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1 Indledning

Historik for metodebladet:

Udgave Arstal Vaesentlige @endringer siden sidste version
(evt. ma-
ned)

2. udgave | 12-2018 Kapitlet om "Brugervejledning for miljgmyndigheder” er aendret.

Méleenheden for lugtmalinger er andret fra LE/m3 til OUg/m3 for at komme i
overensstemmelse med det faktiske analyseresultat og med andre landes an-
givelser. I praksis er den danske fglsomhedsfaktor fjernet.

Det er indskaerpet, at sikkerhedsforhold for b&de prgvetager og lugtpanelister
skal overvejes grundigt. Isaer panelisternes rolle i analysen adskiller sig fra
andre medarbejderes, idet de som en del af analysen snuser til luften.

Forhold omkring materialevalg og risici for lugttab er beskrevet — szerligt fo-
kus pd nye undersggelser, der viser store tab ved adsorption pa poseindersi-
der.

Prgvetagning af lugt med partikler er beskrevet mere detaljeret med anbefa-
ling om at filtrere luften og dermed kun bestemme gasformige lugtkompo-
nenter.

Prgvetagning af luft med reaktive komponenter er beskrevet mere detaljeret
med szerlig fokus pd ozonholdig Iuft, idet ozon kan reagere videre under
transporten til laboratoriet.

Diskussion af ngdvendig prgvetagningstid og planlaegning af opgaven i gvrigt.
Pragvetagning pa aktive arealkilder er beskrevet

Bilag 1 om "Bestemmelse af fortyndingsgrad ved maling af ilt eller kuldioxid”
er fjernet. Beskrivelsen var ungdvendigt detaljeret.

Bilag 5 om usikkerhedsberegning for fortynding er fjernet. Det var ungdven-
digt detaljeret, og der henvises i stedet for til generel praksis for usikkerheds-
beregning i henhold til GUM /10/.

Der er udfgrt en raekke mindre, sproglige korrektioner og redaktionelle aen-
dringer.

Preeciseringen af, hvordan ozonholdig luft skal handteres, kan have vaesentlig
indflydelse pa resultater for ozonbehandlet luft, og koncentrationerne vil for-
venteligt blive hgjere. Praeciseringen af hdndtering af stgvfyldt luft kan ligele-
des betyde noget for resultaterne — forventeligt lavere resultater Ingen af de
gvrige udfgrte aendringer har indflydelse pd de ved metoden opndede resul-
tater.
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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 saerlige 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:

2.1.1 Standarder

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

2.1.2 Metodeliste

Miljgstyrelsens metodehdndbog anfgrer hvilke standarder, der skal méles efter 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, nér 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 mélin-
ger. DANAK akkrediterer pd luftemissionsomradet i henhold til standarder og metodeblade, idet standarden
skal fglges, og de modifikationer og tilfgjelser, der fremgdr af metodebladet, bgr fglges 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 szetning er det sdledes tilladt at benytte den
standard som metodebladet refererer til uden at fglge 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 nzaevnt i metodebladet.
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Ved nye udgaver af standarder, hvor metodebladet ikke er revideret:

ISO 17025 /6/ 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 Hvis 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 Hvis laboratoriet er akkrediteret til parameteren med en alternativ reference, sd fortseettes der med
denne reference, indtil den nye standard udkommer. Modifikationer i forhold til standarden i meto-
debladet bgr implementeres i det omfang, de giver mening i relation til den alternative reference.
Hvis laboratoriet ikke er akkrediteret til parameteren, md laboratoriet vente, til standarden udkom-
mer, for laboratoriet kan opnd en akkreditering. Metodebladet og den teknisk faerdige standard kan
dog bruges til at forberede akkrediteringsprocessen. Sa snart, der foreligger en prEN eller en
ISO/DIS-version af en standard, kan der sgges akkreditering til den.

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 aendringer.

Alle modifikationer i forhold til standarden inklusiv deres mulige indvirkning pd maleresultatet vil fremgé af
kapitlet “Modifikationer” sidst i metodebladet. Samme sted vil der veere reference til det sted i standarden,
som er modificeret.

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:

Information 1

Information / Supplementer / Eksempler:

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

Der henvises endvidere til metodebladet MEL-22 Kvalitet i emissionsmalinger /7/.
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3 Anvendelsesomrade

Denne metode benyttes til maling af lugtkoncentrationen fra afkast med strammende gasser. Med afkast
menes her skorstene, ventilationsafkast eller kanaler gennem hvilke, der udsendes varm eller kold luft til at-
mosfaeren.

I dette metodeblad anvendes enheden OUe/m3, som rettelig burde skrives OUe/m? (20°c, vad), Som er den kor-
rekte enhed for lugtkoncentrationer bestemt ved 20°C.

3.1 Maleomrade

Afhaengigt af det valgte analyseudstyr kan metoden anvendes indenfor maleomradet ca. 8 til ca. 100.000
OUe/m? for ufortyndede prgver. Ved hgjere lugtkoncentrationer end 100.000 OUe/m3 foretages fortynding
med lugtfri nitrogen for at komme indenfor ovennaevnte arbejdsomrdde. Ved fortynding af preverne kan ma-
leomrddet i princippet udvides opad uden begraensninger.

3.2 Begraensninger

Metoden er ikke velegnet til maling, hvor vandkoncentrationen i prgveluften er > 0,45 volumenandele!, da
usikkerheden pé fortyndingsgraden og dermed usikkerheden pa prgvetagningen bliver uforholdsmaessigt
stor. Begraensningen er baseret p3d, at den samlede usikkerhed p& prevetagningen ikke bgr overstige 40%
(se Bilag C). Vandkoncentrationen i afkastet skal bestemmes for at bestemme fortyndingsgraden. En usik-
kerhed pd vandbestemmelsen op til 5% relativt kan accepteres, idet dette ikke medfarer en stgrre usikker-
hed pa fortyndingsgraden, end at det er ubetydeligt for den samlede usikkerhed pd lugtmalingen.

Luftprgver fra biologiske processer kan aendre sdvel lugtkarakter som lugtstyrke fra prgvetagningstidspunk-
tet til analysetidspunktet. Luftprgver kan indeholde stoffer, der kan omdannes til mere eller mindre lugtende
stoffer og aendre lugtkarakter under opbevaring. Et eksempel herpd er nitrogenmonoxid, NO, der kan om-
dannes til den steerkere lugtende nitrogendioxid, NO2. I prgver fra anlag, hvor der anvendes ozon som lugt-
reducerende middel, skal det overvejes ngje, om et evt. restindhold af ozon kan pdvirke prgven vaesentligt
fra prgvetagning til analyse — se mere herom i afsnit 5.3.4.

Hvis der er mistanke eller viden om indhold af kemisk eller biologisk aktive stoffer, bar det overvejes, om der
overhovedet skal foretages lugtanalyse. Alternativt bgr lugtanalysen gennemfgres umiddelbart efter prgve-
tagning for at mindske effekten af en evt. omdannelse. Man skal vaere klar over, at resultatet er misvisende,
hvis der er reaktive stoffer i luften.

Lugt i omgivelserne i laboratoriet giver en betydelig interferens. Det er sdledes et krav, at rumluft og fortyn-
dingsluft er lugtfri, og at omgivelserne med lugtpanelister og rummet er lugtneutrale.

Irritative effekter i prgveluften (som fx. ozon) kan forveksles med lugtindtryk af lugtpanelet og saledes for
visse stoffer/blandinger give anledning til bestemmelse af en forkert lugttaerskel.

Bestemmelse af lugt i et afkast skal overvejes ngje, hvis afkastet kan indeholde stoffer med sundhedsmaes-
sige risici. Ved lugtanalysen fortyndes prgven til maksimalt fem til ti gange lugttaersklen. Derved fortyndes

L Vi har valgt at anvende begrebet volumenandele for ikke at sammenblande volumenprocenter og relative
usikkerhedsprocenter. 0,45 volumenandele er sdledes det samme som 45 vol%.
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de sundhedsmaessige stoffer tilsvarende, og lugtpanelisterne er i kontakt med luften i sm& maengder i kort
tid. Det skal dog alligevel overvejes, om lugtanalyser kan undgas.

Ved pr@vetagningen skal der iagttages saedvanlige hensyn til prgvetagerens sikkerhed, som er gaeldende ved
alle andre mélinger. Prgvetageren har en risiko for at komme i kontakt med de evt. sundhedsskadelige stof-
fer i hgjere koncentration end panelisterne.

Alle aspekter af sundhedsmaessige forhold skal indga i planleegningen af opgaven, se mere herom i afsnit
5.2.

Metoden begraenses i gvrigt af de relativt store usikkerheder pa lugtanalyse og prgvetagning med fortyn-
ding. Der er derfor stillet falgende krav til maksimale usikkerheder ved prgvetagning og analyse af lugt (se
Bilag C for nzermere forklaring).

Metode Maksimalt usikkerhedsinterval
Prgvetagning + 10%

Evt. fortynding + 40%

Analyse - 54% til + 117%
Prgvetagning, fortynding og analyse | - 56% til + 140%

4 Princip

4.1 Prgvetagning

Prgven udtages i en pose af lugtfrit materiale ved hjzelp af en beholder, der kan evakueres. Posen anbringes
i beholderen og forbindes med en teflonslange ud gennem beholderens veeg. Med en pumpe evakueres be-
holderen, og posen fyldes med luft fra afkastet. Luft fra afkast, hvor luftens dugpunkt er stgrre end 20°C,
fortyndes pd stedet for at undgd kondens i prgven.

Hvor der er tilstraekkeligt overtryk i afkastet, kan posen fyldes ved hjzelp af dette.

4.1.1 Prgvehandtering

Praverne opbevares mgrkt og beskyttet mod varme og kulde hele vejen fra prevetagning til analyse pé labo-
ratoriet.

4.2 Analyse

Der er to metoder til udfgrelse af analysen, forced choice metoden og yes-no metoden. Begge er omfattet af
DS/EN 13725, se afsnit 5.5.

5 Fremgangsmade

5.1 Planlaegning

Planlaegning af malingen udfgres i henhold til kapitel 8 i Vejledning nr. 2, 2001, fra Miljgstyrelsen /2/ og
DS/EN 15.259 /5/.
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5.2 Sikkerhedsmaessige overvejelser

Der skal s@ges oplysninger om muligt indhold af toksiske komponenter, sdledes at den efterfalgende lugt-
analyse kan gennemfgres under hensyntagen til lugtpanelets sikkerhed.

Helt generelt skal sikkerhedsmaessige hensyn i forbindelse med prgvetagning iagttages som ved andre prg-
vetagninger og malinger /5/. Lugtanalyserne gennemfgres imidlertid med menneskelige naeser, hvorfor der
her er szerlige hensyn at tage.

Hvor prgverne er udtaget i procesafkast fgr rensning, kan der veere saerlige risici for forhgjede koncentratio-
ner af toksiske stoffer, og projektlederen skal fokusere pd dette. Der kan evt. hentes hjaelp hos virksomhe-
dens sikkerhedsledelse. Eksempler p& toksiske stoffer er svovlbrinte (et ofte forekommende lugtstof) og car-
bonmonxid.

5.3 Prgveudtagning pa punktkilder

Prgven udtages over et passende tidsinterval pa fra to til 60 minutter afhaengigt af formalet. Er lugtemissio-
nen kortvarig, skal prgvetagningen veere tilsvarende hurtig. Hvis lugtkoncentrationen vides at vaere meget
konstant, kan prgven udtages over kort tid (f.eks. fem minutter), mens praver fra processer med let eller
meget varierende koncentration med fordel kan udstraekkes over laengere tid for at fa en mere gennemsnit-
lig og dermed mere repraesentativ prgve.

Information 2
I udkast til revideret lugtvejledningen /3/ er der beskrevet flere eksempler pa variation af lugtemission og
anbefaling af prgvetagningstider i hvert enkelt eksempel.

5.3.1 Vurdering af behov for fortynding

Det primaere formdl med fortynding af prgveluften er at undgd kondens, se afsnit 5.3.1.2. Fortynding finder
dog ogsd anvendelse for at

e Reducere koncentrationen af evt. toksiske stoffer i luften

e Reducere prgveluftens temperatur.

e Reducere meget steerk lugt og dermed reducere adsorption pa posens inderside

5.3.1.1 Luft med dugpunkt mindre end 20°C

Hvis luften har et dugpunkt pd mindre end 20°C, er der ingen risiko for dannelse af kondens i posen ved
analysetemperaturen. Prgveudtagning kan derfor udfgres uden fortynding direkte fra afkastet.

5.3.1.2 Luft ved dugpunkt stgrre end 20°C

Hvis luften har et dugpunkt over 20°C, kan der dannes kondens i posen. Prgveluften bgr derfor altid fortyn-
des til et dugpunkt under 20°C. I praksis er fortynding ved temperaturer mindre end 30°C ikke relevant.
Vanddamp i de maengder vil diffundere ud af posen og dermed eliminere oplgsningstabet. Der vil teoretisk
blive en fejl i forhold til volumenstrgmmen ved 20°C, men den vil veere lille (ca. 3%).

Far prgveudtagningen vurderes den ngdvendige fortynding. Vurderingen kan enten baseres pa erfaring fra

processen eller lignende processer, pa en skgnsmaessig bestemmelse af dugpunktet i gassen eller maling
med en kommerciel fugtmaler (hygrometer) eller vadt/tert termometer.
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N&r dugpunktet eller vandindholdet i gassen er bestemt eller skgnnet, anvendes Tabel 1 til vurdering af ngd-
vendig fortyndingsgrad.

Tabel 1 Fortyndingsgrader

Dugpunkt °C | Vand Fortyndingsgrad*
volumenandele

20 0,023 1

30 0,042 1,8

40 0,073 3,2

50 0,12 53

60 0,20 8,5

70 0,31 13

80 0,47 20

*: Totalvolumen/prgveluftvolumen der er ngdvendigt for at komme under dugpunktet ved 20°C. Ved fortyndingsgrad 5 blandes 1 liter
praveluft med 4 liter lugtfri nitrogen.

N&r dugpunktet eller vandindholdet kendes, findes fortyndingsgraden ved naermeste hgjere dugpunkt hhv.
vandindhold. Fortyndingen kan udfgres med den statiske metode, som omfatter tilssetning af en maengde
neutral luft (typisk nitrogen) til posen efterfulgt af prgve og igen efterfulgt af nitrogen. Fortyndingen kan
0gsd udfagres med den dynamiske metode, som omfatter samtidig pr@vetagning og injektion af nitrogen, dvs.
blanding af en prgvestrgm med en strgm af neutral gas. Der findes kommercielle prgvetagningssystemer,
som typisk kan fortynde 10 eller 100 gange.

Information 3

Udkastet til revision af EN 13.725 /1/ anfgrer, at statisk fortynding skal anvendes med stor omhu, hvis en
fortyndingsfaktor st@grre end 3 er ngdvendig, og at dynamisk udstyr her kan veere at foretraekke. Der er
ikke et direkte forbud mod at anvende statisk fortynding, men bekymringen er, at vanddrdber i f.eks. prg-
veslangen ikke kommer med i prgven. Det er derfor ngdvendigt, at prgveslangen ggres sa kort som muligt
0g evt. isoleres, og at evt. vanddrdber i slangen skylles ned i posen med neutral gas.

Det vurderes, at den danske praksis med statisk fortynding giver tilfredsstillende resultater. Ved anven-
delse af dynamisk fortynding skal udstyret renses mellem hver prgvetagning, eller man skal medbringe
flere saet udstyr. Det kan give logistiske udfordringer og @gge risikoen for kontamination mellem pragver.

Til bestemmelse af den anvendte fortyndingsgrad er det ngdvendigt at kende O:- eller CO2-koncentrationen
samt H20-koncentrationen i afkastet.

Hvis O>- eller CO2-koncentrationen ikke méles pa stedet, udtages en ufortyndet prgve umiddelbart for eller
efter udtagningen af den fortyndede prgve til bestemmelse af O2- eller CO2-koncentrationen i laboratoriet.

Vandindholdet kan kun vanskeligt bestemmes efterfglgende i den ufortyndede prave, hvorfor vandindhold i
afkastet skal bestemmes med en maksimal usikkerhed pd £5% vol/vol.

Til fortyndingen anvendes f.eks. nitrogen af kvalitet 5.0 med renhed 99,995% fra trykflaske. Vaer opmaerk-
som pa at reduktionsventiler, fittings og slanger skal vaere rene og fri for lugtafgivelse. Det anbefales, at ni-
trogenen kontrolleres for lugtlgshed ved at udfere en lugtanalyse pa en pose fyldt med nitrogen. Lugtkon-
centrationen ma ikke overskride 15 OUg/m3.
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Den ngjagtige fortyndingsgrad beregnes efter maling af O2- og/eller CO2-indhold i sdvel den fortyndede som
den ufortyndede prave (eller med malte vaerdier fra afkastet). Ved prever med hgijt Oz2-indhold (fx. ventilati-

onsluft eller luft fra en spraytgrrer uden direkte opvarmning) anvendes O2-maling til bestemmelse af fortyn-

dingsgrad. Ved pr@gver med lavt O2-indhold og hgit indhold af CO:2 (typisk luft fra forbreendingsprocesser) be-
nyttes maling af COz-indholdet til bestemmelse af fortyndingsgrad.

Fordelen ved at veelge parameteren (O2 eller CO2) med det hgjeste indhold er, at usikkerheden pd bestem-
melsen af fortyndingsgraden mindskes. Nar indholdet af CO: er hgijt (males i %), er det uden betydning, at
en lille del kan opl@ses i kondensvand i posen med ufortyndet prgve. Tilsvarende er usikkerheden p& kon-
centrationsbestemmelser mindst ved hgje koncentrationer. Fortyndingsgraden beregnes efter nedenstdende
formel

C = VZO,véd,fortyndet _ Al,véd _ Al,tgz)r * (1 - Xl)

Va0,v3d Az vaa B Agpgr * (1 — X3)

hvor A1 er indholdet af Oz eller CO: i ufortyndet prgve (hhv. pd vdd og tgr basis) (volumenandele)
Az er indholdet af 02 eller CO2 i ufortyndet preve (hhv. pé vad og ter basis) (volumenandele)
X1 er vandindholdet i afkastet (volumenandele)
Xz er vandindholdet i fortyndet pr@gve (volumenandele)

Da prgven altid skal fortyndes til et dugpunkt <20°C (X2<0,02), kan Xz for praktiske formal szettes til 0,01.
Den maksimale fejl pa stagrrelsen (1-Xz) bliver sdledes 1%. Det er derfor ikke ngdvendigt at male vandindhol-
det i den fortyndede prgve.

5.3.2 Udstyr

Til gennemfgrelsen af prgvetagningen benyttes fglgende udstyr:

En beholder pa 30-100 liter (efter behov), der kan evakueres.

Pumpe 1-5 liter/minut.

Slange af teflon. Mulighed for at suppleres med en sonde af rustfrit stdl eller glas.

Nitrogenflaske med 99,995% nitrogen (kvalitet 5.0).

Prgveposer af TEDLAR® (PVF), NALOPHAN® (PET), TEFLON® (PTFE) eller FEP. Studs og prop til luk-
ning skal vaere udfgrt af tilsvarende materialer, sdledes at den samlede enhed er inert over for prg-
ven.

Evt. fugtighedsmaler eller termometer (vadt og tart).

7. Temperaturmaler.

vihwnN =

o

Der kan i princippet udtages prever via slanger pé flere meter, hvis der ikke er risiko for kondens. Det er
imidlertid vigtigt at suge et evt. dgdvolumen i slangen ud inden selve prgvetagningen. Det er dog altid for-
delagtigt at anvende sa korte slanger som muligt, og isaer ved dugpunkter over den omgivende temperatur
skal der anvendes sa kort slange som muligt. Kondens i slangen skal under alle omstaendigheder skylles ned
i praveposen med neutral gas.

Der mad kun anvendes nye poser til pravetagning. Slangen skal skiftes mellem hvert prgvetagningssted.
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5.3.2.1 Adsorption til materialer og tab af lugtstoffer

Flere nye studier har pdvist en betydelig adsorption af nogle lugtstoffer i lugtpraver til posematerialerne og
til materialerne i olfaktometeret /8/ og /9/. For nogle lugtstoffer er adsorptionen betydelig og kan resultere i
op mod 90% tab. Det er sandsynligt, at tabet er mindre i store poser end i smd pga. af et gunstigere volu-
men/areal-forhold. Det er desuden sandsynligt, at stofferne i hgj grad kan frigives ved opvarmning af prgven
far analyse.

Det har vist sig, at lugtstoffer adsorberer vaesentlig mindre til teflon end til Tedlar og Nalophan, hvor Tedlar
udviser bedre egenskaber end Nalophan.

Adsorption til posens sider er i ligeveegt med luftens indhold af stoffer, og posestgrrelse, -materiale, tempe-
ratur og tid mellem prgvetagning og analyse er vigtige faktorer. Denne viden er sd ny og omfatter relativt f&
stoffer og har derfor endnu ikke medfart metodekrav til imgdegéelse. Ethvert laboratorium bgr dog overveje
disse forhold og inddrage viden herom i planlagningen af lugtmalinger. Det er isaer vigtigt, at analyser af
luft far og efter rensning eller andre tiltag udfgres pd samme méde, sa risiko for effekt at forskellig prgve-
tagning elimineres.

Det ma forudses, at naervaerende metodeblad opdateres, ndr der foreligger mere viden om konkrete, virk-
somme tiltag.

5.3.3 Udfarelse

Prgveudtagning af ikke fugtig luft (dugpunkt mindre end 20°C): Prgven udtages direkte i posen. En
ny pose anbringes i beholderen og forbindes via en ny teflonslange til afkastets indre. Ved hjeelp af pumpen
evakueres beholderen ved at suge fra den med 1-5 I/min. i 3-60 minutter afhaengig af den gnskede prgve-
tagningstid. Prgven i den strammende gas eller Iuft fra processen suges derved ind i posen. Beholderen &b-
nes herefter, og en prop saettes i posens studs.

Ved overtryk i afkastet kan posen fyldes direkte.

Prgvetagning af fugtig luft (dugpunkt stgrre end 20°C):

Den statiske fortynding udfgres ved at fylde posen med ca. halvdelen af den ngdvendige maangde nitrogen
(afmadles evt. gennem flowmeter, med luftsprgjte, med anden mdlemetode eller skansmaessigt), hvorefter
posen anbringes i beholderen, og den ngdvendige prgvemasngde suges ind i posen. Maengden af prgveluft
styres gennem valg af pumpehastighed og tid. Til sidst fyldes efter med neutral luft, sd vidt muligt til den er
naesten udspaendt.

Hvis der konstateres kondens i posen efter fortynding, skal posen kasseres, og der skal foretages ny prgve-
tagning. Hvis dugpunktet efterfglgende pd laboratoriet konstateres at have veeret over 20°C, skal dette
fremgd af rapporten. Prgven bgr kasseres eller fortyndes yderligere, hvis der konstateres kondens i posen
ved analysen. Afhaengig af formdlet med malingen kan et resultat fra en prgve med kondens veere indikativ
for lugtkoncentrationen, men en dokumentation i forhold til graensevaerdien bgr kun udfgres med korrekt
udtagne prgver.

For at undgé at prgveluften afkgles pd straekningen fra kanal til pose, skal posen holdes sd teet pa afkastet

som muligt, sdledes at prgveluften blandes med fortyndingsluft (nitrogen), inden kondensering kan nd at
finde sted (kort prgvetagningsslange). Hvis der alligevel dannes drdber, skal disse skylles ned i posen med
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den resterende maengde neutral luft. S vidt muligt efterfyldes posen med neutral Iuft, til den er naesten ud-
spaendt.

5.3.4 Prgvetagning fra afkast med indhold af reaktive stoffer, f.eks. ozon

Kemisk omdannelse af lugtstofferne skal undgds. Hvis det ikke kan undgas, er forsgget pd bestemmelse nze-
sten meningslags.

Hvis der er kendskab til, at stoffer i afkastluften kan reagere med hinanden, kan reaktionshastigheden redu-
ceres ved at fortynde prgven med nitrogen allerede i prgvetagningen. Derved reduceres koncentrationerne
og dermed reaktionshastigheden for omdannelsen. Derved kan der opnds stgrre sandsynlighed for menings-
fulde resultater.

I tilfelde, hvor ozon anvendes som lugtreduktionsmiddel, bgr ozonen fjernes allerede ved prgvetagningen
ved hjeelp af f.eks. denuderteknik.

Information 4

En denuder er et dobbeltglasrgr med sandblaeste indersider. Sider coates med et stof, som reagerer villigt
med det stof, man gnsker at fjerne fra luften. Stoffet i luften diffunderer mod rgrets sider og reagerer
med coatningen, hvilket gger diffussionshastigheden. Ved korrekt valg af coatning kan man fjerne det
ugnskede stof naesten fuldstaendigt uden at pavirke sammensaetningen i gvrigt.

Risikoen for kemisk reaktion skal beskrives i rapporten sammen med den evt. konsekvens heraf.

5.3.5 Prgvetagning fra afkast med stgv

Lugt, der sidder p& stav/aerosoler, er et endnu ikke tilstraekkeligt belyst problem. Det er i praksis ikke muligt
at lave isokinetisk prgvetagning i lugtposer, og selvom det var muligt, kan det ikke sikres, at stgvet fordeler
sig jeevnt i prgveluften i posen og ikke adsorberer til posens inderside. Endelig er det umuligt at fa stgvet
med i analysen i den rette fortynding i olfaktometeret.

Information 5

Af standardens formalsbeskrivelse fremgdr det specifikt, at bestemmelse af lugt, som muligvis kan afgives
fra stgv og aerosoler, ikke er omfattet af standarden. Filtrering anbefales, hvis indholdet af stgv er >5
mg/m3. Kun kvartsfiltre ma anvendes.

Dette metodeblad anbefaler at filtrere luften ved prgvetagning og i rapporten understrege, at den malte lugt
kun skyldes gasformige komponenter, som ikke er bundet til partikler eller aerosoler. Hvis der er mistanke
om, at en given lugtgene i veesentlig grad skyldes partikelbdrne lugtstoffer, kan der ivaerkszettes undersggel-
ser heraf, f.eks. ved sammenligning af filtrerede og ikke filtrerede prgver eller ved beluftning af stgv til en
lugtpose med efterfalgende analyse. Sddanne undersggelser er kun indikative for betydningen af lugten af
stav.

5.3.6 Maledata, opbevaring og forsendelse af prgver

Efter udtagning af luften i prgveposen, som er nummereret, noteres posenummer, sted, kildenummer, kilde-
betegnelse, dato, tidspunkt og pravetagers navn i maleskema. Poserne skal altid fglges til laboratoriet af en-
ten meerkat eller kopi af méleskema.
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P& mdleskemaet noteres @vrige relevante parametre, som fx. temperatur, fugtighed og tryk sammen med
evt. oplysninger om anlaeggets produktionsforhold. Disse parametre noteres som saedvanlig praksis ved ma-
linger.

Pr@gverne opbevares efter prgvetagning i mgrke — fx. i en sort plastpose eller papkasse, som beskytter mod
lys. Prgverne skal beskyttes mod direkte sol og varme over 25°C. Hvis transport og opbevaring ved en tem-
peratur over prgvens dugpunkt ikke er mulig, skal det sikres, at prgverne kommer til analyselaboratoriet i s3
god tid, at evt. kondens kan nd at genfordampe. Det vurderes, at risikoen for adsorption til posens sider af
stoffer oplgst i kondens ikke er st@grre end adsorption af stoffer i gasfase, se afsnit 5.3.2.1.

Praverne skal transporteres til analyselaboratoriet, sdledes at de kan analyseres indenfor 30 timer efter prg-
vetagning.

5.4 Prgvetagning pa diffuse kilder

EN 13.725 naevner tre typer diffuse kilder:
e Arealkilder med aktivt flow
e Arealkilder uden aktivt flow (udadgdende hastighed <0,08 m/s)
e Volumenkilder

Kun prgvetagning fra arealkilder med aktivt flow er omfattet af standarden, og kun metoden hertil omtales i
dette metodeblad. Standarden indeholder en informativ tekst om prgvetagning fra arealkilder uden aktivt
flow, hvorimod der ikke kan anbefales metoder til pravetagning af volumenkilder. At kvantificere lugten fra
sddanne kilder indeholder store usikkerheder.

Praver fra arealkilder med aktivt flow kan tages pa to mader:

Ved at deekke hele arealet og forsynes daekket med et afkast, hvor al luft passerer. Dette er prin-
cipielt den bedste metode, idet den giver et fuldsteendigt billede af lugtemissionen. Materialer til at daekke
med skal primeert vaere lugtfrie og ellers veere lette at arbejde med og bestandige, mens malingen foregér.
Afkastet skal sikre mod for stort tryk under daekket (< 30 Pa eller lufthastighed < 5 m/s). Samtidig m& deaek-
ket ikke pdvirke overfladen ved at ligge teet pa denne. Prgven tages herefter fra afkastet - i princippet som
fra en punktkilde.

N&r daekket er monteret, ventes minimum 10 minutter for at mindske betydningen af materialets evt. egen
lugt.

Ved at tage prgver pa udvalgte mindre arealer. Til dette formal anvendes en "emhaette” med afkast.
Arealet er mindst 1 m2. Der skal tages hensyn til, at haetten ikke m& pdvirke overfladen, og lufthastigheder
mindre end 3 m/s i afkastet anbefales. Afkastet skal konstrueres sdledes, at risikoen for vindpdvirkning og
luft ind i haette mindskes, ligesom haetten ved basen skal forsynes med en blgd “flap”, der sikrer taethed
mod overfladen, se Figur 1.
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N

—
Figur 1 Eksempel p& prgvetagningsudstyr til aktiv arealkilde

Materialevalget for haetten og “flap” skal fglge anvisningerne i kapitel 5.3.2.

Prgvetagningen udfgres i afkastet principielt som prgvetagning i en punktkilde. Fgr prgvetagningen laves en
plan, der sikrer, at mindst 10% af kildens areal indgdr i bestemmelsen. Arealet inddeles i mindre arealer,
svarende til haettens stgrrelse, og prgverne udtages sekventielt. Emissionen fra hele arealet beregnes som
emissionen i det udvalgte areal / arealet af dette x det samlede areal.

Ved faerdsel pd arealet skal det sikres, at emissionen fra arealet ikke pavirkes.
Delprgvetagningen kan udvides med prgvetagning pd udvalgte omrdder, som ser ud til at afvige fra arealet
som helhed. Dette er relevant, hvis der gnskes szerlige oplysninger om inhomogene omrader. Prgvetagnin-

gen udfgres som beskrevet ovenfor.

For evt. inspiration til tidligere dansk praksis henvises til Referencelaboratoriets rapport om lugt fra diffuse
kilder /4/.

5.5 Analyse

5.5.1 Udstyr

Til gennemfarelsen af analysen benyttes et olfaktometer. Et olfaktometer er betegnelsen for et maleudstyr
(meter), der har med naesen at ggre (olfakto). I olfaktometeret kan fortyndingen af prgveluften foretages.
Selve analysen foretages af fire til otte lugtpanelister, og deres svar behandles regneteknisk bagefter.

Materialevalget i olfaktometeret skal tilfredsstille fglgende krav:

Side 15 af 32



gﬂn

MEL-13:2018

Bestemmelse af koncentrationer af lugt i strammende gas

e Skal veere lugtfrie og ma ikke tilfgre lugt til prgven

e  Skal give mindst mulig kemisk og fysisk pdvirkning af prgven

e Skal have lav gennemtraengelighed for at mindske tab af prgve
e  Skal have glat overflade

Adsorption pd overflader (se afsnit 5.3.2.1) forekommer ogsa i olfaktometeret. Det er sdledes sandsynlig-
gjort, at rustfrit stal ikke er et optimalt materialevalg. Indtil nye olfatometre af nye materialer kommer pd
markedet, stilles ingen krav om at erstatte materialer i zeldre olfaktometre.

Konstruktionen af olfaktometeret og udformningen af omgivelserne skal tilfredsstille fglgende krav:

e Laengde og diameter af rgr skal minimeres for at minimere opholdstiden og dermed kontamination af
udstyret med/adsorption af lugtstofferne

o  Abninger skal udformes, sdledes at aflejring af stev undgds

e Udstyr, der pdvirker praven fysisk eller kemisk, skal undgés (fx. varmetrddsanemometer)

e Prgvens temperatur m& ikke afvige mere end 3°C fra omgivelsernes temperatur

e lugtpanelisterne skal have ro og mulighed for at koncentrere sig om opgaven

Kontakt mellem naese og luften, der udblaeses i et rgr, skal vaere god, og der stilles fglgende krav:

e  Det skal veere let at snuse til luften

e Mindst 20 liter luft per minut

e  Lufthastighed 0,2 m/s til 0,5 m/s

e Jeevn Iuftfordeling over rgrdbningens tvaersnit

Olfaktometeret skal have et fortyndingsomrade fra mindre end 2* (16) gange til mindst 2! (16.384) gange,
og forholdet mellem stgrste og mindste fortynding skal veere mindst 213 (8.192) gange. Forholdet mellem to
successive fortyndingstrin skal veere i intervallet 1,4 - 2,4.

5.5.2 Olfaktometerets virkemade

Prgveluften sendes fra prgveposen gennem et doseringssystem (masseflowmeter, kanyler eller andet) ind i
hovedluftstrammen af ren, lugtfri luft. Doseringssystemet skal kunne dosere de maengder prgveluft, der er
ngdvendige for, at de gnskede fortyndingsfaktorer kan opnés.

Savel prgveluftstramme som hovedluftstrammen skal styres og moniteres pa en kontrollabel mdde. Fortyn-
dingsfaktorerne skal kontrolleres som led i kvalitetssikringen, f.eks. gennem en arlig kvalitetskontrol eller ved
egenkontrol i henhold til Bilag A. Krav til ngjagtighed +£5%.

Nar prgven er fortyndet, fordeles den ud til de rar, som lugtpanelisterne skal snuse i. Ved siden af disse rgr
er der i nogle olfaktometre rgr med ren, lugtfri luft. Der er to metoder, som er omfattet af DS/EN 13.725.

I forced choice metoden blandes den lugtende luft i den udtagne prgve under kontrollerede forhold med ren,
ikke lugtende Iuft og doseres til hver af de 4-8 lugtpanelister gennem et rgr. I et tilsvarende rgr doseres ren,
ikke lugtende luft. Lugtpanelisten skal ved hjzaelp af svarknapper angive hvilket rgr, der er lugt i, og graden
af sikkerhed for vurderingen (sikker, nogenlunde sikker eller usikker) (forced choice principle). Herefter fort-
saettes med naeste fortyndingstrin (mere lugt).

Side 16 af 32



IEab

MEL-13:2018

Bestemmelse af koncentrationer af lugt i strammende gas

I yes-no metoden blandes den lugtende Iuft i prgven ogsd med ren luft og doseres successivt til hver af de 4
lugtpanelister gennem et rgr. Nar panelist nr. 1 af fire far luft med lugt iblandet, far panelist nr. 3 reference-
luft, mens nr. 2 og 4 intet far. Herefter skifter det til lugt til nr. 2 og reference til nr. 4 etc. Nar alle har lugtet
det aktuelle fortyndingstrin, fortsaettes med naeste fortyndingstrin (mere lugt). Mellem nogle af trinene med

lugt praesenteres panelisterne for luft uden tilblanding af lugtprave for at forhindre muligheden for at forud-

sige, hvorndr der kommer lugt.

5.5.3 Panelister

Faglgende krav skal tilfredsstilles ved udvaelgelsen og anvendelsen af lugtpanelister:

e Skal veere mere end 16 dr og i stand til at fglge instruktioner

e Skal vaere motiverede

o Skal veere til rddighed i hele analyseperioden

e Skal engageres pa laboratoriet i s3 lang en periode, at der kan opbygges og vedligeholdes en histo-
rik i forhold til referencestoffer

e M3 ikke drikke (undtagen vand), spise eller ryge fra 30 minutter far og under analyseperioden

e Skal have diskret og god personlig hygiejne uden brug af parfumerede midler

e M3 ikke veere forkglede eller pd anden made pavirket pa lugtesansen

e Skal veere til stede mindst 15 minutter far analysen pdbegyndes

e M3 ikke kommunikere med hinanden om resultater

Lugtpanelisterne udvaelges pa grundlag af deres fglsomhed over for referencestoffet n-butanol. Testen skal
sikre, at lugtpanelisternes lugtesans er repreesentativ for hele befolkningen og rimeligt konstant over tid.

Efter en traening, hvor en ny lugtpanelist bliver fortrolig med udstyr og procedure, udfgres mindst 10 indivi-
duelle test (over mindst tre gange) af lugttaersklen for n-butanol. For at blive lugtpanelist skal falgende krav
veere opfyldt:

e  Antilog af spredningen for de logaritmerede méleveerdier skal veere mindre end 2,3
¢  Den geometriske middelvaerdi af lugttaersklen skal veere mellem 20 og 80 ppb, idet den accepterede
veerdi for n-butanol er 40 ppb.

Laboratoriet skal fgre journal over lugtpanelisternes lugttaerskel for n-butanol og foretage test heraf for hver
tolvte gang lugtpanelisten har deltaget i et szt analyser, dog ikke oftere end hver sjette uge. Testveerdierne
skal beregnes pd basis af mindst de 10 sidste og hgjst de 20 sidste testresultater.

Information 6

I udkastet til revision af EN 13.725 specificeres, at der skal udfgres mindst 12 individuelle testveerdier, og
ingen vaerdi m& vaere mere end 12 mdneder gammel. Men nogle kommercielle olfaktometre beregner pa-
nelisternes formden p& baggrund af 10 eller 20 veerdier. Det vurderes derfor at vaere hensigtsmaessigt at
bevare muligheden for at beregne pa basis af 10 eller 20 veerdier.

Den anvendte prgveblanding af n-butanol skal vaere certificeret og ledsages af analysecertifikat. Koncentrati-
onen kan vaere fx. ca. 80 ppm. En prgve af gassen udtages i samme type pose, som anvendes til analyserne
og analyseres pa samme made.
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Et panel skal bestd af fire til otte deltagere. Efter retrospektiv screening og evt. fjernelse af resultater, der
afviger for meget fra gennemsnittet (se afsnit 5.5.6), skal der mindst vaere resultater fra 4 lugtpanelister til-
bage.

Sammensaetningen af et lugtpanel skal ske tilfaeldigt ud fra laboratoriets samlede maengde af lugtpanelister,
og der ma ikke tages hensyn til den enkelte lugtpanelists tidligere resultater.

5.5.4 Lokaler

Luften i de rum, hvor lugtpanelisterne venter og udfarer analyserne, skal have en temperatur, der ikke m&
overstige 25°C. Temperaturen ma ikke svinge med mere end £3°C i Igbet af en analysegang. Luften ma ikke
lugte og skal vaere af samme kvalitet som fortyndingsluften til olfaktometeret.

Rummet skal ventileres, og indholdet af CO> ma ikke overstige 0,15 vol%. Det anbefales at filtrere luften
med aktivt kul.

5.5.5 Udfgrelse af analyse

Olfaktometerets indstillinger og rummets temperatur og fugtighed kontrolleres. Der er pé forhdnd udvalgt
lugtpanelister, der lever op til kravene. Hvis én eller flere af lugtpanelisterne skal have en test af lugttaersk-
len for n-butanol, kan denne test med fordel k@gres som en af dagens pra@ver, ligesom alle lugtpanelister med
fordel kan deltage i n-butanol-testen. Hermed opnas resultater, der kan benyttes til test af laboratoriets ana-
lyseevne overfor referencestoffet (se kapitel 5.5.3).

Panellederen vurderer prgvens koncentration og veelger en fortynding til fgrste prgve, der ikke forventes at
kunne registreres af nogen i panelet. Nar olfaktometeret og panelisterne er klar til analyse, startes analysen.
For en detaljeret beskrivelse af forlgbet henvises til det enkelte olfaktometers manual.

Hvis én eller flere af lugtpanelisterne mod forventning kan registrere lugten i forste fortynding, begyndes
forfra med en stgrre fortyndingsgrad (lavere lugtkoncentration), sdledes at ingen kan registrere lugten.

Farste runde er afsluttet, ndr alle lugtpanelister har registreret lugten med sikkerhed i to p& hinanden fgl-
gende trin.

Herefter gennemfgres naeste runde, og der indledes pa det trin, hvor ingen i fgrste runde kunne registrere
lugten. Hvis lugten registreres pa dette trin, fortseettes som ovenfor med lavere koncentration. Runden af-
sluttes, ndr alle lugtpanelister har registreret lugten med sikkerhed i to pd hinanden fglgende trin. Der kan
udfgres flere runder.

Det anbefales at udfgre fire runder med den fgrste prave. De to farste kasseres. Formélet er at sikre, at lugt-
panelisterne er helt parat.

Det anbefales, at bestemmelsen af lugtkoncentrationen suppleres med en karakterisering af lugten fra hver
lugtpanelist. Karakteriseringen skal noteres af prgvelederen for hver prave.

Proceduren gentages evt. med flere panelister, indtil alle lugtpanelister har vaeret igennem.
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Det bgr begraenses, hvor lang tid et panel arbejder, idet lugtpanelisternes sensitivitet og opmaerksomhed
svaekkes med tiden. Det anbefales, at arbejdstiden ikke overskrider fire timer. Ved behov for laengere analy-
setid, bgr panelisterne have en laengere pause i et andet rum, evt. med frokost efterfulgt at mindst en halv
time, inden analysen fortsaettes.

Det skal sikres, at der ikke sker afsmitning fra tidligere brugte slanger, kanyler etc. evt. ved “skylning” med
lugtfri luft.

5.5.6 Beregninger

Lugtpanelisternes svar skal noteres i et analyseskema. I analyseskemaet indfagres @vrige relevante oplysnin-
ger (lugtpanelisternes identifikation, sagsidentifikation, panelleder og pr@gvens data). For en detaljeret beskri-
velse heraf henvises til det enkelte olfaktometers manual.

Lugt har en logaritmisk karakter, og alle beregninger af lugtkoncentrationer skal derfor foretages pa logarit-
merede veerdier.

Nar der for en given lugtpanelist i en given runde er registreret korrekt svar ved to pd hinanden fglgende
fortyndinger - fx. ved 17.000 og 11.000 gange - registreres 17.000 gange som udgangspunkt for den videre
beregning.

Da lugttaersklen er defineret som den koncentration, hvor 50% af en population kan registrere lugten, kan
resultatet ikke udtrykkes som den fortynding, hvor lugten med sikkerhed er registreret. Det antages derfor,
at lugtteersklen kan beskrives som den logaritmiske middelveerdi af den fortynding, hvor lugten kunne regi-
streres, og den foregdende fortynding.

I eksemplet, hvor lugten kunne registreres ved 17.000 ganges fortynding, er den foregdende fortynding ca.
25.000 gange. Den logaritmiske middelvaerdi af 17.000 og 25.000 er (afrundet) 21.000. Det er séledes resul-
tatet for denne lugtpanelist i denne runde.

Nar alle lugtpanelister har faet registreret et resultat i begge runder, beregnes det logaritmiske gennemsnit
af samtlige enkeltresultater. Dette resultat udtrykker det ngdvendige antal gange fortynding for at nd en
koncentration, der netop svarer til lugttaersklen. Resultatet udtrykkes i OUg/m3 (20°c, vaa), idet 1 OUg/m3 er
defineret som koncentrationen ved lugttaersklen.

Retrospektiv screening
N&r gennemsnittet af lugtpanelisternes resultater foreligger, skal det kontrolleres, om alle ligger inden for en

tilfredsstillende afstand fra gennemsnittet (retrospektiv screening). Der beregnes en teststgrrelse, Z, ved ud-
trykket

AZ = Zpaneliste”er _ Z niddel

middel panelist

hvor den enkelte lugtpanelists resultat udtrykkes ved Z (OUg/m3)
gennemsnittet udtrykkes ved Zmiddet (OUg/m3)

Den numeriske veerdi af Z ma ikke vaere stgrre end 5.
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Hvis Ziugtpanelist €r starst, veelges farste udtryk ellers det andet. I Tabel 2 ses et eksempel p& beregningen.

Tabel 2 Eksempel pd retrospektiv screening af lugtpanelisters svar
1. kontrol 2. kontrol

Lugtpanelist Ziugtpanelist A Ziugtpanelist A
OUe m3 OUg/m3

A 1.448 -14 1.448 1,0

B 362 -5,4 362 -4,0

C 724 -2,7 724 -2,0

D 2.896 1,5 2.896 2,0

E 1.448 -14 1.448 1,0

F 2.896 1,5 2.896 2,0

G 1.448 -14 1.448 1,0

H 23.170 11,8 - -

Zmiddel 1.961 1.448

Lugtpanelist H udelades i farste kontrol. Hvis der er kgrt to runder, udelades begge lugtpanelistens resulta-
ter. Lugtpanelist B, som har en for lav testveerdi i fgrste kontrol, kan accepteres i anden kontrol. Det er et
krav, at der efter denne kontrol og udeladelse af én eller flere lugtpanelisters resultater, er fire lugtpanel-
isters resultater tilbage.

6 Kvalitetssikring

6.1 Kalibrering af olfaktometer

Ved gennemfgrelse af analyserne bgr der foretages en registrering af luftstrammene, séledes at fortyndings-
faktorerne efterfglgende kan kontrolleres. Hvordan dette gennemfares kan ikke beskrives generelt, da det er
afhaengigt af det anvendte udstyr. Hvis olfaktometeret testes hos leverandgren efter dennes anbefalinger
vurderes dette at give tilstraekkelig sikkerhed for, at olfaktometeret virker korrekt.

Olfaktometerets fortyndingstrin kontrolleres jaevnligt (mindst arligt) enten hos leverandgren eller ved egen-
kontrol. Det ggres ved anvendelse af en sporgas, der kan males med en monitor med en stgrre ngjagtighed
end den gnskede i olfaktometeret. Monitoren skal vaere kalibreret til hele maleomradet.

Sporgassen introduceres i olfaktometeret p& samme mdade som lugtpragverne. Efter fortynding males koncen-
trationen med monitoren. Der registreres en vaerdi mindst hvert 10. sekund. Testresultatet for den betrag-
tede fortynding skal bestd af mindst 10 malinger.

Der skal opnds fem testresultater for hver fortynding (hver bestdende af 10 malinger). Mellem hvert testre-
sultat for den enkelte fortynding skal der méles p& mindst én anden fortynding.

Olfaktometerets ngjagtighed og ustabilitet beregnes som beskrevet i Bilag A. Ngjagtigheden skal opfylde kra-
vet Ad mindre end 0,20, og ustabiliteten skal vaere mindre end 5%. Hvis dette ikke er tilfaeldet, anvendes de
fundne fortyndingsgrader i fremtidige analyser.

6.2 Test af analyse af referencestof

For ikke-referencestoffer (praver fra fx. industrikilder) findes ikke en accepteret, sand vaerdi. Mdlemetodens
systematiske fejl kan derfor ikke bestemmes. I stedet kan analyseevnen bestemmes ved en interlaboratorie-
test, hvor et passende antal laboratorier tester identiske prgver.
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Gennemsnittet af de logaritmerede lugtkoncentrationer i OUg/m3 fra alle laboratorierne betragtes som det
bedste estimat af referenceveerdien, .

Herefter kan test af ngjagtigheden udfgres efter samme retningslinjer som for referencematerialet. Preecisio-
nen udtrykkes imidlertid ved reproducerbarheden og skal opfylde kravet (r< 0,477). Teststgrrelsen for ngjag-
tigheden, Aq, skal vaere mindre end 0,217.

Der skal bruges mindst fem testresultater for hvert laboratorium. De mange ens pr@ver kan i praksis frem-
stilles ved udtagning af en lugtprave i en meget stor pose, der efterfalgende fordeles til mange sma poser.
Dette sikrer ensartede prgver. Det anbefales, at prgverne udtages fra en industrikilde, som alle laboratorier
er enige om.

7 Usikkerhed

Rapporten skal altid indeholde en vurdering af usikkerheden pa den aktuelle maling. Usikkerheden beregnes
for den enkelte prgve ved hjeelp af usikkerhedsbudgetter som illustreret i Bilag C. Beregningen skal tage
hensyn til badde prgvetagningen, evt. fortynding og selve lugtanalysen. Usikkerheden pa selve lugtanalysen
tager udgangspunkt i laboratoriets kontrol af panelister med referencestoffet n-butanol.

Usikkerheden er normalt estimeret i et usikkerhedsbudget. Der henvises til DS/EN I1SO 14956 /11/ for bereg-
ninger af usikkerheden ved prgvetagning og analyse.

Information 7

I udkastet til revideret EN 13.725 er der beskrevet en metode til, hvordan det enkelte laboratorium bedre
kan estimere sin usikkerhed p& prgver fra virksomheder. Udkastet er ikke endeligt accepteret som ny stan-
dard, og den beskrevne metode indgdr derfor ikke i neerveerende metodeblad. Nar udkastet er accepteret,
og en revideret EN 13.725 er udkommet, bliver metodebladet revideret med den nye vurderingsmetode.

8 Rapportering

Rapporten udformes som beskrevet i kapitel 8 i Miljgstyrelsens vejledning nr. 2, 2001 “Luftvejledning” samt i
ISO 17025.

I rapporten skal der henvises til standarden. Enhver afvigelse fra standarden, eller valgfrie operationer, skal
angives i rapporten.

Information 8

| Foruden standardens krav til rapportering, henvises endvidere til afsnit om rapportering i MEL-22.

9 Modifikationer

9.1 Test af lugtpanelister

Det foreslds som naevnt i afsnit 5.5.3 at bibeholde muligheden for at beregne panelisternes forméen pa basis
af 10 eller 20 veerdier og ikke at g& over til mindst 12 veerdier. Arsagen er, at visse kommercielle olfakto-
metre laver beregningen pa basis af 10 eller 20 veerdier. Dette kan aendres, ndr standarden er endelig, og
der kan laves andringer i olfaktometrenes software.
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Bilag A Kontrol af fortyndingstrin i olfaktometer

Olfaktometerets fortyndingstrin kontrolleres gennem kontrol af to parametre: Ngjagtighed og ustabilitet.

Sporgaskoncentrationerne, der fremstilles med fortyndingsudstyret, antages at vaere normalfordelte. Derfor
kraeves ingen logaritmering.

Testen af fortyndingsudstyret skal foregd regelmaessigt med en frekvens, der ikke m& vaere mindre end &r-
ligt. Testen skal omfatte hele fortyndingsomrddet med mindst to punkter for hver dekade af fortyndingsfak-
tor. Har instrumentet diskret fortyndingsindstilling, skal hver indstilling testes. Testen kan udfgres hos leve-
randgren af olfaktometeret eller ved egenkontrol pa laboratoriet.

Der skal bruges en passende certificeret sporgas og en kalibreret monitor med en kendt ngjagtighed, der er
bedre end det kraevede niveau for fortyndingsngjagtigheden. Som accepteret referenceveerdi for en fortyn-
dingsindstilling (ud) anvendes den tidligere malte vaerdi.

Kvalitetskriterium for ngjagtighed af fortynding
Ngjagtigheden af fortyndingen afspejler bade fortyndingens systematiske fejl og tilfeldige fejl. Testvariablen
kaldes Ad.

For at bestemme overensstemmelse for en fortyndingsindstilling med ngjagtighedskriteriet bestemmes farst
95% konfidensintervallet for fortyndingsindstillingens systematiske fejl:

Adw,d — Aw,d * rd < 8w < dw,d + Aw,d * Id

hvor

Avg = L er en statistisk fakto
=A< r ISTI r
o 2*n

dw,a er sikkerheden udtrykt ved estimatet for den systematiske fejl
dw er sikkerheden udtrykt ved den systematiske fejl

n er antallet af testresultater

ra er praecisionen udtrykt ved repeterbarhed

Praecision (repeterbarhed af testresultaterne) beregnes af
r=t*J2* S,
hvor

i(yi )
(1)

hvor  s: er laboratoriets spredning (deviation)
n er antal testresultater
yw er gennemsnittet af testresultaterne
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yi er det i'te testresultat
t er en faktor i Students t-fordeling for n-1 frihedsgrader og 95% konfidensniveau.

Sikkerheden eller laboratoriets systematiske fejl, 5w, estimeres af
dw =yw-p

hvor yw er gennemsnittet af testresultaterne
Testvariablen skal veere mindre end 0,20, sdledes at

_ ‘dw,d ‘ + (aw,d * r-d )

Hy

A, <0,20

hvor Ma er referencevaerdien for fortyndingsindstillingen.

Kvalitetskriterium for ustabilitet
Ustabiliteten udtrykker, hvor godt fortyndingen pd det enkelte trin kan opnds. Kvalitetskriteriet for fortyndin-
gens ustabilitet beskrives ved Id.

Ustabiliteten beregnes ud fra malinger af fortyndingen af en sporgas ved hver enkelt fortynding. Ved hver
fortynding foretages mindst 10 mélinger med 5 sekunders interval. Dette er testveerdierne, vi, til beregnin-
gen. Proceduren gentages 5 gange. For hver gentagelse beregnes ustabiliteten, og til sidst beregnes gen-
nemsnittet af de 5 veerdier.

For hver serie af n observationer i én serie beregnes spredningen.

n
Z (Oj - yi,d )2
S, 4=\ F—
- (n—-1)
hvor n er antal observationer

nsmn

Oj er observation j
yi,d er gennemsnittet af n observationer af O; i serie “i”

Ustabiliteten I4 for serie i beregnes af formlen

t*':S"d}
1, =—‘/ﬁ*100%
Yid

hvor  ter en faktor i Student’s t-fordeling for n-1 frihedsgrader p& konfidensniveau 95%.

Ustabilitetskriteriet testes med brug af gennemsnittet af mindst fem seriers veerdier for Iq. Is skal veere min-
dre end 5%. I tabel 1 ses en beregning af ustabiliteten for et enkelt fortyndingstrin.
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Tabel 3 Eksempel pd beregning af ustabilitet
Fortynding 128
Sporgaskoncentration 10000 ppm
Fortyndet koncentration 78,125 ppm
Obsenvation 1 i 3 4 5 7
1 M2 w2 220 ™2 708
Z el 75 TS5 705 708
3 698 w2 TA 708 708
4 726 T4 71 74l 706
5 721 1.8 1 639 715
& 693 ™4[ T08 704 T2
i 705 709 708 708 []
& 633 71 el 704 719
Z 703 708 706 708 714
10 695 M3 TS5 T3 699
11
12 Middel
MH g g g g g
T 052 7096 TIA& TOTE| T1AH 70,92
Sha 1,15 0,56 0,46 047 0,83
; 368l 178 147 150 284 22
Foryndingen opfdder kravet

Til vurderingerne af ustabilitet m& den kontinuerte monitor til sporgasmaling have en kort svartid. Indstil-
lings- og udfasningstiden ved hver maling ma vaere af samme stgrrelsesorden som intervallet mellem obser-

vationer, 5 sekunder.
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Bilag B Kontrol af laboratorier

Beregninger til kontrol af sdvel det enkelte laboratoriums analyseevne overfor et referencestof som analyse-
evnen af flere laboratorier overfor et ikke-referencestof er de samme. Den ene forskel er, at ved testen over-
for et ikke-referencestof, kendes den sande vaerdi ikke. Som estimat herfor anvendes derfor gennemsnittet
af de deltagende laboratoriers resultater for denne lugt.

Den anden forskel er, at praecisionen kaldes repeterbarhed ved test pé ét laboratorium og reproducerbarhed
ved test pa flere laboratorier.

Kvalitetskriterium for repeterbarhed/reproducerbarhed

Praecisionen beregnes af
r=t*J2*s,

hvor

i(yi )
(n-1)

hvor  sr er laboratoriets spredning (deviation)
n er antal testresultater
yw er gennemsnittet af testresultaterne
yi er det i'te testresultat
t er en faktor i Students t-fordeling for n-1 frihedsgrader og 95% konfidensniveau.

r skal veere mindre end 0,477.

Kvalitetskriterium for ngjagtighed

Ngjagtigheden af fortyndingen afspejler bade fortyndingens systematiske fejl og tilfeldige fejl. Testvariablen
kaldes aod.

Fgrst bestemmes 95% konfidensintervallet for de systematiske fejl:

dW_AW*rSSWSdW"'AW*r

hvor

/ 1
= . |—— er en statistisk faktor
A 2*n

dw er sikkerheden udtrykt ved estimatet for den systematiske fejl
dw er sikkerheden udtrykt ved den systematiske fejl

n er antallet af testresultater

r er praecisionen udtrykt ved repeterbarhed

Praecision (repeterbarhed af testresultaterne) beregnes af
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r=t*vJ2*s,
hvor

_an(yi —¥)’
T (n-1)

hvor  s: er laboratoriets spredning (deviation)

n er antal testresultater

yw er gennemsnittet af testresultaterne

yi er det i'te testresultat

t er en faktor i Students t-fordeling for n-1 frihedsgrader og 95% konfidensniveau.
Sikkerheden eller laboratoriets systematiske fejl, 5w, estimeres af
dw =yw-p

hvor yw er gennemsnittet af testresultaterne
M er den sande veerdi

Testvariablen skal veere mindre end 0,217, sdledes at

Ay =d,|+ (A, *r) <0217
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Bilag C Vurdering af usikkerhed for lugtanalyser

Usikkerheden pé en lugtanalyse (koncentrationen) sammenszettes af falgende elementer:
1.  Usikkerhed pd prgvetagningen

2. Usikkerhed pa bestemmelse af fortyndingsgrad

3. Usikkerhed pa bestemmelse af lugtkoncentration i praven

1. Generel usikkerhed pd prevetagningen

En prgvetagning i en punktkilde med en konstant volumenstrgm og koncentration og uden hgjt fugtindhold
eller indhold af stgv/aerosoler giver i princippet ingen problemer ved prgvetagning. Usikkerheden ved denne
type pravetagning er i princippet meget lav, hvis den er udfgrt korrekt. Der er derimod en raekke faktorer,
som kan veere vanskelige at bestemme og vurdere i forbindelse med prgvetagningen, transport og opbeva-
ring af prgver. Disse faktorer er ikke usikkerhedsfaktorer, men fejl der skal minimeres:

o Falsk luft kan suges ind i posen, posen er ikke tom inden prgvetagning, og luften i slangen bliver en
del af prgven.

o Der kan forekomme stratificering i afkastet (koncentrationsvariationer over tvaersnittet), hvor det risi-
keres, at prgven er ikke-repraesentativ.

o Fugt i gassen og risiko for kondensation har indflydelse p& prgven udover det, der beskrives under
bestemmelse af usikkerheden for fortyndingsgraden.

o Stgv/aerosoler i afkastet, har indflydelse pd usikkerheden af prgvetagning.

o Lugtstoffer kan omdannes eller adsorberes, sdledes at der bdde kan ske tab, forggelse eller andring

af lugtkarakter.

Flere af de naevnte fejimuligheder kan minimeres eller helt undgds ved omhyggelig vurdering af luften i af-
kastet med deraf felgende planleegning og generel omhyggelighed. Sdledes bgr en ikke helt tom pose let
kunne undgas ved farst at suge lidt praveluft ind i posen og derefter trykke det ud igen ved at saette tryk pa
posen igen. Tilsvarende kan dgdvolumen i slangen undgds ved proceduren for at undgé en ikke helt temt
pose.

Det mé& ved planleegning af opgaven vurderes, om der er risiko for varierende koncentrationer over tvaersnit-
tet og planleegges herefter. Mélestedet bgr veelges, sa risikoen minimeres. Hvis malestedet ikke kan vaelges
frit, kan man veelge at traversere over tveersnittet, sd luft fra hele tvaersnittet bliver repraesenteret i praven.
Dette er enkelt at udfgre og velkendt praksis for alle typer prgvetagning.

Hvis det vurderes, at fugtindholdet ikke kan bestemmes tilstraekkelig ngjagtigt til at lave en praecis fortyn-
ding, bgr det veelges at lave en rigelig fortynding for derved at mindske risikoen for kondens.

Uanset, hvor godt en prgvetagning bliver planlagt, og hvilke forbehold, der tages i rapporteringen, er det
rimeligt at saette et tal pd prevetagningsusikkerhed. Det foreslds at saette denne usikkerhed til £10% base-
ret pd et 95% konfidensinterval. Det betyder, at spredningen (standarddeviationen) pa en prgvetagning
uden fortynding seettes til 0,05.

2. Usikkerhed pd bestemmelse af fortyndingsgrad
For kilder med hgit fugtindhold er det ngdvendigt at fortynde prgven for at undga kondens i posen. Her er
der tale om usikkerhed ved beregningen af fortyndingsgraden C, som bestemmes efter fglgende formel:

C = Vzo,v:‘id,fortyndet _ Al,véd _ Al,teir * (1 - Xl)

V0,080 Appsa  Agger * (1 — X5)
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Usikkerheden pé beregningen af fortyndingsgraden C kan deles op i tre:
1. Usikkerheden pd i stammer fra usikkerheden pa iltmalingen (eller kuldioxidmalingen). Jo stgrre for-
2
tyndingsgrad, jo lavere Az, hvilket i princippet medfgrer, at usikkerheden generelt stiger med stgrre
fortyndingsgrad. Dette skyldes, at den relative usikkerhed pa en iltmaling i det helt lave omréde er
betydelig.

2. Da prgven altid skal fortyndes til et dugpunkt <20°C (X2<0,02), kan Xz for praktiske formal szettes til
0,01. Den maksimale fejl pad stgrrelsen (1-X2) bliver dermed 1%, hvilket er helt forsvindende blandt de
andre betydende usikkerheder ved prgvetagning og analyse. Dermed behgver man ikke at bestemme
Xa.

3. Usikkerheden pé (1-X:1) afhaenger af vandindholdet, idet hgje vandindhold betyder, at usikkerheden pé
(1-X1) bliver betydelig for C.

Usikkerheden pd C kan beregnes i henhold til GUM /10/. Figur 2 viser usikkerheden pa C som funktion af
vandindholdet ved tre forskellige koncentrationer af A (ilt eller kuldioxid). Fglgende forudsaetninger for be-
regningen er benyttet:

. Angivne usikkerheder i % er baseret pd et 95% konfidensinterval.

o Usikkerheden pd bestemmelse af A1 og Az er sat til £0,001 volumenandele absolut over hele skalaen.

o Usikkerheden p& bestemmelse af vandkoncentrationen Xi er sat til £0,01 volumenandele absolut over
hele skalaen.

o X2 er sat som fast veerdi til 0,01, og usikkerheden pd udtrykket (1-X2) er dermed +1%.

o Den laveste ilt- eller kuldioxidkoncentration i en ufortyndet prgve er sat til 0,1 volumenandele, idet det

anses for usandsynligt, at der under normale omsteendigheder kan forekomme lavere koncentrationer.
(Det erindres, at den hgjeste af de to altid veelges som parameter for bestemmelse af C).

o Den generelle usikkerhed pd prgvetagning, transport og opbevaring af prgver er sat til £10%, og ind-
egnet i usikkerheden med kvadratroden af summen af kvadraterne: va® +b?, hvor

o a er usikkerheden pd fortyndingsgraden og
. b er den generelle usikkerhed pd prgvetagning.
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Samilet usikkerhed pd prevetagning af lugt med fortynding
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Figur 2 Illustration af usikkerhed pd prevetagning ved forskellige ilt- og vandprocenter

Usikkerheden pa bestemmelse af Az er helt dominerende i beregningen. Usikkerheden pd bestemmelsen af
A kan reduceres ved fx. at benytte en iltmaler, der er velegnet til det lave omrade og samtidig kalibrere ilt-
maleren i det samme lave omrdde. Hermed kan kurverne flyttes markant til hgjre p& grafen.

P& denne baggrund og med udgangspunkt i den noget stgrre usikkerhed pd selve analysen bgr usikkerheden
pd prevetagningen af lugtprgver ikke overstige + 40%.

3. Usikkerhed pd bestemmelse af lugtkoncentration i prgven
I henhold til EN 13725 beregnes 95 % konfidens intervallet for en lugtmaling ved hjzelp af spredningen i la-

boratoriets lgbende n-butanolmalinger.

Arsagen til, at man bruger n-butanol til at bestemme spredningen for alle andre lugtprgver, er baseret p&
den antagelse, at beregningerne med n-butanol som referencelugt er vanskeligere og giver anledning til
stgrre spredning end "rigtige” lugtpraver. Dette skyldes angiveligt, at n-butanoln(et rent stof) pavirker faerre
lugtreceptorer i det menneskelige lugtesystem end "rigtige” lugte, der pdvirker mange lugtreceptorer. Hvis
én eller to butanolreceptorer mangler eller er sveekket, har det stor konsekvens for opfattelsen af n-butanol.
Hvis tilsvarende én eller to af receptorerne for den “rigtige” lugt mangler eller er svaekket, har det mindre
konsekvens. Forskellen mellem lugtpanelister kan derfor forventes at vaere stgrre i analysen af n-butanol
end i analysen af "rigtige” lugte. Det er sdledes en konservativ test af panelisterne at bruge n-butanol.

95 % konfidensintervallet for den forventede lugtkoncentration (“den sande vaerdi”) defineres med neden-
stdende ligning:

Side 30 af 32

P
=]



gﬂn

MEL-13:2018

Bestemmelse af koncentrationer af lugt i strammende gas

Vo tr L <m<y + trr
Y, tx—=<m<y *—
w \/ﬁ w \/ﬁ

hvor

m er den forventede (“sande”) vaerdi for den testede lugt (logaritmisk) (logarithmised)
t er Student’s t-faktor for n = «

(t= 1,96 for the 95 % confidence interval)

y,, €r gennemsnittet af de logaritmerede testresultater

n antal prgver
st er laboratoriets spredning i Igbende analyser af n-butanol

Lugtresultatet omregnes til OU/m3 ved denne ligning:
y =10"w
hvor

y er det geometriske gennemsnit af malingerne
y,, € gennemsnittet af de logaritmerede testresultater

Usikkerhedsfaktoren beregnes af denne ligning:

Sr

f=10"Va

For et laboratorium, der netop er godkendt, kan sr beregnes til 0,172. Det vil sige, at bestemmelsen af loga-
ritmerede lugtkoncentrationer er normalfordelt med spredningen s;. Den givne maling eller middelvaerdien af
flere mélinger er det bedste estimat for fordelingens middel og dermed koncentrationens stgrrelse.

Da usikkerheden pd lugtanalyse er log-normalfordelt, er usikkerheden i procent ikke lige stor opad som nedad.
Dvs. at en s; pd 0,172 svarer til -54% til +117%.

Samlet usikkerhed pd en prgvetagning og analyse af lugt

Da der i den sammensatte parameter - lugtkoncentrationen - indgér bdde normalfordelte og log-normalfordelte
variable, kan den kombinerede usikkerhed ikke umiddelbart vurderes efter normale statistiske regler. Derfor
bgr usikkerheden bestemmes efter principperne i Monte Carlo statistik?.

I fglgende tabel er angivet eksempler pa usikkerheden ved prgvetagning og analyse med de allerede naevnte
forudsaetninger:

2 Monte Carlo statistik er et udtryk for, at teoretiske méleresultater beregnes ud fra kendskab til maleresulta-
ternes fordeling. Alle indgdende parametre i et samlet resultat beregnes pd denne made (fx. 10.000 gange)
0g sammensaettes til sidst vha. en beregningsformel. Spredningen pa de mange sammenstillede resultater
beregnes til sidst.
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Tabel 4 Beregninger af usikkerhed for prgvetagning og analyse for lugt *.
Fortynding i | Iltindhold | Vandind- | Usikkerhed Usikkerhed pd Samlet usik-
prevetagning | i kanal, hold i ka- | pd prevetag- | analyse kerhed pé pre-

volumen- | nal, volu- | ning vetagning og
andel men-an- analyse
del
Nej - < 0,023 + 10% -54% til +117% -54% til
+117%
Ja 0,1 0,20 + 24% -54% til +117% -55% til
+123%
Ja 0,15 0,20 + 18% -54% til +117% -54% til
+119%
Ja 0,21 0,20 + 15% -54% til +117% -54% til
+118%
Ja 0,10 0,40 + 58% -54% til +117% -64% til
+174%
Ja 0,15 0,40 + 39% -54% til +117% -58% til
+140%
Ja 0,21 0,40 + 29% -54% til +117% -56% til
+128%

* Usikkerheden angives i tabellen med tre betydende cifre for ssmmenligningens skyld. I praksis bgr der ikke
angives mere end to betydende cifre.

Det ses, at prgvetagningen ikke pdvirker den samlede usikkerhed i vaesentlig grad ved lave fortyndingsgra-
der, ndr usikkerheden pé lugtanalysen samtidig saettes til det maksimale for et lugtlaboratorium. Det kan
forventes, at laboratorierne har en noget lavere usikkerhed end angivet i standarden (s = 0,10-0,15), hvilket
vil have stor betydning for usikkerheden. Samtidig er det muligt at bestemme iltkoncentrationen i den for-
tyndede prgve med stgrre sikkerhed end de 0,001 volumenandele absolut, som er benyttet i regneeksem-
plet. Kan disse forbedrede usikkerheder dokumenteres, reduceres den samlede usikkerhed p& lugtmalingen
0gsa.

Det vurderes, at det er rimeligt at begraense metoden til en samlet usikkerhed pa prgvetagning og analyse
pd ca. +140% for en prove.

Metoden begraenses sdledes af folgende usikkerheder:

Metode Maksimalt usikkerhedsinterval
Prgvetagning + 40%

Analyse - 54% til + 117%
Prgvetagning og analyse - 56% til + 140%

Metoden har dermed en gvre graense for vandindhold i kanalen, men denne defineres ikke her, da det er
usikkerheden pd enkeltkomponenter (primaert Az), der styrer, hvor stor denne er.
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