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Vorbemerkung

Der Inhalt dieser Richtlinie ist entstanden unter
Beachtung der Vorgaben und Empfehlungen der
Richtlinie VDI 1000.

Allen, die ehrenamtlich an der Erarbeitung dieser
Richtlinie mitgewirkt haben, sei gedankt.

Eine Liste der aktuell verfiigbaren Blétter dieser
Richtlinienreihe ist im Internet abrufbar unter
www.vdi.de/2267.

Einleitung

Metalle, Halbmetalle und ihre Verbindungen ge-
langen u.a. aus Feuerungsanlagen (Ol, Kohle, Ab-
fall) sowie bei ihrer Herstellung (Verhiittung) und
Verarbeitung in die AuBenluft. Durch chemische
Reaktionen, Anlagerung oder Kondensation wird
dabei der tiberwiegende Teil als anorganische Ver-
bindung in Partikelform iibergefithrt oder an
Staubpartikeln angelagert. Je nach Partikelgrofle
werden sie als Bestandteile des Schwebstaubs oder
als Staubniederschlag erfasst, wobei als Schweb-
staub in erster Ndherung atmosphérische Aerosole
mit aerodynamischen Durchmessern <30 pm be-
zeichnet werden (sieche VDI 2463 Blatt 1).

Verbindliche Grenzwerte fiir Schwebstaub der
Fraktion PM;o sowie fiir Pb, Cd, As und Ni als
Bestandteil des PM;o-Aerosols wurden mit Umset-
zung der EU-Tochterrichtlinien 1999/30/EG und
2004/107/EG in nationales Recht vorgegeben. Je
nach Aufgabenstellung sind die Massenkonzentra-
tionen weiterer Metalle und Halbmetalle im
Schwebstaub verschiedener Aerosolfraktionen der
AuBenluft zu bestimmen. Relevante Elemente ge-
hen z.B. aus den Anforderungen der 13. BImSchV,
17. BImSchV, 39. BImSchV oder der TA Luft
hervor.

Typische Massenkonzentrationen in der Au3enluft
als Bestandteil der PMo-Aerosolfraktion sind in
Tabelle 1 dargestellt.

1 Anwendungsbereich

Diese Richtlinie beschreibt ein Probenahmeverfah-
ren fiir Metalle und Halbmetalle als Bestandteil des
PMo-Aerosols, einen Mikrowellendruckaufschluss
der Probe in oxidierendem Sauregemisch und die

Tabelle 1. Typische Massenkonzentrationsberei-
che von Metallen und Halbmetallen als Bestandteil
der PM1o-Aerosolfraktion

Elemente Massenkonzentration
in ng/m3
landliches stadtisches
Gebiet Gebiet
Aluminium Al 10 bis 500 10 bis 1000
Arsen As 0,01 bis 1,0 0,1 bis 2,5
Barium Ba bis 5 10 bis 50
Calcium Ca 10 bis 500 10 bis 3000
Cadmium Cd 0,01 bis 0,3 0,1 bis 1
Kobalt Co 0,08 bis 0,14 0,1 bis 0,5
Chrom Cr 0,5 bis 3 1 bis 10
Kupfer Cu 2 bis 10 5 bis 100
Eisen Fe 10 bis 500 | 1000 bis 10000
Kalium K 10 bis 250 10 bis 1000
Magnesium Mg 5 bis 200 50 bis 500
Mangan Mn 5 bis 10 10 bis 100
Natrium Na 10 bis 500 50 bis 2000
Nickel Ni 0,1 bis 5 1 bis 10
Blei Pb 0,1 bis 10 2 bis 50
Antimon Sb 0,01 bis 1,5 2 bis 50
Selen Se bis 2 bis 3
Zinn Sn bis 1 5 bis 20
Thallium T bis 0,1 bis 0,1
Vanadium \Y, 1 bis 5 1 bis 5
Zink Zn 5 bis 50 10 bis 300

Analyse mittels Grafitrohr-Atomabsorptionsspek-
trometrie (GF-AAS), mittels Massenspektrometrie
mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS) oder
optischer Emissionsspektroskopie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-OES).

Das Verfahren kann zur Bestimmung von partikel-
gebundenem Pb, Cd, Ni und As im Rahmen der
Europdischen Ratsrichtlinie 2008/50/EG  iiber
Luftqualitdt und saubere Luft fiir Europa eingesetzt
werden.

Dariiber hinaus kann dieses Verfahren zur Be-
stimmung weiterer partikelgebundener Elemente in
verschiedenen Schwebstaubfraktionen eingesetzt
werden. Zur Bestimmung von partikelgebundenem
Pb, Cd, Ni und As sowie weiterer Schwermetalle
als Bestandteil des PMjo-Aerosols hat sich der
Einsatz der Massenspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-MS) und der Grafitrohr-
Atomabsorptionsspektrometric ~ (GF-AAS) als
nachweisempfindliche  Analysenmethoden  be-
wihrt. Die optische Emissionsspektroskopie mit



induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES) wird
vorwiegend zur Analyse von Alkali-, Erdalkalime-
tallen sowie Fe, Mn, Al und Zn eingesetzt.

Geeignete Analysentechniken mit ihren typischen
unteren Arbeitsbereichsgrenzen zur Bestimmung
von Elementen im Schwebstaub (PMj) sind in
Tabelle 2 zusammengestellt.

Werden Teilproben der bestaubten Filter aufge-
schlossen und analysiert, ist die Homogenitit der
Staubverteilung auf den Filtern nachzuweisen.

Untersuchungen zur Wiederfindung der Elemente
an Stiuben mit zertifizierten Elementgehalten ha-
ben gezeigt, dass der in Abschnitt 4.3 beschriebene

Tabelle 2. Geeignete Analysentechniken mit ihren
typischen unteren Arbeitsbereichsgrenzen bei der
Bestimmung von Elementen im Schwebstaub
(PMho)

Typische untere Arbeitsbe-
reichsgrenzen fiir Elemente in
der Messlésung
Elemente GF-AAS | ICP-MS | ICP-OES
in ug/t in ug/t in ug/t
Aluminium Al 5 50
Arsen As 2 0,1 100
Barium Ba 1 5
Calcium Ca 50 50
Cadmium Cd 0,1 0,1 10
Kobalt Co 1 0,1 10
Chrom Cr 0,5 0,5 10
Kupfer Cu 0,5 0,5 10
Eisen Fe 10 20
Kalium K 50 50
Magnesium | Mg 10 50
Mangan Mn 0,5 0,5 10
Natrium Na 10 50
Nickel Ni 1 1 10
Blei Pb 1 0,5 50
Antimon Sb 2 0,1 100
Selen Se 0,1 100
Zinn Sn 2 1 100
Thallium T 2 0,1
Vanadium Vv 2 0,2 10
Zink Zn 1 10
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Aufschluss (gemédfl DIN EN 14902), insbesondere
bei silikatisch gebundenen Elementen, zu Minder-
befunden fithren kann. Bei einem Ringvergleich,
an dem Mitglieder der Arbeitsgruppe teilnahmen,
wurde die Effizienz verschiedener Aufschlussvari-
anten sowohl an zertifizierten Referenzmaterialien
als auch an bestaubten Quarzfaserfiltern fiir die
Bestimmung verschiedener Elemente getestet.

In Tabelle 3 sind die Wiederfindungen fiir ver-
schiedene Elemente in dem =zertifizierten Refe-
renzmaterial (NIST 1648a) in Abhédngigkeit von
der Aufschlussvariante aufgefiihrt. Bei der Ver-
wendung des NIST 1648a, das erhebliche Anteile
silikatisch gebundener Bestandteile enthilt, wurde
bewusst auf ein Material zurtickgegriffen, das eine
im Vergleich zu realen Proben schwierige Matrix
darstellt, da auf diese Weise die Wiederfindung
auch im Extremfall tiberpriift werden kann.

Bei den zum Teil silikatisch gebundenen Elemen-
ten wie Natrium, Kalium und Aluminium sowie
bei Chrom treten bei Aufschliissen ohne Flusssdure
und hohen Temperaturen deutliche Minderbefunde
auf. Wird Salpetersdure als alleinige Aufschluss-
sdure verwendet, resultieren Minderbefunde bei
Antimon aufgrund der Bildung der unloslichen
Metantimonséure.

Erfahrungsgemil sind die Matrices realer PMo-
Schwebstaubproben in Mitteleuropa in aller Regel
unkritischer als der NIST 1648a.

In Tabelle 4 sind die relativen Wiederfindungen
der verschiedenen Aufschliisse bei der Bestim-
mung von Elementen in Schwebstaub PM;o an
einer Messstelle in Baden-Wiirttemberg aufge-
fiihrt.

In der Richtlinie VDI 2267 Blatt 3 sind die Wie-
derfindungsversuche und die verschiedenen Auf-
schlussvarianten ausfiihrlich beschrieben.

Aus Tabelle 3 wird deutlich, dass ein vollstindiger
Aufschluss aller Elemente im Referenzmaterial
NIST 1648a nur mit den Aufschlussvarianten 6
und 7 (mit Flusssdure und bei hohen Temperatu-
ren) erreicht wird.

Zur Ermittlung der relativen Wiederfindungen
wurden PMo-Schwebstaubfilter mit den verschie-
denen Aufschlussvarianten aufgeschlossen und die
partikelgebundenen Elementkonzentrationen be-
stimmt. Als Sollwerte wurden die Mittelwerte der
mit den Aufschlussvarianten 6 und 7 bestimmten
Elementkonzentrationen zugrunde gelegt.



