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Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom FA-ArbeitsausschuB3 7
“Allgemeine Prifverfahren flir Beschichtungsstoffe und
Beschichtungen” nach eingehenden Vorarbeiten im
Arbeitskreis 74 “Formaldehydabgabe von Werkstoffen”
dieses Arbeitsausschusses ausgearbeitet.

Das in dieser Norm beschriebene Prifverfahren soll
jedem Benutzer die Méglichkeit geben, Messungen von
Formaldehydemissionen an Beschichtungen, Melamin-
schaumstoffen und Textilien durchzufihren. Die ver-
wendete Apparatur wurde deshalb einfach gehalten. Der
Prifaufwand und die Priifdauer sind im Vergieich zum
praxisnahen Priifraumtest (groBe Priifkammer) erheblich
geringer. Das Priifverfahren wurde auf der Grundlage des
Dokumentes CEN/TC 91 N 76 D erarbeitet.

Anstelle des Exsikkators als Priifraum kann jeder andere
Prifraum, z.B. auch die in DIN 52368 angegebene Pruf-
apparatur benutzt werden, wenn die sonstigen Priifbedin-
gungen dieser Norm eingehalten werden. Gestalt und
Art dieser kleinen Priifrdume haben keinen EinfluB auf
das MeBergebnis. Die ProbengréBe muB entsprechend
dem Volumen der jeweiligen Priifapparatur berechnet
werden.

Die Formaldehydemission von Werkstoffen hangt unter
anderem vom Material der Probe, dessen Alter, den
Alterungsbedingungen oder dem Feuchtegehalt ab.
Durch das beschriebene Verfahren werden Werte der
Werkstoffe im Gleichgewichtszustand von Temperatur,
relativer Luftfeuchte, Belliftung und Beladung des Pruf-
raums ermittelt. Alle Priufbedingungen entsprechen
weitgehend der Praxis.

Prinzipiell sind sowohl die Prifraumbeladung als auch
der Luftwechsel wéhibar, jedoch héngt von beiden Gré-
Ben die bis zum Erreichen der Ausgleichskonzentration
notwendige Prifdauer ab. Die Praxis hat gezeigté daB sich
die Ausgleichskonzentration cag bei a = 3m /m® und
n =3 h" ! entsprechend einem Eaumbelastungsniveau =
1m - h™' im allgemeinen nach 2h Priifdauer eingestellt
hat. Dabei darf der nach 1 h ermittelte MeBwert verworfen
werden. Der MeBwert nach einer Priifdauer von 2h und
die weiteren Ergebnisse sind konstant und liegen inner-
halb der nach 3.1 festgeleqten Grenzwerte. Bei z.B.
a=1m%m% und n = 1 h™' ergibt sich ebenfalls ein

Raumbelastungsniveau von 1m - h™'. Die Ausgleichs-
konzentration cag stellt sich jedoch um den Faktor 2
fangsamer ein.

Eine wesentliche EinfluBgréBe bei der Bestimmung von
Cagl ist die Luftfeuchte. Unterschiede von 1% Feuchte in
der Luft, die wahrend der Prifung durch den Prifraum
stromt, sind im Ergebnis von ca, feststellbar. Wegen
der Hydrolyseempfindlichkeit vieler Proben ist auf die
genaue Einhaltung der Konditionierungsbedingungen zu
achten. Die Standflasche mit der Calciumnitrat-Losung ist
auf (23 * 1) °C zu temperieren.

Bei Vergleichsmessungen sollen die Proben in Form,
MaBen und Alter sowie alle Prufbedingungen gleich sein.
Jede Unterbrechung der Klimatisierung &andert das
Abklingen der Formaldehydemission der zu messenden
Probe. Dies resultiert aus der Eigenschaft von z.B. allen
Aminoharzen bzw. der daraus hergestellten Werkstoffe
und Gegenstande, mit der Umgebungsfeuchte ein Gleich-
gewicht zu bilden. Es sollte deshalb versucht werden, die
zu priifenden Proben moglichst am Prufort herzustellen.
Durch Einfliisse wahrend eines unklimatisierten Transpor-
tes ist die Vergleichbarkeit der MeBwerte nicht mehr
sichergestellt. Eine Konditionierung vor dem Versand der
Proben ist nicht sinnvoll.

Das Acetylaceton-Verfahren wurde dem p-Rosanilin-Ver-
fahren zur Bestimmung des Formaldehyds vorgezogen,
weil es sich flr die Priifung von Beschichtungen, Mela-
minschaumstoffen und Textilien in der Praxis bewahrt hat.

Die Prazision der Bestimmung ist jedoch auch u. a. von
dem verwendeten Photometer und dessen Nullpunktsta-
bilitait sowie dessen photometrischem Richtigkeitsfehler
abhangig. Es sollte méglichst immer im sicheren Ablese-
bereich des Photometers gemessen werden.

Wird das photometrische Verfahren nur mit einer 10-mm-
Kiivette anstelle einer 50-mm-Kuvette durchgefiihrt, muf3
festgestellt werden, ob die Ablesegenauigkeit der Extink-
tionswerte noch ausreicht oder ob bei sehr niedrigen
Gehalten an Formaldehyd die Versuchsparameter veran-
dert werden mussen. Dies darf jedoch nur nach Vereinba-
rung geschehen und muB im Prifbericht angegeben wer-
den. Anderungen kdénnen z.B. sein: Verdoppelung der
Beladung, des Luftwechsels oder der Absorptionsdauer.
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Wegen der Sauerstoffempfindlichkeit der Gelbfarbung
des Reagenzgemisches sollte dieses nicht vorgelegt
werden. Beim Durchleiten von 601 Luft sind bis zu 3%
Verlust an Formaldehyd beobachtet worden. Dagegen
kann der Masseverlust durch MitreiBen wéhrend des Luft-
Uberleitens flir den Wert c,, vernachlassigt werden,
wenn er nicht héher ist als 5g% Kontrollwagungen der
Waschflaschen sollten deshalb regelmaBig durchgeflhrt
werden.

Das Priifverfahren kann auch zur Bestimmung h&herer
Formaldehydkonzentrationen dienen als in der Norm
angegeben wird. Empfehlenswert sind dann 100-ml-
Waschflaschen anstelle von 30-ml-Waschflaschen. In
diese kénnen bis zu 50 ml Wasser zur Absorption des
Formaldehyds gefullt werden. Der Inhalt der Waschfla-
schen wird dann nach Zugabe von 10 ml Farbentwickler-
ibsung im MeBkolben mit Wasser auf 250 ml aufgefulit.
Die Losung kann nach der Farbreaktion wie beschrieben
photometriert werden.

Will man etwas lber die Steigung b nach 8.3.2.2 aussa-
gen, solite das BestimmtheitsmaB r° berechnet werden.
Das BestimmtheitsmaB sollte mogllchst nahe bei 1,
jedoch flr 5 MeBpunkte nicht unter r? = 0,998 liegen. Ist
r? = 1, liegen alle MeBpunkte auf einer Geraden.
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Fir das Herstellen und Vorbereiten von Proben aus wei-
teren Werkstoffen kdnnen zu einem spéteren Zeitpunkt
zusétzliche Anhédnge aufgenommen werden.

Die Bestimmung von Formaldehyd kann auch mit auto-
matischen Geraten') vorgenommen werden.

in dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten
Massenanteil in Prozent. Falls nichts anderes angegeben
wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad “zur Analyse”.
Reagenzldésungen ohne Angabe des Lésemittels sind
Lésungen in destilliertem Wasser oder Wasser entspre-
chender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgangen bedeu-
tet Wasser destillieftes Wasser oder Wasser entspre-
chender Reinheit.

2 _

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Ermittlung der
Ausgleichskonzentration Cagl VON Formaldehyd (Methanal)
in der Raumluft, die sich |n einem kleinen Prufraum bei

23°C und 50% relativer Luftfeuchte einstellt, wenn Form-
aldehyd emittierende  Beschichtungen?), Melamin-
schaumstoffe oder Textilien geprift werden. Die Prifung
ist praxisnah und im LabormaBstab durchfihrbar. Eine
Korrelation mit Werten, die sich in einem groBen Prifraum
von 40 m® am gleichen Probenmaterial ergeben, ist nach-
gewiesen worden. Das mit geringerem Aufwand durch-
flhrbare Verfahren ist deshalb zur Vorprifung auf einzu-
haltende Grenzwerte geeignet.

Fir die Prifung von Holzwerkstoffen gelten besondere
Festlegungen (siehe Literaturhinweise in Anhang D).

) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugsquellen
fir normgerechte Erzeugnisse im DIN, Burggrafen-
straBe 6, 10787 Berlin.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-
hend aufgeflhrt. Bei datierten Verweisungen gehdren
spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, fails sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 8120-1
Begriffe im Waagenbau — Gruppeneinteilung, Benen-
nungen und Definitionen von Waagen
DiIN 12491
Laborgerate aus Glas — Vakuum-Exsikkatoren
DIN 12664-1
Laborgerate aus Glas — MeBkolben mit einer Marke
— MeBkolben mit Bordelrand, Kegelhiilse und Kegel-
schliffverbindung
DIN 12691
Laborgeréte aus Glas — Vollpipetten mit einer Marke,
schnellablaufend, Wartezeit 15 Sekunden, Klasse AS
DIN 12880-1
Elektrische Laborgerate — Warmeeschréanke, Sicher-
heitstechnische Anforderungen und Prifungen — All-
gemeine technische Anforderungen
DIN 50011-12
Klimate und ihre technische Anwendung, Kiimaprif-
einrichtungen — KlimagréBe: Lufttemperatur
DIN 50014
Klimate und ihre technische Anwendung — Normal-
klimate
DIN 55945
Beschichtungsstoffe (Lacke, Anstrichstoffe und &hn-
liche Stoffe) — Begriffe

3 Begriffe
31 Ausgleichskonzentration

Die Ausgleichskonzentration cag von Formaldehyd im
Sinne dieser Norm ist die Formaldehydkonzentration ¢ in
der Luft des Prifraumes, die sich dann eingestellt hat,
wenn mehrere aufeinanderfolgende, im Abstand von 1 h
ermittelte MeBwerte fir ¢ sich um weniger als 0,02 mg/m?

unterscheiden.

3.2 Luftwechsel
Der Luftwechsel #n gibt an, wie oft die Luft im Priifraum
je h gewechselt wird.
L
tev
Hierin bedeuten:
n  Luftwechsel, inh™';

V; Volumen, in m3, der wahrend der Prifdauer ¢
durch den Priifraum gesaugten Luft;

t Prafdauer, in h;
V  Volumen, in m3, des Priifraumes.

(1)

3.3 Beladung

Die Beladung a ist die auf das Volumen des Prifraumes
bezogene emittierende Probenflache.

A
a=— @)

) Begriff Beschichtung siehe DIN 55945. \'%
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Hierin bedeuten: m2
a Beladungin—5 =m™";
m

A Flache, in m? der Probe (siehe Anhinge A
bis C);
V  Volumen, in m3, des Priifraumes.

3.4 Raumbelastungsniveau

Das Raumbelastungsniveau n/a beschreibt das Verhalt-
nis zwischen dem Luftwechsel n und der Beladung a. Fur
vergleichende Bestimmungen missen n und a vereinbart
werden.

Vi
nla= 3
t-A
Hierin bedeuten:
n/a Raumbelastungsniveau,inm - h™';

Vi Volumen, in m?3, der wahrend der Priifdauer ¢
durch den Priifraum gesaugten Luft;

t Prifdauer in h;
A Flache, in m2 der Probe.

3.5 Formaldehydkonzentration

Die Formaldehydkonzentration ¢ gibt die Konzentration
an Formaldehyd in mg/m3 bei vorgegebenem Raum-
belastungsniveau n/a fiir die jeweilige Priifdauer an.

= m 4
c V. 4)
Hierin bedeuten:
¢ Konzentration, in mg/m?2, Formaldehyd in der
Luft;
m Masse, in mg, Formaldehyd;
V; Volumen, in m3, der wahrend der Priifdauer ¢
durch den Priifraum gesaugten Luft.
ANMERKUNG: Die ermittelten Werte ¢ kénnen divi-
diert durch die Dichte des Formaldehyds (1,22 g/l
bei einer Temperatur von 23°C und einem Luft-
druck von 1013 hPa) in ppm umgerechnet werden.

/
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4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die zu priifenden Proben werden bei 23°C und 50 % rela-
tiver Luftfeuchte konditioniert und unter festgelegten
Bedingungen im Prafraum des Priifgerates geprft.
Die Prifraumluft wird in eine Vorlage mit Wasser geleitet.
Diese Vorlage wird in regelméBigen Abstanden gewech-
selt und die Formaldehydkonzentration ¢ nach dem Ver-
fahren mit Acetylaceton photometrisch bestimmt (siehe
Anmerkung). Die Prifung wird solange fortgesetzt, bis
sich der MeBwert fir ¢ nicht mehr andert (siehe Ab-
schnitt 3.1). Dann ist die Ausgleichskonzentration cag in
der Priifraumluft erreicht.
ANMERKUNG: Anstelle des photometrischen Ver-
fahrens mit Acetylaceton dirfen auch andere,
mindestens gleichwertige Bestimmungsverfahren,
z.B. ein fluorimetrisches Verfahren, angewendet
werden. Die Gleichwertigkeit muB nachgewiesen
werden.

5 Geréte und Prifeinrichtungen

51 Klimaraum mit einer Temperatur von (23 £ 1)°C
und einer relativen Luftfeuchte von (50 % 3) %, oder ent-
sprechende Vorrichtung

5.2 Prifgerat

(siehe Bild 1), bestehend aus:
2 Gaspumpen') mit Druck- und Saugstutzen, Férdervolu-
men mindestens 100 /h, Férderhéhe je nach Druckvorgabe
Blasenzahler
1000-ml-Standflasche mit modifiziertem Waschflaschen-
einsatz
Exsikkator 300 DIN 12491, Volumen 201 einschliellich
Deckel, mit Drahtgestell fiir die Proben, als Priifraum
Hygrometer")
2 30-ml-Gaswaschflaschen mit Wascheinsatz nach
Muenke') oder andere geeignete AbsorptionsgeféBe

) Siehe Seite 2.

-

Gaspumpen

2 Standflasche mit Calciumnitrat-Lésung
zur Befeuchtung

3 Uberdruckausgleichsrohr mit Blasenzéhler
Prifraum
5 Proben

'S

1 8

6 Hygrometer

7 Waschflaschen/AbsaerptionsgefédBe

8 Waschflasche (“Trockenturm”) mit Silicage!
9 Ventil

10 DurchfluBmeBgerat

11 VolumenmeBgerat

ANMERKUNG: Falls erforderlich, kénnen auch 2 Standflaschen (2) hintereinander geschaltet werden, jedoch darf
dann nur bei der 2. Standflasche ein Uberdruckausgleichsrohr (3) montiert sein.

Es muB sichergestellt werden, daB das Priifgerdt wéhrend der Priifung dicht ist.

Schlauchverbindungen sollen moglichst kurz sein.

Bild 1: Priifgerat (Schematische Darstellung)
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