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Nationales Vorwort

Das Dokument (prEN 18079:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 112 ,Holzwerkstoffe“ erarbeitet,
dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 042-02-15 AA ,Holzwerkstoffe —
Spiegelausschuss zu CEN/TC 112 und ISO/TC 89" im DIN-Normenausschuss Holzwirtschaft und Mébel (NHM).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

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

Dieses Dokument (prEN 18079:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 112 ,Holzwerkstoffe” erar-
beitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wurde im Rahmen eines Normungsauftrages erarbeitet, den die Europaische Kommission

CEN erteilt hat. Der Standige Ausschuss der EFTA-Staaten genehmigt anschlieflend diese Auftrage fiir die Mit-
gliedsstaaten.
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Einleitung

Als Bestandteil von Klebstoffen (Melamin-Harnstoff-Formaldehyd-Harze, MUF en: melamine-urea-
formaldehyde resin) und Trankharzen (Melamin-Formaldehyd-Harze, MF) ist Melamin enthalten in
Holzprodukten sowie Produkten mit einer dekorativen Verschleifdschicht. Vollstandig ausgehartete Produkte
enthalten hauptsachlich chemisch gebundenes Melamin, was das Vorhandensein von freiem Melamin
unwahrscheinlich macht.

Melamin (2,4,6-Triamino-1,3,5-Triazin) ist ein heterozyklischer, aromatischer Stoff (CAS108-78-1), siehe
Bild 1. Bei Raumtemperatur ist der Stoff weif3 und fest, sein Schmelzpunkt liegt bei 280 °C. Bei hoheren
Temperaturen zersetzt er sich. Melamin ist in kaltem Wasser schwer 16slich. In heiflem Wasser 16st sich
Melamin deutlich besser. Dimethylsulfoxid (DMSO) ist ein inertes Losemittel, das sich zur Mengenbestimmung
von Melamin eignet.

NH,

Nl)\N
.

Bild 1 — Struktur von Melamin (CAS: 108-78-1), molare Masse 126,12 g/mol
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt die Bestimmung von freiem Melamin in beschichteten und unbeschichteten Holzwerk-
stoffen fest.

ANMERKUNG1 Esistauch fiir andere Holzprodukte, andere feste Produkte, z. B. Impragnate oder Dekorpapiere, sowie
flissige Produkte (z. B. Klebstoffe) anwendbar.

Die Bestimmung von Melamin erfolgt durch Extraktion in Dimethylsulfoxid (DMSO) und anschliefdender
Hochleistungschromatographie-Analyse (HPLC-Analyse, en: high-performance chromatography analysis) und

Ultraviolettdetektion (UV-Detektion).

ANMERKUNG2  Zur Bestimmung von Melamin in Lebensmitteln ist EN 16858 anwendbar. Zur Bestimmung von Mela-
min in Futtermitteln ist EN 17212 anwendbar. Zur Bestimmung von Melamin in Textilien ist EN ISO 1833-26 anwendbar.

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 (einschliefilich aller Anderungen).

EN 322, Holzwerkstoffe — Bestimmung des Feuchtegehaltes

EN 326-1, Holzwerkstoffe — Probenahme, Zuschnitt und Uberwachung — Teil 1: Probenahme und Zuschnitt der
Priifkérper sowie Angabe der Priifergebnisse

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:

— SO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

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

4 Kurzbeschreibung
Eine Probe eines Holzwerkstoffproduktes wird gemahlen und einer Extraktion mit Dimethylsulfoxid (DMSO)

unterzogen. Nach dem Hinzufligen von Acetonitril wird der Gehalt an freiem Melamin in der Losung durch
HPLC-Analyse und UV-Detektion bestimmt.

5 Reagenzien

5.1 Dimethylsulfoxid (DMSO) in Analysequalitit.
5.2 Wasser (deionisiert).

5.3 Acetonitril (AcN) in Analysequalitit.

5.4 Ammoniumacetat in Analysequalitit.

5.5 Melamin in Analysequalitit.
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6 Priifeinrichtung

6.1 Kryomiihle (empfohlen).

6.2 Trockenofen zur Bestimmung des Trockengehaltes.

6.3 HPLC-Gerit mit Saulenofen und Diodenarraydetektor (DAD).
6.4 Laborschiittler.

6.5 Flaschen mit Schraubverschluss, 20 ml.

6.6 HPLC-Fldschchen, 2 ml.

6.7 Einmalfilter (PTFE, 0,2 um), Einmalspritze.

7 Probenahme
7.1 Allgemeines

Es wird eine reprasentative Probe des zu priifenden Holzwerkstoffproduktes genommen. Aus dieser Probe
muss ein Satz von 5 Priifkorpern zugeschnitten werden, die fiir die weitere Bestimmung verwendet werden.
Der Zuschnitt der Prifkorper muss nach EN 326-1 erfolgen. Die Probe und die Priifkorper miissen in staub-
freien und feuchteundurchlassigen Behaltern oder Tiiten (Aluminium oder PE) gelagert werden.

ANMERKUNG  Andere feste Produkte (Holzprodukte, Dekorpapiere, Impragnate, Staube, Laminate) sowie fliissige Pro-
dukte (Harze) konnen ebenfalls einer Probenahme und Untersuchung unterzogen werden.

Die Probenvorbereitung wird an den erwarteten Gehalt an freiem Melamin im Probenmaterial angepasst. Ein
hoher Gehalt an freiem Melamin ist nur in Harzen und nicht vollstindig ausgehéarteten Proben zu erwarten.
Die Extrakte werden verdiinnt, um die HPLC-S4ule zu schonen. DMSO 16st nicht nur Melamin, sondern auch
Harzbestandteile, die in nicht vollstdndig ausgehéarteten Proben enthalten sind. Diese Bestandteile miissen vor
der HPLC-Analyse abgetrennt werden. Zu diesem Zweck wird Acetonitril hinzugefiigt, das zur Ausféllung dieser
Harzbestandeteile fiihrt.

In DMSO losbares freies Melamin bleibt aufgelost und ist vollstandig verfiigbar fiir die anschliefiende Analyse.
Durch diese Verdiinnung werden die Probe und der Eluent auch im Hinblick auf ihre Losemittel eingeengt.

7.2 Probenvorbereitung

Das feste Probenmaterial wird auf eine Partikelgrofie von vorzugsweise weniger als 1 mm zermahlen. Zur
Vermeidung von tibermafiiger Warmeentwicklung wird das Kryomahlen empfohlen. Fiir eine reprasentative
Probe sind 10 g des Priifmaterials erforderlich. Das Probenmaterial muss in staubgeschtitzten Tiiten bei Raum-
temperatur gelagert werden. Es wird eine Bestimmung der Trockengehaltes nach EN 322 durchgefiihrt.
ANMERKUNG  Fliissige Proben (Harze) werden in Ubereinstimmung mit den Festlegungen in den Sicherheitsdatenblit-
tern und technischen Datenblattern bei Raumtemperatur oder in einem Kiihlschrank bei (6 * 2) °C gelagert. Unmittelbar
vor der Probenahme wird das flissige Material durch Schiitteln homogenisiert. Es wird eine Bestimmung der Trockenge-
haltes nach EN 827 durchgefiihrt.

7.3 Extraktion

7.3.1 Allgemeines Verfahren fiir festes Probenmaterial

1 g homogenisiertes Probenmaterial wird in eine 20-ml-Flasche mit Schraubverschluss gewogen. 10 ml DMSO
werden hinzugefiigt und die Flasche wird sorgfaltig verschlossen.
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Falls weniger als 1 g Probenmaterial verfiigbar ist, wird das gesamte Material fiir die Bestimmung verwendet
und das DMSO-Volumen muss angepasst werden.

Die Probe wird durch konstantes Schiitteln fiir 2 h bei Raumtemperatur extrahiert.

7.3.2 Allgemeines Verfahren fiir fliissiges Probenmaterial

100 mg homogenisiertes Probenmaterial werden in einen 10-ml-Messkolben gewogen, es wird bis zur Markie-
rung mit DMSO aufgefiillt, und der Messkolben wird sorgfaltig verschlossen. Die Probe wird durch konstantes
Schiitteln fiir 2 h bei Raumtemperatur extrahiert.

7.3.3 Extraktverdiinnung bei geringem Melamingehalt

1 ml Probenextrakt wird in eine 20-ml-Flasche mit Schraubverschluss gegeben und es werden 9 ml Acetonitril
hinzugefiigt. Je nach Aushdrtungsstatus werden die Harzbestandteile ausgefillt, wihrend das Melamin gelost
bleibt. Nach einer Haltezeit von 1 h wird der lésliche Uberstand fur die HPLC-Analyse verwendet. Mithilfe einer
Einmalspritze und eines Einmalfilters (PTFE, 0,2 um) wird der Uberstand in HPLC-Flaschchen tiberfiihrt.

Der Verdiinnungsfaktor f betragt 10.

7.3.4 Extraktverdiinnung bei hohem Melamingehalt

1 ml Probenextrakt wird in eine 10-ml-Flasche mit Schraubverschluss gegeben und es wird 1 ml Acetonitril
hinzugefiigt. In Acetonitril nicht 16sliche Harzbestandteile werden wahrend einer Haltezeit von 1 h ausgefallt.
1 ml des Uberstands wird in eine 20-ml-Flasche mit Schraubverschluss gegeben und es werden 9 ml Acetonitril
hinzugefiigt. Die Losung wird griindlich geschiittelt und fiir die HPLC-Analyse verwendet. Die homogenisierte

Probe wird mithilfe einer Einmalspritze und eines Einmalfilters (PTFE, 0,2 pm) in HPLC-Flaschchen tiberfiihrt.

Der Verdiinnungsfaktor f betragt 20.

8 Durchfiihrung

8.1 HPLC-Analyse

8.1.1 Allgemeines

Die Abtrennung der Analyte erfolgt mithilfe eines Hochleistungsfliissigkeitschromatographen mit einer geeig-
neten Sdule (vorzugsweise HILIC-Saule) und es wird eine UV-Detektion mit einem Diodenarraydetektor (DAD)

durchgefiihrt.

Ein definiertes Volumen der nach Abschnitt 7 hergestellten Acetonitrillosung muss in das HPLC-System inji-
ziert werden. Das injizierte Volumen muss bei dem Extrakt und den Standards gleich sein.

Die Geriteparameter werden in Ubereinstimmung mit den Herstelleranweisungen optimiert und angepasst.
8.1.2 Eluentvorbereitung

0,770 8 g Ammoniumacetat (M =77,08 g/mol) werden in einen 1 000-ml-Messkolben gewogen. 50 ml doppelt
deionisiertes Wasser werden hinzugefiigt und der Messkolben wird bis zur Markierung mit Acetonitril aufge-

fullt.

Der Eluent enthalt somit 10 mmol/l Ammoniumacetat in AcN, was einem Volumenanteil von 5 % wassrigem
Ammoniumacetat in AcN entspricht. Der Eluent wird vor der Verwendung griindlich entgast.

8.1.3 HPLC-Parameter

Typische HPLC-Parameter sind in Anhang A aufgefiihrt.
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