEL-12 anvendes i forbindelse med prgvetagning for aldehyder og ketoner.

MEL12 foreskriver at eksponerede prgver skal opbevares ved maksimalt 25°Ci 2 dggn og
efterfglgende pa kgl (5°C) i max 12 dggn efter prgvetagning.

Da prgver kan have lang transporttid mellem prgvetagningssted og analyselaboratorium kan det
veere sveert i praksis at overholde opbevaringsreglerne. Der er derfor gennemfgrt en test af
stabiliteten af prgver, som kan danne grundlag for en evt. udvidelse af kravet til opbevaring, som
modsvarer praksis.

Der er undersggt stabiliteten af formaldehyd, acetaldehyd og acetone i DNPH opsamlingsvaeske.

Der er pa laboratoriet fremstillet syntetiske prgver pa hgjt og lavt niveau for af alle tre stoffer i
samme prgve, hhv. 2-4 pg/ml og 20-25 pg/ml i DNPH opsamlingsvaeske.

Hgjt niveau svarer til prgvetagningsbetingelser ved kontrol af en graensevaerdi for formaldehyd pa
ca. 15 mg/Nm?3,

Opsamlingsvaesken er fremstillet int MEL-12 med en koncentration pa ca. 0,4 g DNPH pr. liter
(normal koncentration).

Prgverne er fremstillet og analyseret af Eurofins Product Testing.

Prgverne er analyseret umiddelbart efter fremstilling (%2 dggn) og herefter med 1 uges interval.
Prgverne er opbevaret ved stuetemperatur ca. 20 °C.

Analyseresultaterne danner baggrund for en vurdering af stabiliteten af de undersggte aldehyder og
ketoner i eksponerede prgver.
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Analyseresultater:

{ng/ml) JAnalyseret] Lav Kontrol Hgj Kontrol
Formaldehyd | Acetaldehyd | Acetone | Formaldehyd | Acetaldehyd | Acetone

Uge0 [15/11-23| 2.06 3.28 1.54 22.5 - -
Uge 1 23/11-23 | 2.33 3.76 2.44 23.7 - -
Uge 2 04/12-23] 2.32 3.95 2.15 23.0 - -
Uge4 |[14/12-23|2.12 3.82 1.89 211 - -
Uge 4 14/12-23| 2.19 3.84 2.16 211 - -
Uge 5 20/12-23| 2.21 3.66 1.72 202 - -
Uge 8 08/01-24 ] 2.13 3.55 1.58 20.1 - -

Analysen i uge 3 blev af analysetekniske grunde forsinket og er f@rst analyseret i uge 4. Forsgget er
derfor udvidet til 5 uger. Herudover er der gennemfgrt en ekstra analyse efter 8 uger.

Analyseresultaterne for acetaldehyd og acetone pa lavt niveau har en forholdsvis stor variation.
Variationen vurderes dog at vaere inden for analyseusikkerheden (+20% K=2).

Restmaengden af DNPH efter eksponering er bestemt i procent ud fra arealforhold af blindprgve og

eksponeret prgve.

Kontrol Kontrol Forhold Forhold
Blind Hgj Lav Hgj/Blind Lav/Blind
4675.8 143.1 4078.7
UGE 0 3.1% 87%
4758.9 149.7 4124.4
5059.7 189.4 4506.8
UGE 1 39% 89%
5110.3 206.4 4490.9
4742.4 216.2 4156.9
UGE 2 43% 88%
4728.1 191.1 4154.8

Analyseresultaterne for acetaldehyd og acetone pa hgjt niveau vurderes at vaere pavirket at den lave
restmangde af DNPH reagens (ikke fuld derivatisering af alle 3 stoffer). Resultaterne for acetaldehyd

og acetone pa hgjt niveau er derfor kasseret. Da formaldehyd blev tilsat fgrst, antages det at
formaldehyd er fuldt derivatiseret, hvilket resultaterne for formaldehyd ogsa bekrzefter.
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Konklusion

Lavt niveau (2-4 pg/ml)

Eksponerede prgver med formaldehyd, acetaldehyd og acetone opsamlet i DNPH og opbevaret ved
ca. 20 °C vurderes at veere stabile i op til 8 uger efter prgvetagning.

Ved lavt niveau er rest DNPH maengden stgrre end 80% af start maengden.

Hgjt niveau (20-25 pg/ml)

Eksponerede prgver med formaldehyd opsamlet i DNPH og opbevaret ved ca. 20 °C vurderes at vaere
stabile i op til 8 uger efter prgvetagning.

Ud fra forsgget kan man ikke vurdere stabiliteten af acetaldehyd og acetone i eksponerede prgver.
Ved hgjt niveau er rest DNPH maengden mindre end 5% af start maengden.

Kommentar

Som det fremgar af beregningen i bilag 1 er DNPH reagenset naesten opbrugt ved hgjt niveau. Dette
forhold har sandsynligvis haft indflydelse pa stabiliteten af acetaldehyd og acetone. Forsgget bgr
evt. gentages med en hgjere koncentration af DNPH for at eftervise stabiliteten af acetaldehyd og
acetone.

Ved prgvetagning pa afkast, hvor den forventede koncentration af aldehyder og ketoner eller andre
carbonylforbindelser er hgj, bgr der anvendes en hgj koncentration af DNPH (fx 4 g pr liter/ca. 10
gange sa steerk) for at sikre at restmaengden af DNPH er tilstraekkelig til at sikre fuld derivatisering af
alle aldehyder og ketoner og dermed sikre stabiliteten af eksponerede prgver.

Alternativt bgr man som standard altid anvende en hgj koncentration fx ti gange normal DNPH
koncentration. Laboratoriet oplyser at en hgj DNPH koncentration ikke har indflydelse pa
analyseresultatets kvalitet, samtidig med at for lidt DNPH medfgrer at prgven bliver
undereksponeret. Det anbefales derfor generelt at haave DNPH koncentrationen fx ti gange.

Restmaengden af DNPH bgr efter eksponering vaere mindst 15-20%.

Dette notat er udarbejdet af Jgrn Rokkjeer, Eurofins Miljg Luft A/S.

Side 3 af 3

21



ref
MEL-12: 07-2024 iab

Bestemmelse af koncentrationer af formaldehyd i strommende gas (viddkemisk metode)

Bilag 1

Beregning af stofmaengder for tilsat DNPII samt aldehyder/ketoner:

Tilsat meengde DNPIL: m = 0.473 g i1 Liter

Molvagt: M = 234.597 g/mol (afvejet som 2,4-Dinitrophenylhydrazin-hydrochlorid salt)
Stofmangde: n=m /M = 2.02 mmol

Stofmangde i 100 mL (det volumen der blev brugt til fremstilling af kontrollerne) = 0.202 mmol

Stofmaengde for Aldchyder/ketoner:
Koncentration af Formaldehyd: ¢ = 29.23 pg/ml
Volumen af kontrol: V =100 ml

Molvegt: M = 30.026 g/mol

Stofmaengde: n=c¢ * V/ M = 0.0974 mmol

Koncentration af Acetaldehyd: ¢ = 27.54 ug/ml
Volumen af kontrol: V = 100 ml
Molveegt: M = 44.053 g/mol

Stofmaengde: n=c * V/ M = 0.0625 mmol

Koncentration af Acetone: ¢ = 25.05 pg/ml

Volumen af kontrol: V =100 ml

Molvaegt: M = 58.079 g/mol

Stofmaengde: n=c * V/M =0.0431 mmol

Da bade aldehyder og ketoner reagerer med DNPH i forholdet 1:1 er den samlede stofmaengde som
kan reagere med DNPH = 0.0974 + 0.0625 + 0.0431 = 0.203 mmol

Mzengden af aldehyder og ketoner overstiger altsd netop den mangde DNPH som var tilsat
oplesningen og det kan derfor forventes at genfindingen for den hgje kontrol vil veere for lav.

lafl

22



	1 Indledning
	2 Metodebladenes status, indhold og form
	2.1 Samspil mellem standarder, metodeliste og akkreditering
	2.1.1 Standarder
	2.1.1.1 Tekniske specifikationer (TS)

	2.1.2 Metodeliste
	2.1.3 Metodeblade
	2.1.4 Akkreditering

	2.2 Generelt

	3 Anvendelsesområde
	3.1 Valg af metode
	3.2 Måleområde
	3.3 Begrænsninger

	4 Måleprincip
	4.1 Prøvetagning
	4.2 Analyse
	4.3 Beregning af koncentration

	5 Planlægning
	6 Udstyr, prøvetagning og absorptionsvæske
	6.1 Prøvetagningsudstyr
	6.2 kvalitetskriterier for prøvetagningssystemet
	6.3 Absorptionsvæske
	6.3.1 Opbevaring, transport og holdbarhed

	6.4 Analyse og analyseudstyr

	7 Fremgangsmåde ved måling i felten
	8 Fremgangsmåde ved analyse af absorptionsvæske
	8.1 Metode D: DNPH metode; HPLC

	9 Kvalitetssikring
	9.1 Prøvetagning
	9.1.1 Feltblindprøver

	9.2 Analyse

	10 Sikkerhed
	11 Beregninger
	12 Usikkerhed
	13 Rapportering
	14 Modifikationer
	15 Referencer
	Bilag A Notat vedrørende DS/CEN/TS 17638: 2021 i forhold til nuværende MEL-12: 2003
	Bilag B Stabilitet af aldehyder/ketoner i DNPH opsamlingsvæske


