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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17681-1:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 248 ,Textilien und textile
Erzeugnisse erarbeitet, dessen Sekretariat von BSI (Vereinigtes Konigreich) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-05-12 AA ,Textilchemische
Priifverfahren und Fasertrennung” im DIN-Normenausschuss Materialprifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den

englischen Text.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen tiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17681-1:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 248 ,Textilien und textile
Erzeugnisse erarbeitet, dessen Sekretariat von BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
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Einleitung

In der Europdischen Union sind nach der Verordnung (EU)2019/1021 iiber persistente organische
Schadstoffe (POP, en: persistent organic pollutants), Artikel 3, Abschnitt 1, in Verbindung mit Anhangl,
gedndert durch die delegierte Verordnung (EU) 2020/784, die Herstellung, das Inverkehrbringen und die
Verwendung von Perfluoroctansdure (PFOA), ihrer Salze und von PFOA-verwandten Verbindungen als
solche, in Gemischen oder in Erzeugnissen verboten. Dies gilt zusdtzlich zu dem bestehenden Verbot von
Perfluoroctansulfonsdure und ihren Derivaten (PFOS).

Nach Artikel 4, Absatz 1 (b) gilt das nicht fiir Stoffe, die gemafd den Angaben in den einschlagigen Eintragen
in AnhangI als unbeabsichtigte Spurenverunreinigung in Stoffen, Gemischen oder Erzeugnissen vorhanden
sind.

Anhang I, Teil A, der Perfluoroctansulfonsdure und ihre Derivate (PFOS) beschreibt, enthalt die spezifische
Ausnahme (Punkt 2) fiir Konzentrationen von PFOS in Halbfertigerzeugnissen oder Erzeugnissen oder
Bestandteilen davon, wenn die PFOS-Konzentration weniger als 0,1 Gew.-% betragt, berechnet im Verhaltnis
zur Masse der strukturell oder mikrostrukturell verschiedenartigen Bestandteile, die PFOS enthalten, oder
— bei Textilien oder anderen beschichteten Werkstoffen — wenn der PFOS-Anteil weniger als 1 pg/m? des
beschichteten Materials betrdgt. PFOS-verbindungen haben die Formel CgF;,S0,X mit X = OH, Metallsalze

(0-MT), Halogenide, Amide und andere Derivate einschlief3lich Polymere.

In Anhang I heifst es aufderdem (Punkt 5), dass Normen, sobald sie vom Europdischen Komitee fiir Normung
(CEN) erlassen wurden, als Analyseverfahren fiir den Nachweis der Ubereinstimmung von Erzeugnissen mit
Punkt 2 verwendet werden miissen.

Anhang |, Teil A, der Perfluoroctansaure (PFOA), ihre Salze und PFOA-verwandte Verbindungen beschreibt,
enthdlt die spezifische Ausnahme (Punkt 1) fiir Konzentrationen von PFOA oder ihrer Salze von hochstens
0,025 mg/kg (0,000 002 5 Gew.-%), wenn sie in Stoffen, Gemischen oder Erzeugnissen vorhanden ist bzw.
sind. Auferdem (Punkt?2) ist Artikel 4(1) fiir Konzentrationen einer einzelnen PFOA-verwandten
Verbindung oder einer Kombination von PFOA-verwandten Verbindungen von héchstens 1 mg/kg
(0,000 1 Gew.-%) anzuwenden, wenn sie in Stoffen, Gemischen oder Erzeugnissen vorhanden ist bzw. sind.
PFOA, ihre Salze und PFOA-verwandte Verbindungen umfasst:

i) Perfluoroctansiure, einschliefslich ihrer verzweigten Isomere;

ii) ihre Salze;

iii) PFOA-verwandte Verbindungen, bei denen es sich fiir die Zwecke des Ubereinkommens um Stoffe

handelt, die zu PFOA abgebaut werden, einschliefflich Stoffen (auch Salze und Polymere), die eine
lineare oder verzweigte Perfluorheptylgruppe mit dem Bestandteil (C;F;5)C als Strukturelement

aufweisen.
Die folgenden Verbindungen werden nicht als PFOA-verwandte Verbindungen aufgenommen:
i) CgF{7-X, wobei X =F, Cl, Br;

ii) Fluorpolymere, die unter CF3[CF,]n-R’ fallen, wobei R" = jegliche Gruppe, n > 16;

iii) Perfluoralkylcarboxylsduren (einschliefdlich ihrer Salze, Ester, Halide und Anhydride) mit >8
perfluorierten Kohlenstoffatomen;
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iv) Perfluoralkansulfonsduren und Perfluorphosphonsduren (einschliefilich ihrer Salze, Ester, Halide und
Anhydride) mit > 9 perfluorierten Kohlenstoffatomen;

v) Perfluoroctansulfonsdure und ihre Derivate (PFOS), wie in Anhang I aufgefiihrt.

Als eine weitere Ausnahme in Anhang I Teil A (Punkt 5 c) sind die Herstellung, das Inverkehrbringen und die
Verwendung von PFOA, ihrer Salze und von PFOA-verwandten Verbindungen in 61- und wasserabweisenden
Textilien zum Schutz von Arbeitnehmern vor gefdhrlichen Fliissigkeiten, die Risiken fiir ihre Gesundheit und
Sicherheit darstellen, bis zum 4. Juli 2023 zulassig.

Verschiedene per- und polyfluorierte Alkylsubstanzen (PFAS, en: per- and poly-fluorinated alkylated
substances), die nicht nach der Verordnung iiber POP beschrankt sind, wurden als besonders
besorgniserregende Stoffe (SVHC, en: Substances of Very High Concern) in die Liste der in Frage kommenden
Stoffe nach der Verordnung (EG) Nr. 1907 /2006 (REACH), Artikel 59, aufgenommen.

Per- und polyfluorierte Verbindungen von C4 bis C14 (PFAS) kommen zum Beispiel in schmutz- und
wasserabweisenden Oberflachenausfiihrungen (Zurichtungen) in Textilien vor oder konnen als
Verunreinigungen (z.B. aus Wasserquellen) einbracht werden. Kategorien von PFAS sind in Tabelle 1
angefiihrt. In Tabelle 2 sind die Klassen regulierter Verbindungen (d. h. aufgefiihrt in einer Verordnung)
aufgefiihrt, einschliefdlich Sduren, Telomere, Sulfonate und Sulfonamidalkohole. Besorgniserregende
Verbindungen (d. h. noch nicht in einer Verordnung aufgefiihrt) sind im informativen Anhang C aufgefiihrt.
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Tabelle 1 — Kategorien von PFAS

Anwendungen
Art von PFAS Untergruppe Kategorie
Verwendung Verunreinigungsquellen®
Oberflachenaktive Substanz in
Loschschaum, Emulgator in
K+ Lit- Fuf3bodenpoliturnebeln,
Diethanolamin- Oberfldchenaktive Urgelrdru.ckungsmll)t“t(eil far
(DEA-)Salz Substanz (Tensid) fiir arvanisiertingshacer A
) . . (Metallplattierungsbader),
Analysiert als alkalische Reiniger | o g5 henaktive Substanz fiir
Sduren Atzsauren fiir Leiterplatten,
Pestizidwirkstoff fiir
Ameisenkoderfallen
PFAS-Salze Mittel zur Sprithnebel-
Amine unterdriickung fir B
Galvanisierungsbader
Ammoniumsalze . .
. Emulgator bei der Produktion C
AnalYSIert als von Fluorpolymeren
Sauren
wasser-/losemittel-
Amphotere abweisende D
Tenside Eigenschaft bei
Leder/Papier
Carboxylate Antistatikum in Fotopapier E
PFAS Amide Pestizidwirkstoff F
Oxazolidinone Wass(%rlfeekstt:;‘n\illf)r guss G
Schmutz-/wasser-
Alkohole, Silane, abweisende
Alkoxylates, Eigenschaft bei
Fettsaureester, Teppichen, H
Adipate, Urethane, Gewebe/Polster,
Polyester, Acrylate Kleidung, Leder,
Metall/Glas
PFAS-
Polymere/Oligomere Schmutz-/6l-/wasser-
Wasserabweisende abweisende Eigenschaften bei
Eigenschaft bei Platten/Tellern,
Copolymere, Teppich, Lebensmittelbehaltern, I
Phosphatester Gewebe/Polster, Taschen/Tiiten, Verpackungen,
Kleidung, Leder, Faltschachteln, Behiltern,
Metall/Glas Selbstdurchschreibeformularen,
Abdeckpapieren
a Diese Substanzen sind fiir den Herstellungsprozess von Textilien nicht relevant, es ist jedoch mdglich, dass sie als
Verunreinigungen vorkommen.
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Tabelle 2 — Regulierte PFAS

Rechts- PFAS-
Nr. Chemikalien CAS-Nr. LC | GC | vorschrift | Kategorie
(8)? (Tabelle 1)
Perfluorierte Carboxylsauren
unter
1 PFHxA Undecafluorhexansaure 307-24-4 X Bewertung AundC
(REACH)
2b PFOA Pentadecafluoroctansiure 335-67-1 X POP Aund C
Salze der Pentadecafluoroctansiure
APFO — Ammoniumpentadecafluoroctanoat 3825-26-1 C
Na-PFO — Natriumpentadecafluoroctanoat 335-95-5 A
2.2b X POP
K-PFO — Kaliumpentadecafluoroctanoat 2395-00-8 A
Ag-PFO — Silber(1+)pentadecafluoroctanoat 335-93-3 A
F-PFO — Perfluoroctanoylfluorid 335-60-0 A
3b 8:2 FTS 1H,1H,2H,2H-Perfluor-n-decansulfonsidure | 39108-34-4 | x POP A
4b Me-PFOA |Methylperfluoroctanoat 376-27-2 X POP H
5b Et-PFOA  |Ethylperfluoroctanoat 3108-24-5 X POP H
. REACH
6 PFNA n-Heptadecafluornonansaure 375-95-1 X (SVHC)
i REACH
7 PFDA Nonadecafluordecansidure 335-76-2 X (SVHC)
. . REACH
8 PFUnA Henicosafluorundecansaure 2058-94-8 X (SVHC)
. . REACH
9 PFDoA Tricosafluordodecansaure 307-55-1 X (SVHC)
. . REACH
10 PFTrA Pentacosafluortridecansaure 72629-94-8 | x (SVHC)
. REACH
11 PFTeA Heptacosafluortetradecansaure 376-06-7 X (SVHC)
12 | PF-3,7-DMOA |Perfluor(3,7-dimethyloctansiure) 172155-07-6| x POP
13b 4HPFUnA |[2H,2H,3H,3H-Perfluorundecansiure 34598-33-9 | x POP
Perfluorierte Sulfonsiuren
. REACH
14 PFBS Perfluorbutansulfonsdure 375-73-5 X (SVHC) A
. REACH
15 PFHxS Perfluorhexansulfonsdure 355-46-4 X (SVHC) H
16¢ PFOS Perfluoroctansulfonsdure 1763-23-1 X POP H
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Rechts- PFAS-
Nr. Chemikalien CAS-Nr. LC | GC | vorschrift | Kategorie
(8?2 (Tabelle 1)
Salze der Perfluoroctansulfonsdure
CgF1750,X
— Kaliumheptadecafluoroctan-1-sulfonat | 2795-39-3 A
— Lithiumheptadecafluoroctansulfonat 29457-72-5 A
16.2¢ PFOS-X — Ammoniumheptadecafluoroctan- 20081-56-9 | x POP A
sulfonat
— Diethanolammoniumperfluoroctan- 70225-14-8 A
sulfonat
— Tetraethylammoniumheptadeca- 56773-42-3 A
fluoroctansulfonat
Perfluoroctansulfonamide (FOSA)
17 PFOSA Perfluoroctansulfonamid 754-91-6 X POP F
18 N-MeFOSA |Heptadecafluor-N-methyloctansulfonamid | 31506-32-8 | x POP F
19 N-EtFOSA |N-Ethylheptadecafluoroctansulfonamid 4151-50-2 X POP F
Perfluoroctansulfonamidethanol (FOSE)
20 | N-Merosg |\ (2-hydroxyethyl)-N-Methyl- 24448097 | x | x POP H
Perfluoroctansulfonamid
21 | NEwosg | EthylN-(2-hydroxyethyl)- 1691-99-2 | x | x POP H
Perfluoroctansulfonamid
Fluortelomeralkohole (FTOH)
22b 8:2 FTOH |1H,1H,2H,2H-Heptadecafluoro-1-decanol 678-39-7 X POP H
Fluorotelomeracrylat (FTA)
23b 8:2 FTA 3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9,10,10,10- 27905-45-9 « POP H
Heptadecafluordecylacrylat
Sonstige
24¢ PFOSF Heptadecafluoroctansulfonylfluorid 307-35-7 X POP
3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9,10,10,10-
b . 2,1 ,9,9,Y,Y,7,7,0,0,7, 7,1, LY, _QQ._
25 8:2 FTMA Heptadecafluordecylmethacrylat 1996-88-9 X POP
26 Didecyl-Dimethyl-Ammonium- 251099-16-8| x POP A
Perfluoroctansulfonat
2,3,3,3-Tetrafluor-2- REACH
27 HPFO-DA (heptafluorpropoxy)propionsaure 13252-13-6 | x (SVHQ) AundC
Salze und ihre Acylhalide der 2,3,3,3-
Tetrafluor-2-
(heptafluorpropoxy)propionsaure REACH
X=NH, 62037-80-3 | x
X=K 67118-55-2 | x
a4 Tabelle 2 spiegelt die Situation der regulierten PFAS am 1.03.2021 wider. Leser sollten darauf achten, die Informationen zu
aktualisieren.
b Die Ergebnisse von PFOA-verwandten Stoffen sind zusammenzufassen.
¢ Fir die Halogenide ist eine Hydrolyse mit Wasser aus dem Methanolextrakt notwendig.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Priifverfahren (unter Anwendung von Fliissigkeitschromatographie, LC) zum
Nachweis und zur quantitativen Bestimmung von ausgewahlten extrahierbaren perfluorierten und
polyfluorierten Substanzen in textilen Materialien (Fasern, Garne, textile Flachengebilde) und beschichteten
textilen Flachengebilden fest.

ANMERKUNG  CEN/TR 16741 legt fest, welche Materialien fiir diese Bestimmung geeignet sind.

Ein Priifverfahren (unter Anwendung von Gaschromatographie, GC) zum Nachweis und zur quantitativen
Bestimmung von ausgewdhlten extrahierbaren perfluorierten und polyfluorierten Substanzen ist in
prEN 17681-2 festgelegt.

Die Klassen regulierter Verbindungen sind in Tabelle 2 aufgefithrt. Klassen anderer, nicht regulierter
Verbindungen, die nach diesem Dokument bestimmt werden konnen, sind in AnhangC, Tabelle C.1,

festgelegt. Dieses Dokument ist auch anzuwenden fiir weitere PFAS Substanzen, vorausgesetzt, dass das
Verfahren mit den zusatzlichen Verbindungen validiert wird.

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).

prEN 17681-2, Textilien und textile Erzeugnisse — Organisches Fluor — Teil 2: Bestimmung des Gehaltes an
fliichtigen Verbindungen durch Extraktionsverfahren mittels Gaschromatographie

EN ISO 3696, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (1SO 3696)
EN ISO 4787, Laborgerdte aus Glas — Volumenmessgerdte — Priifverfahren und Anwendung (1SO 4787)

EN ISO 5089, Textilien — Vorbereitung von Laborproben und Messproben zur chemischen Priifung (1SO 5089)

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Die in Tabelle 2 und Tabelle C.1, aufgefithrten ausgewahlten Verbindungen werden in einem Ultraschallbad

mit Methanol extrahiert und der Extrakt wird mittels Fliissigkeitschromatographie mit einem Tandem-
Massenspektrometrie-Detektor (LC-MS/MS) analysiert.
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5 Reagenzien
Sofern nicht anders festgelegt, miissen alle Reagenzien von anerkannter analytischer Qualitat sein.
5.1 Methanol, LC-MS-Qualitiat, CAS-Nummer 67-56-1

5.2 Priifstandards

5.2.1 Perfluor-n-[1,2,3,4-13C, ]-octanséiure
5.2.2 13C,-PFOS (z. B. Natriumperfluor-1-[1,2,3,4-13C,]octansulfonat, CAS-Nummer 960315-53-1)

5.3 Wasser, Qualitit 1 nach EN ISO 3696 oder LC-MS-Qualitét.
5.4 Ausgewahlte PFAS, aufgefiihrt in Tabelle 2 und Tabelle C.1

Die Zielverbindungen sind im Handel als zertifizierte Losungen erhéltlich, oder es darf eine Losung der
Zielverbindungen hergestellt werden.

6 Priifeinrichtung

Die Ublichen Laborgerdte und Laborgerdte aus Glas nach EN ISO 4787 miissen verwendet werden und
auflerdem folgende Gerate:

6.1 Behilter fiir die Messproben, miissen vor dem Gebrauch griindlich mit Wasser (5.3) und Methanol
(5.1) gesptlt werden. Die Behalter miissen vor dem Gebrauch auf eine mogliche Hintergrundverunreinigung

tiberprift werden.

6.2 Stanzschablone oder Schneidschablone und Schneidwerkzeug, zum Messen und Schneiden von
flachigen Materialien.

6.3 Extraktionsgefifde (Glas, Polypropylen) z. B. 40 ml, frei von storenden Verbindungen.
ANMERKUNG  Weiterfiithrende Informationen zu Stérungen kénnen Anhang B entnommen werden.

6.4 LC-Fldschchen aus Glas, Polypropylen oder Polyethylen, frei von storenden Verbindungen.
ANMERKUNG  Weiterfithrende Informationen zu Stérungen kénnen Anhang B entnommen werden.

6.5 Ultraschallbad, ausgestattet mit einer Heizvorrichtung (die Badtemperatur wird auf (60 + 5) °C
eingestellt).

6.6 Vorrichtung zum Einengen (z.B. hydrophile/lipophile Base, schwaches Anionenaustauscherharz
oder Rotationsverdampfer).

6.7 Fliissigkeitschromatograph, temperaturgeregelt und mit samtlichem erforderlichen Zubehor,
einschliefilich Gasen, LC-Saulen, Injektor und einem massenspektrometrischen Detektor mit MS-MS, frei von
samtlichen Arten von Fluorpolymer-Kunststoffen, einschliefRlich Polytetrafluorethen (PTFE).

6.8 Waage, mit einer Auflésung von 1 mg oder besser.

6.9 Analysenwaage, mit einer Aufldsung von mindestens 0,1 mg.

6.10 Filter, Cellulosefilter, 0,45 pm Porengrofie.

Documents
10 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 17681-1:2021-07


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17681-1-2021-07
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-17681-1-2021-07

- Entwurf - E DIN EN 17681-1:2021-07
prEN 17681-1:2021 (D)

7 Probenahme

7.1 Allgemeines

Die gewahlte Probe muss fiir die Charge, der sie entnommen wurde, reprasentativ sein. Wenn maoglich, muss
die Probenahme nach EN ISO 5089 erfolgen. Wenn die Probenahme an Erzeugnissen durchgefiihrt wird, die
getrennte verschiedenartige Bestandteile haben, muss das Erzeugnis zerlegt werden und jeder Bestandteil
muss nach dem anwendbaren Unterabschnitt 7.2 oder 7.3 behandelt werden.

7.2 Probenahme basierend auf der Flache

Bei der Bestimmung von PFOS-verwandten Verbindungen unter Anwendung dieses Dokuments muss das
Ergebnis als flichenbezogene Masse angegeben werden. Eine Messprobe des textilen Flachengebildes wird
entnommen, um mindestens 1 g Material und eine Fliche von mindestens 100 cm? zu erhalten.

Das Ausschneiden erfolgt mit einer Stanzschablone oder einem geeigneten Werkzeug und einer Schablone
(6.1), wobei eine Verformung (Verzug) des textilen Flachengebildes zu vermeiden ist, um die Flache der
Messprobe auf 0,1 cm je Seite zu bestimmen. Bei Verwendung einer Stanzschablone wird die Flache der
Schablone fiir die Berechnung verwendet. Die Messprobe wird mit einer Waage (6.7) gewogen und die

Masse wird auf 10 mg dokumentiert.

Die Bestimmung sowohl der Flache als auch der Masse ermdglicht die Angabe der Ergebnisse sowohl in den
Einheiten mg/kg als auch pg/m?2.

7.3 Probenahme basierend auf der Masse

Ist das Material fiir den Erhalt flichenbasierter Messproben nicht geeignet (Fasern, Garne), wird eine
massenbasierte Messprobe entnommen, dabei wird mindestens 1 g Material verwendet.

7.4 Vorbereitung
7.4.1 Vorbereitung der Messproben
Die Materialien miissen vor der Priifung bei 4 °C in sauberen Behéltern (6.1) gelagert werden.

Die Messprobe muss in Stiicke von <1 cm? geschnitten werden. Die Messprobe wird quantitativ in ein
geeignetes Extraktionsgefafd tiberfiihrt, bevor Methanol hinzugefiigt wird.

8 Durchfiihrung

8.1 Herstellung von Stammlésungen

Ausgewdhlte PFAS, wie in Tabelle 2 und Tabelle C.1 aufgefiihrt, entweder als handelsiibliche zertifizierte
Mischungen oder als Einzelkomponenten in Lésung in Methanol, mit einem Gehalt von 0,1 pug/ml (10 pg/ml
fiir FTOH-Substanzen). Wenn die Losungen vom Anwender dieses Dokuments hergestellt werden, muss eine
Analysenwaage (6.9) verwendet werden.

8.2 Herstellung der Priiflésung

Die Priiflosung wird hergestellt, indem 5.2.1 und 5.2.2 mit jeweils 0,1 pg/ml in Methanol gemischt werden.
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