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1. Zweck und Anwendungsbereich

Auf der Grundlage der VDI 3492, bzw. an Arbeitsplatzen gemaf der DGUV-Information 213-546 ,Verfah-
ren zur getrennten Bestimmung der Konzentrationen von lungengangigen anorganischen Fasern in Ar-
beitsbereichen - Rasterelektronenmikroskopisches Verfahren®, wurde von der BAuA (FG 4.5) ein neues
Mess- und Analyseverfahren fur faserféormige Nanomaterialien entwickelt, welches momentan validiert
wird. Das Verfahren ist noch nicht standardisiert. Die Grundlagen sind in dieser SAA aufgefiihrt.

Angewendet wird die SAA bei der Bestimmung der Expositionen gegentiber nanoskaligen Fasermateria-
lien an Arbeitsplatzen. Dazu wird mit einem definierten Luftvolumen ein goldbeschichtetes Kernporenfilter
mit der staubbeladenen Luft durchstromt. Das Aerosol scheidet sich auf dem Filter ab, das im Anschluss
rasterelektronenmikroskopisch analysiert wird. Gewertet werden alle nanoskaligen faserférmigen bzw. -
faserhaltigen Objekte mit WHO Dimensionen?, allerdings mit einem Durchmesser 20 nm < D < 3 pm. Mit
Hilfe der Probenahmeparameter (Volumenstrom und Sammelzeit) und der gewerteten faserférmigen bzw.
faserhaltigen Objekten werden die Faseranzahlkonzentrationen berechnet. Fasern mit 1 um < Lange <5
pm werden in dieser SAA gezahlt aber nicht gewertet.

2. Zustandigkeiten

Die Standardarbeitsanweisung gilt fir das Staub- und Nanolabor, Standort Berlin innerhalb von For-
schungsprojekten. Die vorliegende SAA kann als Grundlage fur Standardisierung und Normungsaktivita-
ten genutzt werden.

3. Beschreibung

3.1 Probenahme an Arbeitsplatzen

Bei den Messungen zur Bestimmung der Faseranzahlkonzentration von nano- und mikroskaligen Faser-
stauben handelt es sich bis zur Etablierung eines allgemein anerkannten Standards, um eine orientie-
rende Messung, die auf der Grundlage der TRGS 402 durchgefihrt wird.

Es werden sowohl stationédre als auch personengetragene Sammelsysteme zur Messung eingesetzt. Die
personengebundene Probenahme mit dem PGP-FAP (37 mm Kernporenfilter) erfolgt entsprechend der
SAA ,Arbeitsplatzmessungen mit dem PGP-FAP*. Die personengebundene Probenahme mit dem Probe-
nahmekopf gemaf VDI 3492 (25 mm Kernporenfilter) wird analog durchgefuhrt. Bei der personengebun-
denen Probenahme werden Pumpen der Firma Gilian eingesetzt.

Fur die stationdren Messungen stehen die Probenahmegerate PNA 3000 der Firma APC Analytics sowie
die BPP 4-8 der Firma biomess Ingenieurbiiro GmbH zur Verfigung. Weitere Probenahmepumpen, bei
denen eine automatische Regelung des Volumenstroms gewdhrleistet ist, kénnen ebenfalls eingesetzt
werden. Insbesondere sind die Pumpen fiir die Expositionsmessung nano- und mikroskaliger Faserstaube
geeignet, die leicht zu reinigen sind und eine ausreichende Pumpenleistung besitzen, um Messungen mit
Kernporenfiltern mit einem Durchmesser von 25 mm und 400 nm Porenweite zu gewahrleisten. Im Ubrigen
gelten die Bestimmungen in der SAA ,Arbeitsplatzmessungen mit dem PGP-FAP*.

Derzeit werden goldbedampfte Kernporenfilter mit 0,4 ym Porenweite und einem Durchmesser von 25
mm (Herstellerangabe) der Firma APC eingesetzt.

Fur nanoskalige Faserstaube gilt: Die Probenahmedauer und das Probenahmevolumen mussen unter
Bertcksichtigung der Staubkonzentrationen vor Ort so gewéhlt werden, dass hohe Luftvolumen pro Fil-
terflache ausgewertet werden kénnen und damit die geforderte analytische Nachweisgrenze erreicht
wird (< 10.000 F/m3, bevorzugt unter 1.000 F/m3).

Ublicherweise werden Hintergrundmessungen, d.h. Messungen ohne Aktivitaten mit Fasermaterialien,
durchgefihrt. Diese Messungen werden aktiv gestartet, d.h. bei Beginn der Hintergrundmessungen wird

1 WHO-Kriterien fir kritische Fasern: Durchmesser D < 3 um, Lange L > 5 yum, Verhéltnis D:L > 3:1
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aktiv mogliches abgelagertes Material aufgewirbelt. Somit kénnen Ablagerungen bzw. Kontaminationen
im Umfeld des zu bemessenden Arbeitsbereiches bestimmt werden.

3.2 Praparation der Filterproben

Die goldbedampften Kernporenfilter werden unter der Ortlichen Absaugung auf einen Probenhalter fir die
REM Analyse préapariert. Kernporenfilter mit 37 mm Durchmesser miussen zunéchst auf die geeignete
GroRRe des Probentellers zugeschnitten werden. Kernporenfilter mit 25 mm Durchmesser werden nicht
weiter zugeschnitten.

3.3 Rasterelektronenmikroskopische Auswertung

Die Arbeitsbedingungen am REM, die Zahlregeln sowie das Klassifizierungsschema fiir die Expositions-
bewertung erfolgt nach der mit IFA und SUVA abgestimmten vorlaufigen Konvention (Gefahrstoff — Rein-
haltung der Luft, 78 (2018) Heft 5 und 6).

Im REM erfolgt zunéchst die Aufnahme von mindestens einem Ubersichtsbild des Filters, um Aussagen
z.B. hinsichtlich Beschadigung, Inhomogenitat oder groben Schmutzpartikeln zu treffen. Auffalligkeiten
sind im REM Laborbuch zu dokumentieren.

Danach erfolgt die eigentliche Auswertung am REM (Hitachi SU8230), mittels der Tischnavigationssoft-
ware ,TiNa“. Fur die Auswertung der Sammelproben wird innerhalb der , TiNa“ ein Projekt erstellt, in dem,
in Abhéngigkeit von den Probenahmebedingungen, entsprechend viele Bildaufnahmepositionen auf der
Probe zuféllig erzeugt werden. Nach Einmessung der Probe werden die zufallig erzeugten Stellen nach-
einander mittels ,TiNa“ angefahren. Die erste Bildaufnahme erfolgt manuell mit den notwendigen Aufnah-
meparametern. Fur die Bedienung von ,TiNa“ existiert eine Bedienungsanleitung des Softwareherstellers,
die regelmafig aktualisiert wird.

Um den Zeitbedarf gering zu halten, werden moglichst grolie REM-Aufnahmen erstellt, vorzugsweise
20 MPixel grof3e Bilder. Die Kantenléange eines Pixels des REM-Bildes muss an die Strukturdimension der
zu analysierenden Partikel oder Fasern angepasst werden. Sie sollte mindestens dem Durchmesser der
dinnsten relevanten Faser entsprechen, um alle relevanten Fasern verlasslich zahlen zu kénnen. Der
geforderte untere Durchmesser von mindestens 20 nm sollte sicher erkannt werden kdénnen.

Aktuell wird das REM mit folgenden Messeinstellungen betrieben:

Beschleunigungsspannung: 3 kV

Arbeitsabstand: 6 mm

Bildpunkte: 5120 x 3840 Pixel, entspricht einer Bildgrof3e von ca. 20 MPixel
Punktauflosung (Pixelgrof3e): 8,3 nm

Unter Beachtung eines 95%-Vertrauensintervalls wird die Bildanzahl der am REM zu analysierenden Bil-
der so gewahlt (Einstellung , TiNa“), dass die analytische Nachweisgrenze unter 10.000 F/m3 liegt, bevor-
zugt unter 1.000 F/m3. Entscheidend ist dabei das ausgezahlte effektive Luftvolumen (zur Berechnung
wird die Excel Vorlage REM-Nachweisgrenze fir Filterproben 20180724 auto_ok.xlsm verwendet
(Q:\fb_4\fb45\REM-Bilder\Allgemein\ REM-Nachweisgrenze fur Filterproben 20180724 _auto_ok.xlsm).

Da sich fur die spatere Bildauswertung das Einblenden der Skala und des Vergro3erungsfaktors als sto-
rend herausgestellt hat, wird nur das erste Bild mit eingeblendeten Informationen gespeichert, jedoch nicht
fur die Auswertung beriicksichtigt. Die tbrigen Bilder werden ohne Beschriftung aufgenommen.

Die Probenkennzeichnung bzw. Bildbezeichnung und Bildriickverfolgbarkeit erfolgt geman Abschnitt 3.2
der Verfahrensanweisung ,Probenkennzeichnung und Ruckverfolgbarkeit®.

Die Auswertung bzw. Z&hlung der Fasern erfolgt auf der Grundlage der gespeicherten digitalen Bilder.
Werden WHO-analoge Faserobjekte erkannt und kénnen nicht allein aufgrund ihres auf dem Bild erkenn-
baren morphologischen Charakters als gehandhabtes Material identifiziert werden, erfolgt eine zusatzliche
Analyse am REM mit EDX und/oder hoherer Auflésung. Ein dafiir nétiges wiederholtes Anfahren der Pro-
benposition ist durch die BAuA Software fur die REM-Tischnavigation maglich.
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3.4 Auswertung der Expositionsmessungen

Fur die Auswertung der digitalisierten Bilder hinsichtlich der Faserzahlung bzw. deren Morphologie steht
die Software ,FibreDetect” zur Verfigung. Handhabung und Auswertungsablauf wird in der SAA ,Charak-
terisierung von faserformigen (Nano)Materialien mittels FibreDetect” beschrieben. Die in Tabelle 1 und 2
gezeigten Fasermorphologiekategorien werden gezahlt sowie vermessen und im Exportfile hinsichtlich
der Dimensionen gelistet. Kritische WHO Morphologien werden markiert. GréRenkategorien und Bezeich-
nungen der verschiedenen Klassen von nanoskaligen faserférmigen bzw. -faserhaltigen Objekten mit ei-
nem Durchmesser D < 3 uym sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. Die konkreten Zahlregelungen werden in Ab-
schnitt 3.4.2 beschrieben.
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Kategorisierung der Fasern

Die Kategorisierung der verschiedenen Morphologien von Fasern wird entsprechend Tabelle 1 durchgefuhrt. Beispiele folgen in Tabelle 2.

Tabelle 1: GréRenkategorien und Bezeichnungen der verschiedenen Klassen von nanoskaligen faserférmigen bzw. -faserhaltigen Objekten mit einem
Durchmesser 0,02 um< D < 3 um.

Individuelle Objekte

Form und Fldche des Verlauf von Faser-Anfang bis Ende
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Teilweise auszahlbar agglomerierte Objekte

Faser-Agglomerate

Nicht-auszdhlbar agglomerierte Objekte
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WHOFOs in LAR-/HAR-/WHOFC zihlen!*
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*: Fur die in einem Cluster maximal auszuzéhlenden Fasern
kann eine Obergrenze festgelegt werden.
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Tabelle 2: Beispielbilder fur die morphologische Unterscheidung nanoskaliger faserhaltiger bzw.
faserformiger Objekte.

Kategorie LARFA

Agglomerate mit Aspektverhaltnis kleiner

31

Als Einzelfaser zéhlbare und langenbestimm-
bare Objekte mit einer rektifizierten Lange von

1 bis 5 um

Agglomerate mit Aspektverhaltnis grol3er
3:1 und einer Lange von 1 bis 5 um

Kategorie HARFO

Kategorie HARFC | Kategorie HARFA

Als Einzelfaser zahlbare und langenbestimm-
bare Objekte mit einer rektifizierten Lange gro-

Rer als 5 um

Agglomerate mit Aspektverhaltnis grol3er
3:1 und einer Lange grofl3er als 5 pm

Kategorie WHOFO

Kategorie WHOFC | Kategorie WHOFA

3.4.2 Zahlung der Fasern

Nachdem die gefundenen Objekte mittels FibreDetect vermessen und kategorisiert wurden, kann mithilfe
des Exportfiles die Anzahl der Objekte in den verschiedenen Kategorien nach Tabelle 2 ausgegeben wer-

den.

Fur die Ermittlung der Konzentration von nanoskaligen faserférmigen Partikeln gemalR der zuvor beschrie-

benen Klassierung werden die folgenden Zahlregeln angewandt:

e Als Faser bzw. faserformiges Agglomerat im Sinne dieser Regel wird jedes Objekt gezahlt, das

o eine mittlere Breite 20 nm < D < 3 um und ein Lange/Breite-Verhaltnis L:D > 3:1 aufweist

sowie

o einelLange 1 um <L <5pum
— kurzes Nanofaser-Objekt (Fuar) oder -Agglomerat (Anar) oder
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o eine Lange L > 5 pym aufweist
— WHO-analoges Nanofaser-Objekt (Fwro) oder -Agglomerat (Awwo)

Als Lange L gilt dabei die rektifizierte Lange, als Breite D die mittlere Breite einer Einzelfaser bzw.
eines Agglomerats.

Fasern mit einer Lange L < 1 um werden nicht gezahlt aber im Bericht erwahnt

— sehr kurze Nanofasern.

Einander Uberlappende oder Gberkreuzende Fasern (Faserbiindel) werden einzeln gezahlt, sofern
dies mdglich ist.

Uberlappen sich so viele Fasern, dass sie nicht einzeln gezahlt werden konnen, so wird das Faser-
bindel als ein faserférmiges Agglomerat gezéhlt, wenn seine Gesamtdimensionen die oben genann-
ten Kriterien fir L&nge L, die mittlere Breite des gesamten Objekts D < 3 um und das Lange-zu-
Breite-Verhaltnis L:D erfillen.

Bei Einzelfasern und Faseragglomeraten werden die Breite und die gemessene rektifizierte Lange
angegeben. Bei Agglomeraten wird fur die Vermessung der Lange der langste mdgliche Pfad ge-
wahlt.

Fur nichtfaserférmige Agglomerate mit L:D < 3 werden mithilfe eines Polygonzugs bei FibreDetect
die projizierte Flache sowie der Umfang bestimmt.

Ausbauchungen (wie sie beispielsweise durch Harz oder Binder bei kiinstlichen Mineralfasern auftre-
ten kbnnen) werden ignoriert.

Fasern, die an nicht faserférmige Partikel angelagert sind oder angelagert zu sein scheinen, werden
behandelt, als ob die nicht faserférmigen Partikel nicht vorhanden waren. Es wird jedoch nur die
sichtbare Lange der Fasern beriicksichtigt, es sei denn, die Fasern gehen durch die Partikel hindurch
und scheinen nicht unterbrochen zu sein.

Eine Faser, die an einer oder mehreren Stellen ihrer Lange kompakt und ungeteilt erscheint, sich
aber an anderen Stellen in separate Fasern zu teilen scheint (aufspleif3t), wird als 1 Faser angese-
hen. Fir die LAngenbestimmung wird der langste Pfad gewahlt. Ihre Breite wird im nicht aufgespleif3-
ten Teil gemessen.
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Fasern, deren beide Enden im Inneren des Zahlfeldes liegen, erhalten das Zahlgewicht 1.

Fasern mit einer Lange L, die nur mit einem Ende im Zahlfeld liegen, erhalten das Zahlgewicht Y.
Fasern und faserférmige Agglomerate, die aus dem Zahlfeld hinausragen und deren messbare
Lange > 5 um ist, werden als WHO-analoge Objekte gezahilt.

Fasern und faserférmige Agglomerate, die aus dem Zahlfeld hinausragen und deren messbare
Lange < 5 uym ist, werden in FibreDetect markiert und mussen fur die Kategorisierung mit ,TiNa“ am
REM nochmals aufgenommen werden, um die tatschliche Lange des Objektes vermessen zu kén-
nen.

Fasern mit beiden Enden auRerhalb des Zahlfeldes erhalten das Zahlgewicht O und werden nicht
vermessen, jedoch in der exportierten csv-Datei erwéhnt ,viele Fasern mit keinem Ende im Zahlfeld®.

L<5um

In FibreDetect werden die gefundenen Objekte aufgrund ihrer Morphologie mithilfe einer Dropdown-
Liste im Fenster der Objektklassifizierung einem Material zugeordnet. Zur Auswahl stehen folgende
Materialien: Produktfaser, keine Produktfaser und unbekannt fir nicht eindeutig identifizierbare Ob-
jekte (spatere Zuordnung). Eine entsprechende Materialliste kann importiert werden.

Falls mehr als ein Achtel einer Zahlfeldflache von Fasern oder Partikeln bedeckt ist, wird dieses
Zahlfeld nicht bertcksichtigt und aus der Bilderliste in FibreDetect geltscht.

Falls mehr als 10 % der Bildfelder einer Filterprobe als tiberbelegt gewertet werden, ist diese Filter-
probe zu verwerfen.

3.4.3 Berechnung der Faseranzahlkonzentrationen

Das Verfahren liefert als Messgrof3e die Faseranzahlkonzentration von nano- und mikroskaligen faserfor-
migen bzw. -faserhaltigen Objekte mit einem Durchmesser D < 3um. Dabei werden die nach Tabelle 2 zu
zahlenden und zu wertenden WHO analogen Fasern und Agglomerate wie folgt fiir die Konzentrationsbe-
rechnung eingesetzt:

c _ NMypo *A
WO = Wy axv

Cwrno  Faseranzahlkonzentration fur WHO-analoge Objekte [F/m3]

Nwro  gewichtete Faseranzahl fir WHO-analoge Objekte

A

N
a
Vv

wirksame Filterflache [mm?]
Anzahl der ausgewerteten Zahlfelder
Flache eines Zahlfeld [mm?]

Probeluftvolumen [m3]

Die Berechnung ist in einer Excel Datei hinterlegt, so dass die Konzentrationen effektiver berechnet wer-
den konnen. Ebenfalls werden unter Beriicksichtigung der Poissonverteilung die Ober- und Untergrenze
des 95%-Vertrauensbereiches angegeben. Die aktuelle Version der Excel Tabelle ist zu finden unter:

Q:\fb_4\fb45\REM-Bilden\Allgemein\ REM-Nachweisgrenze fir Filterproben 20180724 _auto_ok.xlsm
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Das Ergebnis der Konzentrationsberechnung wird als Kopie im entsprechenden Ordner der Arbeitsplatz-
messung hinterlegt.

3.5 Messbericht

Zu den Arbeitsplatzmessungen sind Messberichte anzufertigen. Eine Vorlage und Beispielmessberichte
sind aufgefuhrt unter:

Q:\fb_4\fb45\Arbeitsplatzmessungen

4. Mitgeltende Unterlagen

Verfahrensanweisung ,Probenkennzeichnung und Ruckverfolgbarkeit*
Verfahrensanweisung ,,Uberwachung von Mess- und Prifmitteln®
Verfahrensanweisung ,, Qualitatsaufzeichznungen und QM-Dokumente*

SAA ,Arbeitsplatzmessungen mit dem PGP-FAP*

SAA ,Charakterisierung von faserférmigen (Nano-) Materialien mittels FibreDetect"
Bedienungsanleitung , TiNa“

Formblatt Probenahmeprotokoll
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