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Nationales Vorwort

Dieses Dokument EN 14662-1 wurde vom Technischen Komitee ,Luftbeschaffenheit’, dessen
Sekretariat vom DIN gehalten wird, unter intensiver Mitwirkung deutscher Experten erarbeitet, die von
der Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) im VDI und DIN — Normenausschuss benannt worden
sind.

|
|

FOr die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die
entsprechenden Deutschen Normen hingewiesen:

1SO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2
IS0 5725-3 siehe DIN ISO 5725-3

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 5725-2, Genauigksit (Richtigkeit und Prazision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fiir Ermittiung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines
vereinheitlichten Messverfahrens

DIN 1SO 5725-3, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 3: Prazisionsmalie eines vereinheitiichten Messverfahrens unter Zwischenbedingungen
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EUROPAISCHE NORM EN 14662-1
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Mai 2005

ICS 13.040.20

Deutsche Fassung

Luftbeschaffenheit —
Standardverfahren zur Bestimmung von
Benzolkonzentrationen —

Teil 1: Probenahme mit einer Pumpe mit anschlie3ender
Thermodesorption und Gaschromatographie

Ambient air quality — Qualité de I'air ambiant —
Standard method for measurement of benzene Méthode pour le mesurage des concentrations
concentrations — en benzéne —
Part 1 : Pumped sampling followed by thermal desorption Partie 1: Echantillonage par pompage suivi d'une
and gas chromatography désorption thermigue et d'une chromatographie en phase
gazeuse

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 21. Marz 2005 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage
erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Danemark, Deutschiand, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland,
Irland, Island, ltalien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Schweden, der
Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

@ © 2005 CEN  Alle Rechie der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 14662-1:2005 D
4 Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 14662-1:2005) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 264 ,Luftbeschaffen-
heit® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis November 2005, und etwaige entgegenstehende natio-
nale Normen missen bis November 2005 zuriickgezogen werden.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die Europai-
sche Freihandelszone dem CEN erteilt haben, und unterstiitzt grundlegende Anforderungen der EG-
Richtlinien 2000/69/EG und 96/62/EG.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Européische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Danemark, Deutschland, Estland, Finn-
land, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, ltalien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Nor-
wegen, Osterreich, Polen, Portugal, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Re-
publik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von EN 14662 gibt allgemeine Anleitungen fir die Probenahme und Analyse von Benzol in Luft
durch Probenahme mit einer Pumpe, Thermodesorption und Kapillar-Gaschromatographie.

Dieser Teil von EN 14662 ist in Ubereinstimmung mit der allgemeinen Methode, die als Grundlage des Refe-
renzverfahrens der Europaischen Union zur Bestimmung von Benzol in AuRRenluft [1] gewahlt wurde, um |
Messergebnisse mit Grenzwerten auf Basis von Jahresmittelwerten zu vergleichen. l

Dieser Teil von EN 14662 ist anwendbar fiir die Bestimmung von Benzol in einem Massenkonzentrations-
bereich von etwa 0,5 pg/m? bis 50 pg/m?® in Luftproben, die reprasentativ lber eine Zeitspanne von 24 h ge-
nommen wurden.

Die obere Grenze des Anwendungsbereichs wird durch die Sorptionskapazitat des Sorbens und den linearen
dynamischen Bereich der gaschromatographischen Saule und des Detektors bzw. vom Trennvermdgen der
verwendeten Analysengerdte angegeben. Die untere Grenze des Anwendungsbereichs hingt vom Rausch-
pegel des Detektors und von den Benzolblindwerten und/oder stérenden Artefakten auf dem Sorbens ab. Der
Gehalt an Artefakten liegt ublicherweise im unteren Nanogrammbereich fiir Sorbenzien; allerdings wurden
hdéhere Gehalte an aromatischen Kohlenwasserstoffen in anderen Sorbenzien beobachtet. Die Nachweis-
grenze betragt ungefahr 1/10 der unteren Grenze des Anwendungsbereichs. ; ‘

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Normen sind fiir die Anwendung dieses Dokumentes erforderlich. Bei datierten Ver-
weisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe
des in Bezug genommenen Dokumentes (einschlieflich aller Anderungen).

ENV 13005, Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen

EN ISO 16017-1:2000, innenraumiufi, Aulenluft und Luft am Arbeitsplatz — Probenahme und Analyse
fltichtiger organischer Verbindungen durch Sorptionsréhrchen/thermische Desorption/Kapillar-Gaschromato-
graphie — Teil 1: Probenahme mit einer Pumpe (1ISO 16017-1:2000)

EN ISO/NEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Prif- und Kalibrierlaboratorien
(ISO/IEC 17025:1999)

3 Begriffe

Fur die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

ANMERKUNG  Es wird darauf hingewiesen, dass die Begriffe ,Aufteniuft® und ,Grenzwert" in der Richtlinie 96/62/EG [2]
definiert sind.

3.1

zertifiziertes Referenzmaterial

Referenzmaterial [3.5] mit einem Zertifikat, in dem unter Angabe der Unsicherheit und des zugehorigen Ver-
trauensniveaus ein oder mehrere Merkmalswerte aufgrund eines Ermittlungsverfahrens zertifiziert sind, mit
dem die Rickverfolgbarkeit der Werte auf eine genaue Realisierung der Einheit erreicht wird

[ISO Guide 30:1992]
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3.2

kombinierte Standardunsicherheit

Standardunsicherheit eines Messergebnisses, wenn das Ergebnis aus den Werten mehrerer anderer GroRen,
gleich der positiven Quadratwurzel einer Summe von Termen erhalten wird. Diese Terme sind die Varianzen
oder Kovarianzen dieser anderen Grofien, die entsprechend der Abhangigkeit der Messergebnisse von die-
sen Groften gewichtet werden

[ENV 13005:1999]

3.3
Desorptionsausbeute
das Verhéltnis der von einer Probenahmapparatur desorbierten Analytmasse zur aufgegebenen Masse

[EN 1076:1997]

34

erweiterte Messunsicherheit

Eine GroRe, die ein Intervall um das Messergebnis definiert, von dem erwartet wird, dass es einen grof3en
Anteil der Verteilung der Werte, die berechtigterweise auf die Messgrofie zurlickzufiihren sind, enthalt

[ENV 13005:1999]

ANMERKUNG 1 Der Anteil kann als die mit der Erweiterung zusammenhéngende Wahrscheinlichkeit oder als Konfidenz-
niveau des Intervalls angesehen werden.

ANMERKUNG 2 Um ein konkretes Konfidenzniveau mit einem durch die erweiterte Unsicherheit definierten Intervall zu
assoziieren, sind explizite oder implizite Annahmen hinsichtlich der Wahrscheinlichkeitsverteilung notwendig, die durch
das Messergebnis und seine kombinierte Standardunsicherheit charakterisiert ist. Das Konfidenzniveau, das auf dieses
Intervall zurtickzufihren ist, kann nur in dem Ausmaf bekannt sein, in dem diese Annahmen gerechtfertigt sind.

ANMERKUNG 3 In ENV 13005:1999 wird die erweiterte Messunsicherheit mit ,Gesamtunsicherheit” bezeichnet.

35

Referenzmaterial

Material oder Substanz von ausreichender Homogenitat, von dem bzw. der ein oder mehrere Merkmalswerte
so genau festgelegt sind, dass sie zur Kalibrierung von Messgeraten, zur Beurteilung von Messverfahren oder
zur Zuweisung von Stoffwerten verwendet werden kénnen

[ISO Guide 30:1992]

3.6

Wiederholbedingungen

Bedingungen, unter denen innerhalb kurzer Zeit mit demselben Verfahren auf dasselbe Prifobjekt im selben
Laboratorium vom selben Anwender mit demselben Gerat unabhangige Versuchsergebnisse erhalten werden

[ISO 3534-1:1993]

3.7
Probenahmeeffizienz
Verhaltnis der von einem Probenahmegerat gesammelten Masse eines Analyten zur aufgegebenen Masse

3.8
Standardmessunsicherheit
Unsicherheit eines Messergebnisses, ausgedriickt als Standardabweichung

[ENV 13005:1999]
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3.9 e

(Mess)unsicherheit
Dem Messergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte kennzeichnet, die verniinftigerweise
der Messgrofie zugeordnet werden konnte :

ANMERKUNG 1 Der Parameter kann beispielsweise eine Standardabweichung (oder ein gegebenes Vielfaches davon),
oder die halbe Weite eines Bereiches sein, der ein festgelegtes Konfidenzniveau hat.

ANMERKUNG 2 Messunsicherheit enthait im Aligemeinen viele Komponenten. Einige dieser Komponenten kénnen aus
der statistischen Verteilung der Ergebnisse einer Messreihe ermittelt und durch empirische Standardabweichungen ge-
kennzeichnet werden. Die anderen Komponenten, die ebenfalls durch Standardabweichungen charakterisiert werden
kénnen, werden aus angenommenen Wahrscheinlichkeitsverteilungen ermittelt, die sich auf Erfahrung oder andere Infor-
mation grinden.

ANMERKUNG 3 Es wird vorausgesetzt, dass das Messergebnis der beste Schatzwert fir den Wert der Messgrofe ist, (

und dass alle Komponenten der Unsicherheit zur Streuung beitragen, eingeschlossen diejenigen, welche von systemati- '
schen Einwirkungen herrithren, z. B. solche, die von Korrektionen und Bezugsnormalen stammen. 1

[ENV 13005:1999]

Es wird darauf aufmerksam gemacht, dass die Ausdriicke ,Aufenluft’ und ,Grenzwert‘ in der Richtlinie
96/62/EG [2] festgelegt sind.

4 Beschreibung des Verfahrens

4.1 Kurzbeschreibung

Ein abgemessenes Probenluftvolumen wird nach EN ISO 16017-1 durch ein Sorptionsrohr gesaugt. Bei Wahl
geeigneter Sorbenzien wird das Benzol vom Sorbens zuriickgehalten und so aus dem Luftstrom entfernt. Das
gesammelte Gas (auf jedem Rohr) wird durch Warme desorbiert und mit Hilfe eines inerten Trégergases in
einen Gaschromatographen Uberflihrt, der mit einer Kapillarsdule und einem Flammenionisationsdetektor o-
der einem anderen geeigneten Detektor ausgeriistet ist, und dort analysiert. Das Verfahren wird durch Zuga-
be von Fllssigkeit oder Gas auf ein Sorptionsrohr kalibriert.

4.2 Reagenzien und Materialien

Zur Analyse durfen nur Reagenzien bekannter Reinheit verwendet werden.

Nur kalibrierte Glasbehalter und Spritzen diirfen verwendet werden, damit die Riickverfolgbarkeit des Volu-
mens auf Priméarstandards sichergestellt ist.

4.2.1 Benzol
Benzol wird als Reagens zum Kalibrieren benotigt, entweder durch Zugabe als Flissigkeit (4.2.7 bis 4.2.9)

oder gasformig (4.2.4 bis 4.2.6) auf Sorptionsrohre. Das verwendete Benzol muss mindestens eine Reinheit
von 99,5 % aufweisen.

4.2.2 Verdiinnungslosemittel

Zum Herstellen von Kalibriermischungen fiir die Zugabe als Flussigkeit (4.2.7) wird ein Verdiinnungslésemittel
bendtigt.

ANMERKUNG  Haufig wird Methano! verwendet. Andere Losemittel dlrfen verwendet werden, wenn sie nicht bei der
gaschromatographischen Analyse durch Ko-Elution oder durch Andern der Detektorempfindlichkeit stéren.
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4.2.3 Sorbenzien

Eine PartikelgrofRe von 0,18 mm bis 0,25 mm (60 mesh bis 80 mesh) wird empfohlen. Partikelgrofien tber
0,18 mm bis 0,25 mm durfen verwendet werden; allerdings kdnnen die Durchbruchseigenschaften nach An-
hang A beeinflusst werden. Kleinere Partikelgrofien werden wegen Problemen mit dem Rickdruck nicht emp-
fohlen. Vor dem Packen der Rohre sollte jedes Sorbens durch Ausheizen liber Nacht unter Inertgas auf min-
destens 25 °C unter die veroffentlichte Maximaltemperatur fir dieses Sorbens vorkonditioniert werden. Um
Rekontamination der Sorbenzien zu vermeiden, missen diese beim Abkihlen auf Raumtemperatur, bei der
Lagerung und beim Packen der Rohre unier reiner Atmosphéare gehalten werden. Die analytischen Desorpti-
onstemperaturen sollten moglichst unter der Temperatur fir die Konditionierung liegen. Fir die meisten Sor-
benzien sind vom Hersteller vorgepackie Rohre im Handel erhaltlich und bendtigen daher nur eine Konditio-
nierung.

ANMERKUNG  Eine Beschreibung von Sorbenzien findet sich in Anhang B; eine Anleitung zur Auswahl von Sorbenzien
zeigt Anhang C. Aquivalente Sorbenzien durfen verwendet werden. Eine Anleitung zum Konditionieren der Sorbenzien
und analytische Desorptionsparameter gibt Anhang D wieder.

4.2.4 Kalibrierstandards

Kalibrierstandards werden vorzugsweise durch Aufgabe der bendtigten Menge an Benzol aus Prifgasen auf
die Sorptionsrohre (siehe 4.2.5 und 4.2.6) hergestellt, da diese Vorgehensweise der Probenahme in der Pra-
xis am nachsten kommt.

ANMERKUNG Die in 4.2.6, 4.2.7 und 4.2.9 aufgeflhrten Aufgabebereiche sind nicht zwingend; sie sind dem Anwen-
dungsbereich fiir eine 10-I-Probe angendhert. Fir besondere Anwendungen, bei denen groflere Volumina zur Bestim-
mung niedrigerer Konzentrationen verwendet werden, konnen andere Aufgabebereiche geeigneter sein.

Sollte diese Vorgehensweise nicht praktikabel sein, kénnen die Standards durch Aufgabe einer Flussigkeit
(siehe 4.2.7 bis 4.2.9) hergestellt werden, wenn die Genauigkeit der Zugabetechnik entweder

a) durch Anwendung von Verfahren nachgewiesen wurde, die Aufgabemengen ergeben, die vollstandig auf
Primarstandards der Masse und/oder des Volumens riickverfoigbar sind, oder

b) durch Vergleich mit Referenzmaterialien (falls verfigbar), durch Standards, die aus Prifgasen hergestellt
wurden oder durch Vergleich mit Referenzmessverfahren bestétigt wurde.

Um Matrixeffekte zu minimieren, sollten die Kalibrierrohre weitestgehend den Probenahmerohren hinsichtlich
Art des Sorbens, Partikelgrofie und Sorbensmasse angeglichen sein.

4.2.5 Pruifgase

Prufgase mit bekannten Benzolkonzentrationen werden nach einem anerkannten Verfahren hergestelit. Ge-
eignet sind die Verfahren, die in 1ISO 6144 und 1SO 6145 beschrieben sind. Wenn das Verfahren nicht unter
Bedingungen angewandt wird, die die volistdndige Rickverfolgbarkeit der erzeugten Konzentrationen auf
Primarstandards von Masse und/oder Volumen erlauben, missen die Konzentrationen mit einem unabhangi-
gen Verfahren bestatigt werden.

4.2.6 Standardsorptionsrohre, mit Priifgasen beladen

Beladene Sorptionsrchre werden hergestellt, indem ein genau bekanntes Volumen des Prifgases z. B. mit
einer Pumpe durch das Sorptionsrohr geleitet wird. Das Volumen des gesammelten Priifgases darf das
Durchbruchsvolumen des Sorbens nicht (iberschreiten. Nach dem Beladen wird das Rohr abgenommen und
verschiossen. Fir jede Probenahmeserie sind neue Standards herzustellen, deren Benzolgehalte einem Kon-
zentrationsbereich von 0,5 pyg/m® bis 50 ug/m3 entsprechen. Alternativ dirfen aufgestockte Kontrollproben
verwendet werden, um eine gleich bleibende Detektorempfindlichkeit sicherzustellen.
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4.2.7 Herstellen von Standardldosungen fiir die Zugabe von Fliissigkeiten e

4.2.7.1 LoOsung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 100 pg/ml

Ein 100-ml-Messkolben wird ausgewogen, dann werden ungefahr 75 ml Verdiinnungslésemittel (4.2.2) zuge-
geben. Danach werden ungefahr 10 mg Benzol in den Kolben eingewogen. Mit Verdiinnungslésemittel wird
auf 100 ml aufgefillt. Der Kolben wird dann verschiossen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.

ANMERKUNG  Um sicherzustellen, dass die Unsicherheit der eingewogenen Benzolmasse dem Anwendungsbereich
angepasst ist, muss die Wéageunsicherheit der verwendeten Apparatur (k = 2) weniger als + 70 ug betragen.

4.2.7.2 Lbsung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 50 ug/ml

30 mi Verdinnungsldsemittel werden in einen ausgewogenen 100-mi-Messkolben gegeben. 50 mi der Lésung
4.2.7.1 werden eingewogen. Mit Verdiinnungslésemittel wird auf 100 mi aufgefiillt; der Kolben wird verschios-
sen, gewogen und durch Schitteln gemischt.

4.2.7.3 Losung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 10 pg/mi

50 mi Verdunnungsldsemittel werden in einen ausgewogenen 100-ml-Messkolben gegeben. 20 mi der Lésung
4.2.7.2 werden eingewogen. Mit Verdiinnungslésemittel wird auf 100 ml aufgefiillt; der Kolben wird verschlos-
sen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.

4.2.7.4 Lésung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 5 pug/mi
50 ml Verdiinnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-ml-Messkolben gegeben. 10 mi der Losung

4.2.7.2 werden eingewogen. Mit Verdiinnungslésemittel wird auf 100 ml aufgefiillt; der Kolben wird verschlos-
sen, gewogen und durch Schitteln gemischt.

4.2.7.5 Losung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 1 pg/mi
50 ml Verdinnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-mi-Messkolben gegeben. 10 mi der Lésung

4.2.7.3 werden eingewogen. Mit Verdiinnungslosemittel wird auf 100 ml aufgefiillt; der Kolben wird verschlos-
sen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.

4.2.8 Stabilitat der Kalibriermischungen

Frische Standards sollten wochentlich, bei Anzeichen von Zersetzung haufiger hergestellt werden.

4.2.9 Standardsorptionsrohre, durch Fliissigkeitszugabe beladen

Beladene Sorptionsrohre werden hergestelit, indem Aliquots von Kalibrierldsungen auf saubere Sorptionsroh-
re folgendermafien injiziert werden: Ein Sorptionsrohr wird an ein T-Stiick, dessen eines Ende mit einem Sep-
tum versehen ist, oder an die Injektionseinheit des Gaschromatographen angeschlossen, durch die ein inertes
Spligas mit einem Volumenstrom von 100 mi/min geleitet wird. Dann wird ein 5-pl-Aliquot einer geeigneten
Kalibrierldsung durch das Septum injiziert und 5 min gespiilt. Das Rohr wird dann abgenommen und ver-
schlossen. Fir jede Probenahmeserie sind frische Standards herzustellen.

ANMERKUNG 1 Bei Methanol wurde festgestellt, dass bei Tenax als Sorbens ein Spiilgasstrom von 100 mi/min und eine
Spuldauer von 5 min geeignet sind, den groRten Teil des Verdiinnungsldsemittels aus dem Rohr zu entfernen. Wenn an-
dere Verdinnungsldsemittel und Sorbenzien verwendet werden, sollten die Bedingungen experimentell (berpriift werden.

ANMERKUNG 2 Ein Ublicher gaschromatographischer Injektor darf zur Herstellung der Rohrstandards verwendet werden.
Der Injektor kann eingebaut oder getrennt angebracht sein. Die Trigergasleitung zum Injektor sollte beibehalten werden.
Der Injektor sollte gegebenenfalls an das Probenrohr angepasst werden; dies kann bequem durch eine Druckkupplung mit
O-Ringdichtung geschehen.
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4.3 Gerate

Die nachstehenden speziellen Laboratoriumsgerate sind erforderlich.

4.3.1 Sorptionsrohre

Die Rohre missen zur verwendeten Thermodesorptionsapparatur (4.3.10) passen. Ublicherweise, aber nicht
ausschlieBlich, sind es Rohre aus nicht rostendem Edelstahl mit AuRendurchmesser von 6,4 mm (% inch),
Innendurchmesser von 5 mm und einer Lange von 90 mm. Rohre anderer Abmessungen diirfen verwendet
werden, jedoch beruhen die sicheren Probenahmevolumina (S8V) in Anhang A auf diesen Rohrabmessungen.
Ein Ende des Rohres ist etwa 10 mm vom Probeneinlass markiert, z. B. mit einem eingeritzten Ring. Die Roh-
re werden mit vorkonditioniertem Sorbens so gefiillt, dass sich das Sorbensbett in der beheizten Zone des
Desorbers befindet und zur Minimierung von Fehlern, die durch Diffusionsvorgange bei sehr niedrigen Volu-
menstromen durch die Pumpe hervorgerufen werden, von jedem Ende mindestens 14 mm entfernt ist. Die
Rohre enthalten je nach Dichte des Sorbens 200 mg bis 1 000 mg Sorbens — typischerweise etwa 250 mg
poroses Polymer. Die Sorbenzien werden durch Siebe aus nicht rostendem Stahl und/oder unsilanisierte
Glaswollepfropfen fixiert.

4.3.2 Endkappen fir die Sorptionsrohre

Die Rohre mussen entsprechend den Anforderungen aus EN ISO 16017-1 oder &quivalent verschlossen wer-
den, z. B. mit metallenen Schraubkappen mit PTFE-Dichtungen.

4.3.3 Spritzen

Eine Prézisions-Flissigkeitsspritze mit 10 yl Nennvolumen, ablesbar auf 0,1 ul. Das Volumen des geforderten
Volumens muss gravimetrisch kalibriert werden.

4.3.4 Probenahmegerat

Ein Probenahmegerat, das einen vorgegebenen Volumenstrom von 5 ml/min bis 200 mi/min mit einer Unsi-
cherheit innerhalb von £ 5 % wéahrend der erforderlichen Probenahmedauer (liblicherweise 24 h) einhalten
kann. Daher dirfen folgende Gerate verwendet werden:

— Pumpe mit einstellbarem Volumenstrom;
— Vakuumpumpe mit kritischer Diise;
— Massenflussregler, der von einer Vakuumpumpe betrieben wird;

— Vakuumpumpe mit konstantem Druckabfall iiber eine Flussbegrenzung.

ANMERKUNG  Das Probenahmegerat muss ggf. den jeweiligen Sicherheitsvorschriften entsprechen.

4.3.5 Schlauchleitungen

Leitungen geeigneter Lange und geeigneten Durchmessers zur dichten Verbindung von Pumpe und Probe-
nahmerohr oder ggf. Rohrhalter.

4.3.6 Volumenstromkalibriergerat zum Kalibrieren der Pumpe

Ein Durchflussmesser, der im gewlinschten Volumenstrombereich (4.3.4) riickverfolgbar gegen einen primé-
ren Flussstandard kalibriert ist. Die Unsicherheit der Kalibrierung des Volumenstrommessgerétes muss klei-
ner als oder gleich 2 % sein.

ANMERKUNG  Die Verwendung eines unkalibrierten integrierenden Volumenstrommessgerates flr die Kalibrierung der
Pumpendurchfliisse kann zu grofien systematischen Fehlern fihren.
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4.3.7 Schutz vor Niederschliagen e ‘

Eine Schutzabdeckung, die verhindert, dass wéahrend der Probenahme Pamkei oder Wassertropfen in das
Sorptionsrohr gelangen.

ANMERKUNG  In EN 13528-3 werden verschiedene Schutzvorrichtungen fiir Passivsammler beschrieben, die auch fir
aktive Probenahmegeréte geeignet sein konnen.

4.3.8 Halteeinrichtung

Ein Gerat, das das Probenahmegerat und das Sorptionsrohr in geeigneter Héhe und Entfernung von Hinder-
nissen positioniert, um eine ungestorte Probenahme sicherzustellen.

4.3.9 Gaschromatograph

Ein Gaschromatograph mit geeignetem Detektor (z. B. Flammenionisations-, Photoionisations- oder massen-
spektrometrischer Detektor, der eine injizierte Masse von 0,5 ng Benzol mit einem Signal/Rausch-Verhaltnis
von mindestens 5 : 1 anzeigen kann.

Eine gaschromatographische Saule, die Benzol von anderen Komponenten abtrennen kann.

4.3.10 Thermodesorptionsgerat

Ein Gerat fUr die zweistufige Thermodesorption der Sorptionsrohre und fiir den Transfer des desorbierten Ga-
ses mittels Inertgasstrom in einen Gaschromatographen ist erforderlich. Ein typisches Gerat enthalt einen
Mechanismus zum Halten der zu desorbierenden Rohre beim Heizen und gleichzeitigen Spiilen mit Inertgas.
Desorptionstemperatur und -zeit sowie Tragergasfluss sind einstellbar. Das Gerat sollte auch zusatzliche
Merkmale aufweisen wie automatisches Laden der Probenrohre, Dichtheitspriifung und eine Kaltefalle in der
Ubergabeleitung zum Konzentrieren der desorbierten Probe (4.7.2). Die desorbierte Probe, die sich im Spll-
gas befindet, wird liber eine geheizte Ubergabeleitung in den Gaschromatographen und die Kapillarsaule ge-
leitet.

4.4 Konditionieren des Probenrohres

Vor Gebrauch missen die Rohre konditioniert werden, indem sie bei einer Temperatur gleich oder gerade

uber der analytischen Desorptionstemperatur (siche Anhang D) desorbiert werden. Eine typische Konditio-

nierzeit betragt 10 min bei einem Tragergasstrom von mindestens 100 mi/min. Das Tragergas sollte in umge-

kehrter Richtung wie bei der Probenahme flieBen. Die Rohre soliten danach mit den iiblichen Analysenpara- ~
metern analysiert werden, um sicherzustellen, dass der Blindwert der Thermodesorption niedrig genug ist. ‘
Wenn der Blindwert nicht akzeptabel ist, sollten die Rohre nach diesem Verfahren noch einmal konditioniert

werden. Nach einer Probenanalyse darf das Rohr firr eine weitere Probenahme sofort wieder verwendet wer-

den. Es ist jedoch ratsam, den Blindwert der Thermodesorption zu lberpriifen, wenn das Rohr vor der Wie-
derverwendung langere Zeit gelagert wurde oder wenn die Probenahme fiir einen anderen Analyten erfolgen

soll. AuBer bei der Probenahme oder Konditionierung sollten die Rohre mit metallenen Schraubkappen mit
kombinierter PTFE-Dichtung verschlossen und im luftdichten Behalter gelagert werden.

4.5 Einstellen des Probenahmevolumenstromes

Der Volumenstrom durch das Probenahmegerat, an das ein reprasentatives Probenrohr angeschlossen ist,
wird gegen ein geeignetes externes kalibriertes Messgerat (4.3.4) kalibriert.

Der Volumenstrom wird aus dem Mittelwert von mindestens drei aufeinander folgenden Messungen bestimmt.
Die Unsicherheit des gemessenen Volumenstroms muss < 2,5 % sein.

Der Ausgang des kalibrierten Volumenstrommessgerates sollte beim atmosphérischen Druck liegen, um rich-
tige Betriebsweise sicherzustellen.
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