









































Gasvormige componenten of totaal (gas+stof), (nat)chemische bemonstering NH3

8 AANDACHTSPUNTEN

De kritische punten werden reeds in voorgaande punten aangehaald, maar worden hier nog eens
samengevat:

— Indien enkel gasvormig ammoniak bepaald moet worden, dan moet de sonde met filter op
105°C ingesteld worden. Tijdens de bemonstering moet een meting en registratie van de
temperatuur aan de filter uitgevoerd worden. De temperatuur moet in het rapport vermeld
worden.

— Bij aanwezigheid van druppeltjes is altijd een isokinetische bemonstering en een rastermeting
vereist.

— Bij afwezigheid van stof kan bij een meting met een opstelling zonder zijstroom een niet-
verwarmde sonde zonder filter worden gebruikt die na de monsterneming gespoeld wordt.

— Koude punten tussen het filterhuis en de wasflessen moeten vermeden worden. Delen tussen
de filter en de wasflessen die niet verwarmd zijn, moeten na de bemonstering gespoeld
worden en deze spoelvloeistof moet dan mee geanalyseerd worden. Bij gebruik van een
opstelling met zijstroom dient alles voor het T-stuk en het T-stuk steeds verwarmd te worden
om condensatie te vermijden.

— Als er onderdruk in het gaskanaal aanwezig is of drukvariaties in de monsternamelijn bij het
opstarten van de pompen, moet vermeden worden dat de inhoud van de impingers
teruggezogen wordt; indien met gesplitste gasstromen gewerkt wordt, dan wordt bij het
opstarten eerst de pomp van de secundaire NHs-bemonsteringslijn aangeschakeld (= 5 I/min)
en pas daarna de hoofdpomp (hoger aanzuigdebiet). Op het einde van de bemonstering wordt
de hoofdpomp eerst gestopt, daarna de pomp van de secundaire lijn voor de NHs-
bemonstering.

— De voorwaarden waarbij de gasvormige componenten in niet-verzadigde gasstromen op 1 punt
gemeten mogen worden, zijn in de procedure ‘Essentiéle kwaliteitsvereisten voor
emissiemetingen’ (LUC/0/005) opgenomen. Indien hieraan niet voldaan is, dan moet een
rastermeting volgens EN 13284-1 worden uitgevoerd.

— Een veldblanco moet steeds genomen, geanalyseerd en gerapporteerd worden. Dit dient te
gebeuren volgens de procedure die in de procedure ‘Essentiéle kwaliteitsvereisten bij
emissiemetingen’ (LUC/0/005) voor HCl en andere parameters is vastgelegd. De concentratie in
de blanco moet kleiner zijn dan 10% van de EGW.

— De voorwaarden voor uitvoering van de lektest staan beschreven in de procedure ‘Essentiéle
kwaliteitsvereisten bij emissiemetingen’ (LUC/0/005).

— De efficiéntie van de wasflessen moet minstens bij de gekozen bemonsteringsuitrusting en
bemonsteringscondities (aanzuigdebiet, tijd) bepaald worden door afzonderlijke analyse van de
absorptie-oplossing uit de laatste wasfles. Het gasdebiet, vulling met vloeistof, de vorm en
diameter van de tip, en afstand tot de bodem zijn kritische parameters. Voor de absorptie-
efficiéntie worden de vereisten uit de HCl norm EN 1911:2010 overgenomen:

o Ofwel mag er maximum 5% gasvormig NHs in de laatste wasfles aanwezig zijn;
e Of de inhoud van de laatste wasfles komt overeen met een concentratie die lager is
dan een concentratie overeenkomstig 5 keer de analytische detectielimiet.

— De maximum toegelaten relatieve uitgebreide onzekerheid van de gasvolumemeter en van de
temperatuur- en drukmeting ter hoogte van de gasmeter is opgenomen in procedure
LUC/0/005.
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9 VALIDATIE

In het algemeen moet een meetmethode in het kader van Vlarem toepasbaar zijn tussen 0,1 keer
en 3 keer de emissiegrenswaarde. Voor normmethodes moeten volgende parameters gevalideerd
worden:

e (Intra-) reproduceerbaarheid;

e Juistheid, bijvoorbeeld uit ringtestgegevens;
e Werkgebied;

e Aantoonbaarheids- en bepalingsgrens ;

e Meetonzekerheid;

Indien mogelijk dienen deze prestatiekenmerken gevalideerd te worden voor de combinatie van
bemonstering en aansluitende analyse. Indien niet mogelijk dient de validatie minimaal op de
analysemethode uitgevoerd te worden en dit conform de procedure CMA/6/A. In deze procedure
zijn eveneens definities voor de verschillende prestatiekenmerken opgenomen.

De bepalingslimiet van de meetmethode dient minimaal overeen te komen met een tiende van de
emissiegrenswaarde. Indien een sectorale emissiegrenswaarde van 10 mg NHs/Nm?3 van toepassing
is, moet de gebruiker kunnen aantonen dat de bepalingsgrens 1 mg/Nm? of lager is. Een
bepalingsgrens van 1 mg NHs/Nm? in de gasfase, komt overeen met een bepalingsgrens beneden
0,5 mg/l in de onverdunde absorptievloeistof, in de veronderstelling van een staalvolume van 150
liter en een finaal vloeistofvolume van 300 ml of meer.

10 MEETONZEKERHEID

Elk erkend laboratorium dient voor de bepaling van NHs in een gaskanaal te beschikken over een
evaluatie van de meetonzekerheid waarbij rekening moet gehouden worden met de bijdragen van
de bemonstering enerzijds en van de analyse anderzijds. De meetonzekerheid kan berekend
worden volgens de “Guide to the expression of uncertainty of measurement” of kortweg GUM of
via de alternatieve “top-down” methode die in procedure CMA/6/B beschreven wordt. De
meetonzekerheid dient rond de emissiegrenswaarde te worden bepaald maar een berekening
ervan moet kunnen worden uitgevoerd bij elke gemeten concentratie.

EN 1911 (2010) bevat een evaluatie van de meetonzekerheid voor gasvormige chlorides volgens de
GUM die als basis voor alle natchemische monsternemingen gehanteerd kan worden.

Experimenteel vastgestelde meetonzekerheid vanuit het validatie-onderzoek van 2007

In 2007 werd een uitgebreide validatie van de natchemische monsterneming van gasvormig NH3
uitgevoerd (Swaans et al, 2007). Uit deze validatietesten werd voor alle geteste
concentratieniveaus een uitgebreide meetonzekerheid volgens de bias+2s methode berekend. De

resultaten zijn in tabel 2 weergegeven.

Gemiddeld wordt volgens deze methode een uitgebreide meetonzekerheid van 8,1% bekomen.
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Tabel 2 : Meetonzekerheid op de bepaling van NH3 in een gasstroom volgende de bias+2s-methode

Gegenereerde NHs- | % recovery tov % bias= 100-% % rsd Meetonzekerheid=
concentratie aanmaak recovery Abs(bias) (%)+2rsd (%)
mg/Nm3

0,52 97,2 2,8 3,8 10,4
47,0 93,3 -6,7 1,9 10,5
47,0 98,0 22,0 4,3 10,6
48,1 100 0 1,8 3,6
48,1 98,7 -1,3 5,1 11,5
48,1 97,4 -2,6 2,3 7,2
48,1 98,9 -1,1 2,7 6,5
49,8 99,4 -0,6 1,9 4,4
52,9 94,0 -6,0 1,2 8,4
15,0 100,7 +0,7 4,9 10,5
4819 99,1 -0,9 2,1 51

gem 8,1

Abs= absolute waarde

Indien totaal NH3+NH;* gemeten wordt, dan moet de onzekerheid op de bepaling van de
hoeveelheid ammonium op de filter eveneens in rekening worden gebracht. Deze onzekerheid

bestaat uit:

— Onzekerheid op de analysemethode;
— Onzekerheid op de bepaling van de hoeveelheid desorptievloeistof;

— Desorptie-efficiéntie;
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