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Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14662-3:2003) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 264
»Luftbeschaffenheit” erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von prEN 14662 ist in Ubereinstimmung mit der allgemeinen Methode, die als Grundlage
des Referenzverfahrens der Europaischen Union zur Bestimmung von Benzol in AuRenluft [i] gewahit
wurde, um Messergebnisse mit Grenzwerten auf Basis von Jahresmittelwerten zu vergleichen.

Diese Norm gibt Anleitungen fiir die Messung mit eignungsgepriiften automatischen
Gaschromatographen. Die Verwendung automatischer Geréate gibt diesem Teil, verglichen mit den
anderen, einen anderen Aufbau einschlieBllich VerfahrenskenngréRen, die erforderlich sind, durch
Eignungspriifungen einen geeigneten Gaschromatographen auszuwihlen.

Aulierdem werden die Anforderungen fiir die Verwendung im Feld festgelegt.

Die Norm ist anwendbar fiir Messungen von gasférmigem Benzol in Luft im Konzentrationsbereich
von 0,5 ug/m? bis 50 pg/m?* (normalisiert auf 101,3 kPa und 293 K).

2 Normative Verweisungen

Diese Européische Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen aus
anderen Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text zitiert,
und die Publikationen sind nachstehend aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spitere
Anderungen oder Uberarbeitungen nur zu dieser Europaischen Norm, falls sie durch Anderung oder
Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation (einschlieRlich Anderung).

ISO 5725 1994  Accuracy (frueness and precision) of measurement methods and resulis. All
parts
ISO 6141 1984  Gas analysis — Calibration gas mixtures — Certificate of mixture preparation *
ISO 6142 2001 Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures — Gravimetric method
ISO 6143 2001 Gas analysis — Determination of the composition of calibration gas mixtures

— Comparison methods

ISO 6144 2002 Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures — Static volumetric
method
ISO 6145 Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures. ~Dynamic volumetric

methods. All parts

ISO 7504 1984 Gas analysis — Vocabulary
ISO/DIS 7504 2000
ISO 9169 1994  Air quality — Determination of performance characteristics of measurement
methods
4
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ISO/FDIS 14956 2002 Air quality — Evaluation of the suitability of a measurement procedure by
comparison with a required measurement uncertainty

CR 14377 2002 Air quality — Approach to uncertainty estimation for ambient air reference
methods

ISO/IEC 17025 2000 General requirements for the competence of testing and calibration
laboratories

ENV 13005 1999  Guide to the expression of uncertainty in measurement

3 Begriffe

Fur die Anwendung dieser Europaischen Norm gelten die folgenden Begriffe.
3.1

AuBenluft

troposphérische AufRenluft

3.2
Umgebungstemperatur
Temperatur am Probeneinlass auBerhalb der Messstation

3.3

Verfiigbarkeit des Analysators

der Anteil der gesamten Zeitdauer, fiir den giiltige Messwerte von AuReniuftkonzentrationen zur
Verfiigung stehen

34
Kalibrierung
Vergleich des Analysatorsignals mit einer bekannten Konzentration bei bekannter Unsicherheit

Zertifizierungsbereich
der Konzentrationsbereich, fiir den ein Analysator eignungsgepriift ist

36

vereinigte erweiterte Unsicherheit

das Rechenergebnis der Vereinigung der Unsicherheiten, die aus allen VerfahrenskenngréfRen, die in
dieser Norm festgelegt sind, nach dem in dieser Norm vorgeschriebenen Verfahren errechnet wurden;
dieses berechnete Ergebnis wird als Unsicherheit der Messung betrachtet, die mit einem Faktor von 2
erweitert und somit als 95-%-Vertrauensbereich ausgedriickt wird

3.7

bekannt gegebenes Laboratorium

ein Laboratorium, das von den zustdndigen Behérden eines Mitgliedsstaates fiir eine bestimmte
Aufgabe (Eignungspriifung und/oder QA/QC-Aktivitaten im Feld) bekannt gegeben wurde

ANMERKUNG Es wird empfohlen, dass das bekannt gegebene Laboratorium nach EN ISO 17025 fiir die
spezielle Aufgabe akkreditiert ist

3.8

Nachweisgrenze

die niedrigste Konzentration in der AuBenluft, die vom Instrument gemessen werden kann und kein
Signal der GréRe Null gibt

3.9
unabhéngige Messung
eine Einzelmessung, die nicht von einer vorhergehenden Messung beeinflusst ist
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3.10 (
Einzelmessung

eine Messung, die Uber eine Zeitspanne gemittelt wird, die gleich der Responsezeit des
Analysengerates ist

3.1
EinflussgroRe
eine GroRe, die das Messergebnis beeinflusst

3.12
Stérung
Signal des Analysengerates auf Stérkomponenten

3.13

Stérkomponente

eine einzelne gasférmige Komponente in der Probenluft auBer Benzol, die das Ausgangssignal des
Analysengerates beeinflusst

3.14

Internationaler (Mess)Standard v
ein durch internationale Ubereinkunft anerkannter Standard, der international als Grundlage dafiir

dient, Werte der betreffenden Gréfe anderen Standards zuzuweisen

3.15

Anpassung

Abweichung des Mittelwerts einer Reihe von Messungen bei derselben Konzentration von der linearen
Regressionsgerade

3.16
Grenzwert
der Grenzwert (z.B. Jahresmittelwert), wie von der EU-Gesetzgebung festgelegt

317
Linearitét
die Mdglichkeit, eine Datenreihe durch eine Regressionsgerade zu modellieren

3.18

Langzeitdrift

der Unterschied zwischen Nullpunkts- oder Messbereichsanzeigen (iber die Zeitspanne der
unbeaufsichtigten Arbeit ) /

3.19
Messgrofle
Spezielle Gré3e, die gemessen werden soll. In dieser Europaischen Norm ist sie Benzol in Luft

3.20

Messstation

eine Anlage im Gelénde, in der ein automatischer Benzolanalysator so installiert wurde, dass seine
Leistung und Arbeit den vorgeschriebenen Anforderungen geniigt

3.21

Parallelmessung

zwei Messungen verschiedener Analysatoren, die vom selben Verteiler die Probe nehmen und zur
selben Zeit beginnen und enden.

3.22

Verfahrenskenngrofe
ein dem Gerét zugeschriebener Parameter, der die Leistung definiert, z.B. Linearitat
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3.23

Leistungskriterium

der begrenzende quantitative numerische Wert einer VerfahrenskenngroRRe, dessen Ubereinstimmung
gepruft wird

3.24

Zeitspanne unbeaufsichtigter Arbeit

die Zeitspanne, in der die Drift innerhalb des Leistungskriteriums fiir Langzeitdrift liegt und keine
Wartung erforderlich ist

3.25

Wiederholbarkeit (von Messergebnissen)

Ubereinstimmung zwischen den Messergebnissen aufeinander folgender Messungen derselben
MessgroRe unter gleichen Messbedingungen [ii]

ANMERKUNG 1 Diese Bedingungen werden Wiederholbedingungen des Laboratoriums genannt und schiieRen
ein:
- dasselbe Messverfahren;
- denselben Analysator, unter denselben Bedingungen verwendet;
~ denselben Messort
- Wiederholung innerhalb kurzer Zeit
- denselben Beobachter

ANMERKUNG 2 In dieser Européischen Norm wird die Wiederholbarkeit als Wert mit einem 95-%-igen
Vertrauensbereich ausgedriickt.

3.26

Ansprechzeit

die Zeitspanne zwischen dem Zeitpunkt, zu dem eine Anderung der Probenkonzentration am Einlass
des Analysators auftritt, und dem Zeitpunkt, zu dem am Ausgang ein Niveau erreicht wird, das 90 %
der stabilen Ausgangsanzeige entspricht.

ANMERKUNG  Fir die in dieser Norm beschriebenen Analysatoren, die Messungen iiber eine bestimmie
Zeitspanne integrieren, betragt die Ansprechzeit mindestens einen Messzyklus.

3.27

Vergleichbarkeit unter Feldbedingungen

Ubereinstimmung zwischen den Messergebnissen von Parallelmessungen mit zwei Messgeraten in
AuRenluft unter gleichen Messbedingungen

ANMERKUNG 1 Diese Bedingungen werden Vergleichsbedingungen im Feld genannt und schlieBen ein:
- dasselbe Messverfahren;
- zwei identische Analysatoren, unter denselben Bedingungen verwendet;
- an derselben Messstation
- die Zeitspanne unbeaufsichtigter Arbeit

ANMERKUNG 2 In dieser Europaischen Norm wird die Vergleichbarkeit unter Feldbedingungen als Wert mit
einem 95-%-igen Vertrauensbereich ausgedriickt.

3.28
Probenluft
Aulenluft, die durch den Probeneingang vom Probenahmesystem gesammelt wurde

3.29

Probeneinlass

der Eingang eines Gerédtes am Anfang des Probenahmesystems, in dem die AuBenluft gesammelt
wird

3.30
Kurzzeitdrift

( der Unterschied zwischen Messergebnissen am Nullpunkt oder Messbereichsendwert am Anfang und
am Ende einer 24-stiindigen Periode
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3.31

Sorbens

Materialien, die Benzol aus Probenluft mit nahezu 100 % Effizienz sammeln und bei Erhitzen in einem
Tragergasstrom, z.B. Stickstoff, wieder freisetzen kénnen

3.32
Standardunsicherheit
Unsicherheit eines Messergebnisses, ausgedriickt als Standardabweichung [ENV 13005 : 1999]

3.33
Umgebungslufttemperatur
Lufttemperatur direkt um das Analysengerat (Temperatur in der Messstation oder im Laboratorium)

3.34

Transferstandard

ein Arbeitsstandard, der routineméBig zum Kalibrieren und Priifen von Messinstrumenten verwendet
wird und auf einen Referenzstandard zuriickgefiihrt und von Ort zu Ort bewegt (transferiert) werden
kann )

3.35
Eignungspriifung N
Entscheidung einer bekannt gegebenen Stelle, dass ein Analysentyp die in dieser Européischen Norm
festgesetzten Anforderungen erfiilit (vergleichbar mit der , Typpriifung“ nach OIML [iii])

3.36

Eignungpriifungsuntersuchung

Priifung eines Analysengerétes desselben Typs, der von einem Hersteller an eine bekannt gegebene
Stelle eingereicht wurde; diese Priifung schlieRt die Untersuchung ein, die fiir die Eignungspriifung
ndtig ist (vergleichbar mit der , Typpriifung® nach OIML [iii])

3.37

Unsicherheit

ein mit dem Messergebnis verbundener Parameter, der die Streuung der Werte charakterisiert, die
vern(inftigerweise dem Messobjekt zugeordnet werden kann

4 Symbole und Abkiirzungen

b Empfindlichkeitskoeffizient von c fiir die EinflussgréRe Xj an der Stelle C= Ciest (
c MessgroRe ‘
c Messwert der Messgroe

Ciest Wert der MessgroRe, bei der die geforderte Unsicherheit gegeben ist

c Mittelwert von Einzelmessungen der MessgroRe
D(y) Drift des Messwertes bei einer EingangsgréRe Y; an der Stelle C = iy

i Index der Eingangsgrofie Y

J Index der Einflussgrofe X
k Bedeckungsfaktor
n Gesamtanzahl der Eingangsgrofien, letzte Zahl
(.
8 i
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m Gesamtanzahl der EinflussgréRen
Prozentwert
p Index der Verfahrenskenngréfle
Prmax Maximalzahl der betrachteten Verfahrenskenngrofen
s(x)) Standardabweichung von x; bei C = Ciest

fo.o5 95-%-Perzentil der -Verteilung

U, vereinigte erweiterte Unsicherheit von ¢ bei C = cg ausgedriickt als 95-%-
Vertrauensbereich

U vereinigte Standardunsicherheit von ¢ bei C = ¢

ule(y)] partielle Standardunsicherheit von ¢ durch die Wiederholbarkeit der EingangsgroRe Y; bei y,
entsprechend C = Cioq

urle(y;)] partielle Standardunsicherheit von ¢ durch die Vergleichbarkeit der EingangsgréRe Y; bei y,
entsprechend C = Cyeqt

u(ys) Standardunsicherheit der Eingangsgrofie Y;

f Wysenn
w; - Gewichtsfaktor der EingangsgroRe Y; erste Ableitung b IE;Y 24 ")
Bi Steigung der Kalibrierfunktion
Bo Ordinatenabschnitt der Kalibrierfunktion

5 Kurzbeschreibung

Ein abgemessenes Probenluftvolumen wird durch ein Sorptionsrohr gesaugt oder gedriickt. Bei Wahi
geeigneter Sorbenzien wird das Benzol vom Sorbens zuriickgehalten und so aus dem Luftstrom
entfernt. Das gesammelte Gas (auf jedem Rohr) wird durch Warme desorbiert, mit Hilfe eines inerten
Tragergases in einen Gaschromatographen Uberfiihrt, der mit einer Kapillarsdule und einem
Flammenionisationsdetektor oder einem anderen geeigneten Detektor ausgeriistet ist, und dort
analysiert. Vor dem Eintritt in die S&ule wird die Probe entweder in einer Kiltefalle (Cryo-Trap) mit
nachfolgender Heizung oder auf einer Vorsaule konzentriert, wo héher siedende Kohlenwasserstoffe
von der Vorsaule durch Riickspiilung entfernt werden.

Verwendet werden zwei Arten von Geraten. Ein Typ ist mit einer einzigen Probenfalle ausgeriistet, der
andere mit zwei oder mehreren Fallen. Das erste Gerdt nimmt nur in einem Teil jedes Zyklus eine
Probe, wéhrend das zweite Gerét kontinuierlich misst, wie in Bild 1 und Bild 2 gezeigt wird. Typische
Zykluszeiten liegen zwischen 15 min und 1 h.
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Bild 2 - Probenahme mit mehreren Fallen

6 Reagenzien und Materialien

6.1 Primarstandards von Benzol

Prifgase mit bekannten Benzolkonzentrationen werden nach anerkannten Verfahren wie in ISO 6141,
ISO 6142, 1ISO 6144, ISO 6145 hergestellt. Wenn das Verfahren nicht unter Bedingungen angewandt
wird, die die vollsténdige Riickfiihrbarkeit der erzeugten Konzentrationen auf Primarstandards von
Masse und/oder Volumen erlauben oder wenn die chemische Reaktionstragheit des Herstellsystems
nicht sichergestellt werden kann, miissen die Konzentrationen mit einem unabhingigen Verfahren

bestatigt werden.

6.2 Transfer Standard / Messbereichsgas

Ein Transferstandard wird fiir die Qualitdtskontrolle zur Priifung der regelgerechten Funktion des
Analysators und zur Korrektur der Drift benétigt. Die Konzentration muss bekannt sein, jedoch
brauchen sie nur auf die Priifgase 6.1 zuriickgefiihrt werden. Die Benzolkonzentration sollte ungefahr
bei 70 % bis 90 % des zertifizierten Bereichs liegen. Transferstandards miissen wahrend der

Verwendungsdauer stabil sein.

Verfahren zur Herstellung von Transferstandards zeigt Tabelle 1.
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