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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 24211:2021) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 126 ,, Tobacco and tobacco
products” in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC437 ,Elektronische Zigaretten und
E-Liquids“ erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitskreis NA 057-04-01-05 AK ,E-Zigarette und Liquids
fiir E-Zigaretten im DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

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.

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

1S03308:2000°  siehe  DINISO3308:2000-12"
1S0 24197 siehe  EDINENISO24197""

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

*  Zurtickgezogen. Nachfolgedokument: ISO 3308:2012 bzw. DIN ISO 3308:2015-01.
** In Vorbereitung. Stufe zum Zeitpunkt der Verdffentlichung: ISO/CD 24197:2021.

*** In Vorbereitung.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

EDIN EN IS0 24197, E-Zigarette und Liquids fiir E-Zigaretten — Analyseverfahren zur Messung der Masse
von verdampften E-Liquids

DIN ISO 3308:2000-12", Zigaretten-Abrauchmaschine fiir Routineanalysen — Begriffe und
Standardbedingungen (1SO 3308:2000)
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 24211:2021) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 126 ,, Tobacco and tobacco
products” in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC437 ,Elektronische Zigaretten und
E-Liquids“ erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS24211:2021 wurde von CEN als prENISO 24211:2021 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar.
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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-Direktiven, 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 1SO/IEC-Direktiven, 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 Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundséatze 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 126, Tobacco and tobacco products, Unterkomitee
SC 3, Vape and vapour products, erarbeitet.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/mem-
bers.html zu finden.
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Einleitung

In vielen Landern erfordern die Vorschriften fiir Dampfprodukte die Angabe von Carbonylverbindungen in
Emissionen. Daher ist es notwendig, liber eine Internationale Norm zu verfiigen, um verlassliche bzw. ver-
gleichbare Daten zu ausgewahlten Carbonylen in Emissionen von Dampfprodukten zu erhalten.

Das Verfahren in diesem Dokument beruht auf dem von CORESTA empfohlenen Verfahren CRM 96 (Entwurf)
[3], das auf der Grundlage der Ergebnisse eines 2019 durchgefiihrten Ringversuchs mit 11 Laboren erstellt
wurde.

Es ist bekannt, dass Carbonylverbindungen durch den thermischen Abbau der Grundbestandteile der
E-Liquid-Formulierungen entstehen. Deshalb sollten die zum Sammeln des aerosolisierten Dampfes ange-
wendeten experimentellen Auslegungsparameter [4] [5] fiir jede Analyse bewertet und dokumentiert
werden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren fiir die Bestimmung der Menge ausgewahlter Carbonylverbindungen
(Formaldehyd und Acetaldehyd) als ihre 2,4-Dinitrophenylhydrazine in den Emissionen von Dampfprodukten
mittels Umkehrphasen-Fliissigkeitschromatographie in Verbindung mit einem UV- oder Diodenarray-Detektor
(LC-UV oder LC-DAD) fest.

Die Analyse anderer Carbonylverbindungen wie Acrolein und Crotonaldehyd ist nicht Teil dieses Dokuments,
da friihere Arbeiten auf Probleme im Zusammenhang mit der Stabilitdt dieser Verbindungen und auf Unstim-
migkeiten bei der Abgabe dieser Verbindungen in Emissionen aus Dampfprodukten aufgezeigt haben [6].

WARNUNG — Mit der Anwendung dieses Dokuments kann der Einsatz gefihrlicher Stoffe, Arbeitsginge
und Gerite einhergehen. Dieses Dokument erhebt nicht den Anspruch, alle mit seiner Anwendung ein-
hergehenden Sicherheitsprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders die-
ses Dokumentes, vor der Anwendung angemessene Maffnahmen in Bezug auf den Gesundheits- und
Arbeitsschutz zu ergreifen und die Anwendbarkeit anderer Beschrankungen zu bestimmen.

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 20768, Vapour products — Routine analytical vaping machine — Definitions and standard conditions

1SO 24197, Vapour products — Determination of e-liquid vaporised mass and aerosol collected mass

3 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: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfligbar unter https://www.electropedia.org/

3.1

gesammelte Aerosolmasse

ACM, en: aerosol collected mass

in einem Aerosolabscheider gesammelte Aerosolmasse aus dem Betrieb eines Dampfprodukts durch eine
Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung fiir Routineanalysen nach einer festgelegten
Anzahl von Ziigen

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung wird von IS0 20768
abgedeckt.

3.2

verdampfte Masse eines E-Liquids

EVM, en: e-liquid vaporised mass

Masse eines E-Liquids, die aus dem Dampfprodukt in das Aerosol iibergeht

Anmerkung 1 zum Begriff:  Der Begriff ,Masseverlust des Dampfproduktes” oder ,Masseverlust bezieht sich auf die
verdampfte Masse des E-Liquids.
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3.3
Zug-Block
begrenzte Reihe aufeinanderfolgender Ziige

BEISPIEL  Zug-Block 1: Ziige 1 bis 50, Zug-Block 2: Ziige 51 bis 100, Zug-Block 3: Ziige 101 bis 150.

3.4
Aerosolabscheider
Einrichtung zum Sammeln des Aerosols aus den Dampfprodukten

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Bei diesem Verfahren besteht der Aerosolabscheider aus einem Filter (Einlage und Halte-
rung) oder einem Impinger in Reihe.

3.5

Reagenzien-Blindlésung

Losung, die beurteilt wird, um sicherzustellen, dass keine Verunreinigungen von den Reagenzien eingetragen
werden

3.6

Aerosol-Blindprobe

Anschluss, der an einen Aerosolabscheider angeschlossen ist, der kein Dampfprodukt enthélt und dieselben
Schritte der Sammlung, Aufbereitung und Analyse durchlauft wie die Proben

4 Kurzbeschreibung

Die Emissionen von Dampfprodukten werden in einer Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und
-erfassung nach ISO 20768 erzeugt und gesammelt. Der zum Sammeln von Carbonylen verwendete Abschei-
der besteht aus einem Filtereinlagenhalter mit einer Glasfaser-Filtereinlage (wie in ISO 24197 festgelegt) in
Reihe mit einem Impinger, der eine angesduerte Losung von 2,4-Dinitrophenylhydrazin (DNPH) in 1: 1 Aceto-
nitril : Wasser enthalt. Nach dem Verdampfen wird die Glasfaser-Filtereinlage mit der Losung in dem Impinger
in Beriihrung gebracht und 20 min mechanisch geschiittelt. Ein Aliquot des Probenextrakts wird anschliefdend
mit Pyridin neutralisiert und durch Umkehrphasen-Fliissigkeitschromatographie mit UV- oder Diodenarray-
Detektor (LC-UV oder LC-DAD) analysiert. Der Carbonylgehalt in den Emissionen des Dampfprodukts wird
anhand einer externen Kalibrierkurve berechnet, die die vorderivatisierten DNPH-Carbonylverbindungen ent-
hélt. Die Ergebnisse werden wie festgelegt als Masse an Carbonyl je Zug, je gesammelter Aerosolmasse (ACM)
oder je Zug-Block angegeben.

5 Reagenzien

Es sind ausschliefilich analysenreine Chemikalien zu verwenden.

5.1 Acetonitril, ACN, fiir HPLC.

5.2 Ethanol, fiir HPLC.

5.3 Phosphorsaure, (H3P0,4, Massenanteil 85 %, oder Volumenanteil 10 % wassriger Losung).
5.4 Wasser, fiir HPLC oder entionisiert oder gleichwertig.

5.5 Pyridin, Reinheit mindestens 99 %.

5.6 Formaldehyd-DNPH, Reinheit mindestens 99 %.

5.7 Acetaldehyd-DNPH, Reinheit mindestens 99 %.

5.8 2,4-Dinitrophenylhydrazin-Hydrochlorid (DNPH-HCL) oder 2,4-Dinitrophenylhydrazin (DNPH)
(mit einem Wasseranteil von etwa 30 %).
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5.9 Herstellung der Losungen: Es werden Mengen der nachstehend aufgefiihrten Losungen im richtigen
Mengenverhaltnis hergestellt. Alle Losungen miissen vor der Anwendung auf Raumtemperatur gebracht wer-
den. Zum Mischen der Bestandteile werden Messbecher und kalibrierte Pipetten verwendet.

5.9.1 10 % H3PO,.

Herstellung durch Zugabe von 118 ml einer 85%igen H3PO, (5.3) zu 11 Wasser. Es darf stattdessen auch eine
10%ige H3PO4 vom Hersteller verwendet werden. Bei Raumtemperatur aufbewahren.

5.9.2 DNPH-Abscheideldsung, hergestellt mit DNPH-HCL (5.8).

1,0 g DNPH-HCI (5.8) in 500 ml ACN (5.1) l6sen, mit 40 ml einer 10%igen H3PO4 (5.9.1) mischen und mit Was-
ser auf 11 auffiillen. Lésung mischen, um sicherzustellen, dass sich das DNPH-HCI vollstandig aufldst und keine
Kristalle zuriickbleiben. Die Losung sollte wochentlich neu hergestellt, bei Raumtemperatur aufbewahrt und

vor Sonnenlicht geschiitzt werden.

ANMERKUNG  Anhang A enthilt ein alternatives Herstellungsverfahren fiir die Abscheidel6sung mit DNPH mit einem
Wasseranteil von 30 %.

5.9.3 Neutralisierte DNPH-Abscheidelésung (wenn Verdiinnungen benétigt werden).

50 ml der DNPH-Abscheidel6sung werden in eine Glasflasche geeigneter Grofse tiberfiithrt und es werden 2,5 ml
Pyridin zugegeben. Die Losung wird griindlich gemischt.

5.10 Herstellung von Standards.

Alle Losungen miissen vor der Anwendung auf Raumtemperatur gebracht werden.

5.10.1 HPLC-Kalibrierstandards und -Arbeitslésungen.

Die Kalibrierung sollte den bedeutsamen Konzentrationsbereich abdecken. Anhang B enthalt einen geeigne-
ten Konzentrationsbereich, der fiir die Analyse angewendet werden kann; er kann jedoch in Abhdngigkeit von
der in den Proben festgestellten Carbonylmenge angepasst werden. Der Anwender muss sicherstellen, dass
der schwache Kalibrierstandard ein ausreichendes Signal-Rausch-Verhaltnis fiir eine genaue Quantifizierung
aufweist (= 10: 1) und dass die Kalibrierkurve linear ist.

5.10.2 Carbonyl-Primirstandards.

Die Hydrazone werden wie in Anhang B beschrieben in einzelne 25-ml-Messkolben eingewogen und in Aceto-
nitril gelost. Die Konzentrationen der freien Aldehyddquivalente werden in pg/ml aufgezeichnet.

5.10.3 Carbonyl-Sekundirstandards.

Vorgegebene Volumina (Anhang B) jedes Hydrazon-Primdrnormals werden in einen 25-ml-Messkolben pipet-
tiert und bis zur Marke mit Acetonitril verdiinnt.

ANMERKUNG  Stammldsungen der einzelnen DNPH-derivatisierten Carbonyle kénnen in den erforderlichen Mengen
erworben werden.

5.10.4 Carbonyl-Arbeitsstandards.

Entsprechende Volumina (0,05 ml bis 5 ml) des Carbonyl-Sekundarstandards (5.10.3) werden mit Acetonitril
auf 10 ml verdiinnt, um Kalibrierstandards mit anndahernden Carbonyl-Konzentrationen herzustellen (siehe
Anhang B).

Sie werden in die Autosampler-Flaschchen tiberfiihrt und verschlossen.
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Stabilitat und Lagerzeit sollten vom Labor bewertet werden.

6 Priifeinrichtung

Ubliche Laborgerite und insbesondere die Folgenden.

6.1 HPLC-System, mit UV- und/oder DAD-Detektor und einem geeigneten Datenverarbeitungssystem.
6.2 HPLC-Sdulen.

— Einweg-Trennsdule: Umkehrphase (RP, en: reversed phase) C18 und

— analytische Sdule: Umkehrphase (RP) C18: 4,6 mm x 15 cm, 1,8 pm oder 2,5 pm oder gleichwertig.

6.3 Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung

Die Aerosole werden auf einer Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung erzeugt, die
den in ISO 20768 beschriebenen Vorgaben entspricht.

Die Normbedingungen fiir die Zugdauer und das Zugprofil sind in ISO 20768 beschrieben, es diirfen aber auch
andere Parameter angewendet werden.

6.4 Aerosolabscheider.

6.4.1 44-mm-Glasfaser-Filtereinlagen.

6.4.2 Filterhalter.

6.4.3 Impinger zum Abscheiden von Emissionen aus Dampfprodukten.
6.4.4 Einsatz: Gasverteileinsatz mit Fritte.

6.5 Analysenwaage, mindestens 1 mg, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.
6.6  Spritzenfilter (PTFE: 0,45 pm) und Einwegspritze.

6.7 Autosampler-Flaschchen, Kappen und PTFE-beschichtete Septa.

7 Durchfithrung
7.1 Vorbereitung der Untersuchungsproben

Alle zu priifenden Dampfprodukte miissen ISO 20768 entsprechend aufbewahrt werden. Dampfprodukte mit
wiederaufladbaren Batterien miissen vor der Priifung vollstindig geladen sein. Die Aerosole werden auf einer
Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung erzeugt, die den in ISO 20768 beschriebenen
Vorgaben entspricht.

7.2 Handhabung von Glasfaser-Filtereinlagen

Glasfaser-Filtereinlagen miissen vor der Bestimmung der Massen vor der Priifung mindestens 24 h in der Priif-
atmosphére aufbewahrt werden.

Bei allen Arbeitsgangen muss der Bediener durch das Tragen von Handschuhen aus einem geeigneten Werk-
stoff (puderfrei) eine Verunreinigung durch die Finger verhindern. Zwischen den Arbeitsgdangen darf, sofern
vorhanden, eine Kappe fiir den Filterhalter installiert werden, um die Abgabe oder Aufnahme von Wasser zu
verhindern. Glasfaser-Filtereinlagen miissen nach der Entnahme so schnell wie moglich bearbeitet werden,
um die Aufnahme oder Abgabe von Wasser zu verhindern.
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7.3 Sammeln von Aerosolen und Probenherstellung

Das gepriifte Dampfprodukt muss entsprechend den Empfehlungen des Herstellers betrieben werden. Die
Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung wird unter Anwendung von ISO 20768 einge-
richtet und das Aerosol auf dem Glasfaser-Filtereinsatz gesammelt, der in Reihe mit einem Impinger verbunden
ist (Bild 1).

Fiir jede zu sammelnde Probe werden 35 ml der DNPH-Abscheidel6sung (5.9.2) in einen gesonderten Impinger
mit einem Fritteneinsatz gegeben.

Das Abscheidersystem der Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung wird in der folgen-
den Reihenfolge zusammengesetzt (siehe Bild 1):

— vorgewogene 44-mm-Filtereinlage/Filterhalter;

— Impinger;

— optionale Filtereinlage als Absicherung (nicht in der Analyse beriicksichtigt);
— Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung.

Vor dem Sammeln der Aerosolproben sollte das Abscheidersystem beurteilt werden, um sicherzustellen, dass
keine Undichtigkeiten in dem System vorhanden sind, und um ein korrektes Zugvolumen sicherzustellen.

— Prifung auf Undichtigkeiten: Um festzustellen, ob bei der Einstellung der Maschine fiir E-Zigaretten zur
Aerosolerzeugung und -erfassung eine Undichtigkeit entstanden ist, wird ein Lecksuchgerat verwendet.

— Priifung des Zugvolumens: Das von der Maschine fiir E-Zigaretten zur Aerosolerzeugung und -erfassung

eingesogene Zugvolumen wird an allen Kanalen an der Produkteinleitungsstelle an dem Anschluss mit Fil-
tereinlage/-halter und Impinger und in Reihe geprift.
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