Innenraumluft

Praktische Erfahrungen mit Thermoextraktion
als Schnelltestmethode fiir die Emissionsuntersuchung
von Bauprodukten und Kunststoffmaterialien

C. Scherer, A. Schmohl, K. Breuer, K. Sedlbauer, T. Salthammer, T. Schripp, E. Uhde, M. Wensing

Zusammenfassung Emissionen von Produkten stehen zunehmend im Fokus
des offentlichen Interesses. Aufgrund der hohen wirtschaftlichen Bedeutung
der Emissionseigenschaften beschaftigen sich Hersteller schon in der Entwick-
lungsphase neuer Produkte zunehmend mit dieser Thematik. Daraus leitet
sich der Bedarf an Schnelltestmethoden ab, mit denen die Emissionen von
Vor-, Zwischen- und Endprodukten verldsslich, schnell und kostengtinstig
untersucht werden konnen. Als moglicher Schnelltest wird die Methode der
Thermoextraktion vorgestellt. Dabei kamen zwei verschiedene kommerzielle
Gerate (ThermoExtraktor und Mikrokammer) zum Einsatz, mit denen ver-
schiedene FuBbodenbeldge und ein ABS-Kunststoffgranulat exemplarisch
untersucht wurden. Die Ergebnisse zeigen mit den entsprechenden Priifkam-
meruntersuchungen gute Ubereinstimmungen. Mit dem ThermoExtraktor und
der Mikrokammer stehen fiir einen Schnelltest Gerate zur Verftigung, deren
Einsatz im Rahmen von Produktentwicklung, werkseigener Produktions-
kontrolle und Fremdiberwachung méglich erscheint.

Practical experience with thermal extraction as
quick measurement method for emission testing of
building products and polymer materials

Abstract The emission of volatile organic compounds from building materials
is nowadays receiving an increasing public attention, as a consequence the
manufacturers become aware of the economic importance of such product
properties. In order to provide analytical data of product emissions without
interfering too much with the production process and the time-frame of
delivery, reliable quick test methods are required to determine the emissions

in all stages of production. As a possible quick test method the thermal
extraction of material samples is presented. Two different commercial devices
(ThermoExtractor and Micro-chamber) were utilized to compare the emissions
of various floor coverings and an ABS plastic granulate with data measured in
emission test chamber. The results were found to be promising, and the usabi-
lity of the devices would certainly allow for quick tests in an industrial envi-
ronment during product development as well as internal and external pro-
duction control.

1 Einleitung

Produkte fiir den Gebrauch in Innenrdumen konnen unter
Nutzungsbedingungen eine Vielzahl von fliichtigen organi-
schen Stoffen (volatile organic compounds — VOC) in die
Raumluft abgeben [1]. Bei diesen Stoffen handelt es sich z. B.
um Lésemittel, Restmonomere, Verarbeitungshilfsstoffe und
andere Additive, die zugesetzt werden, um bestimmte Pro-
dukteigenschaften zu erzielen. Bei Produkten aus nach-
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wachsenden Rohstoffen konnen auch Emissionen natiirlich
vorhandener Inhaltsstoffe beobachtet werden. Weiterhin
treten durch Folgereaktionen, wie z. B. Oxidation und Hy-
drolyse, Substanzen als so genannte Sekundédremissionen [2]
auf, die dem Produkt nicht originér als Rezepturbestandteil
zugesetzt werden. Um bestimmte Produkteigenschaften zu
erreichen, isti. d. R. ein Zusatz von ausgewihlten Chemika-
lien unerléasslich. Die Freisetzung von fliichtigen Inhaltsstof-
fen sollte zur Wahrung der Innenraumluftqualitidt und somit
zum Schutz des Verbrauchers begrenzt und geregelt wer-
den. Emissionsmessungen und Bewertungen konnen mit
Priifkammern und Priifzellen unter definierten klimatischen
Randbedingungen (Temperatur, Feuchte, Luftwechsel)
standardisiert erfolgen [3; 4]. So werden z. B. im Bereich der
Automobilindustrie ganze Bauteile gemafi VDA 276 [5] mit
einer Prifkammermethode untersucht. Untersuchungen
von Elektronikgeriten, wie PC, Monitore, Drucker, Kopierer
etc., erfolgen auf der Basis des ECMA-Standards 328 [6]. Das
Emissionsverhalten von Bauprodukten wird anhand der
Normenreihe DIN EN 13419 bzw. DIN EN ISO 16000-9, -10,
-11 [7 bis 9] gepriift und anhand des AgBB)-Schemas bewer-
tet [10]. Die Ergebnisse solcher Produktuntersuchungen
konnen weitreichende Konsequenzen haben. So kann z. B.
im Automobilbereich die Serienfreigabe vom Ergebnis der
Priifkammeruntersuchung abhéngen. Ausgewéhlte Baupro-
dukte werden neuerdings gemill den Zulassungsgrund-
satzen zur gesundheitlichen Bewertung von Bauprodukten
in Innenrdumen [11], die auf das AgBB-Schema Bezug neh-
men, durch das Deutsche Institut fiir Bautechnik — DIBt,
Berlin, fiir den Einbau in Innenrdumen offiziell zugelassen.
Es wird deutlich, welche wirtschaftliche Bedeutung den
Emissionseigenschaften von Produkten mittlerweile zu-
kommt und warum Hersteller sich zunehmend schon in der
Entwicklungsphase neuer Produkte mit dieser Thematik be-
fassen.

Nachteil der klassischen Priifkammermethode ist, dass die
Untersuchungen héufig erst am Endprodukt erfolgen. Ande-
rerseits ist es aber nicht moglich, allein anhand von Rezep-
turdaten und Kenntnis der Inhaltsstoffe auf Art und Hohe der
zu erwartenden Emissionen zu schlieBen, so dass Emis-
sionstests unverzichtbar sind. Wiinschenswert wéire des-
halb, schon in der Phase der Materialauswahl und Produkt-
entwicklung iiber eine analytische Schnelltestmethode zu
verfligen, mit deren Hilfe mogliche Emissionen begleitend
und bereits im Vorfeld einer Priifkammeruntersuchung ver-
lasslich abgeschétzt werden kénnen. Im Zusammenhang
mit den Bauproduktzulassungen durch das DIBt gibt es da-
ritber hinaus weiteren Bedarf fiir eine Schnelltestmethode,
die im Rahmen der regelmifBigen Uberwachungsmessun-
gen [11] (Fremdiiberwachung und werkseigene Produk-
tionskontrolle) herangezogen werden kann und maglichst

" AgBB = Ausschuss zur gesundheitlichen Bewertung von Bauprodukten
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Bild 1. Schematischer Aufbau und Foto des ThermoExtraktors.

gut mit den Ergebnissen der Emissionsmessung gemal
DIN EN 13419-1 und -2 [7; 8] korreliert.

Neben den Priifkammeruntersuchungen sind auch wesent-
lich einfachere Analyseverfahren bekannt. Fiir den Bereich
der Bauprodukte zeigte sich jedoch am Beispiel von Tapeten,
dass Ergebnisse eines Headspace-Schnelltests nur gering
mit Prifkammermessungen Kkorrelieren [12]. Vergleich-
bares gilt auch fiir die auf dem Automobilsektor entwickel-
ten Einfachmethoden der Headspace- und Thermodesorp-
tionsuntersuchung [13; 14]. Die im Vergleich zur VDA 276 [5]
unterschiedlichen Untersuchungstemperaturen sowie die
nur sehr geringe Probenmengen konnen sich dabei im Hin-
blick auf eine Korrelation der Ergebnisse nachteilig aus-
wirken.

Als moglicher Ansatz fiir einen Emissionsschnelltest kommt
prinzipiell die Thermoextraktion infrage. Die Methode der
Thermoextraktion gréoflerer Probenvolumina in einem spe-
ziellen ThermoExtraktor wurde bereits frither von einem
Automobilhersteller fiir VOC-Untersuchungen eingesetzt,
ohne jedoch im Hinblick auf Korrelationen zur Priifkammer-
messung niher vorgestellt worden zu sein [15]. Inzwischen
sind mehrere Schnelltestgerdte kommerziell erhiltlich, die
auf dem Prinzip der Thermoextraktion beruhen und fiir
groBlere Probenvolumina (bis 45 ml) geeignet sind.

In den Fraunhofer-Instituten fiir Bauphysik (IBP) und
Wilhelm-Klauditz-Institut (WKI) werden die Einsatzmog-
lichkeiten dieser Gerite fiir einen Emissionsschnelltest seit
einigen Jahren systematisch untersucht. Einige Ergebnisse
dieser Arbeiten werden im Folgenden vorgestellt.

2 Materialien und Methoden

Die Gerite fiir einen potenziellen Schnelltest, Thermo-
Extraktor (TE) und Mikrokammer (MK), werden von zwei
Herstellern kommerziell angeboten. Bei den Emissionspriif-
kammern (PK) kamen ein kommerziell erhéltliches Modell
und eine Eigenanfertigung zur Anwendung.?

2.1 Emissionspriifkammern, ThermoExtraktor und
Mikrokammer

Fiir Referenzmessungen zu den Schnelltestmethoden nach
VDA 276 wurde eine kommerzielle 1-m3-Edelstahlpriifkam-
mer HCE 1000 der Fa. Votsch Industrietechnik, Balingen,
eingesetzt [16]. Die Priifkammerversuche an Bodenbeldgen
wurden in 200-1-Edelstahlpriifkammern nach DIN EN
13419-1 [7] vorgenommen.

2 In diesem Beitrag wird unter dem Begriff Thermoextraktion die Freisetzung fliichtiger
Inhaltsstoffe aus zu untersuchenden Materialien unter Temperatureinwirkung verstanden.

Der Begriff Thermodesorption bezieht sich auf die Freisetzung fliichtiger Inhaltsstoffe von einer
Sammelphase.

Probenahmepumpe

\ Stickstoff vom
\ Massenflussregler

Austauschbares Glasrohr

Der ThermoExtractor TE2 der Fa. Gerstel besteht im
Wesentlichen aus einem austauschbaren Glasrohr (I =
17,8 cm, d = 1,36 cm), das sich in einem kontrolliert tempe-
rierten Ofen (Temperaturbereich: 23 bis 350 °C) befindet
und die zu untersuchende Probe (max. Lidnge des Priifkor-
pers: 73 mm) beinhaltet. Das Glasrohr wird von einem tiber
einen Massenflussregler (Aux-Flow Pneumatic, Fa. Gerstel)
gesteuerten Gasstrom durchspiilt. Dieser kann vollstindig
tiber die Sammelphase (z. B. TENAX TA®) geleitet oder teil-
weise tliber ein Splitventil abgeleitet werden. Um bei voll-
stindig geoffnetem Splitventil ein definiertes Volumen tiber
die Sammelphase leiten zu kénnen, wird eine Probenahme-
pumpe (FLEC Air Pump 1001, Fa. Chematec) eingesetzt. Bild
1 zeigt den schematischen Aufbau und ein Foto der Thermo-
extraktionspriifung.

Die Mikrokammer (Microchamber/Thermal Extractor,
p-CTE) der Fa. Markes Int. besteht aus sechs separaten
Edelstahleinsitzen (ca. 45 ml), die in einem elektronisch ge-
regelten Heizblock (23 bis 130 °C) gelagert sind und durch
eine gemeinsame Gasversorgung mit synthetischer Luft ver-
sorgt werden. Der Gasfluss wird mit einem speziellen Res-
triktor tiber den Vordruck der Gasversorgung geregelt. Die
Gasfliisse innerhalb der sechs Kammern kénnen leicht von-
einander abweichen und miissen deshalb wihrend der
Probenahme einzeln gemessen werden (FlowTracker 1000,
Fa. Agilent). Die synthetische Luft tritt aus dem beheizten
Deckel in die Kammer ein, umspiilt die Probe und wird an-
schlieBend tiber ein am Deckel befestigtes Adsorptionsrohr-
chen geleitet (Kammermodus). Ein Splitfluss kann im Ge-
gensatz zum ThermoExtraktor nicht eingestellt werden. Fiir
flachige Proben kann das Kammervolumen durch einen ge-
eigneten Einsatz verringert werden. Die Probenoberfliche
selbst bildet den Boden des Systems, das dann analog einer
Priifzelle [8; 17] (Zellen-Modus) mit einem Volumen von 3 ml
betrieben wird. Bild 2 zeigt den schematischen Aufbau und
ein Foto der Mikrokammer.

2.2 Untersuchte Materialien

Die Einsatzmoglichkeit von ThermoExtraktor und Mikro-
kammer im Bereich der Bauprodukte wurde exemplarisch
an verschiedenen Bodenbeldgen fiir Aufenthaltsrdume er-
probt. Untersucht wurden drei textile — Nadelvlies, Poltep-
pich und getufteter Velours - sowie drei elastische
Bodenbelidge — Kautschuk, Linoleum und PVC. Am Beispiel
des Kautschukbodenbelags werden hier die Ergebnisse der
bisherigen Untersuchungen dargestellt. Stellvertretend fiir
den Automobilsektor werden die mit einem ABS(Acrylnitril-
Butadien-Styrol-Copolymerisat)-Kunststoff erhaltenen Er-
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gebnisse vorgestellt. Die Resultate der Schnelltestmethoden
werden mit der jeweils korrespondierenden Priifkammer-
untersuchung [5; 7] verglichen.

2.3 Untersuchungen am ABS-Granulat

Als Kunststoff mit Schwerpunktin der Automobilanwendung
wurde ein ABS-Granulat untersucht. Das Granulat war bis
zur Emissionsuntersuchung in aluminiumbeschichteter PE-
Folie eingeschweil3t und wurde ohne weitere Probenvor-
bereitung mittels TE, MK und PK untersucht. Die Referenz-
messung des ABS-Materials erfolgte gemdll VDA 276 [5] bei
einer Temperatur von 65 °C in einer Emissionspriifkammer.
Dabei wurden insgesamt ca. 2 700 g des Granulats, verteilt
auf vier Petrischalen (Durchmesser 15 cm), in die Kammer
eingebracht. Die Entnahme von Luftproben auf TENAX TA®
erfolgte zu unterschiedlichen Zeitpunkten (2 h, 2,5 h, 4 h,
6 h, 8 h). Bei der TE-Messung wurden ca. 3 g Probenmate-
rial in das Glasrohr eingebracht. Der Gasfluss betrug 200 ml
No/min bei einer Temperatur von 65 °C, ein Split wurde nicht
eingestellt. Zu festgelegten Probenahmezeitpunkten wur-
den Proben auf TENAX TA® gesammelt. Fiir die Unter-
suchung mittels MK wurden wiederum ca. 3 g Probenmate-
rial in den Edelstahleinsatz eingewogen. Das Sammeln der
Luftproben auf TENAX TA® erfolgte ebenfalls zu festgeleg-
ten Zeitpunkten. Die Analytik erfolgte wie unter Abschn. 2.5
beschrieben. Anhand der gemessenen Konzentrationswerte
wurden gewichtsspezifische Emissionsraten errechnet.

2.4 Untersuchungen an Bodenbeldgen

Die Bodenbeldge wurden nach der Produktion in Barriere-
folie dicht verpackt und bis zur Probenahme in dieser Ver-
packung gelagert. Fiir die Untersuchungen in der Emis-
sionspriifkammer [7] wurden Priifkorper gefertigt. Rinder
und Riickseiten wurden moglichst emissionsdicht mit Alu-
miniumfolie und emissionsarmem Aluminiumklebeband
abgeklebt [8]. Die Priifkorper fiir den ThermoExtraktor bzw.
die Mikrokammer wurden ausgeschnitten bzw. ausgestanzt.
Die Priifkammerversuche an den Bodenbelidgen erfolgten
gemdl den Zulassungsgrundsitzen zur gesundheitlichen
Bewertung von Bauprodukten fiir den Innenraum [11] bei
25 + 1 °C, 50 + 5 % relativer Luftfeuchte (r. F.) und einer
flachenspezifischen Liiftungsrate ¢ = 1,25 m3/(m? h). Die
verwendete Pressluft wurde tiber Aktivkohle aufgereinigt.
Die Probenahmen erfolgten geméf [10] nach 72 h und nach
28 d sowie zusétzlich nach 24 h und 7 d. Fiir die Bestimmung
der VOC wurden zwei Normliter (NL) der Kammerabluft mit
einem Fluss von 0,1 NL/min auf TENAX TA® gesammelt und
nach thermischer Desorption mittels Gaschromatografie

Bild 2. Schematischer Aufbau
und Foto der Mikrokammer.

gekoppelt mit Massenspektrometrie (GC/MS) analysiert.
Der ThermoExtraktor TE2 wurde im splitlosen Modus mit
trockenem Helium 6.0 bei einem Fluss von 100 ml/min be-
trieben. Die TENAX-TA®-Adsorberrohrchen wurden wih-
rend der Probenahme gekiihlt. Der Gasfluss durch die Sam-
melphase wurde mit einem Gastrommelzdhler (TG05/4,
Dr. Ing. Ritter Apparatebau) gemessen. Das gesammelte
Probenvolumen betrug 1 NL. Die Riickseiten der Bodenbe-
lage wurden zunidchst mit emissionsarmem Aluminiumkle-
beband abgeklebt. Die nachweisbaren Eigenemissionen des
Aluminiumklebebandes erforderten eine andere Art der Ab-
dichtung der Priifkorperriickseite. Mit einem Probenhalter
aus Edelstahl, (! x b x h: 73 mm x 12 mm x 5 mm), der acht
Bohrungen mit einem Durchmesser von 8 mm enthielt,
konnte die Abdichtung der Priifkérperriickseite erreicht
werden, ohne zusétzliche Emissionsquellen in den TE ein-
zubringen. Aus den elastischen Bodenbeldgen wurden 16
Scheiben mit einem Durchmesser von 8 mm ausgestanzt
und von beiden Seiten Riickseite an Riickseite in den Proben-
halter eingesetzt. Die frei emittierende Oberfliche der Priif-
korper betrug bei Verwendung des Probenhalters 7,8 cm?2.
Fiir die Untersuchung in der Mikrokammer wurden Priifkor-
per mit einem Durchmesser von 45 mm ausgestanzt. Die frei
emittierende Oberflache betrug im Kammermodus 15,9 cm?
und im Zellenmodus 13,2 cm?. Eine Abdeckung der Priifkor-
perriickseite war nicht notig, da die Réinder eng an der Wand
des Edelstahleinsatzes anlagen. Sowohl im Kammer- als
auch im Zellenmodus wurde die Mikrokammer mit {iber
Aktivkohle aufgereinigter Pressluft von 23 °C und 50 % r. F.
betrieben. Der Gasfluss durch die Kammern kann nicht
direkt eingestellt werden, sondern wird durch den an die
Mikrokammer angelegten Vordruck geregelt. Der Vordruck
wurde auf 1,1 bar eingestellt, so dass der Fluss durch die
Kammern etwa 100 ml/min betrug. Als Probenvolumen wur-
de 1 NL gewdhlt. Die Fliisse durch die einzelnen Kammern
wurden mehrfach mit einem kalibrierten Gastrommelzéihler
(TG05/4, Dr. Ing. Ritter Apparatebau) bestimmt. Die maxi-
male Abweichung zwischen zwei Kammern betrug 7,2 % bei
einem mittleren Fluss von 126,4 ml/min. Die Schwankung
der Flussrate in einer Mikrokammereinheit, ermittelt iiber
fiinf Einzelmessungen, betrug maximal 4 %.

2.5 Analytik

Bei den Untersuchungen des ABS-Kunststoffgranulats am
WKI wurden die bei der Thermoextraktion beaufschlagten
Sammelphasen mittels Thermodesorption (UltrA TD/Unity,
Markes International) und GC/MS (GC 6890N Network, MSD
5973 inert, Agilent Technologies Deutschland) vermessen.
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Bild 3. Untersuchung von ABS-Granulat; qualitative Gegeniiberstellung der
Totalionenstromchromatogramme (TIC) von Priifkammer (PK), ThermoExtraktor
(TE) und Mikrokammer (MK); Versuchsbedingungen siehe Text.

Als chromatografische Trennséaule diente eine DB-1 MS 60 m
x 0,256 mm x 0,25 pm mit dem Temperaturprogramm 45 °C/
5 min/6 K-min-/170°C/15 K-min-!/300 °C/ 5 min. Die Quan-
tifizierung erfolgte mittels eines vor der Probenahme auf-
gebrachten internen Standards und des Signals des
Massenspektrometers als Aquivalent eines parallel vermes-
senen Toluolstandards, die Identifizierung anhand der er-
haltenen Massenspektren.

Die VOC-Emissionen der am IBP untersuchten Bodenbelige
wurden mit einem GC/MS-FID System (GC 6890N Network
mit Ofenraumkiihlung, MSD 5973 inert, Agilent Technolo-
gies Deutschland) mit Thermodesorber (Turbomatrix,
PerkinElmer LAS Deutschland) nach thermischer Desorp-
tion analysiert. Die chromatografische Trennung erfolgte
auf einer Kapillarsdule HP-5 MS 50 m x 0,32 mm x 0,52 pm
bei folgendem Temperaturprogramm:

20 °C/5 min/5 K-min-'/ 250 °C /25 K-min-'/305 °C/10 min.
Das Splitverhélinis betrug 2 : 1 bei einem konstanten Fluss
von 4 ml/min. Die quantitative Auswertung erfolgte iiber das
Signal des Flammenionisationsdetektors, die Identifizierung
der Substanzen tiber die Massenspektren. Alle Konzentratio-
nen wurden in Toluoldquivalenten bestimmt.

3 Ergebnisse

Zur prinzipiellen Beurteilung dariiber, inwieweit die ana-
Iytische Methode der Thermoextraktion mit den beiden Ge-
riaten ThermoExtraktor und Mikrokammer als Schnelltest
zur Emissionsuntersuchung geeignet ist, wurden die in
Abschn. 2 beschriebenen Materialen und Produkte unter-
sucht. Allgemein wird das Ergebnis einer Emissionsuntersu-
chungu. a. vom Alter eines Produkts, der Priiftemperatur so-
wie dem Probenahmezeitpunkt beeinflusst. Bei den Priif-
kammermethoden sind Priifablauf und Probenahmezeit-
punkt durch entsprechende Normen und Priifprotokolle vor-
gegeben. Fiir entsprechende Schnelltestmethoden miissen
diese Parameter erst noch erarbeitet werden, ggf. sind hier-
bei auch materialspezifische Besonderheiten zu beriicksich-
tigen. Bei den systematischen Untersuchungen zeigte sich,
dass das Messergebnis insbesondere durch die Wahl des
Probenahmezeitpunkts maBgeblich beeinflusst wird.

3.1 ABS-Granulat

In einer ersten Versuchsreihe wurde das ABS-Granulat, wie
in Abschn. 2 beschrieben, mittels Priifkammer, Thermo-
Extraktor und Mikrokammer untersucht. Die Probenahmen
der Schnelltestmethoden starteten unmittelbar nach Ver-
suchsbeginn, siehe auch [15]. Der qualitative Musterver-
gleich der Totalionenstromchromatogramme (Bild 3) zeigt,
dass fiir die unterschiedlichen Messungen gute Uberein-
stimmungen erhalten wurden. Allerdings wies die Mikro-
kammer im Bereich der Leichtfliichter (Acrylnitril) einen
signifikanten Minderbefund auf. Beim ersten Prototyp der
Mikrokammer bestand aufgrund moéglicher Erwdarmung des
Adsorptionsrohrchens noch die Gefahr des Durchbruchs der
leichtfliichtigen Substanzen bei Probenahmen mit erhohter
Temperatur. Dieses Problem wurde zwischenzeitlich vom
Hersteller durch Konstruktionsidnderung gelost, so dass jetzt
auch bei erhohten Temperaturen der
Mikrokammer keine Erwidrmung der Sammelphase be-
fiirchtet werden muss. Bemerkenswert ist die hohe Nach-
weisempfindlichkeit gegeniiber schwerfliichtigen Verbin-
dungen: Mit beiden Schnelltestgeriten wurde die Substanz
2,4-Di-tert-butylphenol im Vergleich zur Priifkammerunter-
suchung signifikant erhoht nachgewiesen. Wandeffekte, wie
sie von Priifkammeruntersuchungen von Schwerfliichtern
bekannt sind [18], scheinen sich hier nicht so gravierend
auszuwirken. Bei der quantitativen Auswertung der Experi-
mente anhand von gewichtsspezifischen Emissionsraten
(Bild 4) zeigte sich, dass die Emissionen in der Priifkammer
wihrend der ersten vier Stunden weitgehend stabil waren.
Im Wesentlichen emittierten Acrylnitril und Styrol. Bei Ther-
moextraktion und Mikrokammer wurden vergleichsweise
deutlich hohere Emissionsraten nachgewiesen, so dass
unter diesen Versuchsbedingungen Kkeine unmittelbare
Ubertragbarkeit der quantitativen Ergebnisse der Schnell-
testmessungen auf die Prifkammer gegeben ist. In einer
weiteren Versuchsreihe mit der Mikrokammer wurde die
Konditionierungszeit vor Beginn der Probenahme systema-
tisch variiert (Bild 5). Dabei zeigten sich nach einer Vorkon-
ditionierung von ca. 30 min — mit Ausnahme von Acrylnitril
aufgrund der Durchbriiche, s. 0. — Emissionsraten, die im
Vergleich zur Priifkammer in einer dhnlichen Groéflenord-
nung liegen. Ergebnisse weiterer Untersuchungen zeigen,
dass entsprechende Vorkonditionierungen mit dem Ther-
moExtraktor den gleichen Effekt haben.

3.2 Bodenbelige

Die Eignung der Thermoextraktion als Kurzzeittestver-
fahren fiir die Fremdiiberwachung und die werkseigene
Produktionskontrolle von schwerentflammbaren Bodenbe-
lagen fiir Aufenthaltsriume wurde mit drei textilen und drei
elastischen Bodenbelédgen tiberpriift. Das Priifkammerver-
fahren nach DIN EN 13419-1 [7] wurde als Referenzverfah-
ren herangezogen. Die Bodenbelédge wurden einem 28-tigi-
gen Priifkammerexperiment und Untersuchungen mit dem
ThermoExtraktor TE2 und der Mikrokammer p-CTE im
Kammer- und im Zellenmodus unterzogen. In der Priifkam-
mer variierten die Emissionskonzentrationen der Bodenbe-
ldge deutlich.

Bei der Thermoextraktion wurden die Einfliisse unter-
schiedlicher Extraktionstemperaturen und Probenahme-
zeitpunkte sowie der verschiedenen Betriebsmodi der
Mikrokammer auf das Messergebnis und die Reproduzier-
barkeit des Verfahrens untersucht. Fiir die untersuchten
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Bodenbelédge erscheint nach den bislang vorliegenden Er-
gebnissen eine Extraktionstemperatur von 60 °C vorteilhaft.
Abhingig von der Extraktionstemperatur konnte in den ers-
ten 15 bis 25 min fiir einige Verbindungen ein Anstieg der
Emissionen beobachtet werden (Bild 6). Danach nahmen
die Emissionen wieder ab. Bei einer Extraktionstemperatur
von 60 °C wurde das Maximum der Emissionen ca. 10 min
frither erreicht als bei 40 °C. Da sich die stoffliche Zusam-
mensetzung der Emissionen nach Durchlaufen des Emis-
sionsmaximums nicht mehr signifikant &nderte, ermoglich-
te eine hohere Extraktionstemperatur einen fritheren Pro-
benahmezeitpunkt. Oberflichliche Materialkontaminatio-
nen, die bei der Herstellung der Priifkérper verursacht wer-
den konnen, wurden bei der hoheren Extraktionstempera-
tur schneller ausgetragen und beeinflussten das Messergeh-
nis nicht.

Die Untersuchungen des Kautschukbodenbelags mit
ThermoExtraktor und Mikrokammer fiihrten unabhéngig
von der Betriebsart sowohl fiir die Summe der Emissionen
(Bild 7) als auch fiir die stoffliche Zusammensetzung (Bild
8) zu vergleichbaren Ergebnissen. Die stoffliche Zusam-

Bild 5. Untersuchung von
ABS-Granulat; Gegeniiberstellung
von Priifkammer und Mikrokammer,
Versuchsbedingungen siehe Text.

Priafkammer

mensetzung der Emissionen des Kautschukbodenbelags ge-
messen in PK und TE bzw. MK stimmte fiir die Makrokompo-
nenten weitgehend iiberein (Bild 8). Wie beim ABS-Granulat
konnte auch bei den Bodenbeldgen eine hohere Empfind-
lichkeit fiir schwerer fliichtige Substanzen (z. B. Benzothia-
zol) festgestellt werden. Als eine mogliche Ursache kann die
im Vergleich zur Priiffkammer (25 °C) hohere Temperatur im
ThermoExtraktor und in der Mikrokammer angesehen wer-
den.

Im Laufe der Untersuchungen stellte sich heraus, dass mit
dem ThermoExtraktor Emissionen aus dem Klebeband
nachgewiesen werden konnten. Um diese moglichst aus-
zuschliellen, wurde fiir die elastischen Bodenbelédge der be-
reits erwidhnte Probenhalter aus Edelstahl gefertigt, der
einen Austritt von fliichtigen Verbindungen aus der Priifkor-
perriickseite in die Gasphase verhinderte und eine hohere
Beladung des Probenrohres zulieB3. Die Wirksamkeit dieses
Probenhalters wurde iiberpriift, indem zwischen zwei
Bodenbeldgen A mit geringen Emissionen (PVC) eine stér-
ker emittierende Bodenbelagsprobe B (Kautschuk) in den
Probenhalter eingebracht wurde. Bei der Untersuchung der
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Bild 7. Untersuchung eines Kautschukbodenbelags: Verhalten der Gesamt-
emission (TVOC-Wert) bei einer Extraktionstemperatur von 40 °C beim TE bzw.
der MK im Kammer- und im Zellenmodus.

Proben im ThermoExtraktor bei 60 °C konnten so nahezu
keine Emissionen aus dem zwischenliegenden Bodenbelag
B nachgewiesen werden (Bild 9). Die Verwendung des Pro-
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Bild 8. Vergleichende Untersuchung eines Kautschukbodenbelags:
Zusammensetzung der Gasproben bei der PK nach 3 d und beim TE bzw. der MK
im Kammer- und im Zellenmodus bei 40 °C nach 40 min.
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Bild 9. Funktionstest des Priifkrperhalters fiir den TE. Vergleich der Emissionen
des PVC-Bodenbelags (oben), des Kautschukbodenbelags (Mitte) und des
Kautschukbodenbelags, beidseitig abgeschirmt durch einen PVC-Bodenbelag
(unten) im unter Abschn. 2.4 beschriebenen Probenhalter.

benhalters ermoglicht aullerdem eine exakter definierte
Priifkérperoberfliche mit einer relativen Abweichung < 1%
und einen reprisentativeren Querschnitt aus dem Proben-
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material, da die 16 (Ober- und Unterseite) zur Bestiickung
des Probenhalters benétigten Priifkérperscheiben aus un-
terschiedlichen Bereichen des Bodenbelags ausgestanzt
werden konnen.

4 Schlussfolgerungen und Ausblick

Die vergleichenden Untersuchungen von ABS-Granulat mit
dem Prifkammerverfahren einerseits sowie dem Thermo-
Extraktor und der Mikrokammer andererseits zeigten eine
sehr gute qualitative Ubereinstimmung der Ergebnisse. So-
wohl beim ABS-Granulat als auch bei den Bodenbeldgen war
eine hohere Empfindlichkeit der Thermoextraktion fiir
schwerer fliichtige Stoffe festzustellen. Alle Stoffe, die in den
Priifkammerversuchen nachgewiesen werden Kkonnten,
wurden auch in der Thermoextraktion gefunden. Beim Ver-
gleich der gewichts- bzw. flachenspezifischen Emissions-
raten von Priifkammer und Thermoextraktion war offen-
sichtlich, dass in Abhdngigkeit von der Vorkonditionierungs-
zeit in den Schnelltestgeridten hohere Emissionsraten erhal-
ten wurden. Geringere Senkeneffekte wihrend der Thermo-
extraktion sowie deutlich hohere flachenspezifische Liif-
tungsraten konnen dafiir mit verantwortlich sein. Durch ge-
eignete Wahl produktspezifischer Messbedingungen schei-
nen auch quantitative Korrelationen zwischen den Ergeb-
nissen von Schnelltestgerdten und Prifkammermessung
moglich.
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