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Entwurf

Innenraumluftverunreinigungen -

Teil 39: Bestimmung von Aminen in Innenraum- und Priifkammerluft -
Analyse von Aminen mit

Hochleistungsfliissigkeitschromatographie (HPLC) gekoppelt mit
Tandem-Massenspektrometrie (MS MS) (ISO/DIS 16000-39:2018);
Text Deutsch und Englisch

Indoor air -

Part 39: Determination of amines in indoor and test chamber air -

Analysis of amines by means of high-performance liquid chromatography (HPLC) coupled
with tandem mass spectrometry (MS MS) (ISO/DIS 16000-39:2018);

Text in German and English

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2018-06-15 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an krdl@din.de méglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an die VDI/DIN-Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) - Normenausschuss,
40002 Dusseldorf, Postfach 10 11 39, VDI-Platz 1, 40468 Diisseldorf.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Internationale Technische Regelsetzung zum Innenraumluftbereich

Dieses Dokument (ISO/DIS 16000-39) wurde von der Arbeitsgruppe ISO/TC 146/SC 6/WG 23, ,Amines*, des
Technischen Komitees ISO/TC 146, , Air quality”, Unterkomitee SC 6, ,Indoor air“, erarbeitet. Das Sekretariat
der WG 23 liegt bei DIN (Deutschland). An der Erstellung dieser Norm war der Fachbereich IV
L,Umweltmesstechnik“ der VDI/DIN-Kommission Reinhaltung der Luft (KRdL) - Normenausschuss
mafdgeblich beteiligt.

Nationale Technische Regelsetzung zum Innenraumluftbereich

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

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

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

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

— DINISO 16000-6, Bestimmung von VOC in der Innenraumluft und in Priifkammern, Probenahme auf Tenax
TA®, thermische Desorption und Gaschromatographie mit MS oder MS-FID

— DIN EN ISO 16000-7, Probenahmestrategie zur Bestimmung luftgetragener Asbestfaserkonzentrationen

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

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

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

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

— DIN EN ISO 16000-12, Probenahmestrategie fiir polychlorierte Biphenyle (PCB), polychlorierte Dibenzo-p-
dioxine (PCDD), polychlorierte Dibenzofurane (PCDF) und polycyclische aromatische Kohlenwasser-stoffe
(PAH)

— DIN ISO 16000-13, Bestimmung der Summe gasformiger und partikelgebundener dioxin-dhnlicher poly-

chlorierter Biphenyle (PCB) und polychlorierter Dibenzo-p-dioxine/Dibenzofurane (PCDD/PCDF) —
Probenahme auf Filtern mit nachgeschalteten Sorbenzien
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DIN ISO 16000-14, Bestimmung der Summe gasférmiger und partikelgebundener polychlorierter dioxin-
dhnlicher Biphenyle (PCB) und polychlorierter Dibenzo-p-dioxine/Dibenzofurane (PCDD/PCDF) —
Extraktion, Reinigung und Analyse mit hochauflosender Gaschromatographie und Massenspektrometrie
DIN EN ISO 16000-15, Probenahmestrategie fiir Stickstoffdioxid (NOZ2)

DIN ISO 16000-16, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Probenahme durch Filtration

DIN ISO 16000-17, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Kultivierungsverfahren

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

DIN ISO 16000-19, Probenahmestrategie fiir Schimmelpilze

DIN ISO 16000-20, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Bestimmung der Gesamtsporenanzahl

DIN ISO 16000-21, Nachweis und Zdhlung von Schimmelpilzen — Probenahme von Materialien

DIN ISO 16000-24, Leistungspriifung zur Beurteilung der Konzentrationsminderung von fliichtigen
organischen (ohne Formaldehyd) durch sorbierende Baumaterialien

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

DIN EN ISO 16000-26, Probenahmestrategie fiir Kohlendioxid (CO;)

DIN ISO 16000-27, Standardverfahren fiir die quantitative Analyse von Asbestfasern in abgelagertem
Staub

DIN ISO 16000-28, Bestimmung der Geruchsstoffemissionen aus Bauprodukten mit einer Emissions-
priifkammer

DIN ISO 16000-29, Priifverfahren fiir VOC Detektoren
DIN ISO 16000-30, Sensorische Priifung der Innenraumluft

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

DIN ISO 16000-32, Untersuchung von Gebduden auf Schadstoffe

DIN ISO 16000-33, Bestimmung von Phthalaten mit Gaschromatographie/Massenspektrometrie (GC/MS)

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.
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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
tiblicherweise 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 ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moéglichkeit 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 [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen 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 von dem Technischen Komitee ISO/TC 146, Air quality, Unterkomitee SC 6, Indoor
air erstellt.

Eine Liste aller Teile der Normenreihe ISO 16000 kann auf der ISO-Internetseite abgerufen werden.
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Einleitung

Die verschiedenen Teile der ISO 16000er Reihe legen die allgemeinen Anforderungen an die Messung
luftverunreinigender Stoffe in Innenrdumen und die wesentlichen vor oder wihrend der Probenahme
einzelner luftverunreinigender Stoffe oder Gruppen luftverunreinigender Stoffe zu erfiillenden Bedingungen
sowie die Messverfahren selbst (siehe Vorwort) fest.

Der Begriff Innenraumumgebung wird in ISO 16000-1 festgelegt. Wohnraume [Wohnzimmer, Schlafzimmer,
Hobbyrdaume (Heimwerker), Fitnessraume und Keller, Kiichen und Badezimmer], Arbeitsraume oder
Arbeitsplatze in Gebduden, die keinen Gesundheits- oder Sicherheitsinspektionen in Bezug auf
luftverunreinigende Stoffe unterliegen (z.B. Biirordume, Verkaufsrdaume), offentliche Gebaude (z.B.
Restaurants, Theater, Kinos und andere Versammlungsraume) sowie Insassenrdume in Kraftfahrzeugen und
offentlichen Transportmitteln gehdren zu den wichtigsten Innenraumumgebungen.

Amine werden durch technisch-chemische Prozesse und Verarbeitung sowie die biotische und abiotische
Zersetzung von Stickstoffgemischen produziert. Neben Quellen biologischen Ursprungs koénnen
Innenraumgquellen von Aminen beispielsweise Produkte sein, die Polyurethan enthalten, insbesondere
Schdaume z.B. Fahrzeugsitze, Matratzen, Kissen und Polstermébel sowie Wirmeddmmungen oder
schallddmmende Materialien. Mehrere Amine und insbesondere aromatische Amine sind als schadliche
Gemische bekannt. Dariiber hinaus haben die meisten Amine einen inakzeptablen Geruch und eine geringe
Geruchsschwelle.
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1 Anwendungsbereich

[SO 16000 Teil 39 legt in Kombination mit ISO 16000 Teil 38 ein Messverfahren zur Bestimmung der
Massenkonzentration von primdren, sekundaren und tertidren aliphatischen und aromatischen Aminen in
Innenraumluft unter Verwendung kumulierter Probenahme und Hochleistungsfliissigchromatographie
(HPLC) in Kombination mit Tandem-Massenspektrometrie (MS-MS) oder hochauflésender
Massenspektrometrie (HRMS) fest. Dieses Dokument behandelt das Analyseverfahren. Das
Probenahmeverfahren und die Herstellung der Probenahmeeinrichtungen werden in ISO 16000 Teil 38
behandelt.

ISO 16000-39 enthilt Festlegungen fiir die Chromatographie und Massenspektroskopie der Amine.
Messergebnisse werden in ug/m3 angegeben.

Auch wenn dieses Dokument hauptsachlich fiir die Messung der in Tabelle A.1 in Anhang A aufgelisteten
Amine vorgesehen ist, kann es ebenfalls fiir die Messung anderer Amine in der Innenraumluft angewendet
werden. Dieses Dokument enthélt Anweisungen und legt Verfahren fiir die Einbeziehung anderer Amine fest.

Der Anwendungsbereich dieses Dokuments im Hinblick auf die Konzentrationen von Aminen in
Innenraumluft hangt von dem linearen Bereich der Kalibrierlinie und somit von dem Gasprobenvolumen
(hier: 51 bis 1001), dem Eluatvolumen (1 ml bis 5ml), dem Injektionsvolumen (1 pul bis 10 ul) und der
Empfindlichkeit des Analysegerdts ab (z.B. linearer Bereich von 2pg bis 2ng Amin). Der
Anwendungsbereich liegt erwartungsgemifl zwischen ungefihr 0,002 pg/m*® (100-1-Probe) und
2 000 pg/m3 (5-1-Probe) fiir ein herkémmliches Analysegerit (z.B. Waters ,TQ-D“) fiir die meisten in
Tabelle A.1 in Anhang A aufgefiihrten Amine. Die Analyse von Ethanolamin-Derivaten ist tiblicherweise 10-
mal empfindlicher und die Analyse kurzkettiger aliphatischer Amine iiblicherweise 10-mal weniger
empfindlich als die Analyse eines durchschnittlichen Amins.

Dieses Dokument kann dariiber hinaus zur Bestimmung von Aminen in Wasser verwendet werden, wenn die
Nachweisgrenze ausreichend ist.

Dieses Dokument behandelt nicht die Bestimmung von Isocyanaten in Innenraumluft (oder in
Wasserproben) als entsprechende Amine (behandelt durch ISO 17743 Teil 1 und 2).

2 Normative Verweisungen
Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene

Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieflich aller Anderungen).

[SO 16000-38, Indoor air — Part 38: Determination of amines — Active sampling on samplers containing
phosphoric acid impregnated filters

ISO 17734, Determination of organonitrogen compounds in air using liquid chromatography and mass
spectrometry

VDI 2467 Teil 2:1991, Messen gasformiger Immissionen; Messen der Konzentration primdrer und sekunddrer
aliphatischer Amine mit der Hochleistungs-Fliissigkeits-Chromatographie (HPLC)

[SO 9702:1998, Plastics — Amine epoxide hardeners — Determination of primary, secondary and tertiary
amine group nitrogen content

EN ISO/IEC 17025:2017, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien
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ISO 16000-28, Indoor air — Part28: Determination of odour emissions from building products using test
chambers

[SO 12219-1, Interior air of road vehicles — Part 1: Whole vehicle test chamber — Specification and method
for the determination of volatile organic compounds in cabin interiors

[SO 12219-4, Interior air of road vehicles — Part 4: Screening method for the determination of the emissions of
volatile organic compounds from vehicle interior parts and materials

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:

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

— ISO Online Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp
31

Amine

Stickstoff enthaltende Gemische mit einem ausreichenden Dampfdruck (> 10-3 Pa) und einem freien
Elektronenpaar am Stickstoffatom, das protoniert werden kann.

4 Amine in Innenraumluft

4.1 Eigenschaften von Aminen

Amine sind basische und polare Substanzen.

Es gibt primare, sekundare, tertidre und quaterndre Amine.

Quaterndre Amine sind nicht von dieser Norm umfasst, da sie kein freies Elektronenpaar und somit sehr
unterschiedliche Eigenschaften haben.

In diesem Dokument bezeichnet der Begriff "Amine" nur priméare, sekundare und tertiare Amine.
Nicht-protonierte Amine sind oxidationsanfallig.

Die Reaktion von Aminen mit Siuren fiihrt zu Ammoniumsalzen der Amine. Ammoniumsalze sind nicht
oxidationsanfallig.

4.2 Ursprung und Auftreten von Aminen

Amine werden durch technisch-chemische Prozesse und Verarbeitung sowie die biotische oder abiotische
Zersetzung von Stickstoffgemischen produziert. Neben Quellen biologischen Ursprungs konnen
Innenraumgquellen von Aminen beispielsweise Produkte, die Polyurethan enthalten, insbesondere Schaume
z.B. in Fahrzeugsitzen, Matratzen, Kissen und Polstermobeln sowie Wirmeddmmungen oder
schallddmmenden Materialien sein. Mehrere Amine und insbesondere aromatische Amine sind als
schadliche Gemische bekannt. Dariiber hinaus haben die meisten Amine einen inakzeptablen Geruch und
eine geringe Geruchsschwelle.

Weitere Quellen sind beispielsweise Lebensmittel wie etwa Fisch (aliphatische Amine) und Zigarettenrauch
(aromatische Amine).
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Analyseverfahren

5.1 Vorbereitung der Probenlésungen

[SO 16000-38 legt das Verfahren zum Erhalt des wasserigen Eluats der Ammoniumsalze der Aminproben
fest. Die Probenldsung (die bereits ungefahr 0,2 pmol/ul Phosphorsaure enthalt) kann zur Injektion in das
HPLC-System ohne weitere Behandlung genutzt werden.

5.2 Hochleistungsfliissigchromatographie

Stationdre Phase der Trennséule: Pentafluorphenyl

Ubliche Saulenabmessungen: Lange 150 mm, Innendurchmesser: 2,1 mm
Ubliche Partikelgréfie: 3 um (HPLC), 1,7 um (UPLC)

Saulentemperatur: 40 °C

Injektionsvolumen: 1 - 10 ul

Mobile Phase: Acetonitril und Wasser mit je 0,02 % Ameisensdure (500 ul Ameisensaure auf 2,51
Acetonitril oder 2,51 Wasser)

Zusammensetzung der mobilen Phase: 28 % Acetonitril / 72 % Wasser, isokratisch

5.3 Tandem-Massenspektrometrie

lIonisation: Elektrosprayionisation, positiver Modus (ESI+)
Quellentemperatur: 120 °C

Desolvationsgas: Stickstoff, 900 1/h
Desolvationstemperatur: 420 °C

Konusgas: Stickstoff, 50 1/h

Vorlauferion: M+1

Kollisionsgas: Argon

Kalibrierung: extern und zusatzlich mit Pyridin-d5 als interner Standard

5.4 Tandem-Massenspektrometrie

Ionisation: Elektrosprayionisation, positiver Modus (ESI+)

5.5 Probenahmesequenz und externe Kalibrierung

Externe Kalibrierung: Kalibrierungsstandards werden mindestens zu Beginn und zum Ende der
Probenahme ausgefiihrt.

Mindestens alle 25 Proben sowie jeweils zu Beginn und zum Abschluss eine von einer unabhangigen
Quelle bezogene Kalibrierblindlésung und eine Kalibrierpriiflésung verarbeiten.

Alle (z.B.) 50 Proben sowie zum Abschluss eines Durchlaufs eine Interferenz-Priiflosung (ICS)
analysieren.
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