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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 22744-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 38 ,Textiles” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 248 , Textilien und textile Erzeugnisse“ erarbeitet,
dessen Sekretariat von BSI (Vereinigtes Konigreich) gehalten wird.

Das zustdandige deutsche 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.

Diese Norm enthdlt neben den gesetzlichen Einheiten auch die Einheit psi, die in Deutschland nicht
zugelassen ist. Es wird ausdriicklich darauf hingewiesen, dass die Anwendung dieser Einheit im nationalen
amtlichen und geschéftlichen Verkehr aufgrund des Gesetzes iiber Einheiten im Messwesen und die Zeit-
bestimmung (EinhZeitG) nicht zuldssig ist. Die Angabe dieser Einheit dient lediglich als Hilfe im amtlichen
und geschéftlichen Verkehr (z. B. bei Einfuhr und Ausfuhr) mit solchen Staaten, die diese Einheit anwenden.
Umrechnung: 1 psi = 6 894,757 Pa.

Fiir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO/TS 16179  siehe DIN CEN ISO/TS 16179
ISO 4787 siehe DIN EN 1SO 4787

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN CEN ISO/TS 16179, Schuhe — Mdglicherweise in Schuhen und Schuhbestandteilen vorhandene kritische
Substanzen — Bestimmung zinnorganischer Verbindungen in Schuhwerkstoffen

DIN EN ISO 4787, Laborgerdte aus Glas — Volumenmessgerdte — Priifverfahren und Anwendung
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Europdisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 22744-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 38 ,Textiles“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 248 ,Textilien und textile Erzeugnisse” erarbeitet,
dessen Sekretariat von BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 22744-2:2019 wurde von CEN als prENISO 22744-2:2019 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungs-
organisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird {iblicher-
weise 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 unter-
schiedlichen 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 Moéglichkeit 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.

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

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 38, Textiles, erarbeitet.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist zu finden unter
www.iso.org/members.html.
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WARNUNG — Die Verwendung dieser Norm umfasst gefiahrliche Stoffe. Sie beansprucht nicht, alle
damit verbundenen Sicherheits- oder Umweltprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung
der Anwender dieser Norm, vor ihrer Anwendung Mafdnahmen zu ergreifen, um die Sicherheit und
den Gesundheitsschutz des Personals und der Umwelt sicherzustellen und zu diesem Zweck gesetz-
liche und behérdliche Anforderungen zu erfiillen.

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Priifverfahren zur Bestimmung des Vorhandenseins von zinnorganischen Verbin-
dungen fest. Dieses Priifverfahren istanzuwenden fiir alle Arten von Materialien textiler Erzeugnisse.

ANMERKUNG  CEN/TR 16741 legt fest, auf welche Werkstoffe diese Bestimmung anzuwenden ist.

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/TS 16179, Footwear — Critical substances potentially present in footwear and footwear components —
Determination of organotin compounds in footwear materials

ISO 4787, Laboratory glassware — Volumetric instruments — Methods for testing of capacity and for use

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: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

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

3.1

zinnorganische Kationen

(0]

(en: organotin cations)

Teil einer zinnorganischen Verbindung, der alle Sn-C-Bindungen enthalt

Anmerkung 1 zum Begriff: In diesem Dokument schliefdt die Abkiirzung OC die Kationen MBT, DBT, TBT, MOT, DOT,
TOT, TCyT und TPhT ein.

3.2

zinnorganische Verbindungen

OTC

(en: organotin compounds)

Substanz mit mindestens einer Sn-C-Bindung

4 Kurzbeschreibung

Die zinnorganischen Verbindungen werden aus textilen Messproben mit einem Methanol-Ethanol-Gemisch
mittlerer Saurestdrke mit Tropolon als Komplexbildner extrahiert. Die im Extraktionsverfahren gebildeten
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Komplexe aus mono- und disubstituierten zinnorganischen Verbindungen mit Tropolon und trisubstituierte
zinnorganische Verbindungen werden direkt mit einem Fliissigkeitschromatographen mit einem
Tandem-Massenspektrometer (LC-MS/MS, en: liquid chromatograph with a tandem mass spectrometer)
analysiert. Dieses Verfahren erfordert keinen zusatzlichen Derivatisierungsschritt.

5 Reagenzien

Sofern nicht anders festgelegt, miissen analysenreine Chemikalien verwendet werden.

5.1

5.1.1

5.1.2

5.1.3

5.1.4

5.1.5

5.1.6

5.1.7

5.1.8

5.1.9

Zinnorganische Verbindungen
n-Butylzinntrichlorid, CAS-Nummer: 1118-46-3.
n-Octylzinntrichlorid, CAS-Nummer: 3091-25-6.
Di-n-butylzinndichlorid, CAS-Nummer: 683-18-1.
Di-n-octylzinndichlorid, CAS-Nummer: 3542-36-7.
Tri-n-butylzinnchlorid, CAS-Nummer: 1461-22-9.
Triphenylzinnchlorid, CAS-Nummer: 639-58-7.
Tricyclohexylzinnchlorid, CAS-Nummer: 3091-32-5.
Tri-n-octylzinnchlorid, CAS-Nummer: 2587-76-0.

n-Heptylzinntrichlorid, CAS-Nummer: 59344-47-7 (interner Standard).

5.1.10 Di-n-heptylzinndichlorid, CAS-Nummer: 74340-12-8 (interner Standard).

5.1.11 Tri-n-propylzinnmonochlorid, CAS-Nummer: 2279-76-7 (interner Standard).

5.2 Wasser (Reinheitsgrad fiir HPLC).

5.3 Methanol (Reinheitsgrad fiir HPLC).

5.4 Ethanol (Reinheitsgrad fiir HPLC).

5.5 Ammoniumformiat (Reinheitsgrad fiir HPLC).

5.6 Ameisensiure (Reinheitsgrad fiir HPLC).

5.7 Tropolon (2-Hydroxy-2,4,6-cycloheptatrien-1-on), CAS-Nummer: 533-75-5.

6 Gerate

6.1 Gerate und Hilfsmittel fiir die Probenvorbereitung

6.1.1 Analysenwaage mit einer Auflésung von 0,001 g.

6.1.2 Glasvial mit Schraubkappe (zur Vorbehandlung der Probe, z. B. 40 ml).

6.1.3 Ultraschall-Wasserbad, mit einstellbarer Temperatur, geeignet fiir den Betrieb bei 60 °C.
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6.1.4 Einwegspritze und Spritzenfilter (mit einer Porengréf3e von 0,45 pm oder weniger).

6.1.5 Glasvial (mit Septumkappe fiir HPLC, z. B. 2 ml).

6.1.6 Messkolben (10 ml, 100 ml und 500 ml).

6.1.7 Becherglas.

6.1.8 Mikropipette (10 pl bis 1 000 pl Bereich und 1 000 pl bis 5 000 pl Bereich, mit Einwegspitzen).
6.2 Chromatographische Ausriistung

6.2.1 Flissigkeitschromatograph mit Tandem-Massenspektrometer (LC-MS/MS).

6.2.2 (C18-Umkehrphasensaule fiir den Fliissigkeitschromatographen.

7 Herstellen der Messproben

Die Messprobe besteht aus nur einem Material, das dem textilen Erzeugnis entnommen wird, z. B. aus Textil,
einem beschichteten Werkstoff, Polymer, Leder oder aus anderen Materialien. Die Herstellung der Probe
sollte die Entnahme einzelner Materialien aus dem textilen Erzeugnis und die Herstellung eines Priifstiicks
umfassen, wobei Teile mit einem Durchmesser von hochstens 5 mm entstehen.

8 Durchfithrung

8.1 Herstellung des Extraktionslosemittels (250 mg/l Tropolon in einer Methanol/
Ethanol-Mischung)

Mit der Analysenwaage (6.1.1) werden 0,125 g Tropolon (5.7) in ein Becherglas eingewogen und in etwa
20 ml Methanol (5.3)/Ethanol (5.4)-Mischung (80/20 in Volumen) geldst. In einem Messkolben wird die
Losung auf 500 ml verdiinnt. Fiir andere Volumina wird das Extraktionslosemittel mit den gleichen

Konzentrationen hergestellt.

Diese Losung kann, wenn sie in einem Kiihlschrank bei etwa 6 °C gelagert wird, iiber eine Dauer von
héchstens einem Monat nach ihrer Herstellung verwendet werden.

8.2 Herstellung der Standardlosungen
8.2.1 Allgemeines

Die zinnorganischen Verbindungen sind auf dem Markt als Chloridform verfiigbar, aber fiir die Kalibrier-
kurve und fiir das Ergebnis werden die Konzentrationen in mg/kg der zinnorganischen Kationen angegeben.

BEISPIEL 1 Bei Dibutylzinndichlorid ist Bu,SnCl, (Dibutylzinndichlorid) die Chloridform und Bu,Sn?* die
Kationenform.

8.2.2 Interne Standard-Stammldésung (1 000 mg/ldes zinnorganischen Kations)
Mit der Analysenwaage (6.1.1) werden die geeigneten Mengen Tri-n-propylzinnchlorid (5.1.11),
Di-n-heptylzinndichlorid (5.1.10) und n-Heptylzinntrichlorid (5.1.9) eingewogen. Sie werden zusammen mit

Methanol (5.3) in einem 100-ml-Messkolben geldst und bis zum gekennzeichneten Volumen aufgefiillt.

Die Standardlésung wird bei Nichtgebrauch héchstens ein Jahr in einem Kiihlschrank bei etwa 6 °C gelagert,
um das Verdampfen des Losemittels zu minimieren.
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8.2.3 Interne Standard-Arbeitslosung (2 mg/1des zinnorganischen Kations)

Mithilfe der Mikropipette (6.1.8) werden 0,2 ml Stamml6sung (8.2.2) in einen 100-ml-Messkolben tiberfiihrt
und mit Methanol (5.3) bis zum gekennzeichneten Volumen aufgefiillt.

Das entspricht jeweils einer 2 mg/1 Arbeitslosung fiir die drei internen Standards.

8.2.4 Standard-Stammldésung (1 000 mg/ldes zinnorganischen Kations)

Mit der Analysenwaage (6.1.1) werden geeignete Mengen von in Tabelle 1 festgelegten Zinnverbindungen
eingewogen. Sie werden zusammen mit Methanol (5.3) in einem 100-ml-Messkolben gelost und bis zum

gekennzeichneten Volumen aufgefiillt.

Die Standardlésung wird bei Nichtgebrauch hochstens ein Jahr in einem Kiihlschrank bei etwa 6 °C gelagert,
um das Verdampfen des Losemittels zu minimieren.

8.2.5 Standard-Arbeitslosung (10 mg/ldes zinnorganischen Kations)

Mithilfe der Mikropipette (6.1.8) werden 1,0 ml Stammlésung (8.2.4) in einen 100-ml-Messkolben tiberfiihrt
und mit Methanol (5.3) bis zum gekennzeichneten Volumen aufgefiillt.

Tabelle 1 — Mengen der zinnorganischen Verbindungen und Gewichtungsfaktor fiir die
Riickberechnung der zinnorganischen Kationen (fiir 100%ig reine Verbindungen)

OTC oC Abkiirzung?® | Gewichtungsfaktor® | Masse¢
mg
Standards
n-Butylzinntrichlorid n-Butylzinnkation MBT 0,623 160,5
n-Octylzinntrichlorid n-Octylzinnkation MOT 0,686 145,8
Di-n-butylzinndichlorid Di-n-butylzinnkation DBT 0,767 130,4
Di-n-octylzinndichlorid Di-n-octylzinnkation DOT 0,830 120,5
Tri-n-butylzinnchlorid Tri-n-butylzinnkation TBT 0,891 112,2
Tri-n-octylzinnchlorid Tri-n-octylzinnkation TOT 0,929 107.6
Triphenylzinnchlorid Triphenylzinnkation TPhT 0,908 110,1
Tricyclohexylzinnchlorid | Tricyclohexylzinnkation TCyT 0,912 109,6
Interne Standards
n-Heptylzinntrichlorid n-Heptylzinnkation MHT 0,672 148,8
Di-n-heptylzinndichlorid Di-n-heptylzinnkation DHT 0,817 122,4
Tri-n-propylzinnchlorid Tri-n-propylzinnkation TPT 0,875 114,3

2 Die Abkirzungen entsprechen den zinnorganischen Verbindungen (OTC) und zinnorganischen Kationen (OC).

b Gewichtungsfaktor = Molmasse (0C)/Molmasse (OTC).

¢ Wenn die Masse der eingewogenen Verbindungen von der in dieser Tabelle angegebenen Masse abweicht, wird der Gewich-

tungsfaktor zur Berechnung der tatsiachlichen Konzentration der OC verwendet.
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