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Normgeber Bund

Gliederungs-Nr. [keine Angabe]

Abschnitt 3.5 - 5 Beurteilung des Verfahrens

5.1
Préazision und Wiederfindung

Die Prazision im Mindestmessbereich nach DIN EN 482 [1] sowie die Wiederfindung wurden fir drei Konzentrationen (siehe
Tabellen 2 und 3) bestimmt.

Fur die Einstellung der Luftkonzentrationen wurden folgende Validierldsungen hergestellt:

Validierstammlésung: Lésung von 22,5 mg DMS/mI MTBE.

In einen 10-mI-Messkolben, der einige ml MTBE enthalt, werden 170 yl DMS
einpipettiert und auf 0,1 mg genau gewogen, mit MTBE bis zur Marke aufgefllt und
umgeschiittelt.

Validierldsungen: Drei Losungen von 56, 562 und 1124 yg DMS/ml MTBE

In drei 10-mI-Messkolben wurden jeweils einige Milliliter MTBE vorgelegt.
Anschlieend wurden je 25 pl, 250 pl und 500 pl der Kalibrierstamml&sung zugegeben
und mit der MTBE bis zur Marke aufgefllt und umgeschuittelt.

Zur Ermittlung der Prazision des Verfahrens wurden pro zu untersuchender Konzentration 6 Adsorptionsréhrchen (ber einen
Sechsfachrohrchenhalter, bei dem fiir jedes Rohrchen der Volumenstrom separat eingestellt werden konnte, mit der Pumpe
verbunden. Vor jedem Probenahmesystem (siehe Abschnitt 2) wurde mit einem kurzen Stuck Teflonschlauch ein mit einem
Quarzwollepfropf gefiilites Glasréhrchen angebracht. Fiir die Einstellung der Validierkonzentrationen bei 0,23 mg/m3, 0,11 mg/m?3
und 0,01 mg/m® wurden jeweils 5 pl, der drei Validierldsungen auf die Quarzwolle dosiert. AnschlieBend wurde Uber jedes
Rohrchen bei Raumtemperatur (23 — 25 °C) 25 | Luft mit einem Volumenstrom von 200 ml/min gesaugt.

Die beschriebenen Versuche wurden bei Luftfeuchten von ca. 55 % und 85 % durchgefiihrt. Die injizierten Substanzmassen
entsprachen bei 25 | Gasvolumen den in den Tabellen 2 und 3 angegebenen Konzentrationen. Fir eine relative Luftfeuchte von
55 % sind die ermittelten Kenndaten in der Tabelle 2 aufgefiihrt. Es ergab sich eine mittlere Standardabweichung von 5,9 %, die
mittlere Wiederfindung lag bei 0,98.

Tabelle 2:
Kenndaten des Messverfahrens (Feuchte ca. 55 %)

Konzentration DMS rel. Standardabweichung Wiederfindung n
[mg/m3] [%]
0,01 7,9 1,02
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Konzentration DMS rel. Standardabweichung Wiederfindung n
[mg/m3] [%]
0,11 54 0,99
0,23 43 0,92

Fur eine relative Luftfeuchte von 85 % sind die ermittelten Kenndaten in der Tabelle 3 aufgefihrt. Es ergab sich eine mittlere
Standardabweichung von 4,3 %, die mittlere Wiederfindung lag bei 0,88.

Tabelle 3:
Kenndaten des Messverfahrens (Feuchte ca. 85 %)
Konzentration DMS rel. Standardabweichung Wiederfindung n
[mg/m3] [%]
0,01 53 0,84
0,11 4,4 0,89
0,23 3,1 0,92

Die relative Luftfeuchte beeinflusst die relativen Standardabweichungen nur wenig. Bei einer hoheren Luftfeuchte sank die
Wiederfindung fiir die niedrigeren Konzentrationen merklich. Die Lagerstabilitat des DMS auf den Adsorptionsrohrchen wird von der
Luftfeuchte zum Zeitpunkt der Probenahme nicht merklich verandert.

5.2
Bestimmungsgrenzen

Die Bestimmungsgrenze wurde in Anlehnung an die in der DIN EN 32645 [2] beschriebene Schnellschatzung der
Bestimmungsgrenze ermittelt. Die fur die Berechnung bendtigte Standardabweichung wurde durch sechsmalige Injektion einer
DMS-L6sung mit einer Konzentration von 0,025 mg/ml (entsprechend 0,005 mg/m3 flr 25 | Probeluftvolumen) ermittelt.

Die absolute Bestimmungsgrenze betragt 23 ng DMS. Die relative Bestimmungsgrenze liegt bei 0,9 ug/m3 fiir 25 | Probeluft.

5.3
Selektivitat

Durch die Kombination von gaschromatographischer Trennung und massenselektiver Detektion ist das Verfahren selektiv.
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