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DEUTSCHE NORMEN

Priifung von Kunststoffen

Gaschromatographische Bestimmung von
Vinylchlorid (VC) in Polyvinylchlorid (PVC) 5
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Testing of plastics; gaschromatographical determination of vinyl chloride {VC) in polyviny! chloride (PVC)

1 Zweck und Anwendungsbereich

Die Priifung nach dieser Norm dient der gaschromatogra-
phischen Bestimmung von Massengehalten ab 0,5 mg/kg
an ungebundenem VC in VC-Polymerisaten (Homo- und
Copolymerisate) und PVC-Formmassen sowie -Form-
stoffen 1).

2 Mitgeltende Normen

DIN 7746 Teil 1 Vinylchlorid(VC)-Polymerisate;
Homopolymerisate; Einteilung und
Bezeichnung
Vinylchlorid(VC)-Polymerisate;
Copolymerisate; Einteilung und
Bezeichnung
DIN 7748 Teil 1 Kunststoff-Formmassen; Weich-
macherfreie Polyvinylichlorid
(PVC-U)-Formmassen; Einteilung
und Bezeichnung
DIN 7749 Teil 1 Kunststoff-Formmassen; Weich-
macherhaltige Polyvinylichlorid
(PVC-P)-Formmassen;  Einteilung
und Bezeichnung
Priifung von Mineraldl-Kohlenwas-
serstoffen, verwandten Fliissigkei-
ten und Losungsmittein fir An-
strichstoffe;  Gaschromatographi-
sche Analyse; Allgemeine Arbeits-
grundlagen
Priifung von Kunststoffen, Zerklei-
nerung von Kunststofferzeugnissen
fir Prifzwecke

DIN 7747

DIN 51 405

DIN 53 733

3 Begriff

VC (CH, = CHCl) ist das Ausgangsmaterial fiir die Her-
stellung von Homo- und Copolymerisaten.
VC-Polymerisate, denen Zusatze, wie z. B. Weichmacher,
Stabilisatoren, Gleit- und Farbmittel sowie Fiillstoffe,
hinzugefiigt worden sind, werden PVC-Formmassen ge-
nannt,

Die zu PVC-Halbzeugen, PVC-Form- und -Fertigteilen
verarbeiteten PVC-Formmassen werden PVC-Formstoffe
genannt,

Begriffe VC-Homopolymerisat sieche DIN 7746 Teil 1,
VC-Copolymerisat siehe DIN 7747, weichmacherfreie
und -haltige PVC-Formmasse siehe DIN 7748 Teil 1 und
DIN 7749 Teil 1.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Die' Probe wird in N ,N-Dimethylacetamid (DMA), das
eine bestimmte Menge Diethylether als inneren Standard
enthalt, geldst und bis zur Gleichgewichtseinsteliung im
Thermostaten temperiert. Aus dem Dampfraum des
Behalters wird eine Gasprobe

automatisch {Verfahren A)

oder

manuell {Verfahren B)

in den Gaschromatographen dosiert und das VC mittels
des Flammenionisationsdetektors bestimmt.

5 Probenahme

Dem zu priifenden PVC (Polymerisat, Formmasse oder
Formstoff) wird eine Durchschnittsprobe entnommen
und diese in eine dicht verschlieBbare Glasflasche gefiillt.
Liegt das PVC als Formstoff vor, so ist es vorher nach
den in DIN 53 733 beschriebenen Verfahren zu zerklei-
nern. Um VC-Verluste weitgehendst zu vermeiden, ist
darauf zu achten, daR die Glasflasche bis zum Rand mit
der Probe gefiilit ist und sofort nach dem Einfiillen ver-
schlossen wird.

Die Glasflasche mit der Probe muB bis zur Durchfiihrung
der Bestimmung im Kihlschrank zwischen 4 bis 8 0C
aufbewahrt werden.

Anmerkung: Zu empfehlen ist jedoch, die Zeit-
spanne zwischen Probenahme und Bestimmung mog-
lichst kurz zu halten.

6 Anzahl der Bestimmungen

Es sind mindestens 2 Bestimmungen je Probe durchzu-
fiihren.

1) Begriff Formmasse und Formstoff siehe DIN 7708
Teil 1

Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 4
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7 Priifgerate und Priifmittel 2)

7.1 Priifgerite

Glasflasche mit dichtem VerschluR fiir die Probenahme.
Gaschromatograph (Prinzip siehe DIN 61 405) mit Flam-
menionisationsdetektor und fir Verfahren A mit Auto-
mation fiir die Eingabe der Gasprobe.

Trennsaulen (Beispiele siehe Tabelle)

Die Trennsdule muB so gewahlt werden, dal die Peaks
vom VC und vom Diethylether durch keine Stérkompo-
nenten aus der Probe beeinflut werden.
1-mV-Kompensationsschreiber

Vorrichtung zur Auswertung der Peaks

Beheizbares Magnetriihrgerat

Die Magnetstabchen miissen mit Glas oder Polytetrafluor-
ethylen (PTFE) beschichtet sein.

Badthermostat fiir eine Temperatur von 70 0C

25-ml- und 50-ml-Injektionsflasche mit BordelverschluR
mit Silicongummi- oder Butylgummi-Membrane
VerschluRzange fiir den BoérdelverschluB der Injektions-
flasche

Offnungszange fiir den BordelverschlulR der Injektions-
flasche

5-mt- und 20-ml-Injektionsspritze, graduiert und gasdicht

100-pt -Injektionsspritze, graduiert

2-ml-Vollpipette, z. B. nach DIN 12 690
5-ml-MeRBpipette, z. B. nach DIN 12 695
100-ml-MeRkolben mit Kegelschliffhiilse und Stopfen,
z.B.nach DIN 12 664

Waage mit einer Fehlergrenze von * 0,2 mg

Kihlschrank

7.2 Priifmittel

N N-Dimethylacetamid (DMA)

Anmerkung: Bei Arbeiten mit DMA mufS der
MAK-Wert z.Z. von 35mg/m3 eingehalten werden.
Hautkontakt ist zu vermeiden.

Diethylether

Weder DMA noch Diethylether diirfen bei den verwen-
deten Konzentrationen unter den in Abschnitt 8 festge-
legten Bedingungen meRbare Peaks mit der Rententions-
zeit des VC zeigen.

VC mit einem Massengehalt von 99,5 %

2) Uber Bezugsquellen erteilt der Normenausschu Kunst-
stoffe (FNK) im DIN, BurggrafenstraRe 4-10,
1000 Berlin 30, Auskunft

Tabelle. Beispiele fiir Trennsidulen und Arbeitsbedingungen

Trennsaule 1 2 3 4 5 6 7
Séaulenldinge m 5 3.6 1 35 4,0 4 3
Sauleninnen-
durchmesser- ‘mm etwa 2 etwa 2 etwa 2 etwa 2 etwa 2 etwa 2 etwa 3
Stationare Phase Sebacinsaure- | Polypro- Poropak® | Polypro- Polypro- Ucon 1, 2, 3-Tris-
bis-(2-ethyl- pylen- Q pylen- pylen- LB-550-X (2-cyano-
hexylester) glykol glykol glykol ethoxy)-
3000 ® 3000 ® 2000 ® propan
Tragermaterial Chromo- Kieselgur - Chromo- Kieselgur |Chromosorb® | Chromo- —
sorb ® sorb ® W HP AW-DMCS| sorb ®
W AW-DMCS P NAW W AW-DMCS
KorngroBe mm 0,150 0,180 0,150 0,180 0,250 0,125 0,150
bis bis bis bis bis bis bis
0,180 0,250 0,180 0,250 0,420 0,150 0,180
Belegung
mit statio- % 15 15 - 15 30 15 20
nare Phase
Saulen-
temperatur 0C 75 50 125 60 50 60 45
Tragergas-
strom ml/min 30 30 30 30 20 20 40
Retentions-
zeit etwa 190 etwa 100 etwa 160 etwa 105 etwa 180 etwa 90
VvC s
Ether s etwa 300 etwa 150 etwa 450 etwa 150 etwa 220 etwa 260 -
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