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DIN EN 16662-1:2005-08

Nationaies Vorwort

Dieses Dokument EN 14662-4 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.

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

IS0 5725-2  siehe DIN ISO 5725-2
ISO 5725-3  siehe DIN ISO 5725-3
1ISO 6144 siehe DIN ISO 6144

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fir Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichpréazision eines
vereinheitlichten Messverfahrens

DIN ISO 5725-3, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 3: Prézisionsmalle eines vereinheitlichten Messverfahrens unter 7 wischenbedingungen

DIN ISO 6144, Gasanalyse — Herstellung von Priifgasen — Volumetrisch-statische Verfahren

2 e Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 14662-4:2005-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08

EUROPAISCHE NORM EN 146624
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Mai 2005

ICS 13.040.20

Deutsche Fassung

Luftbeschaffenheit —
Standardverfahren zur Bestimmung
von Benzolkonzentrationen —
Teil 4: Diffusionsprobenahme mit anschlielRender
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 4: Diffusive sampling followed by thermal desorption Partie 4: Echantillonnage par diffusion suivi d'une
and gas chromatography desorption thermique 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-Geschéaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm chne 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 Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzisisch). 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, Dénemark, Deutschland, 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 Konigreich 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 Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 14662-4:2005 D
. Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.

Documents

Document Sharing'Hub

Full document details: DIN EN 14662-4:2005-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08

EN 14662-4:2005 (D)

Inhalt Q
Seite

VOTWOTT ...t eae s ee s e e s e sbe et s e s Eemees et eneseee s aeesase st emtsssssenenssen e s e e eeesense st seenessessene s 3
1 ANWENAUNGSDEIEICH ....uiiiiecee ettt ettt e e st n e e se s e e en et e eneaeaeemnassesanaen 4
2 NOIMALIVE VEIWEISUNGEN ...ttt et e s ee st e e et sn et e e eeeeseras e asenensaearnenananes 4
3 BOGIIFIR 1.eveeee ettt e se e n et e ensneteae et ate e et et e e eeeeeeeeare et eaneaes 4
4 VerfahrenSheSCRI@IDUNG . ..ot er e s et s e e er et e eeem e e en e e et s sn e e e enesenns 7
41 GrUNGIAGEN ..ottt a s s e s s et s e e e et s e e sen e sesens s s e e eeseeenanmnaneseenesesnras 7
4.2 Reagenzien und Materialien ..ot e et e et e ee e e e e ema s varaseseesesees 7
4.3 €= | - T OSSR 9
4.4 Konditionieren des ProbenronresS. ...t se e e e e e ev e s et esseseresesessessesesenanes 11
4.5 PrOBENANIMIE ..ottt be ettt e s se e en e e e e et e e e e anasanese e eneaesmeemeeseaes 11
4.6 VBITANIGN .ttt e et e ee e s en e ee s e e s e e et eaeeessnaneenmneneeenennnas 12
4.7 Berechnen der Massenkonzentration VON BENZO! .........cvvuveeeeeeeeeeeeeeeeseeeeeeesesseeseseanssesesessessesans 14
4.8 ANAIYSENDEITICHT ...ttt r e er e et ee et en s e e sen e e neesenennannaeeneas 14
5 Bestimmung der MessSUNSICHErNEIt........c.ccvoueeeeeeececteeee ettt ese st s ee e e s s se e ar s e s ssnssesenaes 15 ‘
5.1 BINIGIIUNG ...t n s e st sas e e et e s e e et s n et e e se e e emeneaes 15
5.2 Parameter, die zur Messunsicherheit beitragen..........cucceeireeeee e eeeeeee e e eesensaes 15
6 ANWeNAUNGSNINWEISE 1..eieiciiicitecice e s e s st e e e e e ee e et eaneseeeeatassesesmessessennsns 16
Anhang A (informativ) Aufnahmeraten durch Diffusion fiir Benzol auf Sorptionsrohre (ohne

MEIMDIAN) ... er bR et s e e er s eeenen e e n e enn e anne 18
Anhang B (informativ) Beschreibung der SOrbenstypen ........cuievieeeieeeorieeeeeeeseeesessesesssssesasssssssesessanas 19
Anhang C (informativ) Hinweise zur Wahl des SOIDENS ........ccceecevivieveeiiececeeses s ee e eees s e seereeesesesasesesesaens 20
Anhang D (informativ) Hinweise zum Gebrauch der SOrbenzien ............coveeeeceeeeeeerseseseeeeeeesesesreeeseansns 21
Anhang E (informativ) Beurteilung der Verfahrensparameter und Unsicherheitsbeitrige........cc........... 22
Anhang F (informativ) VerfahrenskenngroBen. .. ... ecoecueieeiiieiecse it asssssseneesesessenessenessseanssesanssen 31
LI ratUININWEISE ..ot s et s e rese e ne e e e e e aeseneemneeaaeneemeesseestanessesnsesseneneseean 33

» Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 14662-4:2005-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08

EN 14662-4:2005 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (EN 14662-4:2005) 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 mussen bis November 2005 zurlickgezogen werden.

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

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europidische Norm zu Gbernehmen: 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 Kdnigreich und Zypern.
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EN 14662-4:2005 (D)

1 Anwendungsbereich ‘

Dieser Teil von EN 14662 stimmt mit der aligemeinen Methode {iberein, die von der Europaischen Union als
Grundlage zur Bestimmung von Benzol in Aufenluft [1] gewéhlt wurde, um Messergebnisse mit Grenzwerten
auf Basis von Jahresmittelwerten zu vergleichen.

Dieser Teil von EN 14662 gibt aligemeine Anleitungen fiir die Probenahme und Analyse von Benzol in Luft
durch Diffusionsprobenahme, Thermodesorption und Kapillar-Gaschromatographie.

Dieser Teil von EN 14662 ist anwendbar auf die Bestimmung von gasférmigem Benzol in einem Massenkon-
zentrationsbereich von etwa 0,5 pg/m? bis 50 ug/m? in einer Luftprobe, die Ublicherweise tiber vierzehn Tage
genommen wurde.

Die obere Grenze des Anwendungsbereiches wird durch die Sorptionskapazitit des verwendeten Sorbens
und den linearen dynamischen Bereich der gaschromatographischen Saule und des Detektors bzw. vom
Trennvermégen der verwendeten Analysengeréte gegeben. Die untere Grenze des anwendbaren Bereiches
haéngt vom Rauschpegel des Detektors und von den Benzolblindwerten und/oder storenden Artefakten auf
dem Sorbens ab. Der Gehalt an Artefakten liegt iiblicherweise im unteren Nanogrammbereich fiir Sorbenzien
wie graphitisierten Kohlenstoff. Hohere Gehalte an aromatischen Kohlenwasserstoffen wurden in anderen
Sorbenzien gefunden. :

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 (einschlielich aller Anderungen).

ENV 13005:1999, Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen

EN 13528-2:2002, AuBenluftqualitét — Passivsammler zur Bestimmung der Konzentrationen von Gasen und
Démpfen; Anforderungen und Prifverfahren — Teil 2: Spezifische Anforderungen und Priifverfahren

EN 13528-3:2002, AuBenluftqualitat — Passivsammler zur Bestimmung der Konzentrationen von Gasen und
Démpfen — Teil 3: Anleitung zur Auswahi, Anwendung und Handhabung

EN IS0 16017-2, Innenraumluft, Auenluft und Luft am Arbeitsplatz — Probenahme und Analyse fltichtiger
organischer Verbindungen durch Sorptionsréhrchen/thermische Desorption/Kapillar-Gaschromatographie —
Teil 2: Probenahme mit Passivsammiern (ISO 16017-2:2003)

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

ISO 5725-2:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic
method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method

ISO 5725-3:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 3: Inter-
mediate measures of the precision of a standard measurement method

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

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

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 14662-4:2005-08 s


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08

EN 14662-4:2005 (D)

3.1

zertifiziertes Referenzmaterial

ein mit einem Zertifikat ausgestattetes Referenzmaterial [3.7], von dem ein oder mehrere Eigenschaften durch
ein Verfahren zertifiziert sind, das die Riickverfolgbarkeit auf die Einheit erlaubt, in der die Eigenschaft ange-
geben wird, und bei dem jeder zertifizierte Wert mit einer Unsicherheit mit definiertem Vertrauensbereich an-
gegeben ist

[1SO Guide 30:1992]

3.2

kombinierte Standardunsicherheit

Standardunsicherheit eines Messergebnisses, das aus den Werten einer Reihe anderer GréRen erhalten wird;
sie ist gleich der positiven Quadratwurzel einer Summe von Termen. Diese sind die Varianzen oder Kovarian-
zen dieser anderen GrofRen, die so gewichtet werden, wie sich das Messergebnis bei Anderung dieser Gro-
Ren verandert

[ENV 13005:1999]

3.3
Desorptionsausbeute ‘
Verhaltnis der von einer Probenahmapparatur desorbierten Analytmasse zur aufgegebenen Masse

[EN 838:1999]

3.4

Diffusionssammlier

Vorrichtung, die in der Lage ist, Proben von Gasen oder Dampfen aus der Atmosphére zu nehmen, wobei die
Aufnahmerate durch physikalische Prozesse wie Gasphasendiffusion durch eine ruhende Luftschicht oder ein
poréses Material oder Permeation durch eine Membran geregelt wird, jedoch nicht durch aktive Bewegung
der Luft durch den Sammier

[EN 13528-1]
ANMERKUNG 1 Aktiv bezieht sich Ublicherweise auf die durch eine Pumpe hervorgerufene Luftbewegung.

ANMERKUNG 2 Diese Definition unterscheidet sich von der in EN 838:1995 durch die Hinzufligung der Wérter ,oder
ein poroses Material®.

35
Diffusionsaufnahmerate
Geschwindigkeit, mit der der Diffusionssammler ein spezifische Gas aus der Atmosphare sammelt, ausge-

driickt in Pikogramm je Parts per billion') je Minute (pg ppb ™" min™) oder Kubikzentimeter je Minute (cm® min™)

ANMERKUNG 1 pg ppb” min™ ist aquivalent zu ng ppm™* min™",

ANMERKUNG 2 Diese Definition unterscheidet sich von der in EN 838:1995 durch den Begriff ,Pikogramm je Parts per
billion* statt ,Nanogramm je Parts per million. Die Ausdriicke sind numerisch dieselben, aber Auflenluftkonzentrationen
liegen Ublicherweise im ppb-Bereich.

3.6

erweiterte Messunsicherheit

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

[ENV 13005:1999]

1) ppb ist ein Volumenanteil @ = 10, ppm ein Volumenanteil @ = 10°

ié.
=
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ANMERKUNG 1 Der Teil darf als Uberdeckungswahrscheinlichkeit oder Vertrauensbereich der Spanne betrachtet wer-
den.

ANMERKUNG 2 Es erfordert explizite und implizite Annahmen Uber die Wahrscheinlichkeitsverteilung, die durch das
Messergebnis und die kombinierte Standardunsicherheit charakterisiert wird, um einen bestimmten Vertrauensbereich mit
der durch die erweiterte Messunsicherheit bezeichneten Spanne zu verkniipfen. Der zu der Spanne gehdrende Vertrau-
ensbereich kann nur so weit bekannt sein, wie diese Annahmen berechtigt sind.

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

3.7

Referenzmaterial

Material oder Substanz von ausreichender Homogenitét, 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]

3.8

Wiederholbedingungen

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

[ISO 3534-1:1993]

3.9
Standardmessunsicherheit
Unsicherheit eines Messergebnisses, ausgedriickt als Standardabweichung

[ENV 13005:1999]

3.10

(Mess)unsicherheit

dem Messergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte kennzeichnet, die verntnftigerweise
der Messgrofle 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 Vertrauensniveau hat.

ANMERKUNG 2 Messunsicherheit enthalt 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
konnen, 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 fiir den Wert der Messgrofie ist,

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

[ENV 13005:1999]

Documents
6 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 14662-4:2005-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14662-4-2005-08

EN 14662-4:2005 (D)

4 Verfahrensbeschreibung

4.1 Grundiagen

Der Diffusionssammier wird fur eine bestimmte Zeitdauer der Luft ausgesetzt [EN 16017-2]. Die Probenahme-
rate wird vorher durch Kalibrieren mit einem Prifgas (4.2.5) bestimmt. Das gasformige Benzol diffundiert in
das Rohr und wird auf dem Sorbens gesammelt. Das gesammelte Gas (auf jedem Rohr) wird durch Hitze de-
sorbiert und unter Inertgas in einen Gaschromatographen mit Kapillarsaule und Flammenionisationsdetektor
oder einem anderen geeigneten Detektor geflihrt, wo es analysiert wird. Die Analyse wird kalibriert durch Auf-
gabe von Flissigkeit oder Gas auf ein Sorptionsrohr oder durch Vergleichsmessungen im Feld.

Angaben Uber mogliche Sattigung der Sorptionsschicht, den Einfluss der Flichtigkeit und der Oberflachenge-
schwindigkeit gibt EN 13528-3. Hier wird auch die Abhangigkeit der Aufnahmerate von der Konzentration der
Luftverunreinigungen und die Dauer der Diffusionsprobenahme fir nicht-ideale Sorbenzien erklart, die zu den
unterschiedlichen Werten in Anhang A fiihrt. Die Theorie der Leistungsfahigkeit von Diffusionssammlern wird
ebenfalls in EN 13528-3 dargesteilit.

4.2 Reagenzien und Materialien

Zur Analyse durfen nur analysenreine Reagenzien verwendet werden.

Nur kalibrierte Glasbehalter und Spritzen dirfen verwendet werden, damit die Riickverfolgbarkeit des Volu-
mens auf Primarnormale sichergestelit ist.

42.1 Benzol

Benzol wird als Reagens zum Kalibrieren benétigt, entweder zur Aufgabe als Fllssigkeit (4.2.7) oder gasfor-
mig (4.2.6) auf Sorptionsrohre.

4.2.2 Verdinnungsltsemittel

Zum Herstellen von Kalibriermischungen firr die Aufgabe von Losung (4.2.7) wird ein Verdinnungslésemittel
bendtigt, das chromatographische Reinheit aufweisen sollte. Es darf keine Verbindungen enthalten, die mit
Benzol ko-eluieren.

ANMERKUNG  Haufig wird Methanol verwendet. Andere Losemittel dirfen verwendet werden, wenn sie nicht bei der
gaschromatographischen Analyse durch Ko-Elution oder durch Andern der Detektorempfindlichkeit stéren.

4.2.3 Sorbenzien

Eine Partikelgrofe von 0,18 mm bis 0,25 mm (60 mesh bis 80 mesh) wird empfohlen. PartikelgroRen Gber
0,18 mm bis 0,25 mm dirfen verwendet werden. Kleinere PartikelgroRen werden wegen Problemen mit dem
Ruckdruck nicht empfohlen. Vor dem Packen der Rohre sollte jedes Sorbens durch Ausheizen Uber Nacht
unter Inertgas auf mindestens 25 °C unter die veréffentlichte Maximaltemperatur fir dieses Sorbens vorkondi-
tioniert werden. Um Rekontamination der Sorbenzien zu vermeiden, missen diese beim Abkihlen auf Raum-
temperatur, bei der Lagerung und beim Packen der Rohre unter reiner Atmosphare gehalten werden. Die ana-
lytische Desorptionstemperatur sollte moglichst unter der Temperatur fiir die Konditionierung gehalten werden.
Fir die meisten Sorbenzien sind vom Hersteller vorgepackte Rohre im Handel erhaltlich und bendtigen daher
nur eine Konditionierung.

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

-
g
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4.2.4 Kalibrierstandards e
Kalibrierstandards werden vorzugsweise durch Probenahme eines bekannten Volumens an Benzol aus Priif-

gasen auf die Sorptionsrohre (4.2.6) hergestellt, da diese Vorgehensweise der Probenahme in der Praxis am

nachsten kommt.

Solite diese Vorgehensweise nicht praktikabel sein, dirfen die Standards durch Beladen mit einer Flussigkeit
(4.2.7, 4.2.8) hergestellt werden, wenn die Genauigkeit der Zugabetechnik entweder

a) durch Anwendung von Verfahren nachgewiesen wurde, die Zugabemengen ergeben, die vollstandig auf
Primarnormale der Masse und/oder des Volumens riickfverfolgbar sind, oder

b) durch Vergleich mit Referenzmaterialien (falls verflgbar), durch Standards, die aus Priifgasen hergestellt
wurden oder durch Vergleich mit Referenzmessverfahren bestétigt wurden.

Um Matrixeffekte zu minimieren, sollten die Kalibrierrohre den Probenahmerohren beziiglich Art des Sorbens,
Partikelgréfie und Masse weitgehend gleichen.

4.2.5 Prifgase

Priifgase mit bekannten Benzolkonzentrationen werden nach einem anerkannten Verfahren hergestellt. Ge-
eignet sind die Verfahren, die in ISO 6144 und I1SO 6145 beschrieben sind. Wenn das Verfahren nicht unter
Bedingungen angewandt wird, die die vollstindige Riickverfolgbarkeit der erzeugten Konzentrationen auf
Primarnormale von Masse und/oder Volumen erlauben, miissen die Konzentrationen mit einem unabhangigen
Verfahren Uberprift werden.

4.2.6 Standardsorptionsrohre, mit Prifgasen beladen

Beladene Sorptionsrohre werden hergestellt, indem ein genau bekanntes Volumen des Priifgases, z. B. mit
einer Pumpe, durch das Sorptionsrohr geleitet wird. Das Volumen des gesammelten Prifgases darf das
Durchbruchsvolumen fir das Sorbens nicht {iberschreiten. Nach dem Beladen wird das Rohr abgenommen
und verschiossen. Fiir jede Probenahmeserie sind neue Standards herzustellen, deren Benzolgehalte einem
Konzentrationsbereich von 0,5 pg/m? bis 50 ug/m® entsprechen. Aufgestockte Kontroliproben, mit der die U-
bereinstimmung der Detektorsignale bestimmt wird, diirfen ebenfalls verwendet werden.

4.2.7 Herstellen von Standardlésungen fiir die Aufgabe von Fliissigkeiten, gravimetrisches Verfahren

4271  Lésung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 10 mg/mi

Ein 100-ml-Messkolben wird ausgewogen, dann werden ungefahr 75 ml Verdiinnungslésemittel zugegeben.
Danach wird ungefahr 1 g Benzol in den Kolben eingewogen. Mit Verdiinnungsidsemittel wird auf 100 ml auf-
gefullt. Der Kolben wird dann verschlossen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.

4.2.7.2  Losung mit einer Benzolkonzentration von ungefiahr 100 ug/ml

Ein 100-ml-Messkolben wird ausgewogen, dann werden ungefdhr 75 ml Verdinnungslosemittel zugegeben.
Danach wird ungefahr 1 ml Lésung 4.2.7.1 in den Kolben eingewogen. Mit Verdiinnungslosemittel wird auf
100 ml aufgeflilit. Der Kolben wird dann verschlossen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.

4.2.7.3 Lo6sung mit einer Benzolkonzentration von ungefihr 50 pg/ml

30 m/ VerdUnnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-mi-Messkolben gegeben. 50 ml der L&-
sung 4.2.7.2 werden eingewogen. Mit Verdiinnungslosemittel wird auf 100 mi aufgefilit; der Kolben wird ver-
schlossen, gewogen und durch Schiitteln gemischt.
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4.2.7.4  Losung mit einer Benzolkonzentration von ungeféhr 10 pug/ml

50 ml Verdinnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-ml-Messkolben gegeben. 10 ml der Losung
L 4.2.7.2 werden eingewogen. Mit Verdinnungsldsemittel wird auf 100 m! aufgefillt; der Kolben wird verschlos-
sen, gewogen und durch Schiitteln gemischt. '

4.2.7.5 Losung mit einer Benzolkonzentration von ungefahr 5 pg/ml

50 ml Verdinnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-ml-Messkolben gegeben. 5 ml der Losung
4.2.7.2 werden eingewogen. Mit Verdinnungslosemitte! wird auf 100 ml aufgefillt; der Kolben wird verschios-
sen, gewogen und durch Schutteln gemischt.

4.2.7.86 Losung mit einer Benzolkonzentration von ungefidhr 1 pg/ml
50 ml Verdinnungslosemittel werden in einen ausgewogenen 100-mi-Messkolben gegeben. 1 mi der Losung

4.2.7.2 wird eingewogen. Mit Verdinnungslésemittel wird auf 100 mi aufgefillt; der Kolben wird verschlossen,
gewogen und durch Schitteln gemischt.

4.2.8 Herstellen von Standardlésungen fiir die Aufgabe von Fliissigkeiten, volumetrisches Verfahren

Kalibrieriosungen durfen auch unter Verwendung von rilickverfolgbar kalibrierten Glasgeraten und Spritzen
durch eine Verdunnungsreihe aus einer Benzolstammidsung in einem Verdunnungslosemittel hergestellt wer-
den. Diese Kalibrierung darf durch wiederholtes Einwagen eines entsprechenden Volumens an Wasser, unter
Berucksichtigung der Dichte, durchgefihrt werden, um das Volumen der Glasgerate zu berechnen. Bei Ver-
wendung von volumetrisch hergestellien Lésungen in Kohlenstoffdisulfid muss die Raumtemperatur auf + 2 K
eingestellt werden, um den Einfluss der Dichteschwankung des Verdiinnungsidésemittels zu begrenzen.

Die in 4.2.7 beschriebenen Verdlnnungsschritte dirfen zur Herstellung von Kalibrierlosungen im geeigneten
Konzentrationsbereich von Benzol unter Verwendung von kalibrierten Kolben, Gefaflen, Spritzen und Pipetten
angewandt werden.

4.2.9 Stabilitat der Kalibriermischungen

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

4.2.10 Standardsorptionsrohre, mit Fliissigkeit beladen

Beladene Sorptionsrohre werden hergestelit, indem Aliquots von Kalibrierldsungen auf saubere Sorptionsroh-
re folgendermafden injiziert werden: Ein Sorptionsrohr wird an ein T-Stick, dessen eines Ende mit einem Sep-
tum versehen ist, oder an die Injektionseinheit des Gaschromatographen angeschiossen, durch das ein iner-
tes Spuilgas mit einem Volumenstrom von 100 mi/min geleitet wird. Dann wird ein 5-pl-Aliquot einer geeigne-
ten Kalibrierldsung durch das Septum injiziert und 5 min gespuit. Das Rohr wird dann abgenommen und ver-
schlossen. Fir jede Probenahmeserie sind frische Standards herzustellen. Aufgestockte Kontrollproben, mit
der die Ubereinstimmung der Detektorsignale bestimmt wird, diirfen ebenfalls verwendet werden.

ANMERKUNG 1 Fur Methanol wurde festgestellt, dass bei Tenax als Sorbens ein Splilgasstrom von 100 ml/min und
eine Splildauer von 5 min geeignet sind, den grokten Teil des Verdiinnungsldsemittels aus dem Rohr zu entfernen. Wenn
andere Verdiinnungslosemittel und Sorbenzien verwendet werden, sind die Bedingungen experimentell zu Gberprifen.

ANMERKUNG 2 Ein (blicher Injektor eines Gaschromatographen darf zur Herstellung der Rohrstandards verwendet
werden. Er kann eingebaut oder separat angebracht sein. Die Tragergasleitung zum Injektor sollte beibehalten werden.

Der Anschluss des Injektors sollte ggf. an das Probenrohr angepasst werden. Dies kann leicht durch eine Druckkupplung
mit O-Ringdichtung erreicht werden.

4.3 Geriate

Die nachstehenden speziellen Laboratoriumsgeréate sind erforderlich.
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