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kleinen Messwagen platziert, wobei alle Probenahmeképfe unmittelbar beieinander
an ein bewegliches Gestange montiert waren, Abb. 2.1.

Abb. 2.1 Montage der Probenahmekdpfe fir die halbstationdare Probenahme.

2.1.2.2 Probenahme an dem Beschaftigten

Um die Exposition des Beschaftigten selbst zu erfassen, ohne diesen Ubermalig
beim Arbeiten zu behindern, wurde an ihm lediglich eine personenbezogene
E-Staubmessung durchgefiihrt. Diese erlaubt es, die personenbezogene E-Staub-
konzentration mit den Ergebnissen der stationaren E-Staubmessungen zu verglei-
chen, die zusammen mit der CPC-Messung durchgefihrt werden.

2.1.2.3 Durchfiihrung der reqgistrierenden Messungen

Zur Synchronisation der beiden registrierenden Messgerate und zur Zuordnung ihrer
Ergebnisse zu dem Arbeitsablauf dient ein MP3-Player, mit dem ein Audio-Protokoll
der Probenahme aufgenommen wurde. Hierbei konnte die Zeitabhéngigkeit des
Schallpegels in einer Graphik im Vergleich mit den Konzentrationsverlaufen der re-
gistrierenden Messungen dargestellt werden. Charakteristische Schallereignisse, wie
das Anlassen eines Fahrzeuges oder ein SchweilRvorgang, waren dabei zu erken-
nen. Aul3erdem konnte an diesen Schallpegelkurven gezielt auch die gesprochene
Information abgehért werden.

2.1.3 Praparation der beaufschlagten Filter

2.1.3.1 Direkte und indirekte Praparation

Fur die elektronenmikroskopischen Auswertungen standen zunachst schwach beauf-
schlagte Filter zur Verfigung. Hierzu wurde speziell bei den Schweil3arbeiten die
Probenahmedauer auf bis zu eine Minute und der Luftdurchsatz auf bis zu einen Liter
abgesenkt. Nach Fixierung der Belegung durch Kohlebedampfung und Auflésen des
Filtermaterials entstand hieraus ,direkt" ein Transmissionspraparat. Dagegen waren
Filter, die bei Schweil3arbeiten Uber etwa 1 Stunde stark beaufschlagt wurden, nicht
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direkt auswertbar. Deren Belegung mit einatembarem Staub wurde durch Abspulen
unter Ultraschalleinwirkung in wassrige Suspension tberfuhrt, Abb. 2.2.

Teile dieser Suspensionen wurden auf Konzentrationen zwischen etwa 0,1 und
6 pg/ml verdinnt und einer weiteren Ultraschallbehandlung tber 60 Minuten unter-
zogen. Aus dieser Suspension wurde dann unmittelbar ein Kernporenfilter einer Po-
renweite von 0,1 um ,indirekt* z. B. mit 1/600 der urspringlichen Belegung optimal
beaufschlagt.

Indirekte Praparation
Stark mit E-Staub Suspension Indirekt: schwach
beaufschlagtes Filter beaufschlagtes Filter
» .
30 min 3ogm|
Ultraschall ®
1 5mi
M,/60
10ml
60 min 100ml
Ultraschall] Cgf20 | — M, /600

Abb. 2.2 Prinzip der direkten und indirekten Préaparation und Auswertung. Be-
rechnung der Teilchenkonzentration. Die abgewaschene Masse My von
dem direkt beaufschlagten Filter kommt anteilig entsprechend dem Ali-
guot der Waschflussigkeit bei der Verdinnung und der indirekten Be-
aufschlagung zur Geltung. Abklrzung: E-Staub = einatembarer Staub.

2.1.3.2 Herstellung von Praparaten fiir die Elektronenmikroskopie

Fur die REM-Analyse waren die Filter fur Luftprobenahmen in der Regel zur Halfte in
einer Sputteranlage mit Gold beschichtet. Zur direkten Auswertung konnte dann die-
ser Teil des Filters unmittelbar im REM untersucht werden. Fir die TEM-Auswertung
wurde die nicht mit Gold beschichtete Halfte bzw. nach indirekter Praparation das
aus der Suspension beaufschlagte Kernporenfilter mit Kohle bedampft und ein
Stanzling aus dem Filter auf ein TEM-Netz montiert. In einem Jaffe washer wurde
das Filtermaterial mit Chloroformdampf aufgeldst, so dass ein Transmissionspraparat
mit der in die Kohlenstoffschicht eingebetteten Beaufschlagung entstand. Die stan-
dardisierte Auswertung erfolgte bei 40.000facher VergroR3erung im TEM fir jeweils
bis zu 25 Gesichtsfelder.
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2.1.4 Auswertung der Filterproben
2.1.4.1 Gravimetrie

Die Wagungen beaufschlagter und unbeaufschlagter Filter erfolgte zusammen mit
Referenzfiltern mit einer Mettlerwaage ME30. Hierbei wurde die elektrische Aufla-
dung der Filter seit 2001 durch einen kurzen Aufenthalt oberhalb der Funkenstrecke
eines Teslatrafos neutralisiert. Seit 2002 wurde dann ein Entionisierer Typ EN SLLC
der Firma Haug zur Beseitigung der elektrischen Aufladung der Filter im Eingabebe-
reich der Waage eingesetzt. Als Nachweisgrenze fur die Ermittlung der Beaufschla-
gung sowohl der Kernporenfilter als auch der im Respicon eingesetzten Teflonfilter
wird pauschal ein Wert von 20 pg angenommen, vgl. Abschnitt Null- und Endmes-
sungen der Referenzfilter sowie RODELSPERGER et al. (2003), Abschnitt 2.5.

2.1.4.2 Standardisierte Auswertung bei 40.000facher Vergréf3erung

Die im ersten Teil des Projektes vorgestellte standardisierte Auswertung bei 40.000-
facher VergroRerung ist in Abschnitt 1.3 sowie bei RODELSPERGER et al. (2003) in
Abschnitt 2.4.2 beschrieben.

Die Teilchenzahlung erfolgte demnach bei 40.000facher VergréRerung an jeweils 10
bis 25 Gesichtsfeldern der Grof3e von 2,1 um x 3,7 pm. Hierbei wird in einer Urliste
fur jedes A+A unter der Angabe der Feldnummer eine Zeile angelegt. Die in einem
A+A enthaltenen PT werden in dieser Zeile in eine von zunachst 4 — inzwischen 7 —
GroRRenklassen eingeordnet. AuRerdem wird angegeben, ob das A+A sich vollstandig
oder unvollstdndig innerhalb des Feldes befindet. Ein einzelnes PT wird hierbei als
-Ein-Teilchen-A+A" dokumentiert. Bei stark belegten Filtern erfolgt die eigentliche
Auszahlung nicht im Online-Betrieb, sondern auf einer digitalen Aufnahme. Mit den
Angaben dieser Urliste sowie den Informationen zur Probenahme und zur direkten
oder indirekten Praparation wird in einem Excel-Formular bei gegebener Massen-
konzentration die A+A- und PT-Konzentration je m?3 Luft und je mg E-Staub bestimmt,
sowie der mittlere PT-Durchmesser gewichtet nach Anzahl, Oberflache und Volumen
der als kugelférmig angenommenen PT. Hieraus ergibt sich auch die Oberflachen-
und Massenkonzentration und die Gro3e der A+A.

Das Formular wurde inzwischen durch Angaben zum Prozentanteil der PT erganzt,
die in A+A mit einem Aquivalentdurchmesser < 100 nm angetroffen wurden,
Abb. 2.3.
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Auswertung eines direk

- beaufschlagten Filters im TEM x 40.000

BAUA-Projekt "Charakterisierung ultrafeiner Partikel fir den Arbeitsschutz"

Arbeitsblatt neu

Sachbearbeiter: Podhorsky Volumendurchsatz V. 15 |
Datum: 25.7.05 Anzahl ausgezéhlter Felder 10
Filter Nr. 62302 Analys.Flache 3,84E-07 |cm?
Probenbezeichnung patientdirekt gezahlte Teilchen N 1609
Effektive Filterflache Feq 3,8 cm2 Konzentration= N * (Fey/Fa,) / Vo
Zahlfeldflache 3,84E-08 cm2 Teilchenkonzentration 1,06E+13 T/m3 PT in A+A (DKug<=0,1)
Probenahmedauer 1,5 min 1,33E+12 T/mg A+A"" 154
Volumenstrom 1 I/min Aggregatkonzentration 1,78E+11 Agg/m? 35,71%
Massenbelegung 0,012 mg 2,23E+10 Agg/mg | alle A+A: 1609
Dichte 5 g/cm3 Massenkonzentration 8,0000 mg/m3 6,53%
Belegung des Filters 3,158 pg/lcm?
Berechnung der Oberflachen- und der Massenkonzentration sowie des Anzahl-, Oberflachen- und Massen-gewichteten
Durchmessers dN, dO, dM aus der Durchmesserverteilung der Primarteilchen
TeilchengréfRe nm Anzahl Oberflache nm? Masse (Volumen nm3) Oberflachenkonz.  [Massenkonzentration
Intervall Mitte n % dN[nm] |Mitte d O [nm] |Mitte d M [nm] CO cm?#m? CM_mg/m3
<20 10 557 34,6 3,46 109 0,15 181 0,01]1 Teilchen Dichte = 5 glcm?
ca.20 20 736 45,7 9,15 575 1,58 1916 0,19
>20-<50 35 100 6,2 2,18 239 1,15] 1395 0,24]Oberflache= Volumen= 200071 nm3
ca.50 50 34 2,1 1,06] 166 1,14 1383 0,35
>50-100 75 87 54 4,06 956 9,83 11944 4,48 7292 nm? Masse= 1E-15¢g
> 100 150 91 5,7 8,48] 3998 82,24 99944 74,93
>200 400 4 0,2 0,99] 1250 68,55| 83307 166,56
alle 1609 | 100,0 29,38] 7292 164,63| 200071 246,75 774,00 cm?m3  JcM= 10,61869 mg/m?3
27 Aggregate Anzahl |Primarteilchenz.: AM,GM,GS |mittlere Aggregatflache nm? |mittlerer Aquivalentkreisdurchmesser Agg/Feld
davon vollstand. im Feld | 12 12,83 10,63 1,90 8698 105,23 % leere Felder
davon teilweise im Feld 15 97,00 14,58 6,59 65740 289,31 0 2,70
Summe 27 59,59 12,67 4,28 40388 226,77 n= 0
Fehlerbetrachtung: Variationskoeffizient VK
Aggregate/Feld Teilchen/Aggregat Zahl der Primarteilchen =
[T .Mediantest 2.Poissonvert. 3. Mediantest 4.Lognormalvert. Aggregate/ Feld * Teilchen/Aggregat
PU 0,2261 1,0352 n 27 PU 0,333 7,00 GM 12,67|n Arith 1609
Median 0,5 2,5 |sPoiss 5,196 [Median 0,5 9,00 SF (GM) 1,323]n geom 342
PO 0,7739 3,9648 PO 0,667 15,67 (M*S-M/s)/2 3,591|SF ges 117,21
VK1 0,338 | VK2 0,192 VK3 0,278 VK4 0,283]VK ges 0,343
2 —  >200 |02 AggregatgroR e (alle A+A )
128- Jo £ 12
2 = >100 —o— Kreis
[0 10 Py
3P0- 2 B >50-100 —eo— Kugel
= o 8
hid : E ca50
- 8 1 [ 6
= >
@ 0 © >20-<50 4
= c
o2 o 5]
S 0 § ca20 5
= 5
0|0 - <20 0
. 10 100 1000
0 P 5 60
Héufigkeit Durchmesser nm
102 | 1024-
512- | - [1Erwartung Lognormal
. 256- | O Emwartung Poisson 256- W Beobachtung vollst.
% 128- | B Beobachtung = O Erwartung Lognormal
L 64 | g M Beobachtung unvolist.
E 32- | § 64-
o 16 =
S &l 2 6
> k=)
< ‘2“ = ~
E 4
1 5
0
‘ 1
0 1 2 3 4 5
Haufigkeit 0 Arcah 10
Abb. 2.3 Standardisierte Auswertung bei 40.000facher Vergrof3erung. Weitere

Erlauterungen finden sich bei RODELSPERGER et al. (2003) in Ab-
schnitt 2.4.2. Zur nachfolgenden Anderung bei der Klassierung der
Primarteilchendurchmesser sei auf3erdem auf Abschnitt 3.6.1 verwie-
sen. Fur die Erfassung des PT-Durchmessers ist die Zahl der Durch-
messerklassen gegenuber den friheren Auswertungen von 4 auf 7 er-

hoht.
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Diese A+A koénnen noch als ultrafeine Teilchen angesehen werden. Der Aquivalent-
durchmesser eines A+A wurde aus dem Gesamtvolumen aller in ihm enthaltenen PT
unter der Annahme einer Kugelform fir dieses Volumen ermittelt. Auch die GréRen-
verteilung der A+A wurde angegeben und zwar fur diesen aquivalenten Kugeldurch-
messer und zusatzlich fur den grél3eren aquivalenten Kreisdurchmesser, der ent-
sprechend fiur die Gesamtflache aller PT definiert wurde. A+A fanden allerdings nur
mit dem Anteil Beriicksichtigung, mit dem sie in dem Gesichtsfeld der Grofl3e von
2,1 pm x 3,7 um bei 40.000facher Vergrof3erung enthalten waren. Hierdurch ist eine
Unterschéatzung ihrer GroRe zu erwarten. A+A, die vollstandig innerhalb des Ge-
sichtsfeldes lagen und damit in ihrer vollen Grof3e erfasst werden konnten, sind da-
her zum Vergleich gesondert ausgewiesen. Auch fir diese muss jedoch davon aus-
gegangen werden, dass sie mit zunehmender Gréf3e nur mit abnehmender Wabhr-
scheinlichkeit als vollstandig innerhalb des Gesichtsfeldes liegend erfasst werden
konnten. Dieser Fehler kann jedoch ndherungsweise abgeschatzt werden: Ein A+A
mit einem Durchmesser D = 500 nm wird noch vollstandig erfasst, wenn sich sein
Schwerpunkt in einem Abstand von mindestens D1/2 = 250 nm vom Rand des Ge-
sichtsfeldes entfernt befindet. Es werden demnach alle A+A mit diesem Durchmesser
erfasst, die sich mit ihrem Schwerpunkt in diesem inneren Rechteck einer Kanten-
lange von 500 nm befinden. Eine Ubersicht zu der hierdurch in Abhangigkeit von der
A+A-Grol3e entstehenden Erfassungswahrscheinlichkeit gibt Tabelle 2.1.

Tab. 2.1 Erfassungswahrscheinlichkeit in Abhangigkeit von der Grol3e der A+A,
wenn diese nur bei vollstandiger Lage im Feld Berticksichtigung finden.

A+A- Z&hlung x 40000 Erfassungs-
Grosse ZahlfeldgroBeax b =F wahr-
2,1 1,8 3,78 scheinlichkeit
1 1,6 1,3 2,08 55%
0,9 1,65 1,35 2,23 59%
0,8 1,7 1,4 2,38 63%
0,7 1,75 1,45 2,54 67%
0,6 1,8 15 2,70 71%
0,5 1,85 1,55 2,87 76%
0,4 1,9 1,6 3,04 80%
0,3 1,95 1,65 3,22 85%
0,2 2 1,7 3,40 90%
0,1 2,05 1,75 3,59 95%
0,05 2,075 1,775 3,68 97%
0,02 2,09 1,79 3,74 99%

Angaben zur Zahlfeldgrof3e in um

2.1.4.3 Anderung der Erfassung der PrimarteilchengroRe

Um bei der Erfassung der Gréf3e der Primarteilchen und der A+A die vorhandene
Information besser auszunutzen, wurde aul3erdem die Zahl der Stufen bei der Klas-
sierung der PrimarteilchengroRe in dem Excel-Auswerteprogramm von 4 auf 7 er-
hoht, Abb. 2.3 und 2.4.



