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RADETS DIREKTIV -
af 15. juli 1980

om grenseverdier og vejledende vardier for luftkvaliteten med hensyn til svovldioxid og
_svavestov

(80/779EQEF)

RADET FOR DE EUROPAISKE
FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det
europaiske okonomiske Fellesskab, serlig artikel 100
og 235,

under henvisning til forslag fra Kommissionen,

under henvisning til: udtalelse fra Europa-Parlamen-
tee (1),

under henvisning til udtalelse fra Det gkonomiske og
sociale Udvalg (?), og

ud fra felgende betragtninger:

De europziske: Feellesskabers handlingsprogrammer pa
miljgpomradet -af 1973 (3) og af 1977 (%) tager forst og

fremmest 51gte pé en aktion mod svovldioxid og svaeve-
stov, dels pa grund af disse stoffers giftighed, dels pa-

grund af den nuvarende viden om deres indvirkning pa
menneskets sundhed og miljpet;

forskel mellem medlemsstaternes allerede galdende be-
stemmelser — eller bestemmelser, som er under udar-

bejdelse — vedrorende svovldioxid og svavestov kan -

fremkalde ulige konkurrencevilkdr og folgelig indvirke
direkte pa det felles markeds funktion; der ma derfor
pd dette omrdde foretages indbyrdes tilnzrmelse af

medlemsstaternes lovgivning i henhold til traktatens
artikel 100;

en af Det europziske okonomiske Fzllesskabs vigtigste
opgaver er at fremme en harmonisk udvikling af den
okonomiske virksomhed i Fallesskabet som helhed og
en varig og afbalanceret ekspansion; denne opgave vil
kun kunne lgses, hvis forurening og gener bekampes,
og hvis livskvaliteten og miljpbeskyttelsen forbedres; da
traktaten ikke indeholder den fornedne hjemmel hertil,
bor traktatens artikel 235 tages i anvendelse;

(1) EFT nr. C 83 af 4. 4. 1977, s. 44,
(3) EFT nr. C 204 af 30. 8. 1976, s. 34.
(3) .EFT nr. C 112 af 20. 12. 1973, s. 1.
(*) EFT nr. C 139 af 13. 6. 1977, s. 1.

med henblik pa at beskytte isr menneskets sundhed
ber der for disse to forurenende stoffer fastsattes graen-
seveerdier, der ikke ma overskrides pad medlemsstaternes
omride i bestemte perioder; disse verdier bor bygge pa
resultaterne af det arbejde, der er udfert inden for
rammerne af WHO, navnlig vedrerende de forhold
mellem doser og virkninger, der er fastlaet for svovldio-
xid og svaevestov taget under ét;

da der-er fare for, at disse grenseverdier trods de trufne
foranstaltninger ikke kan overholdes i visse omrader,
ber der kunne indreommes medlemsstaterne tidsbegreen-
sede undtagelser, forudsat at de foreleegger Kommissio-
nen planer til gradvis forbedring af luftens kvalitet i
disse omrader;

der bor fastszttes vejledende verdier, der skal tjene til
langsigtet beskyttelse af sundheden og miljoet pa lang
sigt og udgoere referencepunkter for indferelse af serlige
ordninger inden for omrader, der udpeges af medlems-
staterne;

de foranstaltninger, der traffes i medfer af dette direk-
tiv, skal vaere pkonomisk gennemferlige og forenelige
med en afbalanceret udvikling;

der bor indferes en passende kontrol med luftens kvali-
tet og iser med overholdelsen af granseverdierne,
hvorfor medlemsstaterne skal oprette malestationer,
hvorigennem de fornedne oplysninger til gennemforelse
af dette direktiv skal fremskaffes;

som folge af forskellige proveudtagnings- og analyseme-
toder i medlemsstaterne bor det under visse omstendig-
heder vere muligt at anvende andre proveudtagnings-
og maélemetoder end de referencemetoder, der er fore-
skrevet i direktivet;

da nogle medlemsstater anvender szrlige proveudtag-
nings- og analysemetoder, som ikke uden videre kan
korreleres med referencemetoderne, ma der i direktivet
angives forskellige grnsevardier, som skal overholdes
nar disse metoder anvendes; vedkommende medlemssta-
ter ber ogsd foretage sidelobende malinger under an-
vendelse af referencemetoderne foruden deres egne’
méilemetoder pa en rakke repraesentative malestationer;
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Kommissionen ber forelegge yderligere forslag pa
baggrund af disse sidelobende maélinger og for at undgd
bestemmelser, som kan g1ve anledning til forskelsbe-
handling;

en videreudvikling af-referencemetoderne for preveud-
tagning og analyse i dette direktiv kan veare onskelig pa
baggrund af den tekniske og videnskabelige udvikling,

der er sket pa dette omrade; for at lette iveerksattelsen -

af det dertil nodvendige arbejde bor der fastszttes en
fremgangsmadde for etablering af et snavert samarbejde
mellem - medlemsstaterne og Kommissionen inden for
Udvalget for tilpasning til den videnskabelige og tekni-
ske Udvikling —

UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:

Artikel 1

Formalet med dette direktiv er at fastsette greensever-

dier (bilag I) og vejledende vardier (bilag II ) for svovl--

dioxid-og svaevestov i luften samt at fastsztte betingel-
serne for deres anvendelse med henblik pa at forbedre:

— beskyttelsen af menneskets sundhed;

— Dbeskyttelsen af miljoet.-

Artikel 2

1. Ved grenseverdier forstés:

-

— koncentrationer af svovldioxid og svaevestov taget
under ét i overensstemmelse med tabel A i bilag I
samt

— koncentrationer af svavestov taget for sig i overens-
stemmelse med tabel B i bilag I,

der ikke ma overskrides- p4 medlemsstaternes omrade.

som helhed i bestemte perioder og pa de i fq)lgende artik-

ler fastsatte betingelser, is@r med henblik pa at be-
skytte menneskets sundhed.

2. Ved vejledende veardier forstas de i bilag II anforte
koncentrationer af svovldioxid og svavestov malt i
bestemte perioder med henblik pa at tjene

— til beskyttelse af sundheden og miljoet pa lang sigt;

— som referencepunkter for indferelse af szrlige ord-
ninger inden for omrader, som udpeges af medlems-
staterne.

Artikel 3

1. Medlemsstaterne treffer de nedvendige foranstalt-
ninger, for at koncentrationerne af svovldioxid og:
svavestov i luften fra den 1. april 1983 ikke er hojere
end de grensevardier, der er anfort i bilag I, dog med
forbehold af bestemmelserne i det folgende.

2. Nar en medlemsstat skonner, at koncentrationerne
af svovldioxid og svavestov i luften, trods de trufne
foranstaltmnger efter den 1. april 1983 vil kunne over-
skride de i bilag I anferte greenseveerdier i visse omra-
der, underretter den Kommissionen herom -inden den -

1. oktober 1982.

Den tilsender samtidig Kommissionen planer til gradvis
forbedring af luftens kvalitet i disse omrader. Disse
planer, der udarbejdes pa grundlag af relevante oplys-
ninger om forureningens art, arsag og udvikling, skal-
navnlig indeholde en beskrivelse af de foranstaltninger,
der er truffet eller skal traeffes, samt de procedurer, der
er blevet ivaerksat eller skal ivaerksattes at medlemssta-
ten. Disse foranstaltninger og procedurer skal hurtigst
muligt og senest inden den 1. april 1993 bringe koncen-
trationerne af svovldioxid og svavestov i luften inden
for disse omrader ned pa de i bilag I anforte grense-
veerdier eller derunder.

Artikel 4

1. I omrader, hvor medlemsstaten skonner, at det er
nodvendigt at begranse eller hindre en forudselig for-
ogelse af forurening forarsaget af svovldioxid og svaeve-
stov som folge af en ny udvikling af navnlig bymessig
eller industriel karakter; fastsetter medlemsstaten vaer-
dier, som skal vare lavere end grensevardierne i bilag

I, idet den som referencepunkt tager de vejledende ver-
dJer i bilag II.

2. I de omréader inden for en medlemsstats territorium,
hvor medlemsstaten skonner det nodvendigt at indfore
en szrlig beskyttelse af miljoet, fastsetter den verdier,
der generelt er lavere end de vejledende verdier i bilag
IL

3. Medlemsstaterne underretter Kommissionen om de
veerdier, frister og tidsplaner, som de har fastsat for de i
stk. 1 og 2 omhandlede omréder, samt om de eventuelle
relevante foranstaltninger, som de har truffet.

Artikel 3

Ud over de i artikel 3, stk. 1, og artikel 4, stk. 1, om-
handlede bestemmelser bestreeber medlemsstaterne sig
pa, ud fra onsket om yderligere foranstaltninger til -
beskyttelse af sundheden og miljoet, at nerme sig de
vejledende verdier i bilag II, hvor de malte koncentra-

- tioner ligger over disse vardier.
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Artikel 6

Medlemsstaterne opretter malestationer, hvorigennem
de fornedne oplysninger til gennemforelse af dette di-
rektiv skal fremskaffes, iseer i de omrader, hvor der er
fare for, at de i artikel 3, stk. 1, omhandlede graense-
vaerdier nas eller overskrides, samt i de i artikel 3,
stk. 2, omhandlede omrader; stationerne skal placeres
pa de steder, hvor forureningen formodes at vare kraf-
tigst, og hvor de malte koncentrationer er reprasenta-

tive for de lokale forhold.

Artikel 7

1. Fra dette direktivs ikrafttreeden giver medlemssta-
terne senest seks maneder efter udlpbet (der er fastsat til
den 31. marts) af den &rlige referenceperiode- Kommis-
sionen meddelelse om de tilfzlde, hvor grensevardierne
1 bilag I er overskredet, og om de malte koncentrationer.

2. De giver ligeledes senest €ét-ar efter udlobet af :den
arlige referenceperiode- Kommissionen meddelelse om
arsagerne til disse overskridelser samt-om, hvilke foran-
staltninger de har truffet for at undga gentagelser.

3. Medlemsstaterne giver endvidere pd anmodning af
Kommissionen denne: oplysninger om koncentrationer
af svovldioxid og-svevestov i de omrader, de har udpe-
get 1 medfer af artikel 4, stk. 1 og 2.

Artikel 8

Kommissionen offentligger hvert ar en sammenfattende
rapport om gennemforelsen af dette direktiv.

Artikel 9

Anvendelse af foranstaltninger truffeti medfer af dette
direktiv ma ikke fore til en veasentlig forringelse af luf-
tens kvalitet pa steder, hvor niveauet for forurening
forarsaget af svovldioxid og svavestov, konstateret pa
tidspunktet for dette direktivs ivaerkseattelse, er lavt i
forhold til de i bilag I anforte graenseverdier.

Artikel 10

1. Ved gennemforelse af dette direktiv anvender med-
lemsstaterne enten de i bilag III navnte referencemeto-
der for preveudtagning og analyse eller enhver anden
proveudtagnings- og analysemetode, for hvilken med-
lemsstaterne over for Kommissionen med regelmassige
mellemrum godtger:

— enten at de derved opndede resultater i tilstrekkelig
grad svarer til dem, der opnés ved hjzlp af referen-
cemetoden

— eller at der fra maélinger foretaget sidelpbende med
referencemetoden pa en rakke reprasentative male-
stationer udvalgt i henhold til kravene i artikel 6
foreligger bevis for et rimeligt stabilt forhold mellem
de resultater, der opnds ved at bruge denne metode,
og de resultater, der opnas ved at bruge reference-
metoden.

2. Med forbehold af bestemmelserne i dette direktiv
kan en medlemsstat i afventen af Radets afgorelse om -
de i stk. 4 nzvnte forslag fra Kommissionen ogsa. an-
vende den kombination af proveudtagnings- og analy-
semetoder, som er fastsat i bilag IV, og de ligeledes i-
bilag IV fastsatte vaerdier i forbindelse med disse meto-
der i stedet for graenseverdierne i bilag 1.

3. En medlemsstat, som beslutter at anvende bestem-
melserne i stk. 2, skal dog foretage sidelobende malinger
pd en rzkke repraesentative maélestationer udvalgt i
henhold til kravene i artikel 6 for yderligere at under-
spge den tilsvarende nojagtighed af greenseverdierne i
bilag IV og bilag I. Resultaterne af disse sidelpbende
malinger, herunder iser de tilfelde hvor grensever-
dierne i bilag I er blevet overskredet, og de malte kon-
centrationer sendes regelmaessigt og mindst 2 gange om
aret til Kommissionen med henblik pa optagelse i den i
artikel 8 omhandlede arlige rapport:

4, Kommissionen afleegger efter fem ar, og inden seks
ar efter udlpbet af den i artikel 15, stk. 1, omhandlede"
frist pa fireogtyve méneder rapport til Rddet om resulta-
terne af de sidelobende malinger foretaget i henhold til
stk. 3 og fremszetter isr under hensyn til disse resulta-
ter og nodvendigheden af at undga diskriminerende
bestemmelser forslag vedrerende stk. 2 og bilag IV.
Kommissionen anferer i den i artikel 8 omhandlede
rapport,. om den.har konstateret gentagne tilfelde af
vasentlig overskridelse af grensevardierne i bilag I.

5. Kommissionen foretager pa udvalgte steder i med-
lemsstaterne og sammen med disse undersogelser vedre-
rende proveudtagnings- og analysemetoder dels for
svovldioxid, dels for sort reg og svaevestov. Disse
undersogelser skal iser fremme harmoniseringen af
proveudtagnings- og analysemetoder i forbindelse med
disse forurenende stoffer.

Artikel 11

1. Nar medlemsstaterne fastsatter verdier for koncen-
trationer af svovldioxid og svaevestov i luften 1 overens-
stemmelse med artikel 4, stk. 1 og 2, i greenseomrader,
rédferer de sig forinden med hinanden. Kommissionen

kan deltage i disse samrad.

2. Nar de i bilag I anferte grensevardier eller de i
artikel 4, stk. 1 og 2, omhandlede vardier, om hvilke
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der har varet samrad i overensstemmelse med stk. 1,
overskrides; eller nar der er risiko for, at de overskrides
som felge af en vasentlig forurening, som stammer fra
eller kan stamme fra en anden medlemsstat, radforer de
pageldende medlemsstater sig med hinanden med hen-
blik pd afhjelpe denne situation. Kommissionen kan
deltage i disse samrad.

Artikel 12

Den i artikel 13 og 14 beskrevne fremgangsmade for
tilpasning af-dette- direktiv til de tekniske fremskridt
angar den senere udvikling af de i bilag III omhandlede
referencemetoder for proveudtagning og analyse. Denne
tilpasning ma ikke bevirke en direkte eller indirekte
endring af.de faktiske koncentrationsvaerdier i bilag I
og IIL.

Artikel 13

1. Der oprettes for at-efterkomme artikel 12 et udvalg-

for tilpasning af dette direktiv til de videnskabelige og
tekniske fremskridt, i det folgende benaevnt udvalget,
bestiende  af repraesentanter for medlemsstaterne og
med en repraesentant for Kommissionen som formand.

2. Udvalget fastsztter selv sin forretningsorden.

Artikel 14

1. Nar der henvises til fremgangsméaden i denne-arti-
kel, indbringer formanden sagen for udvalget, enten pa
eget initiativ eller efter anmodning fra en reprasentant
for en medlemsstat.

2. Kommissionens reprasentant foreleegger udvalget et
udkast til de foranstaltninger, der skal traeffes. Udvalget
afgiver en udtalelse om dette udkast inden for en frist,
som formanden kan fastsatte under hensyn til, hvor
meget det pageldende sporgsmal haster. Det udtaler sig
med et flertal pd 41 stemmer, idet medlemsstaternes

stemmer tildeles vaegt efter traktatens artikel 148, stk. 2.
Formanden deltager ikke 1 afstemningen.

3. Kommissionen vedtager de pétenkte foranstalt-
ninger, nar de er 1 overensstemmelse med udvalgets
udtalelse..

Nar de patenkte foranstaltninger ikke er i overens-
stemmelse med udvalgets udtalelse, eller nar en saddan
udtalelse ikke- foreligger, foreleegger Kommissionen
snarest Radet et forslag til de foranstaltninger, der skal
treeffes. Radet treffer afgorelse med kvalificeret flertal.

Safremt Radet ikke har truffet afgorelse inden tre
maneder efter, at det har faet forslaget forelagt, vedta-
ger Kommissionen de foresldede foranstaltninger.

Artikel 15

1. Medlemsstaterne setter de nedvendige administra-
tivt eller ved lov fastsatte bestemmelser i kraft for at-
efterkomme dette direktiv.inden fireogtyve maneder fra .
dets meddelelse og underretter straks Kommissionen
herom.

2. Medlemsstaterne meddeler Kommissionen teksterne
til de nationale retsforskrifter, som de udsteder pa det

~omrade, der er omfattet af dette direktiv.

Artikel 16

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udfxrdiget i Bfuxelles, den 15. juli 1980.

Pa Radets vegne
J. SANTER

Formand



Nr. L 229/34

De Europaiske Fallesskabers Tidende

30. 8. 80

BILAG I

GRAENSEV/ERDIER FOR SVOVLDIOXID OG SVAVESTOV

(Malt ved metoden med sort rog)

SKEMA A.

Gransevaerdier for svovoldioxid udtrykt ipg/m3 med de dertil knyttede vardier for svevestov (malt ved.

metoden med sort rog (1)) udtrykt i pg/m3

Maleperiode

Grenseverdi for svovldioxid

Den dertl knyttede
vaerdi for svaevestov

80

(medianen af degngennemsnittene
malt i lebet af et ar)

> 40

(medianen af dogngennemsnittene
malt i lpbet af et 4r)

Ar :
120 < 40
(medianen af dogngennemsnittene | (medianen af degngennemsnittene
malt i lpbet af et 4r) malt i lobet af et ar)
130 > 60
(medianen af dogngennemsnittene | (medianen af dpgngennemsnittene
malt i lebet af en vinter) malt i lobet af en-vinter) :
Vinter

(1. oktober — 31, marts) -

180

(medianen af dogngennemsnittene
malt i lebet af en vinter)

< 60

(medianen af degngennemsnittene
malt i lpbet af en vinter)

Ar
(opdelt i maleperi-
oder péd 24 timer)

250 (3

(98-percentil af alle dogngennem-
snitsveerdierne malt i lobet af et 4r)

>150
(98-percentil af alle dognegennem-

snitsveerdierne malt i lpbet af et 4r) -

350 (2)

(98-percentil af alle dogngennem-
snitsveerdierne malt i lobet af et ar)

=150

(98-percentil af alle dpgngennem-
snitsverdierne malt i lobet af et ar)

(1) Resultaterne af malingerne af sort rog udfort ifolge OECD-metoden er omregnet til gravimetriske
enheder som beskrevet af OECD (se bilag III nedenfor).
(3) Medlemsstaterne skal treeffe alle egnede foranstaltninger for at sikre, at denne veerdi ikke overskri-

des i mere end tre dage i treek. Endvidere skal medlemsstaterne bestrabe sig pa at forebygge og
formindske sddanne overskridelser af denne verdi.
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SKEMA B.
Grznsevardier for svavestov (malt ved metoden med sort rog)(?)) udtryke
1 pg/m3.
Mileperiode Gransevardi for svaevestov
80
Ar . ‘
(medianen af dogngennemsnittene malt i lobet af et ar)
Vinter ' 130 -
{1. oktober = 31. marts) (medianen af degngennemsnittene mélt i lebet af en vinter)
Ar 250 ()
(opdelt i méleperioder (98-percentil af alle degngennemsnitsverdierne malt
pa 24 timer) 1 lebet af et ar)

(1) Resultaterne af malingerne af sort rog udfort ifplge OECD-metoden er omregnet til gravimetriske
enheder som beskrevet af OECD (se bilag III nedenfor).
(3) Medlemsstaterne skal treffe alle egnede foranstaltninger for at sikre, at denne verdi ikke overskri-

des i mere end tre dage i treek. Endvidere skal medlemsstaterne bestrabe sig pa at forebygge og
formindske sddanne overskridelser af denne vardi.
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BILAG I

VEJLEDENDE VARDIER FOR SVOVLDIOXID OG SVAVESTGV MALT VED
(METODEN MED SORT ROG)

SKEMA A

Vejledende vardier for svovldioxid udtrykt i pg/m3.

Maéleperiode Vejledende veerdi for svovldioxid
40—60
Ar (aritmetisk gennemsnit af degngennemsnitsvaerdierne

malt 1 lebet af et ar)

‘ 100—150
24 uimer
(degngennemsnitsveerdi)

SKEMA B

Vejledende vardier for svavestov (malt' ved metoden med sort rag (1))
uderykt 1 ug/m?3.

Maéleperiode Vejledende verdi for svaevestov
40—60
Ar (aritmetisk gennemsnit af degngennemsnitsvaerdierne

malt i lebetafet ar) -

' 100=150
24 timer

(dogngennemsnitsveerdi)

(1) Resultaterne af malingerne af sort rog udfert ifelge OECD-metoden er omregnet til gravimetriske
enheder som beskrevet af OECD (se bilag III nedenfor). -
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BILAG 111

DE REFERENCEMETODER FOR PROVEUDTAGNING OG ANALYSE, DER SKAL ANVENDES I
FORBINDELSE MED DETTE DIREKTIV

A. SVOVLDIOXID

Ved referencemetoden til:proveudtagning med henblik pé bestemmelsen af svovldioxid anvendes det
udstyr, der er angivet i den internationale norm ISO/4219, 1. udgave 1979/09/15. Proveudtagningsti-
den er normalt 24 timer.-

Den analytiske referencemetode er beskrevet detaljeret i bilag V; den bygger pa forslaget til international
norm ISO DP-6767, revideret udgave fra februar 1979: »luftundersogelse — bestemmelse af massekon-
centrationer af svovldioxid i atmosferisk luft — tetrachlormercurat (TCM)/pararosanilinmetode«.
Denne analysemetoae er baseret pa princippet om colorimetrisk reaktion med pararosanilin.

B. SVAVESTOV

Til bestemmelse-af sort rog-og omregning til gravimetriske enheder anses som referencemetode den
metode, der er normeret af OECD’s arbejdsgruppe vedrorende metoder til méling af duftforurening og
vedrorende undersogelsesteknik (1964).

Med hensyn til ovennavnte af ISO og OECD normerede metoder, har de udgaver gyldighed, som er
offentliggjort af disse organisationer samt andre udgaver, hvis overensstemmelse med disse bekraftes af
Kommissionen.
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BILAG IV
GRANSEVARDIER FOR SVOVLDIOXID OG SVEVESTOV (MALT VED EN GRAVIMETRISK
METODE) DER FINDER ANVENDELSE I HENHOLD TIL ARTIKEL 10, STK. 2

- SKEMA A

Graznsevardier for svovldioxid udtrykt i pg/m?3.

Maleperiode : ~ Granseverdi for svovldioxid
140
Ar (aritmetisk gennemsnit af alle

30 min. verdier méilt i lobet af et ar)

Ar ' 400
(opdelt i maleperioder (95-percentil af alle 30 min.
pa 30 minutter) veerdier mélt i lobet af et ar)
SKEMA B

Gransevardier for svavestov (malt ved den i ii) beskrevne gravimetriske metode)
udtrykt i pg/m?3.

Maéleperiode - Grenseveerdi for svaevestov
150
Ar ‘ (aritmetisk gennemsnit af degngennemsnitsverdierne

malt i lobet af et &r)”

Ar 300
(opdelt i méaleperioder (95-percentil af alle dogngennemsnitsveerdierne
pa 24 timer) - malt i lebet af et ar) -

De proveudtagnings- og analysemetoder, der finder anvendelse i henhold til artikel 10, stk. 2, er for:

i) Svovldioxid

— proveudtagningsmetoden: der anvendes mélestationer, der gor det muligt at foretage »tilfeel-
dige« malinger, i et net af mélesteder, som det eksempel, der er afbildet i figur 1. P4 hvert sted i
nettet gennemfores arligt mindst 13 mélinger i tiden fra kl. 8.00 — 16.00 pa arbejdsdage. De
forskellige malinger foretages i en halv time uden afbrydelse og fordeles over hele aret, f. eks.
efter folgende system:

Den forste dag malingen foretages, males der pa de i figur 1 med a angivne steder, den anden
dag pa de med b, den tredje pad de med c og den fijerde dag p& de med d angivne steder. Disse
malinger gentages efter 4 ugers forlob pa samme maélested for andre tilfeeldigt valgte perioder pa
en halv time.

— maleperiode: 1ar

— malesteder: ~ 161 et net

— malevarighed: en halv time uafbrudt mellem kl. 8.00 og 16.00 pa arbejds-
dage

— antal malinger pr. sted: - mindst 13

— samlede antal malinger: mindst 208
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a b a b
c d c d
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C d c d
e— 1 km —»
Figur 1.

Skema over malesteder.

— analysemetode: referencemetoden i bilag 11l Fremgangsmaden i artikel 10, stk. 1, finder anven-

delse
i) Svaevestov .

— proveudtagningsmetoden:
1. Svaevestovet opsamles i et filter, og der benyttes enten membranfiltre eller glasfiberfiltre.

2. Preveudtagningsapparaturet bestar af:
— et filter
—— en filterholder
— en pumpe

— en rumfangsgasmaler.

3. Proveudtagningsapparaturet omfatter ikke noget system til fraktionering af stovpartiklerne.
4. En proveudtagning varer 24 timer.

5. Filtret beskyttes mod direkte sedimentaflejring af stov og mod direkte pavirkning af forhol-
dene i atmosferen. :

6. De filtre, der benyttes, har en absorptionsevne for stovpartikler med en aerodynamisk
diameter pa 0,3 pm pé over 99 %.

7. Lufthastigheden pa filtrets overflade vil ligge p& mellem 33 og 55 cm/sek. Under malingen
ma hastigheden ikke falde med mere end 5 %, nar der benyttes glasfiberfiltre eller 25 %,
nar der benyttes membranfiltre. '

8. Antallet af proveudtagninger i lobet af et ar skal vaere mindst 100, fordelt ligeligt over denne
periode.

— analysemetoden:
a) Analysen foregir ved vejning.

b) 1. Membranfiltrene konditioneres for og efter pr@veudtagninéen ved, at de holdes pa en
konstant temperatur pa mellem 90 og 100 °C i 2 timer og derpa anbringes i en ekssikka-
tor i 2 timer for vejning.

b) 2. Glasfiberfiltrene konditioneres for og efter proveudtagning ved, at de opbevares i 24
timer i en atmosfare pa 20 °C og en luftfugtighedsgrad pa 50 % for vejning.
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BILAG V

REFERENCEMETODE TIL ANALYSE AF SVOVLDIOXID

Luftundersogelse — bestemmelse af massekoncentration af svovldioxid i atmosferisk luft — tetra-

4.1.

4.2.

chlormercurat (TCM)/pararosanilinmetode

FORMAL

Dette forslag -til international standard specificerer en spektrofotometrisk metode til-be-
stemmelse af massekoncentrationen af svovldioxid i atmosferisk luft. Denne standard om-
fatter metoder til bade proveudtagning og analyse.

ANVENDELSESOMRADE

Med den fremgangsmade, der er beskrevet i denne standard, er det-muligt at bestemme
atmosferiske svovldioxidkoncentrationer pa mellem 7 og 1 150 pg/m3.

Note

Er det nedvendigt- at bestemme hojere koncentrationer, kan der udtages delmengder af
proveoplosningen eller mindre luftprover end angivet i denne standard. I sd fald ma absorp-
tionsevnen af det pageldende system bestemmes ved de rumfang og koncentrationer, som

undersoges.

Indvirkning fra tungmetaller, nitrogenoxider, ozon og reducerede svoviforbindelser (f.eks.

hydrogensulfid og merkaptaner) er elimineret eller minimeret. Svovlsyre og sulfater indvirker -

ikke. Der er ikke under eksperimenter konstateret indvirkning af svovltrioxid, eftersom dette
sandsynligvis hydreres til svovlsyre i den abserberende oplesning.

PRINCIP

En afmalt luftprove drives igennem en natriumtetrachlormercurat (TCM) oplesning, og den
svovldioxid, der findes i luften, absorberes ved dannelse af et dichlorsulfitmercuratkompleks.

Proveoplosningen behandles med en oplosning af sulfamidsyre for at nedbryde den nitrita-
nion, der er dannet af nitrogenoxider i luften. Den behandles derefter med oplesninger af
formaldehyd og syrebleget pararosanilin indeholdende phosphorsyre for at opnd en pH-
verdi pa 1,6 £ 0,1.

Pararosanilin, formaldehyd og bisulfitanionen reagerer og danner den sterkt farvede pararo-
sanilinmethylsulfonsyre, der opferer sig som en tofarve-indikator (. = 548 nm ved
pH-verdien 1,6 = 0,1).

Svovldioxidkoncentrationen aflases af en kalibreringskurve udarbejdet pa grundlag af kalib-
rerings-gasblandinger (6.3.1). Alt efter hvilket udstyr, der findes pa laboratoriet, kan det i
visse tilfzelde vaere hensigtsmassigt ved rutineanalyser at erstatte kalibrerings-gasblan-
dingerne med natrium-bisulfitoplesninger af kendt koncentration. Denne fremgangsmade
bor imidlertid kun benyttes efter en omhyggelig kalibrering.

REAGENSER

Alle reagenser skal vere af analysekvalitet (p.a.).

Medmindre andet er angivet, er vand ensbetydende med destilleret vand. Vandet skal vare
fri for oxidanter og skal helst veere dobbeltdestilleret fra et apparat helt af glas.

Absorberende oplasning: 0,04 mol/l natriumtetrachlormercurat (TCM).
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10,9 g kviksolv-(Il)chlorid, 4,7 g natriumchlorid og 0,07 g dinatriumethylendiamintetra-
acetat (EDTA) oploses i vand og fortyndes til 1 liter.

Oplosningen er holdbar i adskillige maneder men ber kasseres, hvis der dannes bundfald.
Noter

1. Den mangde EDTA, der tilfores, eliminerer eventuelle indvirkninger fra tungmetaller:
indtil 60 ug jern (IIT), 10 ug mangan (II), 10 ug chrom (III), 10 ug kobber (II) og 22 ug
vanadium (V) i 10 ml absorberende oplesning.

2. Oplesningen er meget giftig og skal behandles som sddan. En metode til genvinding af
kvikselvet efter analysen er beskrevet i bilag C. Skulle noget af den absorberende oplos-
ning blive spildt pad huden, skal det ojeblikkeligt skylles af med vand.-

4.3. Saltsyre, 1 mol/1

86 ml koncentreret saltsyre, HCL, (p = 1,19 g/ml) fortyndes til 1 L.

4.4. Pararosanilinhydrochlorid, 0,2 %

Stamoplesning
02¢g pararosanilinhydrochlorid, C1oH;1,N3-HCI, oploses i 100 ml saltsyre (4.3).

Note

Pararosanilinhydrochlorid, der anvendes til indstillingen af stamoplesningen, skal have en
renhed pd over 95 % (se bilag D) og udvise maksimal absorption ved 540 nm i eddikesyre-
natriumacetatbuffer (0,1 mol/l). Endvidere mé& absorptionen af blindpreven ikke overstige-
0,10, nar blindpreven fremstilles efter den i afsnit 6.2 beskrevne fremgangsmade.

Reagenser, der ikke opfylder kravene, ma kasseres eller’ renses. Rensniﬁgen kan-opnés ved
omkrystallisering eller ekstraktion (se bilag D).

4.5. Phosphorsyre, 3 mol/l -

205 ml koncentreret phosphorsyre, HsPO4 (p= 1,69 g/ml) fortyndes med vand til 1 1.
4.6 - Pararosanilinreagens

Med pipette overfores 20 ml af stamoplesningen af pararosanilinhydrochlorid (4.4) og 25 ml
phosphorsyre (4.5) til en 250 ml mélekolbe, hvorefter der fyldes op til maerket med vand.

Deénne reagens er holdbar i flere maneder, hvis den opbevares i morke.

4.7 Formaldehydarbejdsoplosning

Med pipette overfores S ml 40 % formaldehydoplesning, HCHO, til en 1 liter milekolbe,
hvorefter den fyldes til market med vand. Laves hver dag.

4.8 Sulfamidsyre, 0,6 % arbejdsoplesning
0,6 g sulfamidsyre, NH,SO;H, opleses i 100 ml vand.

Denne oplosning er holdbar i et par dage, hvis den ikke kommer i forbindelse med luften.

4.9 Natriummetabisulfitstamoplosning

0,3 g natriummetabisulfit, Na,5$,0s, oploses i 500 ml friskkogt, afkelet destilleret vand
(dobbelt-destilleret vand, der er udluftet, er at foretraekke). Oplosningen indeholder fra 320
til 400 pg svovldioxidaekvivalenter pr. ml. Den faktiske koncentration bestemmes ved, at der
tilsettes et overskud af jod til en delmangde af oplesningen og titreres tilbage med standar-
diseret natriumthisosulfatoplesning (se bilag B).

Oplosningen er ikke holdbar.

4.10 Natriummetabisulfitstandardoplesning

Umiddelbart efter standardiseringen af natriummetabisulfitstamoplosningen (4.9) tilszttes
med pipette 2,0 ml af oplesningen til en 100 ml mélekolbe, hvorefter der fyldes op til mer-
ket med natriumtetrachlormercuratoplosning (4.2).

Denne oplosning er holdbar i 30 dage, hvis den opbevares ved 5 °C. Ved stuetemperatur er
den kun holdbar en dag.
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5.1

53

5.4

5.5

APPARATUR

Proveudtagningsapparatur

Det udstyr, der skal anvendes til preveudtagning, er specificeret i ISO/DIS 4 219, luftunder-
sogelse — bestemmelse af luftformige svovlforbindelser i atmosferisk luft — proveudtag-
ningsapparatur som vist pa figur 1.

Figur 1

Blokdiagram af proveudtagningsapparatur

Luftindtag Partikelfil- Opsamlings- Beskyttel- Gasmaler Proveud-
ter og fil- flaske sesfilter eller flow- tagnings-
terholder regulator pumpe

I stedet for gasmaéleren kan anvendes en kanyle som kritisk dyse i en termostatreguleret
kasse. I sa-fald ma pumpen vere i stand til at nd op pa P4/P,=<0,5, hvor Py og P, betegner
trykket henholdsvis for og efter kanylen (se 5.5).

Udstyret er vist i figur 2.

Figur 2

Luftind-  Opsamlings- Opsamlings- Dribesamler Trykmaler Kritiks dyse Trykmd-- Pumpe
tag flaske flaske ler

Opsamlingsflasker -

Tilfredsstillende opsamlingsflasker. ma have en absorptionsevne for svovldioxid pa mindst
95 %. Eksempler pa passende opsamlingsflasker findes i bilag A.

Absorptionsevnen varierer med flaskens form, luftboblernes storrelse og den tid, de er i
kontakt med oplesningen. Den kan bestemmes ved at indsatte endnu en opsamlingsflaske i
serie med den forste i proveudtagningssystemet og finde forholdet mellem mengden af
svovldioxid i den forste flaske og summen af svovldioxidmangderne i de to flasker til sam-
men. Arbejdes der med smé impingsflasker under de betingelser, der er beskrevet i afsnit 6.1,
har man konstateret en absorptionsevne pa over 98 %.

Anvendelse af blandinger af svovldioxid og luft til kalibrering som beskrevet i afsnit 6.3.1
giver automatisk systemets absorptionsevne.

Hydrogensulfidopsamler

Et glasror fyldt med kvartsuld, der er impragneret med en oplosning indeholdende 0,5 %
solvsulfat, Ag,SO,, og 2,5 % kaliumhydrogensulfat, KHSO,. Impragningen udfores ved, at
oplosningen ledes to gange gennem roret, og at kvartsulden derefter torres ved opvarmning i
en nitrogenstrom:.

Proveflasker

Polyethylenflasker, 100 ml, til transport af de eksponerede absorptionsoplesninger til labora-
toriet. ’

Manometer

To manometre, som er nejagtige op til 1 000 Pa, til trykmalinger, nér der bruges en kritisk
dyse i stedet for en gasmaler.
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5.6 Spektrofotometer eller colorimeter

Et spektrofotometer eller colorimeter egnet til maling af absorptionen ved va. 550 nm. Med
et spektrofotometer bor anvendes en belgeleengde pa 548 nm. Anvendes et colorimeter, bor
filteret have sit transmissionsmaksimum ved ca. 550 nm. Der kan opstd blindreagenspro-
blemer med apparater med en spektral bandbredde pa mere end 20 nm.

Ved méling af absorption anvendes den samme celle til prover og standardoplesninger.
Anvendes der mere end én celle, ma cellerne afpasses spektrofotometrisk.

6 FREMGANGSMADE

6.1 Proveudtagning

10 ml af TCM-oplesningen (4.2) haldes i en opsamlingsflaske og indsettes i proveudtag-
ningssystemet (figur 1).-Den absorberende oplesning afskeermes mod direkte sollys under
proveudtagningen ved at dakke opsamlingsflasken med en passende afskarmning sdsom
aluminiumsfolie, for at undgd dekomposition. Varigheden og flowhastigheden af indsug-
ningen afhanger af koncentrationen af svovldioxid i luften.

Ved anvendelse af sma impingerflasker vil flowhastigheden vere pad mellem 0,5 og 1 I/min.
Den mindste luftmangde, der indsuges, skal vaere pa 25 1.

For at opna de bedste resultater bor flowhastigheden og varigheden af preveudtagningen
vaelges sdledes, at der opnds en absorption pd 0,5—3,0 ug (0,2—1,2 ul ved 25 °C og
101,325 kPa) svovldioxid pr. ml absorberende oplosning.

Menes luften at indeholde hydrogensulfid, ma denne fjernes med en hydrogensulﬁdopsamler
(5.3). Opsamleren anbringes mellem partikelfilteret og opsamlingsflasken.

Efter proveudtagningen bestemmes rumfanget af den udtagne luftmengde, og atmosferens
temperatur og. tryk noteres (7.1, note). Skal proven opbevares i mere end 24 timer inden
-analysen, opbevares den ved 5 °C.

Note

Huvis preveoplosningen viser bundfald, skyldes det sandsynligvis reaktion af Hg(Il) med en
reduceret svoviforbindelse. Bundfaldet fjernes ved filtrering eller centrifugering inden analy-
sen. ‘

6.2 Analyse

Prover skal henstd mindst 20 min. efter udtagning for at tillade, at indfanget ozon nedbry-
des. Derefter overfores proveoplosningen kvantitativt til en 25 ml malekolbe, idet der bruges
ca. 5 ml vand til rensning.

Der fremstilles en blindpreve ved at hzlde 10 ml ueksponeret absorptionsoplesning (4.2) i
en 25 ml malekolbe, tilsette reagenser som beskrevet nedenfor og afleese absorptionen i
forhold til destilleret vand under anvendelse af 10 mm celler. Denne verdi sammenlignes

" med den, der noteredes for blindpreven, da kalibreringskurven blev lavet. Forskelle pa
mere end 10 % mellem de to verdier betyder forurening af det destillerede vand eller re-
agenserne eller nedbrydning af disse. I s fald ma der laves nye reagenser.

Der haldes 1 ml sulfamidsyreoplesning (4.8) i hver kolbe, og man lader det reagere i
10 min., for at nitriten fra nitrogenoxider kan nedbrydes. Derefter tilszttes med pipette
nojagtigt 2 ml af formaldehydoplosningen (4.7) og S5 ml af pararosanilinreagensen (4.6) til
kolberne. Der healdes friskkogt, afkolet destilleret vand i op til merket, hvorefter man lader
det std i en termostat ved 20 °C. Efter 30—60 min. méles absorptionen af preven og blind-
proven med destilleret vand i referencecellen.

Den farvede oplesning ma ikke blive i cellen, da et farvelag ellers afsettes pa vaggene.

Note

Faste tidsintervaller pa f.eks. 1 min. mellem tilsztningen af hver reagens sikrer en bedre
reproducerbarhed af farveudviklingen.

Oplosninger med absorptioner, som overstiger absorptionen i den hejeste koncentration
anvendt til kalibrering, kan fortyndes op til 6 gange med blindreagensen for at opna aflaes-
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ninger af samme storrelsesorden. Denne aflesning er imidlertid kun indikativ inden for
+ 10 % af den virkelige absorptionsverdi.

6.3 Kalibrering

6.3.1 Kalibrering med en blanding af svovidioxid og luft
Blandinger af svovldioxid og luft fremstilles i henhold til ISO/DIS 6349.-

Til optegning af kalibreringskurven, som viser sammenhangen mellem absorption og svovl-
dioxidkoncentration, behoves mindst fire forskellige koncentrationsniveauer af svovldioxid
inden for det omrade, der er foreskrevet i afsnit 2.

Den proveudtagningsfremgangsmade og den analyseprocedure, der er beskrevet i henhold-
svis afsnit 6.1 og 6.2, anvendes pd hver af kalibreringsgasblandingerne. Absorptionsvardi-
erne afsattes som funktion af de givne svovldioxidkoncentrationer, og kalibreringskurven
tegnes.

6.3.2 Kalibrering med natriummetabisulfitoplosning

Med pipette overfores standardoplesningen af natriummetabisulfit (4.10) i graduerede
meangder pd 0, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 og 5,0 ml til en rekke 25 ml malekolber. Der tilsaettes til
hver kolbe tlstraekkeligt natriumtetrachlormercurat-oplesning (4.2) til at bringe maengden
op pd ca. 10 ml. Derefter tilsettes reagenserne som beskrevet i 6.2. Absorptionerne madles
med destilleret vand i referencecellen. For at opna sterre pracision er det nodvendigt at
bruge et bad med konstant temperatur. Temperaturen ved kalibreringen ber ikke afvige fra
temperaturen ved analysen med mere end + 1°.

Absorptionerne af :oplesningerne (ordinater) indtegnes som funktion af mikrogram svovl-

dioxid, beregnet som beskrevet i bilag B. Der opnés et linezrt forhold. Skeringspunktet med

den lodrette akse for den linje, der kommer nermest punkterne, ligger som regel inden for

0,02 -absorptionsenheder fra aflesningen for blindproven (standardnulpunkt), hvis der an-

vendes 10 mm celler. Kalibreringsfaktoren (den reciprokke verdi af linjens heldning) bereg-

nes. Denne kalibreringsfaktor kan anvendes til beregning af resultaterne, forudsat at der ikke

er nogen vasentlig @ndring 1 temperatur eller pH-vardi. Der anbefales mindst én kontrol-
prove pr. seriebestemmelse for at sikre denne faktors palidelighed.

7 FREMLAGGELSE AF RESULTATER

7.1 Beregning

Massekoncentrationen af svovldioxid i preven beregnes som folger:

fla,—a
SO, - _S_b)
- A"
hvor
SO, = massekoncentrationen af svovldioxid i mikrogram pr. kubikmeter
f = 'kalibreringsfaktoren (se 6.3.2)
as = absorptionen i preveoplesningen
a, = absorptionen i blindpreven
V = meangden af opsamlet luft i kubikmeter
Note

Er der behov for at kende svovldioxidkoncentrationen ved referencebetingelserne (25 °C,
1 bar), m& rumfanget V af den opsamlede luft erstattes af den tilsvarende rumfangsverdi
under referencebetingelserne, Vg :

_ 298 Vp
R 273+ T
hvor

p = barometertrykket i bar

T = luftprovens temperatur i °C.
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7.2 Detektionsgranse

Detektionsgransen for svovldioxid i 10 ml TCM-preveoplosning ligger pa mellem 0,2 og 1,0
pg (baseret pa den dobbelte standardafvigelse). Dette svarer til massekoncentrationer af
svovldioxid pa mellem 7 og 33 /ug/m? (0,002—0,011 ppm) i en luftprove pa 30 1 (f.eks. 1
times proveudtagning ved 0,5 1/min.).

7.3 Reproducerbarhed og nejagtighed

Metodens reproducerbarhed og nejagtighed er endnu ikke blevet bestemt i nogen sikker grad
med hensyn til forskellige svovldioxidkoncentrationer, ligesom den absolutte opsamlingsevne
ikke er kendt for det store udvalg af mulige -opsamlings- og provesystemer.

Den relative standardafvigelse af en sammenlignelig TCM-metode for gentagelse af forsoget
er fundet til 17.ng/m?® ved en koncentration pa 1 000 pg/m3 (1)..

8. Litteratur

(1) H.C. McKee, R.E. Childers, O. Saenz: Collaborative Study of Reference Method for
Determination of Sulphur Dioxide in the Atmosphere (Pararosaniline Method). Contract
CPA 70—40, SwRI Project 21—2811. Environmental Protection Agency, Research
Triangle Park, N.C., Sept. 1971.

BILAG A
OPSAMLINGSMODELLER
ﬁ
ﬁ
— 40 =P
A F
8 h
) — NS 29/32
(
S |
250 | 235 =
200 e 55 >
{18 }&
i :\""T
v _ . 1
- , U
Y Ceo
ST
le— 70 le 25 >

Muenkeflaske Lille impingerflaske

75 ml
4 &bninger, 1 i bunden,
hver 1,5 @



Nr. L 229/46

De Europziske Fallesskabers Tidende

30. 8. 80

B.1.

B.1.1.

B.1.2.

B.1.3.

B.1.4.

B.1.5.

B.2.

BILAG B

INDSTILLING AF NATRIUMMETABISULFITSTAMOPLQSNINGEN (4.9)

Reagenser

Jodoplosning, 0,05 mol/l Stamoplpsning

Der afvejes 12,7 g jod, I,,-1 et 250 ml beaegerglas, tilsettes 40 g kaliumjodid, KI, og 25 ml
vand. Der rores rundt, til det hele er oplost, hvorefter onlesningen haldes kvantitativt over i
en 1 liter mélekolbe. Der fyldes op til market med vand.

Jod arbejdsoplosning, ca. 0,005 mol/l -*
50 ml af stamopldsningen af jod (B.1.1) fortyndes til 500 ml med vand.

Stivelsesindikatoroplosning, 0,2 % .

0,4 g opleselig stivelse og 0,002-g kvikselv(Il)-jodid, Hgl, (konserveringsmiddel) findeles
med en smule vand, og pastaen tilszttes langsomt til 200 ml kogende vand. Kogningen
fortszettes, til oplesningen er klar, hvorefter den afkoles og overfores til en flakse med glas-
prop.

Natriumthiosulfatoplosning, ca. 0,1 mol/l

25 g natriumthiosulfat, N2,5,03:5H,0, opleses i 1 liter friskkogt, destilleret-vand og tilsaet-
tes 0,1 g natriumkarbonat. Man lader oplosningen std en dag, inden den indstilles.

Til indstillingen afvejes 1,5 g kaliumjodat, KIOj, fineste standardkvalitet, torret ved 180 °C,
ien 500 ml malekolbe og fortyndes med vand op til market. Met pipette overfores SO il af
jodatoplesningen til en S00 ml jodflakse. Der tilsettes 2 g kaliumjodid og 10 ml koncentre-
ret saltsyre, fortyndet 1:10. Flasken proppes til. Efter 5 min. titreres med natriumthiosulfat-
oplesning, til det antager en bleggul farve. Der tilsettes 5 ml af stivelsesindikatoren, og titre-
ringen fores til ende. Molariteten af natriumthiosulfatoplesningen, M, beregnes som folger:

g KIO, x 10° % 0,1

M= ml natriumthiosulfatoplesning - 35,67

Natriumthiosulfatoplosning, ca. 0,01 mol/l

50,0 ml af natriumthiosulfatoplesningen (B.1.4) fortyndes til S00 ml med vand og blandes.
Oplesningen er ikke holdbar og mé fremstilles den dag, den skal anvendes, ved at fortynde
den indstillede natriumthiosulfatoplesning (B.1.4). ’ '

Fremgangsmade

25 ml vand hzldes i en 500 ml kolbe, og med pipette overfores SO ml af jodoplesningen
(B.1.2) til kolben (her betegnet kolbe A/blindpreve/). Med pipette overfores 25 ml af natri-
umbisulfitstamoplesningen (4.9) til en anden 500 ml kolbe, og med pipette overfores 50 ml
af jodoplosningen (B.1.2) til denne kolbe (her betegnet B/prove/). Kolberne proppes til, og
man lader det reagere i 5 min. Ved hjzlp af en burette, der indeholder natriumthiosulfat-
oplesning (B.1.5) titreres hver kolbe efter tur til en bleg gul farve.. Derefter tilsettes 5 ml af
stivelsesoplosningen (B.1.3), hvorefter titreringen fortszttes, til den bla farve forsvinder.
Svovldioxidkoncentrationen i natriummetabisulfitstamoplosningen (4.9) beregnes:

(A—B)x MxK

SO, (pg/ml) = v
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hvor
A. = rumfang natriumthiosulfatoplesning (B.1.5) ‘nedvendig til titrering af blindpreven i
milliliter
B = rumfang natriumthiosulfatoplesning (B.1.5) nedvendig til titrering af proven, i milli-
liter

C.1.

C.1.1.
C.1.2.

C.1.3.

C.2.

D.1.

M = natriumthiosulfatoplesningens molaritet (= 0,01) :
K = =kvivalentmolvagten for svovldioxid i mikrogram = 32,030

V = natriummetabisulfitstamoplosm'ng anvendt, i milliliter

Koncentrationen af svovld10x1d i bisulfitstamoplesningen (4.10) findes ved at dividere resul-
tatet med 50.

BILAG C

FJERNELSE AF KVIKSOLV FRA RESTOPLOSNINGER

I dette bilag beskrives en metode til fra restoplosninger at fjerne det kviksolv, der er frem-
kommet under brugen af den absorberende oplesning (4.2).-

Reagenser }

Natriumhydroxidoplesning, ca. 400 g NaOH pr. liter
Hydrogenperioxid, H,O,,-ca. 30 %, teknisk kvalitet
Natriumsulfid, Na,S:9H, O, teknisk kvalitet

Fremgangsmade

J en polyethylenbeholder med et rumfang pa ca. 50 | samles de restoplosninger, hvis kvikselv-
indhold er for stort til, at de kan hldes i vasken. Nar det samlede rumfang er ca. 40 1,
tilseettes i folgende raekkefolge under omroring ved hjzlp af luft, der bobler gennem oples-
ningen, en til neutralisering tilstreekkelig mangde natriumhydroxidoplesning (C.1.1) efter-
fulgt af yderligere 400 ml. Derefter tilszttes 100 g natriumsulfid (C 1.3) og efter 10 min.
langsomt 400 ml hydrogenperoxldopl@smng (C.1.2).

Man lader blandingen std i 24 timer, hvorefter den klare vaske fjernes og kasseres. Bundfal-
det overfores til en anden beholder.

BILAG D

PARAROSANILINDHYDROCHLORIDS EGENSKABER. RENSNING

Kontrol af reagensens renhed

.1 ml af PRA-oplosningen (4.4) fortyndes til 100 ml med destilleret vand. 5 ml heraf overfo-

res til en 50 ml malekolbe, og der tilsttes 5 ml af en 0,1 M eddikesyre-natriumacetatbuffer-
oplesning. Der fyldes op til mzrket med vand og blandes.

Derefter ventes 1time, hvorefter oplosningens absorption males i et spektrofotometer ved
540 nm i en 10 mm celle.

Pararosanilin (PRA) koncentrationen beregnes som folger:

o, PRA = absorption - K
100 mg

hvor
K = 21300
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D.2.

D.3.

Er pararosanilinets renhed under 95 %, ma reagensen renses efter en af de fremgangsmader,
der er beskrevet i D 2 og D 3.

Rensning ved ekstraktion

[ en 250 ml skilletragt afbalanceres 100 ml af bade 1-butanol og 1 M HCL. 0,1 g pararosa-
nilinhydrochlorid (PRA) afvejes i et bzgerglas og tilsettes 50 ml af den afbalancerede syre,
hvorefter man lader det sta i flere minutter. SO ml af den afbalancerede l-butanol hzldes i en
125 ml skilletragt. Syreoplesningen, der indeholder farvestoffet, overfores til tragten og ek-
straheres. Den violette urenhed vil overgd til den organiske fase. Den nedre (vandige) fase
overfores til en anden skilletragt-og tilsattes 20 ml portioner af l-butanol. Dette er normalt
tilstreekkeligt til at fjerne neesten al den violette urenhed, der bidrager til blindreagensen.
Hvis der stadig er violet urenhed i l-butanolfasen efter 5 ekstraktioner, kasseres dette parti
farve.

Efter den endelige ekstraktion filtreres den vandige fase gennem en vatprop over i en 50 ml
malekolbe, og der fyldes op til market med 1 M. HCL. Denne stamreagens er rodgul.

Note

Visse partier l-butanol indeholder oxidanter, der skaber‘svc_)vldioxidbehov. Dette undersoges
ved at ryste 20 ml l-butanol sammen med 5 ml 15 % kaliumiodidoplesning. Hvis der frem-
kommer en-gul farve i alkoholfasen, redestilleres l-butanolen fra selvoxid.

Rensning ved omkrystallisering

1 g pararosanilinhydrochlorid opleses i 250 ml 2,5 M saltsyre, hvorefter man lader oples-
ningen std i to timer ved stuetemperatur. Efter filtrering udfaldes pararosanilin pa ny ved

tilszetning af et ringe overskud af 2,5 M natriumhydroxidoplesning.
! . A}

Bundfaldet anbringes pa en filtertragt (porsesitet 3). Filtratet skal vaere farvelost. Bundfaldet -

vaskes med destilleret vand for at fjerne overskydende natriumhydroxid og det dannede na-
triumchlorid.

Bundfaldet opleses i 70 ml methanol opvarmet til kogning, og til slut tilsettes 300 ml vand
ved 80 °C. Man lader oplesningen std ved stuetemperatur. Pararosanilin genudfeldes lang-
somt. Omkrystalliseringsgraden er ca. 64 %. Pararosanilin farves morkt mellem 200 og 205
°C og sonderdeles ved 285 °C.
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