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BILAG I
KRAV VEDRORENDE BIONEDBRYDELIGHED, JF. ARTIKEL 4

KRITERIER OG TESTMETODER FOR FULDSTANDIG BIONEDBRYDELIGHED
FOR OVERFLADEAKTIVE STOFFER OG OVERFLADEAKTIVE STOFFER I
VASKE- OG RENGORINGSMIDLER

1. Referencemetoden for laboratorietest af overfladeaktive stoffers fuldstendige
bionedbrydelighed i denne forordning er baseret pa EN ISO-standard 14593: 1999
(CO; headspace test).

2. Overfladeaktive stoffer og overfladeaktive stoffer indeholdt 1 vaske- og

rengoringsmidler skal vare fuldstendig bionedbrydelige som bestemt i
overensstemmelse med kriterierne i punkt 3.

3. Overfladeaktive stoffer og overfladeaktive stoffer indeholdt i1 vaske- og
rengoringsmidler betragtes som fuldsteendig bionedbrydelige, hvis de opfylder et af
folgende kriterier:

a)  Bionedbrydeligheden (mineralisering) er mindst 60 % inden for 28 dage malt
efter en af folgende testmetoder:

1)  EN ISO Standard 14593: 1999 — Vandundersogelse. Bestemmelse af
total aerob bionedbrydelighed af organiske stoffer i et vandigt milje.
Metode med analyse af uorganisk carbon i lukket beholder (CO2
headspace test).

i1) metode C.4-C, kuldioxidudvikling (modificeret Sturm-test), beskrevet 1
del C, del IV, i bilaget til Kommissionens forordning (EF) nr. 440/2008'

iii) metode C.4-D, manometrisk respirometri, beskrevet i del C, del V, i1
bilaget til forordning (EF) nr. 440/2008

iv) metode C.4-E, Closed Bottle Test, beskrevet i del C, del VI, i bilaget til
forordning (EF) nr. 440/2008

v)  metode C.4-F, MITI-test (Ministry of International Trade and Industry —
Japan), beskrevet 1 del C, del VII, 1 bilaget til forordning (EF)
nr. 440/2008

vi) ISO 10708: 1997 — Water quality — Evaluation in an aqueous medium
of the ultimate aerobic biodegradability of organic compounds —
Determination of biochemical oxygen demand in a two-phase closed
bottle test.

b)  Bionedbrydeligheden (mineralisering) er mindst 70 % inden for 28 dage malt
efter en af folgende testmetoder:

1)  metode C.4-A, eliminering af DOC, beskrevet 1 del C, del II, i bilaget til
forordning (EF) nr. 440/2008

Kommissionens forordning (EF) nr. 440/2008 af 30. maj 2008 om fastleggelse af forsegsmetoder i
henhold til Europa-Parlamentets og Rédets forordning (EF) nr. 1907/2006 om registrering, vurdering og
godkendelse af samt begraensninger for kemikalier (REACH) (EUT L 142 af 31.5.2008, s. 1).
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i1)  metode C.4-B, modificeret OECD-screeningtest, beskrevet 1 del C, del
I11, 1 bilaget til forordning (EF) nr. 440/2008.

Der anvendes ikke praeadaptation, og der anvendes ikke ti-dages-vindue i nogen af de
testmetoder, der er omhandlet i litra a) og b).

De test, der er omhandlet i 3, skal udferes af laboratorier, der opfylder en af folgende
betingelser:

a)  Laboratorierne overholder principperne for god laboratoriepraksis i Europa-
Parlamentets og Rédets direktiv 2004/10/EF? eller internationale standarder,
der er anerkendt som &kvivalente.

b)  Laboratorierne er akkrediteret i overensstemmelse med den standard for
laboratorier, der er omhandlet i forordning (EF) nr. 765/2008.

Europa-Parlamentets og Rédets direktiv 2004/10/EF af 11. februar 2004 om indbyrdes tiln@rmelse af
lovgivning om anvendelsen af principper for god laboratoriepraksis og om kontrol med deres
anvendelse ved forseg med kemiske stoffer (EUT L 50 af 20.2.2004, s. 44).
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BILAG II

KRAV VEDRORENDE VASKE- OG RENGORINGSMIDLER, DER INDEHOLDER

MIKROORGANISMER, JF. ARTIKEL 5

Mikroorganismer, der bevidst tilsattes til vaske- og rengeringsmidler, skal opfylde
folgende betingelser:

a)  De skal have et ATCC-nummer (American Type Culture Collection), tilhere en
international deponeringsmyndigheds (IDA) samling eller have deres DNA
identificeret 1 overensstemmelse med en "Strain identification protocol" (ved
anvendelse af 16S ribosomal DNA-sekvensbestemmelse eller en akvivalent
metode).

b)  De skal tilhore begge folgende:

1)  risikogruppe I som fastlagt ved direktiv 2000/54/EF — biologiske
agenser under arbejdet

i1)  listen over QPS (Qualified Presumption of Safety — betinget antagelse
om  sikkerhed), der er udstedt af Den  Europaiske
Fodevaresikkerhedsautoritet (EFSA).

Dette punkt finder ikke anvendelse pd mikroorganismer, der bevidst tilsettes til
vaske- og rengeringsmidler, der markedsfores med henblik pa forskning og
udvikling.

Folgende patogene mikroorganismer mé ikke forefindes i nogen af de stammer, der
indgér i det ferdige produkt, nar det screenes med de angivne testmetoder eller
akvivalente metoder:

a)  E. coli, testmetode ISO 16649-3:2005

b)  Streptococcus (Enterococcus), testmetode ISO 21528-1:2004
c)  Staphylococcus aureus, testmetode ISO 6888-1

d)  Bacillus cereus, testmetode ISO 7932:2004 eller ISO 21871
e)  Salmonella, testmetode ISO 6579:2002 eller ISO 19250.

Bevidst tilsatte mikroorganismer ma ikke vaere genetisk modificerede
mikroorganismer.

Bevidst tilsatte mikroorganismer skal vere feolsomme over for hver af de store
antibiotiske klasser, dvs. aminoglycosid, macrolid, betalaktam, tetracyclin og
fluorquinolon, bortset fra oprindelig resistens, 1 overensstemmelse med EUCAST's
diskdiffusionsmetode (EUCAST = European Committee on Antimicrobial
Susceptibility Testing) eller tilsvarende.

Nér vaske- og rengeringsmidler, der indeholder mikroorganismer, markedsferes, skal
de have et kimtal normalt lig med eller storre end 1x10° kolonidannende enheder
(CFU) pr. ml 1 overensstemmelse med ISO 4833-1:2014.

Mindste holdbarhed for et vaske- og rengeringsmiddel, der indeholder
mikroorganismer, mé ikke vaere lavere end 24 méneder, og kimtallet ma ikke falde
med mere end 10 % hver 12. méned 1 overensstemmelse med ISO 4833-1:2014.

Mikroorganismer i vaske- og rengeringsmidler, der markedsferes i sprayformat, skal
besta testen for akut inhalationstoksicitet i overensstemmelse med testmetode B.2,
der er beskrevet i del B i bilaget til forordning (EF) nr. 440/2008.
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10.

11.

Vaske- og rengeringsmidler, der indeholder mikroorganismer, mé ikke markedsferes
1 genopfyldningsformat.

Alle péstande, som fabrikanten fremsatter vedrerende virkningerne af
mikroorganismerne i produktet, skal dokumenteres gennem tredjepartstest.

Det er forbudt at anfere eller antyde pé etiketten eller pa anden made, at vaske- og
rengoringsmidlet har en antimikrobiel eller desinficerende virkning, medmindre
vaske- og rengeringsmidlet opfylder kravene i forordning (EU) nr. 528/2012.

De test, der er omhandlet i punkt 2, 5, 6, 7 og 9, skal udferes af laboratorier, der
opfylder en af folgende betingelser:

a)  Laboratorierne overholder principperne for god laboratoriepraksis i Europa-
Parlamentets og Radets direktiv 2004/10/EF? eller internationale standarder,
der er anerkendt som &kvivalente.

b) Laboratorierne er akkrediteret i overensstemmelse med den standard for
laboratorier, der er omhandlet i forordning (EF) nr. 765/2008.

Europa-Parlamentets og Rédets direktiv 2004/10/EF af 11. februar 2004 om indbyrdes tiln@rmelse af
lovgivning om anvendelsen af principper for god laboratoriepraksis og om kontrol med deres
anvendelse ved forseg med kemiske stoffer (EUT L 50 af 20.2.2004, s. 44).
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BILAG IIT

BEGRAENSNINGER I INDHOLDET AF FOSFATER OG ANDRE
FOSFORHOLDIGE STOFFER, JF. ARTIKEL 6

Vaske- og rengeringsmiddel

Begraensninger

Tekstilvaskemidler til husholdningsformal

M4 ikke markedsfores, hvis det samlede
fosforindhold svarer til mindst 0,5 gram i den
anbefalede = mangde  vaskemiddel  til
hovedvasken 1 vaskeprocessen for en
standardvaskemaskinfuld som defineret i
bilag V, del B, for héardt vand:

— til "normalt snavset" toj i tilfelde af
kogevaskemidler

— til "let snavset" tej 1 tilfelde af
vaskemidler til sarte stoffer.

Maskinopvaskemidler til husholdningsformal

M4 ikke markedsfores, hvis det samlede
fosforindhold svarer til mindst 0,3 gram i
standarddoseringen som defineret i bilag V,
del B.
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BILAG IV

PROCEDURE FOR OVERENSSTEMMELSESVURDERING, JF. ARTIKEL 7, STK.

2

Modul A — Intern produktionsprotokol

1.

2.2.

Beskrivelse af modulet

Intern produktionskontrol er den overensstemmelsesvurderingsprocedure, hvorved
fabrikanten opfylder de forpligtelser, der er anfert i punkt 2, 3 og 4, og pé eget ansvar
sikrer og erklerer, at det pageldende vaske- og rengeringsmiddel eller
overfladeaktive stof opfylder de relevante krav i denne forordning.

Teknisk dokumentation

Fabrikanten skal udarbejde den tekniske dokumentation. Dokumentationen skal gore
det muligt at vurdere, om vaske- og rengeringsmidlet eller det overfladeaktive stof er
i overensstemmelse med de relevante krav, og skal omfatte en fyldestgerende
analyse og vurdering af risiciene.

Den tekniske dokumentation skal indeholde en beskrivelse af de geeldende krav og, i
det omfang det er relevant for vurderingen, af vaske- og rengeringsmidlets eller det
overfladeaktive stofs udformning, fremstilling og patenkte anvendelse. Den tekniske
dokumentation skal, hvor det er relevant, mindst indeholde folgende elementer:

a)  en generel beskrivelse af vaske- og rengeringsmidlet eller det overfladeaktive
stof og en beskrivelse af dets patenkte anvendelse

b)  testrapporter, der dokumenterer overensstemmelse med bilag I og, hvor det er
relevant, med bilag II og III

c) en liste over testmetoder, der er anvendt til at dokumentere overensstemmelse
med kravene i1 denne forordning

d) resultater af udferte beregninger og gennemforte undersogelser
e) etdatablad for indholdsstoffer, der opfylder folgende krav:

1)  Det skal indeholde en liste over alle bevidst tilsatte stoffer og
konserveringsmidler som omhandlet 1 bilag V, del A.

i1)  Det almindelige kemiske navn eller ITUPAC-navnet og — hvis det
foreligger — INCI-navnet, CAS-nummeret og navnet i den europiske
farmakopé¢ angives for hvert indholdsstof.

ii1)  Alle stoffer skal anfores i1 aftagende orden efter vagt, og listen skal
underopdeles efter folgende vaegtprocentintervaller:

1) 10 % eller derover

2) 1 % eller derover, men under 10 %
3) 0,1 % eller derover, men under 1 %
4)  under 0,1 %.

Med henblik pa litra e) anses et parfumestof, en @terisk olie eller et farvestof for at
vare en enkelt bestanddel.

Fremstilling
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Fabrikanten skal treffe alle nedvendige foranstaltninger, for at det ved
fremstillingsprocessen og overvdgningen af den sikres, at vaske- og rengeringsmidlet
eller det overfladeaktive stof er i overensstemmelse med den i punkt 2 omhandlede
tekniske dokumentation og opfylder de krav i denne forordning, der finder
anvendelse pa det.
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BILAG V
KRAV TIL MARKNING
DEL A — INDHOLDSMAZRKNING

Oplysninger, der skal anferes pa merkningen af vaske- og rengeringsmidler og
overfladeaktive stoffer, der gores tilgeengelige pd markedet

1. Veagtprocentintervallerne "under 5 %", "5 % eller derover, men under 15 %", "15 %
eller derover, men under 30 %", "30 % og derover" anvendes til at angive indholdet
af nedennavnte bestanddele, ndr de tils@ttes i en koncentration pd over 0,2
vaegtprocent:

a) fosfater
b)  fosfonater
c) anioniske overfladeaktive stoffer
d) kationiske overfladeaktive stoffer
e) amfotere overfladeaktive stoffer
f)  nonioniske overfladeaktive stoffer
g) iltbaserede blegemidler
h)  blegemidler med klor
i)  EDTA og salte heraf
j)  NTA (natriumsalt af nitrilotrieddikesyre) og salte heraf
k)  phenoler og halogenerede phenoler
1)  paradichlorbenzen
m) aromatiske kulbrinter
n) alifatiske kulbrinter
o) halogenerede kulbrinter
p) sxbe
qQ)  zeolit
r)  polycarboxylater.
2. Folgende indholdsstoffer skal angives uanset koncentrationen deraf:
a)  enzymer
b)  mikroorganismer
c) optisk hvidt
d) parfume.

3. Konserveringsmidler angives, om muligt under anvendelse af det system, der er
omhandlet i artikel 33 1 forordning (EF) nr. 1223/2009, uanset koncentrationen deraf,
forudsat at de opfylder folgende betingelser:
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a)  De bidrager til at kvalificere vaske- og rengeringsmidlet som en behandlet
artikel som defineret i artikel 3, stk. 1, litra 1), i forordning (EU) nr. 528/2012.

b)  De indgar i markningen pa et indholdsstof i vaske- og rengeringsmidlet.

Betingelsen 1 forste afsnit, litra b), behover ikke at vere opfyldt, hvis
konserveringsmidlerne ikke overstiger de graenser for udlesning, der er omhandlet i
punkt 3.4.3.3, tabel 3.4.6, i bilag I til forordning (EF) nr. 1272/2008, eller de har ikke
leengere en konserveringsfunktion i det endelige produkt, selv i synergier med andre
konserveringsmidler.

Hvis de er tilsat i koncentrationer pd over 0,01 % vegtprocent, skal de
allergifremkaldende duftstoffer, der er opfert som lgbenummer 45, 67-92 og [X]-[X]
1 bilag III til forordning (EF) nr. 1223/2009, merkes ved hjelp af det system, der er
omhandlet i neevnte forordnings artikel 33. Forste punktum finder ikke anvendelse pé
allergifremkaldende duftstoffer, der opfylder maerkningstersklerne i forordning (EF)
nr. 1272/2008.

Kravene 1 punkt 1-4 finder ikke anvendelse pa vaske- og rengeringsmidler til
professionel brug og overfladeaktive stoffer, forudsat at de tilsvarende oplysninger er
anfort 1 afsnit 15 1 det sikkerhedsdatablad, der er udarbejdet i overensstemmelse med
artikel 31 i forordning (EF) nr. 1907/2006.

Ud over oplysningerne 1 punkt 1-5 skal etiketter til vaske- og rengeringsmidler, der
indeholder mikroorganismer, vaere forsynet med folgende oplysninger:

a)  en angivelse eller en sikkerhedssetning om, at produktet ikke ma anvendes pa
overflader, der er i kontakt med fedevarer

b) en angivelse af produktets holdbarhedsperiode

c) en brugsanvisning eller serlige forholdsregler, hvis det er relevant.

DEL B— MARKNING VEDRORENDE DOSERING

Oplysninger, der skal angives pé etiketten til tekstilvaskemidler til husholdningsformil og
maskinopvaskemidler til husholdningsformél

1.

Etiketten til tekstilvaskemidler til husholdningsformal skal indeholde folgende
oplysninger:

a)  de anbefalede mangder og/eller doseringsanvisninger udtrykt 1 milliliter eller
gram svarende til en standardvaskemaskinfuld, for bledt, middelhérdt og hardt
vand og for vaskeprogrammer med og uden forvask

b)  for kogevaskemidler, det antal standardvaskemaskinfulde "normalt snavset"
toj, og, for vaskemidler til sarte stoffer, det antal standardvaskemaskinfulde af
"let snavset toj", der kan vaskes med pakkens indhold under anvendelse af
middelhardt vand svarende til 2,5 millimol CaCQO3/1

c) et eventuelt medfelgende malebager skal ogsa markes med indhold 1 milliliter
eller gram, og markerne skal angive den vaskemiddeldosering, der passer til en
standardvaskemaskinfuld for bledt, middelhardt og hérdt vand.

Med henblik pa punkt 1 er en standardvaskemaskinfuld péd 4,5 kg tert tej, nér der er
tale om kogevaskemidler, og 2,5 kg tort tej, ndr der er tale om finvaskemidler. Et
vaske- og rengeringsmiddel anses for at vare et kogevaskemiddel, medmindre
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fabrikantens anprisninger fremhaver skansom vask, dvs. lav temperatur eller sarte
fibre og farver.

3. Etiketten pd& maskinopvaskemidler til husholdningsformal skal angive
standarddosering i gram eller milliliter eller antal tabletter til vask af normalt snavset
bordservice i en fyldt opvaskemaskine med plads til 12 kuverter, hvis det er relevant
med en tilpasning af standarddoseringen til bladt, middelhdrdt og hérdt vand.

DEL C — DIGITAL MARKNING

Folgende indholdsoplysninger, der er omhandlet i del A, kan angives udelukkende pd den
digitale etiket, i overensstemmelse med artikel 16, stk. 1, andet afsnit, pd den méde, der er
angivet 1 nevnte del:

a)  anioniske overfladeaktive stoffer
b)  kationiske overfladeaktive stoffer
c) amfotere overfladeaktive stoffer
d) nonioniske overfladeaktive stoffer
e) fosfater

f)  fosfonater

g) sxbe.

DEL D — FORENKLEDE DOSERINGSOPLYSNINGER FOR
TEKSTILVASKEMIDLER TIL HUSHOLDNINGSFORMAL

Det forenklede doseringsskema skal indeholde felgende oplysninger:
a)  grundleggende brugsanvisning, hvis det er relevant

b) de anbefalede mengder baseret pa middel/gennemsnitlig vandhirdhed og
forskellige tilsmudsningsgrader af tekstiler og

c) en angivelse af, hvad en vaskemaskinfuld er.

10
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BILAG VI
PRODUKTPAS

Produktpasset skal indeholde folgende oplysninger:

a)

b)

c)

d)

den unikke produktidentifikator for vaske- og rengeringsmidlet eller det
overfladeaktive stof

navn, adresse pd fabrikanten eller dennes bemyndigede repreesentant samt
fabrikantens unikke operateridentifikator

identifikation af vaske- og rengeringsmiddel eller overfladeaktivt stof, s& det
kan spores, herunder et farvebillede, der er tilstreekkelig klart til, at vaske- og
rengoringsmidlet eller det overfladeaktive stof kan identificeres

den varekode, som vaske- og rengeringsmidlet eller det overfladeaktive stof er
klassificeret under pa det tidspunkt, hvor produktpasset oprettes, jf. Radets
forordning (EQF) nr. 2658/87*

henvisninger til EU-retsakter, som vaske- og rengeringsmidlet eller det
overfladeaktive stof overholder

en fuldstendig liste over stoffer, der bevidst er tilsat til vaske- og
rengoringsmidlet eller det overfladeaktive stof, og over konserveringsmidler,
der er merket i overensstemmelse med bilag V, del A, punkt 3, forste afsnit,
litra b), under anvendelse af den internationale nomenklatur for kosmetiske
bestanddele eller, hvis den ikke foreligger, navnet pad Den Europeiske
Farmakopé og, hvis sidstnevnte ikke foreligger, det almindelige kemiske navn
eller [UPAC-navnet (International Union of Pure and Applied Chemists).

Den 1 litra f) omhandlede forpligtelse gelder ikke for vaske- og rengeringsmidler til
professionel brug eller for overfladeaktive stoffer til vaske- og rengeringsmidler til
professionel brug, for hvilke der foreligger et sikkerhedsdatablad som omhandlet i
artikel 31 1 forordning (EF) nr. 1907/2006.

4

Rédets forordning (EQF) nr. 2658/87 af 23. juli 1987 om told- og statistiknomenklaturen og den falles
toldtarif (EFT L 256 af 7.9.1987, s. 1).

11
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1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

BILAG VII
TESTMETODER, DER ER OMHANDLET I ARTIKEL 22, STK. 2

REFERENCEMETODE (KONTROLTEST)
Definition

Denne metode beskriver en laboratoriemodel med aktiveret slam + sekundeer
sedimentation, der er beregnet til at simulere kommunal spildevandsbehandling. I
forbindelse med denne testmetode kan der anvendes forbedrede driftsbetingelser pa
det aktuelle tekniske niveau som omhandlet i EN ISO 11733.

Neodvendigt udstyr

Malemetoden er baseret pd anvendelse af et renseanleg med aktiveret slam, der er
skematiseret i figur 1 og naermere beskrevet 1 figur 2. Udstyret bestar af en beholder
A til opbevaring af det kunstige spildevand, en doseringspumpe B, en
beluftningsbeholder C, en sedimentationsbeholder D, en airliftpumpe E til returleb af
det aktiverede slam og en beholder F til opsamling af det behandlede spildevand.

Beholderne A og F skal enten vare af glas eller af et egnet plastmateriale og rumme
mindst fireogtyve liter. Pumpen B skal sikre en konstant tilfersel af kunstigt
spildevand til beluftningsbeholderen; under normale anvendelsesforhold skal denne
beholder indeholde tre liter blanding. Et sintret glas G, der benyttes til beluftning, er
anbragt 1 beholderen C gverst i dennes nedre kegle. Den luftmangde, der blases ind
af beluftningsanordningen, skal registreres ved hjlp af et flowmeter H.

Kunstigt spildevand

Til udferelse af denne test anvendes kunstigt spildevand. Der opleses pr. liter
vandvaerksvand:

— 160 mg pepton

— 110 mg kedekstrakt

— 30 mg urinstof, CO(NHz)>

— 7 mg natriumchlorid, NaCl

— 4 mg calciumchlorid, CaCl>.2H,0O

— 2 mg magnesiumsulfat, MgSO4.7H>0O

— 28 mg dikaliumhydrogenphosphat, K;HPO4
— og 10 = 1 mg af det overfladeaktive stof.
Det kunstige spildevand skal fremstilles hver dag.
Tilberedning af prever

Ikke-sammensatte overfladeaktive stoffer kan underseges uden forbehandling.
Provernes indhold af overfladeaktive stoffer md bestemmes, for at fremstillingen af
det kunstige spildevand (punkt 1.3) kan finde sted.

Anlaeggets virkemade

Forst fylder man beluftningsbeholderen C og sedimentationsbeholderen D med
kunstigt spildevand. Sedimentationsbeholderen D skal fastgeres i en sddan hejde, at
beluftningsbeholderen C indeholder tre liter. Podning foretages ved at tilsaette 3 ml

12
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1.6.

1.7.

sekundert afleb af en god kvalitet, nylig opsamlet fra et rensningsanlaeg, der
fortrinsvis behandler husspildevand. Aflebspreven skal opbevares under aerobe
betingelser 1 perioden fra udtagningen til anvendelsen. Derefter satter man
lufttilferselsanordningen G, airliftpumpen E og doseringspumpen B i gang. Det
kunstige spildevand skal passere gennem beluftningsbeholderen C med en hastighed
pa en liter pr. time svarende til en gennemsnitlig opholdstid pé tre timer.

Beluftningen justeres pa en sadan made, at indholdet i beholderen C konstant holdes
opslemmet, og at koncentrationen af oplest ilt er mindst 2 mg/l. Skumdannelse
forhindres med passende midler; man mé dog ikke anvende skumdampningsmidler,
der kan hamme det aktiverede slam, eller som indeholder overfladeaktive stoffer.
Airliftpumpen E justeres pa en sadan made, at der opretholdes en kontinuerlig og
regelmaessig recirkulation af aktiveret slam fra sedimentationsbeholderen D til
beluftningsbeholderen C. Slam, der har samlet sig gverst 1 beluftningsbeholderen C,
pa bunden af sedimentationsbeholderen D eller i slangerne, skal igen bringes i
cirkulation mindst én gang dagligt ved hjelp af berstning eller en anden egnet
fremgangsmade. Séfremt slammet ikke satter sig, kan man ege sedimentationsevnen
ved at tilsette 2 ml-portioner af en 5 % ferrichloridoplesning, om nedvendigt flere
gange.

Overlgbet fra sedimentationsbeholderen D opsamles i1 beholderen F i lebet af
fireogtyve timer; derefter udtages en preve efter en omhyggelig opblanding.
Beholderen F renses herefter omhyggeligt.

Kontrol af maleudstyr

Det kunstige spildevands indhold af overfladeaktive stoffer (udtrykt i mg/l)
bestemmes umiddelbart for anvendelsen.

Indholdet af overfladeaktive stoffer (udtrykt i mg/l) i overlebet, der er opsamlet i
lobet af fireogtyve timer i beholderen F, skal analyseres efter samme metode
umiddelbart efter opsamlingen; hvis dette ikke er muligt, md preverne opbevares, sa
de ikke nedbrydes, helst ved frysning. Koncentrationen skal males med en
nejagtighed pa 0,1 mg overfladeaktive stoffer pr. 1.

For at kontrollere, at processen forlgber tilfredsstillende, maler man mindst to gange
om ugen det kemiske iltforbrug (COD) eller koncentrationen af oplest organisk
kulstof (DOC) 1 det gennem glasfiber filtrerede overleb, der er opsamlet 1 beholderen
F, og i det filtrerede kunstige spildevand i beholderen A.

Reduktionen af COD og DOC flader ud, nir en nogenlunde regelmassig
nedbrydning af overfladeaktive stoffer opnds, det vil sige ved slutningen af
indkeringsfasen angivet 1 figur 3.

Indholdet af torstof i det aktiverede slam i beluftningsbeholderen skal bestemmes to
gange om ugen (udtrykt 1 g/l). Hvis dette er mere end 2,5 g/l, ma den overskydende
mangde aktiveret slam fjernes.

Nedbrydningstesten udferes ved stuetemperatur, der skal vaere nogenlunde konstant
og holdes mellem 19 og 24 °C.

Beregning af bionedbrydeligheden

Nedbrydningsgraden af overfladeaktive stoffer udtrykt i procent skal beregnes
dagligt pa grundlag af indholdet af overfladeaktive stoffer 1 det kunstige spildevand
(udtrykt i mg/1) og i det tilsvarende overlgb opsamlet i beholderen F.
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2.1.

2.2,
2.2.1.

2.2.2.

2.2.3.

De nedbrydningsverdier, man far, skal fremstilles grafisk som vist i figur 3.

Det overfladeaktive stofs bionedbrydelighed skal beregnes som det aritmetiske
gennemsnit af de verdier, der er opnéet 1 lobet af de enogtyve dage, som folger efter
indkerings- og tilpasningsfasen. Inden for de enogtyve dage skal nedbrydningen have
vaeret regelmessig, og anlegget skal have virket problemfrit. Indkeringsfasen méa
under ingen omstendigheder overstige seks uger.

De daglige verdier for nedbrydeligheden beregnes med en ngjagtighed pd 0,1 %,
men det endelige resultat afrundes til nermeste hele procenttal.

I visse tilfelde kan preveudtagningshyppigheden reduceres, men til beregning af
gennemsnittet skal dog benyttes mindst fjorten resultater, opndet i lebet af de
enogtyve dage, der folger efter indkeringsfasen.

BESTEMMELSE AF ANIONISKE OVERFLADEAKTIVE STOFFER I FORBINDELSE MED
BIONEDBRYDELIGHEDSTEST

Princip

Metoden er baseret pa det faktum, at det kationiske farvestof methylenbldt (MBAS)
danner bla salte med anioniske overfladeaktive stoffer, som kan ekstraheres med
chloroform. For at eliminere interferenser gennemfores ekstraktionen forst fra en
alkalisk oplesning, hvorefter ekstraktet rystes med en sur oplesning af methylenblat.
Absorbansen af den udskilte organiske fase maéles fotometrisk ved belgelengden
med maksimal absorption, 650 nm.

Reagenser og udstyr
Bufferoplosning, pH = 10

24 g natriumbicarbonat, NaHCOs3 P.A., og 27 g vandfrit natriumcarbonat, NaxCO3
P.A., opleses 1 deioniseret vand og fortyndes til 1 000 ml.

Neutral oplosning af methylenbldt

0,35 g methylenblat P.A. opleses i deioniseret vand og fortyndes til 1 000 ml.
Oplesningen tilberedes mindst 24 timer for brug. Absorbansen af den klare
chloroformfase, mélt i forhold til chloroform, ma ikke overstige 0,015 pr. cm
lagtykkelse ved 650 nm.

Sur oplosning af methylenbldt

0,35 g methylenblat P.A. opleses 1 500 ml deioniseret vand og blandes med 6,5 ml
H>SO4 (d = 1,84 g/ml). Fortyndes til 1 000 ml med deioniseret vand. Opl@sningen
tilberedes mindst 24 timer for brug. Absorbansen af den klare chloroformfase, malt i
forhold til chloroform, mé ikke overstige 0,015 pr. cm lagtykkelse ved 650 nm.
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2.24.
2.2.5.
2.2.6.
2.2.7.
2.2.8.
2.2.9.

2.2.10.
2.2.11.
2.2.12.
2.2.13.
2.2.14.
2.2.15.

2.2.16.
2.2.17.
2.2.18.

2.3.

Chloroform (trichlormethan), CHCI3 P.A., frisk destilleret
Dodecylbenzensulfonsyremethylester
Kaliumhydroxidoplosning i ethanol, KOH 0,1 M

Ren ethanol, C:HsOH

Svovisyre, H>SO4 0,5 M

Phenolphtaleinoplosning

1 g phenolphtalein opleses 1 50 ml ethanol og tilsettes 50 ml deioniseret vand under
stadig omrering. Eventuelt bundfald frafiltreres.

Saltsyre i methanol: 250 ml koncentreret saltsyre P.A. og 750 ml methanol
Skilletragt, 250 ml

Malekolbe, 50 ml

Malekolbe, 500 ml

Malekolbe, 1000 ml

Rundbundet kolbe med slib og tilbagelobssvaler, 250 ml; granulat til hindring af
stodkogning

pH-meter

Fotometer til malinger ved 650 nm , med kuvetter pa 1-5 cm.
Groft filtrerpapir

Fremgangsmade

Analysepreverne mé ikke udtages gennem et skumlag.

Efter grundig rensning med vand skylles det apparatur, der anvendes til analysen,
grundigt med saltsyre 1 methanol (punkt 2.2.10) og derefter med deioniseret vand
inden brug.

Filtrer tillob og aflgb fra det aktiverede slamanlaeg umiddelbart efter proveudtagning.
De forste 100 ml af filtraterne bortkastes.

En afmailt preovemangde, om nedvendigt neutraliseret, anbringes i en 250 ml
skilletragt (punkt 2.2.11). Provemangden ber indeholde mellem 20 og 150 pg
MBAS. Med et MBAS-indhold 1 den lavere ende kan anvendes op til 100 ml af
proven. Anvendes mindre end 100 ml, fortyndes til 100 ml med deioniseret vand.
Der tilsettes 10 ml bufferoplesning (punkt 2.2.1), 5 ml neutral oplesning af
methylenblat (punkt 2.2.2) og 15 ml chloroform eller trichloromethan (punkt 2.2.4).
Blandingen rystes regelmassigt og ikke for voldsomt 1 et minut. Efter faseadskillelse
overfores chloroformlaget til en anden skilletragt indeholdende 110 ml deioniseret
vand og 5 ml sur oplesning af methylenblat (punkt 2.2.3). Blandingen rystes 1 et
minut. Chloroformlaget haldes gennem et chloroformvaedet bomuldsfilter, der i
forvejen er renset 1 alkohol, over 1 en malekolbe (punkt 2.2.12).

De alkaliske og sure oplesninger ekstraheres tre gange, idet der anvendes 10 ml
chloroform til den anden og tredje ekstraktion. De kombinerede chloroformekstrakter
filtreres gennem samme bomuldsfilter og fortyndes op til merket i 50 ml-kolben
(punkt 2.2.12) med den chloroform, der er benyttet til rensning af bomulden.
Chloroformoplesningens absorbans méles med et fotometer ved 650 nm i 1-5 cm-
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24.

2.5.

2.6.

kuvetter 1 forhold til chloroform. Under hele proceduren foretages en
blindvaerdibestemmelse.

Kalibreringskurve

Der tilberedes en  kalibreringsoplesning fra  standardoplesningen  af
dodecylbenzensulfonsyremethylester (tetrapropylen type molekylevaegt 340) efter
forsebning  til  kaliumsaltet.  Indholdet af MBAS  beregnes som
natriumdodecylbenzensulfonat (molekylevegt 348).

Der afvejes 400-450 mg dodecylbenzensulfonsyremethylester (punkt 2.2.5) med en
ngjagtighed pd 0,1 mg 1 en rundbundet kolbe og tilsettes 50 ml
kaliumhydroxidoplesning i ethanol (punkt 2.2.6) og noget granulat til hindring af
stadkogning. Tilbagelgbssvaleren anbringes, og der koges 1 en time. Efter afkeling
vaskes svaleren og samleleddet af glas med ca. 30 ml ethanol, og dette ethanol
tilsaettes til kolbens indhold. Oplesningen titreres med svovlsyre med phenolphtalein
som indikator, indtil denne bliver farveles. Oplesningen overfores til en 1000 ml
malekolbe (punkt 2.2.14), fortyndes op til merket med deioniseret vand og blandes.

En del af denne stamoplesning fortyndes derefter yderligere. Der udtages 25 ml, som
overfores til en 500 ml malekolbe (punkt 2.2.13), fortyndes til market med
deioniseret vand og blandes.

Denne standardoplesning indeholder:

hvor E er provens vagt i mg.

Med henblik pd fremstilling af kalibreringskurven udtages 1, 2, 4, 6 og 8 ml-
portioner af standardoplesningen og fortyndes til 100 ml med deioniseret vand.
Derefter fortsettes som under punkt 2.3, herunder en blindvardibestemmelse.

Beregning af resultater

Indholdet af anioniske overfladeaktive stoffer i preven som MBAS aflaeses af
kalibreringskurven (punkt 2.4). MBAS-indholdet i proven er givet ved:

hvor: V = volumen i ml af den anvendte prove.
Resultaterne udtrykkes som natriumdodecylbenzensulfonat (molekylevagt 348).
Angivelse af resultater

Resultaterne udtrykkes som mg MBAS/I med en ngjagtighed pé 0,1.
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3.1.

3.2.

BESTEMMELSE AF NONIONISKE OVERFLADEAKTIVE STOFFER I FORBINDELSE MED
BIONEDBRYDELIGHEDSTEST

Princip
De overfladeaktive stoffer koncentreres og isoleres ved hjelp af gasstripning. I den

anvendte prove skal mangden af det nonioniske overfladeaktive stof vaere mellem
250 og 800 pg.

Det afstrippede overfladeaktive stof opleses i1 ethylacetat.

Efter faseadskillelse og fordampning af oplesningsmidlet, faeldes det nonioniske
overfladeaktive stof i en vandig oplesning med et modificeret Dragendorff-reagens
(KBils + BaCl; + iseddike).

Bundfaldet frafiltreres og vaskes med iseddike, og det opleses 1 en
ammoniumtartratoplesning. Det bismuth, der er indeholdt i oplesningen, titreres
potentiometrisk med en pyrrolidindithiocarbamatoplesning ved pH 4-5 under
anvendelse af en poleret platinelektrode og med en kalomel- eller en
solv/selvchloridelektrode som referenceelektrode. Metoden er anvendelig for
nonioniske overfladeaktive stoffer, der indeholder 6-30 alkylenoxidgrupper.

Resultatet af titreringen multipliceres med den empiriske faktor 54 for at omforme
resultatet til at udtrykke maengden af referencestoffet: nonylphenol, der er
kondenseret med 10 mol ethylenoxid (NP 10).

Reagenser og udstyr

Reagenser skal fremstilles med ioniseret vand.
3.2.1. Ren ethylacetat, frisk destilleret

3.2.2. Natriumhydrogencarbonat NaHCOs3, P.A.

3.2.3. Fortyndet saltsyre (HCI) [20 ml konc. saltsyre P.A. fortyndet op til 1000 ml
med vand]

3.2.4. Methanol P.A., frisk destilleret, opbevares 1 glasflaske
3.2.5. Bromcresolradt, 0,1 g i 100 ml methanol

3.2.6. Feldningsreagens: faeldningsreagenset er en blanding af to rumfang af
oplesning A og et rumfang af oplesning B. Blandingen opbevares i en brun flaske og
kan anvendes op til en uge efter sammenblandingen

3.2.6.1. Oploesning A

1,7 g basisk bismuthnitrat, BiO.NO3.H,O P.A., opleses 1 20 ml iseddike, og
rumfanget justeres til 100 ml med vand. Derefter opleses 65 g kaliumiodid P.A. 1200

ml vand. De to oplesninger blandes i en 1000 ml malekolbe, der tilsettes 200 ml
iseddike (punkt 3.2.7), og der fyldes op til 1000 ml med vand.

3.2.6.2. Oplesning B
290 g bariumchlorid (BaCl,.2H>0) P.A. opleses i 1 000 ml vand.
3.2.7. Iseddike, 99-100 % (lavere koncentrationer kan ikke anvendes)

3.2.8. Ammoniumtartratoplesning: 12,4 g vinsyre P.A. og 124 ml
ammoniakoplesning P.A. (d = 0,910 g/ml) blandes, og der fyldes op til 1 000 ml med
vand (eller der kan anvendes en &kvivalent mengde ammoniumtartrat P.A.)
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3.3.
3.3.1.

3.2.9. Fortyndet ammoniakoplesning: 40 ml ammoniakoplesning P.A. (d = 0,910
g/ml) fortyndes til 1 000 ml med vand

3.2.10. Acetatbuffer: 40 g natriumhydroxid P.A. opleses 1 500 ml vand 1 et
bagerglas, og der atkeles. Der tilsettes 120 ml iseddike (punkt 3.2.7). Der blandes
omhyggeligt, afkoles og overfores til en 1000 ml malekolbe. Derefter fyldes der op
til maerket med vand

3.2.11. Pyrrolidindithiocarbamatoplesning (i det  folgende  benavnt
"carbatoplesning"): 103 mg natriumpyrrolidindithiocarbamat, CsHsNNaS,.2H,O,
opleses 1 ca. 500 ml vand, der tils@ttes 10 ml n-amyl-alkohol (pentan-1-ol) P.A. og
0,5 g NaHCO3 P.A. og fyldes op til 1 000 ml med vand

3.2.12. Kobbersulfatoplesning (til standardisering af punkt 3.2.11)
STAMOPLOSNING

1,249 g kobbersulfat, CuS04.5H>O P.A., blandes med 50 ml 0,5 M svovlsyre,
og der fyldes op til 1 000 ml med vand.

STANDARDOPLOSNING

50 ml stamoplesning blandes med 10 ml 0,5 M H2SOs4, og der fyldes op til
1 000 ml med vand.

3.2.13. Natriumchlorid P.A.

3.2.14. Gasstripningsapparat (se figur 5) Den sintrede plades diameter skal
vare den samme som rorets indre diameter.

3.2.15. Skilletragt, 250 ml

3.2.16. Magnetomrerer med 25-30 mm magnetpind

3.2.17. Gooch-filtertragt, diameter af den perforerede bundplade 25 mm, type
G4

3.2.18. Cirkuleert glasfiberfiltrerpapir, 27 mm 1 diameter og med fiberdiameter
pa 0,3-1,5 um

3.2.19. To sugekolber med adaptorer og gummiringe pa henholdsvis 500 ml og
250 ml

3.2.20. Potentiometer med skriver og med en poleret platinelektrode og en

kalomel- eller en selv/sglvchloridelektrode som referenceelektrode med et 250 mV-
omrdde og med en automatburette pa 20-25 ml, eller tilsvarende udstyr til manuel
betjening

Fremgangsméade
Koncentrering og fraseparering af det overfladeaktive stof

Den vandige prove filtreres gennem et groft filtrerpapir. De forste 100 ml af filtratet
bortkastes.

I stripningsapparatet, der i forvejen er skyllet med ethylacetat, anbringes en afmalt
mangde af proven, siledes at den indeholder 250-800 pg nonionisk overfladeaktivt
stof.

For at opna bedre separation tilsattes 100 g natriumchlorid og 5 g natriumbicarbonat.

18

DA



DA

3.3.2.

3.3.3.

Hvis rumfanget af preven er mere end 500 ml, tilsettes disse salte 1
stripningsapparatet i fast form, og de opleses ved gennemblaesning med nitrogen
eller luft.

Hvis der er anvendt et mindre rumfang prove, opleses saltene i 400 ml vand og
haldes derefter i stripningsapparatet.

Der tilsettes vand, til overfladen nar den everste stophane.
100 ml ethylacetat haeldes forsigtigt oven pa den vandige fase.

Vaskeflasken 1 lufttilledningen (nitrogen eller luft) fyldes to tredjedele op med
ethylacetat.

Der sendes en luftstrom pd 30-60 1/t gennem apparatet; det anbefales at anvende et
flowmeter. Lufthastigheden skal eges gradvist 1 begyndelsen. Lufthastigheden skal
justeres pa en sadan made, at de to faser tydeligt forbliver adskilte, séledes at en
blanding af faserne og en oplesning af ethylacetat i vand undgds mest muligt.
Luftstremmen standses efter fem minutter.

Hvis rumfanget af den organiske fase er reduceret med mere end 20 % ved oplesning
i vandfasen, skal operationen gentages med formindsket lufthastighed.

Den organiske fase haldes fra i en skilletragt. Alt vand fra vandfasen i skilletragten
— det ma hgjst dreje sig om nogle f& ml — haldes tilbage i stripningsapparatet.
Ethylacetatfasen filtreres gennem et tort, groft filtrerpapir over 1 et 250 ml baegerglas.

Der haldes yderligere 100 ml ethylacetat i stripningsapparatet, og der sendes igen
nitrogen eller luft igennem i fem minutter. Den organiske fase heldes fra i den
samme skilletragt, som anvendtes ved den forste separation, den vandige fase
bortkastes, og den organiske fase filtreres gennem det samme filtrerpapir, som den
forste portion ethylacetat filtreredes igennem. Béde skilletragten og filtrerpapiret
skylles med 20 ml ethylacetat.

Ethylacetatekstraktet inddampes til terhed pd et vandbad (stinkskab). En svag
luftstrom bleses hen over overfladen for at accelerere fordampningen.

Feeldning og filtrering

Den torre remanens fra 3.3.1 opleses i 5 ml methanol, der tilsettes 40 ml vand og 0,5
ml fortyndet HCI (punkt 3.2.3), og blandingen omreres med en magnetomrerer.

Til denne blanding sattes 30 ml af feldningsreagenset (punkt 3.2.6) fra et méleglas.
Bundfaldet fremkommer ved fortsat omrering. Efter omrering i ti minutter henstar
blandingen i mindst fem minutter.

Blandingen filtreres gennem en Gooch-filtertragt, hvor bunden er dakket af et
glasfiberfiltrerpapir. Dernast vaskes filtrerpapiret under svag sugning med ca. 2 ml
iseddike. Derefter vaskes bagerglasset, magnetpinden og filtertragten omhyggeligt
med iseddike (ca. 40-50 ml). Det er ikke nedvendigt at overfere bundfaldet
kvantitativt fra baegerglassets sider til filtrerpapiret, idet oplesningen af bundfaldet til
titreringen fores tilbage til begerglasset, der anvendtes ved fzldningen, og det
tilbageblevne bundfald vil da blive oplest.

Oplosning af bundfaldet

Bundfaldet 1 filtertragten opleses ved tilsetning af varm (ca. 80 °C)
ammoniumtartratoplesning (punkt 3.2.8) i tre portioner, hver pd 10 ml. Hver portion
henstar nogle minutter i filtertragten, for den suges ned i kolben.
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3.3.4.

3.3.5.

3.3.6.

34.

Sugekolbens indhold haldes over i bagerglasset, der anvendtes ved faldningen.
Bagerglassets sider skylles med yderligere 20 ml tartratoplesning for at oplese den
sidste meengde bundfald.

Filtertragten, overdelen og sugekolben vaskes omhyggeligt med 150-200 ml vand,
der fores over 1 baegerglasset, der anvendtes ved feldningen.

Titrering

Oplesningen omreres med en magnetomrerer (punkt 3.2.16), der tilsettes nogle fa
draber bromcresolredt (punkt 3.2.5), og der tils®ttes fortyndet ammoniakoplesning
(punkt 3.2.9), indtil farven bliver violet (oplesningen er svagt sur fra rester af
eddikesyren, der anvendtes ved skylningen).

Derefter tilsettes 10 ml acetatbuffer (punkt 3.2.10), elektroderne dyppes ned i
oplesningen, og der titreres med standard "carbatoplesningen" (punkt 3.2.11), idet
burettespidsen netop er neddyppet 1 oplesningen.

Titreringshastigheden ber ikke overstige 2 ml/min.
Akvivalenspunktet er det sted, hvor der er vendetangent til titreringskurven.

Det vil observeres, at krumningen af titreringskurven nogle gange flader ud; dette
kan undgés ved omhyggeligt at rense platinelektroden (ved at polere med slibepapir).

Blindveerdibestemmelse

Samtidig udferes en blindvardibestemmelse gennem hele proceduren, idet der
anvendes 5 ml methanol og 40 ml vand, svarende til instruktionen i punkt 3.3.2.
Blindverdititreringen ber ikke vere over 1 ml, idet det modsatte viser, at
reagenserne (punkt 3.2.3, 3.2.7, 3.2.8, 3.2.9 og 3.2.10) ikke er tilstraekkeligt rene,
f.eks. pd grund af for stort indhold af tungmetaller, og de mé erstattes af nye. Der
skal tages hensyn til blindverdien ved beregning af resultaterne.

Kontrol af faktoren for "carbatoplosningen”

Faktoren for carbatoplesningen bestemmes hver dag inden brugen. For at gere dette
titreres 10 ml kobbersulfatoplesning (punkt 3.2.12) med "carbatoplesningen" efter
tilsetning af 100 ml vand og 10 ml acetatbuffer (punkt 3.2.10). Hvis mangden, der
anvendes, er a ml, bliver faktoren f bestemt ved:

og alle resultater af titreringen multipliceres med denne faktor.
Beregning af resultater

Ethvert nonionisk overfladeaktivt stof har sin egen faktor, der athenger af dets
opbygning, iser lengden af alkenoxid-keden. Koncentrationen af nonioniske
overfladeaktive stoffer udtrykkes i forhold til et standardstof — en nonylphenol med
ti ethylenoxidenheder (NP 10), der har en konverteringsfaktor pd 0,054.

Ved at anvende denne faktor beregnes mangden af overfladeaktivt stof, der findes i
en prove, udtrykt som mg NP 10-akvivalenter, som folger:
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3.5.

(b-c) x £ x 0,054 = mg nonionisk overfladeaktivt stof, beregnet i form af NP 10

hvor:
b = | volumen af "carbatoplesning", der er anvendst til
proven (ml)
c = | volumen af "carbatoplesning", der er anvendst til
blindverdien (ml), og
f = | faktoren for "carbatoplesningen".

Angivelse af resultater

Resultaterne angives 1 mg/l beregnet i1 form af NP 10 med en ngjagtighed pa 0,1.

Figur 1 Renseanleg med aktiveret slam: grov skitse

A Beholder til opvarmning af det kunstige
spildevand

B Doseringspumpe

C Beluftningsbeholder (kapacitet: tre liter)
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D Sedimentationsbeholder

E Air-liftpumpe

F Beholder til opsamling af overleb
G Sintret glas til beluftning

H Flowmeter

I Luft

Figur 2 Renseanleeg med aktiveret slam: skitse (alle mal er i mm)
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Vaskeniveau

Hard PVC

Glas eller vandteet plast (hdrd PVC)

Figur 3 Beregning af bionedbrydelighed - Kontroltest

——

4]

Indkeringsfase

Beregningsfase (enogtyvedage)

Let nedbrydeligt overfladeaktivt stof
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Sveert nedbrydeligt overfladeaktivt stof

Bionedbrydning ( %)
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Artikel 3, stk. 2

Artikel 14, stk.

Artikel 14, stk.

Artikel 14, stk.

Artikel 14, stk.

Artikel 15, stk
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Artikel 24, stk. 1
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