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Nationales Vorwort

- Entwurf -

Dieses Dokument (prEN ISO 22065:2018) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 146 ,Air quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 137 ,Bewertung der chemischen und biologischen
Stoftbelastung am Arbeitsplatz“ erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustandige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 095-03-01 AA ,Messstrategien
und Anforderungen an Messverfahren“ im DIN-Normenausschuss Sicherheitstechnische Grundsatze (NASG).

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

englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 3534-1:2006
ISO 6141

ISO 6143

ISO 6144

ISO 6145-1

ISO 6145-4

ISO 6145-6

ISO 6145-10
ISO 8655-2

ISO 8655-6

ISO 9169

ISO 13137:2013
ISO 14912

ISO 21748

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 1076:2010-04 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

siehe DIN ISO 3535-1:2009-10
siehe DIN EN ISO 6141

siehe DIN EN ISO 6143

siehe DIN EN ISO 6144

siehe DIN EN ISO 6145-1
siehe DIN EN ISO 6145-4
siehe DIN EN ISO 6145-6
siehe DIN EN ISO 6145-10
siehe DIN EN ISO 8655-2
siehe DIN EN ISO 8655-6
siehe DIN EN ISO 9169

siehe DIN EN ISO 13137:2014-03
siehe DIN EN ISO 14912

siehe DIN ISO 21748

a) Normtitel geringfiigig gedndert;

b) zusatzlicher Absatz zu Storeinfliissen in 6.1 aufgenommen;

c) Unterabschnitt 6.2.6 zur Gebrauchsanleitung iiberarbeitet;

d) Unterabschnitte 7.3 und 8.3 teilweise neu abgefasst;

e) neuer Anhang B zur Verfahrensvalidierung ergianzt;

f)  Norm redaktionell iiberarbeitet.

2

Full document details: E DIN EN ISO 22065:2018-05

Documents

Document Sharing Hub


http://avadocuments2026.com/doc/e-din-en-iso-22065-2018-05
http://avadocuments2026.com/doc/e-din-en-iso-22065-2018-05

- Entwurf -
E DIN EN ISO 22065:2018-05

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 6141, Gasanalyse — Inhalte von Zertifikaten fiir Kalibriergasgemische

DIN EN ISO 6143, Gasanalyse — Vergleichsverfahren zur Bestimmung und Uberpriifung der Zusammensetzung
von Kalibriergasgemischen

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

DIN EN ISO 6145-1, Gasanalyse — Herstellung von Kalibriergasgemischen mit Hilfe von dynamisch-
volumetrischen Verfahren — Teil 1: Kalibrierverfahren

DIN EN ISO 6145-4, Gasanalyse — Herstellung von Kalibriergasgemischen mit Hilfe von dynamisch-
volumetrischen Verfahren — Teil 4: Kontinuierliches Spritzen-Injektionsverfahren

DIN EN ISO 6145-6, Gasanalyse — Herstellung von Kalibriergasgemischen mit Hilfe von dynamisch-
volumetrischen Verfahren — Teil 6: Kritische Diisen

DIN EN ISO 6145-10, Gasanalyse — Herstellung von Kalibriergasgemischen mit Hilfe von dynamisch-
volumetrischen Verfahren — Teil 10: Permeationsverfahren

DIN EN ISO 8655-2, Volumenmessgerdte mit Hubkolben — Teil 2: Kolbenhubpipetten

DIN EN ISO 8655-6, Volumenmessgerdte mit Hubkolben — Teil 6: Gravimetrische Priifverfahren zur
Bestimmung der Messabweichung

DIN EN IS0 9169, Luftbeschaffenheit — Definition und Ermittlung von Verfahrenskenngréfsen einer
automatischen Messeinrichtung

DIN EN ISO 13137:2014-03, Arbeitsplatzatmosphdre — Pumpen fiir die personenbezogene Probenahme von
chemischen und biologischen Arbeitsstoffen — Anforderungen und Priifverfahren (ISO 13137:2013); Deutsche
Fassung EN ISO 13137:2013

DIN EN ISO 14912, Gasanalyse — Umrechnung von Zusammensetzungsangaben flir Gasgemische

DIN ISO 3535-1:2009-10, Statistik — Begriffe und Formelzeichen — Teil 1: Wahrscheinlichkeit und allgemeine
statistische Begriffe (1SO 3534-1:2006); Text Deutsch und Englisch

DIN ISO 21748, Leitfaden zur Verwendung der Schitzwerte der Wiederholprdzision, der Vergleichprdzision
und der Richtigkeit beim Schditzen der Messunsicherheit
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 22065:2018) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 146 ,Air quality” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 137 ,Bewertung der chemischen und biologischen
Stoffbelastung am Arbeitsplatz“ erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 22065:2018 wurde von CEN als prEN ISO 22065:2018 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
iblicherweise von Technischen 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. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen 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-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
koénnen. 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.

Eine Erlauterung zum freiwilligen Charakter von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse (TBT) berticksichtigt, enthalt
der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 146, Air quality, Unterkomitee SC 2, Workplace
atmospheres in Zusammenarbeit mit CEN/TC 137, Bewertung der chemischen und biologischen Stoffbelastung
am Arbeitsplatz erarbeitet.

Diese Internationale Norm basiert auf EN 1076:2009, die vom Europaischen Komitee fiir Normung (CEN)
verodffentlicht wurde.
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Einleitung

Diese Internationale Norm liefert einen Rahmen fiir die Beurteilung der Leistungsfahigkeit von Verfahren fiir
die Messung von Gasen und Dampfen in Abhingigkeit von den allgemeinen Anforderungen an die
Leistungsfahigkeit von Verfahren zur Messung chemischer Arbeitsstoffe in Arbeitsplatzatmosphéaren, wie in
ISO 20581 festgelegt. Sie ermdoglicht Herstellern und Anwendern von pumpenbetriebenen Probenahme-
einrichtungen (im Folgenden als ,Sammler” bezeichnet) und Entwicklern und Anwendern der
Messverfahren fiir Gase und Dampfe eine einheitliche Herangehensweise an die Verfahrensvalidierung
(siehe Anhang B).
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt Anforderungen an die Leistungsfahigkeit und Priifverfahren fiir die
Evaluierung von pumpenbetriebenen Sammlern unter vorgegebenen Laborbedingungen fest, die in
Verbindung mit einer Luftsammelpumpe verwendet werden, sowie Verfahren, die diese Sammler zur
Bestimmung von Gasen und Dampfen in der Arbeitsplatzatmosphéare verwenden.

ANMERKUNG  Fiir die Probenahme von schwerfliichtigen Verbindungen, die als Dampfgemische und in Form von
luftgetragenen Partikeln in Arbeitsplatzatmosphéren auftreten kénnen, siehe EN 13936.

Diese Internationale Norm gilt fiir pumpenbetriebene Sammler und Messverfahren, die diese Sammler, bei
denen Probenahme und Analyse in getrennten Schritten vorgenommen werden, verwenden.

Diese Internationale Norm ist auf Folgendes nicht anwendbar:

— pumpenbetriebene Sammler, die zur direkten Konzentrationsbestimmung verwendet werden, z.B.
Priifr6hrchen mit Langenanzeige;

— Sammler, deren Funktionsweise auf Sorption in einer Fliissigkeit und anschliefiender Analyse der
Losung beruht (Gaswaschflaschen).

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 (einschlielich aller Anderungen).

[SO 8655-2, Piston-operated volumetric apparatus — Part 2: Piston pipettes

[SO 8655-6, Piston-operated volumetric apparatus — Part 6: Gravimetric methods for the determination of
measurement error

[SO 13137:2013, Workplace atmospheres — Pumps for personal sampling of chemical and biological agents —
Requirements and test methods

[SO 18158, Workplace air — Terminology

[SO 20581, Workplace air — General requirements for the performance of procedures for the measurement of
chemical agents

EN 838, Exposition am Arbeitsplatz— Messung von Gasen und Ddmpfen mit Diffusionssammlern —
Anforderungen und Priifverfahren

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach ISO 18158.

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

— IEC Electropedia: unter http://www.electropedia.org/

— IS0 Online Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp
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4 Symbole und Abkiirzungen
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Symbole und Abkiirzungen.

ANMERKUNG  Siehe 8.4 und AnhangC fiir Symbole und Abkiirzungen, die nur in Zusammenhang mit der
Messunsicherheit angewendet werden.

CRM zertifiziertes Referenzmaterial

LV Grenzwert

m,; Masse an Analyt, die von dem unbeladenen R6hrchen desorbiert wurde, in Mikrogramm (pg)

m,, Masse an Analyt, die von dem beladenen Réhrchen desorbiert wurde, in Mikrogramm (pg)

m,)r hochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt bei einer mit einem versiegelten Sammler fiir
Vergleichsmessungen mit einem Langzeitgrenzwert durchgefiihrten Dichtigkeitsprifung, in
Milligramm (mg)

m,s hochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt bei einer mit einem versiegelten Sammler fiir
Vergleichsmessungen mit einem Kurzzeitgrenzwert durchgefiihrten Dichtigkeitsprifung, in
Milligramm (mg)

m,  Massenverlust des Permeationsréhrchens, in Mikrogramm je Minute (ug - min-1)

M, molare Masse des Analyten, in Gramm je Mol (g - mol1)

n Anzahl der Wiederholproben

par  tatsdchlicher Druck der beprobten Priifatmosphare, in Kilopascal (kPa)

R,. Wiederfindungsrate des Verfahrens

R,, Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens

RH relative Feuchte der beprobten Priifatmosphare, in Prozent (%)

ty Verweilzeit einer nicht zuriickgehaltenen Substanz, in Minuten (min)

t, Probenahmedauer, in Minuten (min)

T, Temperatur der beprobten Priifatmosphare, in Kelvin (K)

V.. Volumen der beprobten Priifatmosphare, in Liter (1)

Vg  Gas-(Dampf-)Verweilvolumen (Totvolumen), in Liter (1)

Vr  unkorrigiertes Retentionsvolumen, in Liter (1)

(Vr)' Kkorrigiertes Retentionsvolumen, in Liter (1)

v Durchfluss in die Expositionskammer, z. B. in Litern je Minute (1 - min—1)

v, Luftvolumenstrom durch das Luftprobenahmegerit, z. B. in Litern je Minute (1 min=1)

B Massenkonzentration des Analyten im Priifgas, in Milligramm je Kubikmeter (mg - m=3)
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ﬁ_’a_R mittlere Massenkonzentration des in der Priifatmosphdre wiedergefundenen Analyten, in Milligramm
je Kubikmeter (mg - m=3)

Bg Massenkonzentration des Priifgasgemisches, in Milligramm je Kubikmeter (mg - m-3)

Y,  Temperatur der beprobten Priifatmosphére, in Grad Celsius (°C)

K,  Variationskoeffizient (CV)1)

pLvie Langzeitgrenzwert, angegeben als Konzentration in Milligramm je Kubikmeter (mg - m~3)
pLvs Kurzzeitgrenzwert, angegeben als Konzentration in Milligramm je Kubikmeter (mg - m-3)
¢, Volumenanteil des Analyten, in Mikroliter je Liter (ul - 1-1)

5 Sammlertypen
Sammler fiir Gase und Dampfe konnen in Typ A- und Typ B-Sammler unterteilt werden:

Typ A-Sammler beruhen auf der Sorption eines mit einem Reagens impréagnierten Sammelsubstrats. Das
Sammelsubstrat wird immer mit einem Losemittel desorbiert und anschlieféend analysiert.

Typ B-Sammler beruhen auf der Sorption an einer festen Phase, der thermischen Desorption, und einer
anschlieféenden Analyse des Desorbats.

6 Anforderungen
6.1 Allgemeines

Falls fiir die Messung eines bestimmten chemischen Arbeitsstoffes kein Verfahren existiert, das die
Anforderungen dieser Internationalen Norm erfiillt, sollte ein Verfahren angewendet werden, dessen
Leistungsfahigkeit den festgelegten Anforderungen am ehesten entspricht.

Einige Anforderungen (siehe 6.2) miissen fiir jeden Typ des Sammlers einmal verifiziert werden. Andere
Anforderungen (siehe 6.3) miissen fiir jede Kombination von Sammler und chemischem Arbeitsstoff
verifiziert werden.

Es liegt in der Verantwortung des Herstellers, die in 6.2 festgelegten Anforderungen einzuhalten. Es liegt
auch in der Verantwortung des Herstellers oder des Entwicklers des Messverfahrens, die in 6.3 festgelegten
Anforderungen einzuhalten, wenn die Verwendung eines Sammlers fiir die Messung eines einzelnen Gases
oder Dampfes gefordert wird.

Bekannte oder vermutete Storeinfliisse sind nach 6.3.4.1 zu notieren. Die Ergebnisse von Priifungen zur
Bewertungen von Storeinfliissen sind, einschlief3lich geeigneter und ausreichender Informationen zur
Minimierung dieses Einflusses, im Verfahrensbericht nach 6.3.4.2 anzugeben.

ANMERKUNG  Fiir den Einfluss von stérenden Komponenten (mit Ausnahme von Wasserdampf) konnen keine
sinnvollen Leistungsanforderungen angegeben werden. Der Einfluss von stérenden Komponenten lasst sich bei einem
nicht idealen Sorptionsmittel ohne die Daten der Adsorptionsisotherme bei Mischsystemen nur schwer vorhersagen.
Die Daten sind in der Regel nicht verfiigbar.

1) Der Vorgingerbegriff ,relative Standardabweichung” ist veraltet und wird nicht mehr verwendet. Siehe auch
ISO 3534-1:2006, 2.38, Anmerkung 2.
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6.2 Anforderungen an die Sammler

6.2.1 Stromungswiderstand

Bei der Priifung nach 8.2.1 miissen mindestens 95 % der Sammler eine Druckdifferenz aufweisen, die
unterhalb des in Tabelle 1 angegebenen angemessenen Hochstwertes liegt. Mindestens 20 Sammler miissen
gepriift werden.

ANMERKUNG  Typische Druckdifferenzwerte fiir Typ A-Sammler und Typ B-Sammler sind in [1] angegeben.

Tabelle 1 — Maximale Druckdifferenzen

Sammlertyp Maximale Druckdifferenz
kPa
Typ A (Losemitteldesorption) <10
Typ B (thermische Desorption) <35

6.2.2 Dichtigkeitspriifung der Sammler (fiir Typ B-Sammler)
Bei der Priifung nach 8.2.2 muss bei Substanzen mit einem Langzeitgrenzwert die hochste Undichtigkeit
kleiner sein als m,y; d. h. die hdochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt im Vergleich zum Blindwert

des Sammlers (siehe 6.3.2.3). Die Massenaufnahme ist wie folgt nach Gleichung (1), in Milligramm (mg), zu
berechnen:

1
Mo = §(0,1 pLvie X 240 x 0,01 x 1073) (1)

Dabei ist

m,)  die hochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt bei einer mit einem versiegelten Sammler
fiir Vergleichsmessungen mit einem Langzeitgrenzwert durchgefiihrten Dichtigkeitspriifung;

pvie  der Langzeitgrenzwert der Substanz, angegeben als Konzentration in Milligramm je Kubikmeter
(mg - m~3);

240 die Referenzzeitspanne, in Minuten (min);
0,01  der Nenn-Mindestdurchfluss fiir Typ B-Sammler, in Liter je Minute (1 - min~1);

1073  ein zur Umrechnung des Nenn-Mindestdurchflusses von Liter je Minute (I/min) in Kubikmeter
je Minute (m3 - min~1) eingesetzter Faktor;

1/3 ein zur Berechnung der hochsten zuldssigen Undichtigkeit eingesetzter Faktor.
Bei der Priifung nach 8.2.2 muss bei Substanzen mit einem Kurzzeitgrenzwert die hochste Undichtigkeit
kleiner sein als m, 4; d. h. die hochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt im Vergleich zum Blindwert

des Sammlers (siehe 6.3.2.3). Die Massenaufnahme ist wie folgt nach Gleichung (2), in Milligramm (mg), zu
berechnen:
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1
Myt = §(0,5 PLvst X 15 % 0,01 x 1073) (2)

Dabei ist

m,s  die hochste zuldssige Massenaufnahmerate an Analyt bei einer mit einem versiegelten Sammler
fiir Vergleichsmessungen mit einem Kurzzeitgrenzwert durchgefiihrten Dichtigkeitspriifung;

pLvst  der Kurzzeitgrenzwert der Substanz, angegeben als Konzentration in Milligramm je Kubikmeter
(mg- m™3);

15 die Referenzzeitspanne, in Minuten (min);
0,01  der Nenn-Mindestdurchfluss fiir Typ B-Sammler, in Liter je Minute (I - min~1);

1073 ein zur Umrechnung des Nenn-Mindestdurchflusses von Liter je Minute (I-min-1) in
Kubikmeter je Minute (m3 - min~1) eingesetzter Faktor;

1/3 ein zur Berechnung der hochsten zuldssigen Undichtigkeit eingesetzter Faktor.
6.2.3 Lagerbestindigkeit

Der Hersteller muss die Lagerbestandigkeit des Sammlers festlegen, sofern dieser in der Originalverpackung
gelagert wird. Wahrend dieser Zeit muss der Sammler alle Anforderungen erfiillen.

6.2.4 Probenkennzeichnung

Sammler sind eindeutig zu kennzeichnen, z. B. durch einen geeigneten Bereich fiir die Probenkennzeichnung
durch den Anwender.

6.2.5 Kennzeichnung

Sammler miissen mindestens mit dem Folgenden gekennzeichnet werden:

a) Name des Herstellers,

b) Produktkennzeichnung einschlief3lich Chargenkennzeichnung, wenn vorhanden,

c) Richtungsangabe des Luftdurchflusses, falls erforderlich,

d) Identifizierung der Charge,

e) Lagerbestiandigkeit (gegebenenfalls) und

f)  Nummer dieser Internationalen Norm.

Falls dies aus Platzgriinden nicht anders mdglich ist, darf die Kennzeichnung auf der Verpackung des

Sammlers angebracht werden. Mindestens die Produktkennzeichung, die Chargenkennzeichnung, wenn
vorhanden, und die Richtung des Luftdurchflusses miissen jedoch auf dem Sammler angegeben werden.
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6.2.6 Gebrauchsanleitung
Die Gebrauchsanleitung, die mit dem Sammler geliefert wird, muss in der Sprache/den Sprachen des Landes
abgefasst sein, in dem der Sammler auf den Markt gebracht wird. Sie muss mindestens die folgenden

Angaben enthalten:

a) vorgesehene Anwendung (allgemeiner Verwendungszweck fiir eine Anzahl von Gasen und Dampfen
oder spezifischer Verwendungszweck fiir ein bestimmtes Gas oder einen bestimmten Dampf, siehe 6.1),

b) Gewahrleistung, dass der Blindwert, wenn dieser fiir ein bestimmtes Gas oder einen bestimmten Dampf
erforderlich ist, die Spezifikationen erfiillt (wenn ein Blindwert von Wichtigkeit ist),

c) Angaben zur richtigen Handhabung des Sammlers, einschlieRlich Angaben zum Offnen und
Verschlief3en,

d) allgemeine Angaben zum Anwendungsprinzip, z. B. zum Typ des Sorptionsmittels, zur Reaktion der
festen Phase mit dem Reagens, zum Desorptionsverfahren,

e) Angaben zum Temperaturbereich, in dem der Sammler eingesetzt werden kann,

f) Angaben zur Lagerung und zum Transport, und

g) Angaben zu Gesundheits- oder Umweltrisiken und zum Entsorgungsverfahren.

6.3 Anforderungen an das Messverfahren

6.3.1 Anforderungen an die Probenahme

6.3.1.1 Allgemeines

Die Probenahmebedingungen (Probenvolumen, Durchfluss und Probenahmedauer) miissen entsprechend
dem Grenzwert festgelegt werden, der fiir die interessierenden Verbindungen gilt, z. B. Kurzzeitgrenzwert,
Langzeitgrenzwert oder beide.

6.3.1.2 Probenvolumen

Das empfohlene Probenvolumen sollte dem der Kapazitiatspriifung des Sammlers entsprechen
(siehe 8.3.1.2).

6.3.1.3 Luftdurchfluss
6.3.1.3.1 Bestimmung des Hochstluftdurchflusses (nur fiir impragnierte Filter)

Bei der Priifung nach 8.3.1.4 muss der Hochstluftdurchfluss 90 % jenes Durchflusses betragen, bei dem das
Durchbruchvolumen um 5 % abnimmt.

6.3.1.3.2 Bestimmung des Mindestluftdurchflusses (nur bei thermischer Desorption)

Ein Mindestluftdurchfluss muss entsprechend der Priifung in 8.3.1.5 festgelegt werden.

6.3.1.4 Lagerungsbedingungen nach der Probenahme

Die Lagerungsbedingungen nach der Probenahme miissen festgelegt werden. Bei der Priifung nach 8.3.1.6

darf der Mittelwert der Wiederfindungsrate des Verfahrens nach der Lagerung um hochstens 10 % von dem
Wert vor der Lagerung abweichen.
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6.3.2 Anforderungen an das Analyseverfahren

6.3.2.1 Analytische Bestimmungsgrenze

Die Bestimmungsgrenze muss kleiner oder gleich den berechneten Massen des Analyten sein, die sich fiir das
im Messverfahren festgelegte Mindestvolumen der Luftprobe bei den folgenden Konzentrationen ergeben
wiirden:

— 0,1 LV flr Substanzen mit einem Langzeitgrenzwert,

— 0,5 LV fiir Substanzen nur mit einem Kurzzeitgrenzwert.

6.3.2.2 Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens

Bei der Priifung nach 8.3.2.2 muss die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens R,

— fir Typ A-Sammler, R,, = 75 % mit K, < 10 % fiir jede Beladung und

— fir Typ B-Sammler, R,, > 95 % mit K, < 10 % fiir jede Beladung sein.

Die fiir die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens angegebenen Werte sind Vorgaben; niedrigere Werte
diirfen verwendet werden, vorausgesetzt, dass eine gleichwertige Prazision erreicht wird.

6.3.2.3 Blindwert

Um annehmbare Werte fiir die Bestimmungsgrenze des Verfahrens zu erhalten, sollte der Blindwert der
Probenahmemedien so niedrig wie technisch méglich sein.

Bei der Priifung nach 8.3.2.3 muss der Blindwert kleiner sein als ein Zehntel der berechneten Masse, die vom
Sammler bei empfohlener Probenahmedauer und empfohlenem Luftdurchfluss entnommen wurde und bei
Konzentrationen von

— 0,1 LV fiir Substanzen mit einem Langzeitgrenzwert und

— 0,5 LV fir Substanzen nur mit einem Kurzzeitgrenzwert.

ANMERKUNG  Héhere Blindwerte kdnnen zuldssig sein, vorausgesetzt, dass die Anforderung in 6.3.2.1 erfiillt ist.

Haben die Sammler einen signifikanten Blindwert und streut dieser zwischen den Chargen, muss der
Blindwert regelmafiig kontrolliert werden.

Um jede Kontamination zu vermeiden, die wihrend der Lagerung vor Gebrauch erfolgen konnte, sollten
Typ B-Sammler iiber ein thermales Desorptionsverfahren gereinigt werden. Dieser Reinigungsvorgang sollte
so zeitnah wie moglich zum Gebrauchszeitpunkt der Sammler durchgefiihrt werden.

6.3.3 Erweiterte Messunsicherheit

Bei der Priifung nach 8.3 muss die nach 8.4 berechnete erweiterte Messunsicherheit den in ISO 20581
angegebenen Anforderungen entsprechen.

Die Anforderung der erweiterten Messunsicherheit muss bei 10 °C bis 40 °C und einer relativen Feuchte von
20 % bis 80 % erfiillt sein.
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6.3.4 Beschreibung des Verfahrens

6.3.4.1 Anwendungsbereich des Messverfahrens

Der Anwendungsbereich des Messverfahrens muss Angaben {iber das Folgende geben:

a) Prinzip des Verfahrens;

b) durch das Messverfahren abgedeckte chemische Arbeitsstoffe;

c) angewandte Analysentechnik;

d) Arbeitsbereiche;

e) chemische Arbeitsstoffe, fiir die das Messverfahren geeignet ist, aber noch keine vollstidndige
Validierung nach dieser Europdischen Norm vorliegt, insbesondere Verbindungen aus der gleichen
chemischen Familie oder homologen Reihe;

f) chemische Arbeitsstoffe, fiir die das Messverfahren bekanntermafden ungeeignet ist;

g) alle bekannten Storeinfliisse.

6.3.4.2 Leistungsfihigkeit des Verfahrens

Das Messverfahren muss Angaben iiber die Leistungsfahigkeit des Verfahrens beinhalten, einschliefilich
folgendem:

a) die chemischen Arbeitsstoffe, fiir die sich das Messverfahren als effektiv erwiesen hat;

b) die Konzentrationsbereiche der chemischen Arbeitsstoffe in der Luft, das Probenvolumen und der
Bereich der Umweltbedingungen, bei denen das Messverfahren den in ISO 20581 festgelegten
Leistungskriterien fiir die erweiterte Messunsicherheit entspricht;

c) die analytische Bestimmungsgrenze fiir die zu priifenden chemischen Arbeitsstoffe;

d) samtliche Einzelheiten iliber bekannte Storeinfliisse, einschliefdlich geeigneter und ausreichender
Angaben, wie deren Auswirkungen zu verringern sind.

6.3.4.3 Gerate und Reagenzien
Das Messverfahren muss

a) genau angeben, dass der verwendete Sammler den Anforderungen dieser Internationalen Norm
entspricht,

b) die Anforderung enthalten, dass die zu verwendende Probenahmepumpe den Erfordernissen nach
[SO 13137 entspricht und, falls erforderlich, zusatzlich geforderte Leistungsmerkmale festlegen;

c) die Leistungsmerkmale der zu verwendenden Gerate und Priifeinrichtungen definieren;
d) die Qualitat der zu verwendenden Reagenzien festlegen.
6.3.4.4 Sicherheitshinweise

Das Messverfahren muss geeignete und ausreichende Angaben iliber die Sicherheitsrisiken liefern, die mit
den angewendeten Reagenzien und der Ausriistung verbunden sind.
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7 Allgemeine Priifbedingungen

7.1 Reagenzien

Wenn moglich diirfen nur analysenreine Reagenzien verwendet werden.

7.2 Gerate

7.2.1 Prifeinrichtungen, wie angegeben in 7.2.2 bis 7.2.7, sind zu verwenden.
7.2.2 Ubliche Laborgerite und Ressourcen

7.2.3 Ein dynamisch arbeitendes System zu Herstellung, Mischung und Bereitstellung einer bekannten
Priifgaskonzentration (siehe ISO 6145-1, ISO 6145-4 und ISO 6145-6), einschlief3lich mindestens:

— einer Expositionskammer aus inertem Material wie Glas oder Polytetrafluorethylen (PTFE), durch
welche die entstandene Priifatmosphire geleitet wird. Die Expositionskammer muss iiber ein
ausreichendes Volumen verfligen, um gleichzeitig sechs Priifsammler und sechs weitere Kontroll-
sammler aufzunehmen, die nach einem unabhingigen Verfahren arbeiten (siehe 7.3.3). Letztere sollten
so positioniert werden, dass sie sich nicht gegenseitig storen;

— Vorkehrungen zur Messung, Regelung und Anderung des Luftdurchflusses sowie der Konzentration,
Temperatur und relativen Feuchte des Priifgases.

ANMERKUNG 1 Es ist ebenso moglich, eine kleinere Expositionskammer zu verwenden und Wiederholexperimente
durchzufiihren, um mindestens sechs Datenpaare zu erhalten.

ANMERKUNG 2 Wenn aufgrund von Bedenken hinsichtlich Stabilitit oder Sicherheit keine Gas- oder Dampf-
atmospharen erzeugt werden konnen, konnen alternative Verfahren fiir die Dotierung der Proben in Erwdgung gezogen
werden.

7.2.4 Geeignete Probenahmepumpen, welche die Leistungsanforderungen nach ISO 13137 erftillen.

7.2.5 Durchflussmesser, kalibriert, geeignet fiir den/die Bereich(e) von 10 ml- min~1 bis 2 000 ml - min-1,
mit einer Messunsicherheit unter +2 %.

7.2.6 Mikropipetten oder Injektionsspritzen fiir die Dosierung bekannter Volumina der Standardlésungen,
entsprechend den Anforderungen nach ISO 8655-2 und mit einer nach ISO 8655-6 iiberpriiften Kalibrierung.

7.2.7 Geradte zur Analyse des Gases, Dampfes oder charakteristischen Reaktionsprodukts, das entweder
von einem Priifsammler oder durch ein unabhéngiges Probenahmeverfahren gesammelt wurde.

7.3 Priifgas
7.3.1 Herstellung

Ein Priifgas wird mit der Konzentration, der Temperatur, der relativen Feuchte usw., wie in den geeigneten
Priifverfahren in Abschnitt 8 angegeben, hergestellt.

Es ist sicherzustellen, dass der Durchfluss durch die Expositionskammer die kombinierte Sammelrate aller
eingesetzten Sammler um mindestens 25 % iiberschreitet.
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7.3.2 Bestimmung der Massenkonzentration

Die Massenkonzentration des Prifgasgemisches, S, angegeben in Milligramm je Kubikmeter (mg - m3),
wird aus den Herstellparametern der Priifatmosphare berechnet.

Zum Beispiel wird die abgegebene Massenkonzentration fiir ein Permeationsrohrchen-System mit
Gleichung (3) wie folgt berechnet:
m

v

Dabei ist
m, der Massenverlust des Permeationsrohrchens, in Mikrogramm je Minute (ug - min~1), und

v der Durchfluss in die Expositionskammer, z. B. in Litern je Minute (I - min-1).

ANMERKUNG  Das Beispiel raumt dem Permeationsrohrchen-System keinen Vorrang zur Herstellung der Priifgase
ein.

Die mittlere Massenkonzentration der Priifatmosphédre in der Expositionskammer wird experimentell
bestimmt, in dem die Ergebnisse des in 7.3.3 beschriebenen unabhingigen Verfahrens verwendet werden.
Fiir jede bekannte systematische Messabweichung des unabhdngigen Verfahrens darf eine Korrektur
angewandt werden.

Die mittlere Massenkonzentration wird mit dem berechneten Wert verglichen. Falls der experimentell
bestimmte Wert nicht mehr als £10 % vom berechneten Wert der Massenkonzentration der abgegebenen
Prifatmosphdre abweicht, wird der berechnete Wert als wahrer Wert der abgegebenen Massen-
konzentration angenommen. Falls diese Anforderung nicht erfiillt ist, miissen Korrekturen vorgenommen
werden, oder es muss ein alternatives Herstellungsverfahren angewendet werden oder das unabhdngige
Verfahren ist zu tiberpriifen.

Falls es nicht moéglich ist, die Massenkonzentration des Priifgasgemisches zu berechnen, z. B. bei reaktiven
Gasen, muss der Wert, der durch das unabhangige Verfahren bestimmt wurde, als wahrer Wert verwendet

werden.

ANMERKUNG  Es kann Situationen geben, in denen die Massenkonzentration vorzugsweise experimentell, anstelle
der berechneten Massenkonzentration, zu bestimmen ist.

7.3.3 Unabhingiges Verfahren

Die Massenkonzentration des entstandenen Priifgases in der Expositionskammer muss wie folgt iberprift
werden:

a) durch ein unabhéngiges Verfahren, dessen Eignung anerkannt ist, z. B. ein Verfahren mit Diffusions-
sammlern, Gaswaschflaschen oder andere Verfahren mit Sorptionsréhrchen; oder

b) durch Verwendung eines unabhéngig kalibrierten direkt anzeigenden Messgerates, z. B. eines Flammen-
ionisationsdetektors oder eines Infrarot-Spektrometers.

ANMERKUNG  Alternativ kann ein Diffusionssammlerverfahren als das unabhingige Verfahren eingesetzt werden.
Die Leistungsanforderungen sind EN 838 zu entnehmen.
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8 Priifverfahren
8.1 Allgemeines

Wenn von vornherein bekannt ist, dass ein bestimmter Typ von Sammlern von einem Umweltfaktor nicht
beeintrachtigt wird, diirfen die betreffenden Priifungen nach 8.3.3.2 bis 8.3.3.4 so modifiziert werden, dass
nur die Faktoren gepriift werden, die wahrscheinlich einen Einfluss haben.

Zwei Bewertungsklassen sind wie folgt festgelegt:

a) Klasse 1: Ein Messverfahren evaluiert fiir einen bestimmten Analyten in Ubereinstimmung mit dem
normativen Teil dieser Internationalen Norm;

b) Klasse 2: Ein Messverfahren, das mit dem normativen Teil dieser Internationalen Norm soweit
libereinstimmt, dass der Analyt als analoge Substanz innerhalb einer homologen Reihe anzusehen ist,
von der sowohl die oberen als auch die unteren (Ketten-)Glieder gepriift wurden, und gezeigt haben,
dass diese der Klasse 1 entsprechen.

ANMERKUNG  Einige besondere Substanzgruppen (z.B. Toluol, Xylole), iiblicherweise Isomere, konnen wie Homo-
loge behandelt werden, sofern bekannt ist, dass deren chemischen und physikalischen Eigenschaften sehr dhnlich sind.

8.2 Priifverfahren fiir Sammler
8.2.1 Stromungswiderstand

Es wird ein Probenahmezug, bestehend aus einer Probenahmepumpe (siehe 7.2.3), einem typischen
Sammler, einem Differenzdruckmesser, der iiber ein T-Stiick zwischen der Probenahmepumpe und dem
Sammler eingesetzt ist, und einem Volumendurchfluss-Messgerat an der Spitze des Sammlers montiert. Alle
Verbindungen miissen dicht sein; die Verbindungsschlauche miissen so kurz wie méglich sein und einen
Innendurchmesser von mindestens 6 mm aufweisen.

Der Differenzdruck wird relativ zum Umgebungsdruck mit dem Differenzdruckmesser gemessen und die
Priifung des Stromungswiderstands beim empfohlenen Hochstdurchfluss durchgefiihrt. Der erhaltene Wert
wird mit dem nach Tabelle 1 geforderten Wert verglichen (siehe 6.2.1).

8.2.2 Dichtigkeitspriifung der Sammler (fiir Typ B-Sammler)

Eine Reihe von sechs versiegelten Probenehmern wird unter den folgenden Expositionsbedingungen einer
Priifatmosphdare ausgesetzt:

— Konzentration: 2LV

— Dauer: 4h

— relative Feuchte: (50 +5)%
— Temperatur: (20+ 2)°C

Zur Bestimmung der Undichtigkeit wird die Reihe analysiert.
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8.2.3 Lagerbestandigkeit (fiir Typ A-Sammler mit impragnierten Tragermaterialien)

Der Sammler wird im Grenzbereich der vom Hersteller bzw. im Messverfahren festgelegten Umwelt-
bedingungen aufbewahrt. Am Ende der vorgegebenen Lagerzeit wird der Sammler unter den folgenden
Expositionsbedingungen gepriift:

— Konzentration: 2LV

— Dauer: empfohlene Probenahmedauer
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss

— relative Feuchte: (80+5)%

— Temperatur: (40 + 2) °C

8.2.4 Probenkennzeichnung

Es wird eine Sichtprifung durchgefiihrt.

8.2.5 Kennzeichnung

Es wird eine Sichtprifung durchgefiihrt.

8.2.6 Gebrauchsanleitung

Es wird eine Sichtpriifung durchgefiihrt.

8.3 Priifverfahren des Messverfahrens

8.3.1 Bestimmung der empfohlenen Probenahmebedingungen

8.3.1.1 Auswabhl der Priifungen zur Kapazitit des Sammlers

Die Priifung zur Kapazitat des Sammlers nach 8.3.1.2 oder die Priifung des Durchbruchvolumens nach 8.3.1.3
wird durchgefiihrt unter Beriicksichtigung, dass die Kapazitiat des Sammlers fiir die zu messende Substanz
moglicherweise hoch ist. Dies ist von den Eigenschaften der Substanz und des Sammlers abhangig, z. B. von
der Art und Menge des Probenmaterials und dem Grenzwert fiir die betreffende Substanz.

8.3.1.2 Priifung zur Kapazitiat des Sammlers

Mindestens drei Sammler werden unter den folgenden Expositionsbedingungen mit Proben aus der
Priifatmosphére (hergestellt mit den in 7.2.3 beschriebenen Geradten) beaufschlagt:

— Konzentration: 2LV
— Dauer:

beim Langzeitgrenzwert: Referenzzeitspanne plus mindestens 1 h,

beim Kurzzeitgrenzwert: doppelte Referenzzeitspanne.
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss
— relative Feuchte: (80+5)%
— Temperatur: (20t 2)°C
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ANMERKUNG 1 Die Langzeit-Referenzzeitspanne betragt in der Regel 8 h, wenn der Sammler jedoch einen langeren
Referenzzeitraum abdeckt, kann dieser entsprechend verlangert werden.

Bei Sammlern ohne Kontrollschicht werden zwei Sammler in Reihe verwendet.

Nach der Priifung werden die Sammler analysiert. Die in der Kontrollschicht des Sammlers wiedergefundene
Menge an Priifsubstanz muss kleiner oder gleich 5 % der gesamten wiedergefundenen Menge betragen. Falls
die in der Kontrollschicht des Sammlers wiedergefundene Menge an Priifsubstanz 5 % iibersteigt, wird die
Priifung des Durchbruchvolumens des Sammlers nach 8.3.1.3 durchgefiihrt.

ANMERKUNG 2 Falls die in der Kontrollschicht des Sammlers (oder des zweiten Sammlers in Reihe) wiedergefundene
Menge 5 % iibersteigt, kann die Priifung mit sequenziell sinkenden Durchflussraten wiederholt werden, bis die Priifung
bestanden wird. Der maximale Durchfluss, bei dem diese Priifung bestanden wird, ist der empfohlene Durchfluss in
anschliefSenden Priifungen.

8.3.1.3 Priifung des Durchbruchvolumens des Sammlers

8.3.1.3.1 Direktes Verfahren

Das Durchbruchvolumen wird ermittelt, indem mindestens drei Sammler unter den folgenden
Expositionsbedingungen mit Proben der Priifatmosphédre (hergestellt mit den Gerdten nach 7.2.3)

beaufschlagt werden:
— Konzentration: 2LV
— Durchfluss: nach Sammlertyp
BEISPIEL 50ml-min~! fiir TypB-Sammler, 200ml-min~! fiir Typ A-Sorptionsréhrchen und

1 000 ml - min~! fiir impragnierte Filter sind Beispiele fiir geeignete Durchflussraten.
— relative Feuchte: (80 £ 5) %;
— Temperatur: (20 + 2) °C.

Dabei wird die Konzentration der Priifsubstanz hinter dem Sammler mit einem geeigneten Gerat, wie z. B.
einem Gaschromatographen, ausgertistet mit einem Flammenionisationsdetektor oder einem gleichwertigen
Detektor oder einem Infrarot-Spektralphotometer iiberwacht. Ein geeignetes Verfahren hierfiir ist in A.1
beschrieben.

Bei Substanzen, fiir die sowohl Langzeit- als auch Kurzzeitgrenzwerte existieren, sollte das Durchbruch-
volumen bei einer Konzentration gemessen werden, die dem doppelten Kurzzeitgrenzwert entspricht,
insbesondere wenn der Quotient beider Grenzwerte grofier oder gleich 1,5 betragt.

Bei Zweischichten-Sorptionsrohrchen vom Typ A wird nur die erste (Primdr-)Sammelschicht benutzt oder
es wird ein speziell vorbereitetes Einschicht-R6hrchen verwendet.

Falls es nicht moglich ist, die Konzentration der Priifsubstanz hinter dem Sammler mit einem direkt

anzeigenden Messgerdt zu iberwachen, kann das Durchbruchvolumen mit einem Ersatzsammler
kontrolliert werden, der in regelméafiigen Abstanden ausgetauscht und analysiert wird.
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8.3.1.3.2 Chromatographisches Verfahren

Im Falle von porésen Kunstharzen und dhnlichen Sorptionsmitteln kann das Durchbruchvolumen alternativ
zur Anwendung des in 8.3.1.3.1 beschriebenen Verfahrens anhand des chromatographischen Retentions-
volumens abgeschitzt werden. In Anhang A ist ein Beispiel angegeben.

ANMERKUNG 1 Das durch das chromatographische Verfahren bestimmte Durchbruchvolumen berticksichtigt nicht die
relative Feuchte. Messungen unter Anwendung des direkten Verfahrens zeigen, dass das Durchbruchvolumen bei
pordsen Kunstharzen bei hoher (95 %) relativer Feuchte um einen Faktor von etwa zwei geringer ausfallt.

ANMERKUNG 2 Das chromatographische Verfahren eignet sich nicht fiir Sorptionsmittel, die mit Reagenzien
impragniert sind und fiir Aktivkohle.

ANMERKUNG 3 Das chromatographische Verfahren eignet sich nicht fiir sehr hohe Massenkonzentrationen (iiber
500 mg - m3).

8.3.1.4 Bestimmung des Hochstluftdurchflusses (nur fiir impragnierte Filter)

Die in 8.3.1.3.1 beschriebene Priifung fiir das Durchbruchvolumen wird bei ansteigenden Durchfliissen mit
jeweils mindestens drei Sammlern je Durchflusseinstellung wiederholt bis ein Maximum bei 50 % oberhalb
des empfohlenen Durchflusses erreicht wird. Das ermittelte Durchbruchvolumen sollte unabhéingig vom
Durchfluss konstant bleiben. Da die Priifung zur Bestimmung des Durchbruchvolumens bei ansteigenden
Durchfliissen wiederholt wird, konnte ein Punkt erreicht werden, an dem das Durchbruchvolumen zu sinken
beginnt. Falls das Durchbruchvolumen um mehr als 5% gegeniiber seinem Anfangswert abfallt, ist der
Hochstluftdurchfluss des Sammlers als 90 %-Wert jenes Durchflusses anzunehmen, bei dem dieses Ereignis
eintritt.

8.3.1.5 Bestimmung des Mindestluftdurchflusses (nur bei thermischer Desorption)

Falls ein Sammler bei einem Durchfluss von unter 10 ml-min~! zu verwenden ist und kein Einlass-
Durchflussbegrenzer zur Anwendung kommt, wird die folgende Priifung durchgefiihrt, um den Durchfluss zu
ermitteln, oberhalb dessen Diffusionswirkungen vernachlassigt werden konnen. Falls der Sammler zu
verwenden ist, um eine Reihe verschiedener Substanzen zu messen, wird die Priiffung mit der Substanz
durchgefiihrt, die den hdchsten Diffusionskoeffizienten aufweist.

Sechs leere Sammler werden vorbereitet und mit der Priifatmosphare (eingestellt auf etwa den doppelten
Luftgrenzwert der Priifsubstanz) beaufschlagt. Jeweils drei Sammler werden auf einen niedrigen/moderaten
Luftdurchfluss der Pumpe und ohne Durchfluss, jedoch bei gleichzeitigem Anschluss an die Pumpe,
eingestellt. Die mittlere Masse an Analyt in den drei ohne Durchfluss angeschlossenen Sammlern wird
bestimmt. Dieser Wert wird von der mittleren Masse des Analyten aus den Sammlern mit Durchfluss
subtrahiert, um die korrigierte Masse des in den Sammlern zuriickbehaltenen Analyten zu bestimmen. Die
korrigierte Masse wird herangezogen, um die Konzentration der verwendeten Priifatmosphire zu
tberpriifen. Nach erfolgter Bestdtigung der Konzentration der Priifatmosphare wird mit Hilfe der mittleren
Masse an Analyt der drei ohne Durchfluss betriebenen Sammler die diffusive Aufnahmerate der Réhrchen in
Milliliter je Minute (ml - min~1) bestimmt. Dieser Wert multipliziert mit 20 ergibt den fiir diesen Sammlertyp
zu verwendenden Mindestluftdurchfluss.

ANMERKUNG  Die Stufe des zu verwendenden niedrigen/moderaten Durchflusses variiert in Abhangigkeit von den
Mafien des Sammlers. So ist z. B. fiir genormte Sorptionsréhrchen mit einem Durchmesser von 4 mm bis 5 mm, einem
Auflendurchmesser von 6,4 mm und mit der Sorptionsmittelschicht im Bereich von 12 mm bis 18 mm vom
Probenahmeende des Rohrchens ein Durchfluss von etwa 20 ml - min~! geeignet. Fiir schmalere Sorptionsréhrchen oder
Sorptionsrohrchen mit einer vom Probenahmeende des Rohrchens weiter entfernten Sorptionsmittelschicht ist ein
Durchfluss unterhalb von 20 ml- min~! geeignet. Fiir breitere Sorptionsréhrchen oder Sorptionsréhrchen mit einer
ndher am Probenahmeende des Rohrchens liegenden Sorptionsmittelschicht ist ein Durchfluss oberhalb von
20 ml - min~! geeignet.
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8.3.1.6 Lagerung nach der Probenahme

8.3.1.6.1 Direktes Verfahren

Zwei Reihen von jeweils mindestens sechs Sammlern werden verwendet und ein bekanntes Volumen der
Priifatmosphére unter den folgenden Expositionsbedingungen entnommen:

— Konzentration: 0,1 LVund 2LV
— Dauer: empfohlene Probenahmedauer
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss

— relative Feuchte: (80+5)%
— Temperatur: (20+ 2)°C
Die Lagerungsbedingungen sind im Einzelnen anzugeben (z. B. Lagerzeit, Temperatur).

Die eine Reihe wird innerhalb eines Tages und die andere nach zwei Wochen Lagerung bei Raumtemperatur
oder wie sonst angegeben analysiert.

Der Mittelwert der Priifergebnisse jeder der beiden Reihen und die Differenz zwischen den Mittelwerten, in
Prozent, werden berechnet. Die Ergebnisse werden mit der Anforderung in 6.3.1.4 verglichen. Falls die
Anforderung nach 6.3.1.4 nicht erfiillt wird, wird die Priifung mit einer kiirzeren Lagerzeit oder unter
anderen Lagerungsbedingungen wiederholt.

ANMERKUNG  Eine alternative Vorgehensweise kann darin bestehen, die Wiederfindungsrate des Verfahrens anhand
einer umfangreicheren Priifreihe auf der Grundlage verschieden langer Lagerzeiten, z. B. nach einem Tag, nach drei
Tagen, sieben Tagen, zehn Tagen und nach zwei Wochen, zu bestimmen.

8.3.1.6.2 Dotierungsverfahren des Probenahmemediums

Alternativ zu dem in 8.3.1.6.1 angegebenen Verfahren darf das Probenahmemedium mit einer dquivalenten
Beladung entsprechend einem der in 8.3.2.2 angegebenen Verfahren dotiert werden.

Nach Dotierung des Substrats sind die Einfliisse von Feuchte zu untersuchen, indem feuchte Luft nach
8.3.1.6.1 durch die dotierten Sammler geleitet wird.

8.3.2 Priifverfahren des Analyseverfahrens
8.3.2.1 Analytische Bestimmungsgrenze

Bei Typ A-Sammlern werden zehn unbenutzte Sammler in der Weise mit geeigneten Massen des zu
untersuchenden Analyten dotiert, sodass die daraus hergestellten Priiflésungen Massenkonzentrationen
nahe der jeweiligen zu erwartenden Nachweisgrenze aufweisen, und unter Wiederholbedingungen
analysiert.

Bei Typ B-Sammlern werden zehn unbenutzte Sammler mit geeigneten Massen des zu untersuchenden
Analyten nahe dessen jeweiliger zu erwartender Nachweisgrenze dotiert und unter Wiederholbedingungen
analysiert.

Die Bestimmungsgrenze wird fiir jeden zu untersuchenden Analyten als das Zehnfache der

Standardabweichung des mittleren Ergebnisses abgeschitzt. Die Ergebnisse werden mit der Anforderung
in 6.3.2.1 verglichen.

Documents
Document Sharirleub

Full document details: E DIN EN ISO 22065:2018-05


http://avadocuments2026.com/doc/e-din-en-iso-22065-2018-05
http://avadocuments2026.com/doc/e-din-en-iso-22065-2018-05

E DIN EN ISO 22065:2018-05 - Entwurf -
prEN ISO 22065:2018 (D)

8.3.2.2 Bestimmung der Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens
8.3.2.2.1 Allgemeines

Die Bestimmung ist an den unteren und oberen Grenzen des Messbereichs und fiir mindestens eine
Zwischenkonzentration nach ISO 20581 durchzufiihren, die aus folgenden Probenahmebedingungen
berechnet wird:

— Konzentration:
beim Langzeitgrenzwert: 0,1 LV bis 2 LV
beim Kurzzeitgrenzwert: 0,5 LV bis 2 LV
— Dauer:
beim Langzeitgrenzwert: empfohlene Probenahmedauer
beim Kurzzeitgrenzwert: Referenzzeitspanne

— Durchfluss: empfohlener Durchfluss

Die in 8.3.2.2.2 und 8.3.2.2.3 genannten Verfahren kénnen fiir die Bestimmung der Wiederfindungsrate des
Analyseverfahrens herangezogen werden. Fiir Typ B-Sammler kann auch das Verfahren nach 8.3.2.2.4
angewendet werden.

8.3.2.2.2 Dotierungsverfahren fiir das Probenahmemedium aus der Gasphase

Eine bekannte Analytmasse wird entsprechend den in 8.3.2.2.1 angegebenen verschiedenen Beladungen mit
einer Mikropipette oder einer Injektionsspritze (siehe 7.2.5) in ein kleines Gefaf3 (z. B. leere Probenahme-
rohrchen, Pipettenreservoir) gegeben. Der Analyt kann rein oder in einem Ldsemittel (iiblicherweise das
Desorptionslosemittel) verdiinnt sein. Die Luft wird durch das Gefafd gepumpt und auf dem Probenahme-
medium gesammelt (entsprechend der Art des Probenahmemediums, des Typs des Sammlers und des
Analyten sind der empfohlene Durchfluss und die Probenahmedauer anzuwenden). Durch Spiilen des
Gefiafles mit Desorptionslosemittel wird iiberpriift, ob der Analyt vollstindig verdampft wurde. Die
Spiilfliissigkeit wird analysiert.

Alle Proben werden desorbiert und analysiert. Die Prifung wird fiir jede Probenbeladung sechsmal
wiederholt. Die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens wird berechnet, indem die mittlere wiederge-
fundene Masse fiir jede Beladung der dotierten Sammler durch die aufgebrachte Masse dividiert wird, und
der Variationskoeffizient der Wiederholproben wird berechnet.

ANMERKUNG 1 Bei chemischen Arbeitsstoffen mit einem niedrigen Dampfdruck kann mafdiges Erhitzen erforderlich
sein. Andererseits konnen bei besonders leicht fliichtigen chemischen Arbeitsstoffen sowohl eine Kiihlung als auch eine
Reduzierung des Durchflusses erforderlich sein.

ANMERKUNG 2 Im Handel sind Heizblocke mit Rohrchen erhaltlich, die das Durchpumpen oder Durchspiilen mit
einem Gas ermoglichen.

8.3.2.2.3 Dotierungsverfahren fiir das Probenahmemedium aus der fliissigen Phase

Fiir jede Beladung wird eine bekannte Analytmasse mit einer Mikropipette oder einer Injektionsspritze
(siehe 7.2.5) auf mindestens sechs Probenahmemedien aufgebracht und, falls erforderlich, mit einem nicht
storenden Losemittel verdiinnt. Um sicherzustellen, dass der Analyt ordnungsgemafi adsorbiert wird, muss
Luft durch den Sammler gesaugt werden, sobald die Substanzen in das Sorptionsrohrchen gegeben wurden.
Die Proben werden analysiert und die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens wird berechnet, indem fiir
jede Beladung die mittlere wiedergefundene Masse durch die aufgebrachte Masse dividiert wird, und der
Variationskoeffizient der Wiederholproben wird berechnet. Die Ergebnisse werden mit den Anforderungen
nach 6.3.2.2 verglichen.
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8.3.2.2.4 Dotierungsverfahren fiir das Probenahmemedium (fiir Typ B-Sammler)

Flr jede Beladung nach 8.3.2.2.1 wird eine bekannte Analytmasse auf mindestens sechs Probenahmemedien
nach dem in 8.3.2.2.2 oder 8.3.2.2.3 angegebenen Verfahren aufgebracht.

Die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens wird berechnet, indem die mittlere Masse fiir jede Beladung
durch die aufgebrachte Masse dividiert wird, und der Variationskoeffizient der Wiederholproben wird
berechnet. Die Ergebnisse werden mit der Anforderung in 6.3.2.2 verglichen.

Die Typ B-Sammler sind Teil des Injektionssystems von im Handel erhaltlichen Geriten fiir die thermische
Desorption. Ein direktes Verfahren besteht darin, die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens des
eingesetzten dotierten Sammlers mit der Wiederfindung der direkten Aufgabe des Analyten auf die Saule des
Gaschromatographen zu vergleichen. Die absolute Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens kann
tiblicherweise nicht auf diese Weise fiir Typ B-Sammler bestimmt werden, es sei denn, der Hersteller des
thermischen Desorbers stellt eine direkte Injektionseinrichtung zur Verfiigung, die den Gasvolumen-
durchfluss mit dem in Reihe geschalteten Sammler nicht stért. Falls keine direkte Injektionseinrichtung
verfiigbar ist, darf das folgende Verfahren angewendet werden:

Der Analyt wird zusammen mit einem internen Standard auf das Probenahmemedium aufgebracht, von dem
bekannt ist, dass dieser unter den angewendeten Desorptionsbedingungen eine Wiederfindungsrate des
Analyseverfahrens von 100 % aufweist. Daflir sind n-Pentan oder n-Hexan geeignet. Die mit der
Thermodesorption erhaltene relative Detektoranzeige wird mit der relativen Anzeige verglichen, die bei
Flissiginjektion des Analyten mit dem internen Standard erhalten wurde.

ANMERKUNG  Bei der thermischen Desorption eines Analyten von einem Typ B-Sammler handelt es sich nicht um
einen Gleichgewichtsprozess. Die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens betragt anndhernd 100 %, es sei denn, die
Desorptionszeit ist unter den zur Anwendung kommenden Bedingungen fiir Temperatur und Tragergasgeschwindigkeit
zu kurz oder die Desorptionstemperatur zu gering oder der Analyt unterliegt infolge einer chemischen Reaktion mit
dem Sorptionsmittel einem teilweisen Abbau, z.B. aufgrund seiner Kkatalytisch oder oxidierend wirkenden
Verunreinigungen oder infolge einer Reaktion mit anderen Materialien in den Leitungen.

8.3.2.3 Bestimmung des Blindwertes

Sechs unbenutzte Sammler werden analysiert. Der Mittelwert und die Standardabweichung werden
berechnet. Die Ergebnisse werden mit den Anforderungen nach 6.3.2.3 verglichen.

8.3.3 Wiederfindungsrate des Verfahrens und Prazision des Verfahrens
8.3.3.1 Allgemeines

Die in 8.3.3.2 bis 8.3.3.4 angegebenen Priifungen der Wiederfindungsrate des Verfahrens und der Prazision
des Verfahrens erfordern die Berechnung der Massenkonzentration des Analyten, ., aus der Masse des

Analyten, die von den Sammlern zuriickbehalten wurde und dem Volumen der beprobten Priifatmosphare.
Diese Berechnung wird nach folgender Gleichung (4) durchgefiihrt:

Mgy — My

Ba = R XV, (4)

Dabei ist

m,,; die Masse an Analyt, die von dem unbeladenen Réhrchen desorbiert wurde, in Mikrogramm (ug);
m,, die Masse an Analyt, die von dem beladenen R6hrchen desorbiert wurde, in Mikrogramm (pg);
R,, die Wiederfindungsrate des Analyseverfahrens;

V. das Volumen der beprobten Priifatmosphére, in Liter (1).
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ANMERKUNG  Die an besondere Bedingungen, z. B. 20 °C (= 293 K) und 101,3 kPa, angepasste Massenkonzentration,
Bacorr» kKann nach folgender Gleichung (5) berechnet werden:

1013 Ta :
Par 293 (%)

.Ba,corr =B, X

Dabei ist

T,  die Temperatur der beprobten Priifatmosphére, in Kelvin (K);

pPar  tatsdchlicher Druck der beprobten Priifatmosphére, in Kilopascal (kPa).

Die Konzentration des Analyten, angegeben als ein Volumenanteil, ¢,, kann nach folgender Gleichung (6)
berechnet werden:

24,1

$a = .Ba,corr X Tﬁ (6)

Dabei ist

24,1 das Molvolumen bei 293 K und 101,3 kPa, in Liter je Mol (I - mol-1);

M, die molare Masse des Analyten, in Gramm je Mol (g - mol-1).
8.3.3.2 Einfluss der Expositionskonzentration

Fiir jede Konzentration wird mit mindestens sechs Sammlern unter folgenden Bedingungen ein bekanntes
Volumen der Priifatmosphdre entnommen:

— Konzentration: 0,1LV,0,5LVund2LV;

— Dauer: empfohlene Probenahmedauer;
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss;

— relative Feuchte: (50 £+ 5) %;

— Temperatur: (20 + 2) °C.

Die Proben werden analysiert und fiir jede Expositionskombination wird die Konzentration (siehe 8.3.3.1)
fiir jede der Wiederholproben berechnet. Das Ergebnis wird jeweils durch die Referenzkonzentration der
Priifatmosphidre (siehe 7.4.2) dividiert. Die mittlere Wiederfindungsrate des Verfahrens und der
Variationskoeffizient der Wiederholproben werden fiir jede Probenbeladung berechnet; ebenso werden die
Gesamtwiederfindungsrate des Verfahrens und der Variationskoeffizient der Mittelwerte berechnet.

8.3.3.3  Einfluss der relativen Feuchte der Priifatmosphare

Fiir jede Kombination von Konzentration und relativer Feuchte wird mit mindestens sechs Sammlern unter
folgenden Bedingungen ein bekanntes Volumen der Priifatmosphére entnommen:

— Konzentration: 0,1 LVund 2 LV;
— Dauer: empfohlene Probenahmedauer;
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss;
— relative Feuchte: (20 £ 5) % und (80 + 5) %;
— Temperatur: (20 + 2) °C.
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ANMERKUNG  Die hohen und die niedrigen Werte der relativen Feuchte sind nur zur Orientierung angegeben. Falls
die Sammler bekanntermafien in einem dariiber hinausgehenden oder eingeschrankteren Bereich relativer Feuchte
verwendet werden, diirfen die Werte entsprechend angepasst werden.

Die Proben werden analysiert und fiir jede Expositionskombination wird die Konzentration (siehe 8.3.3.1)
fiir jede der Wiederholproben berechnet. Um den Einfluss der relativen Feuchte auf die Wiederfindungsrate
des Verfahrens abzuschitzen, wird fiir jede Expositionskombination der Mittelwert ermittelt und das
Ergebnis jeweils durch die Referenzkonzentration der Priifatmosphére (siehe 7.4.2) dividiert. Siehe B.5.5 zur
Berticksichtigung des Einflusses der Feuchte bei der Abschitzung der erweiterten Messunsicherheit des
Messverfahrens.

8.3.3.4 Einfluss der Temperatur der Priifatmosphire

Flr jede Temperatur wird mit mindestens sechs Sammlern unter folgenden Bedingungen ein bekanntes
Volumen der Priifatmosphére entnommen:

— Konzentration: 2 LV;
— Dauer: empfohlene Probenahmedauer;
— Durchfluss: empfohlener Durchfluss;

— relative Feuchte: (50 £+ 5) %;
— Temperaturen: (10 £ 2) °C und (40 + 2) °C.

ANMERKUNG  Die hohen und die niedrigen Temperaturwerte sind nur zur Orientierung angegeben. Falls die
Sammler bekanntermafien in einem dariiber hinausgehenden oder eingeschrankteren Bereich relativer Feuchte
verwendet werden, diirfen die Werte entsprechend angepasst werden.

Die Proben werden analysiert und fiir jede Expositionskombination wird die Konzentration (siehe 8.3.3.1)
fiir jede der Wiederholproben berechnet. Das Ergebnis wird jeweils durch die Referenzkonzentration der
Priifatmosphare (siehe 7.4.2) dividiert. Um den Einfluss der Temperatur auf die Wiederfindungsrate des
Verfahrens abzuschatzen, werden fiir jede Temperatur die Mittelwerte und die mittlere Differenz berechnet.
Siehe B.5.6 zur Berlicksichtigung des Temperatureinflusses bei der Abschiatzung der erweiterten
Messunsicherheit des Messverfahrens.

8.4 Messfehler

8.4.1 Identifizierung der zufilligen und nicht zufilligen Unsicherheitskomponenten

Alle zufilligen und nicht zufilligen Unsicherheitskomponenten des Messverfahrens werden, z. B. durch
Erstellen eines Ursache-Wirkungs-Diagramm (siehe ISO/IEC Guide 98 und Literaturhinweise [2], [3] und
[4]), identifiziert.

ANMERKUNG  Siehe B.1 fiir eine Aufstellung der zufdlligen und nicht zufdlligen Unsicherheitskomponenten, die
ublicherweise beriicksichtigt werden miissen.

8.4.2 Abschitzung der individuellen Unsicherheitskomponenten
8.4.2.1 Allgemeines
Fiir jede der in 8.4.1 identifizierten signifikanten Unsicherheitskomponenten werden die individuellen

Unsicherheiten abgeschatzt oder nach Mafigabe der Anleitung in Anhang C aus den in 8.4.2.2 bis 8.4.2.5
beschriebenen Priifdaten berechnet.
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8.4.2.2 Unsicherheit in Zusammenhang mit dem Probeluftvolumen

Die zufalligen und nicht zufalligen Unsicherheitskomponenten in Zusammenhang mit dem Probeluftvolumen
werden nach Mafdgabe der Anleitung in B.2 abgeschatzt.

Falls der Messfehler fiir die allgemeine Anwendung eines veroffentlichten Verfahrens abgeschatzt wird, wird
eine Abschatzung der betreffenden Unsicherheitskomponenten fiir den ungiinstigsten Fall (,worst case)
vorgenommen.

Falls der Messfehler fiir die Anwendung des Verfahrens unter bestimmten Bedingungen abgeschéatzt wird,
z. B. seitens einer bestimmten Organisation, die eine besondere Probenahmeeinrichtung und ein bestimmtes
Probenahmeprotokoll verwendet, werden die Unsicherheitskomponenten fiir die spezifische Einrichtung
(z. B. Durchflussmesser, Probenahmepumpe, Zeitgeber) unter Beriicksichtigung aller besonderen Zusatz-
anforderungen des Probenahmeprotokolls (z.B. Anzahl der Durchflussmessungen, Probenahmedauer)
abgeschatzt.

8.4.2.3 Unsicherheit in Zusammenhang mit der Lagerung und dem Transport der Probe

Die nicht zufalligen Unsicherheitskomponenten in Zusammenhang mit der Lagerung und dem Transport der
Probe werden anhand der Ergebnisse der Priifung nach 8.3.1.6 und nach Mafdgabe der Anleitung in B.4
abgeschatzt.

8.4.2.4 Unsicherheit in Zusammenhang mit der Wiederfindungsrate des Verfahrens

Die systematische Messabweichung des Verfahrens und die nicht zufélligen Unsicherheitskomponenten in
Zusammenhang mit der Wiederfindungsrate des Verfahrens werden anhand der Ergebnisse der Prifung
nach 8.3.3 und nach Mafdgabe der Anleitung in B.5 abgeschatzt.

8.4.2.5 Unsicherheit in Zusammenhang mit der Variabilitit des Verfahrens

Die zufalligen Unsicherheitskomponenten in Zusammenhang mit der Variabilitit des Verfahrens werden
anhand der Ergebnisse der Priifung nach 8.3.3.2 und nach Maf3gabe der Anleitung in B.6 abgeschatzt.

8.4.2.6 Berechnung der kombinierten Standardunsicherheit

Die kombinierte Standardunsicherheit, in Prozent (%), wird nach den folgenden Gleichungen (7) bis (9)

berechnet:
Uer = ’us,r2 + ua,rz (7)
Uenr = ’us,nr2 + ua,nrz (8)
Ue = ’uc,r2 + uc,nrz (9)
Dabei ist
Ugr die zuféllige Unsicherheit bei der Probenahme;

Ugnr  die nicht zuféllige Unsicherheit bei der Probenahme;
Uy die zufallige Unsicherheit bei der Analyse;
Uynr  die nicht zuféllige Unsicherheit bei der Analyse;

Ucr die kombinierte zufallige Standardunsicherheit (in Verbindung mit Probenahme und Analyse);
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