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Prifung von Kunststoffen
Bestimmung von monomerem Styrol in Reaktionsharzformstoffen M
auf Basis von ungesattigten Polyesterharzen 53394
Gaschromatographisches Verfahren Teil 2

Testing of plastics; determination of the percentage of styrene in reaction moulding materials based on unsaturated
polyester resins; gaschromatography method

1 Anwendungsbereich und Zweck 4.2 Analysenwaage mit einem Skalenteilungswert von

Die Prifung nach dieser Norm dient dazu, mit Hilfe der 0,000 g.
Gaschromatographie den Gehalt an monomerem Styrol . ) .
in Reaktionsharzformstoffen auf Basis von ungesattiglen 4.3 Ampulle mit Rollrand (25 ml) mit passender Bér-
P0|yesterharzen (UP-Harzen) zu bestimmen [1] Der SO delkappe (m]t POlytetraﬂuorethylen behandeltes Septum)
ermittelte Gehalt ist ein wichtiges Kriterium zur Beurtei-
lung der Aushartung von UP-Harzformstoffen. 4.4 Gaschromatograph, der fir die Kapillarchromato-
ANMERKUNG: Das gaschromatographische Ver- gdraphie geeignet ist und mit einem Flammenionisations-
fahren ist sicherer als das Verfahren ‘mit Wijs- detektor (FID) ausgeristet ist.
Lésung (siehe DIN 53 394), da z.B. UP-Harze mit
Tetrahydrophthalséure oder UP-Harze mit Amin- 4.5 Mikroliterspritze zum Einspritzen von 0,5 bis
Beschleunigern bei Verwendung der Wijs-Losung 1,0 pl der nach Abschnitt 5.3.1 hergestellten Lésung.
einen zu hohen Gehalt an Styrol vortauschen.
4.6 Trennsaule?)
2 Kurzbeschreibung des Verfahrens 4.61 Fused-Silica WCOT mit chemisch gebundener
Das Styrol wird aus dem UP-Harzformstoff mit Dichiorme- stationarer I.:’hase2). (Polyethylenglykol, chemisch gebun-
than') extrahiert und der Gehalt gaschromatographisch d_en) !_ange. 25m, mner(—;rlDurchmesger: 9332 ;nm, .!:'Im'_
bestimmt. gg:ke.. 1,28 p,rg), a:]ternatlv.‘ cC)JggrzkaplIlarsaule ), Lange:
ANMERKUNG: Wenn der Styrol-Gehalt eines UP- m, iRnerer LUrchmesser: 1,5 mm
Harzformstoffes auf dessen UP-Harzanteil bezo- 4.6.2 Konditionierung der Trennséule: 16 h bei 250°C
gen werden soll, wird der Filter-Rlckstand ver-
ascht und der Gitihriickstand bestimmt. 4.7 Auswertungssystem, z.B. Integrator mit Printer-
und Plotterfunktion oder Personalcomputer
3 Prifmittel

3.1 Dichlormethan zur Analyse 5 Durchfiihrung

3.2 Tragergas: Helium (Reinheit mindestens 99,995 %), 51 Versuchsbedingungen

alternativ Wasserstoff, Stickstoff Die in den Abschnitten 5.1.1 und 5.1.2 genannten Ana-
lysenbedingungen sind abgestimmt auf die unter

3.3 Brenngas: Wasserstoff, PreBluft (Reinheitsgrad von ~ Abschnitt 4.6 aufgefiihrte Kapillartrennsaule; bei Verwen-

synthetischer Luft) dung anderer Saulen sind gegebenenfalls Modifikationen
der Analysenbedingungen erforderlich.

3.4 Innerer Standard: n-Decan 511 Temperatur:

4 Gerit Einspritzblock: 240°C
erate Séaulenofen: 100°C isotherm
ANMERKUNG: Die folgenden Gerate und Bedin-  petektor (FID): 250°C

gungen werden empfohlen. Es ist jedoch méglich,
andere Gerate und Bedingungen (z.B. andere 5.1.2 Gasversorgung und -regelung:

Detektoren und Kapillarsaulen) zu verwenden, vor-  Tragergas Helium:  Saulenvordruck 130 kPa
ausgesetzt, es ist sichergestelit, daB sie dieselben

Resultate mit derselben Préazision ergeben Split: 1 ml/min: 100 ml/min
9 ) Brenngase FID: Entsprechend den Empfehlungen
41 Schneideinrichtung mit einer diamantbesetzten, der GC-Gerate-HersteI!er, z.B:
wassergekiihlten Trennscheibe, die es gestattet, den UP- Wasserstoff: 40 ml/min
Harzformstoff in 1 bis 2 mm breite Streifen zu schneiden. Luft: 300 mt/min

) Anstelle von Dichlormethan kann auch Aceton verwendet werden. Dabei ist jedoch zu priifen, ob gleiche Ergebnisse
erhalten werden.

2) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugsquellen fir normgerechte Erzeugnisse im DIN, BurggrafenstraBe 6,
10787 Berlin; Postanschrift 10772 Berlin.
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5.2 Kalibrierung

Bestimmung des relativen Umrechnungsfaktors, ausge-
drtickt als Masse Styrol bezogen auf die Masse n-Decan.

Dieser Umrechnungsfaktor ist zu bestimmen mit einem
Standard-Gemisch ahnlicher Zusammensetzung wie die
zu analysierende Probe. Er ist guiltig fur alle Konzentratio-
nen innerhalb des linearen Bereiches des Detektors.

F(2/1) = C2 A 1)
G A

Hierin bedeuten:
F(2/1) Umrechnungsfaktor, ausgedrickt als
Masse Styrol bezogen auf die Masse

n-Decan;

C,und C; entsprechender Gehalt an Styrol (2)
und n-Decan (1);

A;und A, zugehérige Flachen des n-Decan-
peaks (1) und des Styrolpeaks (2).

5.3 Durchfiithrung

5.3.1 Probenvorbereitung und Herstellung der
Priiflésung

Die Probekérperform ist beliebig. Sie sollte eine Gréfe
von 1 bis 2 mm Breite und 5 bis 10 mm Lange mdglichst
nicht uberschreiten.

Die fir die Extraktion erforderlichen Probekérper sind
dem Formteil/Formstoff thermisch schonend (d.h. unter
sorgfaltigem Vermeiden lokaler Erwarmung an der Trenn-
stelle) so zu entnehmen, daB die gesamte Dicke des
Erzeugnisses reprasentativ erfaBt wird. Zum Erzielen
eines fir die Extraktion glinstigen Verhaitnisses von
Oberflaiche zu Volumen hat es sich als zweckméaBig
erwiesen, Streifen mit einer Dicke (bzw. Breite) von héch-
stens 1 bis 2 mm zu verwenden (entnehmen), die an-
schlieBend in Stlicke von etwa 5 bis 10 mm Lange zerbro-
chen werden kénnen.

Von diesen Stlicken werden etwa 2 g auf 0,001 g in eine
25-ml-Ampulle mit Rolirand eingewogen, dazu 20 ml
Dichlormethan und eine dem Styrolgehalt entsprechende

Menge n-Decan gegeben und die Ampulle mit einer Bor-
delkappe verschlossen. Die Ampulle wird liber 24 h lang-
sam auf einem Rtteltisch bewegt.%)

5.3.2 Aufgabe der Priflosung

Nach Absetzen des Formstoffes werden mit einer Mikro-
literspritze 0,5 bis 1,0 ul der nach Abschnitt 5.3.1 herge-
stellten Lésung eingespritzt.

6 Auswertung
61 Berechnung

Der Gehailt an Styrol, angegeben als Massenanteil w in %,
wird nach folgender Gleichung berechnet:

my A2
Reststyrolgehalt w = — « F(2/1) - — - 100 (2)
My Ay
Hierin bédeuten:

my Masse des zu prifenden UP-Harz-Form-
stoffesin g

my Masse des internen Standards in g

F(2/1), A;und A, haben die gleiche Bedeutung
wie in Abschnitt 5.2

Das Bild zeigt beispiethaft ein Chromatogramm, das auf-
grund der in dieser Norm geschilderten Bedingungen
erhalten wurde.

6.2 Prazision des Verfahrens
Reststyrol <2%
Wiederholprazision 0,1 %
Vergleichprazision 0,2%

6.3 Angabe der Ergebnisse

Das Ergebnis wird unter Hinweis auf diese Norm in %
(Massenanteil), auf 0,1 % Massenanteil gerundet, angege-
ben.

%) Bei Verwendung von Aceton hat sich bewéhrt, die
Probe 24 h stehenzulassen und anschlieBend fir
30 min in einem Labor-Ultraschallbad zu halten.
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Bild: Beispiel eines Chromatogramms
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