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FORORD

Syftet med denna rapport dr framst att dokumentera utfort
arbete och metodutveckling med en passiv spargasmetod som
bygger pa diffusionsprovtagning, samt ge exempel pa vilka
typer av madtningar som kan utfdras och vilka resultat som
kan erhdllas.

Stockholm i maj 1989

Per Levin / Jan Kristensson
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1. SAMMANFATTNING

Den totala luftomsadttningen kan mdtas indirekt med nagon
form av spargasmetod, normalt under en tidsperiod av en
eller nagra timmar, varfor dessa matningar har begrénsat
varde vid berdkningar av ventilationsfdrlusternas storlek.
Det finns fa& spdrgasutrustningar som klarar av att mata
kontinuerligt under en langre tidsperiod. En séadan
utrustning dr ocksa komplicerad och dyrbar och l&mpar sig
endast for forskningsprojekt.

Palitliga och enkla médtmetoder f6r enbart ofrivillig
ventilation finns f.n. inte. I stdllet anvédnds resultat
fran tryckprovningsmetoden som ett matt pa otéatheter i
byggnadshdljet. Ytterligare forskning behdvs £f6r att hitta
tillférlitliga samband mellan tryckprovnlngsresultat och
storleken pa den ofrivilliga ventilationen.

En fdrenklad spdrgasmetod har tagits fram som bygger pa
ett koncept fran Brookhaven National Laboratory i USA, dar
mdtningar utfodorts sedan 1982. Konceptet har modifierats
och automatiserats vid Institutionen f&r analytisk kemi
vid Stockholms Universitet och EHUB, KTH.

Metoden har en kand konstant spdrgasavgivning och
provtagning sker med s.k. diffusionsprovtagare. Som
spdrgaser anvdnds f.n. olika perfluorkolvaten. Dessa &r
mycket stabila och detekterbara i mycket 1l&ga
koncentrationer.

Jamfoért med traditionella spadrgasmédtningar har den nya
metoden med diffusionsprovtagning flera fdrdelar som
kortfattat kan sammanstidllas i fdljande punkter:

- L&tt att anvd@nda. Spargaskdllor och provtagare
kan skickas per post for laboratorieanalys. De
dr dessutom mycket sma och 1&tta att utplacera
utan att stéra de boende eller pagdende
verksamhet.

= Matning sker vid mycket l1aga koncentrationer.

= Flera spargaser kan anvdndas och analyseras i
samma punkt, vilket &r vardefullt wvid t.ex.
flerbostadshus och kontorsbyggnader. Detta gor
att fororeningsk&llor lattare kan sparas.

= Mdtningarna ger ett medelvirde pa spargas-
koncentrationen under matperioden, som kan
variera fran ett par dygn till ca en ménad.

Analyssystemets precision kan antas hamna mellan 6-10 %.
Till detta ska felk&dllor fradn ojdmn avgivningshastighet av
spdrgas och ofullstdndig omblandning ldggas. Det beddms
praktiskt mdjligt att en total osikerhet pa ca 10% ska
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kunna uppnds, eftersom felen dr slumpmidssiga och en
sammanlagring sker.

Metoden kan, med vissa kompletteringar, &aven tankas
tillampas for luftomsadttningsmiatningar i t.ex. kryprum och
luftflddesmdtningar i ventilationskanaler.

Ett stor arbete har utforts for att erhalla ett palitligt
analyssystem. Detta har ocksd till stbrsta delen uppnatts
for kalibreringsmatningar i kemilaboratoriet. Dock
dterstdr arbete med att uppnd tillforlitlighet vid
faltmatningar, ddr alltfdr stor andel av provtagarna visar
ofdrklarliga vdrden. Exempel pd resultat och slutsatser
fran utfdrda matningar i lab och i f&dlt visas i rapporten.

Det enda synbart palitliga systemet idag &ar det
amerikanska. Tre kopior av detta system finns f.n. i USA
och under 1988 har system levererats &dven till Danmark och
Finland. Utveckling av motsvarande system med kommersiellt
tillgdngliga produkter sker i England och i Schweiz. Inget
av dessa system fungerar &dnnu. Intresset f6r metoden &ar
stort och diskussioner om internationellt samarbete pagar.
Ett nordiskt samarbete diskuteras i syfte att battre
kartldagga metodens anvidndningsomraden och felkdllor.

Efter att analysmetodikens palitlighet forbdttrats bor
fortsatt arbete inriktas pad att battre kartlidgga metodens
felkdllor vid fdltmdtningar, t.ex. bdr effekter av kédllors
och provtagares olika placering studeras.
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2. BAKGRUND

INLEDNING

FOor att kunna berdkna energifdrluster pga ventilation
dr det nddvandigt att kunna beddma saval den styrda
som den ofrivilliga ventilationens storlek.

Den totala luftomsdttningen kan mdtas indirekt med
nagon form av spargasmetod, normalt under en
tidsperiod av en eller nagra timmar, varfdr dessa
matningar har begrdnsat varde vid berdkningar av
ventilationsférlusternas storlek. Det finns fa
spdrgasutrustningar som klarar av att mata
kontinuerligt under en langre tidsperiod. En sadan
utrustning 4r ocksd komplicerad och dyrbar och lampar
sig endast fOr forskningsprojekt.

Styrda ventilationsfléden mats lampligtvis med nagon
av Nordiska ventilationsgruppens standardiserade
metoder™.

Palitliga och enkla m&tmetoder fO6r enbart ofrivillig
ventilation finns f.n. inte. I st&dllet anvénds
resultat fran tryckprovningsmetoden som ett matt pa
otédtheter i byggnadsh&ljet. Ytterligare forskning
behdvs fo6r att hitta tillférlitliga samband mellan
tryckprovningsresultat och storleken pad den
ofrivilliga ventilationen.

Projektet "Lufttdthet i byggnader - II", som
finansieras av BFR, syftar till att ta fram l&mpliga
matmetoder f6r ventilation och lufttdthet i
flerbostadshus for att battre belysa sambandet mellan
lufttdthet och luftomsdttning vid praktisk drift med
olika ventilationssystem och konstruktionstyper.

En forenklad spargasmetod har tagits fram som bygger
pa ett koncept frén Brookhaven National Laboratory i
USA, dar matningar utfdrts sedan 1982%3, Konceptet
har modifierats och automatiserats vid Institutionen
f8r analytisk kemi vid Stockholms Universitet och
EHUB, KTH.

Metoden har en k&nd konstant spdrgasavgivning och
provtagning sker med passiva s.k. diffusionsprovta-
gare. Som spargaser anvédnds f.n. olika perfluorkol-
vaten. Dessa &r mycket stabila och detekterbara i
mycket laga koncentrationer.

Spadrgaskillan bestdr av en ca 3 cm lang glasbehdllare
med ett permeationsmembran. Den 3r termostatreglerad
till ca 60 °C f6r att s#kerst#lla en j&mn
avgivningshastighet.
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Diffusionsprovtagarna 8r 9 cm langa stalror med
bppningsbara &ndfdrseglingar. De innehdller ett
adsorbent som tar upp rumsluft genom diffusion med
konstant hastighet. Mangden spargas i provtagaren &r
sdledes proportionell mot tiden och spargaskoncent-
rationen. Denna ar sedan omvant proportionell mot
ventilationens storlek vid station&dra fo6rhallanden.

Jamfort med traditionella spargasmatningar har den
nya metoden med diffusionsprovtagning flera fdrdelar
som kortfattat kan sammanstédllas i fdljande punkter:

= Latt att anvénda. Spargask&dllor och provtagare
kan skickas per post fOr laboratorieanalys. De
dr dessutom mycket sma och ldtta att utplacera
utan att stéra de boende eller pagaende
verksamhet.

= Matning sker vid mycket laga koncentrationer.

= Flera spargaser kan anvandas och analyseras i
samma punkt, vilket &dr vardefullt vid t.ex.
flerbostadshus och kontorsbyggnader. Detta gor
att fororeningskdllor l&attare kan spdras.

- Matningarna ger ett medelvirde pa
koncentrationen under mdtperioden, som kan
variera frédn ett dygn till ca en ménad.

Nackdelarna med metoden dr i princip de som &ven de
traditionella spargasmetoderna har, dvs fullstédndig
omblandning av spadrgas i madtvolymen och stationédra
fbrhdllanden f6rutsitts.

Analyssystemets precision kan antas hamna mellan 6-10
%. Till detta ska felk#dllor fran ojamn avgivnings-
hastighet av spdrgas och ofullsténdig omblandning
ldggas. Det bedVms praktiskt m&éjligt att en total
osdkerhet pad ca 10% ska kunna uppnds, eftersom felen
dr slumpmdssiga och en sammanlagring sker.

TEORI

Spargasmetoden fb6ljer principen med konstant
spargasavgivning, vilket genom f®renkling av
kontinuitetsekvationen fdljer sambandet:

0 = F/C

dar 5

Q = Fl&éde av omérktsluft (m”/h)

F = Spargasfldde (m /h) 6
C = Spargaskoncentration (ppm * 10°)



Levin & Kristensson

Detta enkla samband bygger pa fdljande antaganden:

= Fullstdndig omblandning av spdrgas i matvolymen.

- Jamvikt rader, dvs stationidra férhé&llanden.

- Bakgrundskoncentrationen av spdrgas &r noll.

e Ingen spdrgas forloras genom annat &an
luftomsdttning, t.ex. adsorption i byggnads-
material, mdbler, kondensation eller annat.

For diffusionsprovtagning gédller dessutom att
medelviardet av luftfldde och spargaskoncentration
erhdlles under en mdtperiod. Eftersom provtagaren
registrerar medelvirdet av koncentrationen erhalls
ett litet fel pga att inversen av
medelkoncentrationen skiljer sig nagot frén
medelvadrdet av koncentrationernas inverser. Detta fel
dr mycket litet och helt forsumbart om
luftomsédttningen &r konstant, men felet dkar med
storre avvikelser fran medelviardet. Avvikelsens
storlek b6r undersdkas ytterligare med ber&kningar
och matningar under kontrollerade fohallanden.

Ovanstaende faktorer innebdr att metoden fungerar
bédst niar luftomsdttningen &r konstant och jamvikt
rdder. Detta ger &ven en begrdnsning f&r hur korta
madtperioder som kan anvdndas savida inte
spargaskidllor &r utplacerade i f6rvag sa att jamvikt
Ar uppnddd.

Provtagning av l1&attflyktiga organiska &mnen pd fasta
adsorbent har l&nge varit en accepterad analysmetod.
Den vanligaste undersdkningsformen har varit att en
kdnd luftvolym pumpas genom ett adsorbent.

Ar 1973 presenterade Palmes och Gunnison® den f&rsta
dosimetern som baserades pa diffusionsprovtagning.
Provtagningen innebdr att flyktiga provmolekyler
passerar in i provtagaren genom en 6ppning med en
given tvarsnittsarea. Molekylerna passerar vidare
genom ett statiskt luftlager till adsorbentets yta
ddr adsorptionen sker. I det statiska luftlagret
byggs en koncentrationsgradient upp, som fungerar som
drivkraft f&ér att provmolekylerna skall passera in
till adsorbentet. Teorin f6r diffusionsprovtagning
baseras pa Fick's férsta diffusionslag:

- - de
N = - DA &=



Levin & Kristensson

diffusionshastigheten (ng/min) .
diffusionskoefficienten i luft (cm]/min)
tvarsnittsarea fo6or diffusionen (cm”)
koncentrationen (ng/cm’)

da
N
D
A
o
X avstandet (cm).

o
nmuwnnunhn

Om Ficks lag integreras &ver koncentrationen och
multipliceras med provtagningstiden erhalls

ekvationen:
. DA (c-c )t
M = L 0
dar
M = upptagen provmangd (ng)
L = l&ngden pd diffusionszonen i provtagagen‘(cm)
c = konc. vid provtagarens 6ppning (ng/cm’)
c, = koncentrationen vid adsorbentets yta (ng/cm )
t = provtagningstiden (min).

Om fdljande antaganden gobrs:

- koncentrationen vid adsorbentets yta dr noll (c =0)

- koncentrationen vid provtagarens mynning motsvarar
den koncentration man o6nskar m&ta

- diffusionskoefficienten i luft &r oberoende av
koncentrationen och eventuella matriseffekter

- lamindrt molekylfldde in i provtagaren réader,

kan madngden &mne som adsorberas i adsorbentet under
exponeringstiden ber#dknas fran ekvationen:

DA c t
=555
dvs
upptagen provmidngd 4r proportionell mot tiden och den
omgivande koncentrationen. Proportionalitetsfaktorn,
DA/L, kallas upptagsfaktor och kan erhdllas genom
berdkning eller mdtning av k#nda halter f6r olika
dmnen och med kdnd exponeringstid. Eftersom inga
pumpar behdvs, blir dosimetrarna mycket enkla och
ladttskdtta och vil anpassade dven for t.ex.
personburen provtagning inom industriell
arbetsmlljb.
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Sedan 1973 har utvecklingen av diffusionsprovtagare
varit snabb och i dag finns madnga olika typer, bade
generella och selektiva. Tekniken med
diffusionsprovtagning har dessutom accepterats
internationellt, bl.a. av EG efter ett symposium i
Luxenbourg 1976. Ett gemensamt protokoll mellan EG
(CEC) och NIOSH f6r utvardering av diffusionsprov-
tagare &r under utarbetande®.

Matsystemet i den foreliggande understkningen bestar
av diffusionsprovtagning av gasformiga &@mnen pa& fasta
adsorbent f61jt av automatisk termisk desorption
(ATD-50) och gaskromatografisk separation (GC) med
héguppldsande kapillarkolonn. Detektion sker med en
elektroninfdngningsdetektor (ECD). Erhdllna
kromatogram lagras i en PC-dator f&r efterfdljande
kvalitativ och kvantitativ analys. En schematisk bild
av systemets uppbyggnad ges i figur 2.1.

Diffusions- |---| ATD-50 GC Detektor Dator
provtagning (ECD)

-—==3: OFF-1line

——: ON-1line

Figur 2.1.Schematisk bild av analyssystemets uppbyggnad.

Lampligt adsorbent fér de dmnen som skall provtas
packas i ett speciellt provtagningsrdr vilket har en
vdldefinierad diffusionszon i ena &nden.
Provtagningsrédret, dosimetern, kan anvadndas bade f£for
diffusionsprovtagning och f&6r pumpad provtagning. Vid
den senare ansluts en kalibrerad pump till
provtagningsrdret och en kadnd provvolym pumpas genom
adsorbentet.

* %

EG (CEC) = Europeiska Gemenskapen, Committee of the
European Communities

NIOSH = National Institute of Occupational Safety and
Health (USA)

10
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3. SPARGASKALLOR

SPARGASER

I princip kan de flesta vanligt f&rekommande
spadrgaserna analyseras med denna teknik. For att
forkorta védntetider i den gaskromatografiska analysen
samt for att kunna analysera olika spdrgaser i samma
prov, dr det lampligt att spdrgaserna liknar varandra
samt har kort analystid.

En lémplig familj spdrgaser har utprovats av BNL och
bestdr av perfluorokolvaten. Fdljande spdrgaser har
provats inom ramen fdr detta projekt:

PMCH = Perfluoro-metyl-~cyklohexan
PDCH = Perfluoro-dimetyl-cyklohexan
PDCB = Perfluoro-dimetyl-cyklobutan

Dessutom har tvad stycken isomerer av PDCH provats:
1,2-PDCH och 1,3-PDCH. Familjen innehdller
ytterligare ett tiotal m&éjliga spargaser som inte
provats hittills. De som provats dr de som har wvarit
lattast att separera. Tabell 3.1 visar nagra viktiga
egenskaper hos spargaserna.

Tabell 3.1. Ndgra egenskaper hos anvédnda spdrgaser.

Beteck- Kem. Mol. Densitet gokpunkt Diff.koeff i 1luft

ning formel vikt g/ml C D cm’/s
PMCH CF., 350 1.79 76 0.0505
PDCH C.F . 400 1.85 102 0.0472
PDCB CéF12 300 1.67 45 0.0538

Den 1laga kokpunkten hos PDCB har visat sig f&6rsvara
kalibreringen och gasen har d3rfdr O6vergivits.

Gaserna, vilka sdledes 4r i flytande fas i
rumstemperatur, innesldts forst i smd teflonrér med
dndférslutningar av glaskulor. L&ngden pa roéret
bestdmde d& avgivningens storlek. Skillnaderna blev
dock fO6r stora mellan olika behdllare varfdr sma
glasflaskor nu i stdllet anvdnds. Ett tunt
silikongummi-membran skyddat av ett teflonmembran
anvdnds i den v3dl definierade &ppningen. Detta har
medfdrt avgivningshastigheter av samma
storleksordning f&r alla flaskorna. De olika gaserna
diffunderar dock olika fort genom membranet.

11
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KALIBRERING OCH TERMOSTATERING

Spargask&dllorna kalibreras genom individuell wv&gning.
Noggrannheten &r hidr av stdrsta betydelse. Vagningen
sker med fyra decimaler pd grammet.

Avgivningshastigheten varierar med temperaturen och
typ av spargas. Temperaturen maste darfdr
kontrolleras eller matas. Felen kan bli avsevdrda om
detta ej utfdrs. Figur 3.1 visar temperaturberoendet
hos nagra av BNL's olika spargaskidllor, vilket ar ca
4% per grad fOr de vanligaste spdrgaserna.

A Emission N/, ;
5o J Emission Pige, . s

PMCH

PDCH

Temp °C
0 5 10 15 20 25 30 35

0

Figur 3.1. Temperaturberoende av spdrgasavgivning f&ér
BNL's spdrgaské&llor.

For att komma ifran temperaturberoendet, atminstone i
utprovningsskedet, tillverkades termostater till
glasflaskorna, vilka instdlldes pa 60 +0.8 °C. Den
héga temperaturen visade sig ge en stabilare och
stbrre diffusion samt att den temperaturen knappast
6verskrids i bostdder. En viss skorstenseffekt kan
dven fdrvantas vilket fdrbdttrar omblandningen.
Effekten pd termostaterna &r dock blygsam, endast ca
15 W. Termostat och spargasbehdllare visas i figur
3.2. Avgivningshastigheterna f6r de olika
spargaskédllorna med termostater varierar mellan ca
115 till 200 ng/min. Malsdttningen var att placera ut
spargaskdllor sad att rumskoncentrationen skulle vara
ca 0.1 ppb.

12
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VARMN.
@ EFE

NAT TEMP

Figur 3.2. Spdrgaské&dlla och termostat.

13
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4. PROVTAGARE

PROVTAGARROR

Provtagarrdren &r av rostfritt stdl och anpassade
till ATD-maskinen, se figur 4.1. De vanliga
andpropparna med o-ringstédtningar visade sig ha for
stort l&ackage varfdr de utbyttes mot andproppar med
teflontdtning vilka skruvas fast. Dessa &r dock négot
svara att sdtta pd och det har visat sig att de kan
lossna vid transport om de inte &r ordenligt
fastsatta.

O-ringar av Adsorbent 90 mm rér av rostfritt
viton stal (5 mm ID) Andpropp
av aluminium

Wi

rostfritt stdl Diffusions- Hallfjader
huvud

Figur 4.1.Diffusionsprovtagare, dosimeter till ATD-50.
Andpropparna har utbytts mot skruvproppar med teflon-
tdtning.

ADSORBENT

Det &r mycket viktigt att anvinda ritt adsorbent f&r
den typ av &mne som ska analyseras. De f&rsta proven
utfdrdes med den typ av adsorbent, Ambersorb, som
anvants vid BNL Detta visade s1g kréva temperaturer
upp till 400 °C, vilket inte ATD'n var anpassad for.
Framst provades darfér olika polymera adsorbent,
varav tva typer, Porapak och Fluorisil visade sig
fungera i laboratorieanalysen.

Efter provtagning konditioneras adsorbetet i ca 200

°C och provtagarna kan sedan &teranvdndas. R&ren kan
relativt 1&tt packas om med nytt adsorbent.

14
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5.

ANALYSSYSTEM

TERMISK DESORPTION

Malsidttningen var att utféra analysen automatiskt med
en kommersiellt tillgdnglig utrustning och ett sia
enkelt och snabbt analyssystem som m&jligt. ATD-50 &r
ett helautomatiskt system f&6r termisk desorption av
upp till 50 prover. Provet viarms av fran
provtagningsrdret och koncentreras i en kylf&lla.
Darefter upphettas kylf&dllan mycket snabbt (1000
oC/min) och provet 6verfdrs till en separationskolonn
som ett smalt band. Genom att desorptionen sker vid
en relativt 13g temperatur, anvindes dven provtagarna.
som en forkolonn f£O6r att eliminera injektion av
hégkokande &mnen pd separationskolonnen. I tabell 5.1
anges instdllda parametrar och anvanda adsorbent f6r
ATD-50 systemet.

Tabell 5.1. ATD-50 parametrar.

Primary adsorbent: Porapak QS 60/80 mesh

Membrane: No

Desorption temp.: 100-150 °c

Desorption time: 3 min

Trap packing: Poragak QS 60/80 mesh

Trap temp. low: -30 C

Trap temp. high: 200 °c

Heated 1line temp.: 150 °c
GASKROMATOGRAFI

Fran kylf&dllan i ATD-50 6verfdrs provet direkt till
den gaskromatografiska separationskolonnen.
Separationen utfdrdes i en s.k. PLOT-kolonn (Porous
Layer Open Tubular Column). Detektion av de
perflourerade dmnena utfdrdes med en -
elektroninfdngningsdetektor, ECD. Parametrar f&6r den
gaskromatografiska separationen ges i tabell 5.2.

15
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Tabell 5.2. Gaskromatografiparametrar

Kolonn: PLOT Alzo /KCL 30m * 0.32mm Chrompack
Birgas: N, 1.4’ml/min (10 psi), Split 15 ml/min
Detektor: E&D, Make-up gas 60 ml/min

Temperaturer: Injektor: 150 °cC
Kolonn: 140 °C, 3 min- 5 °C/min-200 °C
min, 5 min
Detektor: 350 °C

KONTROLL AV GENOMBROTT HOS PROVTAGARE

vVid diffusionsprovtagning dr det viktigt att
provtagarna (adsorbenten) har stor kapacitet. Annars
bkar risken foOr backdiffusion, vilket medfdr att C

dr skilt fran noll (se kapitel 2). FOr att bedtma
kapaciteten f6r olika adsorbent utfdrdes
genombrottsstudier. Dessa undersékningar genomfdrdes
dels med pumpad provtagning pd traditionellt s&tt med
flera provtagare i serie, dels injicerades l86sningar
av perfluorfdreningar i metanol i en gasstrdm, som
flbdade genom tva provtagare i serie. Dessa
undersdkningar anvédndes f&r att ge en relativ styrka
péd adsorptionen f&6r olika adsorbent. Vvid
diffusionsprovtagningen har man inget luftfl&de genom
adsorbenten utan endast ett molekylfldde in till
adsorbenten.

Aktivt kol eller modifierade polymerer, t.ex.
Ambersorb, &dr starka adsorbent. Vid termisk
desorption kré&ver dessa mycket h&éga temperaturer. BNL
har anvadnt Ambersorb och en desorptionstemperatur pa
400 °C. ATD-50 systemet har en maximal
desorptionstemperatur pa 250 °C, vilket medf®dr att
fullstédndig desorption av perfluorospdrimnen (PFT)
fradn Ambersorb inte sker. DArfdr har olika svagare
adsorbenter provats. De adsorbenter som provats &r
Chromosorb 102, Porapak N och Fluorisil. Samtliga
desssa 8r betydligt swvagare &n Ambersorb. Detta
medfdr i sin tur att teoretiska upptagsfaktorer ej
har kunnat anvdndas (C skilt fran 0). vid
diffusionsprovtagning @rhalls reproducerbara varden
f6r upptagsfaktorerna vid laboratorietester.
Jamfoérelse med pumpad provtagning &r svar, eftersom
genombrottsvolymerna varierar mellan olika adsorbent.
vid faltmatningar paverkar 4ven andra stérande &mnen
upptaget av PFT.

16
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KONTROLL MED MASSPEKTROMETRI

Vid provtagningen adsorberas &dven andra fdrekommande
dmnen dn perfluorfdreningarna. Dessa kan ge stdrande
toppar vid analysen. For att verifiera vilka toppar i
kromatogrammet som motsvarar perfiluorf&reningarna
samt att se vilka d@mnen som stdr analysen, utfodrdes
analyser med en masselektiv detektor (ITD, Ion Trap
Detektor). Denna detektor &r mer selektiv men mindre
kdnslig an ECD £for perfluorfdreningarna, varfdr den
endast anvidndes fOr verifierande studier.

FOor att erhdlla hogsta analyskdnslighet f6r PFT bor
de detekteras med en elektroninfangningsdetektor,
ECD. Med ECD erhadlles detektionsgrédnser pa ca 0.05 pg
(picogram = 10'5g). Eftersom ett flertal stdrande
amnen forekommer vid provtagning i f&1t har &ven
kontroll med masspektrometrisk analys utforts. I
figur 5.1a,b och ¢ visas resultat av en
kontrollanalys av PMCH med masselektiv detektor
(ITD). Figur 5.l1la visar erhdllet kromatogram, figur
5.1b visar masspektrum f£Or PMCH och figur 5.1c visar
en biblioteksstkning i NIST-biblioteket (National
Institute for Standards and Testing, USA), vilket
innehdller ca 47000 &mnen.

I figur 5.2 visas ett exempel pd& en analys av ett
fa8ltprov. Vissa identifierade a@mnen har skrivits ut.
Siliconerna kommer fran analyssystemet och inte fréan
provet.

1007, )
101 - __ i
) I ", = 1L
D I A R SR i N LR A
260 490 600 800 1600

3idl 614l 10:01 13:21 16:41

Figur 5.la. Kromatogram av standardlésning av PMCH och
Toluen.
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6. LABORATORIEMATNINGAR

INLEDANDE KALIBRERING AV ANALYSUTRUSTNING

Kalibrering madste utfbdras vid varje kdrning genom att
ett prov med en kdnd mangd spargas analyseras.
Kalibreringen behdvs f6r att relatera areorna under
topparna i kromatogrammet till en verklig mangd
spargas. Denna teknik anvidnds dven for att prova ut
olika instédllningar pd analysutrustningen.

Flera olika sitt har anviants fo6r att dstadkomma prov
med en k#dnd spargasmdngd. Dels har provtagare
exponerats i en luftstrém innehdllande en kand
spadrgasgaskoncentration, dels har en k&nd miangd
"sparvatska" 16sts i metanol och sedan injicerats
direkt i adsorbentet. Den fOrra tekniken har fungerat
med ndgot storre sdkerhet.

Efter tillfredsstédllande resultat fran denna matning
kan fo6rsdk vidtas i olika matboxar fOr att bestémma
upptagsfaktorer och noggrannheter.

MATBOX VID SU

FO6r att enkelt kunna prova ut effekterna av olika
konfigurationer och instdllningar pa
analysutrustningen byggdes flera boxar av plastfilm
pd kemilaboratoriet. Den box som anvidndes f6r de i
denna rapport redovisade mdtningarna hade matten
h/b/d = 55/128/88 cm och volymen 580 liter. Boxen
sattes under 6vertryck med hjdlp av tillférsel av
renad tryckluft. Tilluftfldédet kunde varieras med en
kran och mdttes med ett gasur. En omblandningsfldkt
anvdndes for att sdkerstdlla fullstdndig omblandning
av luften i boxen.

BESTAMNING AV UPPTAGSFAKTORER

Upptagsfaktorerna (se kapitel 2) 4r systemberoende
och varierar med typ av provtagare, adsorbent,
spargas m.m. Upptagsfaktorn kan antingen best&mmas
med jamférelse med pumpade prov, jamfdrelser med pa
annat sd&tt kanda gaskoncentrationer eller genom
berdkning. Idealt ska upptagsfaktorn vara konstant
och oberoende av spargaskoncentration och
expone;ingstid. Detta har dock inte visat sig wvara
fallet’ och medfdr, i vart fall, en kortaste
mitperiod av ca 4 dygn. Spargaskoncentrationen far ej
heller vara f6r 1ag.
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Forfaringssatt for bestamning av upptagsfaktorer wvid
jamforelse med pumpade prov framgar av bilaga 3.

Ur ekvationerna for diffusionsprovtagning (se kapitel
2) kan teoretiska vdrden for upptagsfaktorer
berdknas. Dessa redovisas i tabell 6.1 f£6r BNL-rdr
och ATD-r6r for olika spargaser. FOr berdkningen
mdste provtagarens dimensioner samt diffusions-
koefficienter i luft vara k#&nda. FOR ATD-rdren &r
invdndiga radien 0.25 cm och diffusionszonens langd
1.5 cm. Motsvarande varden f&6r BNL-roren ar 0.20 cm
resp. 2.54 cm.

Tabell 6.1 Berdknade upptagsfaktorer fO6r ATD-r6r och BNL-

rér.
Amne Diffusions- Upptagsfaktorer

koefficient ATD-50 BNL

cm’ /s ml/min ng/ppm/min ml/min ng/ppm/min
PMCH 0.0505 0.40 547 0.15 2.1
PDCH 0.0472 Q.87 6.1 0.14 2.0
PDCB 0.0538 0.42 5.2 0.16 2.3

Det bdr observeras att dessa upptagsfaktorer &ar
teoretiska och att avvikelser fran dessa ofta
forekommer. Darfdr bdr upptagsfaktorer dven bestdmmas
vid m&tning pa& k&nda koncentrationer och genom
parallella faltmdtningar med pumpad provtagning.
Detta b&r utfdras enligt ett speciellt framtaget
protokoll f6r utvdrdering av provtagarna . BNL
anvander enbart teoretiska upptagsfaktorer.

MATNINGAR I BOX MED FLAKTSTYRT LUFTFLODE

FO6r att kunna kalibrera hela midtmetoden, dvs att
bestdmma upptagsfaktorer f6r olika spargaser och
adsorbent utnyttjades md&tningar i en box vid
Institutionen f6r installationsteknik vid KTH. Denna
box har kontrollerade till- och franluftsfldden samt
fullstédndig omblandning. Boxen har volymen 1.4 m’
(h/b/d = 83/140/120 cm). Franluftskanalen mynnar
utomhus.

Tre mdtserier om fyra till fem dygn utfdrdes mellan
oktober 86 till januari 87. Endast den fdrsta
mdtserien samt en av tre provade spargaser gav
resultat. Dessa visas i tabell 6.2 nedan.
Resultatbortfallet berodde i detta fall pa ett
ldckage i analysutrustningens kylfdlla.
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Tabell 6.2. Resultat frdn kalibreringsmdtningar i box
(provtagningstid 718; min). Det styrda balanserade
luftflédet var 4.8 m /h. Boxtemperatur 21+0.5 “C.

Spdrgasfléde 8.82*10

°m’/h. Upptagsfaktorn beré&knades

till 1.02 utgdende frdn uppmétta luft- och spdrgasfldéden
sa att medelvédrdet av provtagarna 6verensstédmde med den
berdknade spdrgaskoncentrationen.

Provtagare Mangd

bet. ng

X12 1.2

X13 1.3

X14 1.7

X15 I

X9 1.3

Medelvirde: 1.8 + 0.2 (15%)

Resultaten fran denna m&tning var positiva och visar
att det &r mo6jligt att vid fullstdndig omblandning
och konstant luftomsittning uppnd en noggrannhet pa
15%. Det &r dock en bit kvar till det uppstédllda
malet 6-10%.

MATNINGAR I LABORATORIELAGENHET

Mdtningar i provldgenheten vid States institut fér
byggnadsforskning utfdrdes under november-december
1986. Tre olika métserier utfdrdes:

1. Konstant luftomsdttning med omblandningsfldktar
paslagna. Tillufts®éppningar i1 tak i vardagsrum.

2 Konstant luftoms&dttning med omblandningsfldktar
avslagna. Tilluftsdppningar i tak i wvardagsrum
och sovrum.

3 Varabel luftomsdttning med omblandningsfléktar
pa. Tillufts6ppningar i tak i vardagsrum och
sovrum.

Fldktstyrd franluft fran badrum och ké&k.
Flddesmatningens noggrannhet var 3 %. Spargaskdllan
(PMCH) var placerad i vardagsrummmet. En annan
spargaskidlla (PDCB) var placerad i sovrummet, men
inga resultat erhtlls. Provtagning skedde mitt i
rummen. I vardagsrummet togs prov i ytterligare en
punkt.
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Erhdllna upptagsfaktorer med standardavvikelser
framgdr av tabell 6.3. Orimliga vdrden &r borttagna.

Tabell 6.3. Erhdllna upptagsfaktorer m.m. fér médtningar i
forsbkslédgenhet vid SIB (PMCH).

Bet. Exp.tid Spargas- Upptagsfaktorer Std. N
min konc.ppb ng/ppm/min ml/min avv. %

'SIB1 5640 .0089 2.46 0.17 26 10

SIB2 5965 .0089 1.50 0.10 15 7

SIB3 7306 .0082 3.92 0.27 13 6

Upptagsfaktorn skiljer sig mycket mellan forsoéken.
Den stora skillnaden i f&rsdk 3 kan ev. fdrklaras med
avvikelser fran stationidra forhdllanden vid den
varierande luftoms&dttningen. I alla f&rsdken och
speciellt det 2:a, erhtlls manga orimliga och
oftrklarliga varden. Hdga varden kan i nagra fall
forklaras med l1l6sa &andproppar. Kan det vid for 1laga
varden vara sa att integratorn missar toppar eller
att retentionstider varierar? Toppar verkar finnas.

De med diffusionsprovtagning uppmédtta
spargaskoncentrationerna verkar inte relaterade till
luftflddets storlek. Detta kan bero pd skillnader i
kalibreringen. Huruvida det i labhallen lagrade
freonet paverkade mdtningarna &ar okéant.

Tabell 6.4 visar uppmédtta relativa spargaskon-
centrationer, vilket ger en indikation pa
koncentrationsvariationer mellan olika rum. Ingen
skillnad kan uttydas mellan om omblandningsflaktar
varit igang eller avst#ngda.
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Tabell 6.4. Rumsvis uppmdtta relativa spdrgaskoncentra-
tioner for férsbk vid SIB. Jdmférande kontinuerliga
spdrgasmétningar med lustgas visas under varje vérde.
Spdrgasutsldpp i vardagsrum. Den relativa koncentrationen
for diffusionsprovtagning &r relaterad till uppmdtt
medelkoncentration for l&dgenheten. De jémférande
mdtningarna &dr relaterad till koncentrationen i avluften.

Fbrsok v-rum __sovrum hall kSk bad

SIB1 1.242 0.73 0.89 1.13 0.97
1,12 1.00 1.06 1.00 1.02

SIB2 1,19 1.06 1.00" 0.75 0.87"
1.05 1,17 1.04 1.06 0.98

SIB3 0.857 1.06 1.08 -3 - 2
1.18 0.78 1.03 1.00 1.02

I. Varde med U-area utesIutet.

2. Vidrde med 18s #ndpropp uteslutet.

3. Vidrde med roér 6ppnat i fel #nde samt 16s #ndpropp

uteslutet.
4. Tidsvdgt medelvirde av tre olika luftfléden.
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7. FALTMATNINGAR

MATNINGAR INOM STOCKHOLMSPROJEKTET

Spa&rgasmdtningar har utférts framst i obebodda
matligenheter i tre av husen i Stockholmsprojektet
samt i1 samtliga l&genheter i ett hus. Nagra resultat
redovisas nedan. Projektets mdlsadttning var fréan
bobrjan att luftomsattningen i alla lagenheter i
Stockholmsprojektet skulle médtas, men detta beddmdes
efter inledande resultat ej meningsfullt f£6rré&n
metoden blivit mer palitlig.

Kv. Sjukskéterskan

Spadrgasmdtning med tva spargaser utfordes i tva
angransande l&dgenheter i kv. Sjukskéterskan, Vvarav
den ena var obebodd (m&tligenhet) och den andra
bebodd. Resultatet £6r den obebodda l&genheten wvar
0.5 oms/h och f6r den bebodda 1.2 oms/h, se figur
7.1. De héga varden som mdttes i den bebodda
ldgenheten kan férklaras genom att ett fdnster mot
balkongen alltid stod 6ppet. Ingen &verldckning av
spdrgas mellan l&genheterna kunde jakttas i
diffusionsproven.

:L M 14=0,68
i1 E

G:C
G:E
5 H M:9=183
G:30 M 1=t

-
- b gz

Al —

[}

M:13:0,71

Figur 7.1 Resultat av mdtningar i tvd intilliggande
l&genheter 1 kv Sjukskéterskan. Tva spdrgaser anvéndes.
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Kv. Kejsaren

Aven alla l#genheter i kv. Kejsaren har mitts
samtidigt. H&r anvé@ndes samma spargas for
ldgenheterna samt en annan spargas f6r trapphuset.
Resultaten fran Kejsaren visas i tabell 7.1. Eftersom
kalibreringen inte visade tillfredsst&dllande
resultat, redovisas hir endast relativa matt for
jamfbrelse mellan de olika matpunkterna. En
spargaskdlla placerad néra cirkulationsluftintaget
anvandes per l&genhet. Omblandningen bed&ms wvara god
pga att luftvdrmesystemet cirkulerar luften till alla
rum.

Som framgdr av tabellen finns stora variationer i den
relativa luftomsadttningen. Det &r troligt att mycket
av detta beror pd matfel. Det verkar dock som om de
6vre planen har en stdrre luftomsidttning dan de nedre.
Enkdtsvaren visar &dven pd stor variation i
vadringsvanor, se bilaga 5. T.ex. skiljer
vaddringsmdngden mellan ldgenheterna nr 1 och 10
ndstan en faktor 20.
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Tabell 7.1. Resultat frdn spdrgasmidtning med
diffusionsprovtagning i l&genheter i kv. Kejsaren, 860602-
16 med PMCH. Den relativa luftomséttningen &r utférd si
att provtagarna kan jdmféras med varandra. H&nsyn &r tagen
till olika avgivningshastighet hos spdrgask&llorna.

Lgh Vpl. Spargas- Provt. Mangd i Relativ
nr m fldde nr prov luftom-
ng/min ng sattning
1 204 142.1 6 29.4 0.65
16d 45.9 0.42
184 45.9 0.42
2 239 165.7 (191 120 0.16)
, (26 48.3 0.39)
3 239 116.2 14 5.9 2.28
17 4.7 2.86
4 239 180.8 (13t 272 0.0092)
(2'271 226 0.0092)
3] 239 157.1 22 19.4 0.93
20 10.0 1.80
6 239 167.9 15° 3.5 5.51
25° 11.8 1.64
7 239 170.0 11 4.7 4.16
" 12 5.9 3.32
8 239 176.5 4 4,1 4.97
5 p 5.9 3.44
9 239 172.2 (2 24.72 0.80)
3 4.7 4.20
10 239 165.7 7 4.7 4.03
8d 5.9 3.21
104 18.8 1.01
Butik516 211.0° 28 107.2 0.11
29 74.2 0.16
30 8.2 1.49
Trapp213 (PDCB) 21 8.2
24 15.3
2? 10.0
Hiss - 1 -
Gar - 9 5.9
Anm
1. Provtagare nedtagna av hyresglist ca 1.5 tim. i f6rvdg (Lagd i plastpéase

tillsammans med spArgaskidlla.).

En provtagare och k#llan flyttade pga reparationsarbete.

Filterbyte mitt i mi#tperioden (Aven i andra lgh?). Hyresgi#ist upplevde bittre
ventilation efter byte.

Provtagaren trillat ned pa golvet under kylskap.

Spargasflaskan ramlade ut pA butiksgolvet vid upps#ttningen, vilket kan ha
paverkat avgivningshastigheten.

Provtagaren stulen.

Légenheten var obebodd under mitperioden.

Dubbelprov

AN U WN
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Tabell 7.2. Relativa koncentrationer av trapphusluft
(PDCB). Spdrgasflédet var 161.4 ng/min fran trapphuset i
kdllarplanet. Provtagningspunkten n&rmast k&dllan har
anvénts som referens, 100 %.

Lgh Plan Provt. Méngd PDCB Relativ konc.
nr nr ng 3
1 3 6 44.2 29
16d 56.5 37
18d 49.1 32
2 3 19t (266.5 172 )
, 26" (54.0 35)
'3 4 14 39.3 25
17 34.4 29
4 4 13* (54.0 35)
27; (98.2 63)
5 5 22 93.3 60
20, 35.6 23
6 5 15 39.3 25
23 61.4 40
7 3 11 36.8 24
12 41.8 27
g’ 6 4 46.7 30
5 52.8 34
9 7 24 (171.9 111)
3 20.9 14
10 7 7 35.6 23
8d 41.8 27
10d 34.4 22
Butik?2 28 66.3 42
29 61.4 40
30 12.3 8
Trapphus:

. *K& 2 21 154.7 100
P3 3 24 159.6 103
Vvind8 25 119.1 77

Hiss 1 - -
Garage?2 9 41.8 27

Se anmdrkningar i fdregdende tabell.

Resultaten visar att koncentrationen av trapphusluft
dr av samma storleksordning f6r l&genheterna, dven de
obebodda. Ligre koncentrationer pa den &versta
vaningen kan bero pa att ddrrarna till
glasbalkongerna var avlyfta, vilket bdr medfdra en
68kad luftoms&ttning. Enkdtsvar om vddringsvanor
redovisas i bilaga 5.

27



Levin & Kristensson

Kv. Konsolen

Matningar har &dven utforts i en obebodd l&genhet i
kv. Konsolen. Mdtningen jamférdes med kontinuerlig
spargasmdtning. Relativt gott resultat erhdlls, se
tabell 7.3.

Tabell 7.3. Resultat frdn jdmférande mdtning med
kontinuerlig spdrgasmetod i kv. Konsolen. Exponeringstiden
var 12945 min. Upptagsfaktorn bestdmdes till 1.89 frén
skillnaden i medelvidrden mellan de tvd olika metoderna.

ProvtagarePlacering Mangd Begéknat luftfidde
bet. ng m /h

x25 v-rum 0.50 68

x28 v-rum 0.48 71

x24 sovl2 0.73 46

1 sov8 0.55 62

v bad 0.45 75

Medelvéadrde: 64

OVRIGA FALTFORSOK

Under varen 1985 gjordes inledande faltfdrsdk i nagra
flerbostadshus ingdende i H&gskoleprojektet. Husen &r
trevdningshus fdrsedda med mekanisk franluftsventi-
lation och byggda 1954-1956. Kalibrering av
upptagsfaktorn utfdérdes hiar med jamfdrelse med
pumpade provtagare.

Mdtningarna utfdrdes under normala driftsférhdllanden
i bebodda l&dgenheter och visar saledes dven inverkan
av de boende. Detta syns speciellt tydligt i figur
7.2, dir en luftomsittning stérre &n tva oms/h
uppmdttes i en ldgenhet. I detta speciella fall
ligger f&6rklaringen i en onormalt hdg vadringsgrad
pga hobbyverksamhet. Aven i en ligenhet med &ppen
spis erh®lls vdsentligt hégre luftomsadttning med
diffusionsprovtagning &n med fl&desmdtning pa
frédnluftsdon. Overensstidmmelsen med flddesmitningen
var i dvrigt ganska bra.

Madtresultaten kan &ven innehdlla visst luftl&ickage
mellan ldgenheter &ven om mdtningarna utfdrdes
samtidigt i intilliggande l&agenheter f&r att minska
skillnaderna i spargaskoncentration mellan dessa.
Resultat fradn en lidgenhet kunde inte erhdllas pga att
hyresgdsten "stddat bort" utplacerade provtagare.
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Figur 7.2. Resultat frdn luftomsé&dttningsmétningar under
tre dygn i fyra l&genheter i ett trevdnings flerbostads-
hus. Resultaten redovisas i oms/h i resp. métpunkt

(G=spdrgaské&dlla, M=Provtagare).

redovisas som j&mfdrelse.

Uppmdtta frdnluftsfléden

Ett flertal mdtningar har dven utfdrts i villor i
T&by, Akerberga och Norrt#lje med varierande
resultat.
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PROVTAGNING I UTLANDET

Provtagare har sédnts per post till University of
Alberta, Edmonton i Canada foér utplaceging i tva av
deras sex provhus (Byggnadsvolym 220 m™ i
bottenvaning och k&llare. Lufttdthet bdttre &n kraven
i SBN 80.). Ventilationen mats kontinuerligt med
spadrgas i dessa hus med mycket god noggrannhet (ca
3%). Detta dr sdledes en mycket god referens.
Méatperioden var hela april manad 1986 och medelvédrdet
pd luftomsdttningen var 0.044 oms/h resp. 0.347 oms/h
under denna period. Resultaten fran tagna dubbelprov
visade en spridning pd som mest 13%. Daremot innehdll
proven fo6r mycket stbrande &mnen, varftr inga
luftfldden kunde tas fram.

I anslutning till ett samarbetsprojekt med Kina togs
dven prov i ett bostadshus i Bejing. Inga resultat
erhdlls fran detta pga lickage i kylfdllan samt att
mdnga &ndproppar lossnat fran provtagningsréren under
transporten.
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8. JAMFORANDE STUDIE MELLAN OLIKA SYSTEM

Indikationer finns pa att adsorbentet i provtagarna
dr for svagt f£6r faltmatningar trots att
laboratoriemdtningar visat positiva resultat. Detta
har varit svarare &n vdntat att kalibrera fo6r. Ett
problem &r att de starkare adsorbenten vanligen &r
kolbaserade och krdver hdgre desorptionstemperaturer
dn vad som kan astadkommas med det anvanda
analyssystemet.

Ett nytt analyssystem f6r termisk desorption kom ut

pad marknaden under 1988, vilket medfdr att det i USA
fungerande adsorbentet (Ambersorb) kan anvandas. Via
den svenska generalagenten gavs mdjlighet att sanda

prov till Schweiz f&r analys.

Fo6r att gdra en slutlig bed6mning av om m&jligheten
finns att f4 en tillr&cklig noggrannhet for
ventilationsmatningar med nuvarande system fOr
diffusionsprovtagning, genomfdrdes ett f&rsdksprogram
under 1988. Tva spdrgaser anvidndes, PMCH och 1-3PDCH.

Programmet utfdrdes som en jamfdrande studie i lab
och fdlt mellan fdljande koncept:

- Analyssystem vid SU
- Nytt analyssystem med amerikanskt adsorbent
- Amerikanska systemet (BNL).

Labmdtningar utfdrdes i den 1illa boxen (580 1) med
ett konstant tilluftsfltde av 0.75 m /h och fullstan-
dig omblandning av luften. Tilluftsflddet uppmidttes
vid tre tillfdllen under madtperioden. Fukt och tempe-
ratur i boxen registrerades kontinuerligt med hj&lp
av en termohygrograf. Eftersom lufttillfdrseln bestod
av torkad tryckluft var den relativa fuktigheten
mycket 1ag, < 3%. Temperaturen i boxen var 28-30 °C.

Fdltmdtningarna utfdérdes i en tomt kontorsrum, d4&r
luftomsdttningen mdttes med kontinuerlig
spdrgasmdtning som referens (N O - konstant :
koncentration). Luftomsdttningens variation med tiden
visas i figur 8.1. Temperaturen i kontoret var £6r de
badda métningarna 24.5 resp. 24.0 °C i genomsnitt och
den relativa fuktigheten 14 resp. 12 %.

EG's provprotokoll f&r diffusionsprovtagare fdljdes,
vilket innebar att minst sex provtagarrdr anvéndes
for varje koncept och matning. Tva mdtserier utfdrdes
i falt och en matserie i laboratoriet.

Ingen spargas aterfanns i de prov som skickades till
Schweiz. Resultaten &r dock svartolkade och vissa
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toppar finns pd redovisade kromatogram. Utdrag ur
provningsresultaten redovisas darfér i bilaga 6. De
anvanda provtagarna blev liggande i Schweiz ca sex

manader innan analysen utférdes vilket kan ha
paverkat analysen.

Resultat erhtlls dock for bada spadrgaserna fran BNL
samt f6r PMCH fran SU. Dessa redovisas i tabell 8.1

och 8.2 nedan. Med kdnnedom om tilluftsflddets och

avgivningshastighetens storlek ber&dknades

spargaskoncentrationen av PMCH i boxen till 0.97 ppb.

Tabell 8.1. Resultat frdn jdmférande prov med PMCH 1
mdtbox (provtagningstid 3960 min). Provtagare med ID-
nummer >1000 tillhér BNL. Provtagarna redovisas gruppvis

efter placering i mdtboxen (G=Golv, H=H&ngande).

var sammanhdllna av gummisnoddar.

Nr Plac. Upptagen mangd, pl

Luftfléde, m /h

PMCH PMCH PDCH PMCH PDCH
X5 G 54.3
9390 484 47.6 0.89 2.31
6983 446 34.5 0.97 3.18
9703 551 64.0 0.78 1.72
X26 H 46.3
5463 550 57.6 0.78 1.91
11386 518 56.2 0.83 1.95
3404 585 65.5 0.74 1.68
POS101 H 59.1
4257 527 58.7 0.82 1.87
9283 543 58.8 0.79 1.87
Niels H 0
6583 507 45.7 0.85 2.40
8158 402 30.2 1.07 3.64
Medel-
varden: 53.2 510 51.9 0.85 2.25
Antal 3 10 10
Std.avv,% - 11 23

Av resultaten framgdr att spargasmdngden i ATD-rdren
endast 8r ca 1/10 av den i BNL-rdren, vilket visar

skillnaden mellan adsorbenten.
BNL visar relativt god dverensstédmmelse med det

uppmdtta luftflddet. FOr PDCH erhdlls d&remot en stor

Resultat fradn PMCH fér

avvikelse fran uppmdtt luftfléde samt en stor

spridning mellan provtagare.
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Tabell 8.2. Resultat frdn j&mférande prov med PMCH i
kontorsrum. Provtagningstid fér férsék 1 var 6005 min och
for fors6k 2 = 4290 min. Provtagare med ID-nummer >1000
tillhér BNL.

Nr Plac. Upptagen méngd, pl Luftfldde, m /h
PMCH PMCH PDCH PMCH PDCH

FOrsok 1:

sl-° s-bord 3.0

s2 -"- 0

s3 -"- 4.1

s4 -"- 0

s5 =" 0

6437 -"- 27.0 7.5 24.2 22.2

881 -"- 28.6 8.7 22.9 19.1

2781 -"- 29.0 8.7 22.5 19.1

sb bokhylla 4.3

s7 =" 5.4

s8 =" 3.4

s9 ~-"- 4.1

sl0 -"- 0

sll1 -"- 4.1

5057 -"- 27.4 7.8 23.9 21.3

10498-"- 28.4 8.0 23.0 20.8

1065 -"- 27.4 8.1 23.9 20.6

Medelvidrde 4.1 28.0 8.1 23.4 20.5

Antal 7 6 6

Std.avv.,$% 17 3 5

FOorsbk 2:

sll s-bord 4.5

sl2 -"- 0

sl3 -"- 4.1

sl4 -"- 4.3

6860 -"- 24.2 5.9 19.3 20:2

4288 -"- 23.1 5.8 20.2 20.5

11036-"~- 23.9 6.1 19.5 19.5

sl5 bokhylla 4.1

sl -"- 0

sl7 -"- 3.6

sl8 -"- 5.4

5634 -"- 25.2 6.5 18.5 18.3

2824 -"- 26.8 7.0 17.4 17.0

5909 -"- 24.3 6.1 19.2 19.5

Medelvarde 4.3 24.6 6.2 19.0 19.2

Antal 6 6 6

Std.avv., % 13 5 7

Vid dessa mdtningar erh&lls god dverensstidmmelse
mellan de tva olika spargaserna. Aven spridningen
mellan provtagarna var mindre &n vid
laboratorieprovet.
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Figur 8.1 Resultat av kontinuerlig spdrgasmétning i tomt
kontorsrum. Variationerna i luftflédet beror pa
tidsstyrning av ventilationen.
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9. SLUTSATSER

Spargasmidtning med diffusionsprovtagning ar ett mycket
lovande koncept f6r enkla luftomsidttningsmédtningar under
liangre tidsperioder diar flera spdrgaser kan anvdndas.

En del bra resultat har erhdllits, men f6r till&mpning i
stdrre skala har metoden f.n. ej tillrdcklig noggrann-
het’™. Ofdrklarliga bortfall och slumpmdssiga fel &r
faktorer som speciellt bor studeras. Ett byte till ett
starkare adsorbent adr nddvandigt f6r att komma till ratta
med noggrannheten.

En del intressanta slutsatser kan dras fréan hittills
utférda faltmatningar, som t.ex. spriding av trapphusluft
i Kejsaren. Det framsta syftet med denna rapport &r dock
att visa vilka typer av resultat som ar méjliga att uppna
med denna metod.

Det enda pdlitliga systemet idag &r det amerikanska. Tre
kopior av detta system finns f.n. i USA och under 1988 har
system levererats &dven till Danmark och Finland. Vid
jomfdrande mdtningar med detta system erhdlls god
bverensstidmmelse med uppmidtta luftfldden (<13%) £fOr en
spdrgas (PMCH). Fo6r PDCH erhdlls gott resultat vid mdtning
i kontorsrum, medan bdde stor avvikelse och stor spridning
erh6lls vid mdtning i laboratorieboxen.

Utveckling analyssystem for diffusionsprovtagning med
kommers%;llt tillgdngliga produkter och komponenter sker i
England™ och i Schweiz Inget av dessa system fungerar
d&nnu. Intresset f8r metoden &r stort och diskussioner om
internationellt samarbete pagdr. Ett nordiskt samarbete
har diskuterats inom NVG (Nordiska ventilationsgruppen) i
syfte att battre kartligga metodens anvdndningsomraden och
felkdllor. En arbetsgrupp &r foreslagen fOr detta &ndamil.

10. FORTSATT ARBETE

Fortsatt arbete erfordras f&ér att a&stadkomma ett pdlitligt
analyssystem och f6r att bdttre analysera metodens
felkdllor vid fdltmatningar.

Det kemiska analysarbetet b&r, fdrutom att f&rbattra
palitligheten, inriktas mot att biattre bestdmma
upptagsfaktorer och vad som paverkar dessa samt att utdka
antalet spadrgaser. Det bor dven faststdllas inom vilka
koncentrationsintervall som analys kan ske, vilket ger en
vdgledning om erfordeligt antal spdrgaskédllor. Ev.
variationer pga fukt, temperatur och ev. atmosfdrstryck
bdr studeras.
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Omr#kning fran provtagen midngd spdrgas till koncentra-
tioner och luftfldéden samt felanalys bdr automatiseras och
kopplas till den kemiska analysen.

Metodens maéttekniska felkdllor bdr studeras béttre. Vad
betyder t.ex. varierande luftfldde och icke stationidra
forhdllanden for mdtnoggrannheten? Inverkan av
provtagarnas placering i rummet och olika lufthastigheter
'vid provtagarens Oppning bdr kontrolleras.

Utveckling av metodens anvédndningsomrdden till t.ex.

luftkanaler och kryprum betyder ytterligare studier av
felk&llor.
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Bilaga 1

INSTRUKTIONER FOR HANDHAVANDE

I denna bilaga ges instruktioner f6r utfdrande av
spadrgasmidtning med diffusionsprovtagning.

TRANSPORT

Provtagare och spargaskdllor transporteras separat sa
langt ifrdn varandra som mdjligt. Helst forvaras de i
separata byggnader och transporteras i olika
utrymmen. Detta f6r att undvika overlédckning fran
spargaskdllortill provtagarrér.

Skruvtdtningen i provttagarrdrens andproppar maste
vara helt atdragna.

Spargaskdllorna transporteras i sina termostater. Som
transportsdkring sidtts en bit tejp 6ver flaskan.
Avgivningshastigheten bestadms med hjalp av vagning.
Under inga fdrhdllanden far darfor flaskorna vidroras
med fingrarna, da detta paverkar m&tningen.

Termostaterna hdller 60 grader. Om osdkerhet om
ndtspanning rdder bdr temperaturen matas.
Termostaterna b6r vara inkopplade sd 1dng tid som
mdjligt. Tiden nar termostaterna ej dr inkopplade
bér noteras.

FORBEREDELSER FOR MATNING

F6r att undvika mdtfel pga koncentrationsuppbyggnad
av spargas till jamnvikt, b&r spdrgaskillorna
placeras ut i fdrvdg. Tiden f&6r detta kan rdknas ut
om en trolig luftomsdttning antas.

Kdllorna placeras ut jamnt foérdelade sa att de kommer
ndra tadnkta tilluftsinslipp. K&llorna bdr ej std néra
frdnluftdon f&r att undvika kortslutningseffekter.
Ett trapphus kan dven ha motsvarande effekt.

Nummer p& spargaskdllor, typ av spargas (om flera),
placering (helst pa planritning) och tid antecknas

noga. Aven om innerd®rrar varit ®ppna eller st#ngda
bd antecknas.

MATSTART

Provtagarna utplaceras i O6nskade matpunkter.
Fbrslagsvis i mitten av varje rum om mdjligt.
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Nummer, placering (helst pd planritning) och tider
antecknas.

Matningen startar ndr andproppen nidrmast fastet £for
klammern tas bort eller byts ut mot en gallerfdrsedd

pTropp.

MATNING

Lokalen ska vara under de betingelser som man &ar
intresserad att mdata under. Vid bebodda férhallanden
bor tillses att provtagare och spargaskidllor far sta
ifred och ev. att luftoms&ttningen ej tillats variera
f6r kraftigt.

Matperioder kan variera fradn ca tva dygn till en
manad. Risk for 6verbelastning av provtagarna rader
emellertid vid 1laga luftoms&dttningar och 1langa
mdttider. En tidsperiod mellan fyra dygn till en
vecka har hittills visat sig fungera bra.

AVSLUTNING
Provtagarrdren proppas med skruvhattarna. Noga!!!!

Tiden antecknas. Matperiodens l1ldngd i minuter
beridknas.

M&tvolymen bestdms och noteras.

Det &r &ven bra om inre och yttre férhallanden
registreras; temperaturer, fuktighet mm.

Anvisningarna f&r transport f&ljs. Givare och
mottagare ld&mnas till labbet f&r analys sa fort som
m&jligt. Observera att spargaskédllor och provtagare
ska transporteras i separata forsédndelser!
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Bilaga 3
BESTAMNING AY UFRPTAGSFAKTOR
Mottagare nr (pumbpl:......
OBJEET: s dmiaasas R v B e & e Mottagare nmr (dif+):......
Datumz e e ce... g g o . n
Matpericd:...... ke e I Zienrnnnnnene.min(@
Fatvol v e e s oo @i = m*
Medel temperaturz........*C Termostattemperatur pa givare:....¥L
PUMES: & w swm smess TYEE« sz s« swm e wwon FPEOORE ¢ an s mws s s 1/min Bhviws i
Fumpad volymi......... i @
Spargas
FPMCH FDCE PoTH
Analyserad mangd, pumpat prov @ 5 o S g
Foncentration = @ / @ : S e e o ‘ rg/l
Molmassa/Molvoiym @ : e — ' s S rgsn
Fancentration @ = 1073/ @ s e e PET
Analyserad marad,
diffunderat paraileliprov(® : e rg
Upptagsfaktar: @ ng__
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Bilaga 4
SPARGASMATNING I KEJSAREN 860602-860616
Frdgor om véddringsvanor under médtperioden
1. L&genhet nr: Hyresgdst:
‘2. Har lagenheten inglasad balkong? Ja Nej
3. Har balkongddrren varit Oppen under madtperioden f£fo6r
annat &n in- och utpassage? Ja Nej
Om ja, hur lang tid per dag? (Ange s& noggrant som
mojligt.)
Vardagar: min/dag
Helgdagar: min/dag
4. Vadras genom fdnster? Ja Nej
Om ja, vilka fonster och hur lange? (Ange sd& noggrant som
moéjligt.) Vardagar Helger
Sovrum 1 min/dag
Sovrum 2 min/dag
Sovrum 3 min/dag
Sovrum 4 min/dag
Vardagsrum min/dag
5. Vddras genom ytterddrren? Ja Nej
Om ja, hur lang tid per dag? (Ange sa noga som m&jligt.)
Vardagar: ) min/dag
Helgdagar: min/dag
6. Vddras genom korsdrag? Ja Nej
Om ja, ange tid och mellan vilka &6ppningar sa noga som
msjligt.
Oppningar Vardagar Helger
min/dag
min/dag
min/dag

7. Hur mdnga personer har bott i l&genheten?
Antal dagtid vardagar:

Antal kvédllstid/nattetid wvardagar:

Antal dagtid helger:

Antal kvidllstid/nattetid helger:

8. Har l3genheten varit tom under m3tperioden?
Ja Nej
Om ja, ange ndr (dagar):

Tack f£6r hjdlpen !
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Bilaga 5
SAMMANSTALLNING AV ENKATSVAR OM VEDRINGSVANOR FRAN KV.
KEJSAREN
Lgh Vadring,min per dygn Antal Lgh tom Ekvival.
nr  blk.dérr fénster pers. dagar vddring
1 60 ad 180 s1 ad 3+stor - 42
60 s3 ad hund d+6
3 obebodd under matperioden 14 0
4 0 10 s1 ad 04 3 i
5 6
6 0 60 sl h 2 d 3 1
3 6
7 15 ad 9 s2' 2-3 d - 5
3-4 6
8 obebodd under mdtperioden 14 0
9 avlyfta oftast s1 2 d+o - 420
dobrrar ofta s2
10 avlyfta 1440 4 4 1 792
dbrrar sl-s4 ad 6 O
I = Omrdknat fran 2 ggr 60 min under matperioden.
ad = alla dagar
h = helger
d = dagtid vardagar
& = dvrig tid

7]
E ]
]

= sovrum nr

Jéamfdrelsetalet "ekvivalent vddring" ar den sammanlagda
tiden f6r fonsterdppning i timmar/vecka enligt enk&dtsvaren
(gdller under mitperioden, wvilken var tva veckor). Oppning
av balkongddrr har rdknats dubbelt ndr den inte vetter mot
en inglasad balkong. Betydande skillnader i vadringsvanor
kan konstateras.
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ANALYSIS OF PERFLUOROMETHYLCYCLOHEXANE (PMCH) AND
1, 3-PERFLUORODIMETHYLCYCLOHEXANE (PDCH) IN ROOM AIR
USING THE THERMAL DESORBTION AUTOSAMPLER 5000 (TDAS 5000)

S e o e e e A e o e e T A e e G G v W A e - e P M e e e A M e e e W e e S e e = S M m o= -
et v st e bttt

The Determination of PMCH and PDCH is showed using packed
glas-tubes for sampling and High Temperature Desorbtion for
Analysis using the TDAS 5000.

1) SAMPLING

Since PMCH and PDCH are very volatile Ambersorb XF-348 was
used as packing material because of its high retention power.

2) DESORBTION AND CRYOFOCUSSING

The Desorbtion requires high temperature because of the high
retention power of Ambersorb XF-348.

For Desorbtion the Temperature was set to 350°C. However, the
Maximum Desorbtion Temperature of the TDAS 5000 is 500°C.

(To prevent damage of the seals, Temperature was not > 350%°C)
During Desorbtion the Cold-Trap was held at -130°C (liquid
Nitrogen). The Interface consists of a 0.53 mm desactivated
Fused-Silica Column (Megabore).

Graph 1 shows the Maximum Desorbtion Time for PDCH.
(Analytical Conditions see page 3 ).

No sample loss has been determined up to 150s. At 180s a loss
of about 25% occured. To be at the safe side a Desorbtion
Time of 120s was choosen.

However, this breakthrough from the Cold-trap is circumvented
either by packing the Cold-trap (More retention power) or by
installing a Cold Split/Splitless Injector (Extended Trap
Volume).

Graph 2 shows the number of Desorbtions necessary for 100%
response of the Compounds.(Analytical conditions see page 3).

4 Desorbtions were necessary to fully elute the compounds
from Ambersorb XF-348.

This Multi Desorbtion Cycle can be easely programmed with the
Control Panel for the TDAS 5000 to get fully unattended
analysis.

3) Analysis

The analysis was done on a Mega Gas Chromatograph 5160
equipped with TDAS 5000 (Thermal Desorbtion Autosampler)

and MFA 515 (Multi Function Actuator) for Cold Trapping.

The Connection between TDAS and Gas Chromatograph consists of
a heated Interface line (seperate temperature adjustement).



4) Quantification

Quantification was done using External Standard Method.
Known amounts of 1,3-Perfluorodimethylcylohexane were
injected into a clean glas tube packed with ambersorb. Good
linearity was found for amounts between 100 and 1000 pg.
(See table 1)

TABLE 1: LINEARITY OF PDCH DESORBED FROM AMBERSORB

S B = o o S = e S = v e o = e - o = A - = - - . G e - A e - - — - —
e - = o= o= = n o e e an o e e e o e e - — o - —— - - — — ———— — ——

AMOUNT AREA 1,3-PDCH
100 pg 43913

500 pg 175870

1000 pg 421838

5) RESULTS

5.1.) MINIMUM DETECTION LIMIT

To determine Minimum Detection Limit 50 pg of PMCH and 1,3-
PDCH were injected onto a clean Ambersorb XF-348 tube and
desorbed.

Graph 5 shows the Minimum Detection Limit for PMCH and 1,3-
PDCH. As can be established from the chromatogram, the
Minimum Detection Limit is 10 pg and less per compound
(Further Details on Parameters see page 3).

5.2) BLANK

To check contamination inside the system (Valve, Interface,
Cold-Trap) a Blank Desorbtion was runned after a Multicycle
Desorbtion . Graph 4 clearly shows that the system is free of
any contamination.

(Details on Parameters see page 3).

5.3) SAMPLES

Several samples were analyzed. (See included chromatograms).
No PMCH and 1,3-PDCH could be detected. Due to long storage
of the samples a loss is probable.
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Analytical Conditions for the Experiments

500 pg of 1,3- Perfluorodimethylcyclohexane were injected
directly into an emty glas tube. Desorbtion Time was set to
30s, 60s, 90s, 120s, 150s and 180s. All other paremeters were
the same as described on page 4 and 5.

The graph shows the Peak Area of PDCH at different Desorbtion
Times.

Experimental for GRAPH 2

1000 pg of PMCH and 1,3-PDCH were injected onto a glas tube
packed with Ambersorb XF-348. Desorbtion Time was set
constant to 120s. All other parameters were the same as
described on page 4 and 5. Desorbtion was repeated 5 times.
After the 4th Desorbtion no PMCH or PDCH was detectable
anymore.

The Graph shows the percentage amount of each compound per
individual desorbtion.

Experimental for GRAPH 3

Graph 3 shows a chromatogram of PMCH and 1,3-PDCH desorbed
from Ambersorb. Actually it is the first Desorbtion from
experiment 2. Clearly visible is the higher content of PMCH
in the first desorbtion cycle. This is due to the lower
specific retention power of PMCH on Ambersorb XF-348 compared
with 1,3-PDCH. :

Experimental for GRAPH 4

——— i — i — ————— i ————————

Graph 4 shows & chromatogram of a Blank runned just after

the last desorbtion of experiment 2 (1000 pg of each compound
. loaded on Ambersorb). It clearly shows that the system is
contamination free !

Experimental for GRAPH 5

50 pg of PMCH and 1,3-PDCH were injected on a clean tube
filled with Ambersorb XF-348 and desorbed.

Graph 4 shows the chromatogram recorded with Integrator
Attenuation of 8 instead of 16. All other parameters were the
same as described on page 4 and 5.

From the chromatogram it can be easely established that the
Minimum Detection Limit is 10 pg per compound or even less.



HRGC 5160 PARAMETERS

 COLUMN: Al203 / KCI 60m + 0.32mm (Chrompack)

CARRIER GAS: Hellum; 3ml/min (110 kPa) _
Split: 10ml/min (Read on Rotameter)

Detector: ECD; Make Up Gas: Nitrogen (60mi/min)

Temperatures: Injector: 260 C
Column: 100 C ; 6 C / min to 200 C (6 min)

Detector: 300 C

Attenuation: +128 (Electrometer)
+ 16 (Integrator)



TDAS 5000 AND MFA 515 PARAMETERS

TDAS 5000:
DESORBTION TEMPERATURE: 360°C
VALVE TEMPERATURE: 260°C
INTERFACE TEMPERATURE: 260°C

PURGE TIME: 30 s
PREHEAT TIME: 70 8
DESORBTION TIME: 120 s
MFA 616:

TRAP TEMPERATURE LOW: -130°C
TRAP TEMPERATURE HIGH: 260°C
SPLITLESS TIME: 30 s
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NUMBER OF DESORETIOMS MECESSARY FOR FMCH / PLCH:
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DESORBTION OF PMCH AND PDCH FROM AMBERSORB

PMCH
11,3-PDCH
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MINIMUM DETECTION LIMIT FOR PDCH AND 1,3-PMCH

50 pg of PMCH and PDCH desorbed from Ambersorb.
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ANALYSIS OF PMCH AND 1,3-PDCH
CHROMATOGRAMS

CHROMATOGRAM NAME

B AN oGS SU BN S WS SR BS SN Nk SN S0 BN 65 OB O SN OV 00 B 0D 5 W G on o

Tube 4 / 18t Desorbtion
Tube 4 / 2nd Desorbtlon
Tube 4 / 3rd Desorbtion

Tube 4 / 4th Desorbtion

Tube § / 18t Desorbtion

Tube & / 2nd Desorbtion

Tube 7 / 1st Desorbtion
+Addition of 1,3-PDCH

Tube 8 / 18t Desorbtion

Tube 8 / 2nd Desorbtion

Sample R1 / 1st Desorbtion

Addition of PMCH and 1,3-
PDCH to sample R1
(after cleaning)

EXPLANATION

No PMCH or 1,3-PDCH
detectable. Arrows show
expected retention time.

Tube nearly clean.

Tube I8 clean. No more
peaks detected.

Confirmation of Result
from 3rd Desorbtion.

No PMCH or 1,3-PDCH
detectable.

Tube is nearly clean.
Only small peaks detected.

Clearly visible different
retentlon times for 1,3-
PDCH and Unknown Peak.

No PMCH or 1,3-PDCH
detectable.

Tube I8 nearly clean.
No PMCH or 1,3 PDCH

detectable. Same peak
pattern as Standard tubes.

Typical peak pattern
of PMCH and 1,3-PDCH.2
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