DEUTSCHE NORM Dezember 2017

DIN ISO 16000-33

=
Z

Diese Norm ist Bestandteil des VDI/DIN-Handbuches Reinhaltung der Luft, Band 5.
ICS 13.040.20

Innenraumluftverunreinigungen -
Teil 33: Bestimmung von Phthalaten mit
Gaschromatographie/Massenspektrometrie (GC/MS) (ISO 16000-33:2017)

Indoor air -

Part 33: Determination of phthalates with gas chromatography/mass spectrometry (GC/MS)
(ISO 16000-33:2017)

Air intérieur -

Partie 33: Détermination des phthalates par chromatographie en phase
gazeuse/spectrométrie de masse (CPG/SM) (ISO 16000-33:2017)

Gesamtumfang 52 Seiten

VDI/DIN-Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) - Normenausschuss

| . W
Doctiments-
© DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V. - Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, PR 10
nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet. www.din.de Docu m#"{"#}mnml)ﬂp b
Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin b ) h.d
www.beuth.de 2723688

Full document details: DIN ISO 16000-33:2017-12


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12

DIN ISO 16000-33:2017-12

Inhalt

Seite
A L 00 4 T Lo 0 T ) o 4
Nationaler Anhang NA (informativ) Literaturhinweise ...
0 ) 10
EINIEITUNG ..ot s A s AR 11
1 ANWeENdUNGSDEIEICh ... ————————————— 12
2 Normative VerweiSungen.......ccuuumsmsmsssssssssssssssssssssssssssssssass .12
3 3T o2 i 12
4 Probenahmeverfahren und analytische Gerate ... 13
4.1 BN ¥ 14 1<) 10 LT 13
4.2 Probenahme durch Adsorption mit anschlieRender Thermodesorption 13
4.2.1 Gerite, Betriebsmittel und Chemikalien ..., 13
4.2.2 Vorbereitung der Thermodesorptionsrohrchen .......——— 14
4.2.3  Probenalme ... —————————————n 15
4.3 Probenahme durch Adsorption mit anschlieRender Losemittelextraktion 15
4.3.1 Gerite, Betriebsmittel und Chemikalien ..., 15
4.3.2 Vorbereitung des Florisil®2) und der Adsorptionsrohrchen.... v ————— 17
4.3.3 Hinweise zur Verwendung von 13 (e ) 22 17
4.3.4  Probenalme ... ————————————————— 17
4.3.5 Probenaufbereitung ... ——————————— s ——————— 18
5 KaliDIIeTUNG cocoscressssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssasasssasasasasasasasssasasssasssssssssssnsssssssssnssanns 19
5.1 W0 1 TS5 10 19
5.2 Kalibrierung des Thermodesorptionsverfahrens........o. 20
5.3 Kalibrierung des Losemittelextraktionsverfahrens........u——. 20
6 Identifizierung und Quantifizierung .........c———— 20
6.1 Massenspektrometrische Analyse........cm. 20
7 Aufstellung der Kalibrierkurven und Berechnung der Analytmasse w24
7.1 Aufstellung der KalibrierKurven ... 24
7.2 Berechnung der Analytmasse ........oosmssmsmssssssssssssssssssssssnss 25
8 Berechnung der Innenraumluftkonzentrationen.......cum—. 27
9 VerfahrenSKenNGrOReN.. .. s s e AR AR R 27
9.1 AP T Ny FY ) 1 27
9.2 Bestimmungsgrenze und BlindwertproblematiK.........ccounm 27
9.3 Vergleichsstandardabweichung und Wiederholstandardabweichung 28
10 (0101 UL LT Tl o T o 30
10.1  Uberpriifung des Verfahrens und Blindwertbestimmung.............ceessssesssssssssssssssssnes 30
10.1.1 Feldblindwert der Innenraumluft........counsmcssmsmsmssssssessssssssenes 30
10.1.2 Analytischer Laborblindwert.........cccooiiiimimsmsmsmsmsssmssssssssssssssnnns 30
10.2 Mafdnahmen zur Minimierung des BINAWeTrtS........c.cumnmmnmmsmsmsmssssssssssssssens 31
B IO JB N D 01D 100 012 L0 () o 31
11 R 0] o111 o 31

Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: DIN ISO 16000-33:2017-12


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12

DIN ISO 16000-33:2017-12

Anhang A (informativ) Allgemeine Informationen zu Phthalaten........—————— 32
A1l Eigenschaften und VorkOmmen ... 32
A2 Freisetzung und Umweltverhalten ..., 34
A3 Gesetzliche ReGEIUNGEN ... 35
Anhang B (informativ) Losemittel-Wischproben als Phthalat-Screeningverfahren 36
B.1 MESSSIIALEZIC . ———————————————————— 36
B.2 Auswahl der zu beprobenden Flache.........cnmmmm 37
B.3 Probenahme und Aufbereitung der Losemittel-Wischproben...... 37
B.3.1  Probenalme......oiririessssssssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsassnsassnssssnssssnssssassnnasans 37
B.3.2 Extraktion und Analyse (Ausfithrungsbeispiel)........c——.. 37
B.4 Berechnung des ErgebniSses.....mmmmmmmmmmmsmsmssssssssssseseses 38
Anhang C (informativ) Hausstaubproben als Phthalat-Screeningverfahren .39
C1 Definition und Charakterisierung von Hausstaub ... 39
C.2 L1 LTy g L 4 40
C3 Gerate, Betriebsmittel und Chemikalien zur Probenahme und Analyse 40
C4 Vorbereitung des Raums zur Probenahme.........ccoonnnnnnnnssnssessscssssssnns 40
C.5 5 000] 0 1= T 1 11 1= 41
C.6 Gerateblindwert bei der Hausstaubprobenahme ... 41
C.7 ProbenaufbDereitung ... 41
C.8 Angabe der ErgebniSSe ... s ssssss s sssssss s ssssasssssssassss s ssassssssssass 42
Anhang D (informativ) Ausfithrungsbeispiel fiir die Kalibrierung des

Thermodesorptionsverfahrens........mmm—————— 43
D.1 Losung des internen Standards.........oc—————. 43
D.2 L 1100 101 0T D (< . 43
D.2.1 Stammlosungen I der Phthalate.......——. 43
D.2.2 Stammldsung II der Phthalate .......ccconnnnmnsnnsmnnssssssessscssssens 43
D.3 0T L) 9T g L0 1] T . 43
Anhang E (informativ) Ausfiihrungsbeispiel fiir die Kalibrierung des

Losemittelextraktionsverfahrens mit Florisil®2)...........cccocrvmrmsmsmsesessessssessssesseses 45
E.1 Losung des internen Standards.........oc—————. 45
E.2 L 1100 101 L0 R D0 (< . 45
E.2.1 Stammlosungen I der Phthalate.......— 45
E.2.2 Stammldésungen II der Phthalate ........cconminnnnsnnnmncsssessscssssesnanns 45
E.3 0T L) 9T g L0 1] T . 45
Anhang F (informativ) Ausfiihrungsbeispiel fiir die Gaschromatographie nach thermischer

D LT 1) o 0100 ) 47
Anhang G (informativ) Ausfiithrungsbeispiel fiir die Gaschromatographie nach

| 0 =3 00 VR =] =5 o= 130 0] o 48
Anhang H (informativ) Blindwertbedingte Schwierigkeiten ... 49
H.1 Ausfithrungsbeispiel fiir das Tenax® TAD-Verfahren ... 49
H.2 Ausfiihrungsbeispiel fiir das Florisil®2)-Verfahren....... s 49
Anhang I (informativ) Beispiel fiir ein ProbenahmeprotoKoll...........cccoiiiiiisssnsnsesesesssesenens 50
LIteratuUrNiNWEISE... . rrcrererirer s sssss s sss s ssssessssessssnssssessssms e sms e sms e sassesan e sassms e e s e sas e sassnnassenassns 51

Documents

Full document details: DIN ISO 16000-33:2017-12

Document Sharin%Hub


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-16000-33-2017-12

DIN ISO 16000-33:2017-12

Nationales Vorwort

Internationale Technische Regelsetzung zum Innenraumluftbereich

ISO 16000-33 wurde vom Unterkomitee SC 6 ,Indoor air des Technischen Komitees ISO/TC 146 ,Air
quality” in der Arbeitsgruppe 20 ,Determination of phthalates” erarbeitet. Obmannschaft und Sekretariat
der Arbeitsgruppe liegen beim DIN (Deutschland). An der Erstellung dieser Norm war der Fachbereich 4
L,Umweltmesstechnik“ der VDI/DIN-Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) - Normenausschuss
mafdgeblich beteiligt.

Allgemeine und stoffspezifische Aspekte flir die Messplanung, die vor oder wahrend der Messung beachtet
werden sollten, sowie Messverfahren fiir einzelne Stoffe bzw. Stoffgruppen und Mikroorganismen in der
Innenraumluft sind in den einzelnen Teilen der ISO 16000 festgelegt.

Flir die im Abschnitt 2 zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 16000-1 siehe DIN EN ISO 16000-1
ISO 16000-5 siehe DIN EN ISO 16000-5
ISO 16000-6 siehe DIN ISO 16000-6

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Diese Norm basiert auf der VDI 4301 Blatt 6; Widerspriiche oder unterschiedliche Vorgehensweisen liegen
nicht vor.

Nationale Technische Regelsetzung zum Innenraumluftbereich

Messplanerische Aspekte von Innenraumluftmessungen fiir einzelne Stoffe bzw. Stoffgruppen werden in den
einzelnen Blattern der Richtlinie VDI 4300 (siehe auch Abschnitt ,Nationaler Anhang NA“) behandelt. Zum
Teil dienten sie als alleinige Basisdokumente fiir die Erstellung einzelner Teile der ISO 16000 (z. B. bei der
ISO 16000-1, 1SO 16000-2, ISO 16000-5, ISO 16000-7, 1SO 16000-12, ISO 16000-15, 1SO 16000-16,
ISO 16000-17, ISO 16000-18 und ISO 16000-26). Die Messverfahren (Probenahme und Nachweisverfahren)
zur Bestimmung der jeweiligen Stoffe bzw. Stoffgruppen in der Innenraumluft werden in den Blattern der
Richtlinie VDI 4301 dargestellt. Messverfahren, die sowohl im Innenraumluft- als auch im
Immissionsbereich eingesetzt werden konnen, sind in weiteren VDI-Richtlinien festgelegt.

DIN ISO 16000 bzw. DIN EN ISO 16000 mit dem allgemeinen Titel Innenraumluftverunreinigungen besteht
aus folgenden Teilen:

— DIN ENISO 16000-1, Allgemeine Aspekte der Probenahmestrategie
— DIN ENISO 16000-2, Probenahmestrategie fiir Formaldehyd

— DINISO 16000-3, Messen von Formaldehyd und anderen Carbonylverbindungen in der Innenraumluft und
in Priifkammern — Probenahme mit einer Pumpe

— DINISO 16000-4, Bestimmung von Formaldehyd — Probenahme mit Passivsammlern
— DIN ENISO 16000-5, Probenahmestrategie fiir fliichtige organische Verbindungen (VOC)

— DINISO 16000-6, Bestimmung von VOC in der Innenraumluft und in Priifkammern, Probenahme auf
Tenax® TA, thermische Desorption und Gaschromatographie mittels MS oder MS-FID
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— DIN ENISO 16000-7, Probenahmestrategie zur Bestimmung luftgetragener Asbestfaserkonzentrationen

— DINISO 16000-8, Bestimmung des lokalen Alters der Luft in Gebduden zur Charakterisierung der
Liiftungsbedingungen

— DINENISO 16000-9, Bestimmung der Emission von fliichtigen organischen Verbindungen aus Bau-
produkten und Einrichtungsgegenstdnden — Emissionspriifkammer-Verfahren

— DINENISO 16000-10, Bestimmung der Emission von fliichtigen organischen Verbindungen aus Bau-
produkten und Einrichtungsgegenstdnden — Emissionspriifzellen-Verfahren

— DINENISO 16000-11, Bestimmung der Emission von fliichtigen organischen Verbindungen aus Bau-
produkten und Einrichtungsgegenstinden — Probenahme, Lagerung der Proben und Vorbereitung der
Priifstiicke

— DIN ENISO 16000-12, Probenahmestrategie fiir polychlorierte Biphenyle (PCB), polychlorierte Dibenzo- p-
dioxine (PCDD), polychlorierte Dibenzofurane (PCDF) und polycyclische aromatische Kohlenwasserstoffe
(PAH)

— DINISO 16000-13, Bestimmung der Summe gasférmiger und partikelgebundener dioxin-dhnlicher
Biphenyle (PCB) und polychlorierter Dibenzo-p-dioxine/Dibenzofurane (PCDD/PCDF) — Probenahme auf
Filtern mit nachgeschalteten Sorbenzien

— DINISO 16000-14, Bestimmung der Summe gasférmiger und partikelgebundener polychlorierter dioxin-
dhnlicher Biphenyle (PCB) und polychlorierter Dibenzo-p-dioxine/Dibenzofurane (PCDD/PCDF) —
Extraktion, Reinigung und Analyse mit hochauflésender Gaschromatographie und Massenspektrometrie

— DINENISO 16000-15, Probenahmestrategie fiir Stickstoffdioxid (NO,)

— DINISO 16000-16, Nachweis und Zihlung von Schimmelpilzen — Probenahme durch Filtration

— DINISO 16000-17, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Kultivierungsverfahren

— DINISO 16000-18, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Probenahme durch Impaktion

— DINISO 16000-19, Probenahmestrategie fiir Schimmelpilze

— DINISO 16000-20, Nachweis und Zihlung von Schimmelpilzen — Bestimmung der Gesamtsporenanzahl
— DINISO 16000-21, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Probenahme von Materialien

— DINISO 16000-23, Leistungspriifung zur Beurteilung der Konzentrationsminderung von Formaldehyd
durch sorbierende Baumaterialien

— DINISO 16000-24, Leistungspriifung zur Beurteilung der Konzentrationsminderung von fliichtigen
organischen Verbindungen (ohne Formaldehyd) durch sorbierende Baumaterialien

— DINISO 16000-25, Bestimmung der Emission von schwerfliichtigen organischen Verbindungen aus
Bauprodukten — Mikro-Priifkammerverfahren

— DINISO 16000-26, Probenahmestrategie fiir Kohlendioxid (CO,)

— DINISO 16000-27, Standardverfahren zur Messung von auf Oberfldchen abgelagerten Faserstduben
(REM/EDXA)
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— DINISO 16000-28, Bestimmung der Geruchsstoffemissionen aus Bauprodukten mit einer Emissions-
priifkammer

— DINISO 16000-29, Priifverfahren fiir VOC-Detektoren
— DINISO 16000-30, Sensorische Priifung der Innenraumluft

— DINISO 16000-31, Bestimmung von Flammschutzmitteln und Weichmachern auf der Basis
phosphororganischer Verbindungen — Phosphorsdureester

— DIN ENISO 16000-32, Untersuchung von Gebduden auf Schadstoffe
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 5492, Sensorische Analyse — Vokabular
DIN EN ISO 8589, Sensorische Analyse — Allgemeiner Leitfaden fiir die Gestaltung von Priifrdumen

DIN EN ISO 8199, Wasserbeschaffenheit — Allgemeine Anleitung zur Zdhlung von Mikroorganismen durch
Kulturverfahren

DIN EN ISO 9169, Luftbeschaffenheit — Definition und Ermittlung von VerfahrenskenngréfSen einer automa-
tischen Messeinrichtung

DIN ISO 12219-1, Innenraumluft von StrafSenfahrzeugen — Teil1l: Gesamtfahrzeugpriifkammer —
Spezifikation und Verfahren zur Bestimmung von fliichtigen organischen Verbindungen in der Fahrgastzelle

DIN ISO 12219-2, Innenraumluft von StrafSenfahrzeugen — Teil 2: Screeningverfahren fiir die Bestimmung von
fliichtigen organischen Verbindungen aus Fahrzeuginnenraumausstattungsteilen — Probenbeutel-Verfahren

DIN ISO 12219-3, Innenraumluft von StrafSenfahrzeugen — Teil 3: Screeningverfahren fiir die Bestimmung von

fliichtigen organischen Verbindungen aus Fahrzeuginnenraumausstattungsteilen — Mikropriifkammer-
Verfahren
DIN ISO 12219-4, Innenraumluft von Strafienfahrzeugen — Teil 4: Verfahren fiir die Bestimmung von
fliichtigen organischen Verbindungen aus Fahrzeuginnenraumausstattungsteilen — Kleinpriifkammer-
Verfahren

DIN ISO 12219-5, Innenraumluft von Strafsenfahrzeugen — Teil 5: Screeningverfahren fiir die Bestimmung der
Emissionen fliichtiger organischer Verbindungen aus Fahrzeuginnenraumausstattungsteilen — Statisches
Priifkammer-Verfahren

DIN ISO 12219-6, Innenraumluft von Strafsenfahrzeugen — Teil 6: Verfahren fiir die Bestimmung von
schwerfliichtigen organischen Verbindungen aus Fahrzeuginnenraumausstattungsteilen bei hdéheren
Temperaturen — Kleinpriifkammer-Verfahren

DIN ISO 12219-7, Innenraumluft von Strafsenfahrzeugen — Teil 7: Geruchsbestimmung in der Innenraumluft
von Strafsenfahrzeugen und der Emissionspriifkammerluft von Bestandteilen der Innenausstattung durch
olfaktorische Messungen

DIN ISO 12219-8, Innenraumluft von Strafienfahrzeugen — Teil 8: Handhabung und Verpacken von
Materialien und Komponenten fiir Emissionspriifungen

DIN ISO 12884, Aufienluft — Bestimmung der Summe gasformiger und partikelgebundener polycyclischer
aromatischer Kohlenwasserstoffe — Probenahme auf Filtern mit nachgeschalteten Sorbenzien und anschlie-
fender gaschromatographischer/massenspektrometrischer Analyse

DIN EN 14412, Innenraumluftqualitiit — Passivsammler zur Bestimmung der Konzentrationen von Gasen und
Ddmpfen — Anleitung zur Auswahl, Anwendung und Handhabung
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DIN EN ISO 16017-1, Innenraumluft, AufSenluft und Luft am Arbeitsplatz — Probenahme und Analyse
fliichtiger organischer Verbindungen durch Sorptionsréhrchen/thermische Desorption/Kapillar-Gaschromato-
graphie — Teil 1: Probenahme mit einer Pumpe

DIN EN ISO 16017-2, Innenraumluft, AufSenluft und Luft am Arbeitsplatz — Probenahme und Analyse
fliichtiger organischer Verbindungen durch Sorptionsréhrchen/thermische Desorption/Kapillar-Gaschromato-

graphie — Teil 2: Probenahme mit Passivsammlern

DIN ISO 16362, AufSenluft — Bestimmung partikelgebundener aromatischer Kohlenwasserstoffe mit Hoch-
leistungs-Fliissigkeitschromatographie

DIN EN ISO/IEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien

VDI 2464 Blatt 1, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von polychlorierten
Biphenylen (PCB) — GC/MS-Verfahren fiir PCB 28, 52, 101, 138, 153, 180

VDI 2464 Blatt 2, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von polychlorierten
Biphenylen (PCB) — HR-GC/HR-MS-Verfahren fiir komplanare PCB

VDI 2464 Blatt 3, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von polybromierten
Diphenylethern, Hexabromcyclododecan und Hexabrombenzol mit GC/MS

VDI 3484 Blatt 1, Messen von gasformigen Immissionen — Messen von Innenraumluftverunreinigungen —
Messen von Priifgasen — Bestimmung der Formaldehydkonzentration nach dem Sulfit-Pararosanilin-Verfahren

VDI 3484 Blatt 2, Messen von gasférmigen Immissionen — Messen von Innenraumluftverunreinigungen —
Bestimmung der Formaldehydkonzentration nach der Acetylaceton-Methode

VDI 3498 Blatt 1, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von polychlorierten
Dibenzo-p-dioxinen und Dibenzofuranen — Verfahren mit grofsem Filter

VDI 3498 Blatt 2, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von polychlorierten
Dibenzo-p-dioxinen und Dibenzofuranen — Verfahren mit kleinem Filter

VDI 4252 Blatt 2, Erfassen luftgetragener Mikroorganismen und Viren in der Aufsenluft — Aktive Probenahme
von Bioaerosolen — Abscheidung von luftgetragenen Schimmelpilzen auf Gelatine/Polycarbonat-Filtern

VDI 4253 Blatt 2, Erfassen luftgetragener Mikroorganismen und Viren in der Auflenluft — Verfahren zum
kulturellen Nachweis der Schimmelpilzkonzentrationen in der Luft — Indirektes Verfahren nach Probenahme
auf Gelatine/Polycarbonat-Filtern

VDI 4300 Blatt 1, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Allgemeine Aspekte der Messstrategie

VDI 4300 Blatt 2, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messstrategie fiir polycyclische aromatische
Kohlenwasserstoffe (PAH), polychlorierte Dibenzo-p-dioxine (PCDD), polychlorierte Dibenzofurane (PCDF) und
polychlorierte Biphenyle (PCB)

VDI 4300 Blatt 4, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messstrategie fiir Pentachlorphenol (PCP)
und y-Hexachlorcyclohexan (Lindan) in der Innenraumluft

VDI 4300 Blatt 7, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Bestimmung der Luftwechselzahl in
Innenrdumen

VDI 4300 Blatt 9, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messstrategie fiir Kohlendioxid (CO,)
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VDI 4300 Blatt 11, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messstrategie fiir die Erfassung von
luftgetragenen Partikeln im Innenraum — PM; s-Fraktion

VDI 4301 Blatt 1, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen der Stickstoffdioxidkonzentration —
Manuelles photometrisches Verfahren (Saltzman)

VDI 4301 Blatt 2, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Pentachlorphenol (PCP) und
y-Hexachlorcyclohexan (Lindan) — GC/MS-Verfahren

VDI 4301 Blatt 3, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Pentachlorphenol (PCP) und
y-Hexachlorcyclohexan (Lindan) — GC/ECD-Verfahren

VDI 4301 Blatt4, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Pyrethroiden und
Piperonylbutoxid in Luft

VDI 4301 Blatt 5, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Flammschutzmitteln und
Weichmachern auf Basis phosphororganischer Verbindungen — Phosphorscdureester

VDI 4301 Blatt 6, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Phthalaten mit GC/MS

VDI 2464 Blatt 4, Messen von Immissionen — Messen von Innenraumluft — Messen von persistenten
halogenorganischen Verbindungen (POP) mit GC/HRMS

VDI 4302 Blatt 1, Geruchspriifung von Innenraumluft und Emissionen aus Innenraummaterialien —
Grundlagen

Folgende VDI-Richtlinien sind in Vorbereitung:

VDI 4300 Blatt 12, Messen von Innenraumlufverunreinigungen — Messstrategie und Bestimmung von
ultrafeinen Partikeln

VDI 4301 Blatt 7, Messen von Innenraumluftverunreinigungen — Messen von Carbonsduren
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokumentes angewendet wurden und die fiir die weitere
Pflege vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir
die verschiedenen I[SO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokumentes Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender
angegeben und stellt keine Anerkennung dar.

Eine Erlauterung zum freiwilligen Charakter von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdricke in Bezug auf Konformitatsbewertungen, sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze
der Welthandelsorganisation (WTO) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse (TBT, en: Technical
Barriers to Trade) beriicksichtigt, enthélt der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technische Komittee ISO/TC 146 ,Air quality”, Unterkomittee SC 6 ,Indoor
air” erarbeitet.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 16000 ist auf der ISO-Webseite abrufbar.
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Einleitung

In den unterschiedlichen Teilen der ISO 16000 sind allgemeine Anforderungen an die Messung von Innen-
raumluftverunreinigungen sowie die fiir die einzelnen Stoffe bzw. Stoffgruppen wichtigen Randbedingungen
festgelegt, die vor oder wahrend der Messung zu beachten sind. Weiterhin werden auch die Messverfahren
selber behandelt (siehe Vorwort).

Die Definition des Innenraumes ist ISO 16000-1 zu entnehmen: Wohnungen [Wohn-, Schlaf-, Bastel-, Sport-
und Kellerrdume, Kiichen und Badezimmer], Arbeitsraume bzw. Arbeitsplitze in Gebauden, die nicht im
Hinblick auf Luftschadstoffe Gesundheits- und Sicherheitsinspektionen unterliegen (z.B. Biiros,
Verkaufsrdume), offentliche Gebdude (z. B. Gaststatten, Theater, Kinos und andere Veranstaltungsraume)
sowie die Fahrgastraume von Kraftfahrzeugen und 6ffentlichen Verkehrsmitteln gehdren zu den wichtigsten
Arten von Innenrdumen.

Phthalate, die Diester der ortho-Phthalsdure (1,2-Benzoldicarbonsdaure), werden aus tdglichen
Gebrauchsgegenstinden, die aus Weich-Polyvinylchlorid (PVC) bestehen, in die Innenraumluft emittiert.
Ublicherweise werden Phthalate als Weichmacher in Weich-PVC eingesetzt. Die fiinf am hiufigsten
eingesetzten Phthalate sind: Di-iso-decylphthalat (DiDP), Di-iso-nonylphthalat (DiNP), Di(2-ethylhexyl)-
phthalat (DEHP), Di-n-butyl-phthalat (DBP) und Benzyl-n-butyl-phthalat (BBP). Eine Ubersicht zu den
wichtigsten Phthalaten, ihren Abkiirzungen und mehreren wichtigen Substanzeigenschaften wird in Tabelle
A.1 wiedergegeben. Diese Phthalate kénnen in Innenrdumen mithilfe der in diesem Teil der ISO 16000
spezifizierten analytischen Verfahren mittels Gaschromatographie/Massenspektrometrie bestimmt werden.
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1 Anwendungsbereich

In diesem Standard werden Anforderungen an die Probenahme und die Analyse von Phthalaten in der
Innenraumluft festgelegt. Weiterhin werden die Probenahme und die Analyse von Phthalaten im Hausstaub
und in Losemittelwischproben von Oberflichen mittels Gaschromatographie-Massenspektrometrie
beschrieben.

Fiir die Innenraumluft werden zwei alternative Probenahme- und Aufarbeitungsverfahren festgelegt, deren
Vergleichbarkeit in einem Ringversuch belegt wurde. [4] Die Probenahme kann auf Adsorptionsréhrchen
erfolgen, die anschlieffend mit Thermodesorption aufbereitet und mittels GC-MS analysiert werden.
Alternativ kann die Probenahme durch Adsorption auf anderweitigen Sorbenzien erfolgen, die anschlief3end
mittels Losemittelextraktion und GC-MS analysiert werden.

Im Hausstaub, konnen, abhdngig von der Probenahmetechnik, die Verbindungen Dimethylphthalat bis Di-
isoundecylphthalat analysiert werden, wie in Anhang C festgelegt [8]. Die Untersuchung von
Hausstaubproben ist ausschlieflich als Screeningverfahren geeignet. Sie liefert nur orientierende Werte und
ist nicht zur abschliefenden Bewertung eines moglichen Handlungsbedarfes geeignet.

In den Losemittelwischproben kénnen, wie im informativen Anhang B festgelegt, Dimethylphthalat bis Di-
iso-undecylphthalat analysiert werden. Losemittelwischproben sind fiir eine nicht-quantitative
Quellensuche geeignet.

ANMERKUNG  Das Verfahren ist prinzipiell auch fiir die Analyse von anderen Phthalaten, Adipaten und
Cyclohexandicarbonsdureestern geeignet. Die Eignung ist aber durch die Ermittlung von Verfahrenskenngrofien in

jedem Fall zu belegen.

Allgemeine Informationen zu Phthalaten konnen Anhang A entnommen werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschliefilich aller Anderungen).

[SO 16000-6:2011, Indoor air — Part 6: Determination of volatile organic compounds in indoor and test

chamber air by active sampling on Tenax® TA sorbent, thermal desorption and gas chromatography using MS
or MS-FID

3 Begriffe
Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen zur Verfiigung:

— ISO Online Browsing Platform: unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: unter http://www.electropedia.org/
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4 Probenahmeverfahren und analytische Gerite

4.1 Allgemeines

Die Probenahme der Innenraumluft erfolgt entweder durch Adsorption auf mit Quarzwolle oder Tenax®

TA1) gefiillten Thermodesorptionsrohrchen oder auf Sorbenzien, wie Florisil®2) mit anschlieRender
Losemittelextraktion [4][5]. Die zur Losemittelextraktion eingesetzten Losemittelvolumina sollten moglichst
gering gehalten werden, um die Blindwertproblematik zu minimieren. Alle verwendeten Gerdte und
Betriebsmittel sollten von hinreichender Reinheit, d. h. ohne nachweisbare Mengen der zu untersuchenden
Verbindungen, sein.

Die Erfahrungen aus dem Ringversuch haben gezeigt, dass erhebliche Blindwertunterschiede durch das
verwendete Losemittel verursacht werden konnen. Daher muss eine Uberpriifung jeder neuen
Losemittelflasche auf eine Phthalatkontamination vor Gebrauch erfolgen [4].

ANMERKUNG  Die Erfahrungen des Ringversuchs haben gezeigt, dass ein Ausspiilen mit blindwertfreiem Losemittel
(keine nachweisbaren Phthalate) ausreichend ist, um die Kontaminationen aus den Apparaturen zu entfernen, und dass
eine Reinigung durch Ausgliihen mit anschlieffender Deaktivierung der ausgeheizten Glasgerdte nicht zwingend
erforderlich ist.

Bei der Probenahme der Innenraumluft muss die ubiquitire Verbreitung der Phthalate beriicksichtigt
werden um eine Kontamination der Probe zu vermeiden. Die zu beachtenden Mafdnahmen zur Minimierung
der Blindwerte sowie die Vor- und Nachteile der einzelnen Verfahren sind in den jeweiligen Abschnitten
ausfithrlich dargestellt. Weitere Hinweise zur Qualitdtssicherung und Blindwertproblematik, die
grundsatzlich beachtet werden miissen, sind in Abschnitt 10 aufgefiihrt.

4.2 Probenahme durch Adsorption mit anschliefiender Thermodesorption

Es sind die in ISO 16000-6 festgelegten Gerdte, Reagenzien und Materialien (einschliefdlich der im
informativen Anhang {iber semi-fliichtige Verbindungen gelisteten) mit den folgenden zuséatzlichen
spezifischen Anforderungen zu verwenden:

4.2.1 Gerite, Betriebsmittel und Chemikalien

4.2.1.1 Thermodesorptionsrohrchen, Rohrchen aus Edelstahl, inert-beschichtetem Stahl oder Glas,
befiillt mit einem fixierten 1 cm dicken, lose gepackten Quarzwollpfropfen und einem sich anschliefdendem
Sorbens, mindestens 200 mg, z. B. Tenax® TA,V (siehe ISO 16000-6:2011, Anhang D).

4.2.1.2 Probenahmesystem nach Bild 1

4.2.1.3 Pumpe, geeignet flir einen Volumenstrom im Bereich 50 ml/min bis 200 ml/min unter
Probenahmebedingungen; empfohlenes Probenahmevolumen etwa 20 1 bis etwa 70 1.

4.2.1.4 Gasvolumenmessgerit, die maximale Messunsicherheit darf 5 % nicht iiberschreiten.

4.2.1.5 Laborausstattung zur Probenahme, Hygrometer, Thermometer, Barometer.

1) Tenax® TA ist die Herstellerbezeichnung des Produktes, hergestellt von Buchem BV. Diese Angabe dient nur zur
Unterrichtung der Anwender dieser Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung des genannten Produktes
durch ISO. Gleichwertige Produkte diirfen verwendet werden, wenn sie nachweisbar zu identischen Ergebnissen fiihren.

2) Florisil® ist die Herstellerbezeichnung des Produktes, hergestellt von U.S. Silica, Inc. Diese Angabe dient nur zur
Unterrichtung der Anwender dieser Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung des genannten Produktes
durch ISO. Gleichwertige Produkte diirfen verwendet werden, wenn sie nachweisbar zu identischen Ergebnissen fiihren.
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4.2.1.6 Interne Standards, werden bendtigt als qualitdtssichernde Mafinahme fiir das gesamte
analytische Verfahren einschliefdlich der Probenahme; geeignete Beispiele enthalten: die ringdeuterierten
Verbindungen D4-DMP, D4-DEP, D4-DBP, D4-BBP, D4-DEHP, D4-DOP sowie das nicht-deuterierte
Diallylphthalat (DAIP), siehe Abschnitt 5 und Tabelle 3. Die Standards miissen, wie in ISO 16000-6 festgelegt,
in phthalat-freiem Methanol so angesetzt werden, dass eine maximale Injektion von 1 pl die gleiche Masse
des Analyten auf das Probenahmeende der Probenahmeroéhrchen aufbringt, die voraussichtlich wahrend der
Probenahme gesammelt wird.

4.2.1.7 Thermodesorptionseinheit, gekoppelt mit GC/MS fiir die zweistufige thermische Desorption der
Sorptionsrohrchen und den Transfer der desorbierten Diampfe mithilfe eines Inertgasstroms in einen
Gaschromatographen (GC), der mit einem Massenspektrometer (MS) als Detektor ausgeriistet ist.

ANMERKUNG  Als Adsorptionsmittel kann nach entsprechender Verfahrensvalidierung auch deaktivierte
(silanisierte) Glaswolle oder Quarzwolle eingesetzt werden.

4.2.2 Vorbereitung der Thermodesorptionsrohrchen

Die Verwendung von Tenax® TAD-Réhrchen mit Quarzwolle setzt die Kenntnis der ISO 16000-6 voraus. Die
vorbereiteten und vorkonditionierten Sorptionsrohrchen sind kommerziell erhiltlich. Sie konnen auch
selbst im Laboratorium wie folgt gepackt werden:

Ein lockergestopfter Quarzwollpfropfen, iiblicherweise mit einem Edelstahlgewebe fixiert, wird an einem
Ende des Rohrchens eingesetzt und die bendtigte Masse des Sorbens hinter dem Quarzwollpfropfen
eingefiillt. Zur anschlief;endem Fixierung des Sorbens wird iiblicherweise ein weiterer Quarzwollpfropfen
oder ein Edelstahlgewebe hinter dem Sorbens platziert.

Zur Sicherstellung der Sorptionskapazitit missen mindestens 200 mg an Sorbens je
Thermodesorptionsrohrchen eingesetzt werden.

ANMERKUNG In ISO 16017-1:2000, Anhang B ist die Bestimmung des Durchbruchvolumens festgelegt. Die
Durchbruchsvolumina sind proportional zu den Maflen und zu den Massen an Sorbens. Als Faustregel gilt, dass sich das
Sicherheitsprobenahmevolumen verdoppelt, wenn die Bettlinge des Sorbens (unter Beibehaltung des
Rohrchendurchmessers) verdoppelt wird.

Nach dem Befiillen der Thermodesorptionsrohrchen (z.B. mit Tenax® TAY) werden diese etwa 8 h bei
280°C und anschliefiend etwa 30 min bei 300 °C im Inertgasstrom (100 ml/min) konditioniert. Die
gereinigten Sorptionsrohrchen werden verschlossen und in einem Behélter, der Kontaminationen der Probe
verhindert, bei Raumtemperatur im Dunkeln gelagert.

Eine reprasentative Anzahl an konditionierten Rohrchen ist unter Verwendung der gleichen Messparameter
zur Bestimmung des Blindwertes zu analysieren um sicherzustellen, dass der Blindwert nach der
thermischen Desorption ausreichend Klein ist (siehe ISO 16000-6:2011, 7.1).

Die Probenahme sollte so schnell wie méglich nach der Konditionierung erfolgen. Ist eine Probenahme nicht
innerhalb von etwa 14 Tagen nach der Konditionierung méglich, so muss vor der Probenahme eine erneute
Kurzkonditionierung iiber etwa 15 min bei ungefdhr 300 °C durchgefiihrt werden. Um Kontaminationen zu
vermeiden, sollten die Thermodesorptionsrohrchen nur mit Baumwollhandschuhen beriihrt werden;
weiterhin sollte das Etikettieren unterbleiben.

Bei der thermischen Desorptionseinheit sollte sichergestellt sein, dass eine Kontamination durch externe
Rohrchenoberflichen vom analytischen Probenfluss ausgeschlossen ist. Wenn das gewahlte System dies
nicht sicherstellt, diirfen die Rohrchen sowohl im Feld als auch im Labor nur mit sauberen
Baumwollhandschuhen angefasst werden um Kontaminationen zu minimieren.

Die Rohrchen sollten unausloschlich und individuell etikettiert werden. Es diirfen keine Etiketten verwendet
werden, die selbstklebend sind und sich wahrend der thermischen Desorption verfiarben oder storen.
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4.2.3 Probenahme

Vor der Probenahme werden die konditionierten Thermodesorptionsrohrchen mit maximal 1 pl der
internen Standardlésung in Methanol dotiert (z. B. 20 ng/ul bei einem Probenahmevolumen von 50 1; die
Absolutmasse an dotiertem Standard ist abhingig vom Probenahmevolumen und dem Arbeitsbereich des
Verfahrens). Ublicherweise wird die Standardlésung auf der der Stromung zugewandten Seite des Sorbens
aufgebracht.

Die Probenahmeapparatur wird nach Bild 1 zusammengebaut und muss frei von Leckagen sein. Die Pumpe
wird mit Polyethylen- oder PTFE-Verbindungen an die der Probenahme abgewandten Seite des
Sorptionsrohrchens angeschlossen und eingeschaltet. Ist das Durchbruchsvolumen der zu analysierenden
Phthalate nicht bekannt, miissen zwei hintereinander geschaltete Sorptionsréhrchen verwendet werden.
Diese miissen mit einer phthalatfreien Kupplung verbunden werden.

Der Volumenstrom sowie die Temperatur, der absolute Luftdruck und die relative Luftfeuchte miissen
protokolliert werden. Geeignete Probenahmevolumenstrome liegen im Bereich von 50 ml/min bis
200 ml/min. Dies entspricht einem empfohlenen Probenahmevolumen von etwa 201 bis 701 bei einer
Probenahmedauer von etwa 2h bis 24 h. Nach der Probenahme wird das Sorptionsréhrchen aus der
Probenahmeapperatur genommen. Beide Enden des Sorptionsréhrchens miissen verschlossen werden.

Zur Sicherheit wird jeweils eine doppelte Probenahme der Innenraumluft empfohlen.

Die beaufschlagten Sorptionsréhrchen miissen so schnell wie moéglich zur Analyse ins Laboratorium
transportiert werden.

4.3 Probenahme durch Adsorption mit anschlief3ender Losemittelextraktion
4.3.1 Gerite, Betriebsmittel und Chemikalien
4.3.1.1 Probenahmesystem, siehe Bild 1.

4.3.1.2 Pumpe, geeignet fiir einen Volumenstrom von etwa 21/min unter den Bedingungen der
Probenahme; empfohlenes Probenahmevolumen von etwa 1 m3 bis 3 m3 in 8 h bis 24 h.

4.3.1.3 Gasvolumenmessgerit, die maximale Messunsicherheit darf 5 % nicht iiberschreiten.

4.3.1.4 Muffelofen
4.3.1.5 Flache, hitzebestindige Abdampfschale, zum Ausheizen von Florisil®2)

4.3.1.6 Florisil®2), 60 bis 100 mesh.
4.3.1.7 Glaswolle, silanisiert.
4.3.1.8 Glaskolben, mit Schraubdeckel und PTFE-Dichtung, 50 ml

4.3.1.9 Adsorptionsrohrchen, Glasrohr, ungefdhr 200 mm lang, Innendurchmesser etwa 10 mm bis
12 mm.

4.3.1.10 Laborausstattung zur Probenahme, Hygrometer, Thermometer, Barometer.

4.3.1.11 Losemittel, z. B. Tertidr-Butylmethylether (TBME) oder Toluol, blindwertfrei (das Losemittel
muss auf Abwesenheit von Phthalatblindwerten gepriift werden).

4.3.1.12 Interne Standards, geeignet sind z. B. die ringdeuterierten Verbindungen D4-DMP, D4-DEP, D4-
DBP, D4-BBP, D4-DEHP, D4-DOP sowie das nicht-deuterierte Diallylphthalat (DAIP), siehe Abschnitt 5 und
Tabelle 3.
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4.3.1.13 GC-MS, gaschromatographisches (GC)-System, ausgeriistet mit einem Massenspektrometer (MS)
als Detektor.

Cae

3
Legende
1 Probenahmeréhrchen
2 Membranvakuumpumpe
3 Zeitschaltuhr (optional)
4  Abriebfester Filter
5 Volumenmesseinrichtung oder Massenflussregler
6  Schutzgehduse
Bild 1 — Aufbauschema der Probenahmeeinrichtung
2 1 2
Legende

1 Florisil®?2)
2 Glaswolle

Bild 2 — Befiillung des Glasréohrchens
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