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SAMENVATTING

Binnen het programma 2006 van VITO als referermlatorium Lucht werd voor de
bepaling van diffuse VOS emissies een code vanegedktijk voor het meten van de
concentraties van diffuse emissies opgesteld.

Het kenmerk van diffuse emissies is dat ze "niddide zijn, dit betekent dat de openingen
waardoor deze emissies ontsnappen niet voldoedaaefinitie van een gaskanaal waarin
de concentratie kan worden gemeten volgens bestanotmmethodes zoals NBN-EN
12619 (voor naverbranders) en NBN-EN 13526 (vodretiandelde emissies of andere
zuiveringstechnieken).

Deze code behandelt twee situaties waarin de emigst ontsnapt door een kanaal of
leiding. In een eerste geval ontsnappen de diftusissies langs een duidelijk geometrisch
afgelijnd meetvlak waarin de concentraties van ulgvigkende luchtstroom kunnen worden

gemeten. Dit betreft in de praktijk bijvoorbeeldntiatieroosters, ramen, vensters, deuren
en poorten van gebouwen waarin de diffuse emigdeests vinden. In een tweede geval
worden lekken beschouwd zoals in het kader van LDB& draagbare FID-analyzer en de
draagbare PID-analyzer werden gekozen als standasirdment om diffuse concentraties

te meten. De belangrijkste reden hiervoor is hetyk van deze toestellen bij het toepassen
van LDAR.

Om de uitvoerbaarheid van diffuse-concentratiengetinin de praktijk te demonstreren en
praktische oplossingen voor probleemsituaties eitverken werden een aantal simulaties
opgezet. Nauwkeurig gekende concentraties werdemgeasaakt in het referentie
laboratorium voor emissiemetingen. Deze concepSatierden vervolgens gemeten met de
draagbare FID-analyzer en PID-analyzer. Tevens ds sthbiliteit van de toestellen
onderzocht bij verschillende water- en zuurstofgiesa

Hoofdstuk 3 van de code is een leidraad voor deingetan diffuse concentraties in
verschillende typische situaties. De code geefngegoureuze procedures zoals die in
normen worden gedefinieerd, maar formuleert rigtgh op basis van het uitgevoerd
experimenteel werk. Een uitgebreide veldvalidatiet nog meer verschillende situaties,
verschillende laboratoria en instrumenten lag ewwmiet binnen de mogelijkheden.

In de loop van het jaar 2006 werden een aantatleameschreven technieken in de praktijk
uitgetest bij de bepaling van diffuse VOS emissede grafische sector. Deze resultaten
zijn niet opgenomen in het experimenteel deel vauealslag.



DEEL 1: DRAAGBARE FID EN PID APPARATEN

1.1 Definities en uitleg

1.1.1 Referentiecomponent

De geselecteerde VOS component voor de kalibratienet meetapparaat.

1.1.2 Kalibratiegas

De VOS component die gebruikt wordt om de gemetaarden om te zetten naar een
gekende concentratie. De concentratie van het rkailfgas is gewoonlijk van dezelfde
grootte als de te meten concentratie.

1.1.3 Responsfactoren specifiek voor draagbare toestellen

De responsfactor wordt gedefinieerd als [ref. 1]:

werkelijke _concentratie _(ppm)
gemeten _concentratie _bij _kalbitratie__tegenover _kalibratiegas_ (ppm)

responsfactor =

Alle commercieel verkrijgbare meetapparaten kunmerschillende soorten koolwater-

stoffen detecteren. De gevoeligheid verschilt eclper stof. Zo zijn de vlamionisatie-

apparaten gevoeliger voor zware koolwaterstoffemdzor lichte. Het meetapparaat wordt
afgesteld op een ijkgas met een bekende concenttxi waarde die wordt afgelezen is in
principe alleen geldig voor de stof van het ijkghs. methaan). Voor de overige stoffen
hoort, om het meetsignaal te vertalen naar eenwaeede, een stofspecifieke factor te
worden gebruikt die de verschillende gevoeligheidekening brengt. Deze stofspecifieke
factor wordt responsfactor genoemd. De respongfaceemt af met een toenemende
concentratie.

Aangezien de nauwkeurigheid bij toepassing vanamsactoren aanzienlijk toeneemt,
dient de responsfactor te worden toegepast didebigoncentratiegrootte hoort. Indien de
samenstelling van het product niet nauwkeurig beken of sterk wisselt (bv. bij
raffinaderijen), kan gebruik worden gemaakt van gewogen responsfactor voor een
specifieke installatie.

RF,, =
@ T, X X

RF, RF, = RF




RFgew: gewogen responsfactor

Xi: molfractie van solvent 1
Xn: molfractie van solvent n
RF:: responsfactor van solvent 1
RF: responsfactor van solvent n

Aanbevolen wordt om ook rekening te houden metateentratie-afhankelijkheid van de
responsfactoren.

1.2 Meetapparaat

De onderstaande beschrijving is gebaseerd op dmdmele meetmethoden “Reference
Method 21” van US-EPA [ref. 1] en het “Meetprotocalor lekverliezen” [ref. 2] van
Nederland.

1.2.1 Specificaties

Voorwaarden voor het meetapparaat:

* Het VOS instrument moet gevoelig zijn voor de teteneprocesstoffen. Enkele
detectortypes zijn katalytische oxidatie, vlam-gatie, infrarood absorptie en foto-
ionisatie. Er zijn ook andere detectortypes todgela

* Het instrument is uitgerust met een bemonsteringisowaarvan de uitwendige
diameter niet groter mag zijn dan 6 mm.

 Het instrument moet zo gekozen worden dat het reesitb en het lineaire
responsgebied van het instrument het toelaten &madnwezige VOS te meten. Een
verdunningssonde mag gebruikt worden om de VOSerdratie in het meetgebied met
een lineair responsgebied te kunnen meten. Hietbgt er steeds voldaan worden aan
de specificaties van de instrument responstijd.

* Het instrument moet uitleesbaar zijn tot 5% vamedmeten concentratie.

» Het meetbereik van een toestel dat gebruikt zabemwoor lekdetectie (LDAR) moet
gaan van 10 tot 50 000 ppm. Voor een toestel datuge zal worden voor niet-LDAR
toepassingen kan een kleiner meetbereik volstaan.

* Het instrument moet uitgerust zijn met een ele&krisangedreven pomp zodat een
constante monstertoevoer naar de detector mogglijtet nominale monsterdebiet aan
het bemonsteringspunt bedraagt 0,1 tot 3,0 litempeuut als het instrument voorzien is
van een filter om het verstroppen van het instrurt@moorkomen.

» De gemeten ijkgasconcentratie mag maximum 10% ledwiyan de ijkgasconcentratie.

* Het instrument is geschikt om veilig te werken ieneomgeving met explosieve
gasmengsels (Zone 1 en Zone 2 overeenkomstig ceffbade CENELEC standaard).

Oudere meettoestellen kennen soms een meetbetesletbits 10 000 ppm / 20 000 ppm.

Gebruik van deze toestellen is aanvaardbaar mpeervanging van een ouder toestel moet
aan de bovenstaande specificaties worden voldaaien een verdunner beschikbaar is,
wordt aanbevolen deze te gebruiken voor metingerbdven de bovenste detectiegrens van
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het meetapparaat zonder verdunner liggen. Gebijlikeleen verdunning tot een factor 10
(bv. bovenste detectiegrens 10 000 ppm zonder westubetekent 100 000 ppm met
verdunner).

1.2.2 Performantiecriteria

* De responsfactoren van de afzonderlijke stoffenterdager zijn dan 10. Als geen
instrument beschikbaar is dat voldoet aan dezeifgad®e als het gekalibreerd wordt
met de referentie VOS, kan het beschikbaar instnigekalibreerd worden met een te
meten VOS component of een andere VOS componentvddewaarde is dat de
responsfactor voor elke te meten VOS component lag#an 10.

» De responstid is kleiner of gelijk aan 15 seconddde instrumentpomp,
verdunningssonde, bemonsteringssonde en filter adiewezig zullen zijn bij de
bemonstering, moeten aanwezig zijn bij de bepalargde responstijd.

1.2.3 Performantie evaluatie vereisten

* Een responsfactor moet bepaald worden voor elkeeten component. Responsfactor
testen zijn vereist alvorens de in gebruik name #ananalyzer, maar moeten niet
subsequent herhaald worden.

» De kalibratieprecisietest moet uitgevoerd worderom@ns de ingebruikname van het
instrument. Vervolgens moet deze test driemaakdelipf véor de volgende
ingebruikname indien deze later is, uitgevoerd wward

» De responstijdtest is vereist alvorens de ingebanke van het instrument. Als er een
aanpassing wordt gedaan van de bemonsteringspodgstfoomconfiguratie, moet een
de responstijd bepaald worden alvorens het gelenvikn.

1.2.4 Vlamionisatiedetector (FID)

1.2.4.1 Werkingsprincipe

Een vlamionisatiedetector (FID) meet organische pmmenten door het gebruik van een
vlam die geproduceerd wordt door de verbrandingwaterstof en zuurstof (lucht). Als er
koolwaterstoffen geintroduceerd worden in de deteche worden ionen geproduceerd
(Figuur 1). Een gepolariseerde collector elektrome de detectorkamer trekt de
geproduceerde ionen aan. Dit resulteert in eemstirdeze stroom is direct evenredig met
de concentratie koolwaterstoffen in de vliam.



uitlaat

ontstekings
collector C:: filament

elektrode

vlam

lucht monster
brandstof (H.,)

Figuur 1: Schematische voorstelling FID

1.2.4.2 Toestel

De FID of vlamionisatie-detector in draagbare ugnmng (This TVA1000, Figuur 2) is
ondermeer gebouwd om lekken van koolwaterstofferaffinaderijen en petrochemische
installaties te meten (LDAR - EPA Method 21). Hetdtel bestaat uit een sonde die flexibel
is verbonden met het meetapparaat dat aan de shofith een rugzak wordt gedragen.
Het toestel werkt op batterijen en is voorzien vean kleine cilinder waterstof als
brandergas. De theoretische autonomie bedraagbD8 prestatiekenmerken voor draagbare
FID’s zijn minder veeleisend (omschreven in EPA @) gebied van responsfactor en
zuurstofsynergisme dan de instrumenten die voosses worden gebruikt, ondermeer
omdat deze toepassing geen vergelijking met engissiswaarden vereist, en praktisch
omdat de draagbare uitvoering een aantal concess$iesdt, bijvoorbeeld het gebruik van
omgevingslucht als branderlucht.



Figuur 2: Foto FID

1.2.4.3 Kalibratie

Standaard wordt de FID-analyzer gekalibreerd mehaas. Er moet volgens EPA Method

21 gekalibreerd worden met minstens twee verscigileconcentraties van het ijkgas. Eén

concentratie bevindt zich nabij de laagste cone#istivan het meetgebied en de andere

bevindt zich nabij de hoogste concentratie vamiesttgebied.

* In het meetgebied van 0 tot 500 ppm methaanequiteaiewordt de FID gekalibreerd
door een zero met omgevingslucht en met 500 pprhaaat

* In het meetgebied van 1000 ppm tot 10 000 ppm raedguivalenten wordt de FID
gekalibreerd met 1000 ppm en 10 000 ppm.

Indien één component gemeten wordt, kan ook metodeponent zelf geijkt worden. Of
indien de ijking met een bepaalde component re=tlie een lagere responsfactor kan ook
met deze component geijkt worden.

1.2.4.4 Beperkingen en opmerkingen

» De FID geeft aan dat er organische componenten eagwijn, maar geeft niet aan
welke componenten dit zijn.
» De FID moet minstens gekalibreerd worden voor eagrameetsessie.



1.2.5 Foto-ionisatiedetector (PID)
1.2.5.1 Werkingsprincipe

De foto-ionisatiedetector (PID) is een draagbarepfase- en gasdetector die een heel
gamma aan organische componenten kan detectereotiolRtsatie gebeurt wanneer een

atoom of molecule licht absorbeert met een voldeeadergie om een elektron vrij te

kunnen stellen van het atoom of molecule en zgpesitief geladen ion over te laten.

De PID bestaat uit een ultraviolet lamp die fotoeemtteert die geabsorbeerd worden door
de component in de ionisatiekamer (Figuur 3). lo@omen of moleculen die voldoende
energie opgevangen hebben om elektronen vrij feerstef op te vangen hebben dan een
netto positieve of netto negatieve lading) die gdpceerd zijn gedurende dit proces
worden opgevangen door elektroden. De stroom diebipiontstaat is een maat voor de
gemeten concentratie. Omdat slechts een kleinéefraan de analytmolecules geioniseerd
zijn, wordt deze methode als een niet-destructireeéhode beschouwd en laat dit toe om
deze detector in combinatie met een andere detectmbruiken om de analyseresultaten te
bevestigen. Daarenboven zijn PID’s beschikbaar arschillende lampconfiguraties. De
resultaten zijn vrijwel onmiddellijk afleesbaar.

UV bron
—

A [amp

ionisatie kamer \ / raam
monster .|_=_L monster

inlaat > 1 ™ r > uitlaat meter
< collector
I_IILI elektrode 1

Figuur 3: Schematische voorstelling PID




1.2.5.2 Toestel

De PID (Figuur 4, RAE ppb VOC monitor PGM-7240) wbigebruikt voor indicatieve
metingen om lekken en diffuse emissies op te spddenrdat er - in tegenstelling tot de
FID - geen brandergassen nodig zijn, maar alleenlBé-lamp voor de ionisatie - is het
toestel gemakkelijker in draagbare versie te hanten is het voor zijn autonomie alleen
aangewezen op batterijen. De PID reageert sterknoleculen met dubbele bindingen:
aromaten, esters, ketonen, maar wegens de hogergatiepotentiaal nauwelijks op
organische stoffen met slechts één koolstofatocaitsatichloormethaan, methanol, freonen,
en op alkanen.

Door de nadelen van de PID: namelijk een sterkchdiiende respons voor componenten
met verschillende ionisatiepotentiaal, gevoelighedr ioniseerbare anorganische gassen,
en de ongevoeligheid voor verzadigde koolwaterstofhangt de toepasbaarheid van het
toestel sterk af van de te meten componentenmix.

Figuur 4: Foto PID



1.2.5.3 Kalibratie

Standaard wordt de PID-analyzer gekalibreerd mebuig/leen. Er moet volgens EPA

Method 21 gekalibreerd worden met minstens tweechgliende concentraties van het

ijkgas. Eén concentratie bevindt zich nabij de &d@goncentratie van het meetgebied en de

andere bevindt zich nabij de hoogste concentratiehet meetgebied.

* In het meetgebied van 0 tot 10 ppm isobutyleenedemnten wordt de PID gekalibreerd
door een zero met omgevingslucht en met 10 ppnuigtden.

* In het meetgebied van 10 ppm tot 100 ppm isobutggeivalenten wordt de PID
gekalibreerd met 10 ppm en 100 ppm isobutyleen.

Indien één component gemeten wordt, kan ook metodgponent zelf geijkt worden. Of
indien de ijking met een bepaalde component remtilie een lagere responsfactor kan ook
met deze component geijkt worden.

1.2.5.4 Beperkingen en opmerkingen

 De PID geeft aan dat er organische componenten ezgveijn, maar geeft niet aan
welke componenten dit zijn.

» De meting van de PID wordt beinvioed door waterdaRggen beinvioedt de werking.

* Hoge methaanconcentraties kunnen de werking beidelo

* Snelle variaties van temperatuur en elektrischelerelkunnen de respons van het
instrument beinvioeden.

» De PID moet minstens gekalibreerd worden voor eeemameetsessie.

1.3 Kalibratie van het meetapparaat

1.3.1 Kalibratiegassen

Het meetapparaat wordt gekalibreerd in volumetasphart per million (ppmv) van de
referentiecomponent. De kalibratiegassen vereistr e meting of de evaluatie van de
instrument performantiekriteria zijn een zerogaséén of meerdere kalibratiegas(sen) in
lucht dat (die) opgegeven is (zijn) voor het kalifmgebied. Als cilinders met kalibratiegas
gebruikt worden, moeten hierbij een analysecedtdficzitten waarbij een accuraatheid van
2% gegarandeerd is [ref. 1]. Eveneens moet een baawkdeidsdatum opgegeven zijn.
Standaarden moeten opnieuw geanalyseerd wordeeredngen worden aan het eind van
de houdbaarheidsdatum. Kalibratiegassen kunnenegsakt worden door de gebruiker
volgens een aanvaarde gasstandaardaanmaakprocddaria} moet een accuraatheid van
2% gegarandeerd worden. Gemaakte standaarden naketetiag vervangen worden tenzij
aangetoond kan worden dat ze niet degraderen gettude opslag.

Kalibraties kunnen uitgevoerd worden met andere pmranten dan de referentie-
componenten als een responsfactor bepaald wordtdie@lternatieve component zodat de



resulterende meteruitlezing omgezet kan worden naar resultaten van de
referentiecomponenten.

1.3.2 Kalibratiefrequentie

Om verzekerd te zijn van een goede meetwaarde nebeheetapparaat regelmatig worden
gekalibreerd met een ijkgas. Minimaal moet het eggtawvorden gekalibreerd:

* voorafgaand aan een meetsessie

* naeen meetsessie

Indien blijkt dat na een meting het meetapparaaermgan 10% afwijkt van de
ijkgasconcentratie, moeten de metingen vanaf dgedwalibratie herhaald worden [ref. 1].
Aangeraden wordt om ook tussentijds te kalibrebenna 3 uur meten.

1.3.3 Kalibratieprocedure

Start de analyzer op volgens de instructies vafablekant. Na een opwarmingsperiode en
een interne zerokalibratie, dient het kalibratiegasngeboden te worden aan de
bemonsteringssonde. Pas de instrument uitlezingaaarde overeenkomstige kalibratiegas
waarde.

Opmerking: Als de meteruitlezing niet aangepast kan wordendeakalibratiegaswaarde,
betekent dit dat de analyzer slecht functioneertiandeze nagekeken moet
worden.

1.4 Meetplaatsen

Er wordt een onderscheid gemaakt tussen 3 types magrtplaatsen, nl. lekken,
ventilatieopeningen en (bedrijfs-)ruimten.

1.4.1 Metingen van lekken (volgens EPA Method 21)

1.4.1.1 Detecteerbare lekken

Detecteerbare lekken zijn gemeten lekken waarvaafiaanst bekend is.

Plaats de inlaat van de sonde aan het opperviak aeadek plaatsvindt. Beweeg met de
sonde rondom de lekplaats terwijl de meteruitleegeken wordt. Als een toename in de
meteruitlezing wordt opgemerkt, beweeg de sonde tamg naar de plaats waar de
maximale meteruitlezing wordt waargenomen. Laaintat van de sonde minstens twee
maal de responstijd op deze plaats. Voorbeeldemplaaisen waar lekken kunnen optreden
zijn:

a) Kranen. De meest voorkomende lekplaats is hier de dichtisgen de spindel en de
behuizing. Plaats de inlaat van de sonde aan het¢relpk waar de spindel de
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dichting verlaat en bemonster rondom de spindeatBleveneens de sonde tegen
alle dichtingen. Bij meerdelige kranen moeten ptéentiéle lekplaatsen onderzocht
worden.

b) Flenzen en andere verbindingenBij flenzen, moet de inlaat van de sonde aan de
buitenkant van de pakking of las geplaatst wordermrandom de flens bewogen
worden. Andere types van verbindingen (bv. schraefdverbindingen) dienen
analoog onderzocht te worden.

c) Pompen en compressorenBeweeg de sonde rondom het buitenopperviak van de
pomp of compressorschacht en dichtingen. Als de leen roterende schacht is,
moet de inlaat van de sonde binnen de 1 cm varsdtechtdichtend opperviak
worden geplaatst. Als de behuizing het onmogelijgakt om een complete
screening van de schacht mogelijk te maken, ment edkel de toegankelijke
plaatsen. Meet eveneens alle andere dichtingerd@gromp of van de compressor
behuizing waar lekkages kunnen optreden.

d) Veiligheidsventielen (afblaas naar de atmosfeerPe configuratie van de meeste
veiligheidsventielen laat het niet toe om de platsiet dichtingen te meten. Bij de
apparatuur die een aanbouw of een uitsteeksel @&t de inlaat van de sonde in
het midden van de afvoerplaats naar de atmosfeagdplaatst worden.

e) Afvoerkanalen. Voor open afvoerkanalen moet de inlaat van de somgeveer aan
het open oppervliak naar de atmosfeer toe geplaatstien. Voor bedekte
afvoerkanalen moet de sonde rondom het opperviak het bedekte raakvlak
geplaatst worden.

f) Open einden van leidingen of kranenPlaats de inlaat van de sonde ongeveer in
het midden van de opening naar de atmosfeer.

g) Afgasplaatsen en opslagplaatsventilati?laats de inlaat van de sonde ongeveer in
het midden van de opening naar de atmosfeer.

h) Toegangsdeurdichtingen.Plaats de inlaat van sonde ongeveer aan de djctin
de deur en screen de volledige dichting.

1.4.1.2 Niet detecteerbare lekken

Niet-detecteerbare lekken zijn gemeten lekken warade afkomst niet direct bekend is.

Bepaal de lokale omgevingsconcentratie rond eem lgdmor de inlaat van de sonde
willekeurig heen en weer te bewegen op een afstandl a 2 m van de bron. Als een
interferentie bestaat met een nabijgelegen emiseie lek, kan de lokale
omgevingsconcentratie dichter bij de bron bepaabdden. In geen geval mag de afstand
minder zijn dan 25 cm.

1.4.2 Metingen aan ventilatieopeningen

Ventilatieopeningen zijn opstaande ramen, deussters en afzuigingen.
Voor de bepaling van de concentratie in een veamdaening moet eerst het meetvlak bij

de ventilatieopening bepaald worden (zie Deel 1 darCode van Goede Praktijk Diffuse
VOS-emissies, [ref. 7]). Op basis van dit meetwd@nt het aantal meetpunten bepaald te
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worden. Het aantal meetpunten is afhankelijk varmal@ogeniteit van de concentraties in
het meetvlak (zie 83.4.2).

Bij ventilatieopeningen wordt de concentratie inageening bepaald door de inlaat van de
sonde in het meetvlak te plaatsen. Hierbij wordjesperkt dat de uitstroomconcentraties
gemeten moeten worden en niet de omgevingscontiestd verdunde concentraties.

Door de combinatie van debietsmetingen en cond&tratingen aan de
ventilatieopeningen kan een (diffuse) emissiestratoar een ventilatieopening berekend
worden.

1.4.3 Metingen in (bedrijfs-)ruimten

Om de verdeling van de concentraties VOS in eemtmiite bepalen wordt de ruimte
volgens een rasterpatroon opgedeeld in een aae&tpomten. Aan elk meetpunt wordt een
XY (Z)-coordinaat toegekend. Met behulp van al deetpenten kan een plot gemaakt
worden die de concentraties weergeeft in functie da plaats. Een plot geeft een goed
overzicht van de plaatsen met hoogste concentratiesan de emissiestromen in een
ruimte.
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DEEL 2: EXPERIMENTEEL ONDERZOEK VAN DE DIFFUSE
CONCENTRATIEMETING

2.1 Aanmaak van gasmengsels

Er wordt een generatiesysteem gebruikt voor de aakmvan droge of natte
testgasmengsels (0.a. KWS) in stikstof of lucht heat referentielaboratorium voor
emissiemetingen.

2.2 Responstijd

2.2.1 Responstijd FID

Voor de FID-analyzer zijn de responstijden T10 &9 bepaald voor twee concentraties
methaan:

e 500 ppm ( ijkgasfles)

* 9660 ppm (aangemaakt door een 1-stapverdunningpehefeneratiesysteem)

Eerst is de FID-analyzer gekalibreerd met het teemgas en een zero met omgevingslucht.
Hierna is de tijd geregistreerd die nodig is om 90&km de gasconcentratie te meten
vertrekkende van de achtergrondconcentratie. Eérimeagikt, wordt nulgas aangeboden en
wordt de tijd geregistreerd wanneer het signaal @t is gevallen.

De uitlezing van de FID-analyzer en de chronomef@r simultaan opgenomen met een
videocamera. De gemeten concentraties in funchedestijd zijn weergegeven in Figuur 5:

13



T90: 500 ppm methaan met FID

[=2]
o
o

a
o
o

"‘,ya44***‘*"‘**"’*"“"“"’“”"“""""

N
o
o

concentratie [ppm]
N w
o o
o o

[N
o
o

o

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
tijd [sec]

T10: 500 ppm methaan met FID

a o9
o O
o O

N
(=]
o

concentratie [ppm]
N w
o o
o o

[N
o
o

o

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
tijd [sec]

T90: 9660 ppm methaan met FID

10000

9000

m]

8000
[

7000
/J

6000
/

5000
|

4000
fj

3000
f

concentratie [pp

2000
1000 'J

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

tijd [sec]

10000
9000
8000
7000
6000
5000
4000
3000
2000
1000

m]

concentratie [pp

T10: 9660 ppm methaan met FID

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

tijd [sec]

Figuur 5: T10 en T90 bij 500 ppm en 9 660 ppm metltzm bij de FID-analyzer

Tabel 1: Responstijden FID

Responstijd FID [sec]
Concentratie [ppm] | Component T90 T10
500 methaan 3,6 4,2
9 660 methaan 4,2 2,5
Gemiddelde 4 3

Op basis van de resultaten in Tabel 1 kan gecoeehdd worden dat de gemiddelde
responstijd T90 4 seconden bedraagt en de gemaldedponstijd T10 3 seconden

bedraagt.

2.2.2 Responstijd PID

Voor de PID-analyzer zijn de responstijden T10 &0 bepaald voor vijff concentraties

isobutyleen:

» 250 ppb (aangemaakt door een 2-stapsverdunnin@p@hgeneratiesysteem)
» 750 ppb (aangemaakt door een 2-stapsverdunnin@p@hgeneratiesysteem)

e 10 ppm (ijkfles)
* 103 ppm (ijkfles)

* 978 ppm (aangemaakt door een 1-stapverdunning ehefemeratiesysteem)
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Eerst is de PID-analyzer gekalibreerd met het teemgas en een zero met stikstof. Hierna
is de tijd geregistreerd die nodig is om 90% vargdsconcentratie te meten vertrekkende
van de achtergrondconcentratie. Eénmaal de gastwatie bereikt is, wordt de tiid
geregistreerd om vanuit de gasconcentratie 10%lgagasconcentratie te bereiken.

De uitgelezen concentraties zijn om de secondetgerthen zijn weergegeven in Figuur 6:

T90: 250 ppb isobutyleen met PID T10: 250 ppb isobutyleen met PID
300 300
g 250 g 250
= =
) 200 © 200
® 150 8 150
= =
8 100 8 100
c c
8 50 A 8 50 A
0 T 0

T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 0 5 10 15 20 25 30

tijd [sec] tijd [sec]
T90: 750 ppb isobutyleen met PID T10: 750 ppb isobutyleen met PID
800 800
= 700 = 700 1
E 600 E 600 -
@ 500 @ 500 §
® 400 ® 400 -
$ 300 $ 300
S 200 2 200 -
o o
© 100 1 © 100 1
0 T T T T T T T T 0 T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 0 5 10 15 20 25 30
tijd [sec] tijd [sec]
T90: 10 ppm isobutyleen met PID T10: 10 ppm isobutyleen met PID
12 12
E‘ 101 E‘ 10 1
% Qo
2 4] = g
o 2
B 6 8 61
s | =
§ 4 8 4
4 c
8 2 8 21
0 : : : : : . . . 0 . N . . .
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 0 5 10 15 20 25 30
tijd [sec] tijd [sec]
T90: 103 ppm isobutyleen met PID T10: 103 ppm isobutyleen met PID
120 120
'E 100 1 P 'E 100 1
Qo Qo
o o
— 80 A — 80 A
2 2
T 60 T 60
& 40 & 40
(&) o
c c
o 201 o 201
o o
M
0 T T T T T T T T 0 T T t t t
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 0 5 10 15 20 25 30

tijd [sec] tijd [sec]

15



T90: 978 ppm isobutyleen met PID
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Figuur 6: T10 en T90 bij 0,25 ppm, 0,75 ppm, 10 ppnil03 ppm en 978 ppm

isobutyleen bij de PID-analyzer

In Tabel 2 worden de T10 en T90 bij de verschilendncentraties weergegeven:

Tabel 2: Responstijden PID

Responstijd PID [sec]

Concentratie [ppm] Component T90 T10
0,25 isobutyleen 15 6

0,75 isobutyleen 8 5

10 isobutyleen 7 6

103 isobutyleen 11 6

978 isobutyleen 7 5

Gemiddelde 10 6

Uit Tabel 2 kan geconcludeerd worden dat de gendedesponstijd T90 voor de meting
met de PID 10 seconden bedraagt en dat de gem@&dekponstijd T10 6 seconden

bedraagt.

2.3 Meettijd bij concentratiemetingen

Bij grote verschillen tussen de concentraties vahtaaeenvolgende meetpunten moet
minstens gedurende een tijd T90 (T10) gewacht wondmsoraleer de meetwaarden te
registreren. Vervolgens kan dan gedurende een ijdeetin minstens 4 keer de tijd T90
[ref. 3] per meetpunt gemeten worden. Voor de Fiahgzer wordt een meettijd van 16 sec

geadviseerd en voor de PID-analyzer wordt eentijaeesin 40 sec geadviseerd.
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2.4 Onderzoek naar de invloed van het zuurstofgehalteijpde FID

Bij de FID-analyzer is zuurstof (uit de omgevingsit) nodig voor de werking. In dit deel is
nagegaan wat het minimum zuurstofgehalte is voon geede meting. Met het
generatiesysteem zijn gassen gemaakt met een Wensdhzuurstofgehalte en met een

zelfde methaanconcentratie van 425 ppm (3-stapsmandg). Het zuurstofgehalte is
gewijzigd door de aandelen lucht en stiksof indeet te wijzigen.

Tabel 3: Invloed van het zuurstofgehalte op de gerten concentratie methaan bij de

FID
Zuurstofgehalte Gemeten Invioed
% concentratie | zuurstofgehalte

[Ppm] in %

20,9 425 0

15,4 420 -1

13,2 381 -10

11,4 318 -25

10,4 -

afwijking in functie van het zmmurstofgehalte bij de FID

) /
/
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25 20 15 10 ] 0
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Figuur 7: Afwijking in functie van het zuurstofgehalte bij de FID

Uit Tabel 3 en Figuur 7 blijkt dat de gemeten caontcatie afhankelijk is van het
zuurstofgehalte. De uitgelezen concentratie neérotj @en dalend zuurstofgehalte. Vanaf
een zuurstofgehalte van 16% is de afwijking tenofgey van een beperkt zuurstofgehalte
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lager dan -1%. Bij een zuurstofgehalte van 10,4%devlam van de FID-analyzer uit. Bij
lagere zuurstofgehaltes zal de gemeten concentvabe de afwijking gecompenseerd
moeten worden op basis van Figuur 7.

2.5 Onderzoek naar de invloed van het watergehalte

Bij de FID- en PID-analyzer is de invloed van hett@rgehalte op de gemeten concentraties
onderzocht.

2.5.1 Invloed van het watergehalte bij de FID

Met het generatiesysteem is een concentratie vdnppin methaan in lucht aangemaakt
(via een 3-stapsverdunning). Deze concentratieemmegen met de FID-analyzer in droge
lucht en in natte lucht (vochtgehalte 2,10%). Dengieen concentraties in de lucht met water
zijn gecorrigeerd voor de verdunning met het toeggde volume water (Tabel 4).

Tabel 4: Effect van het watergehalte op de gemetaoncentratie met de FID

Aanmaak in | Gemeten | Gecorrigeerd voor Invioed
droge lucht [Ppm] toegevoegd volume | watergehalte
[Ppm] water [ppm] in %
droge lucht 414 414 414
lucht met 2,10%
water 414 400 409 -1

De invloed van het watergehalte op de gemeten corate is -1%.

2.5.2 Invloed van het watergehalte bij de PID

Met het generatiesysteem is een concentratie i&ngpm isobutyleen aangemaakt (via een
3-stapsverdunning). Deze concentratie is gemeteérde®ID-analyzer in droge lucht en in
natte lucht (vochtgehaltes 1,05% en 2,10%). De gameoncentraties in de lucht met water
zijn gecorrigeerd voor de verdunning met het toeggde volume water (Tabel 5).
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Tabel 5: Effect van het watergehalte op de gemetaoncentratie met de PID

Aanmaak in | Gemeten| Gecorrigeerd voor Invioed
droge lucht [ppm] toegevoegd volume | watergehalte
[Ppm] water [ppm] in %
droge lucht 9,15 9,15 9,15 0
lucht met 1,05%
water 9,15 7,50 7,58 -17
lucht met 2,10%
water 9,15 6,20 6,27 -32
afwijking in functie van het watergehalte hij de PID
-26 1
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;E =25
i =20
E 15 /
&
® o
-4
u]
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Figuur 8: Afwijking in functie van het watergehalte bij de PID

Uit Tabel 5 en Figuur 8 is geconcludeerd dat eegeh watergehalte in de luchtstroom
resulteert in een lagere gemeten concentratie. \é@or watergehalte van 1,05% is de
afwijking -17% en voor een watergehalte van 2,18%e afwijking -32%.

Het watergehalte heeft een belangrijke invioed epngétingen omdat het watergehalte in de
lucht afhankelijk is van de temperatuur en de i®lat luchtvochtigheid. Als voorbeeld zijn
de watergehaltes berekend bij de temperaturen v&h €én 24°C en een relatieve
luchtvochtigheid van telkens 70%. Eerst zijn dezadigde watergehaltes berekend:

* 0°C: verzadigd watergehalte: 0,6%

» 24°C: verzadigd watergehalte: 2,9%

Vervolgens is het watergehalte berekend bij 70%tieale luchtvochtigheid:

* 0°C: watergehalte: 0,4%
» 24°C: watergehalte: 2,1%
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Bij de metingen in de omgevingslucht heeft het wgebalte een belangrijk effect op de
gemeten concentratie. De PID-analyzer wordt geieditdl met droge lucht. Bij een
temperatuur van 24°C en een relatieve luchtvochtigtian 70% is de gemeten concentratie
32% lager zijn dan de werkelijke waarde. Bij hogermperaturen en/of hogere relatieve
luchtvochtigheden is de gemeten concentratie meer 82% lager dan werkelijke
concentratie.

2.6 Lineariteit

De lineariteit van de analyzer is bepaald door teims 6 verschillende gekende
concentraties te meten met de analyzer. De comt@&#izijn verdeeld over het meetbereik
van de analyzer.

2.6.1 Lineariteit van de FID

Bij de FID-analyzer zijn tien verschillende congatnes methaan gemeten tussen de 0 en
10 013 ppm in stikstof. Wegens explosiegevaar @ijigeen hogere concentraties methaan
gegenereerd. De aangemaakte concentraties zijrgexesr in Tabel 6. De concentraties
vanaf 500 ppm zijn aangemaakt met een 1-stapveiayem de concentraties lager dan 500
ppm zijn aangemaakt met een 2-stapsverdunningetimeetgebied van 0 tot 500 ppm is de
analyzer gekalibreerd op zero met omgevingsluctiGhppm methaan. In het meetgebied
van 500 tot 10 013 ppm methaan is de analyzer ipekatd met 500 en 10 013 ppm
methaan.

Tevens zijn de procentuele afwijkingen van de gemebncentratie t.0.v. de aangemaakte
concentratie weergegeven in Tabel 6.

Tabel 6: Lineariteit van de FID

Aanmaak | Gemeten| Afwijking van de
[Ppm] [Ppm] aanmaak %
10 013 10 200 2
5 006 4 795 -4
2731 2 760 1

999 1 060 6
500 521 4
102 97 -5
40 37 -8
11 9,4 -15
2,8 2,5 -11
0,11 0,12 13

In Figuur 9 zijn de gemeten concentraties uitgézret. de aangemaakte concentraties. De
overeenkomestige lineaire regressievergelijking dameetpunten is:
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Y=X
Met: X: aanmaakconcentratie
Y: de concentratie op de lineaire regressie

Lineariteit FID: meting van methaan in stikstof
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Figuur 9: Lineariteit van de FID

2.6.2 Lineariteit van de PID

Bij de PID-analyzer zijn zeven verschillende coricatires isobutyleen in lucht gemeten. De
aangemaakte concentraties zijn weergeven in Taliaé PID-analyzer is gekalibreerd met
10 ppm isobutyleen.

Tevens zijn de procentuele afwijkingen van de gemebncentratie t.0.v. de aangemaakte
concentratie weergegeven in Tabel 7.
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Tabel 7: Lineariteit van de PID

Aanmaak | Gemeten| Afwijking van de
[Ppm] [Ppm] aanmaak %
959 921 -4
499 512 3
96 100 4
49 52 6
9,59 9,40 -2
2,07 1,97 -5
0,104 0,097 -7

Lineariteit PID: meting van isobutyleen in lucht
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Figuur 10: Lineariteit van de PID

In Figuur 10 zijn de gemeten concentraties uitgéped. de aangemaakte concentraties. De
overeenkomstige lineaire regressie is:

Y=X

Met: X: aanmaakconcentratie
Y: de concentratie op de lineaire regressie
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2.7 Detectielimiet en bepalingsgrens

De detectielimiet en de bepalingsgrens van de RD&halyzer zijn bepaald door 6 maal
een zerogas te meten. De detectielimiet is de gkidd waarde van deze 6 metingen
vermeerderd met 3 keer de standaardafwijking vae @ewvaarden. De bepalingsgrens is de
gemiddelde waarde van deze 6 metingen vermeerder® keer de standaardafwijking van
deze 6 waarden.

2.7.1 Detectielimiet en bepalingsgrens FID

Het zerogas van de FID-analyzer is perslucht dat een actief kool filter wordt
aangezogen. Om de minuut wordt een meting gedahnmegyae 16 seconden.

Tabel 8: Detectielimiet en bepalingsgrens FID

Tijd [min] Gemeten waarde met FID [ppm]
1 0,28
2 0,24
3 0,30
4 0,36
5 0,35
6 0,28
Gemiddelde 0,30
Standaarddeviatie 0,05
Rel. standaardafwijking
[%0] 15
Detectielimiet [ppm] 0,4
Bepalingsgrens [ppm] 0,6

De detectielimiet van de FID bedraagt 0,4 ppm erbelealingsgrens bedraagt 0,6 ppm.
Deze waarden zijn uitgezonderd het methaan dahaame in de lucht aanwezig is (2 ppm).

2.7.2 Detectielimiet en bepalingsgrens PID

Het zerogas van de PID-analyzer is stikstof uit ststofvat. Om de minuut wordt een
meting gedaan gedurende 40 seconden.
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Tabel 9: Detectielimiet en bepalingsgrens PID

Tijd [min] Gemeten waarde met PID [ppb]
1 0
2 0
3 1
4 5
5 6
6 8
Gemiddelde 3
Standaarddeviatie 3
Rel. standaardafwijking
[%] 103
Detectielimiet [ppb] 14
Bepalingsgrens [ppb] 24

De detectielimiet van de PID bedraagt 14 ppb ebegmlingsgrens bedraagt 24 ppb.

2.8 Herhaalbaarheid

De herhaalbaarheid wordt getest door 6 maal, veispwer verschillende dagen dezelfde
concentraties aan te maken en te meten.

2.8.1 Herhaalbaarheid FID

De aangemaakte concentraties van 100 en 2 800 pgtimaam zijn met de FID-analyzer
gemeten op 6 verschillende tijdstippen verspreier @/dagen (Tabel 10 en Tabel 11). Bij
de meting van 100 ppm is de analyzer gekalibreprdeso met omgevingslucht en met 500
ppm methaan. Bij de meting van 2 800 ppm is deyaralgekalibreerd met 500 en 10 013
ppm methaan. De meetgegevens zijn vergeleken ojg bas de verhouding van de
gemeten concentratie tot aanmaakconcentratie.
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Tabel 10: Herhaalbaarheid FID bij £100 ppm methaan

Methaan
Aanmaak Gemeten Gemeten/aanmaak
Datum [PPmM] [PPmM] [%0]

12/12/2006 109,02 106 97

13/12/2006 100,23 98 98

13/12/2006 100,23 97,3 97

13/12/2006 100,82 96,5 96

18/12/2006 90,35 88,67 98

18/12/2006 91,4 87,44 96
Gemiddelde 97
Relatieve standaarddeviatie 1

De gemiddelde verhouding van de gemeten tot de aakeoncentratie voor 100 ppm
methaan is 97% met een relatieve standaarddevetid %.

Tabel 11: Herhaalbaarheid FID bij £2 800 ppm methaa

Methaan
Aanmaak Gemeten Gemeten/aanmaak
Datum [PPmM] [PPmM] [%0]

12/12/2006 2 886 2 700 94

13/12/2006 2920 2740 94

13/12/2006 2731 2760 101

13/12/2006 2 830 2 838 100

18/12/2006 2 706 2712 100

18/12/2006 2 707 2715 100
Gemiddelde 98
Relatieve standaarddeviatie 4

De gemiddelde verhouding van de gemeten tot de aakrooncentratie voor 2 800 ppm
methaan is 98% met een relatieve standaarddevetid%.

2.8.2 Herhaalbaarheid PID

De aangemaakte concentraties van 2 en 50 ppm deéntziin met de PID-analyzer
gemeten op 6 verschillende tijdstippen verspreier @/dagen (zie Tabel 12 en Tabel 13).
De PID-analyzer is gekalibreerd op zero met omggsiuctht en met 10 ppm isobutyleen.
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Tabel 12: Herhaalbaarheid PID bij £2 ppm isobutyle@

Isobutyleen
Aanmaak Gemeten Gemeten/aanmaak
Datum [PPmM] [PPmM] [%0]

12/12/2006 2,45 2,27 93

13/12/2006 2,16 2,05 95

13/12/2006 2,11 1,97 93

13/12/2006 2,14 2,03 95

18/12/2006 2,24 2,41 108

18/12/2006 2,25 2,37 105
Gemiddelde 98
Relatieve standaarddeviatie 7

De gemiddelde verhouding van de gemeten tot de aakwvoor 2 ppm isobutyleen is 98%
met een relatieve standaarddeviatie van 7%.

Tabel 13: Herhaalbaarheid PID bij £50 ppm isobutylen

Isobutyleen
Aanmaak Gemeten Gemeten/aanmaak
Datum [PPmM] [PPmM] [%0]

12/12/2006 51,83 56,3 109

13/12/2006 45,67 44,3 97

13/12/2006 44,62 46,4 104

13/12/2006 45,18 45,4 100

18/12/2006 47,29 47,98 101

18/12/2006 47,58 48,6 102
Gemiddelde 102
Relatieve standaarddeviatie 4

De gemiddelde verhouding van de gemeten tot de aakmoor 50 ppm isobutyleen is
102% met een relatieve standaarddeviatie van 4%.

2.9 Responsfactoren

2.9.1 Snelle bepalingsmethode voor responsfactoren

De snelle bepalingsmethode van de responsfactoatohat maken van een gasmengsel in
een zak gevolgd door de concentratiemeting mene/zer. De zak wordt gevuld met een
gekend volume lucht of stikstof door met een mdss fcontroller (MFC) of pomp
gedurende een bepaalde tijd een debiet aan te mgkendat de lucht/stikstof vanuit de
mass flow controller in de zak aankomt, wordt deggewarmd. De lucht passeert langs een
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T-stukje waar een septum is voorzien voor de ingguvan een vioeibare component. Voor
en na het T-stuk bevindt zich een verwarmde leidipd.80°C. De component moet bij het
begin van het vullen van de zak ingespoten wor@enverwarmde leiding na het T-stuk
moet 10 m lang zijn om een goede menging van dht/ktkstof met de component
mogelijk te maken. De massa aan vloeibare compoaientoegevoegd is, kan berekend
worden door de massa van de spuit voor en na detimjte meten. Er zijn een Linde-, een
Tedlar- en een nalofaanzak getest. De inhoud vareidehillende zakken verschilt:
 Linde: 51

 Tedlar: 401

* Nalofaan: 50 |

In Figuur 11wordt de opstelling weergegeven.

verwarmde leiding 1 m verwarmde leiding 10 m
MFC/ A A A > A-AA— a5
pomp _"V'V"V—‘—I [_ v VvV -
®
septum
lucht/stikstof

zak
spuit

Figuur 11: Opstelling aanmaak gasmengsel

Voor de componenten aceton en MEK wordt de respeotaf bepaald met de PID-analyzer.
De responsfactoren bovenaan in Tabel 14«&4:3 zijn bepaald op basis van concentraties
die aangemaakt zijn met het generatiesysteem. &lewnrdt 3 maal een concentratie
aangemaakt in stikstof en gemeten met de PID. Rie imakken aangemaakte concentraties
worden vergeleken met de afgelezen waarden (o3 basi een zero met stikstof en een
kalibratie met 10 ppm isobutyleen). Hiermee worgtresponsfactor bepaald.
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Tabel 14: Bepaling responsfactoren met PID in testggsen bereid in gaszakken

Aceton Rfgeneratie = 1,11 | MEK Rfgeneratie = 0,86
) Nilofaan ) Nﬁalofaan

= e - = e -

o o (@] o o (@)

o 2 5] ° o 2 5] o

= c 8 > = c 8 >

o] (O] (%)) (@] © () n (@)

© N = = © N = =

= 2 2 | = = L 2 | =

s | 5| 8|3 S| & | 3| %

< < ¥ | < < < ¥ | <
71,0 66,4 | 1,07 3,7 40,0 43,7 0,92 4,4
62,0 56,0 | 1,11 0,3 57,0 62,0 0,92 4,9
58,0 55,1 1,05 5,7 48,0 53,6 0,90 4,1

Ledlar ledlar

E | § | 5 E| B | 5

o 2 5] ° o 2 5] o

) c 8 | = ) c 8 | =

ol Q 0 (@)] © Q 0 (@)]

© N = = © N = =

£ T | 2| = E| ¢ | 2| &

[en o)) ) (e o)) ) =

2 2 & |2 g | 2 8|2
90,0 749 | 1,20 8,3 76,0 86,6 0,88 4,0
93,0 90,2 | 1,03 7,1 53,0 67,0 0,79 8§,0
61,0 67,2 | 0,91 18,p 52,0 62,0 | 0,84 275

Linde Linde

E E | 5 ENIE s

~ c ucE o ~ c ucE o

© () 0 (@)] © Q 0 (@)]

© N = = S N = =

£ T | 2| = E| ¢ | 8| &

[en o)) ) (e o)) ) =

g 2 & |2 s | 2 &2
319,0 | 400,0/ 0,80 28,2 | 160,0f 245,0, 0,65 24[1
4140 | 399,00 1,04 6,5 320|0 3650 0,88 1,9
458,0 | 620,0| 0,74 334 | 195,0f 293,0/ 0,67 226

Uit de resultaten uit Tabel 14 kan besloten wordahde met behulp van de nalofaanzak
bepaalde responsfactoren minder afwijken van den&Rficdan de Tedlar- en Lindezak. Het
volume van de zak lijkt belangrijker dan het typk.zDe trend is dat een grotere zak
geschikter is voor een betrouwbare bepaling vamegensfactor. De afwijkingen van de
responsfactoren bepaald op basis van de Lindegak tle Rfeneraiezijn te groot. De beste
zak voor de bepaling van de responsfactor is denegtkeen inhoud van 50 | (nalofaanzak).
De concentratie moet onmiddellijk na de aanmaakegemworden.

28



2.9.2 Responsfactoren van verschillende componenten

Van verschillende solventen zijn de responsfacteamde PID- en FID-analyzer bepaald
op basis van concentraties die aangemaakt zijnhekegeneratiesysteem (Tabel 15). De
FID-analyzer is gekalibreerd met een zero met onmngsiucht en met 500 ppm methaan.
De PID-analyzer is gekalibreerd met een zero megewmngslucht en met 10 ppm
isobutyleen. In elke concentratierange zijn 7 tvérschillende concentraties aangemaakt
(Tabel 12). In Tabel 15 zijn de gemiddelde respactsfen van het opgegeven
concentratiegebied en de bijhorende procentueledataddeviatie uitgerekend. Voor
ethanol zijn er 3 verschillende dagen waarop dpomsfactor is bepaald voor hetzelfde
concentratiegebied. De responsfactor van de PtBlkens groter dan de responsfactor van
de FID. Aangezien de responsfactor voor ethanad®iPI1D groter is dan 10, mag de PID-
analyzer niet gebruikt worden voor de meting varedeomponent.

De procentuele standaarddeviatie van de respooséactvan ethanol tijdens de
verschillende meetdagen bedraagt 4% voor de dreagi-analyzer.

Tabel 15: Responsfactoren draagbare PID en draagbarFID

Component conc.-range [ppm]| draagbare PID | draagbare FID
stdev stdev
min. max. RF in % RF in %
Ethanol dag 1 12 308 13,07 3 1,64 10
dag 2 19 397 13,84 12 1,73 1B
dag 3 19 406 14,54 2 1,76 3
gemiddelde 13,82 1,71
stdev in % 5,32 3,83
Ethylacetaat 3 553 4,48 4 0,71 4
Propylacetaat 22 421 3,90 10 0,58 12
Butylacetaat 18 369 2,89 2 0,49 1p
Aceton 15 760 1,11 9 0,78 3
MEK 4 449 0,86 6 0,63 5
1-propanol 20 340 6,63 3 1,01 3
Isopropanol 18 141 5,85 8 0,78 11
1-methoxy-2-
propanol 21 363 1,62 8 1,10 3
Heptaan 22 348 2,63 5 0,36 1D

Voor de bepaling van de responsfactor voor eendlépancentratiegebied kan 1 meting
volstaan aangezien de standaarddeviatie maxima@ b8draagt bij de uitgevoerde

metingen. Het is aanbevolen om de responsfactbepalen bij een concentratie die de te
meten of de reeds gemeten concentraties het beest due.
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Responscurves voor 1-methoxy-2-propanol
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Responscurves butylacetaat
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Figuur 12: Responscurves FID en PID voor verschillede componenten




DEEL 3: PRAKTISCHE VOORSCHRIFTEN MEETMETHODIEK
VAN DE DIFFUSE CONCENTRATIEMETING

3.1 Keuze van de analyzer

3.1.1 Minimum vereisten analyzer voor de meting van lekke

Voor de meting van diffuse concentraties van lekttiemt de analyzer te voldoen aan

volgende minimum vereisten:

« meetbereik: O tot 10 000 ppm zonder verdunningssystref. 2]

+ juistheid: < 10% over het volledige meetbereikusef alle factoren, kalibratie-
onzekerheid, systematische afwijkingen en linegrite

« responstijd < 15 seconden

+ responsfactor < 10 [ref. 1]

3.1.2 Minimum vereisten analyzer voor meting aan ventilaieopeningen

Voor de meting van diffuse concentraties aan \a&teibpeningen dient de analyzer te

voldoen aan volgende minimum vereisten:

« meetbereik: O tot 2 000 ppm zonder verdunningseyste

+ juistheid: < 10% over het volledige meetbereik)usef alle factoren, kalibratie-
onzekerheid, systematische afwijkingen en linegrite

« responstijd < 15 seconden

+ responsfactor < 10

3.2 Controle en kalibratie van de analyzer

3.2.1 Kalibratievereisten

Het toestel moet gekalibreerd worden:
* VvOOr elke meetsessie

* minstens om de 3 uur

* na elke meetsessie

Indien de meetwaarde van het ijkgas meer dan 10#kgfmoeten alle metingen vanaf de
vorige kalibratie opnieuw uitgevoerd worden.

3.2.2 Praktisch gebruik van responsfactoren

Bij het gebruik van de toestellen moet de sameigjelan de te meten lucht gekend zijn of
bepaald worden. Zo kan op basis van de samengtellan de lucht de gewogen
responsfactor van het toestel bepaald worden. fgjd¥e metingen moeten alle waarden

34



genoteerd worden in ijkgasequivalenten. Achterafinan deze resultaten omgerekend
worden met de responsfactoren. De responsfactort rbepaald worden door de

gassamenstelling in het labo aan te maken voorlfdezeoncentratiegrootte. Een andere
mogelijkheid is om de gewogen responsfactor tekegren m.b.v. de responsfactoren van
de verschillende componenten samen met hun ma#dsat het gas. De afwijkingen op de
responsfactoren worden in de meetonzekerheid vamdek

3.3 Berekening van VOS concentraties bij diffuse emisss

De concentratie aan VOS wordt uitgedrukt in massaldtof per Nm?3 (kg C/Nm?3). De
concentratie aan VOS wordt berekend met formule B3) deze berekening wordt de
gewogen responsfactor van de analyzer (formule @¢épruikt. De berekening van de
gewogen responsfactor en het gewogen aantal kéailstoen per solventmolecule (formule
(5)) wordt uitgevoerd op basis van de molfractias de aanwezige solventen gedurende de
meetperiode. Een nog betere methode om de gewegpansfactor te bepalen is om met de
gekende samenstelling van de gasfase een gasmaagstd maken en hiervan in het labo
de responsfactor te bepalen.

Formule (3) geeft de omrekening van de concentiafigm naar kg C/Nms3 weer.

Canal X RFgew
Cl = (l)
V., X1000

y aantalC,,, x MM
! 100(

(2)

De combinatie van formule (1) en (2):

Cana X RF, xaantalC ,, x MM
C= 3
V., 1000000
Met:
1
RF.., = 4
gew xl x2 xn ( )
——+ =+t
RF, RF, RF,

aantalC ., = (X, xaantalC,) + (X, xaantalC, +...+ (X, xaantalC,) (5)

Waarbij:
Canal concentratie gemeten met de analyzer [ppm]
.| mol solvent
Ce concentratie ——————
Nm3
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C: conce ntratis{ kg —C}
Nm3

RFgew: gewogen responsfactor

MM: atoommassa van koolstof (12 g/mol)

aantalGew. gewogen aantal koolstofatomen per solvent mogecul
V mol: molair volume (22,4 I/mol)

X molfractie van solvent 1

X molfractie van solvent n

RF:: responsfactor van solvent 1

RF: responsfactor van solvent n

aantalG: aantal koolstofatomen per molecule van solvent 1
aantalG: aantal koolstofatomen per molecule van solvent n

Indien de debieten eveneens uitgedrukt worden imaalomstandigheden (Nms3/h), kan uit
het product van het debiet en de concentratie (R¢ntS) de emissiestroom aan VOS (kg
C/h) berekend worden.

3.4 Metingen aan ventilatieopeningen

3.4.1 Keuze van het meetviak

Ligging van het meetvlak

Het meetvlak komt overeen met de opening waardodliffiese emissie plaatsvindt. Vanaf
de opening vindt uitdeining van de pluim plaatsrésulteert in een grotere effectieve sectie
en lagere concentraties dan die in de opening raae#yn.

Oriéntatie van het meetvlak en de sonde

Als meetvlak wordt steeds een plat vlak gekozen radtleinst mogelijke opperviakte. In
de praktik wordt dit viak gevormd door de randem vde opening. Wanneer deze
begrenzingen niet volledig in één viak liggen woedh geprojecteerd opperviak gekozen
waarin zich twee of meer randen bevinden, met za kiegelijk oppervlak, en op zo klein
mogelijke afstand van alle de randen. Indien nokelgk worden twee of meer vlakken
gekozen die aan deze definitie voldoen. De inlaa da sonde wordt in het meetvlak
geplaatst.

3.4.2 Aantal en ligging van de meetpunten en meetduur

Minimaal aantal meetpunten

Het minimum aantal meetpunten is 3. Drie meetpuninatieen verantwoord indien er
slechts 1 stroming is doorheen de opening en indieaan minstens 1 van de volgende
voorwaarden voldaan is:

» de afwijking van de concentratie van elk van de étpunten t.o.v. de gemiddelde
concentratie is lager dan 10%;
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» de distributie van de concentraties in de sectidhhamogeen (zie bepaling van de
homogeniteit in het meetvlak).

Indien er niet aan 1 van deze voorwaarden is voldamet de ISO 10780 norm [ref. 4]
toegepast worden voor de bepaling van het aantatpueten voor ronde en rechthoekige
openingen (Tabel 16).

Tabel 16: Minimum aantal meetpunten voor de metingvan de concentraties van
diffuse emissies volgens ISO 10780

Meetvlak met ronde doorsnede Rechthoekige doorsnede
tot diameter aantal aantal tot diameter aantal aantal
(m) meetassen | meetpunten (m2) meetassen | meetpunten
0,7 2 4 of 5*) 0,38 2 4
1 2 8 of 9(*) 1,5 3 9
2 2 12 of 18) >1,5 4 16
>2 2 16 of 17(*)

(*) het laagste aantal bij ronde doorsnede is zord middelpunt ("general rule"), het hoogste aknt
("tangential rule") mét middelpunt

Bij diffuse emissies is de stabiliteit van de camcaties in de tijd meestal niet
gegarandeerd, omdat ze vaak sterk wordt beinvloedmloductieactiviteiten en variatie in
in- en uitstroom. Daardoor is de meting in een sesteds een momentopname en wordt de
meetduur best beperkt in de tijd tot 1 uur of kor#j veranderde omstandigheden dient
een volledige traversering van het meetvlak opniguworden uitgevoerd.

Bepaling van de afwiking van de concentratie vam&etpunten t.o.v. de gemiddelde
concentratie

De afwijking van de concentratie van elk van de 3etmenten t.o.v. de gemiddelde
concentratie wordt bepaald door:

1. in het meetvlak achtereenvolgens de concentratiSvaeetpunten te meten;

2. het gemiddelde van de concentraties van de 3 matetpte berekenen;

3. de afwijking van de concentratie van elk van deeetpunten t.o.v. het gemiddelde
te berekenen.

Indien de afwijking van de concentratie van elk dandrie meetpunten t.o.v. de gemiddelde
concentratie lager is dan 10%, volstaan 3 meetpurder de concentratiemeting.

Bepaling van de homogeniteit van de concentratid®ei meetviak

De homogeniteit van de te meten concentraties innheetviak wordt bepaald door

rastermetingen. Aangezien de concentratie varieeftinctie van de tijd als gevolg van

variaties in de processen, zijn referentiemetingpneen vast meetpunt in het meetvlak
nodig. De volgende procedure moet toegepast wordeor \de bepaling van de

homogeniteit:

a) Bepaal het aantal meetpunten in het meetviak vsl¢®® 10780 (Tabel 16);
b) Voorzie een meettoestel voor de metingen,;
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c) Voer de rastermetingen en de referentiemetingedaat na iedere meting van een
meetpunt van het raster op een vast punt in hettviagete meten, met een
bemonsteringsperiode van minstens 4 maal de resjdonsn het toestel per
meetpunt;

d) Noteer voor elk bemonsteringspunt i de actuele weaargkevan de concentratie in
het raster en de waardg.cvan de nadien uitgevoerde referentiemeting;

e) Bereken

» de standaardafwijking:si.ervan de rastermetingen

1 o _
Sraster :\/m;(ci,raster _Craster)z

» de standaardafwijkingevan de referentiemetingen

S = iZN:(C -C,)?
ref N_lizl iref ref

De standaardafwijking. vertegenwoordigt de variaties in de tijd door weleringen in de processen
en de analyses. De standaardafwijkingi.svertegenwoordigt eveneens deze variaties alsook de
variaties die te wijten zijn aan de positie in hwetvlak. Als gqerSignificant groter is dan.g is de
gasstroom niet-homogeen. De significantie kan lerdkvorden met de statistische F-test.

2
f) Als sasergroter is dan,g, bereken de F-factoi =S;% Als de F-factor kleiner is
ref
dan k.1.n-1.0,95VOOr het aantal meetpunten gegeven in, of.alg kleiner of gelijk is
aan &y Is de distributie in de gasstroom homogeen en #antoekomstige
concentratiemeting op minder meetpunten uitgeveendien met een minimum van
3 meetpunten. Als de F-factor groter of gelijk i d&.1.n-1:095 VOOr het aantal
meetpunten gegeven in Tabel 17, is de distribatiée gasstroom niet-homogeen.

Tabel 17: F-factoren in functie van het aantal bemasteringspunten voor een
betrouwbaarheidsinterval van 95% [ref. 5]

Aantal F-factor Aantal F-factor
bemonsteringspunten N bemonsteringspunten N
FN-1:N-1;0,05 FN-1:N-1;0,05

4 9,28 19 2,22
5 6,39 20 2,17
6 5,05 21 2,12
7 4,28 22 2,08
8 3,79 23 2,05
9 3,44 24 2,01
10 3,18 25 1,98
11 2,98 26 1,96
12 2,82 27 1,93
13 2,69 28 1,9
14 2,58 29 1,88
15 2,48 30 1,86
16 2,4 31 1,84
17 2,33 32 1,82
18 2,27 33 1,8
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Ligging van de meetpunten
Indien er 3 meetpunten zijn, moeten deze zo goegkfijlo ruimtelijk gespreid worden over
het meetvlak (Figuur 13, types 3 en 4).

* Bij een rechthoekige opening moet de opening inv@ngrote rechthoeken verdeeld
worden waarbij in het middelpunt van elke rechthoefeten wordt.

* Bij een ronde opening moet de opening in 3 eveegftaartstukken” verdeeld worden
waarbij in het zwaartepunt van elk “taartstuk” gemet@rdt.

Indien het aantal meetpunten door de ISO 10780 kkpaadt, wordt voor de berekening
van de codrdinaten van de meetpunten in ronde admheekige secties verwezen naar ISO
10780 of NBN T95-001 [ref. 6].

De nauwkeurigheid van positionering blijkt een prebtebij stromingen uit openingen,
wegens gebrek aan referentiepunten in de open sHetienarkeren van de coérdinaten met
viltstift of met plakband op de randen of op hetster van de opening is aangewezen. Het
gebruik van een vast statief waarop de positie kardevo afgemeten wordt aanbevolen,
omdat het vasthouden in de hand van de sondeut# fmsitionering kan leiden.

Meetduur per punt

De meetduur per punt bij de FID-analyzer kan wordspebkt tot 16 seconden bij integratie
op zicht. Bij de PID-analyzer is er een meetduun ¥® seconden per punt nodig. Het
registeren van de concentratie is pas zinvol alsfimEe concentratie bereikt is. Het
toepassen van een langere meetduur per punt, veot fnaximaal 2 minuten (zoals

voorgeschreven door NBN-T95-001 norm voor debietsmgets alleen zinvol indien het

meettoestel is uitgerust met elektronische tijasigitleling. In dat geval dient het toestel
ingesteld te zijn op het uitmiddelen over de toegép meetduur.

Berekening emissiestroom
De emissiestroom door de ventilatieopening kan o twanieren berekend worden:

e door het product van het gemiddelde debiet en duidgelde concentratie in het
meetlak: C xV x A met:
« C de gemiddelde concentratie in het meetvlak;
« V de gemiddelde snelheid in het meetvlak;
* A de oppervlakte van het meetvlak.

» door de som van de producten van het debiet eoniseatratie van alle N deddkken:
N

D Co¥ x A met:

i=1
» C, de concentratie in deelvlak i;
* V, de snelheid in deelvlak i;
* A de oppervlakte van deelvlak i.

Indien de concentraties en de snelheden in dehilestie deelvlakken verschillen, kunnen
de resultaten van beide berekeningsmethodes vibeschin dat geval wordt geopteerd om
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de totale emissiestroom te berekenen door de som dea emissiestromen van de
deelvlakken te maken.

In Tabel 18 is aangegeven met welke berekeningsmettle emissiestroom berekend kan
worden in 3 situaties.

Tabel 18: Formules voor de berekening van de emigstroom in 3 situaties

Situatie CxV xA N
YC® xA
i=1
3 concentratiemeetpunten X
homogene distributie concentraties X X
niet-homogene distributie concentraties X

3.4.3 Onderscheid tussen in- en uitstroomconcentraties

Bij de concentratiemetingen dient er opgelet tedeardat indien er in een meetvlak zowel
in- als uitstroom is, de instroomconcentraties eruistroomconcentraties apart verrekend
worden.

3.4.4 Meting van concentraties aan afzuigingen

Ligging van meetvlak, meetpunten en meetduur

Het meetvlak is de opening waarlangs de lucht uibelaizing van de afzuiging stroomt.
De meetpunten worden ruimtelijk gespreid over deckellsnde openingen. Indien er bv. 4
identieke openingen zijn aan een afzuiging wordtlke opening 1 meetpunt aangeduid in
het middelpunt van die opening (Figuur 13).

Het aantal en ligging van de meetpunten wordt bepasdts aangegeven in 83.4.2.
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Type 1: afzuiging met concentrische Type 2: afzuiging met 2 rechthoekige

rechthoekige horizontale opening horizontale openingen
AN X /
X X
X X - — — —
X X
/ X N\
Type 3: afzuiging met ronde vertikale Type 4: afzuiging met rechthoekige
opening vertikale opening
X
X
X

Type 5: afzuiging met concentrische
ronde vertikale opening

Legende

[/ behuizing van de afzuiging

1 uit-of instroomopening van de afzuiging
= meetvlak

— — - indeling van het meetvlak in deelvlakken

X meetpunt

Figuur 13: Voorbeelden van meetpunten bij uitstroonepeningen van afzuigingen
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3.4.5 Meting van concentraties aan open ramen, deuren, pgen en roosters

Ligging van meetvlak, meetpunten en meetduur

Een meetvlak is een vilak dat parallel is aan deniogevan het raam, de deur, de poort of
het rooster. Er moet op een afstand van 30 cm gegnweodrden van de opening en aan de
kant van waar de stroming op die plaats komt. Indegrbij een raam, deur, poort of rooster
zowel in- als uitstroom is, zijn er 2 meetvlakkeng(kir 14). De meetpunten worden

ruimtelijk gespreid over de opening en naar geldagichting van de stroming in het ene
meetvlak of het ander geplaatst. Om te weten of deerdraties afkomstig zijn van de

instroom of uitstroom moet simultaan met een aneatengemeten worden.

Het aantal en ligging van de meetpunten wordt bepasdts aangegeven in §3.4.2.
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meetvlak aan de
buitenkant op 30
cm van de opening

meetvlak aan de opening v
binnenkant op 30
cm van de opening
|
| X
| buitenkant
|/
! | , T
|
| |
- |
I/
| 1 |
5 /
| | 7|
X | |
_ |/ —>
binnenkant X |
/ | X 30 cm
|
X | 4 Legende
| ==p |uchtstroming
— — indeling van het meetvlak in deelvlakken
30 cm X meetpunt

Figuur 14: Voorbeeld van meetpunten bij een openingnet luchtstroming in 2
richtingen
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3.5 Meetonzekerheid

3.5.1 Algemeen

Een volledige evaluatie van de meetonzekerheid agisbvan de GUM steunt op de
vergelijking

m | (0dC
u?(C) = zﬂ(ﬂ x uZ(xi)} (6)

waarbij ervan wordt uitgegaan dat de concentratie €2n wiskundige formule kan worden
uitgedrukt in functie van de belangrijkste paranmgetg (met i = 1,2..m) die tot de
meetonzekerheid van de concentratie bijdragen wa @igen meetonzekerheid p(x
waarbij dan de termen

oC
— 7
» (7)
Cia X RF, xaantalC ,, x MM _
C= (3" zie 3)
V., 1000000
Waarbij:
Canal concentratie gemeten met de analyzer [ppm]
C: conce ntrati{ kg —C}
Nm3
RFgew: gewogen responsfactor
MM: atoommassa van koolstof (12 g/mol)
aantalGew. gewogen aantal koolstofatomen per solvent mogecul
V mol: molair volume (22,4 I/mol)

de partiéle afgeleiden zijn vafR naar elk van deze relevante parameters, die de
gewichtsfactoren zijn voor elke onzekerheidsbijéragx).

In de meest voorkomende eenvoudige gevallen komatrukking (6) overeen met de
gekende regel dat voor producten en quotiéntertddet meetonzekerheid wordt berekend
als vierkantswortel uit de kwadratensom voor detimta fouten, terwijl voor sommen en
verschillen dezelfde regel geldt voor de absolotgen. Toepassing van uitdrukking (6) op
formule (3'):

U(C) _ [(UCum ), [URFL)Y, (u(aantalCy,) 2+[u(MM)j2+ Vo) |
c \lc RF e aantalC,,, MM V.,

(8)

Bij de concentratiemeting op meerdere punten igadriddelde concentratie gelijk aan:
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C = z_l (9)

Door toepassen van de foutenpropagatieregel (6) emeliking (9) volgt dat de

onzekerheid bij toenemend aantal meetpunten ongeweeemt met/+/n . (n is het aantal
meetpunten.) Bij een oneindig aantal meetpunteh thaaretisch de meetonzekerheid naar
nul, maar dit is alleen het geval indien alleervédiege fouten aanwezig zijn ("Central Limit
Theorem" van de Gaussiaanse verdeling). Dit soant maetonzekerheden, waarvan de
omvang via statistische methodes kan ingeschat wovdardt volgens de GUM aangeduid
als Type A onzekerheid.

De theoretische uitdrukkingen voor de met de draaglpdD- of FID-analyzer (£a)
gemeten concentratie zijn niet toegankelijk voorgabruiker, zodat de analytische GUM
benadering op dit punt niet toepasbaar is. De omhkekk van de concentratiemeting met
deze toestellen () kan dus best worden ingeschat aan de hand vaalitbeakiegegevens.

Effecten van temperatuur en druk van de gasstropmd® meetonzekerheid zouden
eventueel wel analytisch volgens GUM methode kunnendevorbenaderd, maar deze
worden voor diffuse emissies als marginaal beschogedien de beperkte marge waarin
deze parameters variéren.

Het experimenteel onderzoek heeft anderzijds aaogdtdat grote onzekerheden van type
B, zogenaamde systematische afwijkingen, de dapmpteven in de meetnauwkeurigheid
van de concentraties bij diffuse emissies.

De best bruikbare schattingsmethodes zijn bijgevolgvel de factoren die hieronder

worden opgesomd voor het specifieke geval te weedmueen numerieke inschatting te
maken en de totale meetonzekerheid af te leidegeuitwvadratensom, ofwel de range van in
de praktijk vastgestelde afwijkingen te gebruikds @ming van de grootteorde van de
meetonzekerheid voor typische situaties.
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3.5.2 Factoren die bijdragen tot de meetonzekerheid

De volgende factoren leveren een niet te verwaarlbgdrage tot de meetonzekerheid bij
diffuse concentratiemetingen (zie formule (8)):

» de met de analyzer gemeten concentratigs C

* gewogen responsfactor: Rk

* gewogen aantal koolstofatomen per solvent moleaaletalGew

De meetonzekerheid van de volgende factoren wordtasgtoosd:
e atoommassa van koolstof: MM
* molair volume: Vol

De meetonzekerheid vani (Tabel 19) wordt bepaald door de:
* meetonzekerheid ten gevolge van de bemonsteriagr@gpresentatieve staalname):
deze bedraagt 5%
* meetonzekerheid ten gevolge van de herhaalbaarheide monitor:
0 6% is maximale afwijking van de FID bij de herhasdtheid; de
meetonzekerheid wordt berekend op basis van eethosthge verdeling:
&% . 35%
V3
0 9% is de maximale afwijking van de PID bij de hethaarheid; de
meetonzekerheid wordt berekend op basis van eethosthge verdeling:
% . 5,2%
NE
* meetonzekerheid ten gevolge van de afwijking vasdriteit van de monitor:
0 15% is maximale afwijking van de gemeten waardede€d®ID van de
waarde van de lineaire regressie; de meetonzekentwedt berekend op

basis van een rechthoekige verdeli%% =87%

0 7% is de maximale afwijking van de gemeten waardedad’ID van de
waarde van de lineaire regressie; de meetonzekenwedt berekend op

0,
basis van een rechthoekige verdelil%?%o = 40%

* meetonzekerheid door de toegelaten zero- en sjitabigide FID en PID waarvoor niet
gecorrigeerd wordt: er wordt een maximale afwijkigg\10% toegelaten: de

meetonzekerheid wordt berekend op basis van eethosthge verdeling%
* meetonzekerheid bij de PID door een verzadigd vetialye bij 20°C bedraagt 32%: de
meetonzekerheid wordt berekend op basis van eathoekige verdeling:

326 _ 185%

NE

De uitgebreide meetonzekerheid komt overeen metedtanzekerheid op het niveau k=2.

=58%
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Tabel 19: Uitgebreide meetonzekerheden gemeten c@mtratie met FID/PID

Uitgebreide meetonzekerheden op de gemeten conceite

Toestel FID | PID

Factor

concentratie respresentatieve staalname) %
herhaalbaarheid monitor 6,9 10,9
lineariteit monitor 17,3 8,0
toegelaten zero-en spandrift11,5| 11,5
waarvoor niet gecorrigeerd
wordt %
watergehalte 37
omgevingslucht %

Uitgebreide meetonzekerheid concentratie per meeti 24 | 42 | o

3.5.3 In de praktijk vastgestelde uitgebreide meetonzekéreden bij de berekende
concentratie

De uitgebreide meetonzekerheid van de met de PIORm@&meten concentratie ethanol is
berekend op basis van de uitgebreide meetonzelearhexh:

* Tabel 19
» de responsfactor
* het gewogen aantal koolstofatomen per solventmadecul

Voor de responsfactor van de FID bedraagt de uitgdbnmeetonzekerheid 2 x 3,8% =
7,6% en voor de PID bedraagt de uitgebreide meekenzeid 2 x 5,3% = 10,6% (zie
Tabel 15). Voor het aantal koolstofatomen per sdiwetecule wordt een uitgebreide
meetonzekerheid van 4% aangenomen.
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Tabel 20: Voorbeeld van de uitgebreide meetonzekeeid bij een berekende
concentratie

Uitgebreide meetonzekerheden op de gemeten concentratie

Toestel FID | PID

Factor
bemonstering (niet 10 | 10

met de analyzer gemeten concentratie respresentatieve staalname) %
herhaalbaarheid monitor 6,0 10,4,
lineariteit monitor 17,3 8,0

toegelaten zero-en spandrift 11,5| 11,5
waarvoor niet gecorrigeerd

wordt %

watergehalte omgevingslucht 37 | 9%
responsfactor 7,6 10|64
aantal koolstofatomen per solvent 4 4
molecule %
Uitgebreide meetonzekerheid concentratie per meett 26 | 44 | o

De uitgebreide meetonzekerheid van de berekendectyatie op basis van de meting met
de FID bedraagt 26% (Tabel 20). De uitgebreide meetarheid op de berekende
concentratie op basis van de meting met de PID bgtidg1%. Indien een mengsel van
koolwaterstoffen gemeten wordt, dient de meetonzekenan de responsfactor van het
mengsel berekend te worden.
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DEEL 4. VOORBEELDEN VAN METINGEN EN BEREKENINGEN

4.1 Meting van de concentratie aan een afzuiging

In een bedrijfshal met ethanol- (e), butylacetdb}-en 1-methoxy-2-propanol- (1-m-2-p)
emissies wordt de totale concentratie aan een aetdfzuiging op het dak gemeten. De
afzuiging heeft een uitstroomopening van 106 cnd& @¢m (Figuur 15). Bij de afzuiging is
er enkel uitstroom. De samenstelling van de gasstnsobepaald door bemonstering met
actief kool patroon. De responsfactor van de FIDyamea is bepaald voor de aangemaakte
componentenmix met dezelfde concentratiegroottegéfed de 1ISO 10780 moeten minstens
9 meetpunten gekozen worden die ruimtelijk verspmjd. Er worden 3 concentratie-
metingen gedaan op 3 punten die ruimtelijk versbmn over het meetvlak (Tabel 21).
Aangezien de concentratie van elk van de 3 meetpuminder dan 10% afwijkt van de

gemiddelde concentratie zijn 3 meetpunten voldoemads de concentratiemeting aan deze
afzuiging.

Figuur 15: Indeling van het oppervlak van de afzuighg in meetpunten

Tabel 21: Resultaten concentratiemetingen aan eeffizaiging

FID afwijking van het gemiddelde
meetpunt | [ppm] %
1 70 2
2 70 2
3 65 -5
gemiddelde 68
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Uitwerking van de berekening va®
De concentratie wordt berekend in kg C/Nm?3 door teepéassen van formule (3):

aantalC ., = (X, xaantalC,) + (X, xaantalC,) + (X_,,-, xaantalC,_, ,,) (zie 5)

aantalC ,, = (033x2) + (033x6) + (033x4) =4

s Con X RF xaantalC ., x MM 68m%\|m3>< 130x4x129 Mol _ 1910 kgC
Vo 1000000 224/ x1000000 Nm?
(3)
Met:
Canal,Frip = 68 ppm (gemiddelde van de drie meetpunten)
MM = 12 g/mol

Xe= 0,33 (molfractie ethanol bij de analyse van Iktiedkool patroontje)

Xp= 0,33 (molfractie butylacetaat bij de analyse kahaktief kool patroontje)

X1m2p = 0,33 (molfractie 1-methoxy-2-propanol bij de asal van het aktief kool
patroontje)

aantalG=2

aantalG= 6

aantalG.m.2~ 4

RFrp = 1,30 (bepaald in labo voor de componentenmix)

Vmol = 22,4 I/mol

4.2 Meting van de concentratie en het debiet aan eenzlfiging en
berekening van de emissiestroom

In een bedrijffshal waar er enkel ethanolemissigs mvordt de emissiestroom door een
ventilatie-afzuiging op het dak gemeten. De afaggheeft 2 uitstroomopeningen van elk
56,0 cm x 12,5 cm. Bij de afzuiging is er enkelsubom. De temperatuur van de
emissiestroom bedraagt 17,1 °C. Volgens de ISO @ 0W8eten minstens 4 meetpunten
gekozen worden die ruimtelijk verspreid zijn. I dborbeeld zijn er 6 meetpunten gekozen
(Figuur 16).

Figuur 16: Indeling van het oppervlak van de afzuighg in meetpunten
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In elk meetpunt is de concentratie gemeten metiBeeh in meetpunt 1 is telkens na de
meting van een rasterpunt een referentiemeting ayed@abel 22). Simultaan met deze
concentratiemetingen zijn er ook snelheidsmetingeheen schroefanemometer uitgevoerd
(Tabel 23). De gemiddelde concentratie evenalsateidgelde snelheid van de openingen
van de afzuiging wordt berekend door het gemiddé&lenaken van de verschillende

meetpunten. Het gemiddelde debiet wordt berekendr dte gemiddelde snelheid te

vermenigvuldigen met de doorstroomopperviakte.

Met de resultaten van de concentratiemetingen woadiegaan of de distributie van de
concentraties homogeen is (zie 83.4.2 en TabelR2@)distributie van de concentraties is
homogeen zodat de emissiestroom op twee manierekdral kan worden (Tabel 23):

e door het product van het gemiddelde debiet en duidgkelde concentratie in het
meevlak: C xV x A = 0,037 kg C/h

» door de som van de producten van het debiet euneentratie van alle 6 deddkken:

N
> C xV, x A =0,037 kg C/h

i=1 I
De resultaten van beide berekeningsmethoden zzelfdie.

Uitwerking van de berekening volge@sxV x A
De concentratie wordt berekend in kg C/Nm? doortbepassen van formule (3):

ml g
& = Can X RF x@antalCxMM _ 73 mmsx Lx2x12% ol _ 13x10° KeC

Vo 1000000 22,4ymoI x 1000000 Nm?

S 27K Nme
V x A=082M x36009 x— """ =277
B /S %‘ (273+171)K h

issi _Cx(xA)= s kgC Nme/ = ,037K9C
emissiestroom=C x [ x A)=13x10°*9C, _x277aNm?/ = 0,037 :

Met:
T=17,1°C
Canal,Fip= 7,3 ppm
RF,FID = 1,71
MM = 12 g/mol
aantalC = 2
Vmol = 22,4 I/mol
(In de bedrijfshal is enkel ethanol aanwezig endviflg wordt de RF en aantalC van ethanol gebiuikt.

De emissiestroom berekend volgens de gemiddeldecotratie en de gemiddelde snelheid
in het meetvlak bedraagt 0,037 kg C/h (of 0,14 tkgueol/h).
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Tabel 22: Resultaten concentratiemetingen aan eeffizaiging

concentratie FID [ppm]
meetpunt
raster | referentie op meetpunt 1

1 6,7 6,7

2 6,83 6,75

3 7,3 7

4 7,5 7,3

5 7,7 7,1

6 7,75 6,8
gemiddelde 7,3 6,9
S_raster 0,44
s _ref 0,23
F 3,61
F N-1;N-1;0,95 5,05
F < F_N-1;N-1;0,95, homogene distributie van de caentraties

Aangezien de distributie van de concentraties tmeetvlak van de afzuiging homogeen
is, volstaan 3 meetpunten bij een volgende meting.

Tabel 23: Resultaten concentratie en snelheidsmegen aan een afzuiging

concentratie| snelheid | debiet in conc. in emissiestroom
FID [ppm] schroef | deelvlak deelvlak [kg C/h]
meetpunt [m/s] [Nm3/h] | [kg C/Nm3]
1 6,7 5,7 451 0,00001 0,0055
2 6,83 6 475 0,00001 0,0059
3 7,3 5,9 467 0,00001 0,0062
4 7,5 6,3 498 0,00001 0,0068
5 7,7 5,8 459 0,00001 0,0065
6 7,75 5,3 419 0,00001 0,0060
gemiddelde 7,3 5,8 461 0,00001
som van de emissiestromen van de deelvlakken [kghl/ 0,037
emissiestroom door gem. snelheid en de gem. contmeetvlak
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4.3 Meting van de concentratie en het debiet aan eenaeen
berekening van de emissiestroom

In een bedrijffshal waar er enkel ethanolemissigs wiordt de emissiestroom door de deur
gemeten. De deur is 2 m hoog en 0,9 m breed. VeldernSO 10780 norm zijn er minstens
16 meetpunten nodig. Om de opening van de deuuariagn verdelen in rechthoekjes met
dezelfde grootte moeten er 18 rechthoekjes (erodismeetpunten) zijn. De indeling van
de deur in meetpunten is weergegeven in Figuur 17.

6 7 18
5 8 17
4 9 16
3 10 15
2 11 14
1 12 13

Figuur 17: Indeling van de opening van de deur in retpunten

De concentratie in elk meetpunt wordt gemeten aakasht van waar de stroming komt en
op een afstand van 30 cm van de opening. Op elkpumekis de concentratie gemeten met
de FID en op meetpunt 1 is telkens na de metingeeanrasterpunt een referentiemeting
gedaan (Tabel 24). Simultaan met deze concentretiegen zijn er ook snelheidsmetingen
met een schroefanemometer uitgevoerd (Tabel 25pdb@ddelde concentratie evenals de
gemiddelde snelheid in de deuropening wordt beikkizor het gemiddelde te maken voor
de verschillende meetpunten. Het gemiddelde dewdett berekend door de gemiddelde
snelheid te vermenigvuldigen met de doorstroomopalee.

Met de resultaten van concentratiemetingen wordjegaan of de distributie van de
concentraties homogeen is (zie 83.4.2 en TabelR2d)distributie van de concentraties is
homogeen zodat de emissiestroom op twee manierekdrel kan worden (Tabel 25):

* door het product van het gemiddelde debiet en duidgkelde concentratie in het
meetlak: C xV x A = 0,0094 kg C/h
» door de som van de producten van het debiet eonl=eatratie van alle 18 detdkken:

N
> C xV, xA =0,0093 kg C/h
i=1

De resultaten van beide berekeningsmethodes zgaenaeg het zelfde.
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Tabel 24: Resultaten concentratiemetingen aan eeredr

meetpunt concentratie FID [ppm]
raster | referentie op meetpunt 1

1 1,8 1,8
2 1,1 1
3 1,3 1
4 1,3 1
&) 1,9 1,8
6 1,7 1,6
7 1,6 15
8 1,7 1,4
9 1,8 1,7
10 1,9 1,83
11 1 0,8
12 0,9 0,8
13 0,75 0,7
14 0,8 0,7
15 1,6 1,4
16 1,25 1,1
17 1,2 1
18 1,9 1,7

gemiddelde 1,4 1,3

S_raster 0,40

s_ref 0,41

F 0,94

F N-1;N-1;0,95 2,27

F < F_N-1;N-1;0,95, homogene distributie van de

concentraties

Aangezien de distributie van de concentraties tmieetvlak homogeen is, volstaan 3

meetpunten bij een volgende meting.
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Tabel 25: Resultaten concentratie en snelheidsmegen aan een deur

concentratie| snelheid | debiet in conc. in emissiestroom
FID [ppm] schroef | deelvlak | deelvlak [kg C/h]

meetpunt [m/s] [Nm3/h] | [kg C/Nm3]
1 1,8 0,73 247 0,000003 0,0008
2 1,1 0,57 193 0,000002 0,0004
3 1,3 0,65 220 0,000002 0,0005
4 1,3 0,56 190 0,000002 0,0005
5 1,9 0,5 170 0,000003 0,0006
6 1,7 0,46 156 0,000003 0,0005
7 1,6 0,41 139 0,000003 0,0004
8 1,7 0,56 190 0,000003 0,0006
9 1,8 0,83 281 0,000003 0,0009
10 1,9 0,49 166 0,000003 0,0006
11 1 0,69 234 0,000002 0,0004
12 0,9 0,57 193 0,000002 0,0003
13 0,75 0,62 210 0,000001 0,0003
14 0,8 0,57 193 0,000001 0,0003
15 1,6 0,47 159 0,000003 0,0005
16 1,25 0,82 278 0,00000Z 0,0006
17 1,2 0,6 203 0,000002 0,0004
18 1,9 0,59 200 0,000003 0,0007

gemiddelde 1,4 0,6 201 0,000003

som van de emissiestromen van de deelvlakken [kghQ/ 0,0093

emissiestroom door gem. snelheid en de gem. coimc.

meetvlak [kg C/h]: 0,0094
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4.4 Berekening van de emissie langs de afzuigingen vaan bedrijfs-
ruimte op basis van draagbare FID-metingen

Bovenaan de bedrijffshal van Figuur 18 zijn er G@ingen (LV, LM, LA, RV, RM en RA)
waar de diffuse emissies (ethanol) verdwijnen eitoddrijfsruimte. Gedurende een periode
van 4 uur zijn de debieten en de concentratiesdeanfzuigingen 4 maal gemeten (Tabel
26). De debieten zijn gemeten met een draagbam@efalmemometer en de concentraties
met een draagbare FID. Per emissiestroom is dehriégle meetonzekerheid berekend.
Gedurende die periode van 4 uur is er een gekemeeblheid ethanol geloosd.

ORA

J LM ORM

ORvV

oLv

Figuur 18: Afzuigingen op het dak van de bedrijfsrumte

De met de FID gemeten ethanol concentraties wartgstrformule (3) omgerekend van ppm
naar mg C/Nm? rekening houdend met:

* gewogen responsfactor van 1,71

* gewogen aantal koolstoffen van 2 koolstoffen péresamolecule
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Tabel 26: Debieten en concentraties aan de afzuigjan

€ 5
g cRRE:
— |5 o|a | 2|2 588 T
= 3 L L £ 3 | o< E| =
w | 3| T | g e|ex| 85|28 5
2 2 = S| 88 |8SE| &5 | o |320E| 3
E| E | 2| 9| 5 |EZ2| 9| g|loN? &
=] c c Q > < 0 <
T | 8|3 | 28|82 8 |3/228| &
2| 8| 8|2 &§|8E| E|g|oLEl E| B
S S S = O | o=| ® c [ PEG| O =
~ | 0,80| 2881/ 2710| uit | 12 | 22 | 59 12,9 17,2 10:59
= | 0,85| 3074/ 2891| uit | 7 | 12 | 35 12,9 17,8 11:32
S | 0,83] 2982 2795| uit | 6 | 11 | 31 12,9 183 12:31
R [084] 3007/ 2811| uit | 11 | 19 | 54 12,9| 19,1 13:22
© 2986/ 2802 16 | 45| 6 | 6,7 gem.
= | 0,85| 3046/ 2865 uit | 11 | 20 | 57 12,9| 17,2 10:46
= 1 0,85| 3074/2891| uit | 7 | 12 | 35 12,9| 17,8 11:36
S 10,86] 3083 2889| uit | 11 | 20 | 58 12,9 18,8 12:36
S 10,82] 2940 2748| uit | 14 | 25 | 69 12,9 19,1 13:26
© 3036/ 2848 19 | 55| 6 | 66 gem.
< | 0,82| 2940 2767| uit | 7 | 13 | 37 12,9| 17,1 10:46
= 10,83] 29099 2817] uit | 7 | 12 | 34 12,9 17,6 11:40
= 10,87| 3133 2924| uit | 11 | 19 | 56 12,9| 195 12:29
R | 0,86 31002904 | uit | 4 8 | 23 12,9 | 184 13:39
© 3043 2853 13 | 38| 6 6,8 gem.
> | 0,78| 2822 2660 uit | 7 | 13 | 34 12,9| 16,7 10:40
= | 0,82| 2948 2777| uit | 6 | 12 | 33 12,9| 16,9 11:29
S 10,80| 2864/ 2684| uit | 6 | 10 | 28 12,9| 184 12:28
R 1077|2764/ 2583 uit | 13 | 24 | 63 12,9 19,1 13:18
= 2850| 2676 15 | 39| 6 6,4 gem.
= | 0,81 2915 2744| uit | 13 | 24 | 66 12,9| 17 10:36
® 10,81 2015 2741| uit | 7 | 14 | 37 12,9 | 17,3 11:27
£ 1 0,81] 2915/ 2730| uit | 8 | 14 | 39 12,9| 185 12:27
S 10,81] 20322742 uit | 25 | 45 | 123 12,9 18,9 13:12
® 2919| 2739 24 | 66| 6 | 7,3 gem.
< | 0,79] 2856 2690| uit | 15 | 27 | 73 12,9 16,9 10:33
= | 0,81] 2932/ 2759| uit | 8 | 14 | 38 12,9 17,1 11:24
S 1 0,84| 3032 2843| uit | 1 3 7 12,9 | 182 12:2p
R | 0.75| 2713 2539| uit | 4 8 | 19 12,9 | 18,7 13:01
© 2883| 2708 13 | 35| 6 | 80 gem.
diffuse uitstroom 277 g Cluur
UMO 2,9%
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De 6 afzuigingen zijn identiek en de verwerking wEnmeetresultaten van één meting aan
de afzuiging LA om 10u46 is uitgewerkt in 84.2. Debieten van de afzuigingen zijn
nagenoeg constant. Per afzuiging is een gemiddeddied en een gemiddelde
uitstroomconcentratie berekend en op basis hiee&m gemiddelde emissiestroom. De
gemiddelde emissiestromen van de 6 afzuigingen evopbgeteld om de totale diffuse
emissiestroom uit de bedrijffsruimte te berekenes.t@ale diffuse emissiestroom bedraagt
277 g C/uur met een uitgebreide meetonzekerhei®)&#b.

De concentraties VOS aan de verschillende afzuggirgjn niet hetzelfde. De gemiddelde
concentraties bij de afzuigingen LA en RM versehmilleen factor 2. (Bij afzuigingen ter
hoogte van machines kunnen de concentraties tudsemfzuigingen een factor 20
verschillen.)

De totale gemeten emissiestroom wordt vergelekendemererdampte hoeveelheid solvent
gedurende dezelfde periode:
* verdampte hoeveelheid = 1,250 kg C met een uiggdmeetonzekerheid van 2%
* emissie = 4uur x 0,277 kg C/uur = 1,108 kg C metwdggebreide meetonzekerheid van
4x2,9% = 11,6%
* de emissie langs de afzuigingen wordt procentuégedrukt t.o.v. de verdampte
110&gC

hoeveelheid solvent=——— =8%%
1,250kgC

De emissie langs de afzuigingen van de bedrijfsiibedraagt 89% van de verdampte
hoeveelheid ethanol met een uitgebreide meetonzekievan 12% op 89%. De emissie
langs de afzuigingen is met 95% betrouwbaarheielggel tussen 78% en 100%.

58



4.5 Concentratiemetingen in een bedrijfsruimte

Om de voornaamste emissiebronnen in een bedrijiseute lokaliseren worden met de
draagbare FID-analyzer de concentraties VOS gemeten

In een bedrijffsruimte met ethanolemissies, wordtettenolconcentratie gemeten met de
draagbare FID (Figuur 19). De bedrijfsruimte vandsp 20 m is ingedeeld in vlakken van
4 m op 4 m zodat een rasterpatroon ontstaat. Hjier55 meetpunten waarvan 5 in de
breedte en 11 in de lengte van de ruimte. In hetdelpunt van elk vlak wordt de
concentratie gemeten op 1 m boven de vioer. Aarnmaktpunt wordt een XY-cooOrdinaat
toegekend. Aan de hand van die codrdinaten wondtpdet getekend. In de plot is een
kleurgradatie (van geel naar rood) toegepast neanrgele grootte van de concentratie. Hoe
hoger de concentratie op een locatie, hoe rod&rcaeie. Met deze methode is het mogelijk
om emissiebronnen en/of emissiestromen te lokalmser

Poort & Poort @eur 2

[ S R R S
[ S e R S

[ R =S = 7

Rooster 1 Deur 1Poort3d Rooster 2

X lozingspunt

Figuur 19: FID-meting van de concentraties (in mg @Nm?) in een bedrijfsruimte
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De gemiddelde ethanolconcentratie van de versold#laneetpunten bedraagt 16 mg
C/Nms.
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