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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 16094-2:2023) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Gemeinschaftsarbeitsausschuss NA 119-01-06 GA
»,Gemeinschaftsarbeitsausschuss NAW/FNK: Analytik von Kunststoffen und synthetischen Polymeren in
umweltrelevanten Matrizes einschliefdlich Biota“ im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

DIN EN ISO 16094 besteht unter dem allgemeinen Titel Wasserbeschaffenheit — Analyse von Kunststoff in Was-
ser aus den folgenden Teilen:

— Teil 1: Allgemeines und Probenahme
— Teil 2: Verfahren mittels Vibrationsspektroskopie
— Teil 3: Thermo-analytisches Verfahren fiir Wasser mit geringen Gehalten an natiirlichen Schwebstoffen

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO1043-1 siehe DINENISO 1043-1
ISO 14644-1:2015 siehe DIN ENISO 14644-1:2016-06
[SO 19458 siehe DIN EN ISO 19458

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 1043-1, Kunststoffe — Kennbuchstaben und Kurzzeichen — Teil 1: Basis-Polymere und ihre
besonderen Eigenschaften

DIN EN ISO 14644-1:2016-06, Reinrdume und zugehérige Reinraumbereiche — Teil 1: Klassifizierung der
Luftreinheit anhand der Partikelkonzentration (ISO 14644-1:2015); Deutsche Fassung EN 1SO 14644-1:2015

DIN EN ISO 19458, Wasserbeschaffenheit — Probenahme fiir mikrobiologische Untersuchungen
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 16094-2:2023) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147 ,,Water quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 230 ,Wasseranalytik“ erarbeitet, dessen Sekretariat
von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 16094-2:2023 wurde von CEN als prEN ISO 16094-2:2023 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen Komitees von ISO 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. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der Internationalen
Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Directives, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die unter-
schiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses Doku-
ment wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Directives, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. 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 erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 147, Water quality, Unterkomitee SC 2, Physical,
chemical and biochemical methods, erarbeitet.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 16094 ist auf der ISO-Internetseite abrufbar.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.

Documents
Document SharingdHub

Full document details: E DIN EN ISO 16094-2:2023-12


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16094-2-2023-12
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16094-2-2023-12

- Entwurf -

E DIN EN ISO 16094-2:2023-12
prEN ISO 16094-2:2023 (D)

Einleitung

Die Verschmutzung durch Mikrokunststoffe ist als globales Phdnomen anerkannt. Die Standardisierung der
Probenahme-, Quantifizierungs- und Bestimmungsverfahrenen ist erforderlich, um die Zuverldssigkeit und
Vergleichbarkeit der Daten zu gewahrleisten, die fiir gesundheits- und umweltbezogene Risikoanalysen erstellt
werden.

Mikrokunststoffe im Wasser kdnnen anhand verschiedener methodischer Ansitze bestimmt und quantifiziert
werden. Je nach Ziel der Messung miissen mehrere komplementdre Ansitze verwendet werden, um das
gesamte Spektrum der Mikrokunststoffe (Grofie und chemische Beschaffenheit) abzudecken. In Tabelle 1 sind
die Merkmale und die mit den spektroskopischen Verfahren gewonnenen Informationen zusammengefasst.

Tabelle 1 — Merkmale der verschiedenen Analyseverfahren und erhaltene Informationen

Merkmale und erhaltene Raman-Mikrospektroskopie Infrarot-Mikrospektroskopie
Informationen
Art der Probe Riickstdnde aus dem Wasserfiltrat
Chemische Beschaffenheit des ja
Polymers
Durch das Analyseverfahren funktionelle Gruppen
gelieferte Informationen
Angabe des Ergebnisses Polymertyp, Anzahl der Partikel, Gréfde
Minimale messbare Partikelgrofde 1 um bis 10 um 15 pm bis 20 pm
Mindestmasse, die nach der unbestimmt
Zubereitung gemessen wird
Folgen fiir die Priifprobe nach der zerstorungsfrei
Messung
Wichtigste Storungen mineralische Partikel, farbige mineralische Partikel, Proteine,

Partikel, Pigmente, Fluoreszenz, | Oberflichenverdanderungen durch
Fettsduren, Fettamide, Proteine, Biofilme oder Verwitterung, mit

Oberflachenveranderungen Ruf? beladene Partikel,
durch Biofilme oder Vorhandensein von Wasser,
Verwitterung, Kohlenhydrate, Kohlenhydrate, durch Mikroben
durch Mikroben erzeugt erzeugt

WARNHINWEIS — Personen, die dieses Dokument anwenden, sollten mit der iiblichen Laborpraxis ver-
traut sein. Dieses Dokument erhebt nicht den Anspruch, auf alle gegebenenfalls zutreffenden Sicher-
heitsfragen im Zusammenhang mit seiner Anwendung einzugehen. Es liegt in der Verantwortung des
Anwenders, angemessene Sicherheits- und Schutzmafinahmen zu treffen.

WICHTIG — Es ist unerlasslich, dass nach diesem Dokument durchgefiihrte Untersuchungen von ent-
sprechend qualifiziertem Personal durchgefiihrt werden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt wichtige Grundsatze fiir die Untersuchung von Mikrokunststoffen in Trinkwasser und
Wasser mit einem geringen Gehalt an natiirlichen Schwebstoffen unter Verwendung eines Mikroskopieverfah-
rens in Verbindung mit der Schwingungsspektroskopie dar.

Dieses Verfahren ist anwendbar fiir:

— die Ermittlung der Grofie von Mikrokunststoffen (1 pm bis 5 000 pm), ihre Zahlung sowie die Klassifizie-
rung nach Gréfienbereichen;

— die Bestimmung der chemischen Zusammensetzung von Mikrokunststoffen, wobei die wichtigsten (in der
Industrie am meisten verwendeten und in der Umwelt am haufigsten vorkommenden) Mikrokunststoffe
Polyethylen (PE), Polypropylen (PP), Polyethylenterephthalat (PET), Polycarbonat (PC), Polystyrol (PS),
Polytetrafluorethylen (PTFE), Polyvinylchlorid (PVC), Polyamid (PA), Polymethylmethacrylat (PMMA) und
Polyurethan (PU) sind;

— die Bestimmung der Beschaffenheit sonstiger Partikel, die nicht in den Anwendungsbereich dieses Doku-
ments fallen, z. B. Mineralien, Proteine, Zellulose und Pigmente.

Dieses Verfahren ist fiir die Ermittlung und Charakterisierung einer grofden Anzahl von Partikeln in der Probe
im automatischen Modus vorgesehen.

Dieses Verfahren gilt nicht fiir die Charakterisierung von Stoffen, die absichtlich Mikrokunststoffen zugesetzt
oder an deren Oberfldche adsorbiert wurden. Dieses Verfahren gilt nicht fiir die Ermittlung der geometrischen
Form von Mikrokunststoffen.

Das Verfahren ist anwendbar auf Wasser mit einem geringen Gehalt an organischen Stoffen und anderen
Schwebstoffen nach der Definition von ISO 6107 (1-100 mg/] oder weniger, falls sie die Ermittlung stdren),
d.h.

— Reinstwasser,

— Wiasser fiir den menschlichen Gebrauch,

— rohes Grundwasser.

In Anbetracht der sehr geringen Konzentrationen von Mikrokunststoffen, die in diesen Wassern tiblicherweise

vorhanden sind, muss bei der Probenvorbereitung besonders auf mogliche Kontaminationsquellen geachtet
werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 1043-1, Plastics — Symbols and abbreviated terms — Part 1: Basic polymers and their special
characteristics

ISO/TS 13530, Water quality — Guidance on analytical quality control for chemical and physicochemical water
analysis
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3 Begriffe und Abkiirzungen
3.1 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

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

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

3.1.1

Mikrokunststoff

jeder feste wasserunlosliche Kunststoff- oder synthetische Polymerpartikel mit einer gréfsten Abmessung zwi-
schen 1 pm und 5 mm

Anmerkung 1 zum Begriff: =~ Mikrokunststoffe konnen verschiedene Formen aufweisen.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Diese Definition umfasst die in ISO/TR 21960 festgelegten Definitionen von grof3en Mikro-
kunststoffen und Mikrokunststoffen.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Der Begriff ,Mikrokunststoff“ umfasst die Summe mehrerer einzelner Mikrokunststoffpar-
tikel.

3.1.2
Mikropartikel
fester, wasserunloslicher Partikel mit einer grofdten Abmessung zwischen 1 pm und 5 mm

3.1.3
Raman-Spektroskopie
Spektroskopie, bei der der Raman-Effekt zur Untersuchung der molekularen Energieniveaus genutzt wird

[QUELLE: ISO 18115-2:2013, 5.129]

3.14

Raman-Effekt

Streulicht, das von Molekiilen ausgeht, die mit monochromatischem Licht beleuchtet werden, und das durch
einen Energieverlust oder -gewinn infolge von Rotations- oder Schwingungsanregungen gekennzeichnet ist
[QUELLE: ISO 18115-2:2013, 5.128]

3.1.5

Infrarotspektroskopie

analytisches Verfahren basierend auf

— der Absorption von Infrarotstrahlung durch funktionelle Gruppen, verwendet zur Bestimmung und Quan-
tifizierung der absorbierenden funktionellen Gruppen,

— der Fourier-Transformation oder der Verwendung einer Laserquelle, um ein IR-Spektrum zu erhalten

[QUELLE: angepasst aus: ISO/TS 14101:2012, 3.3]
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3.1.6

partikelfreies Wasser

Wasser, das keine Mikrokunststoffe enthélt oder die geringstmogliche Konzentration an Mikrokunststoffen auf-
weist

3.1.7
Feret-Durchmesser
Abstand zwischen zwei parallelen Linien, die Tangenten des Umfangs eines Partikels sind

[QUELLE: ISO 10788:2014, 2.1.4]

3.1.8
grofdter Feret-Durchmesser
maximale Lange eines Objekts, unabhadngig von seiner Ausrichtung

[QUELLE: ISO/TR 945-2:2011, 2.1]

3.1.9

Meldegrenzwert

kleinste Anzahl von Objekten (Mikrokunststoffe), die das Labor unter routinemafdigen Laborbetriebsbedin-
gungen zuverlassig nach Polymertyp und Groéfienklasse messen kann

Anmerkung 1 zum Begriff:  Jedem Filterablesemodell kann ein anderer Meldegrenzwert zugeordnet sein.
Anmerkung 2 zum Begriff:  Hinsichtlich der Ermittlung des Meldegrenzwerts siehe 10.4.

3.1.10

Korrelationsindex

Hit Quality Index

HQ], en: Hit Quality Index

Index oder spektraler Korrelationskoeffizient (typischerweise zwischen 0 und 1) oder Prozentsatz zur Berech-
nung der Ahnlichkeit zwischen zwei spektralen Signaturen

3.2 Abkiirzungen

ATR Abgeschwachte Totalreflexion (intern) (en: Attenuated Total Reflection [internal])
FTIR Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (en: Fourier Transform Infrared
Spectroscopy)
HEPA Hochleistungsschwebstofffilter (en: High-Efficiency Particulate Air filter)
HQI Hit Quality Index
IR Infrarotspektroskopie
PA Polyamid
PC Polycarbonat
PE Polyethylen
PET Poly(ethylenterephthalat)
PMMA Poly(methylmethacrylat)
PP Polypropylen
PS Polystyrol
PTFE Polytetrafluorethylen
PU Polyurethan
PVC Poly(vinylchlorid)
RL Meldegrenzwert (en: Reporting Limit)
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SDS Natriumdodecylsulfat (en: Sodium Dodecyl Sulfate)
USAF United States Air Force

uFTIR Mikroskopie gekoppelt mit FTIR-Spektroskopie
uRaman Mikroskopie gekoppelt mit Raman-Spektroskopie

4 Kurzbeschreibung

Zahlung und Bestimmung beruhen auf der Filtration eines bestimmten Volumens einer Wasserprobe oder auf-
bereiteten Wasserprobe durch eine Filtermembran mit einer Porengrofe, die in der Lage ist, den relevanten
Mikrokunststoff zuriickzuhalten (je nach Grofdenklasse von Mikrokunststoff, fiir die das Labor Analysen anbie-
tet). Der Filter wird anschliefiend durch Mikroskopie in Verbindung mit mindestens einem der beiden folgen-
den Verfahren analysiert:

1) Die Infrarotspektroskopie wird zur Charakterisierung der molekularen Zusammensetzung und der Struk-
tur eines Materials eingesetzt. Sie basiert auf der Absorption von Infrarotstrahlung durch das untersuchte
Material. Man erhalt Absorptionsbander, die aus intramolekularen Schwingungsmodi resultieren. Diese
absorbieren die Infrarotstrahlung charakteristischer Wellenzahlen und ermdéglichen die Bestimmung von
organischen oder mineralischen Materialien.

2) Die Raman-Spektroskopie wird zur Charakterisierung der molekularen Zusammensetzung und der Struk-
tur eines Materials eingesetzt. Ein monochromatischer Lichtstrahl wird auf die zu untersuchende Probe
gerichtet, und das gestreute Licht wird analysiert, nachdem es von einer Linse aufgefangen und in die
Detektionseinheit des Geréts geleitet wurde, um die Intensitdt des Lichts im erfassten Wellenzahlbereich
Zu messen.

Beide Verfahren kénnen in Verbindung mit der optischen Mikroskopie eingesetzt werden, um die Gréfienver-
teilung und die Anzahl der Mikrokunststoffteile zu ermitteln und die Art des Polymers zu bestimmen.

5 Storungen

Eines der Hauptprobleme ist die korrekte Detektion und Bestimmung von Mikrokunststoffpartikeln in rea-
len Proben, wenn diese mit anderen festen Partikeln vermischt sind, die nattirlicherweise in den betreffenden
Wassern vorhanden sind (z. B. Mineralien, natiirliche organische Stoffe).

In Anbetracht der sehr geringen Konzentrationen von Mikrokunststoffen, die in den relevanten Matrices
iiblicherweise vorhanden sind, sollte bei der Probenahme und Probenvorbereitung besonders auf mogliche
externe Kontaminationsquellen geachtet werden. Empfehlungen zur Vermeidung externer Kontamination
durch Mikrokunststoffe finden sich in 7.1, 7.3, 7.4 und Abschnitt 8.

Es sollte beachtet werden, dass spektrale Storungen zwischen Mikrokunststoffen und anderen natiirlich vor-
kommenden Partikeln im Wasser zu falsch-negativen oder falsch-positiven Ergebnissen bei der Bestimmung
von Mikrokunststoffen fithren konnen. Einige gangige Falle und Empfehlungen fiir den Inhalt der Spektralda-
tenbank sind in Abschnitt9.10 und in Anhang B bis Anhang E aufgefiihrt.

6 Reagenzien, Verbrauchsmaterialien und Referenzmaterialien
Das Wasser und alle Chemikalien werden im Vorhinein auf das Vorhandensein von Mikrokunststoffen gepriift,

und diese werden vor der Verwendung durch Filtration entfernt (z.B. durch einen Zellulosefilter oder eine
andere nichtpolymere Membran mit einer Porengrofie von 0,2 um).
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6.1 Partikelfreies Wasser bekannter Qualitit

Wasser, das keine Mikrokunststoffe enthélt oder die geringstmdogliche Konzentration an Mikrokunststoffen auf-
weist, die durch Berechnung des Mittelwerts geschatzt und regelméafig anhand analytischer Kontrollblindpro-
ben liberpriift wird.

Dieses Wasser darf vom Labor unter Verwendung von Reinstwasser hergestellt werden, das zuvor z. B. mit
einem Filter aus anorganischen Materialien und einem 0,2-pm-Zellulosefilter gefiltert wurde. Dieses Wasser
darf auch gekauft werden.

6.2 Reinigungslosung

6.3 Ethanol

6.4 Kunststoff-Referenzmaterialien

Die Referenzmaterialien werden zur Uberpriifung der Prozess- und Geriteleistung im Hinblick auf die Bestim-
mung von Grofie und Art der Mikropartikel verwendet.

6.5 Behaiilter fiir den Transport der Filter

Es sollten Glas- oder Metallbehalter verwendet werden.

7 Vorsichtsmafdnahmen fiir die Laborumgebung, Gerite und Materialien
7.1 Betriebliche Vorsichtsmafinahmen im Zusammenhang mit der Laborumgebung

Der fiir die Vorbereitung und Filterung der Proben vorgesehene Platz sollte frei von Polymerbeschichtungen
oder -materialien sein. Er muss mindestens eine Laminar-Flow-Haube nach ISO 14644-1:2016, Typ ISO5, mit
einem HEPA-Filter enthalten. Die regelméafiige Reinigung der Laborumgebung (z. B. Haube und Labortisch) ist
zwingend notwendig. Hierzu diirfen Ethanol, Reinigungslosung, partikelfreies Wasser und geeignete polymer-
freie Tiicher verwendet werden.

Die Anwender miissen/diirfen insbesondere (1):

— keine Handschuhe tragen. Sind Handschuhe aus Sicherheitsgriinden erforderlich, so ist eine mdgliche Kon-
tamination der Proben durch Mikrokunststoffe und Chemikalien, die bei der Bestimmung von Mikrokunst-
stoffen spektrale Storungen verursachen kénnen (9.10 und Anhang E), im Voraus zu priifen;

— sich die Hande waschen, bevor sie mit den Proben hantieren, insbesondere nach dem Waschen der Aufden-
seiten von Behaltern und beim Betreten von Raumen, in denen Proben bearbeitet werden;

— einen Baumwoll-Laborkittel oder, falls erforderlich, einen sauberen antistatischen Laborkittel tragen (z. B.
farbig und mit Angaben zu den Materialien/Polymeren, um diese Art des Polymers aus dem Bericht iiber
die Probenergebnisse auszuschliefRen);

— Kkeine Gesichtsmasken aus synthetischen Polymeren tragen; keine Kleidung aus synthetischen Fasern (z. B.
Fleece-Jacken) tragen, keine Korperreinigungsprodukte oder Kosmetika verwenden, die in der Laborum-
gebung Mikrokunststoffe erzeugen konnen (z. B. Nagellack, Foundations, Peelingprodukte);

Das Labor sollte die Probe vor jeglicher Kontamination aus der Arbeitsumgebung des Labors schiitzen, ins-
besondere beim Transport der Probe zwischen dem Vorbereitungsarbeitsplatz und dem Analysearbeitsplatz
(z.B. durch Abdecken der Probe mit Alufolie oder Einlegen in ein geeignetes Behéltnis) und wéhrend der
abschliefienden Analysephase.
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7.2 Technische Ausriistung

Die Erkennung der Partikel, ihre Erfassung und Bestimmung darf je nach Anbieter des Gerits manuell oder
automatisch erfolgen.

7.2.1 Mit einem Mikroskop gekoppeltes Infrarotgerat (IR), bestehend aus:

— einem optischen Mikroskop mit Objektiven, die eine mindestens 4-fache Vergréfierung ermdglichen und
die im sichtbaren Licht arbeiten konnen;

— einer hochauflésenden Kamera, mit der die Partikel auf einem Computerbildschirm dargestellt werden
konnen;

— einem geeigneten Positionierungssystem, um den Filter unter dem IR zu bewegen;

— einem Kkalibrierten Infrarotspektrometer, das in der Lage ist, ein Spektrum im Transmissions-, Reflexions-
oder ATR!-Modus im Infrarotbereich zwischen 4 000 cm~! und 750 cm™ 12 mit einer Auflosung von hochs-
tens 8 cm ™! aufzunehmen. Die korrekte Funktionsweise der technischen Ausriistung sollte regelmiRig
durch die Analyse eines Referenzspektrums iiberpriift werden;

— einer Software, die die Erfassung von Spektren und die Korrektur des Filterhintergrundrauschens sowie
deren Abgleich mit einer Spektraldatenbank ermdglicht;

— einer Spektraldatenbank, die verschiedene Typen von Spektren von PE, PET, PP, PS, PC, PVC, PMMA, PTFE,
PA, PU und natiirlichen Materialien in den Proben (z. B. Proteine, Zellulose, siehe 9.10 und Anhang C bis
Anhang E) enthélt. Das Labor darf die Datenbank um die intern aufgezeichneten Spektren ergianzen, ein-
schliefilich der Spektren von abgebauten Polymeren (UV, thermische Degradation).

7.2.2 Mit einem Mikroskop gekoppeltes Raman, bestehend aus:

— einem optischen Mikroskop mit einem Objektiv mit einer mindestens 5-fachen Vergrofserung, um die Probe
zu beleuchten und mindestens unter einer ,Hellfeld“-Beleuchtung zu arbeiten; die Verwendung einer ,,Dun-
kelfeld“-Beleuchtung kann in bestimmten Féllen je nach gewahltem Filter niitzlich sein. Im Allgemeinen
wird in diesem Fall eine Linse mit einer mindestens 20-fachen Vergréfserung verwendet;

— einer hochauflésenden Kamera, mit der die Partikel auf einem Computerbildschirm dargestellt werden
konnen;

— einem geeigneten Positionierungssystem, um den Filter unter dem Laserstrahl zu bewegen;

— einem Laser im Wellenlangenbereich von 532 nm (griin) oder 785 nm (rot) mit einstellbarer Leistung (bei
dem die Leistung und die Dauer der Probenanregung verandert werden konnen). Die Verwendung eines
Lasers mit einer Wellenldnge von 785 nm trdgt zur besseren Bestimmung bestimmter farbiger oder fluo-
reszierender Partikel bei;

— einem Kkalibrierten Raman-Spektrometer, das in der Lage ist, ein Spektrum im Bereich zwischen
4000cm~! und200cm~! mit einer Auflosung von héchstens 6cm™! aufzunehmen. Die korrekte
Funktionsweise der technischen Ausriistung sollte regelmafiig durch die Messung einer Referenzprobe
(z.B. Si) liberpriift werden. Die korrekte spektrale Positionierung des Raman-Signals und die Reihenfolge
der Intensitat sollten liberpriift werden;

— einer Software fiir die Spektrenerfassung, die Fluoreszenzkorrektur und den Abgleich der Spektren mit
einer Spektraldatenbank, die mindestens Spektren von PE, PET, PP, PS, PC, PVC, PMMA, PTFE, PA, PU

1 ATR wird hauptsachlich zur Bestimmung einzelner Partikel verwendet.

2 Einige alternative Technologien verwenden andere Spektralbereiche (Anhang F).
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sowie natiirlichen Materialien in den Proben (z. B. Proteine, Zellulose) und Pigmenten enthélt (siehe 9.10,
Anhang C bis Anhang E). Das Labor darf die Datenbank um die intern aufgezeichneten Spektren ergénzen,
einschlief’lich der Spektren von abgebauten Polymeren (UV, thermische Degradation).

7.2.3 Filtersystem

Gegenstdnde aus Kunststoff, die mit der Probe in Beriihrung kommen, sind nicht zulassig: Es diirfen nur Gegen-
stande aus Glas und Metall verwendet werden.

Das Filtersystem kann bestehen aus:

— einer Vakuumpumpe oder einem gleichwertigen System;

— einem Filtriereinsatz fiir die Ableitung des gefilterten Wassers (Filterverteilrohrleitung, Erlenmeyerkol-
ben, Kolben mit Hals usw.), wobei die chemische Zusammensetzung etwaiger Leitungen und Dichtungen
zu ermitteln und zu kontrollieren ist;

— einem Filtertrager, der an den Durchmesser oder die Oberflache des Filters angepasst ist;

— einem Trichter, z. B. aus Glas, der fiir das zu filtrierende Volumen geeignet ist;

— einem Glas- oder Metallschutz, mit dem der Trichter abgedeckt werden darf, um die Probe vor einer atmo-
spharischen Kontamination zu schiitzen;

und, falls erforderlich:
— einem Sinterglasfilter;
— einem System zum Festhalten der Anordnung (Metallklammer).

Der Filtrationsvorgang wird mindestens unter einer Laminar-Flow-Haube durchgefiihrt. Die Filtrationsausriis-
tung muss vorher gereinigt werden (7.3).

7.2.4 Merkmale der Filter: Typen und Gréf3en
Die verwendeten Filtertypen miissen die folgenden Merkmale aufweisen:

— Kompatibilitdt mit IR- und/oder Raman-Geraten, d. h. Filter, die keine Spektralbdnder aufweisen, die mit
den zu untersuchenden Mikrokunststoffen interferieren kénnen, und die fiir den gewahlten Erfassungs-
modus geeignet sind:3 reflektierende Filter fiir Raman- und Reflexions-FTIR oder IR-transparente Filter
fiir Transmissions-FTIR.

— Ebenheit: Verwendung von Filtern mit der bestmoglichen Ebenheit, wie z. B. Silizium-, Aluminiumoxid-
oder metallbeschichtete (in der Regel goldbeschichtete) Polycarbonatfilter. Die Ebenheit der Filter kann
durch die Verwendung spezieller Filterhalter verbessert werden;

— keine Freisetzung von Mikrokunststoffen oder nur Freisetzung eines unvermeidbaren Minimums an
Mikrokunststoffen, so dass ein minimales Hintergrundrauschen gewijhrleistet5 R

3  Filter wie Polycarbonat ohne Metallbeschichtung, Nylon, PTFE usw. sind normalerweise nicht kompatibel. Einige spe-
zielle Arten von farbigem PTFE mit erkennbarem spektralen Fingerabdruck diirfen mit Raman-Geraten verwendet
werden.

4  Je nach Geratetyp (Autofokusmodus) diirfen Nitrocellulosefilter fiir IR und Glasfaserfilter fiir Raman verwendet wer-
den.

5 Filter wie Polycarbonat ohne Metallbeschichtung, Nylon, PTFE usw. sind normalerweise nicht kﬁ

ibel.
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— Hitze- und mechanische Bestdndigkeit (bei Verwendung von Raman auch Laserresistenz);
— Oxidationsbestandigkeit;
— geeignete Porositat (Durchmesser der Poren und Abstand zwischen ihnen).

Die Grofde der Filter und Poren muss der Menge der Mikropartikel und ihrer Grof3e in der Probe entsprechen.
In Laboren werden {liblicherweise quadratische Filter von 10 mm x 10 mm oder runde Filter von 13 mm oder
25 mm Durchmesser verwendet. Der Mindestschwellenwert (Gréf3e der Filterporen) muss Kkleiner sein als der
vom Labor angebotene Mindestgrenzwert fiir die Grof3enklasse des Mikrokunststoffs.

Bei der Auswabhl des Filtertyps priift das Labor, ob die Abstdnde zwischen den Poren grof3 genug sind, um eine
korrekte Messung des Hintergrundspektrums durchzufiihren.

7.3 Vorsichtsmaf3nahmen und Reinigungsverfahren fiir Materialien

Kleine Geréite, die Mikrokunststoffe wie die untersuchten (PP, PC, PA, PTFE usw.) freisetzen konnen, sollten
nicht verwendet werden.

Alle Gegenstande (Glaswaren, Metall usw.), die mit den Proben in Beriihrung kommen, einschliefilich der Pro-
benahmebehalter, miissen besonders sorgfaltig und griindlich gereinigt werden, indem das folgende Verfahren
oder andere geeignete Reinigungsverfahren angewendet werden:

Die Glasgegenstinde werden mit einer ausreichenden Kontaktzeit in eine geeignete Reinigungslosung
getaucht.

Anschliefiend werden die Gegenstinde mit einem geeigneten Produkt (z. B. 50 % Ethanol oder einem Neutra-
lisationsmittel) gespiilt und mit partikelfreiem Wasser bekannter Qualitat (6.1) gut nachgespiilt. Die Gerate
werden unter der Laminar-Flow-Haube an der Luft trocknen gelassen. Sie werden nicht trockengewischt.

Alternativ konnen die Glaser mit partikelfreiem Wasser bekannter Qualitdt und Tensid gefiillt und 5 Minuten
lang in ein Ultraschallbad gelegt werden. Das Wasser wird entfernt, und der gesamte Vorgang wird noch zwei-
mal wiederholt.

Behilter, Glaswaren und Gerate dirfen bei 480 °C fiir 2 h oder bei 450 °C fiir 6 h kalziniert werden.

7.4 Flaschen oder Behiilter fiir die Probenahme

Die fiir die Wasserprobenahme verwendeten Behélter miissen nach demselben Reinigungsverfahren (7.3)
gereinigt werden wie die Kleingerdte und miissen durch die Analyse einer Blindprobe validiert werden (fiir

abgefiilltes Wasser sind keine Behalter erforderlich).

Alternativ kdnnen die Probenahmebehalter auch gereinigt werden, indem der innere Teil des Behélters dreimal
mit dem zu beprobenden Wasser gespiilt wird.

Zwischen dem Behalter und dem Deckel darf Aluminiumfolie verwendet werden, um die Probe vor dem Vor-
handensein von Kunststoff zu schiitzen.

Flaschen, die aus Kunststoff bestehen oder die auf der Oberflache Kunststoffmaterialien enthalten, sollten nicht
fiir die Wasserprobenahme verwendet werden.

Die Glas- und Metallgegenstande werden nach der Reinigung in Glas- oder Metallbehéltern oder unter einer

Laminar-Flow-Haube aufbewahrt. Die Probenahmegeriate und -behélter kénnen auch mit Aluminiumfolie
geschiitzt werden.
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8 Probenahme

Ein korrektes Probenahmeverfahren ist der Schliissel zur Begrenzung des Risikos einer Kontamination des
beprobten Wassers (iiber die Luft, den Anwender oder die Flaschen). Die Anwender miissen sich fir die Pro-
benahme die Hinde waschen, gegebenenfalls die Haare zuriickbinden und geeignete Kleidung (frei von syn-
thetischen Polymeren) tragen.

Die Proben miissen in geeigneten Behaltern oder in Durchflussfiltern gesammelt und anschlief3end in zuvor
gereinigte Behalter umgefiillt werden.

Volumen und Anzahl der Proben kénnen in Abhangigkeit von der Art des zu untersuchenden Wassers und der
Reprasentativitat der Probe gewahlt werden.

Der Luftstrom einer Flamme darf als physische Barriere verwendet werden, um zu verhindern, dass Partikel
aus der Luft in den Behilter gelangen. Er wird verwendet, um das Risiko einer Kontamination tiber die Luft
und den Anwender zu minimieren (ISO 19458).

Wahrend des Probenahmeverfahrens ist es erforderlich, eine Blindprobe unter denselben Betriebsbedingun-
gen wie fiir die Probenahme herzustellen, um eine mogliche Kontamination in dieser Phase zu simulieren.
Hierzu wird ein zusatzlicher Behalter dhnlich wie ein Probenahmebehalter am selben Ort verwendet. Als Blind-
probe sollte partikelfreies Wasser bekannter Qualitat verwendet werden, das den gesamten Analyseprozess
durchlauft.

9 Arbeitsverfahren
9.1 Volumen der Priifprobe

Standardmaf3ig wird das gesamte Probenvolumen getestet. Falls eine erhebliche Anzahl von Partikeln in der
Probe vorhanden sein konnte, sollte das Volumen der zu filtrierenden Probe so angepasst werden, dass die
erhaltenen Ergebnisse fiir die gesamte Probe reprasentativ sind und der Filter analysierbar bleibt.

9.2 Verfahren der Probenfiltration

Das Filtersystem muss unter die Laminar-Flow-Haube gestellt werden. Der Filter sollte mittels einer Metall-
pinzette auf den Filterhalter gesetzt werden.

Das Labor sollte Vorkehrungen treffen, um eventuelle Leckagen zwischen Filter und Filtrationstrichter zu mini-
mieren (z. B. durch die Verwendung von O-Ringen). Das Design des Filtersystems sollte sicherstellen, dass sich
die Partikel innerhalb der Filteroberfldche ablagern.

Die Aufienseite des Probenahmebehélters wird mit partikelfreiem Wasser bekannter Qualitat (6.1), Tlichern
fiir die Optik oder einem Luftstrom gereinigt, um die auf der Oberflaiche des Probenahmebehalters vorhan-
denen Partikel zu entfernen, die die Hinde des Anwenders oder die Arbeitsfliche kontaminieren konnen. Die
Auflenseite des Probenahmebehalters muss unbedingt aufderhalb des Arbeitsbereichs gereinigt werden, um
den Arbeitsbereich vor jeglicher Art von Kontamination zu schiitzen.

Die Probenahmeflasche wird mehrmals umgedreht, um sicherzustellen, dass die Probe gleichméf3ig ist. Die
entsprechende Probenmenge wird in den Filtrationstrichter gefiillt, anschlieféend wird das Pumpen gestartet.
Eine saubere Metall- oder Glasplatte darf auf den Trichter gelegt werden, um die Probe vor einer Kontamination
von aufden zu schiitzen.

Am Ende der Filtration muss der Trichter mit partikelfreiem Wasser bekannter Qualitat (6.1), einer Tensidlo-
sung oder Ethanol gespiilt werden, um alle Partikel aufzufangen, die an den Trichterwédnden haften geblieben
sind. Das Labor muss beim Abnehmen des Filtersystems nach der Filtration besonders vorsichtig sein, um den
Verlust von Mikropartikeln und eine Kontamination aus der Laborumgebung zu vermeiden.
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Je nach der zu filternden Menge oder der Art des Wassers kann es erforderlich sein, diesen Schritt zu wieder-
holen und mehrere Filter zu verwenden. Die Verwendung von aufeinanderfolgenden Filtern, die eine Trennung
nach Grofde ermoglichen, ist ebenfalls moglich.

Der Filter sollte mit Hilfe einer Metallpinzette in eine dafiir vorgesehene saubere Petrischale aus Glas gesetzt
werden. Es sollte besonders darauf geachtet werden, dass der Filter wahrend des Transfers nicht gebogen oder
gekippt wird.

Der Trichter, der fiir die Filtration verwendet wird, durchlauft erneut das Reinigungsverfahren unter Verwen-
dung der unter 6.2 beschriebenen Reinigungslosung.

Die Lagerung der Filter sollte in einer geschlossenen Glas- oder Metall-Petrischale erfolgen, um jegliche atmo-
sphérische Ablagerung von Mikropartikeln zu vermeiden, vorzugsweise an einem dunklen Ort.

9.3 Analytische Kontrollblindproben

Da Kunststoff allgegenwartig ist, ist neben der Untersuchung der Umweltproben zur Korrektur der Analyse-
ergebnisse um mogliche Fremd- oder Sekundadrkontaminationen die Ermittlung von verfahrensidentischen
Blindwerten von entscheidender Bedeutung. Insbesondere bei sehr geringen Kunststoffpartikelkontaminatio-
nen sind die Blindwerte entscheidend fiir die Qualitdt und Aussagekraft der Analyse.

Um den Einfluss der Probenvorbereitung und -filtration zu messen, wird fiir jede Analysereihe eine analyti-
sche Kontrollblindprobe hergestellt (Wiederholbedingungen). Dabei ist der gesamte Filtrationsprozess wie
unter 9.2 beschrieben durchzufiihren, wobei die Probe durch das gleiche Volumen partikelfreien Wassers
bekannter Qualitat (6.1) ersetzt wird.

9.4 Justierung und Kalibrierung von Geriten
9.4.1 Infrarot-Mikroskop

Um zu Uberpriifen, ob das IR-Mikroskop ordnungsgemaf? funktioniert, konnen verschiedene Punkte, die die
Leistung bestimmen, iiberpriift werden.

Der vom Nachweissystem beobachtete Energiewert ist ein Indikator fiir das Funktionieren der verschiedenen
Systemkomponenten. Er dient zur Uberpriifung der von der IR-Quelle abgegebenen Energie, der optischen
Ausrichtung der Spiegel und der Empfindlichkeit des Nachweissystems. Diese Uberpriifung muss tiglich zu
Beginn des Analyselaufs durchgefiihrt werden.

Die Richtigkeit der Wellenzahlen lasst sich mittels einer zertifizierten Polystyrolfolie kontrollieren. Das Priif-
spektrum wird auf der Grundlage des vom Anwender gewahlten Arbeitsverfahrens (Transmission, Reflexion
usw.) erfasst, und die Peakpositionen werden mit den Werten des Kalibrierungszertifikats verglichen. Diese
Uberpriifung muss einmal jahrlich durchgefiihrt werden.

Die Richtigkeit der Dimensionsmessung des Mikroskops lasst sich mit Hilfe eines Auflosungstestbilds (z. B.
USAF-Target-Typ oder andere) iiberpriifen, das Muster mit bekannten Abmessungen enthalt. Diese Priifung
wird bei der Installation durchgefiihrt und muss nur im Falle des Austauschs eines Bauteils des optischen
Systems erneut durchgefiihrt werden.

Zur Kontrolle der Signaliibertragungsqualitit darf eine zusétzliche Uberpriifung der maximalen Amplitude der
Peaks im Verhaltnis zum Hintergrundrauschen durchgefiihrt werden. Je nach verwendeter Technologie darf
der Anwender entweder eine Priifung des Signal-Rausch-Verhaltnisses durchfiihren, die im Allgemeinen ohne
Probe im Ubertragungsmodus durchgefiihrt wird, oder eine Priifung des Intensititsniveaus in Bezug auf einen
internen Standard. Dies dient der Uberpriifung der vom Lieferanten festgelegten Spezifikationen und muss
mindestens zweimal pro Jahr durchgefiihrt werden.
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9.4.2 Raman-Mikroskop

Innerhalb einer bestimmten Frequenz werden die Linearitit der verschiedenen Roste sowie die Konfokalitat
der einzelnen Laser, ihre Leistung und Intensitat iiberpriift.

Die Ausrichtung der Laser ist unerldsslich, um ein ausreichendes Signal und damit ein qualitativ hochwerti-
ges Spektrum zu erhalten. Jede Ausrichtung ist unabhangig; ist ein Laser mit einem Rost verbunden, sollte
die Kontrolle fiir jeden Laser durchgefiihrt werden. Die Richtigkeit der Wellenzahlen lasst sich mittels einer
zertifizierten Polystyrolfolie kontrollieren.

Die Kontrolle der Kalibrierung und Leistung des Gerats erfolgt taglich durch Analyse des externen/internen
Siliziums oder der Kalibrierungslampe und Uberpriifung der Peakzentrierung, der Intensitdt und der vollen
Halbwertsbreite.

Téglich ist zu priifen, ob der Lichtpunkt des Laserstrahls korrekt zentriert ist.
Es wird auch empfohlen, die Verschiebung der Platte und der Videoanzeige regelmafig zu tiberpriifen.
9.5 Kartesische Koordinaten analysierter Partikel

Um die Vergleichbarkeit der durch die Analyse eines einzelnen Filters mit verschiedenen Verfahren (z.B.
Raman-, Infrarot- oder Elektronenmikroskop) erzielten Ergebnisse zu gewahrleisten, ist es von Vorteil, wenn
die Filter oder ihre Trager Markierungen aufweisen, die es ermoglichen, das Koordinatensystem mit einer
Genauigkeit zu definieren, die grofier als der halbe Radius des kleinsten analysierten Partikels ist. Dies wiirde
es ermoglichen, die relevanten Partikel iiber ihre kartesischen Koordinaten zu finden.

9.6 Analyse der Filteroberflache

Es miissen Vorkehrungen getroffen werden, um die Unversehrtheit der Probe wihrend des physischen Trans-
fers des Filters vom Filtrationsgerat zum Mikroskop zu gewdhrleisten (keine Verluste von Mikrokunststoffen
oder Kontamination).

9.6.1 Wahl der optischen Objektive

Idealerweise kann ein Objektiv mit einer 4-fachen bis 100-fachen Vergrofierung verwendet werden, um eine
gute Darstellung der Partikel zu erméglichen und gleichzeitig ein qualitativ hochwertiges Signal in Abhadngig-
keit von der Grofie der zu analysierenden Partikel zu erhalten. Werden fiir den Partikelnachweis und die wei-
tere Spektrenerfassung unterschiedliche Objektive verwendet, sollte das Labor sicherstellen, dass die Objek-
tive aufeinander abgestimmt sind (gleiches Koordinatensystem).

9.6.2 Auswahl der zu analysierenden Partikel oder Wahl des analysierten Oberflichenbereichs

Bei der automatischen partikelweisen Analyse miissen die Beleuchtungseinstellungen so optimiert werden,
dass der Kontrast zwischen Partikeln und Filteroberflache es der Software ermdoglicht, das Vorhandensein
eines Partikels korrekt zu ermitteln (ohne dass Poren, Filterrauigkeit oder andere Lichtartefakte als Partikel
interpretiert werden). Zur Optimierung des Kontrasts der Partikel darf auch der , Dunkelfeld“-Modus verwen-
det werden.

Die Partikelgrofde muss korrekt charakterisierbar sein. Es muss sichergestellt sein, dass alle Partikel, unabhan-
gig von ihrer Farbe und Transparenz, von der Erkennungssoftware beriicksichtigt werden.

Im automatischen Modus ist es unerlasslich, die horizontale Ausrichtung des Filters zu iiberpriifen, um eine
gleichmafiige Fokussierung zu gewahrleisten, insbesondere in Fallen, in denen die Autofokus-Funktion im
Gerat nicht verfiigbar ist oder nicht genutzt wird. Die Intensitat und der Beleuchtungswinkel, die Kameraver-
starkung (Empfindlichkeit) und alle anderen Parameter, die die automatische Zdhlung der Partikel optimieren
konnen, sollten angepasst werden. Der Schwellenwert flir die Intensitét (Binarisierung) im Bild ist einzustellen.
Gegebenenfalls muss auch ein Schwellenwert fiir die Partikelgrofie festgelegt werden.
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Fiir die Messung von Mikrokunststoff mit spektroskopischen Verfahren werden die verschiedenen anwend-
baren statistischen Modelle in der Reihenfolge ihrer Eignung beschrieben. Das ,TOTAL'- und das ,RANDOM*“-
Modell ermdglichen es, etwaige Heterogenitatsabweichungen bei der Verteilung der Partikel auf der Oberflache
des Filters auszugleichen.

Betrdgt die Anzahl der Partikel <1000, sollte die gesamte Filteroberfliche analysiert werden (TOTAL-
Modell, 9.6.3).

Betragt die Anzahl der Partikel > 1 000, bleibt das TOTAL-Modell das beste Modell, aber fiir die Analyse eines
Teils des Filters kann auch eines der folgenden Modelle in der angegebenen Praferenzfolge verwendet werden:
RANDOM (9.6.4), CAKE (9.6.5), SPIRAL oder HELIX (9.6.6).

9.6.3 TOTAL-Modell

Das am besten geeignete Modell ist dasjenige, bei dem die gesamte Filterflache analysiert wird.

Betragt die Anzahl der Partikel <1 000, miissen alle Partikel mittels Spektralerkennung analysiert werden, um

ihre Identitat zu ermitteln.
A. TOTAL-Modell

B Gesamtoberflache S fiir die Analyse

Bild 1 — TOTAL-Modell zur Analyse der Oberfliche S

Falls durchfiihrbar, sollte die gesamte Filteroberflache analysiert werden. Ist dies nicht moglich, darf das Labor
es der folgenden statistischen Modelle in absteigender Praferenzfolge anwenden.

9.6.4 RANDOM-Modell

Betrdgt die Anzahl der Partikel > 1 000, kann der Zufallsmodus gewahlt werden, um N Partikel, mindestens
jedoch 1 000 Partikel, auf dem Filter zufallig zu analysieren.

Documents
18 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 16094-2:2023-12


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16094-2-2023-12
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-16094-2-2023-12

- Entwurf -

E DIN EN ISO 16094-2:2023-12
prEN ISO 16094-2:2023 (D)

B. RANDOM-Modell

Cre

Zufillige Auswahl von N zu
analysierenden Partikeln

Bild 2 — RANDOM-Modell zur zufalligen Auswahl von N zu analysierenden Partikeln (gelbe Punkte)

9.6.5 CAKE-Modell

Betragt die Anzahl der Partikel > 1 000, und das Gerat verfiigt nicht tiber einen Zufallsmodus, wird ein Bereich §
des Filters gewahlt, der grofd genug ist. Der Bereich sollte folgende Gréfie aufweisen:

— mindestens 20 % der Gesamtoberflache fiir die Analyse von Partikeln bis zu 5 um;
— mindestens 1 % bis 4 % fiir Partikel bis zu 1 pm.

ANMERKUNG  Der Bereich S hat die Form eines , Tortenstiicks”, wobei eine Linie von der Mitte bis zum Rand des Filters
gedacht wird, und das Labor analysiert N Partikel, mindestens jedoch 1 000 Partikel.

C. CAKE-Modell

B Oberflache S fiir die Analyse

» Mindestens 1 000 Partikel
» Mindestens 20 % der Gesamtoberflache fur Partikel bis zu 5 um

* Mindestens 1 % bis 4 % der Gesamtoberflache fur Partikel bis zu 1 um

Bild 3 — CAKE-Modell zu Analyse der Oberfliche S (blauer Bereich)
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9.6.6 SPIRAL- oder HELIX-Modell

Betrdgt die Anzahl der Partikel > 1 000, und das Gerat verfiigt nicht liber einen Zufalls- oder ,CAKE“-Modus,
werden mindestens fiinf Bereiche auf dem Filter (S) gewahlt. Diese Bereiche miissen grofd genug sein (empfoh-
len werden mindestens 20 % der Gesamtoberflache fiir die Analyse von Partikeln bis zu 5 pm und mindestens
1 % fiir Partikel von 1 um) und sind nach einem ,spiralférmigen“ oder schneckenartigen Modell angeordnet
(unter Beriicksichtigung einer Kurve, die von der Mitte zum Rand des Filters verldauft), um N Partikel, mindes-
tens jedoch 1 000 Partikel, zu analysieren.

Durch die zufdllige Anordnung der Bereiche (S) entlang der Spirale wird der potenziellen Inhomogenitat der
Partikelablagerung auf der Filteroberfliche Rechnung getragen.

D. SPIRAL-Modell

B Oberflache S fiir die Analyse

*  Mindestens 1 000 Partikel
+ Mindestens 20 % der Gesamtoberflache fur Partikel bis zu 5 um

* Mindestens 1 % bis 4 % der Gesamtoberflache fur Partikel bis zu 1 um

Bild 4 — SPIRAL-Modell zu Analyse der Oberflache S (blaue Quadrate)

9.6.7 Auszihlung der Partikel und Angabe der Grofde

Flir das RANDOM-, CAKE- und HELIX-Modell wird empfohlen, alle auf der Oberflache des Filters vorhande-
nen Partikel in dem vom Labor betrachteten Grofdenbereich zu zdhlen. Zur Angabe der Partikelgrofde wird die
Verwendung des grofdten Feret-Durchmessers (3.1.8) empfohlen.

9.6.8 Erfassung der IR-Spektren und Partikelbestimmung

Die Spektrenerfassung erfolgtin der Filterzone, die entsprechend dem gewahlten statistischen Modell definiert
wurde.

Drei Erfassungsmodi sind moglich: Transmission (Transflektanz), Reflexion und ATR. Die Transmissions-
oder Reflexionserfassungsmodi werden im Hinblick auf die Geschwindigkeit des Prozesses bevorzugt. Der
ATR-Modus erfordert manuelle Eingriffe, da nach jeder Spektrenerfassung eine Kristallreinigungsphase
erforderlich ist.

Die Erfassung von Infrarotspektren erfolgt in der Regel von 750 cm™! bis 4 000 cm™ 1. Fiir einige Gerite, die
mit einem kleineren Spektralbereich arbeiten, sollte das Labor auf Anhang F verwiesen.
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Nach Abzug des Hintergrundsignals (Atmosphaére, Filteroberfliche, ATR-Kristall, soweit verwendet) werden
die aufgenommenen Spektren mit der Spektraldatenbank abgeglichen, die mit demselben Aufnahmemodus
wie die Probe gewonnen wurde. Neben den marktiiblichen Bibliotheken kénnen auch die im Labor aufgenom-
menen Referenzspektren fiir die Bestimmung verwendet werden (Anhang B). Dabei sollte die Ubereinstim-
mung der Erfassungsmodi zwischen den Datenbanken und den Probenspektren sichergestellt werden. Spek-
tralbereiche, die CO,-Schwingungen und ATR-Kristallen entsprechen, diirfen aus dem fiir die HQI-Berechnung
verwendeten Spektralbereich ausgeschlossen werden.

Der Anwender darf die von der Software ermittelten Bestimmungen tiberpriifen und validieren, indem er die
Ubereinstimmung mit dem HQI (10.3) tberpriift. Die Mikrokunststoffpartikel werden dann anhand der Gro-
Renintervalle Klassifiziert (Abschnitt 12).

9.6.9 Erfassung der Raman-Spektren und Partikelbestimmung

Die Spektrenerfassung erfolgtin der Filterzone, die entsprechend dem gewahlten statistischen Modell definiert
wurde.

Der Filter darf im manuellen oder automatischen Modus analysiert werden. Die Erfassung von Raman-
Spektren darf im Bereich von 200cm™! bis 4000cm™! erfolgen. Kleinere Spektralbereiche, die die
wichtigsten Kunststoff-Fingerabdriicke enthalten, diirfen ebenfalls fiir die Spektrenbestimmung verwendet
werden, z.B. 550 cm ™! bis 1 800 cm™—1.

Die Parameter Objektiv, Laserwellenldnge, Laserleistung, Aufnahmezeit und Anzahl der Spektrenakkumulatio-
nen sowie Autofokus (falls verwendet) sollten so optimiert werden, dass Spektren von guter Qualitat (geeig-
netes Signal-Rausch-Verhaltnis) erhalten werden, die Partikel jedoch nicht verandert oder zerstort werden.

Bei einer unbekannten Probe sollte die Analyse standardmafig bevorzugt bei 532 nm mit einer geringeren
Laserleistung und einer Exposition von 1s begonnen werden. Je nach erhaltenem Signal miissen die Exposi-
tionsdauer und die Laserleistung schrittweise erhéht (schwaches Signal, hdufig bei kleinsten Partikeln) oder
der Laser je nach Fall (Fluoreszenz oder Sattigung) gewechselt werden. Um das Signal-Rausch-Verhaltnis (S/N)
zu verbessern, kann die Anzahl der Akkumulationen erhéht werden. In der Praxis sollte man mit einer Linse
mit einer 50-fachen Vergroflerung, einem 532-nm- oder 785-nm-Laser und einer Leistung zwischen 3 mW und
20 mW (bzw. dem prozentualen Anteil der Gesamtleistung) am Partikel ein Polymerspektrum guter Qualitat
erhalten.

Die aufgenommenen Spektren werden mit der Spektraldatenbank abgeglichen. Das durch Fluoreszenz und
Filtermaterial verursachte Signal darf von den aufgenommenen Spektren subtrahiert werden. Wird keine Sub-
traktion des Filtersignals vorgenommen, sollten die Spektralbereiche mit Merkmalen, die dem Filtermaterial
entsprechen, beim Vergleich der aufgenommenen Spektren mit der Spektraldatenbank nicht bertiicksichtigt
werden.

Neben den marktiiblichen Bibliotheken kénnen auch die im Labor aufgenommenen Referenzmaterialspek-
tren fiir die Bestimmung verwendet werden (Anhang B). Der Anwender darf die von der Software ermittelten
Bestimmungen iiberpriifen und validieren, indem er die Ubereinstimmung mit dem HQI (10.3) iiberpriift. Die
Mikrokunststoffpartikel werden dann anhand der GréfRenintervalle Klassifiziert (Abschnitt 12).

9.7 Blindproben und analytische Kontrollblindproben

Bei Blindproben (Abschnitt 8) und analytischen Kontrollblindproben (9.3) wird der gesamte Filter (TOTAL-
Modell), wie unter 9.6.2 beschrieben, analysiert.

Jede Blindprobe wird wie eine Probe analysiert, indem Anzahl, Grofle und Typ des Mikrokunst-

stoffs (Abschnitt 12) ermittelt werden. Diese Messung dient der Verifizierung einer méglichen Kontamination
und der Validierung der Probenergebnisse der Analysesequenz (Abschnitt 11).
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