SLOVENSKI STANDARD
oSIST prEN I1ISO 4484-2:2021

01-september-2021

Tekstil in tekstilni izdelki - Mikroplastika iz tekstilnih virov - 2. del: Kvalitativhain
kvantitativha ocena mikroplastike (ISO/DIS 4484-2:2021)

Textiles and textile products - Microplastics from textile sources - Part 2: Qualitative and
guantitative evaluation of microplastics (ISO/DIS 4484-2:2021)

Textilien und textile Erzeugnisse - Mikroplastik aus textilen Quellen - Teil 2: Qualitative
und quantitative Bewertung,von Mikroplastik (ISO/DIS;4484-2:2021)

Textiles et produits textiles - Microplastiques d'origines textiles - Partie 2: Evaluation
qualitative et quantitative des microplastiques (ISO/DIS 4484-2:2021)

Ta slovenski standard je istoveten'z: PrEN’ISO 4484-2

ICS:

13.020.40 OnesnaZevanje, nadzor nad Pollution, pollution control
onesnazevanjem in and conservation
ohranjanje

59.080.01 Tekstilije na sploSno Textiles in general

0SIST prEN ISO 4484-2:2021 de

2003-01.Slovenski institut za standardizacijo. RazmnoZevanje celote ali delov tega standarda ni dovoljeno.



oSIST preN ISO 4484-2:2021

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

oSIST prEN ISO 4484-2:2021
httpsy//standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/ebac0122-1231-40da-9115-

71906b18901d/osist-pren-iso-4484-2-2021



EUROPAISCHE NORM ENTWURF
EUROPEAN STANDARD prENISO 4484-2
NORME EUROPEENNE

Juni 2021

ICS 13.020.40; 59.080.01

Deutsche Fassung

Textilien und textile Erzeugnisse - Mikroplastik aus textilen
Quellen - Teil 2: Qualitative und quantitative Bewertung von
Mikroplastik (ISO/DIS 4484-2:2021)

Textiles and textile products - Microplastics from textile Textiles et produits textiles - Microplastiques d'origines
sources - Part 2: Qualitative and quantitative evaluation textiles - Partie 2: Evaluation qualitative et quantitative
of microplastics (ISO/DIS 4484-2:2021) des microplastiques (ISO/DIS 4484-2:2021)

Dieser Europaische Norm-Entwurf wird den CEN-Mitgliedern zur parallelen Umfrage vorgelegt. Er wurde vom Technischen
Komitee CEN/TC 248 erstellt.

Wenn aus diesem Norm-Entwurf eine Européische Norm wird, sind die CEN-Mitglieder gehalten, die CEN-Geschiaftsordnung zu
erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser Europiischen Norm ohne jede Anderung der Status einer
nationalen Norm zu geben ist]

Dieser Europdische Norm-Entwurf wurde von CEN in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzosisch) erstellt. Eine
Fassung in einer anderen Sprache, die vor’einem CEN-Mitglied in'eigener‘Verantwortung durch Ubersetzung in seine
Landessprache gemacht und dem CEN-CENELEC-Management-Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die
offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, 1talien, Kroatien, Lettland, Litauen; Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen,
Osterreich, Polen, Portugal, der Republik Nordmazedonien, Ruminien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevante Patentrechte, die sie kennen,
mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Warnvermerk : Dieses Schriftstiick hat noch nicht den Status einer Europaischen Norm. Es wird zur Priifung und Stellungnahme
vorgelegt. Es kann sich noch ohne Ankiindigung dndern und darf nicht als Europaischen Norm in Bezug genommen werden.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Rue de la Science 23, B-1040 Briissel

© 2021 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. prEN ISO 4484-2:2021 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN
vorbehalten.



prEN ISO 4484-2:2021 (D)

Inhalt

Seite
EUTrOPAiSCRES VOIWOTT .oviiisnsisnsmsssssssssssssssssssssssss s ssssssssssssssssssssasssasasssasasasasasasasasasasasasasasasasasasasssasassssssssssssssssanas
EINIEITUNG ..o s s 6
1 AnwendungsbhereiCh...... i ————————————————————————— 7
2 Normative Verweisungen ...
3 3=
4 Kurzbeschreibung des Verfahrens und Anwendbarkeit auf unterschiedliche Matrizes............. 9
4.1 Allgemeine Informationen .........o—————- w9
4.2 Anwendung der Analyseergebnisse .......c————. 10
4.3 Anwendungsgebiete und Anwendungsbeschrankungen......c.cms. 10
5 Materialien, Reagenzien, Gerdte und AUSTUSTUNG ....c.ccocnmnmsmsmsmsmsssmssmssssssssssssssssssssaeas 11
5.1 Grundsitze und Verfahren zur Verringerung der Umgebungsbelastung 11
5.1.1 Verfahren zur Verringerung von VerunreinigunGen .......mmmmmmsmssmsssmssssssssssssssssssssssssssssssasases 11
5.2 LT Yo L) 1174 () o 11
5.2.1 15%ige Wasserstoffperoxidlosung 11
5.2.2 Natriumhypochlorit (1 M) ... 12
5.2.3 Waschlésungen T FXERE o o T B N 12
5.3 Glasgerite und AUSTTSTUNGEN......cuemcusmsmsssmssasmsssssssssssssssssssssssssseses 12
5.3.1 Waschen der Glasgerite, Ausriistungen und Filtersysteme.........om. 13
5.3.2  MiKroO-FTIR..inismmsesmsmansssssesssssensnssssssassraess oAt 1a e b oA AR ey AR YT RRSD Y K (e A R n R 13
L0 J0C TR\ 103 of 020 2 01 1 1 o L 13
5.3.4 LichtmiIKIOSKOPIE ....ciciieieimimiesesmsmsmsssmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasasasas 14
5.3.5  SONStIZE LADOIZEIate. ..o ssssssss s sssss s s s e s e AR 14
5.4 3L 14
5.4.1  MIKEO-FTIR-FIILET uoucucuisiiiiasisisnssssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss s sasass s s ssass s s s s e sa s s 14
5.4.2  MiKIo-RamMan-FIlLer ....coiiinisinssssssssssssssssssssssssssssss s sssss s s s s sassss s sassss s s s s nans 15
5.4.3 AbleSen der Filter ... ssass s s ssassssssans 15
5.4.4 Verunreinigungen und Reinigungsprozess.......mmmmmmsmsssssmsssssnans 16
6 Herstellung von Standardproben..........s 16
6.1 Herstellung von (faserformigen) Mikroplastik-Standardproben ... 16
6.2 Herstellung von Standardproben (Wasserbasiert) ... 19
6.3 Filtration der Standardfaser (wasserbasiert).....uum———— 20
6.3.1  FiltratiONSPIOZESS cvvusrsrsrsrsrsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsnssssss s s s s sn s s s nsnsnnssn s s s anssssanasasasanasas 20
6.4 Qualitatskontrolle der Standardprobe und der Durchfiinrung .......ccu——— 21
6.5 Mikroplastikzihlung mit Lichtmikroskop oder Mikro-FTIR bzw. Mikro-Raman.........ccuuessusenans 23
6.5.1 Untersuchung mit dem MiKroskop ... 23
6.5.2  ADIeSUNG €S FillerS. ..o s s s s s s ananas 23
6.5.3  VeTIUNTIEINIGUILGEIL cuvuersesesssesesessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessssssssss s s e E R AR R AR AR AR AR AR AR AR AR AR AR AR AR ES 24
6.5.4 Zihlung der MiKkroplastiK.......cccconnmmnnmnnsmmsmsssssssssssssses .24
6.5.5 Zihlung der Mikroplastik mit MiKro-FTIR.......cccunmmmnmmnmmmsssssssssssnns 24
6.5.6 Zihlung der Mikroplastik mit MiKro-Raman ... 26
7 ProbenvorbDereitung... .. AR AR 28
7.1 Feste Matrix (Faser, Textilgewebe oder Derivate).......s 28
7.2 Fliissige MatrixX (WasSSrig) «ummmmmsmsmmsmsmsssmssmsssmssssssssssssssens .28
7.2.1 Festlegung von Volumen/Masse der zu filtrierenden Probe und Anzahl der Filter .........cccocouuneas 28



prEN ISO 4484-2:2021 (D)

7.3 Luftmatrizes .....cvrnnnnnesssssssssssssssssssssnnns

7.4 VoruntersuChuUngen.....cu i ssmsssssssssssssssssssssssass

7.5 LeitfahigKeit .....cconmnmsmnmnmsmsmsmsssssssssssssesssesesess

7.6 CSB e —————————————————

7.7 Vorbehandlung.........cum

7.8 Sdurebehandlung (Waschen) (Salzentfernung)..........ouss

7.9 Oxidation (Entfernen von organischen Substanzen)

7.10 Volumen der H202-LOSUNG ..ccovverermsmsmsmsmsmsmsmsmsmssssssssssssssssssssssssanes

7.10.1 ReaKtionszeit ...

7.11 Homogenisierung/Hydratation und/oder Ultraschallbehandlung der Probe

7.12  VOrverdiiNNUINE .....eesesesessssssssssssssssssssssssssssseseses

8 Analyseverfahren ...
8.1 VoruntersuChung.......osssssssssss
8.2 Zugabe des internen Standards......c..mmmmm————

8.3 T ] =Y TN

8.4 Riickgewinnungsverfahren und letzter Waschvorgang
8.5 Bildanalyse ...

8.6 Molekiilspektroskopie (Schwingungsspektroskopie)

8.6.1 Festlegung der GerdtevorausSetZUNGeN......msmssssssssssssssssssssssssssssssens
8.6.2 Nachweisgrenzen ...

8.6.3 Berechnung der signifikanten Anzahl an Mikropartikeln fiir die Analyse

8.6.4 Geritevoraussetzungen fiir Mikro-FTIR: Identifizierung des Mikroplastiks
8.6.5 Geritevoraussetzungen fiir Mikro-Raman: Identifizierung des Mikroplastiks

8.6.6 Vergleichen von Spektren und Identifizierung desMikroplastiks

8.6.7 Abschatzung der Aufenfliche und des VOIUMENS ....cccocsmsesesmsesesesesesesesssssssssesesesesss
8.6.8 Berechnung der Gesamtflache tind GeSamtmassel..cilutu ..

8.6.9 Berechnung der Riickgewinnungsrate (Rr) fiir die ZAHLUNG

9 Priifbericht.......nnndimrivesmesins

9.1 Beispiel fiir ‘einen Priifberichtfiir Mikroplastik’..... i,

10 OkotoxikologiSCher ASPeKt......mresssessmessssessssssssssessnnees

10.1 Einleitung ...

10.2 Ziel und Kurzbeschreibung des Verfahrens ...

10.3 Vorausgehende Schritte........o.

10.3.1 Probenahme........cmmesesssssssssss

10.3.2 ProbenKonServierung.....cmsmsssssssssssssssssssnss
10.3.3 Trennung von MiKroplastiK........ccus

I 0 207 R 03 U =) =) o P

10.3.5 Vorbereiten der Losung fiir die Mikroplastik-Riickgewinnung/Exposition
10.4 Apikales Bioassay ...

10.4.1 Reproduktionstest an Daphnia magna (OECD-Guideline Nr. 211)

10.5 Biomarker-Reihe. ...

10.5.1 Messbare Endpunkte auf verschiedenen biologischen Ebenen

10.5.2 Kritische Punkte........ccmssssssnsns

10.6 Statistischer Ansatz und Integration von Biomarkern
10.6.1 Empfehlungen.......ommsssmmsssssmmss

Anhang A (informativ) ... ....cccc————————

A1l Biomarker ...

A.2 Anleitungen zur Berechnung des BAL ...

Anhang B (informativ) Mikrotom fiir die Standardprobenherstellung

Anhang C (informativ) .......ccc——————

C1 Beispiele fiir die Ausarbeitung von StatiStiKen.......ummmmmms

Anhang D (Informativ) ... ...

29
29
30
30
30
30
31
31
31
32
32

33
33
33
33
33
34
34
34
35
35
36
37
38
39
39
40

41
41

43
43
44
44
44
45
45
45
45
45
46
47
48
52
53
55

56
56
56

60

61
61



prEN ISO 4484-2:2021 (D)

D.1 Thermoanalytische Verfahren.........on.
D.2 020 0 R T 0

D.3 Behilter mit Proben (TED-GC/MS) ..cccoummmmmmmmmmmssmssssssssssssssssses

D.4 Referenzmaterialien fiir die TED-GC/MS ...

D.5 Analyseverfahren mithilfe von TED-GC/MS (zusitzlicher Abschnitt vor dem Abschnitt

wPTUDEIICRE )i ———————————————

D.5.1 Sterilisation, Trocknung, HOmMOGeNiSIErUNE ....c.cuusesmsesesssssssssssesssssssssssssssssessseseses

D.5.2 Spezifische Identifizierung........u————

D.5.3 Quantitative Bestimmung des Signals ...

D.5.4 NachWeiSgrenze ...

D.5.5 Qualitatskontrolle .......cm———

D.5.6 Beispiele fiir Priifberichte fiir MikroplastiK.......ummmmmmmmmmmssssss

I8 =) s L0 D 00T

66
66
66
67

67
67

.68

69
69
70
70

71



prEN ISO 4484-2:2021 (D)

Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 4484-2:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 248 ,Textilien und
textile Erzeugnisse" erarbeitet, dessen Sekretariat von BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN XXXX:XXXX ersetzen.

Im Vergleich zur Vorgingerausgabe wurden die folgenden technischen Anderungen vorgenommen:

Dieses Dokument wurde im Rahmen eines Mandats erarbeitet, das die Europdische Kommission und die
Europdische Freihandelsassoziation CEN erteilt haben, und unterstiitzt grundlegende Anforderungen der

EU-Richtlinien.

Zum Zusammenhang mit EU-Richtlinien siehe informativen Anhang ZA, der Bestandteil dieses Dokuments
ist.

[ANMERKUNG fiir den Verfasser: Gegebenenfalls Angaben zu verwandten Dokumenten oder anderen Teilen
einer Normenreihe ergidnzen. Eine Auflistung aller Teile einer Normenreihe kann auf der CEN-Internetseite
abgerufen werden.]
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Einleitung

Da Mikroplastik ein Problem fiir die Umwelt darstellt, sind dessen Menge, Form und Grofde
ausschlaggebende Parameter fiir die Bewertung seiner Auswirkungen und die Erarbeitung einer Zahltechnik
ist demzufolge der einzig logische Ansatz. Dariiber hinaus sind nicht alle analysierten Mikropartikel
synthetischen Ursprungs; diese gilt es zu identifizieren und von Mikroplastik zu differenzieren.

Das Verfahren ist so ausgelegt, dass die Art, die numerische Konzentration, die Oberfliche und die
(geschatzte) Masse von Mikroplastik, das in der Textilbranche produziert bzw. freigesetzt und in einer
festen, wassrigen oder gasformigen Matrix gesammelt wird, ermittelt werden.

In Abhéngigkeit von der Matrix kann eine Vorbehandlung der Probe notwendig sein, um die erforderliche
Konzentration von Mikroplastik zu erzielen und anorganische sowie organische (z.B. biologischen
Ursprungs) Verunreinigungen zu beseitigen, welche die Identifizierung behindern kénnen. Das Verfahren
besteht aus einer Voruntersuchung der Probe mit einem Lichtmikroskop und der anschlieffenden
Identifizierung des Mikroplastiks durch Molekiilspektroskopie. Das Verfahren bietet die Mdglichkeit, zwei
verschiedene Techniken der Molekiilspektroskopie anzuwenden, d. h. Mikro-FTIR und Mikro-Raman, um
Plastikpartikel kleiner als ein Mikrometer zu identifizieren und zu zdhlen.

Das Verfahren ist so ausgelegt, dass eine Neubewertung der Zahlwerte von Mikroplastik méglich ist, wenn
Hinweise auf toxikologische Wirkungen and Umweltauswirkungehvorliegen.

Diese Norm beschreibt das Analyseverfahren fiireinen Einfachfilter» Unsicherheiten bei der qualitativen und
quantitativen Bestimmung von Mikroplastik, die auf vorhandene Verunreinigungen oder auf die Variabilitat
zwischen verschiedenen Filtern zuriickzufiihren sein konnen, bedeuten jedoch, dass Wiederholungen
durchgefiihrt werden miissen, um Genauigkeit und Prazision zu ermitteln.

Dieses Verfahren liefert niitzliche Informationen fiir die ausfiihrliche Bewertung der Auswirkungen
verschiedener Polymere auf die Gesundheit und die Umwelt.

Es ist bekannt, dass Mikroplastik aufgrund seiner Lipophilie Transportmittel fiir toxische Verbindungen sein
kann (wie z. B. PCBs, PAHs, Dioxine) oder Transportmittel fiir pathogene Mikroorganismen, die an seiner
Oberflache haften und (mit ihrer Toxizitdtsdosis) assimiliert werden kénnen und in Organismen und Zellen
eindringen konnen.

Zur Mikroplastikfamilie gehoren Partikel auf synthetischer Basis, wie Polypropylen, Polystyren, Polyamid,
Polyethylenterephthalat, Polyvinylchlorid, Polyacrylnitril, Polymethylacrylat, Elastomere und Silikon-
kautschuk, mit einer Gréfee unter 5 mm (15 mm, wenn faserféormig).

Der Ursprung von Mikroplastik ist vielfaltig. Seine Form und Gréfie ebenso. Wird es aus Textilien
herausgelost, ist die typische (aber nicht die einzige) Morphologie faserformig und sein Durchmesser und
seine Lange konnen je nach den Aufbauparametern von Garnen und Geweben oder den Waschbedingungen
variieren.
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1 Anwendungsbereich
Dieses Verfahren gilt fiir die Bestimmung von Mikroplastik (in der Textilbranche), das sich in verschiedenen
Matrizes (z. B. Abwasser aus der Textilverarbeitung, Kleiderwaschwasser, Luftemissionen aus der Textil-

verarbeitung, Feststoffabfille aus der Textilverarbeitung usw.) angesammelt hat.

Das Verfahren ermoglicht eine qualitativ-quantitative analytische Bestimmung des Mikroplastiks, bei der
Folgendes definiert werden kann:

— die Anzahl;

— die Morphologie (die morphologischen Eigenschaften);

— die Grofdenverteilung;

— die Art, der chemische Ursprung oder die Eigenschaften der Polymere sowie ihre Farbe, falls vorhanden.

Mit dem Verfahren koénnen auch die Ergebnisse beziiglich der geschitzten Oberfliche und Masse von
Mikroplastik je Probeneinheit angegeben werden.

Die Ergebnisse der Quantifizierungen von Mikroplastik konnen mithilfe des Verfahrens eindeutig angegeben
werden, und zwar mit einer Mafdeinheit, die nicht von der Herkunft der untersuchten Probe abhdngt
(Rohmaterial, Herstellungsprozess, Umweltprobe (Abwasser, z. B. vom Waschewaschen, Luft, industrielles
Prozesswasser usw.)).

Das Verfahren ermoglicht die Bestimmung .von-Matrizes untérschiedlicher Aggregatzustinde (z.B. fest,
flissig oder gasférmig) an Proben aus dem Textilbereich:

— feste Proben aus dem Prozess der'Textilherstellung;

— Wasserproben aus dem Prozess'der Textilherstellung und/oder vom Waschewaschen;

— Luftproben zur Priifung der Luftqualitat am Arbeitsplatz von Textilherstellungsbetrieben.

Das Verfahren, mit dem Informationen wie Groéfie, Form, Oberfliche und (geschitzte) Masse gesammelt
werden konnen, ermdglicht die Weitergabe von Informationen an Spezialisten fiir die 6kotoxikologische
Bewertung.

Alternativ zur Bestimmung aller oben genannten Parameter besteht die Mdglichkeit, auf einfachere Weise

nur die Masse jedes in der Probe vorhandenen Polymers mithilfe der in Anhang D beschriebenen thermo-
analytischen Verfahren zu bestimmen.
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2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

Verordnung (EU) Nr. 1007/2011 des Europaischen Parlaments und des Rates vom 27. September 2011 iiber
die Bezeichnungen von Textilfasern und die damit zusammenhdngende Etikettierung und Kennzeichnung
der Faserzusammensetzung von Textilerzeugnissen und zur Aufhebung der Richtlinie 73/44/EWG des Rates
und der Richtlinien 96/73/EG und 2008/121/EG des Europdaischen Parlaments und des Rates (Text von
Bedeutung fiir den EWR).

Staubanalyse in der Arbeitsumgebung

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

3.1

Mikroplastik

MP

Material, das aus einem festen Polymer besteht, das Partikel enthalt, denen Additive oder andere Substanzen
zugesetzt worden sein kénnen, und bei dem = 1 % Massenanteil an Partikeln Folgendes aufweisen:

(i) alle Abmessungen 1 nm < x <5 mm;
(i) bei Fasern: eine Lange von 3 nm < x < 15 mm und ein Langen/Durchmesser-Verhaltnis von > 3;

Polymere, die in der Natur vorkommen und chemisch nicht verandert wurden (auf3er durch Hydrolyse), sind
hiervon ausgenommen, da es sich dabei um (biologisch) abbaubare Polymere handelt

[QUELLE: ECHA — ANNEX XV Restriction Report — Microplastics, 22 August 2019, Absatz 1.2.2.1]

3.2

signifikante Probenmenge

Volumen, das in Abhangigkeit von Qualitdt (Gehalt an suspendierten Feststoffen (TSS, en: total suspended
solids), chemischer Sauerstoffbedarf (CSB)) und Herkunft der Probe filtriert wurde; siehe 7.2

3.3

Teilprobe

ein Aliquot (eine Teilmenge) der Primarprobe, verdiinnt (soweit bekannt) mit entmineralisiertem Wasser;
siehe 7.13

3.4
Waschlésung
Losung zum Waschen der Ausriistung, um samtliche Mikroplastikriickstdnde zu entfernen
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3.5

Bildanalyse

Identifizierung und Klassifizierung von Partikeln/Fasern nach ihrer Morphologie und Gréfde, woraus sich
zusatzliche Informationen iiber die Probe ergeben, wie: prozentuale Verteilung, Anzahl und Grofie der
Mikropartikel und Mikropartikel mit Faserform

3.6

Molekiilspektroskopie

Schwingungsspektroskopie

Analyse (FTIR oder Raman) in Verbindung mit Lichtmikroskopie fiir:

— die Identifizierung des Polymerbestandteils des Partikels;

— die Neuklassifizierung der Partikel entsprechend dem Polymer, aus dem sie bestehen, nachdem sie
durch die Bildanalyse erfasst wurden, und die Sammlung von Informationen iiber das identifizierte
Mikroplastik wie Verteilung, prozentualer Anteil, Anzahl und Grofde

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens und Anwendbarkeit auf unterschiedliche
Matrizes

4.1 Allgemeine Informationen

Um das Mikroplastik in einer Matrix bestimmen zu koénnen, ist es zundchst notwendig, einen
aussagekraftigen Teil davon auftein geeignetes\Filter Jaufzutragen, um die/anschlieffende mikroskopische
Mengenanalyse durchfiihren Zu konnen (Molekiilspektroskopie und optische
Spektroskopie/Bildspektroskopie).

Um mit der Anwendung des Verfahrens fortzufahren, sind, demnach je nach physikalischem Zustand der
Ausgangsmatrix drei yerschiedene Ansatze zu verfolgen:

— ein pulverférmiger Feststoff oder eine Verbindung von mehreren Feststoffen;
— eine wissrige (flissige) Losung;
— ein Gas.

Bei festen Proben, sofern sie pulverférmig sind, wird die vorlaufige Dispergierung eines reprasentativen
Aliquots der Proben in einem bekannten Volumen entmineralisierten Wassers oder einer Dispergierlésung
bestehend aus einem Tensid in entmineralisiertem und filtriertem Wasser durchgefiihrt. Handelt es sich bei
der Probe um einen Feststoff, der nicht in Pulverform vorliegt, ist zunichst eine geeignete Vorbehandlung
fiir dessen Zerlegung vorzunehmen (z.B. mithilfe von Ultraschall und/oder S&ure-/Basen-
/Oxidansaufschluss).

Filtrieren einer Suspension, die mindestens 5 mg der Probe enthilt, mit einem Filter aus geeignetem
Material, geeigneter Porengrofle und geeigneter Form (abhdngig von der angewendeten
spektralanalytischen Technik).

Analyse des Materials auf dem Filter entsprechend der folgenden Beschreibung.

Feststellen der Zusammensetzung des Mikroplastiks durch Mikro-FTIR-/Mikro-Raman-Spektroskopie und
Bestimmen seiner Mafde durch Bildanalyse.

Berechnen der Gesamtmasse des auf dem Filter vorhandenen Mikroplastiks basierend auf der Flache der
Probenablagerung, dem untersuchten Oberfldchenanteil des Filters, der Anzahl und Gréf3e der untersuchten
Partikel und Fasern.
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Bei der Analyse von wdssrigen Fliissigkeiten werden eine Vorfiltrierung und die damit verbundenen
Reinigungs-, Wasch- und Abscheideprozesse auf geeigneten Filtern aus Celluloseester mit einer Porengrofie
von 0,45 Mikrometer durchgefiihrt.

Das Mikroplastik wird vorher unter einem Lichtmikroskop im Auflicht bei 50- und 100-facher Vergrofderung
untersucht und vermessen (Ldange und Durchmesser); hierfiir wird ein Filter verwendet, das ein Raster fiir
die Feststellung der Position der Partikel fiir die anschlieffende Analyse und fiir den Ausschluss von Fasern
(z. B. natiirlichen Ursprungs) oder von verunreinigten Partikeln von der Zahlung besitzt.

Filtrieren eines bekannten Volumens der (zuvor behandelten) Wasserdispersion auf ein Filter aus einem fiir
die gewdhlte spektralanalytische Technik (z. B. Silizium mit Mikro-FTIR) geeigneten spezifischen Material
zur ldentifizierung und Zahlung des vorhandenen Mikroplastiks mit spektralanalytischen Techniken.

Bei gasformigen Proben werden Luftproben in Ubereinstimmung mit den spezifischen Referenznormen fiir
die Staubsammlung in Luft (Luftemissionen, Luft der Arbeitsumgebung) genommen.

4.2 Anwendung der Analyseergebnisse

Unabhdngig von den verschiedenen Matrizes, die analysiert wurden, sind alle Ergebnisse aus den
Bewertungen des Mikroplastiks miteinander vergleichbar. Werte aus erzeugten Abfallen, aus dem Abwasser,
aus der Luft am Arbeitsplatz oder aus den Emissionen in die Atmosphire konnen analysiert und miteinander
verglichen werden, so dass eine Bilanz des Mikroplastiks erstellt werden kann fiir:

— eine bestimmte Textilherstellung;

— die textilen Erzeugnisse, die auf den Markt gebnacht werden:(was vielmehr eine Analyse der
potentiellen Erzeugung von MP wahrend ihrer Lébensdauer als Kleidungsstiick ermdoglicht);

— einen beliebigen anderen betrachteten Prozess/HalbZeug/Fertigprodukt.

Bei der Durchfiihrung der Analyseverfahren ‘sind ‘die verschiedenen 'Probenahme-, Vorbereitungs- und
Reinigungsprozesse zu beriicksichtigen, die entsprechend den Eigenschaften der zu untersuchenden Probe
gewahlt wurden.

Das Analyseverfahren ist fiir alle Proben, die im Vorfeld herzustellen sind, anwendbar und geeignet.

4.3 Anwendungsgebiete und Anwendungsbeschrinkungen

Entsprechend den verschiedenen Vorbereitungs- und Reinigungsprozessen der Proben und den
anschlieffend angewendeten Analysetechniken konnen sich spezifische Anwendungsgebiete und
Anwendungsgrenzen ergeben.

Besonders bei Proben unbekannter Herkunft in der Textilbranche, die méglicherweise Salze und organische
Stoffe enthalten, miissen zunachst Untersuchungen durchgefiihrt werden, wie beispielsweise im Fall von
fliissigen Proben mit wassriger Matrix:

— Bestimmung der Leitfahigkeit;

— Bestimmung des CSB;

— Bestimmung des Gesamtgehalts an suspendierten Feststoffen (mit technischer Filtrationsmembran);

— Voruntersuchung mit Lichtmikroskop zur Abschitzung der mikroskopischen Bildqualitat.
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5 Materialien, Reagenzien, Gerate und Ausriistung

5.1 Grundsitze und Verfahren zur Verringerung der Umgebungsbelastung

Die Verunreinigung durch luftgetragene Fasern tritt immer wieder auf, und es wird empfohlen, ein
Verfahren zur Verringerung dieser Verunreinigung anzuwenden.

5.1.1 Verfahren zur Verringerung von Verunreinigungen
Ausriistung fiir die Reinigung

1) Alle Geréte aus Glas sind vorab mit entmineralisiertem Wasser, das auf Filtern mit einer Porengrofie
von 0,45 Mikrometer (Nitrat-/Acetat-Celluloseestergemisch) gefiltert wurde, und mit einer
Waschlésung zu waschen und anschliefsend vor jeder Nutzung zu spiilen.

2) Alle Gerate aus Glas sind vorab mit einem Ethanol/Wasser-Gemisch (1 : 1) (das auf Filtern mit einer
Porengrofde von 0,45 Mikrometer (Nitrat-/Acetat-Celluloseestergemisch) gefiltert wurde) und mit
einer Waschlésung zu waschen und anschlief3end vor jeder Nutzung zu spiilen. Nach der Waschung
muss das Glasgerit mit geeigneten Schutzmafinahmen (z. B. Aluminiumfolie zum Verschlieféen der
Offnungen) gelagert und geschiitzt werden, um eine mégliche Ablagerung von in der Luft
vorhandenem MP zu verhindern.

3) Gleiches gilt fiir die Teilproben und die Probenbehilter, die bevorzugt aus Glas und Metall bestehen
sollten.

4) Vor der Untersuchung jederBrobe werdenlalleiQOberflachen abgewischt.

5) Alle Pinzetten, Messfiihler und die Hinde werden vor jedem Vorgang wie Filtrieren oder das Offnen
einer Petrischale zu Untersuchungszwecken abgespiilt.

6) Schutzkleidung (einschlieﬂlich Laborkittel), die  wahrend der Handhabung der Proben von den
Analytikern getragen wird, sollte bevorzugt aus Naturfasern statt synthetischen Fasern bestehen
und sollte nicht aus synthetischem Fleecegewebe oder dhnlichen Materialien bestehen.

7) Im Laboratorium oder am Arbeitsplatz wird der Durchgangsverkehr auf ein Mindestmafi beschrankt.
Die ,Belastung der Umgebung” kann aber beriicksichtigt werden, indem gleichzeitig fiir jedes Analyselos
eine ,Blindpriifung” durchgefiihrt wird, bei der eine Probe von entmineralisiertem Wasser und einer
anderen fiir die Priifung verwendeten Waschlosung einmal analysiert werden. Der festgestellte MP-Wert
wird als ,Belastung der Umgebung“ definiert und bei den verschiedenen analytischen Bewertungen der zu
untersuchenden Proben berticksichtigt.

Die ,Blindpriifung” ist fiir jedes Analyselos durchzufiihren.
5.2 Reagenzien

5.2.1 15%ige Wasserstoffperoxidlosung

Fiir die Oxidation von organischen Stoffen vor der Filtration darf Wasserstoffperoxid RPE verwendet
werden.
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5.2.2  Natriumhypochlorit (1 M)

Frisch hergestellte Natriumhypochloritlésung mit (35 + 2) g/1 aktivem Chlor (+1 M) entsprechend Methode
Nr.2 ,Bestimmte Eiweif3fasern/Bestimmte andere Fasern/Hypochlorit der Verordnung (EU)
Nr.1007/2011 vom 27.September 2011 iiber die Bezeichnungen von Textilfasern und die damit
zusammenhdngende Etikettierung und Kennzeichnung der Faserzusammensetzung von Textilerzeugnissen.
Sie wird zum Auflésen von Wolle bei der Herstellung von Standards verwendet.

5.2.3 Waschlésungen

5.2.3.1 Waschlosung mit 1 % (m/V) Natriumchlorid

10 g analysenreines NaCl werden in 1 000 ml entionisiertem Wasser gelost.

Die Losung muss durch Verdiinnen des reinen NaCl-Salzes in entmineralisiertem Wasser hergestellt werden.

Eine Probe dieser Losung muss ebenfalls analysiert werden, um den MP-Gehalt des Salzes zu bestimmen, um
ihn bei der Durchfithrung der Analyse berticksichtigen zu kénnen.

5.2.3.2 Waschlésung mit 1 % (m/V) Tensid

10 g analysenreine nichtionische Tenside werden in 1 000 ml entionisiertem gereinigtem Wasser gelost.

Die Losung muss durch Verdliinnen des Tensids in entmineralisiertem Wasser hergestellt werden,
vorzugsweise nichtionisch (Zusammensetzung und /oder IR/Raman=Spektrum muissen bekannt sein, um bei

der Analyse subtrahiert werden zu kdnnen).

Eine Probe dieser Losung muss ebenfalls analysiert werden, um den MP-Gehalt zu bestimmen, um ihn bei
der Durchfithrung der Analyse berticksichtigenszu kéhnen:

5.2.3.3 Wasser/Ethanol-Lésung (1 :/1)

99,5%iges Ethanol und entmineralisiertes Wasser im Mischungsverhaltnis 1 : 1. Es ist mdglich, die zuvor mit
einem Filter aus Celluloseester oder Cellulosenitrat filtrierte Ethanollésung zu verwenden.

5.3 Glasgerate und Ausriistungen

— Filtersystem aus Stahl oder Glas mit einem Trichter mit Fassungsvermégen von 100 ml, 500 ml,
1 000 ml, 2 000 ml komplett mit Sinterwand, Klemme und kodiertem Erlenmeyerkolben;

— Glaskolben und Glasflaschen mit Glaskappe;
— Pinzette;

— Mikropipetten;

— Petrischalen (aus Glas);

— Mikro-Objekttrager;

— Kolben (20 ml bis 2 000 ml);

— Filterhalterung.
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5.3.1 Waschen der Glasgerite, Ausriistungen und Filtersysteme

Alle verwendeten Materialien miissen zundchst mit entmineralisiertem Wasser und anschliefiend mit einem
Wasser/Ethanol-Gemisch (1 : 1) gewaschen werden, um alle MP-Riickstdnde zu entfernen; unmittelbar nach
dem Waschen miissen sie an der Luft trocknen, wobei sie mit Aluminiumfolie oder mit einem Uhrglas
bedeckt werden. Bild 1 a und Bild 1 b zeigen das verwendete Filtersystem und das Filter.

-

Bild 1 a — Filtersystem aus Stahl oder Glas Bild 1 b — Filterhalterung
Bild 1
Laborgerite
— Kombinierte Mikroskope zur molekiilspektroskopischen Analyse, die verwendet werden kénnen:
1) Mikro-FTIR fiir Partikel zwischem5 Mikrometer und 10 Mikrometer/(20 Mikrometer);
2) Mikro-Raman fiir Partikel zwischen 0;2/Mikrometeriund|0,5 Mikrometer.
5.3.2  Mikro-FTIR
Erfassungsmodus: Transmission
Detektor: gekiihlt
Spektrale Auflosung: hoch
Erfassungsdauer: 22 s (Abtastungen: 64)
Spektrenformat: Absorption
Blende: Breite 150 Mikrometer, Hohe 150 Mikrometer
Bereich der Detektorspektren (gekiihlt): 4 000 cm—! bis 675 cm—1
Auflésung: 4,0 cm—1
5.3.3 Mikro-Raman
Anregung: Laser konnten eine Wellenldnge von 457 nm, 532 nm, 633 nm und 785 nm haben.
Objektive: verschiedene Objektive mit unterschiedlichen Vergréfierungen und numerischen Blenden.
Spektroskopische Systeme

Ultra-high-throughput-Spektrometer (Ultrahochdurchsatz) (UHTS300) im sichtbaren Bereich, Gitter:
600 g/mm
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