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Nano- und mikroskalige Fasern am Arbeitsplatz
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Nano- und mikroskalige Fasern am Arbeitsplatz - Expositionemessungen

TRGS 527 ,Hergestellte Nanomaterialien®

Bei Tatigkeiten mit biobestandigen faserférmigen Nanomaterialien, die den WHO-Faserkriterien
entsprechen, sowie bei Tatigkeiten mit biobestandigen Nanofasern, fir die bisher Kkeine
morphologischen Prifungen vorliegen, ware es erforderlich die Faserkonzentrationen zu ermitteln. Eine
Faserkonzentration in der Luft am Arbeitsplatz unter 10.000 F/m?3 ist anzustreben.

Aktuell befindet sich eine veroffentlichte Methode zur Bestimmung der Anzahlkonzentration

luftgetragener faserformiger Nanomaterialien in der Validierungsphase. Auskunft Uber den Sachstand
geben BAUA und IFA

Messung nano- und mikroskaliger faserférmiger Messung nano- und mikroskaliger faserformiger
: ) ) ) . S. Plitzko, A. Meyer-Plath, N. Dziurowitz, B. Simonow, P. Steinle, M. Mattenklott
S. Plitzko, A. Meyer-Plath, N. Dziurowitz, B. Simonow, P. Steinle, M. Mattenklott
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Uberprifung eines neuen Mess- und Analyseverfahrens fiir nano- und

mikroskalige Fasern am Arbeitsplatz

Tatigkeiten bei denen die Expositionsmessungen durchgefihrt wurden:

« Herstellung von CNT-Materialien (MWCNT und SWCNT)
o Festbett-gestltzte CVD < DGUV
o Aerosol-gestitzte CVD Dostschie Gesotziche Unfattversichonmg
« Handling von trockenen CNT-Pulvern
o Wiegen von Pulvern
o Mischen von Pulvern
« Herstellung von wassrigen Dispersionen mit MWCNT
o Dispergieren am Dreiwalzwerk
o Dispergieren mit Ultraschall
« Extrudieren von CNT-haltigen Pulvern
» Herstellung von CNT-haltigen Halbzeugen
o Ausstreichen einer CNT-haltigen Suspension auf Spezialpapier
o Spruhprozess von CNT-haltiger Suspension
o Mechanische Bearbeitung von CNT-haltigen Kompositen
» Charakterisierung von CNT-Materialien/-Halbzeugen (u.a. Qualitatskontrolle)
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Herstellung von CNT-haltigen Halbzeugen

Mechanische Bearbeitung von CNT/CNF-haltigen Kompositen

Anwendung als thermale Schnittstelle fir modulare Satelliten (Labormal3stab)
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Die wichtigsten Unterschiede zur DIN 3492 bzw. DGUYV Information 213-546

» Berlcksichtig werden Fasern mit 20 nm <D < 3 pm.

» Das spezifische Luftvolumen muss unter Beachtung der am Arbeitsplatz vor-herrschenden
Staubkonzentrationen und des resultierenden Auswerteaufwands so gewahlt werden, dass die
analytische Nachweisgrenze 10.000 WHO-Fasern/ms3
erreicht werden kann.

» An Stelle der Angabe zur VergrofRerung werden Fragen der Erkennbarkeit von
Strukturen mit dem Begriff REM Pixelgr63e angegeben.

> Visuelle Auswertungen erfolgen nicht direkt am REM sondern aufgrund der hohen Anzahl
auszuwertender Bilder, offline (digitalisierte Bilder).
+ Kurze Prozessdauer oder bei zu erwartender hoher Filterbelegung - weit tGiber 700
auszuwertende Bilder

» Aufgrund der offline Auswertung ist ein nochmaliges Einschleusen der Probe fir
eine EDX Analyse im REM oder im Raman Mikroskop und damit eine Wiederfindung
einzelner Fasern notwendig und damit Voraussetzung fiir das neue Mess-und Analyseverfahren.
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Hoherer Analyseaufwand aufgrund héherer Auflosung
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Notwendige Bildanzahl
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Fir eine 10x hohere Auflésung missen
100x mehr Bildpunkte
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Software fur die Offline-Analyse von REM-Bildern ist zwingend erforderlich !
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Automatisierte Bildaufnahme am REM

Punktdaten anzeigen

] Elgenentwicklung

Bild Punktinformationen f
Projektname | Tenax-E HTS40 S O tWa r e
Bilddatei CFB_2022_04_20_001_01_Probenc .
: Kommentar | CFB_2022_04_20_001_01 I | N a
% Metadaten

TiMa 2.3.7 - Tischnavigation - CFB_2022_04_20_001_01_Projektdatei.tin

Datei  Einstellungen  Orientierung  Extras  Hilfe

Ubersicht

Projekt | CFB_2022_04_20_001_01 ] Tenax-E HTS40 |

[Inur den Messbereich anzeigen

Steuerung

[ Hitachi 5EM SU8200
0 Verbinden Trennen

Punktnummern anzeigen
] g
1 Probenerientierung
% Referenzpunkt |3 ~| | Messen
0 Anzeigen | |Anfahren
*
Fy T
L L » 42 o Punkimessung
.4 - x¥ - %
3 2 s An | Aus Gamessen von Fos
*
0 10 47 @ 14
2 - » . s b Punkt ID Neu | |Anfahren < =
Bild expor; Bild extern 6ffnen 13 3oz 4
2 -* + 1 Speichern
E 44
.5 Anzeigen
ET
-1, 3= .29 Automatischer Bildeinzug ab Position Start
- 438 e »
57 339 M4
= . Tischkoordinaten [pm], Protokal
Orlentlerung er Probe , " S Y e Y —
13:25:12 - Probe »>CFB_2022_04_20_001_01<
13:25:12 - Projekt >C:\John'Projekte\BAUA Tes

Zufallige Positionen o e ]

@ Raster

Anzahl Héhe I:l Summe I:l

() zufall Anzahl gesamt Mindestabstand [Lm]

Ein Bild fur jede Position e B o) o [ | |, :
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Softwaregestutzte Auswertung der REM-Aufnahmen

Software “FibreDetect”

Manuelle und/oder automatisch Erkennung von Objekten

Objektklassifizierung und GrofRenvermessung

Export von Objekten und Objektpositionen zur erneuten Messung

FibreDetect 1.4.29 (Apr 25 2022) - AP_2018_10_09_002.fib - Bearbeiter: Schumann = X
Datei Parameter Erkennung Ergebnisse ?
Bilderliste Bildansicht Objektklassifizierung
| | | D y ? = i
S Bidnr. Ursprung " | L TIFF v | | Originalbild V| Kl Typ Status L3.. Breite Se ,Aussdwttmdemﬂﬂdder&kemlg 1:(none) i v
@ 0098 181012 _01_098_ , < HARFO(F) Hand 438 79 0| | Segment: 0011 aus Bild: 0105: 1 von Schumann |
@ 0099 181012 01.099_ HARFO(F) Hand 814 94  OC
@ 0100 181012_01_100_ HARFO (F) Hand 989 89 0C
@ 0101 181012 01_101_ @ unbekannt Hand 0 0 ocC
@ 0102 181012 01_102_ @ unbekannt Hand 0 0 oc
@ 0103 181012 01_103_ @ unbekannt Hand 0 0 oC
@ 0104 181012 01_104_ @ unbekannt Hand 0 0 oc
@ 0105 181012 01 105_ @ unbekannt Hand 0 0 0oc
@ 0106 181012 01_106_ @ unbekannt Hand 0 0 oc
@ 0107 181012 01_107_ @ unbekannt Hand 0 0 oc
@ 0108 181012_01_108_ HARPA (E) Teil 3361 110 o
@ 0109 181012 01_109_ HARFO (F) Hand 610 101  OC
@ 0110 181012 01_110_ @ unbekannt Hand 0 0 oc
@ o111 181012 _01_111_
@ 0112 181012 01 112_
@ 0113 181012 01_113_
@ 0114 181012 01_114_
@ 0115 181012 01 115_w
< > i S .
""‘. = ‘ Anzahl | 141 PixelgréBe des Bildes [nm] [J Autokontrast
@ |1 I IO IO 140 Kommentar ! =
Projektbeschreibung
< > | Lange [3361 | Breite 1 [nm] Verhaltnis
Anzahl E] ausgewéhlt: IT‘ Splines I 1 ]‘ Breitenmaxima i |unbekannt (neu) vl
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Zahlregeln far die Bestimmung von Faseranzahlkonzentrationen

Sich tberschneidende Fir die Bestimmung der Sich aufsplei3ende Fasern, die mit einem Ende
Fasern werden einzeln Faserlange werden Fasern werden als aulRerhalb des Zahlfeldes
gezahlt anhangende Partikel eine Faser gezahlt liegen, werden als ¥ Faser
(z.B. Katalysatoren oder gezahlt

Verunreinigungen) ignoriert.

Faserformige Objekte: Bestimmung des mittleren Durchmessers und Lange
Sphéarische Objekte: Bestimmung der projizierten Flache (Feret-Durchmesser)
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Kateqorie I:
Einzelfasern mit

Kategorie ll:
Agglomerate mit L/D > 3
und 1 um <L <5 pum
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Kategorie IV (WHO):
i Agglomerate mit L/D > 3
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Ergebnisse der durchgefuhrten Arbeitsplatzmessungen

Messungen Messungen WHO Objekte Faseranzahl- Obergrenze eines \ECIEL Tatigkeit
< 10.000 F/m3 F;A konzentration 95%-Vertr.bereichs
[F/m?3] [F/m?3]
Messungen insgesamt 99 91 8 Messungen > 10.000 F/m3
Personenbezogen 17 14 4;1 16.620 38.786 HTF150FF Sagen Verbundstangen
15;25 13.351 34.185 VantaBlack Einwaage
0;1 3.315 18.468 CNS PEG Wiegen/Mischen

Nahfeld 19 17 5;0,5 18.234 41.002 HTF150FF Sagen Verbundstangen
(auRerhalb von techn. 0;2 6.665 24.077 CNS PEG Wiegen/Mischen
Schutzmalinahmen)
Fernfeld 15 14 2,515 13.308 34.073 HTF150FF Sagen Verbundstangen
(4-5 m entfernt)
Hintergrund 32 32 0 - ;
(vor dem Prozess)
Aul3enluftmessungen 7 7 0 5 -
Freimessung 1 1 0 - -
Messungen in techn. 8 6 91 33.408 61.439 HTF150FF Mischen Glovebox
Schutzmalshahmen 1:35 15.010 36.557 Tuball Einwaage AbZUg
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Softwaregestitzte Auswertung der REM-Aufnahmen - Fazit
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- Automatische Erkennung und Auszahlung faserférmiger Objekte = Faseranzahlkonzentration

- Zeitersparnis durch TiNa
- Qualitatssicherung (keine subjektive Fehleinschatzung)

- Testversion kann fur Forschungszwecke zeitlich befristet zur Verfigung gestellt werden

Vielen Dank fur lhre Aufmerksamkeit!
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