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NOUKOGU DIREKTIILV,
15. juuli 1980,

ohu kvaliteedi piirtasemete ning viiveldioksiidi ja hdljuvate tahkete osakeste taseme soovituslike
arvviirtuste kohta

(80/779/EMU)

EUROOPA UHENDUSTE NOUKOGU,

vottes arvesse Euroopa Majandusithenduse asutamislepingut, eriti
selle artikleid 100 ja 235,

vottes arvesse komisjoni ettepanekut,

vottes arvesse Euroopa Parlamendi ndusolekut, (1)

vottes arvesse majandus- ja sotsiaalkomitee arvamust (2)

ning arvestades, et:

Euroopa tihenduste 1973. (%) ja 1977. (%) aasta keskkonnaalastes
tegevusprogrammides on sdtestatud, et eelistada tuleb vadveldiok-
siidi ja holjuvate tahkete osakeste vastu suunatud meetmeid seo-
ses nende toksilisuse ja aktuaalsete teadmistega nende mdju kohta
inimese tervisele ja keskkonnale;

kuna eri liikmesriikides kohaldatavate voi ettevalmistatavate vaa-
veldioksiidi ja holjuvate tahkete osakeste alaste digusnormide eri-
nevused voivad luua ebavordseid konkurentsitingimusi ning seega
otseselt mdjutada iihisturu toimimist, tuleks selle valdkonna
digusnorme vastavalt asutamislepingu artiklile 100 thtlustada;

Euroopa Majandusiithenduse iiks pohiiilesandeid on edendada
kogu iithenduses majanduse harmoonilist arengut ning jatkuvat ja
tasakaalustatud kasvu; seda on mdeldamatu saavutada saaste
vastu voitlemiseks, elu kvaliteedi parandamiseks ning keskkonna
kaitsmiseks moeldud meetmeteta; kuna asutamislepingus ei ole
selles valdkonnas vajalikke volitusi ette nihtud, tuleb tugineda
asutamislepingu artiklile 235;

EUT C 83, 4.4.1977, Ik 44.
EUT C 204, 30.8.1976, Ik 34.
EUT C 112, 20.12.1973, 1k 1.
EUT C 139, 13.6.1977, 1k 1.
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eelkdige inimeste tervise kaitsmiseks, tuleb kénealusele kahele
saasteainele mdaarata piirtasemed, mida ei tohi litkmesriikide ter-
ritooriumil kindlaksmaaratud ajavahemikel iiletada; need tasemed
peaksid pohinema Maailma Tervishoiuorganisatsiooni raames
saavutatud tulemustel, eriti aga nendel, mis on seotud vadaveldiok-
siidi ja holjuvate tahkete osakeste puhul médaratud annuse-toime
tildsuhtega;

vOetavatest meetmetest hoolimata ei pruugi nende piirtasemete
tditmine teatavates piirkondades olla vdimalik; seeparast tuleb
liikkmesriikidele anda vdimalus teha ajutisi erandeid, tingimusel et
nad edastavad komisjonile plaanid 6hu kvaliteedi jarkjargulise
parandamise kohta nendes piirkondades;

samuti tuleks kindlaks miirata soovituslikud arvvairtused, mis
kujutaksid endast pikas perspektiivis ettevaatusabindusid tervise ja
keskkonna kaitseks ning vordlusaluseid erikavade koostamiseks
litkmesriikide poolt kindlaksmairatud piirkondades;

kidesoleva direktiivi kohaselt voetavad meetmed peavad olema
majanduslikult teostatavad ning ihitatavad tasakaalustatud
majandusarenguga;

tuleb luua kohane 6hu kvaliteedi seire ja kehtestada eriti kdne-
aluste piirtasemete tditmise kontroll; seepdrast peaksid liikkmesrii-
gid olema kohustatud rajama modtejaamu, mis koguksid kaes-
oleva direktiivi kohaldamiseks vajalikke andmeid;

kuna litkmesriikides kasutatakse erinevaid proovivotu- ja analiiii-
simeetodeid, tuleb lubada kasutada teatavatel tingimustel kdes-
olevas direktiivis sitestatud standardmeetoditest erinevaid
proovivotu- ja modtmismeetodeid;

kuna mdned litkmesriigid kasutavad proovivotu- ja analiiiisimee-
todeid, mida ei ole lihtne seostada standardmeetoditega, peaks
kdesolev direktiiv mdaaratlema piirtasemed, mis peavad nende
meetodite kasutamise korral olema tdidetud; konealused litkmes-
riigid peaksid samuti tegema reas esinduslikes jaamades paralleel-
seid mootmisi, kasutades seal peale oma meetodite ka standard-
meetodeid; komisjon peaks nende paralleelsete md6tmiste pdhjal
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ja arvestades vajadust viltida diskrimineerivaid sitteid tegema
tdiendavaid ettepanekuid;

teaduse ja tehnika arenedes kiesolevas valdkonnas voib hiljem
tekkida soov arendada kiesolevas direktiivis osutatud proovivotu
ja analiiiisi standardmeetodeid edasi; selleks vajaliku t66 hdlbus-
tamiseks tuleks sdtestada kord, mis seab teaduse ja tehnika aren-
guga kohandamise komitee raames sisse tiheda koostoo lilkmes-
riikide ja komisjoni vahel,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA DIREKTIIVI:

Artikkel 1

Kédesoleva direktiivi eesmirk on mairata kindlaks atmosfdarilise
vddveldioksiidi ja holjuvate tahkete osakeste piirtasemed (I lisa) ja
soovituslikud arvvairtused (II lisa) ning nende kohaldamise tingi-
mused, selleks et parandada:

— inimeste tervise kaitset,

— keskkonna kaitset.

Artikkel 2

1. Piirtasemed on:

— vaiveldioksiidi ja hdljuvate tahkete osakeste kontsentratsioo-
nid késitletuna koos vastavalt tabelile A I lisas ning

— holjuvate tahkete osakeste kontsentratsioonid kasitletuna
eraldi vastavalt tabelile B I lisas,

mida ei tohi eriti inimese tervise kaitseks kogu litkmesriikide ter-
ritooriumil kindlaksmairatud ajavahemikel ja jargmistes artikli-
tes satestatud tingimustel iiletada.

2. Soovituslikud arwddrtused on vddveldioksiidi ja holjuvate tahkete
osakeste kontsentratsioonid kindlaksmaaratud ajavahemikel, mis
on esitatud II lisas ja kujutavad endast:

— pikaajalisi ettevaatusabindusid tervise ja keskkonna kaitseks,

— erikavade loomise vordlusaluseid litkmesriikide poolt kind-
laksmairatud piirkondades.

Artikkel 3

1. Liikmesriigid votavad asjakohaseid meetmeid, tagamaks et ala-
tes 1. aprillist 1983 ei iileta vadveldioksiidi ja holjuvate tahkete
osakeste kontsentratsioonid atmosfairis I lisas esitatud piirtase-
meid, ilma et see piiraks jargmisi sitteid.

2. Kui moni litkmesriik leiab, et hoolimata voetavatest meetme-
test on tdendoline, et vidveldioksiidi ja holjuvate tahkete osakeste
kontsentratsioonid atmosfairis tiletavad pérast 1. aprilli 1983 tea-
tavates piirkondades I lisas esitatud piirtasemeid, teatab ta sellest
enne 1. oktoobrit 1982 komisjonile.

Samal ajal edastab ta komisjonile plaanid 6hu kvaliteedi paranda-
miseks nendes piirkondades. Nendes plaanides, mis tuleb koos-
tada saaste laadi, paritolu ja teket arvestades, tuleb kirjeldada eriti
asjaomase liikmesriigi poolt voetud voi voetavaid meetmeid ning
rakendatud voi rakendatavaid menetlusi. Nende meetmete ja
menetluste abil peavad viiveldioksiidi ja tahkete osakeste kont-
sentratsioonid nende piirkondade atmosfdaris langema voimali-
kult kiiresti ja hiljemalt 1. aprilliks 1993 I lisas esitatud piirtase-
metest allapoole voi nendega ithele tasemele.

Artikkel 4

1. Piirkondades, milles asjaomane litkmesriik peab vajalikuks pii-
rata voi véltida vddveldioksiidi ja hdljuvate tahkete osakeste saaste
ettendhtavat kasvu seoses arengu, eriti aga linnade voi toostuse
arenguga, médrab see liikmesriik II lisas esitatud soovituslikele
arvvairtustele tuginedes kindlaks tasemed, mis peavad olema
[ lisas esitatud piirtasemetest madalamad.

2. Piirkondades oma territooriumil, mille puhul asjaomane liik-
mesriik leiab, et neile tuleb tagada eriline keskkonnakaitse, mai-
rab liikkmesriik kindlaks tasemed, mis on iildiselt madalamad kui
I lisas esitatud soovituslikud arvviirtused.

3. Litkmesriigid teatavad komisjonile tasemed, tdhtajad ja ajaka-
vad, mille nad on sdtestanud 1digetes 1 ja 2 osutatud piirkondade
kohta, ning mis tahes asjakohaselt vdetud meetmed.

Artikkel 5

Peale artikli 3 16ike 1 ja artikli 4 16ike 1 sdtete piitiavad litkmes-
riigid selleks, et rakendada tervise ja keskkonna kaitseks tdienda-
vaid ettevaatusabinousid, liifkuda II lisas esitatud soovituslike arv-
védrtuste suunas, kui modtmised niitavad nendest kdrgemaid
kontsentratsioone.
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Artikkel 6

Liikmesriigid rajavad kiesoleva direktiivi kohaldamiseks vajalike
andmete kogumiseks modtejaamad, eelkdige piirkondades, kus
voidakse modta artikli 3 1dikes 1 osutatud piirtasemetele lihedasi
voi neid tiletavaid kontsentratsioone, ning artikli 3 15ikes 2 osu-
tatud piirkondades; jaamad peavad asuma koige saastunumaks
peetavates kohtades, kus mdddetavad kontsentratsioonid esinda-

vad kohalikke olusid.

Artikkel 7

1. Parast kiesoleva direktiivi joustumist teatavad liikkmesriigid
komisjonile hiljemalt kuus kuud pérast iga-aastase vaatlusajava-
hemiku 16ppu (31. marts) juhtumid, kui iletati I lisas esitatud piir-
tasemed, ja dokumenteeritud kontsentratsioonid.

2. Samuti teavitavad nad komisjoni hiljemalt iiks aasta parast iga-
aastase vaatlusajavahemiku 16ppu selliste juhtumite pdhjustest
ning nende kordumise viltimiseks voetud meetmetest.

3. Peale selle saadavad litkmesriigid komisjonile selle palvel vii-
veldioksiidi ja hdljuvate tahkete osakeste kontsentratsioonid mis
tahes piirkondades, mille nad on kindlaks maaranud vastavalt artik-
li 4 15igetele 1 ja 2.

Artikkel 8

Komisjon avaldab igal aastal kdesoleva direktiivi kohaldamise
kohta koondaruande.

Artikkel 9

Kiesoleva direktiivi kohaselt voetavad meetmed ei tohi oluliselt
halvendada 6hu kvaliteeti, kui vddveldioksiidi ja holjuvate tahkete
osakeste tase on [ lisas sitestatud piirtasemetega vorreldes madal.

Artikkel 10

1. Kdéesoleva direktiivi kohaldamisel kasutavad litkmesriigid kas
III lisas osutatud proovivotu- ja analiitisimeetodeid voi mis tahes
muud proovivotu- ja analiiiisimeetodit, mille kohta nad tdestavad
komisjonile korraparaselt:

— et see kas tagab tulemuste rahuldava vastavuse tulemustele,
mis saadakse standardmeetodi abil,

— voi et artiklis 6 sdtestatud nduete kohaselt valitud esindusli-
kes jaamades standardmeetodiga paralleelselt labiviidud
modtmiste tulemused niitavad, et sellel meetodil saadud tule-
mused on standardmeetodi abil saadud tulemustega maistli-
kult stabiilses seoses.

2. Tlma et see piiraks kiesoleva direktiivi sitteid, voib liikmesriik
ajal, kuni ndukogu teeb komisjoni 16ikes 4 osutatud ettepanekute
kohta otsuse, samuti kasutada IV lisas sitestatud proovivotu- ja
analiiiisimeetodeid ning [ lisas sitestatud piirtasemete asemel
konealuste meetoditega seotud tasemeid, mis on samuti sitesta-
tud 1V lisas.

3. Liikmesriik, mis otsustab kasutada 1dike 2 sitteid, peab aga
siiski tegema paralleelseid mddtmisi reas esinduslikes mdotejaa-
mades, mis tuleb valida vastavalt artikli 6 nduetele, et kontrollida
IV lisas ja I lisas sdtestatud piirtasemete vastavat rangust. Nende
paralleelsete mootmiste tulemused, sealhulgas juhtumid, mil
[ lisas sdtestatud piirtasemed iiletati ja vastavad kontsentratsioo-
nid dokumenteeriti, edastatakse korrapiraste ajavahemike jérel ja
vihemalt kaks korda aastas komisjonile, et see saaks need votta
artiklis 8 ettenahtud aastaaruandesse.

4. Komisjon esitab viie aasta moodudes, kuid kuue aasta jooksul
parast artikli 15 Idikes 1 osutatud 24kuulise tihtaja m66dumist
ndukogule aruande 16ike 3 kohaselt tehtud mddtmiste tulemuste
kohta ning teeb ettepanekud 16ike 2 ja IV lisa kohta, lihtudes eel-
koige modtmiste tulemustest ja vajadusest viltida diskrimineeri-
vaid satteid. Artiklis 8 ettendhtud aruandes osutab komisjon, kas
ta on marganud juhtumeid, mil I lisas sitestatud piirtasemeid on
olulisel maaral iiletatud korduvalt.

5. Komisjon viib valitud kohtades litkmesriikides ja koostoos
nendega labi vddveldioksiidi ning tahma ja hdljuvate tahkete osa-
keste proovide votmise ja analiiiisimise uuringuid. Need uurin-
guid on eelkdige moeldud edendama nende saasteainete
proovivdtu- ja analiiiisimeetodite tihtlustamist.

Artikkel 11

1. Kui liikmesriigid maaravad vdaveldioksiidi ja holjuvate tahkete
osakeste kontsentratsioonide tasemeid atmosfiiris kindlaks pii-
rialadel vastavalt artikli 4 1digetele 1 ja 2, konsulteerivad nad enne
seda iiksteisega. Komisjon vdib nendel konsultatsioonidel osale-

da.

2. Kui I lisas esitatud piirtasemed voi artikli 4 15igetes 1 ja 2 osu-
tatud tasemed, kui nende {ile vastavalt 1dikele 1 konsulteeritud, on
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voi voivad olla pérast teises litkmesriigis alguse saanud voi tde-
ndoliselt alguse saanud suurt saastet iiletatud, peavad asjaomased
litkmesriigid olukorra lahendamiseks konsultatsioone. Komisjon
voib nendel konsultatsioonidel osaleda.

Artikkel 12

Artiklites 13 ja 14 satestatud menetlus kiesoleva direktiivi kohan-
damiseks teaduse ja tehnika arenguga holmab III lisas osutatud
proovivotu ja analiiiisi standardmeetodite edasiarendamist.
Kohandamise tulemusel ei tohi I ja II lisas esitatud kehtivad tase-
med ei otseselt ega kaudselt muutuda.

Artikkel 13

1. Artikli 12 kohaldamiseks moodustatakse kdesoleva direktiivi
teaduse ja tehnika arenguga kohandamise komitee, edaspidi “ko-
mitee”; see koosneb litkmesriikide esindajatest ning komitee ees-
istujaks on komisjoni esindaja.

2. Komitee votab vastu oma tookorra.

Artikkel 14

1. Kui tuleb jirgida kdesolevas artiklis sitestatud korda, kutsub
komitee kokku eesistuja kas omal algatusel voi liikmesriigi esin-
daja taotlusel.

2. Voetavate meetmete eelndu esitab komiteele komisjoni esin-
daja. Tihtaja jooksul, mille mairab eesistuja lahtuvalt kiisimuse
kiireloomulisusest, esitab komitee eelndu kohta oma arvamuse.
Otsused tehakse 41hdilelise enamusega, liikmesriikide haali
arvestatakse asutamislepingu artikli 148 Idike 2 kohaselt. Eesis-
tuja ei hadleta.

3. Kui kavandatavad meetmed on komitee arvamusega koosko-
las, votab komisjon need vastu.

Kui kavandatavad meetmed ei ole komitee arvamusega kooskdlas
voi kui komitee ei esita oma arvamust, esitab komisjon voetavate
meetmete kohta viivitamata ettepaneku ndukogule. Noukogu
teeb otsuse kvalifitseeritud hadlteenamusega.

Kui ndukogu ei ole otsust teinud kolme kuu jooksul alates ndu-
kogu poole poordumisest, votab komisjon ettepandud meetmed
vastu.

Artikkel 15

1. Liikmesriigid joustavad kdesoleva direktiivi jargimiseks vajali-
kud digus- ja haldusnormid 24 kuu jooksul alates kdesoleva direk-
tiivi teatavakstegemisest ning teatavad sellest viivitamata komis-
jonile.

2. Liikmesriigid edastavad komisjonile kdesoleva direktiiviga
reguleeritavas valdkonnas nende poolt vastuvdetud siseriiklike
digusnormide teksti.

Artikkel 16

Kiesolev direktiiv on adresseeritud liikmesriikidele.

Briissel, 15. juuli 1980

Noukogu nimel
eesistuja

J. SANTER
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I LISA

VAAVELDIOKSIIDI JA HOLJUVATE TAHKETE OSAKESTE PIIRTASEMED

(mdddetuna tahma meetodil)

TABEL A

Viiveldioksiidi piirtasemed (ug/m?) koos nendega seotud hdljuvate tahkete osakeste tasemetega (mdddetuna

tahma meetodil (1), pg/m>)

Vaatlusajavahemik

Viaveldioksiidi piirtase

Sellega seotud tahkete
osakeste tasemed

80
(kogu aasta jooksul saadud pdeva kesk-
miste tasemete keskmine)

> 40
(kogu aasta jooksul saadud pieva kesk-
miste tasemete keskmine)

Aasta
120 < 40
(kogu aasta jooksul saadud pieva kesk- | (kogu aasta jooksul saadud pieva kesk-
miste tasemete keskmine) miste tasemete keskmine)
130 > 60
(kogu talve jooksul saadud pieva kesk- | (kogu talve jooksul saadud pdeva kesk-
Tal miste tasemete keskmine) miste tasemete keskmine)
alv

(1. oktoobrist 31. martsini)

180
(kogu talve jooksul saadud pieva kesk-
miste tasemete keskmine)

< 60
(kogu talve jooksul saadud pdeva kesk-
miste tasemete keskmine)

Aasta

(mis koosneb 24 tunnistest

vaatlusajavahemikest)

250 (2)
(kdikide kogu aasta jooksul saadud péeva
keskmiste tasemete 98. protsentiil)

> 150
(koikide kogu aasta jooksul saadud pdeva
keskmiste tasemete 98. protsentiil)

350 (2)
(kdikide kogu aasta jooksul saadud péeva
keskmiste tasemete 98. protsentiil)

<150
(koikide kogu aasta jooksul saadud pdeva
keskmiste tasemete 98. protsentiil)

() Tahma meetodil tehtud mootmiste tulemused on teisendatud OECD poolt kirjeldatud gravimeetrilisteks tihikuteks (vt III lisa).

(?) Liikmesriigid peavad votma koik meetmed tagamaks, et seda taset ei tiletata rohkem kui kolm péeva jirjest. Peale selle peavad liik-

mesriigid piitidma valtida ja vihendada kaiki juhtumeid, kus seda taset iiletati.
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TABEL B

Holjuvate tahkete osakeste piirtasemed (mdddetuna tahma meetodil (), pg/m?)

Vaatlusajavahemik Holjuvate tahkete osakeste piirtase
Aasta 80
(kogu aasta jooksul saadud pieva keskmiste tasemete keskmine)
Talv 130

(1. oktoobrist 31. mirtsini)

(kogu talve jooksul saadud pdeva keskmiste tasemete keskmine)

Aasta

(mis koosneb 24 tunnistest
vaatlusajavahemikest)

250 ()
(koikide kogu aasta jooksul saadud padeva keskmiste tasemete 98.
protsentiil)Il

(") Tahma meetodil tehtud modtmiste tulemused on teisendatud OECD poolt kirjeldatud gravimeetrilisteks tthikuteks (vt III lisa).

(3) Liikmesriigid peavad votma koik meetmed tagamaks, et seda taset ei iiletata rohkem kui kolm péeva jarjest. Peale selle peavad liik-
mesriigid piitidma viltida ja vihendada koiki juhtumeid, kus seda taset iiletati.
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IT LISA

VAAVELDIOKSIIDI JA HOLJUVATE TAHKETE OSAKESTE SOOVITUSLIKUD ARVVAARTUSED
(mdddetuna tahma meetodil)
TABEL A

Viiveldioksiidi soovituslikud arvviirtused (ug/m?)

Vaatlusajavahemik Viiveldioksiidi soovituslik arvvairtus
40—60
Aasta (kogu aasta jooksul saadud pieva keskmiste tasemete arit-

meetiline keskmine)

100—150

24 tundi (pdeva keskmine tase)

TABEL B

Holjuvate tahkete osakeste soovituslikud arvviirtused (mdddetuna tahma meetodil, (1) pg/m>)

Vaatlusajavahemik Holjuvate tahkete osakeste soovituslik arvviirtus
40—60
Aasta (kogu aasta jooksul saadud pdeva keskmiste tasemete arit-

meetiline keskmine)

100—150

24 tundi (pdeva keskmine tase)

(") Tahma meetodil tehtud modtmiste tulemused on teisendatud OECD poolt kirjeldatud gravimeetrilisteks ithikuteks (vt III lisa).
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I LISA

KAESOLEVA DIREKTIIVIGA SEOSES KASUTATAVAD PROOVIVOTU JA ANALUUSI
STANDARDMEETODID

A. VAAVELDIOKSIID

Proovivotu standardmeetodis vddveldioksiidi mdaramiseks kasutatakse rahvusvahelises standardi ISO-4219 esimeses,
15. septembri 1979. aasta triikis kirjeldatud seadmeid. Proovivotu ajavahemik on harilikult 24 tundi.

Analiiiisi standardmeetodit on iiksikasjalikult kirjeldatud V lisas; see pdhineb rahvusvahelise standardi eelndu ISO
DP-6767 redaktsioonil 1979. aasta veebruarist: “Ohu kvaliteet — viaveldioksiidi massikontsentratsiooni mairamine
vilisohus — tetrakloormerkuraat (TCM)[pararosaniliin”. See analiitisimeetod pdhineb pararosaniliiniga tekkiva
klorimeetrilise reaktsiooni pdhimattel.

B. HOLJUVAD TAHKED OSAKESED

Tahma mdaidramise ja selle gravimeetrilisteks tihikuteks teisendamise standardmeetodiks on OECD &husaaste
modtmise meetodite ja vaatlemise votete toorithma poolt standarditud (1964) meetod.

Eespool osutatud meetodite puhul, mille on standardinud vastavalt ISO ja OECD, peetakse nende organisatsioonide
poolt avaldatud keeleversioone autentseks koos muude versioonidega, mille kohta komisjon tdendab, et nad on
nendega vastavuses.
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IV LISA

VAAVELDIOKSIIDI JA HOLJUVATE TAHKETE OSAKESTE PIRTASEMED (MOODETUNA
GRAVIMEETRILISEL MEETODIL), MIDA KOHALDATAKSE ARTIKLI 10 LOIKE 2 RAAMES

TABEL A

Viiveldioksiidi piirtasemed (pg/m’)

Vaatlusajavahemik Viiveldioksiidi piirtase

140

Aasta (kogu aasta jooksul saadud 30 minuti

tasemete aritmeetiline keskmine)

Aasta 400
(mis koosneb 30 minutilistest (koikide kogu aasta jooksul saadud 30 minuti
vaatlusajavahemikest) keskmiste tasemete 95. protsentiil)
TABEL B
Holjuvate tahkete osakeste piirtasemed (mdddetuna gravimeetrilisel meetodil, mida on kirjeldatud
punktis ii; pg/m?)
Vaatlusajavahemik Holjuvate tahkete osakeste piirtase

150
Aasta (kogu aasta jooksul saadud pieva keskmiste
tasemete aritmeetiline keskmine)
Aasta 300
(mis koosneb 24 tunnistest (koikide kogu aasta jooksul saadud péeva keskmiste
vaatlusajavahemikest) tasemete 95. protsentiil)

Artikli 10 15ike 2 raames kohaldatavaid proovivdtu- ja analiiiisimeetodeid kasutatakse jirgmiselt:

i) viaiveldioksiid

— Proovivitumeetod: kasutatakse joonisel 1 kujutatud vorgu moodi paigutatud modtejaamu, mis voimaldavad
“pistelist” proovide votmist. Vorgu igas punktis voetakse aasta jooksul toopdeviti kl 8 ja 16 vahel vihemalt
13 proovi. Proove voetakse kogu aasta peale ithtlaselt jaotatud korrapéraste ajavahemike jrel jarjest 30 minuti
jooksul, nditeks jargmiselt:

esimesel pdeval vdetakse proove joonisel 1 tihega a margitud kohtades, teisel pdeval tihega b margitud
kohtades, kolmandal pdeval tihega ¢ mirgitud kohtades ning neljandal pdeval tihega d margitud kohtades.
Sellist proovivottu korratakse igas kohas neljanddalaste ajavahemike jdrel erinevate 30 minutiliste ajavahemike
jooksul, mis valitakse juhuslikult

— Vaatlusajavahemik: iiks aasta;
— punktide arv: 16 vorgus;
— proovivotu kestus: 30 minutit jarjest toopdeviti kl 8 ja 16 vahel;

— proovide arv punkti kohta: ~ vdhemalt 13;

— proovide iildarv: vihemalt 208.
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a b a b
C d c d
a b a b
c d < d
<1 km»
Joonis 1

Proovide votmise skeem

— Analiiiisimeetod: 111 lisas kirjeldatud standardmeetod. Kohaldatakse artikli 10 1dikes 1 sitestatud korda.

i) Holjuvad tahked osakesed

— Proovivatumeetod:

1. Holjuvaid tahkeid osakesi kogutakse kas membraan- voi klaaskiudfiltri abil.

2. Proovivdtusiisteem koosneb jargmisest:
— filter,
— filtri tugi,
— pump,
— gaasimahuarvesti.

3. Proovivdtusiisteemis ei ole fraktsioneerimisseadet.

4. Proovivdtu kestus on 24 tundi.

5. Filtrit kaitstakse selle eest, et osakesed ei sadestuks otse sellele, ning atmosfaaritingimuste vahetu maju
eest.

6.  Kasutatavad filtrid peaksid laskma ldbi iille 99 % osakestest, mille aerodiinaamiline 1dbimd6t on 0,3 pm.

7. Ohu liikumiskiirus filtri pinnal on 33 kuni 55 (k.a) cm/sek. See kiirus ei tohi proovide vdtmise ajal
viheneda rohkem kui 5 % klaaskiudfiltrite puhul v6i 25 % membraanfiltrite puhul.

8. Kogu aasta jooksul tuleb iihtlaste ajavahemike jarel 14bi viia vdhemalt 100 proovivottu.

— Analiiiisimeetod:

a) Kaalumine.

b) 1.

b) 2.

Membraanfiltrid tuleb nii enne kui ka parast proovivottu konditsioneerida, hoides neid selleks enne
kaalumist kaks tundi temperatuuril 90-100 °C ning pérast seda kaks tundi kuivatis.

Klaaskiudfiltrid tuleb nii enne kui ka pérast proovivéttu konditsioneerida, hoides neid enne kaalumist
24 tundi Shu kies, mille temperatuur on 20 °C ja suhteline niiskus 50 %.
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V LISA

VAAVELDIOKSIIDI ANALUUSI STANDARDMEETOD

Ohu kvaliteet — viiveldioksiidi massikontsentratsiooni miiramine vilishus — tetrakloormerkuraat

4.1.

4.2.

(TCM)/pararosaniliin

RAKENDUSALA

Kdesolev rahvusvahelise standardi eelndu miéiratleb spektrofotomeetrilise meetodi véiveldioksiidi
massikontsentratsiooni madramiseks valishus. Standard hélmab nii proovivdtu- kui ka analiiiisimeetodeid.

KOHALDAMISALA

Kiesolevas standardis kirjeldatud menetluse abil on vdimalik mdiirata atmosfidrilise vidveldioksiidi
kontsentratsioone 7 ja 1 150 pg/m? vahel.

Mrkus

Kui on vaja médrata suuremaid kontsentratsioone, voib votta lahjendatud proovi alikvoote voi kiesolevas
standardis médratletud proovidest vdiksemaid Shuproove. Sellisel juhul tuleb maarata kindlaks konkreetse
stisteemi absorbeerimisvdime moddetavate mahtude ja kontsentratsioonide puhul.

Raskmetallidest, lammastikoksiididest, osoonist ja vihendatud vidvlisisaldusega ihenditest (niiteks
vesiniksulfiidist ja merkaptaanidest) tulenevad méddramist segavad mojud tuleb elimineerida voi minimeerida.
Vidvelhape ja sulfaadid médramist ei sega. Viiveltrioksiidi puhul ei ole 6nnestunud maaramist segavat moju
katseliselt tdestada, kuna see hiidraatub absorbeerivas lahuses oletatavasti vddvelhappeks.

POHIMOTE

Mdddetava dhu proov juhitakse 1dbi naatrium-tetrakloormerkuraadi (TCM) ning Shus esinev vddveldioksiid
absorbeeritakse diklorosulfitomerkuraadikompleksi moodustumisel.

Ohus esineva limmastiku oksiidide tottu tekkinud nitriti anioonide hivitamiseks toddeldakse proovi lahust
sulfamiinhappega. Seejdrel toodeldakse teda formaldehiiiidi ja happes pleegitatud pararosaliniini fosforhapet
sisaldavate lahustega, et saavutada pH-tase 1,6 = 0,1.

Pararosaniliin, formaldehiiiid ning bisulfiitanioon reageerivad omavahel ning moodustavad tugevavarvilise
pararosaniliinmetiiiilsulfoonhappe, mis kiitub kahevarvilise indikaatorina (\,,, = 548 nm pH-taseme
1,6 + 0,1 juures).

max

Vadveldioksiidi kontsentratsioon vdetakse kaliibrimisgraafikust, mis on koostatud kalibreerimisgaaside
segude pohjal (6.3.1). Olenevalt laboris kasutatavatest seadmetest voib teatavatel juhtudel olla parem kasutada
tavakontrolliks kalibreerimisgaaside segude asemel madiratud kontsentratsiooniga naatriumbisulfiidi
lahuseid. Seda tohiks aga teha ainult parast nduetekohast kalibreerimist permeatsiooniseadmega.

REAKTIIVID

Koik reaktiivid peavad olema analiiiitiliselt puhtad (pro analysi).

Kui teisiti osutatud ei ole, tdhendavad viited veele viiteid destilleeritud veele. Vees ei tohi olla oksiidante ning
vesi peaks eelistatavalt olema tdisklaasist aparatuuri abil bidestilleeritud.

Absorbeeriv lahus: 0,04 mooli/l naatrium-tetrakloormerkuraati (TCM).
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4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

Lahustada 10,9 g elavhdbe(Il)kloriidi, 4,7 g naatriumkloriidi ning 0,07 g etiileendiamiintetradddikhappe
(EDTA) dinaatriumsoola vees ja suurendada lahuse mahtu 1 liitrini.

Lahus piisib kuid stabiilsena ning tuleks korvaldada siis, kui hakkab tekkima sade.

Viited

1. Antud kogus lisatud EDTA-d korvaldab 10 milliliitris absorbeerivas lahuses jirgmiste koguste
raskmetallide voimaliku mdotmist segava moju: kuni 60 pg rauda(lll), 10 pg manganeesi(ll), 10 pg
kroomi(Ill), 10 pg vaske(ll) ja 22 pg vanaadiumi(V).

2. Lahus on vidga miirgine ja teda tuleks kdidelda vastavalt sellele. Lisas C on kirjeldatud iiht meetodit
elavhdbeda taaskasutamiseks parast analiiiisi. Kui absorbeerivat lahust satub nahale, tuleb see sealt kohe
veega maha loputada.

Soolhape, 1 mol/l

Lahjendada 86 ml kontsentreeritud soolhapet HCl (p = 1,19 g/ml) 1 liitrini.

Pararosaniliinvesinikkloriid, 0,2 % pohilahus

Lahustada 0,2 g pararosaniliinvesinikkloriidi (C;,H;,N3.HCl) 100 milliliitris soolhappes (4.3).

Mirkus

Pohilahuse valmistamiseks kasutatava pararosaniliinvesinikkloriidi puhtus peab olema iile 95 % (vt lisa D)
ning tema absorptsioon dddikhappe-naatriumatsetaadi puhverlahuses peab olema kdige rohkem 540 nm (0,1
mol/l). Peale selle ei tohiks nullreaktiivi absorbeeruvus olla ile 0,10, kui nullreaktiiv on valmistatud
punktis 6.2 kirjeldatud menetluse teel.

Reaktiivid, mis ei vasta nendele nduetele, tuleb vilja praakida voi puhastada. Puhastamiseks voib kasutada
kristallimist voi ekstraheerimist (vt lisa D).

Fosforhape, 3 mol/l

Lahjendada 205 ml kontsentreeritud fosforhapet (H;PO,, p = 1,69 g/ml) veega 1 liitrini.

Pararosaniliinreaktiivi lahus

Tilgutage pipeti abil 20 ml pararosaniliinvesinikkloriidi pohilahust (4.4) ja 25 ml fosforhapet (4.5) 250 ml
suurusesse modtekolbi ning lisage mahumirgini vett.

See reaktiiv piisib pimedas hoidmise korral kuid stabiilsena.

Formaldehiiiid, t66lahus

Tilgutage pipeti abil 5 ml 40protsendilist formaldehiiiidi lahust (HCHO) tiheliitrisesse mddtekolbi ning lisage
mahumirgini vett. Lahus tuleb iga pdev uuesti valmistada.

Sulfamiinhape, 0,6 % téolahus

Lahustage 0,6 g sulfamiinhapet (NH,SO;H) 100 ml vees. Hermeetiliselt hoides piisib see lahus stabiilsena paar
pdeva.

Naatriumbisulfiidi lahus. Pohilahus

Lahustage 0,3 g naatriummetabisulfiiti (Na,S,05) in 500 ml 4sja keedetud ja jahutatud destilleeritud vees
(eelistatud on desaereeritud bidestilleeritud vesi). Lahus sisaldab 320—400 pg viaveldioksiidi ekvivalente
milliliitri kohta. Tdpse kontsentratsiooni madramiseks lisatakse lahuse alikvoodile liigset joodi ning tiitritakse
standarditud naatriumtiosulfaadi lahusega tagasi (vt lisa B).

Lahus on ebastabiilne.

Naatriumbisulfiidi standardlahus

Kohe parast naatriumbisulfiidi pohilahuse standardimist (4.9) tilgutage pipeti abil 2,0 ml lahust 100 ml
suurusesse modtekolbi ning lisage mahumirgini naatriumtetrakloormerkuraadi lahust (4.2).

Lahus piisib 5 °C juures stabiilsena 30 pdeva. Toatemperatuuril piisib ta stabiilsena iiksnes ithe paeva.
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5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

SEADMED

Proovivotmise vahendid

Proovide votmise vahendid on mairatletud ISO/DIS standardis nr 4219 (6hu kvaliteet — vilisohu gaasiliste
osade midramine — proovide votmise vahendid) ja kujutatud joonisel 1.

Joonis 1
Proovide votmise vahendite skeem

v

Ohu Tahkete Absorptsioo-  Kaitsefilter ~Gasomeeter Proovivétu
sisselase osakeste nipudel voi pump
filter koos dhuvoolu
filtritoega regulaator

Gasomeetri asemel voib termostateeritavas kastis kriitilise avana kasutada hiipodermilist ndela. Sellisel juhul
peab pump saavutama suhte py/p, < 0,5, kus py ja p, on ndelast vastavalt allavoolu ja iilesvoolu jadv rohk
(vt 5.5).

Joonis 2

Vahendite skeem on kujutatud joonisel 2.

PP D00

Ohu Absorpt-  Absorpt-  Tilgako- Mano  Kriitiline Mano-  Pump
sisselase sioonipudel sioonipudel guja meeter ava meeter
Absorptsioonipudelid

Sobivate absorptsioonidpudelite absorptsioonivoime peaks vaaveldioksiidi puhul olema vihemalt 95 %.
Sobivate absorptsioonipudelite ndited on esitatud lisas A.

Absorptsioonivdime sdltub pudeli kujust, gaasimullide suurusest ning nende lahuses viibimise ajast. Selle
mairamiseks voib panna teise absorptsioonipudeli proovivitusiisteemi esimese juurde ning vorrelda esimeses
pudelis médratud vaaveldioksiidi kogust mdlemas pudelis mairatud vaaveldioksiidi iildkogusega. Kui to6tada
punktis 6.1 kirjeldatud tingimustel minitsiikloniga, on absorptsioonivdime iile 98 %.

Kui kasutada viiveldioksiidi lahuseid ja kalibreerimisdhku, nagu on kirjeldatud punktis 6.3.1, teeb see
siisteemi automaatselt absorptsioonivoimeliseks.

Vesiniksulfiidi absorbeerimisanum

Klaastoru, mis on tdidetud kvartsivillaga, mida on immutatud 0,5 % hdobesulfaati (Ag,SO,) ja 2,5 %
kaaliumvesiniksulfaati (KHSO,) sisaldava lahusega. Immutamiseks lastakse lahus kaks korda torust ldbi ning
seejarel kuivatatakse kvartsivill limmastikuaurus.

Proovide katseklaasid

Poliietiileenklaasid mahuga 100 ml kasutatud absorptsioonilahuste transportimiseks laborisse.

Manomeeter

Kaks 1 000paskalise tipsusega manomeetrit juhuks, kui gasomeetri asemel kasutatakse kriitilist ava.
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5.6.

6.1.

6.2.

Spektrofotomeeter vdi kolorimeeter

Spektrofotomeeter voi kolorimeeter, mis sobib absorptsiooni mootmiseks lainepikkuse 550 nm juures.
Spektrofotomeetri puhul peaks kasutatavaks lainepikkuseks olema 548 nm. Kolorimeetri korral peaks filter
koige rohkem valgust 1dbi laskma 550 nm juures. Kui kasutatakse seadmeid, mille spektri ribalaius on ile
20 nm, voib tekkida probleeme nullreaktiividega.

Absorbeeruvuse mootmisel kasutage sama anumat nii proovide kui ka standardlahuste jaoks. Mitme anuma
korral tuleb anumad omavahel spektrofotomeetriliselt sobitada.

TOO KAIK

Proovi votmine

Pange 10 ml TCM lahust (4.2) absorptsioonipudelisse ning see proovivdtusiisteemi (joonis 1). Kaitske
absorbeerivat lahust otsese pdikesevalguse eest, kattes absorptsioonipudeli mone asjakohase materjaliga,
nditeks alumiiniumfooliumiga, kinni, et lahus ei laguneks. Imavuse kestus ja voolukiirus soltuvad
viiveldioksiidi kontsentratsioonist dhus.

Minitsitkloni puhul peaks voolu mahtkiirus olema 0,5—1 1/min. Imatava dhu maht peaks olema vihemalt
25 liitrit.

Parimate tulemuste saamiseks tuleks valida selline voolukiirus ja proovivotuaeg, et viddveldioksiidi
absorptsiooniks saavutatakse 0,5—3,0 pg (0,2-1,2 pl 25 °Cja 101,325 kPa juures) absorbeeriva lahuse iihe
milliliitri kohta.

Kui on alust arvata, et dhus on vesiniksulfiidi, tuleb see vesiniksulfiidi absorbeerimisanuma abil eemaldada
(5.3). Paigutage absorbeerimisanum tahkete osakeste filtri ja absorptsioonipudeli vahele.

Kui proovid on véetud, maarake kogutud proovidhu maht ning markige iiles hu temperatuur ja rohk (7.1,
mirkus). Kui proovi analiiisimiseni jddb iile 24 h aega, hoidke teda 5 °C juures.

Mirkus

Kui proovi lahuses on sadet, tuleneb see tdendoliselt sellest, et hobe(ll) reageerib taandatud véivliiihendiga.
Eemaldage sade enne analiiiisi filtreerimise voi tsentrifuugimise teel.

Analiiiis

Proovidel tuleb enne analiitisimist lasta vihemalt 20 min seista, et vdimalik osoon neis saaks laguneda.
Seejdrel kandke proovi lahus kvantitatiivselt 25 ml suurusesse moédtekolbi ja kasutage loputamiseks umbes
5 ml vett.

Nullreaktiivi valmistamiseks lisage 25 ml suurusesse mootekolbi 10 ml reageerimata absorbeerivat lahust
(4.2), lisage edaspidi kirjeldatud reaktiivid ning maidrake 10 mm suuruste anumate abil absorbeeruvus
destilleeritud vee suhtes. Vorrelge tulemust nullreaktiivi kohta margitud absorbeeruvusega, mis on saadud
kalibreerimiskdvera koostamisel. Kui vahe on iile 10 %, tihendab see, et destilleeritud vesi voi reaktiivid on
saastunud voi viimased on lagunenud, millisel juhul tuleb valmistada virsked reaktiivid.

Lisage igasse kolbi 1 ml sulfamiinhappe lahust (4.8) ning laske 10 min reageerida, et kaotada limmastiku
oksiididest nitraat. Seejdrel pange igasse kolbi pipeti abil tipselt 2 ml formaldehiiiidi lahust (4.7) ja 5 ml
pararosaniliini reaktiivi (4.6). Lisage mahumargini dsja keedetud ja jahutatud destilleeritud vett ning hoidke
termostaadis 20 °C juures. 30—60 min pdrast méidrake destilleeritud vee abil vordlusanumas proovi ja
nullreaktiivi absorbeeruvus.

Arge jitke virvunud lahust anumasse, kuna selle seintele tekib varvikiht.
Markus

Kui lisada reaktiivid ithesuguste ajavahemike, néiteks ithe minuti jdrel, tagab see virvuse tekke parema
korratavuse.

Lahuseid, mille absorbeeruvus on kalibreerimiseks kasutatud kontsentratsioonist suurem, voib skaala piiresse
jadva tulemuse saamiseks nullreaktiivi abil kuni kuuekordseks lahjendada. See tulemus aga on
koigest + 10protsendiline ldhendus tegelikule absorbeeruvusele.
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6.3.

7.1.

Kalibreerimine

Kalibreerimine vaaveldioksiidi ja 6hu seguga
Viiveldioksiidi ja 8hu segusid valmistatakse vastavalt ISO/DIS standardile nr 6349.

Kaliibrimisgraafiku jaoks, mis kujutab endast absorbeeruvuse skeemi viaveldioksiidi suhtes, on vaja vihemalt
nelja erinevat vaaveldioksiidi kontsentratsiooni, mis jddvad punktis 2 kirjeldatud vahemikku.

Iga kalibreerimisgaasi segu proovid vdetakse ja analiiiisitakse vastavalt punktidele 6.1 ja 6.2. Absorbeeruvused
kantakse koos antud vaaveldioksiidi kontsentratsioonidega graafikusse ja nii saadaksegi kaliibrimisgraafik.

Kalibreerimine naatriumbisulfiidi lahusega

Pange pipeti abil 25 ml suurustesse mddtekolbidesse jadamisi suurenevad kogused - 0, 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ja
5,0 ml - naatriumbisulfiidi standardlahust (4.10). Suurendage iga kolvi mahtu vajaliku koguse
naatriumtetrakloormerkuraadi lahuse (4.2) abil umbes 10 milliliitrini. Seejirel lisage reaktiivid, nagu on
kirjeldatud punktis 6.2. Mddrake vordlusanumas destilleeritud vee abil absorbeeruvused. Suurema tdpsuse
jaoks on vaja kasutada thtlase temperatuuriga vanni. Kalibreerimise temperatuur ei tohi analiiisi
temperatuurist erineda rohkem kui £ 1 °C.

Kandke maddratud absorbeeruvused y-teljele, vaaveldioksiidi kogused mikrogrammides (arvutatuna
vastavalt lisale B) x-teljele. Teljestikule tekib lineaar. See koht, kus kdige paremini kokkusobivate punktide
joon ldikub y-teljega, jaab harilikult 0,02 nullreaktiivi (nullstandard) absorbeeruvusithiku piiresse, kui
kasutatakse 10 mm suuruseid anumaid. Maarake kalibreerimistegur (sirge kaldest vastupidises suunas).
Kalibreerimistegurit voib kasutada tulemuste arvutamisel, kui temperatuuri voi pH-taseme muutused ei ole
viga suured. Teguri usaldusvéirsuse tagamiseks on soovitatav ithes méddramisjadas kasutada iiht proovi
kontrollproovina.

TULEMUSTE VALJENDAMINE

Arvutamine

Vidveldioksiidi massikontsentratsioon arvutatakse jirgmise valemi abil:

kus:

SO, = on vidveldioksiidi massikontsentratsioon pg/m?

f = kalibreerimistegur (vt 6.3.2)

a, = proovi lahuse absorbeeruvus

a, = nullreaktiivi absorbeeruvus

V = prooviks vdetud 8hu maht (m?)
Mrkus

Viaveldioksiidi massikontsentratsiooni arvutamiseks vordlustingimustel (25 °C, 1 bar) tuleb prooviks voetud
maht 6hku (V) asendada vastava vordlustingimustega dhu mahuga (Vy):

298 Vp
v, =
273+ T

kus:
P = ohurdhk (bar)

T = dhuproovi temperatuur (°C).
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7.2.

7.3.

Avastamiskiinnis

Viaveldioksiidi tuvastusldvi 10 ml TCM proovivotulahuses on 0,2-1,0 pg (mis pdhineb kahekordsel
standardhilbel). See vastab 30 liitrise mahuga Shuproovis (niiteks proovide votmine tihe tunni jooksul
voolukiiruse 0,5 I/min juures) védveldioksiidi massikontsentratsioonile 7—33 pg/m? (0,02-0,011 ppm).

Tulemuste lihedusaste ja mddtetipsus

Meetodi tulemuste lihedusastet ja modtetipsust ei ole veel erinevate vidveldioksiidi kontsentratsioonide
puhul kindlalt kindlaks médratud, samuti ei ole teada mitmesuguste proovivotu- ja katsesiisteemide
absoluutne kogumisefektiivsus.

Uhe sarnase TCM-meetodi standardhélve kordamisel on 17 pg/m? kontsentratsiooni 1 000 pg/m? juures.(!)

BIBLIOGRAAFIA

(") 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., September 1971.
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B.1.

B.1.4.

B.2.

LISA B

NAATRIUMBISULFIIDI POHILAHUSE STANDARDIMINE (4.9)

Reaktiivid

Joodilahus, 0,05 mol/l
Pohilahus
Mootke 12,7 g joodi (I,) 250 ml suurusesse keeduklaasi, lisage 40 g kaaliumjodiidi (KI) ning 25 ml vett.

Segage, kuni kdik ained on lahustunud ning modtke lahus kvantitatiivselt 1 liitrisesse mddtekolbi. Lahjendage
vee abil mahumirgini.

Joodi téolahus, u 0,005 mol/l

Lahjendage 50 ml joodi pdhilahust (B.1.1) veega 500 milliliitrini.

Tarklise indikaatorlahus, 0,2 %

Tiitrige 0,4 g lahustuvat tarklist ja 0,002 g elavhdbe(Il)jodiidi (Hgl,, konservant) vihese veega ning laske segu
aeglaselt 200 ml keevasse vette. Keetke, kuni lahus on selge, jahutage ning valage klaaskorgiga pudelisse.

Naatriumtiosulfaadi lahus, umbes 0,1 mol/l

Lahustage 25 g naatriumtiosulfaati (Na,S,05'5 H,0) 1 liitris 4sja keedetud ja destilleeritud vees ning lisage
0,1 g naatriumkarbonaati. Laske lahusel enne standardimist iiks paev seista.

Standardimiseks mdotke 1,5 g 180 °C juures kuivatatud esimest standardjarku kaaliumjodaati (KIO5) 500 ml
suurusesse modtekolbi ning lahjendage vee abil mahumargini. Lisage pipeti abil 50 ml jodaadilahust 500 ml
suurusesse joodikolbi. Lisage 2 g kaaliumjodiidi ning 10 ml vahekorras 1:10 lahjendatud soolhappe
kontsentraati. Sulgege kolb korgiga. Viie minuti parast tiitrige naatriumtiosulfaadi lahuse abil helekollaseks.
Lisage 5 ml tarklise indikaatorit ning 16petage tiitrimine. Arvutage naatriumtiosulfaadi lahuse molaarsus M
jargmise valemi jargi:

gKIO,x10’x0,1

ml naatriumtiosulfaadi lahus x 35,67

Naatriumtiosulfaadi lahus, umbes 0,01 mol/l

Lahjendage 50,0 ml naatriumtiosulfaadi lahust (B.1.4) veega 500 milliliitrini ning segage. Lahus ei ole stabiilne
ning tuleb pdeval, mil seda kasutada kavatsetakse, virskelt valmistada, lahjendades selleks standarditud
naatriumtiosulfaadi lahust (B.1.4).

Analiiiisi kiik

Lisage 500 ml suurusesse kolbi 25 ml vett ning pipeti abil 50 ml joodilahust (B.1.2) (siin kolb A/nullreaktiiv).
Lisage teise 500 ml suurusesse kolbi pipeti abil 25 ml naatriumbisulfiidi pdhilahust (4.9) ning 50 ml
joodilahust (B.1.2) (kolb B/proov). Sulgege kolvid korgiga ning laske viis minutit reageerida. Tiitrige
naatriumtiosulfaadi lahust (B.1.5) sisaldava biireti abil kummagi kolvi sisu teineteise jirel helekollaseks.
Seejirel lisage 5 ml tirklise lahust (B.1.3) ja jdtkake tiitrimist kuni sinise vdrvuse kadumiseni. Arvutage
viiveldioksiidi kontsentratsioon naatriumbisulfiidi pohilahuses (4.9) jargmise valemi jirgi:

A - B)xM x K
SO, (g /ml) = %



160 Euroopa Liidu Teataja 15/1. kd

A = nullreaktiivi tiitrimiseks vajaliku naatriumtiosulfaadi lahuse (B.1.5) maht (ml).
A = proovi tiitrimiseks vajaliku naatriumtiosulfaadi lahuse (B.1.5) maht (ml).

M = naatriumtiosulfaadi lahuse molaarsus (= 0,01).

K = viiveldioksiidi mikroekvivalentmass = 32,030.

V = voetud naatriumbisulfiidi pohilahus (ml).

Viiveldioksiidi kontsentratsiooni arvutamiseks bisulfiidi standardlahuses (4.10) tuleb tulemus jagada 50 ga.
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C.1.

C.1.1.

C1.2.

C.1.3.

C.2.

LISA C

ELAVHOBEDA EEMALDAMINE JAAKLAHUSTEST

Kiesolevas lisas kirjeldatakse, kuidas eemaldada absorbeeriva lahuse (4.2) kasutamisel saadud jddklahustest
elavhobe.

Reaktiivid

Naatriumhiidroksiidi lahus, umbes 400 g NaOH]/1
Vesinikperoksiid (H,0,), umbes 30 %, tehnokvaliteet
Naatriumsulfiid (Na,S.9 H,0), tehnokvaliteet
Analiiiisi kiik

Koguge jdaklahused, mille elavhobedasisaldus on nende valamu kaudu korvaldamiseks liiga suur,
poliietiileenmahutisse mahuga umbes 50 liitrit. Kui kogutud on umbes 40 liitrit, lisage neutraliseerimiseks
vajalik kogus naatriumhiidroksiidi lahust (C.1.1), segades lahust samal ajal Shumullide abil, ning seejdrel veel
400 ml naatriumhiidroksiidi lahust. Lisage 100 g naatriumsulfiidi (C.1.3) ja 10 min pérast acglaselt 400 ml
vesinikperoksiidi lahust (C.1.2).

Jatke segu 24 tunniks seisma ning seejirel eemaldage selge vedelik. Jadk pange monda teise mahutisse.
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D.1.

D.2.

D.3.

LISA D

PARAROSANILIINVESINIKKLORIIDI OMADUSED JA PUHASTAMINE

Reaktiivi puhtusekatse
Lahjendage 1 ml PRA lahust (4.4) destilleeritud veega 100 milliliitrini. Valage 5 ml 50 ml suurusesse
mdodtekolbi ning lisage 5 ml 0,1moolilist dddikhappe-naatriumatsetaadi puhverlahust. Lahjendage veega

mahumirgini ja segage.

Laske lahusel ks tund seista ning seejdrel médrake 10 mm anumas lahuse absorbeeruvus spektrofotomeetri
abil 540 nm lainepikkuse juures.

Arvutage pararosaniliini (PRA) kontsentratsioon jargmise valemi jargi:

absorbeeruvus x K
100 mg

% PRA =

kus
K =21 300.

Kui pararosaniliini puhtus on alla 95 %, tuleb reaktiiv kas punkti D.2 voi D.3 jirgi puhastada.

Puhastamine ekstraheerimise teel

Tasakaalustage 250 ml jaotuslehtris 100 ml 1-butanooli ja 100 ml tthemoolist vesinikkloriidi. Mddtke
keeduklaasi 0,1 g pararosaniliinvesinikkloriidi (PRA). Lisage 50 ml tasakaalustatud hapet ning laske mitu
minutit seista. Laske 50 ml tasakaalustatud 1-butanooli 125 ml jaotuslehtrisse. Valage virvainet sisaldav
happelahus lehtrisse ning ekstraheerige. Lilla saasteaine liheb orgaanilisse faasi. Valage alumine (veega) faas
teise jaotuslehtrisse ning lisage 20 ml osasid 1-butanooli. Sellest piisab harilikult, et eemaldada peaaegu kogu
lilla saasteaine nullreaktiivis. Kui lilla saasteaine on 1-butanooli faasis ka pérast viit ekstraheerimist, loobuge
sellest vdrvaineportsjonist.

Pirast viimast ekstraheerimist filtreerige veega faas 1dbi vati 50 ml suurusesse mddtekolbi ning tditke kolb
tthemoolise vesinikkloriidiga. See pdhireaktiiv on kollakaspunane.

Mrkus

Teatavad 1-butanooli portsjonid sisaldavad oksiidante, mis vajavad vidveldioksiidi. Selle kontrollimiseks
segage 20 ml 1-butanooli raputades 5 ml 15 % naatriumjodiidi lahusega. Kui alkoholifaasis esineb kollast
vérvust, eraldage 1-butanool uuesti destilleerimise teel hdbedaoksiidist.

Puhastamine iimberkristallimise teel

Lahustage 1 g pararosaniliinvesinikkloriidi 250 ml 2,5moolises soolhappes. Jitke lahus kaheks tunniks
toatemperatuuril seisma. Pirast filtreerimist sadestage pararosaniliin iimber, lisades selleks natuke liigset
2,5moolist naatriumhiidroksiidi lahust.

Koguge sade filterlehtrisse (poorsus 3). Filtraat peaks olema virvitu. Utke sadet destilleeritud veega, et
eemaldada liigne naatriumhiidroksiid ning tekkinud naatriumkloriid.

Lahustage sade 70 ml keema aetud metanoolis ning lisage viimaks 300 ml 80 °C vett. Laske lahusel
toatemperatuuril seista. Pararosaniliin sadestub timber aeglaselt. Umber kristalliseerub umbes 64 %.
Pararosaniliin muutub 200—205 °C juures mustaks ning laguneb 285 °C juures.
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