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Nationales Vorwort

Das Dokument ENISO 16014-5:2019 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61 ,Plastics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 139 , Lacke und Anstrichstoffe” erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitskreis NA 002-00-02-03 AK ,Gelpermeations-
chromatographie“ des Arbeitsausschusses NA 002-00-02 AA ,Lackrohstoffe“ im DIN-Normenausschuss
Beschichtungsstoffe und Beschichtungen (NAB).

Fiir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 472 siehe DIN EN ISO 472
IS0 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1
ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2
Anderungen

Gegentiber DIN EN ISO 16014-5:2012-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) die Datierungen der Verweisungen wurden gestrichen;

b) im englischen Text wurde ,molecular mass“ durch ,molecular weight” ersetzt, wie in den IUPAC-Regeln
festgelegt.

Friihere Ausgaben

DIN EN ISO 16014-5:2012-10

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 472, Kunststoffe — Fachwérterverzeichnis

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens
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EUROPAISCHE NORM ENISO 16014-5
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Juni 2019

ICS 83.080.01 Ersatz fiir EN I1SO 16014-5:2012

Deutsche Fassung

Kunststoffe —

Bestimmung der durchschnittlichen Molmasse und der
Molmassenverteilung von Polymeren mittels
Gelpermeationschromatographie —

Teil 5: Lichtstreudetektionsverfahren
(ISO 16014-5:2019)

Plastics — Plastiques —
Determination of average molecular weight and Détermination de la masse moléculaire moyenne et de
molecular weight distribution of polymers using size- la distribution des masses moléculaires de polymeéres
exclusion chromatography — par chromatographie d’exclusion stérique —
Part 5: Light-scattering method Partie 5: Méthode par diffusion lumineuse
(IS0 16014-5:2019) (ISO 16014-5:2019)

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 26. Mai 2019 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europiischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand
befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzosisch). Eine Fassung in einer anderen
Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem
Management-Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen
jugoslawischen Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland,
Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz,
Serbien, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kdnigreich und
Zypern.

. — |

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

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

Dieses Dokument (ENISO 16014-5:2019) wurde vom Technischen Komitee I1SO/TC 61 ,Plastics” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 139 ,Lacke und Anstrichstoffe” erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN gehalten wird.

Diese Europdische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Dezember 2019, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen miissen bis Dezember 2019 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN ISO 16014-5:2012.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschiftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu tibernehmen: Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, die
Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,
Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruminien,
Schweden, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Ttrkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 16014-5:2019 wurde von CEN als EN ISO 16014-5:2019 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN ISO 16014-5:2019-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-16014-5-2019-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-16014-5-2019-09

DIN EN ISO 16014-5:2019-09
EN ISO 16014-5:2019 (D)

Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
uiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
koénnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Flr eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung I1SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dartiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) beriicksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61, Plastics, Unterkomitee SC5, Physical-
chemical properties, erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 16014-5:2012), die technisch liberarbeitet wurde. Die
wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgiangerausgabe sind folgende:

— die Datierungen der Verweisungen wurden gestrichen;

— im englischen Text wurde ,molecular mass“ durch ,molecular weight” ersetzt, wie in den IUPAC-Regeln
festgelegt.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 16014 ist auf der ISO-Internetseite abrufbar.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.

Documents
Document SharingsHub

Full document details: DIN EN ISO 16014-5:2019-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-16014-5-2019-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-16014-5-2019-09

DIN EN ISO 16014-5:2019-09
EN ISO 16014-5:2019 (D)

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein allgemeines Verfahren zum Bestimmen der durchschnittlichen Molmasse und der
Molmassenverteilung von Polymeren durch GPC-LS, d. h. Gelpermeationschromatographie (GPC), gekoppelt
mit Messung durch Lichtstreuung (LS), fest. Die durchschnittliche Molmasse und die Molmassenverteilung
werden aus den Daten fiir die Molmasse und die Massenkonzentrationen berechnet, die kontinuierlich mit
der Elutionszeit bestimmt werden. Die Molmasse bei jeder Elutionszeit wird als Absolutwert bestimmt,
indem ein Detektor fiir die Lichtstreuung mit einem Konzentrationsdetektor kombiniert wird. Die GPC-LS
wird deshalb als ein absolutes Verfahren klassifiziert.

Dieses Verfahren ist flir lineare Homopolymere und fiir nichtlineare Homopolymere, wie verzweigte,
sternformige, kammformige, stereoregulare, und stereoirreguldre Polymere, anwendbar. Es kann auch auf
heterophasige Copolymere, deren molekulare Zusammensetzung nicht variieren kann, angewendet werden.
Dennoch ist GPC-LS nicht fiir Block-, Pfropf- oder heterophasige Copolymere, deren molekulare
Zusammensetzung variieren kann, anwendbar. Und die Verfahren sind auf Molmassen anwendbar, die im
Bereich vom Monomeren bis 3 000 000 liegen, jedoch sind sie nicht gedacht fiir Proben, die > 30 %
Copolymere mit einer Molmasse < 1 000 enthalten.

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 (einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 472, Plastics — Vocabulary

[SO 16014-1, Plastics — Determination of average molecular weight and molecular weight distribution of
polymers using size-exclusion chromatography — Part 1: General principles

[SO 16014-2, Plastics — Determination of average molecular weight and molecular weight distribution of
polymers using size-exclusion chromatography — Part 2: Universal calibration method

ISO 16014-3, Plastics — Determination of average molecular weight and molecular weight distribution of
polymers using size-exclusion chromatography — Part 3: Low-temperature method

ISO 16014-4, Plastics — Determination of average molecular weight and molecular weight distribution of
polymers using size-exclusion chromatography — Part 4: High-temperature method

3 Begriffe

Flir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach ISO 472, ISO 16014-1 und 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 http://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

31

Lichtstreuungsdetektion

LS-Detektion

Technik zum Bestimmen der Masse oder Grofde von Polymermolekiilen in Losung durch Messen des
Streulichtes von Polymermolekiilen
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3.2

Brechungsindexinkrement

d,/d.

Anderung des Brechungsindexes n einer Polymerldsung als Funktion der Massenkonzentration ¢

Anmerkung 1 zum Begriff:  Er wird in der Literatur auch ,spezifisches Brechungsindexinkrement“ genannt.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Bei der Lichtstreuung wird allgemein der Grenzwert von d_/d_ bei der Konzentration null
angewandt.

4 Formelzeichen

Rg Tragheitsradius eines Polymermolekiils in Losung nm

A, zweiter Virialkoeffizient eines Polymermolekiils in Losung cm3 - mol - g—2
c Massenkonzentration eines Polymers in Losung g-cm~3

d,/d. Brechungsindexinkrement ml/g

H; Intensitat des Konzentrationsdetektorsignals bei der i-ten Elutionszeit

Iygi Intensitat des Streulichtsignals bei der i-ten Elutionszeit

Ve eluiertes Volumen wahrend der Datenaufnahme (Intervall) cm3

5 Kurzbeschreibung

5.1 GPC

Zur Gelpermeationschromatographie siehe ISO 16014-1.

5.2 Lichtstreuung GPC

Aus GPC-Trennsdulen eluierte Polymermolekiile werden mit einem Strahl monochromatischen sichtbaren
Lichtes gemessen. Das von den Molekiilen gestreute Licht wird kontinuierlich von einem Lichtstreudetektor
aufgenommen. Da das Eluat eine verdiinnte Polymerldsung ist, ist die Intensitdt des gestreuten Lichtes
anndhernd proportional dem Produkt aus Molmasse und Massenkonzentration der Polymermolekiile. Die
Intensitat des Streulichtes, geteilt durch die Konzentration, ergibt deshalb die Molmasse zu jeder Elutions-
zeit. Die Werte aus Molmasse und Massenkonzentration oder Massenanteil bei jeder Elutionszeit werden
zum Berechnen der Molmassenverteilung und der durchschnittlichen Molmasse des Polymers verwendet.

Es gibt mehrere Verbindungen mit niedriger Molmasse, die verwendet werden konnen, zum Beispiel

Ethylenbenzol, wenn Tetrahydrofuran als Elutionsmittel verwendet wird, oder Diethylenglykol, wenn
N,N-Dimethylformamid als Elutionsmittel verwendet wird (siehe Anhang B).

6 Reagenzien
6.1 Elutionsmittel
Allgemeines liber Elutionsmittel siehe ISO 16014-1.

Beispiele fiir Elutionsmittel, die fiir GPC-Messungen bei Temperaturen unter und iiber 60 °C verwendet
werden, siehe ISO 16014-3:2019, Anhang B, und ISO 16014-4.
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6.2 Reagenzien zur Bewertung von Trennsidulen

Beispiele von Verbindungen mit niedriger Molmasse zur Bewertung von Trennsdulen fiir Messungen bei
Temperaturen unter 60 °C siehe ISO 16014-3, und fiir Messungen iiber 60 °C siehe ISO 16014-4.

6.3 Kalibrierstandards

Da das Rayleigh-Verhaltnis von Toluol und Benzol gut bekannt ist, werden diese Losemittel zum Bestimmen
der Geratekonstante eines Lichtstreudetektors empfohlen (siehe B.2).

Wassrige Losungen von Kaliumchlorid (KCI) oder Natriumchlorid (NaCl) werden zum Bestimmen der
Geratekonstante eines Brechungsindexdetektors verwendet. Die Konzentrationsabhdngigkeit der
Brechungsindexdifferenz der Losungen wird zum Berechnen der Konstante angewendet.

Eine niedermolekulare und monodisperse Polymerverbindung wird zum Bestimmen des Signalversatzes
zwischen Lichtstreu- und Konzentrationsdetektor verwendet. Diese Verbindung darf auch zum Kalibrieren
der Winkelabhangigkeit der Empfindlichkeit eines Mehrwinkel-Lichtstreudetektors verwendet werden. Der
Tragheitsradius Ry des zur Kalibrierung der Detektorempfindlichkeit verwendeten Polymers sollte weniger

als 10 nm betragen. Ein Tragheitsradius von weniger als 5 nm ist wiinschenswert. Andere Verbindungen mit
gut bekannten R,-Werten diirfen gleichfalls verwendet werden.

Polymerstandards werden zum Kalibrieren in Bereichen der Molmasse von 20 000 bis 50 000 verwendet.

Organische Verbindungen mit niedriger Molmasse oder Oligomere des Polymers in der zu untersuchenden
Probe werden zum Bestimmen des ,L-Punktes” verwendet.

6.4 Reagenz zum Markieren des Durchflusses, nach ISO 16014-1.

Beispiele von Verbindungen, die als Durchfluss-Markierungssubstanzen fiir Messungen bei Temperaturen
unter 60 °C verwendet werden, siehe ISO 16014-3, und fiir Messungen tiber 60 °C siehe [SO 16014-4.

6.5 Additive, nach ISO 16014-1.

Einige Beispiele von Additiven fiir Messungen unter 60 °C werden in ISO 16014-3 erwadhnt, solche fiir
Messungen liber 60 °C in [SO 16014-4.

7 Gerat
7.1 Allgemeines

Eine schematische Darstellung eines typischen GPC-LS-Systems wird im Bild 1 gezeigt. Sie dhnelt der in
ISO 16014-1 abgebildeten. Der Hauptunterschied besteht darin, dass der Lichtstreudetektor zusatzlich zum
Konzentrationsdetektor in Reihe angeordnet ist. Lichtstreudetektor und Konzentrationsdetektor diirfen
auch parallel geschaltet werden. Jede Komponente, die die fiir dieses Verfahren festgelegten
Leistungsanforderungen erfiillt, darf verwendet werden.

Jedes im Handel erhaltliche GPC-LS-System oder GPC-LS-Systeme, die im Laboratorium zusammengesetzt

werden, darf/diirfen fiir dieses Verfahren verwendet werden, vorausgesetzt, dass sie das geforderte
Leistungsniveau erfiillen.
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