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Abschnitt 3.1 - 1 Gerate, Chemikalien und Losungen
11

Gerate

Fir die Probenahme:

= Pumpe, geeignet fir einen Volumenstrom von 5 — 200 ml/min, z.B. PP 1, Fa. Gilian, Bezug z.B. Uber Fa. Haan &
Wittmer, 71288 Friolzheim

= Gasmengenzahler oder Volumenstromanzeiger

= Adsorptionsréhrchen gefillt mit Tenax als Sammelphase:
Die Adsorptionsréhrchen sind mit Tenax TA geflllte Metallréhrchen, deren AuRendurchmesser und Lange dem
eingesetzten Thermodesorber angepasst sind. Die Réhrchen werden mit 250 mg Adsorptionsmaterial gefillt, das
zwischen zwei Metallsieben eingeschlossen wird. Nach dem Befilllen mussen die Roéhrchen mehrfach im
Thermodesorber bei 250 “C im Heliumstrom vorgereinigt werden. AnschlieRend werden sie mit Hilfe von Swagelok®-
Verschraubungen mit Teflon-Dichtung verschlossen.

Fur die Probenaufbereitung und analytische Bestimmung:

= Messkolben 10 ml

= Thermodesorber

= Variable Verdrangerpipetten, z.B. Multipette pro, Fa. Eppendorf, 22366 Hamburg

= Gaschromatograph mit massenselektivem Detektor

= Belegungsapparatur zum Aufbringen der Kalibrierlésung bzw. der Lésung des internen Standards

1.2
Chemikalien und Losungen

Tenax TA 60 — 80 mesh, z.B. Fa. Supelco, 82024 Taufkirchen

Naphthalin > 99 %,, z.B. Fa. Aldrich, 82024 Taufkirchen

Dimethylsulfat 99 %, z.B. Fa. Aldrich

Methyl-tert.-butylether (MTBE), Reinheit 99,8 %, wasserfrei, z.B. Fa. Aldrich
Naphthalin-StammIdsung:

Loésung von ca. 5,32 mg Naphthalin/ml Methyl-tert.-butylether (MTBE)
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In einen 5-ml-Messkolben werden ca. 26,6 mg Naphthalin auf 0,1 mg genau eingewogen, mit MTBE bis zur Marke aufgefllt und
umgeschiittelt.

Lésung interner Standard (1Std):
Lésung von ca. 266 pug Naphthalin (1Std)/ml MTBE.

In einen 10-mI-Messkolben, der einige ml MTBE enthalt, werden 500 ul der Naphthalin-Stammldsung einpipettiert, mit MTBE bis zur
Marke aufgefillt und umgeschuttelt.

Kalibrierstammlésung:
Lésung von ca. 20 mg DMS/ml MTBE.

In einen 10-mI-Messkolben, der einige ml MTBE enthalt, werden ca. 150 yl DMS einpipettiert und auf 0,1 mg genau gewogen, mit
MTBE bis zur Marke aufgefillt und umgeschittelt.

Kalibrierlésungen:
Lésungen von 50 bis 1000 yg DMS/ml MTBE

In sechs 10-ml-Messkolben werden jeweils einige Milliliter MTBE vorgelegt. Anschlielend werden je 25 pl, 100 pl, 200 pl, 300 pl,
400 pl und 500 pl der Kalibrierstammldsung zugegeben, mit MTBE bis zur Marke aufgefullt und umgeschittelt.

Jeweils 5 pl der Ldésungen werden auf sechs Tenaxrohrchen aufgegeben. Mit diesen Adsorptionsrohrchen wird fir ein
Probeluftvolumen von 25 | ein Konzentrationsbereich an DMS von 0,01 mg/m3 bis 0,198 mg/m?3 erfasst. Die entsprechenden
Konzentrationen sind in Tabelle 1 aufgefiihrt.

Tabelle 1:
Konzentrationen der Kalibrierldsungen

Zugabe Stamml6sung [ul] Konzentration Konzentration
[mg/1] [mg/ms] 3
25 50 0,010
100 200 0,040
200 400 0,079
300 600 0,119
400 800 0,158
500 1000 0,198
FuBnoten

2 bzgl. 25 | Probeluftvolumen
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