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Messen organischer Verbindungen in Au3enluft DIN
Teil 2: Anforderungen und Prifvorschriften fir automatisch messende JiIN
Gerate fur Einzelmessungen von Benzol in Luft mit anreichernder 33963'2
Probenahme und anschlieBender gaschromatografischer Trennung
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Measurement of organic compounds in ambient air —

Part 2: Basic requirements and testing instructions for automated

single cycle measuring instruments for benzene in air with concentrating
sampling followed by gas chromatographic separation

Determination de composée organiques dans I'air ambiant —

Partie 2: Exigences et essais des appareils de mesure automatiques pour
les mesurages individuels du benzéne dans l'air par échantillonage en tube
absorbant suivi d’une séparation chromatographique en phase gazeuse
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Vorwort

Dieser Norm-Entwurf wurde vom Normenausschu3 Kommission Reinhaltung der Luft im VDI
und DIN, Arbeitsgruppe 4/2/1 “Messen organischer Verbindungen (I),” erarbeitet.

Automatisch arbeitende Gerate fur Einzelmessungen von gasférmigem Benzol gelten als
normgerecht, wenn sie zusatzlich zu den Anforderungen nach DIN 33963-1: 1997 die
Anforderungen dieser Norm erflllen.

DIN 33963 “Messen organischer Verbindungen in AuBBenluft” besteht aus:

Teil1  Anforderungen und Prifvorschriften fir automatisch messende Gerate fir Einzel-
messungen von organischen Komponenten in Luft

Teil2  Anforderungen und Prifvorschriften fir automatisch messende Gerate fir Einzel-
messungen von Benzol in Luft mit anreichernder Probenahme und anschlieBender
gaschromatografischer Trennung

Anhang A ist informativ

Fortsetzung Seite 2 bis 9
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt Anforderungen an die Bauausfithrung und
die Leistung automatisch messender Geréate zur Bestimmung
gasférmigen Benzols in Luft fest. Sie schlieBt MeBgeréte ein,
die neben Benzol auch weitere Komponenten, wie z. B. Toluol
und Xylole, messen kdnnen.

Es gilt zusétzlich DIN 33963-1.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthilt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese nor-
mativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stelien im Text
zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefihrt.
Bei datierten Verweisungen gehéren spétere Anderungen
oder Uberarbeltungen dieser Publikationen nur zu dieser
Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingear-
beitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Aus-
gabe der in Bezug genommenen Publikation.

DIN 33963-1 : 1997-02
Messen organischer Verbindungen in AuBBenluft — Teil 1:
Anforderungen und Prifvorschriften fur automatisch mes-
sende Gerate fir Einzelmessungen von organischen
Komponenten in Luft.

DIN 51401-1 : 1992-11
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe

VDI 2449 Blatt 1 : 1995-02
Prifkriterien von MeBverfahren — Ermittlung von Verfah-
renskenngréBen fir die Messung gasférmiger Schad-
stoffe (Immission)

{1] Aligemeine Verwaltungsvorschrift zum Verfahren der
behordlichen  Uberwachung der Einhaltung  der
Grundsatze der Guten Laborpraxis (ChemVwV-GLP)
vom 24. Oktober 1990, Bundesanzeiger Nr 204a,
31.10. 1990

3 Anforderungen
3.1 Anforderungen an die Bauausfiihrung

Zuséatzlich zu den Festlegungen nach 5.1 von
DIN 33963-1 : 1997-02 miissen die Festlegungen nach
3.1.1 bis 3.1.4 erfillt sein:

3.1.1 Auf Anforderung muB das MeBgerat in der Lage
sein, nach einem MeBzyklus die Ursprungsdaten auszu-
geben.

3.1.2 Die Temperaturbereiche fiir die Anreicherung, die
Desorption und den Saulenofen missen vom Hersteller
spezifiziert sein. Die Einhaltung der Temperaturbereiche
beim Betrieb muB iiber Statusinformationen nach 5.1.6 von
DIN 33963-1 : 1997-02 ausgegeben werden.

3.1.3 Die Einhaltung der Konstanz des Probenahmevolu-
menstromes muB (ber Statusinformationen nach 5.1.6 von
DIN 33963-1 : 1997-02 ausgegeben werden.

3.1.4 Das MeBgerat muB einen leicht zugénglichen
ProbeneinlaB mit Verschraubung besitzen.

3.2 Anforderungen an die Leistung

Zuséatzlich zu den Festlegungen nach 5.2 von
DIN 33963-1 : 1997-02 mussen die Festlegungen nach
3.2.1 bis 3.2.4 erfillt sein:

3.2.1 Der Probenahmevolumenstrom bei der Kalibrierung
und im MeBbetrieb muB innerhalb +2 % konstant gehalten
werden.
ANMERKUNG: Damit ist ein konstantes Probenah-
mevolumen bei allen Analysen sichergestelit.

3.2.2 Die Reproduzierbarkeit des Mefverfahrens, ermittelt
aus den MeBwerten der Grundkalibrierung, darf den Wert 5
beim Kalibriergas 3 nicht unterschreiten.

3.2.3 Die Reproduzierbarkeit des MeBverfahrens, ermittelt
aus Parallelbestimmungen im Feld, daﬁ den Wert 5
im Konzentrationsbereich 8 bis 12 ug/m nicht unter-
schreiten.

3.2.4 Die Linearitat der Kalibriergeraden nach VDI 2449
Blatt 1 mus kleiner sein als der Tabellenwert Fo n.s, 0,95 IN
diesem speziellen Fall — jeweils 15 Messungen (J = 15) fir
jedes der sechs Konzentrationsniveaus (I = 6) — mu3 PG
kleiner sein als der Tabellenwert F4 g4 095 = 2,95.
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4 Priifung

4.1 Allgemeines

4.1.1 Die einzelnen Prifungen werden nacheinander im
Laboratorium einschlieBfich Klimakammer und im Feld
(Betriebspriifung unter Einsatzbedingungen) durchgefiihrt.

4.1.2 Die Probe muB am definierten ProbeneinlaB3 iber-
geben werden.

4.1.3 Zur Auswertung und zum Vergleich der ermittelten
KenngréBen mit den Anforderungen wird der MeBwert des
zweiten MeBzyklus nach der Priif- oder Kalibriergasumschal-
tung verwendet.

4.1.4 Bei MeBgeriten mit mehreren Anreicherungs-
systemen ist die Grundkalibrierung im Labor so durchzufih-
ren, daB alle Anreicherungssysteme beteiligt sind. Sind in
einem MefBgerat mehr Anreicherungssysteme vorhanden als
in der Kalibrierung zu erfassen sind, so muB bei der
gegebenen Zahl an Anreicherungssystemen jedes System
mindestens einmal an der Kalibrierung teilnehmen. Im
librigen ist auf gleichgewichtete Nutzung der Anreicherungs-
systeme zu achten.

Liegen in einem MeBgerat mehrere Anreicherungssysteme
vor und wird jedes System im Zusammenhang mit der nach-
folgenden Analytik als ein einheitliches MeBverfahren aufge-
faBt, so ist fur jedes MeBverfahren der gesamte Prifumfang
der Norm durchzufuhren.

4.1.5 Die Funktionskontrolle ist taglich durchzufihren. Bei
MeBgeraten mit mehreren Anreicherungssystemen ist die
Funktionskontrolle im Feld so durchzufihren, daB alle An-
reicherungssysteme gleichgewichtet beteiligt sind. Sind in
einem MeBgerat mehr Anreicherungssysteme vorhanden als
bei gleichgewichteter Prifung in der Prifdauer zu erfassen
sind, so missen nach einem Stichprobenverfahren die zu
prifenden Anreicherungssysteme ausgewahit werden.

4.1.6 Bei MeBgeriten, die eine Bezugssubstanz nach
DIN 51401-1 : 1983-12 (interner Standard) nutzen, genugt
die Funktionskontrolle mit Nullgas.

4.2 Priifvoraussetzungen
4.2.1 Die Bezugszeitspanne wird zu 30 min festgelegt.

4.2.2 Der Bezugswert BW von Benzol fiir die einzelnen
Prifungen wird zu 10 pg/m? festgesetzt.

4.2.3 Fir einzelne Prifungen nach 4.3 werden Prifge-
mische bendtigt, deren Zusammensetzung in den Tabellen
1 und 2 gezeigt wird. Wenn keine Erkenntnisse Gber an-
dere, in der Probe enthaltene Stérkomponenten vorliegen,
reicht es aus, das Prifgemisch 2 zu untersuchen.
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Tabelle 1: Zusammensetzung des Priifgemisches 1

Massenkonzentration

Substanz ug /m3

Benzol 10

Toluol 50

Cyclohexan
2,3-Dimethylpentan
Ethanol

n-Heptan

n-Hexan
n-Propanol
Propanol-2
Tetrachlormethan
1,1,1-Trichlorethan
Trichlorethen

Jeweils = 25

Tabelle 2: Zusammensetzung des Priifgemisches 2

Massenkonzentration

Substanz g/ m3

Cyclohexan
2,3-Dimethylpentan
2,4-Dimethylpentan
3-Ethylpentan
n-Heptan
Methylcyclopentan
2-Methylhexan
Propanol-2
Tetrachlormethan
Trichlorethen
2,2,3-Trimethylbutan

Jeweils = 25

4.2.4 Fur die Kalibrierung werden Kalibriergase benétigt,
deren Massenkonzentrationen in Tabelle 3 aufgefiihrt sind.

Tabelle 3: Kalibriergaskonzentrationen

Nummer des Massenkonzentration
Kalibriergases pg/md
0 0
1 1
2 5
3 10
4 150
5 300

4.3 Zusatzliche Priifungen

Zusatzlich zu den Prifungen nach Abschnitt 6 von
DIN 33963-1 : 1997-02 werden im Laboratorium bzw. in der
Klimakammer die Prafungen nach 4.3.1 bis 4.3.10 vorge-
nommen.

4.3.1 Bei der Grundkalibrierung nach 6.2.4 von
DIN 33963-1 : 1997-02 (siehe Bild 1) sind die MeBwerte
zeitlich lickenlos zu erzeugen. Bei der Erstellung der Kali-
brierfunktion ist der jeweils zweite MeBwert der Kalibrier-
gase zu berucksichtigen.
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4.3.2 Die Linearitat wird gemaB VDI 2449 Blatt 1 ermitteit
aus dem Verhéltnis

Abweichung der MeBwerte von der Regressionsgeraden
Abweichung der MeBwerte von ihrem Gruppenmittelwert

nach der Gleichung (2):

!

1

Iy .2,11()’, y,
Q=

PG = @)

Dabei ist
I Anzahl der Zustande (Laufvariable: i = 1 bis I)

J  Anzahl der Messungen am Zustand ¢;
(Laufvariable: j = 1 bis J)

N  Gesamtzahl der Messungen N =1xJ
(Laufvariable: n = 1 bis N)

PG PrufgroBe fur statistischen Test
yi,j MeBwert einer einzelnen Messung am Punkt j
y;  Mittelwert der MeBwerte y; ; am Punkt j

9;  Erwartungswert des MeBwertes am Zustand ¢;
auf der Basis der Kalibrierfunktion

4.3.3 Zu 5.1.9 von DIN 33963-1: 1997-02 wird gepruift,
ob die meBgasfuhrenden Teile aus solchen Werkstoffen
gefertigt sind, die erfahrungsgeman beziiglich der MeBauf-
gabe wechselwirksam sind, d. h., daB die MeBwerte fiir
Benzol im Rahmen der Prifungen dieser Norm nicht beein-
fluBt werden. Wenn die jeweils ersten MeBwerte des Kali-
briergases 0 aus der Prifung nach 4.3.1 alle nicht gréBer
sind als 2 pg/m3, ist nachgewiesen, daB die Werkstoffe
wechselwirkungsarm sind.

4.3.4 Durch simulierten Ausfall von Verbrauchsmitteln
und/oder elekirischem Strom ist zu prifen, ob das Gerét
unbeschadigt bleibt und nach Wiederverfligbarkeit der Be-
triebsmittel wieder innerhalb einer Bezugszeitspanne mef-
bereit wird. Beim zweiten MeBzyklus dirfen die MeBwerte
der Kalibriergase 0 und 3 um nicht mehr als jeweils 1 ng/
m? von den bei der Grundkalibration ermittelten MeBwer-
ten abweichen. Die funktionsgerechte Ausgabe der Status-
informationen (siehe 3.1.2 und 3.2.1) ist festzustellen und
anzugeben.

4.3.5 Es ist die Ausgabe von Ursprungsdaten auf einen
Datentrager zu veranlassen. Dieser Ursprungsdatensatz
muB vom Datentrager wieder in das Gerat eingelesen werden
und durch Verarbeitung der Daten mit dem Original-Parame-
tersatz auf Ubereinstimmung mit dem urspringlichen MeBer-
gebnis (Chromatogramm) Uberpriift werden.

4.3.6 Die Temperaturabhédngigkeit nach 5.2.1.9 und
5.2.1.10 von DIN 33963 1:1997-02 wird mit Kalibriergasen
0 und B = 50 pg/m® gepruft. Jede Messung ist dreimal durch-
zufiihren.

4.3.7 Die Storeinflisse durch die Querempfindlichkeit
gegeniiber Wasserdampf wird im Laboratorium durch Zu-
dosieren von Wasserdampf (20 %, 50 % und 80 % relative
Feuchte) zu den Kalibriergasen 0 und 3 geprift. Jede Mes-
sung ist dreimal durchzufiihren. Die mittlere Abweichung zum
MeBwert, der bei 50 % relativer Luftfeuchte bestimmt wurde,
ist anzugeben (siehe 5.2.1.11 von DIN 33963-1 : 1997-02).

43.8 Die Storeinflisse durch die Querempfindlichkeit
gegeniiber Ozon wird i |m Laboratorium durch Zudosieren von
Ozon (B(O3) = 360 ug/rn ) zu den Kalibriergasen 0 und 3 ge-
prift. Jede Messung ist dreimal durchzufiihren. Die mittlere
Abweichung zum MefB3wert bei B(O3) = 0 ist anzugeben (siehe
5.2.1.16 von DIN 33963-1 : 1997-02).
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