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Nationales Vorwort

- Entwurf -

Dieses Dokument (prENISO 8871-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 76 ,Transfusion,
infusion and injection, and blood processing equipment for medical and pharmaceutical use” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 205 ,Nicht aktive Medizinprodukte® erarbeitet,
dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustindige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 063-02-15 AA ,Elastomere Phar-

mapackmittel und zugehérige Komponenten“ im DIN-Normenausschuss Medizin (NAMed).

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

englischen Text.

Flir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die entspre-
chenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 815:1991
ISO 3696:1987
ISO 8362-2:1988
ISO 8362-5:1995
ISO 8536-2:2001
ISO 8536-6:1995
ISO 8871-1

ISO 11040-2

ISO 11040-5:2001

Anderungen

Gegeniiber DIN EN ISO 8871-2:2014-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Erweiterung des Anwendungsbereichs um beschichtete Stopfen;

b) Hinzufligen von Begriffen;

siehe

siehe

siehe

siehe

siehe

siehe

siehe

siehe

siehe

DIN ISO 815:2000-03

DIN ISO 3696:1991-06

DIN ISO 8362-2:1989-12

DIN ISO 8362-5:1996-07

DIN EN ISO 8536-2:2003-02

DIN ISO 8536-6:1996-07

DIN EN ISO 8871-1

DIN ISO 11040-2

DIN ISO 11040-5:2003-03

c) Hinzufligen des Abschnitts H.6 zur Interpretation der Ergebnisse fiir die Oberflachen-Infrarotspektros-

kopie.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 815:2000-03, Elastomere — Bestimmung des Druckverformungsrestes bei Umgebungs-, erhéhten oder
niedrigen Temperaturen (1SO 815:1991+1S0 815:1991/Cor. 1:1993)

DIN ISO 3696:1991-06, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen; Identisch mit
1S0 3696:1987

DIN ISO 8362-2:1989-12, Injektionsbehdltnisse fiir Injektabilia und Zubehér — Stopfen fiir Injektionsflaschen;
Identisch mit ISO 8362-2:1988

DIN ISO 8362-5:1996-07, Injektionsbehdltnisse fiir Injektionsprdparate und Zubehér — Teil 5: Gefrier-
trocknungsstopfen fiir Injektionsflaschen (1SO 8362-5:1995)

DIN EN ISO 8536-2:2003-02, Infusionsgerdte zur medizinischen Verwendung — Teil 2: Stopfen fiir Infusions-
flaschen (1SO 8536-2:2001) — Deutsche Fassung EN ISO 8536-2:2002, Text in Deutsch und Englisch

DIN ISO 8536-6:1996-07, Infusionsgerdte zur medizinischen Verwendung — Teil 6: Gefriertrocknungsstopfen
fiir Infusionsflaschen (1SO 8536-6:1995)

DIN EN ISO 8871-1, Elastomere Teile fiir Parenteralia und fiir Gerdite zur pharmazeutischen Verwendung —
Teil 1: Extrahierbare Substanzen in wdssrigen Autoklavaten (ISO 8871-1:2003); Deutsche Fassung
EN ISO 8871-1:2004, Text in Deutsch und Englisch

DIN ISO 11040-2, Vorgefiillte Spritzen — Teil 2: Kolbenstopfen fiir Dentalkarpulen zur Lokalandsthesie
(1SO 11040-2:2011)

DIN ISO 11040-5:2003-03, Vorgefiillte =~ Spritzen —  Teil 5:  Kolbenstopfen fiir  Injektionsprdparate
(ISO 11040-5:2001)
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 8871-2:2019) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 76 ,Transfusion,
infusion and injection equipment for medical and pharmaceutical use” in Zusammenarbeit mit dem Tech-
nischen Komitee CEN/TC 205 ,Non-active medical devices” erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten
wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN ISO 8871-2:2004 ersetzen.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 8871-2:2019 wurde von CEN als prEN ISO 8871-2:2019 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 8871-2:2019-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8871-2-2019-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8871-2-2019-03

- Entwurf - E DIN EN ISO 8871-2:2019-03
prEN ISO 8871-2:2019 (D)

Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungs-
organisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird tblicher-
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 Doku-
ment wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. 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 be-
deutet keine Anerkennung.

Fir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdricke in Bezug auf Konformitatsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse (TBT) beriicksichtigt, siehe
www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 76, Transfusion, infusion and injection, and blood
processing equipment for medical and pharmaceutical use, erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 8871-2:2003), die technisch iliberarbeitet wurde.

Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— Erweiterung des Anwendungsbereichs um beschichtete Stopfen;

— Abschnitt ,Begriffe” hinzugefiigt;

— Abschnitt H.6 ,Interpretation der Ergebnisse” hinzugefiigt.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 8871-Reihe 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.
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Einleitung

Die in verschiedenen Teilen dieser Norm beschriebenen elastomeren Teile werden aus einem Material ge-
fertigt, das im Allgemeinen als ,,Gummi” bezeichnet wird. Gummi ist jedoch kein einheitlicher Stoff, da die
Zusammensetzung der Gummimaterialien betrichtliche Unterschiede aufweisen kann. Das Basiselastomer
und der Vulkanisationstyp haben einen wesentlichen Einfluss auf die grundlegenden Merkmale eines be-
stimmten elastomeren Teils, aber auch zusatzliche Bestandteile wie Fiillstoffe, Weichmacher, Farbstoffe
konnen bedeutsame Auswirkungen auf die Gesamteigenschaften haben. Die Wirksamkeit, Reinheit, Stabilitat
und sichere Handhabung eines Medikaments kann bei Herstellung, Lagerung und Verabreichung beein-
trachtigt werden, wenn das dabei verwendete Gummiteil nicht adequat ausgewahlt und validiert (zuge-
lassen) worden ist.

Polymerbeschichtungen oder -filme werden hédufig entweder ganz oder teilweise auf die Oberflache(n) einer
Gummikomponente aufgebracht, um bestimmte physikalische oder chemische Eigenschaften zu erzielen. Die
Methoden in diesem Dokument ermdéglichen die Bestimmung des Vorhandenseins und der Abdeckung bzw.
Kontinuitat solcher Oberflichenbehandlungen an einer Gummikomponente. Die Bewertung der tatsach-
lichen Eigenschaften, die durch diese Oberflichenbehandlungen erreicht werden sollen, geht tiber den Rah-
men hinaus und wird an anderer Stelle in 8871 oder anderen ISO-Dokumenten, behandelt.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Verfahren zur Anwendung bei elastomeren Teilen einschliefilich beschichteter Stop-
fen fest, die flir Medikamentenbehalter und Medizinprodukte verwendet werden, um die Identitit des Pro-
dukts sicherzustellen. Die durch dieses Dokument zur Verfiigung gestellten physikalischen und chemischen
Priifverfahren ermoglichen die Bestimmung der typischen Eigenschaften von elastomeren Teilen und kon-
nen als Grundlage fiir Vereinbarungen zwischen Hersteller und Anwender hinsichtlich der gleich bleibenden
Eigenschaften des Produkts bei nachfolgenden Lieferungen dienen. Abhangig vom Typ des Elastomers und
seiner Anwendung ist eine geeignete Zusammenstellung von Priifungen auszuwéhlen.

Dieses Dokument legt keine Anforderungen an elastomere Teile fest. Diese sind in den anwendbaren Pro-
duktnormen festgelegt.

2 Normative Verweisungen
Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Aus-

gabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlielich aller Anderungen).

ISO 48, Rubber, vulcanized or thermoplastic — Determination of hardness (hardness between 10 IRHD and
100 IRHD)

ISO 247:2006, Rubber — Determination of ash
ISO 2781:2018, Rubber, vulcanized or thermoplastic — Determination of density

ISO 8871-1, Elastomeric parts for parenterals and for devices for pharmaceutical use — Part 1: Extractables in
aqueous autoclavates

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

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

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/
— IS0 Online Browsing Platform: verfligbar unter http://www.iso.org/obp

31

Barrierebeschichtung

Beschichtung bestehend aus einem anderen Polymer, welche das elastomere Teil teilweise oder auch ganz-
lich bedeckt, um Migration, Permeation und Wechselwirkungen von Substanzen der Gummikomponente mit
Substanzen des Medikaments und umgekehrt einzugrenzen

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Beschichtung kann iiber verschiedene Techniken aufgebracht werden, z. B. Spriihen,
Trommelbeschichtung, Aufdampfen einer Fliissigkeit oder eines Gases auf den Gummibestandteil oder Laminieren eines

Films auf die elastomere Oberfliche wahrend des Formprozesses.

Anmerkung 2 zum Begriff: Die Anwesenheit der Beschichtung kann iiber die Testmethode, welche in Annex H be-
schrieben ist, verifiziert werden.
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3.2
Elastomer
Material mit elastischen Eigenschaften

3.3

Gleitbeschichtung

Beschichtung bestehend aus einem anderen Polymer, welche das Elastomer teilweise oder auch ganzlich be-
deckt, um die Funktionalitat des finalen Systems zu gewahrleisten

Anmerkung 1 zum Begriff:  Bestimmte Gleitbeschichtungen kénnen auch als Ersatz fiir Silikondl verwendet werden
und/oder andere funktionale Eigenschaften verbessern, wie z.B. Gleitkraft, Losbrechkraft, Abziehkraft.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Beschichtung kann tliber verschiedene Techniken aufgebracht werden, z. B. Spriihen,
Trommelbeschichtung, Aufdampfen einer Fliissigkeit oder eines Gases auf den Gummibestandteil oder Laminieren eines
Films auf die elastomere Oberflache.

3.4

Gummi

elastischer Stoff, welcher durch Quervernetzung von Polyisopren oder synthetischen ungesattigten Poly-
meren, hergestellt wird

3.5

Oberflichenbehandlung

jegliches eigenstandiges Material, welches auf eine beliebige Stelle der Aufdenoberflache des Elastomers auf-
getragen wird, um die gewiinschten Eigenschaften zu erzielen

4 Priifungen
4.1 Allgemeines

Gummi ist ein komplexes Material und nicht allgemein definierbar. Die einzige Eigenschaft, die allen elas-
tomeren Materialien gemeinsam ist, ist eine bestimmte Art Riickfederung oder Elastizitat. Wenn ein Gummi-
band gedehnt wird, lasst es sich bis zum Vielfachen seiner urspriinglichen Lange ausdehnen ohne zu reifden.
Nach Aufhebung der Zugbelastung geht es praktisch unverandert auf die urspriingliche Gréfie und Form
zuriick. Ahnlich kann man Gummi vergleichsweise leicht zusammen quetschen, verdrehen oder in irgend-
einer Richtung verformen, und er wird wieder unverandert auf seine urspriingliche Form zurtickgehen.

Wegen seiner dreidimensionalen Vernetzung, die durch die chemische Verkniipfung der Polymerketten bei
der Vulkanisation erzielt wird, ist Gummi praktisch unloslich in Losemitteln wie Tetrahydrofuran, obgleich
eine betrachtliche reversible Quellung auftreten kann; diese Eigenschaft unterscheidet Gummi von pseudo-
elastischen Materialien wie Polyvinylchlorid und bestimmten thermoplastischen Elastomeren.

Wegen der Komplexitidt des Gummis kann die Identitdt eines gegebenen elastomeren Materials nicht durch
die Anwendung eines einzelnen physikalischen oder chemischen Tests verifiziert werden; eine Zusammen-
stellung von Tests ist notwendig fiir eine zuverlassige Identifizierung.

Der Hersteller muss sicherstellen, dass alle elastomere Teile aus laufenden Lieferungen nach der gleichen
Rezeptur hergestellt wurden und dass sie die gleichen Eigenschaften aufweisen wie die Proben, die dem An-
wender urspriinglich iibergeben wurden und deren Eignung nachgewiesen wurde.

4.2 Harte

Die Harte ist nach ISO 48 zu bestimmen.
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4.3 Dichte

Die Dichte ist nach ISO 2781:2018, Abschnitt 4, Methode A, zu bestimmen.

4.4 Asche

Der anorganische Riickstand nach der Veraschung ist nach ISO 247:2006, 3.1, Verfahren A, zu bestimmen.

4.5 Infrarotspektrum

4.5.1 Material

Eine sehr einfache Methode, um einen ,Fingerprint“ eines Gummimaterials herzustellen, ist die Aufnahme
eines Infrarotspektrums (IR-Spektrum). Die zwei herkdmmlichen Methoden ein IR-Spektrum eines Gummi-
materials zu erhalten sind die Pyrolyse-IR und Oberflichen-IR/ATR (en:attenuated total reflec-
tance) -Technik.

Die Pyrolyse-IR kann, wie in Anhang A beschrieben, aufgenommen werden. Die Oberflachen-IR/ATR kann,
wie in Anhang H beschrieben, aufgenommen werden. Die Spektren sollten mit einem Spektrum verglichen
werden, das mit derselben IR-Methode auf einer Referenzprobe des Materials gemessen wurde.

In der Praxis ist bei der Pyrolyse-IR eine zeitaufwendige Probenvorbereitung erforderlich und zusatzlich ist
eine sorgfiltige Handhabung von gefihrlichen Dampfen und Olen notwendig.

Im Gegensatz dazu bietet die Oberflichen-IR/ATR die Moglichkeit den , Fingerprint” eines elastomeren Teils
mit einer geringen oder ohne Probenvorbereitung zu erhalten.

4.5.2 Beschichtung

Das Vorhandensein einer Beschichtung kann durch den Vergleich von FTIR-Spektren der Oberflache und des
Materials tiberpriift werden (siehe Anhang H). Fiir die Messung der Beschichtung miissen die Proben nicht
geschnitten werden.

4.6 Bleibende Verformung nach Kompression

Die Priifung des Druckverformungsrests zeigt an, welche Restverformung zuriickbleibt nach Anwendung ei-
ner konstanten Verformung bei definierter Dauer und Temperatur. Der Druckverformungsrest wird nach
Anhang B bestimmt.

4.7 Quellung

Wenn sie organischen Losemitteln ausgesetzt werden, zeigen elastomere Materialien unterschiedliche Grade
der Quellung; der Grad der Zunahme von Volumen und/oder Masse ist in erster Linie abhangig vom Typ des
Elastomers. Die Quellung verlangt besondere Aufmerksamkeit, wenn die Gummibestandteile mit Emulsionen
und oligen Tragersubstanzen in Kontakt kommen.

Das entsprechende Priifverfahren ist in Anhang C festgelegt.
4.8 Erarbeitung eines Fingerprints durch Gaschromatographie

Die zu untersuchenden Gummiteile werden in einem Losemittel extrahiert, das den Gummi nicht auflost,
aber eine Quellung verursachen konnte. Der Extrakt wird in den Gaschromatographen injiziert. Das erhal-
tene Chromatogramm stellt ein typisches Profil dar und kann als ,Fingerprint“ fiir die Identifizierung
verwendet werden. Dariiber hinaus kénnen Kopplungsverfahren mit der Gaschromatographie, z. B. die
Massenspektrometrie (GC-MS), zusatzliche Angaben liber die Zusammensetzung des Extrakts liefern.

Das entsprechende Priifverfahren ist in Anhang D festgelegt.
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4.9 Nachweis fliichtiger Substanzen durch Gaschromatographie

Elastomere Materialien konnen fliichtige Substanzen abgeben. Sie kdnnen aus einer der folgenden Material-
gruppen stammen:

— Oligomere oder Verfahrenshilfsstoffe, die im Grundpolymer vorhanden sind;

— Stabilisatoren und Antioxidantien;

— Weichmacher.

Das entsprechende Priifverfahren ist in Anhang E festgelegt.

4.10 Bestimmung des Feuchtigkeitsaufnahmevermogens

Bei den fiir die pharmazeutische Industrie typischen Verfahren kénnen Elastomere Feuchtigkeit in betracht-
licher Menge aufnehmen. Wahrend der Lagerung der Medikamentenabpackung kann die aufgenommene
Feuchtigkeit freigesetzt und vom Medikament aufgenommen werden, wodurch die Wirksamkeit des Medi-
kaments beeintrachtigt werden kann (ein kritischer Fall sind lyophilisierte Medikamente). Die Art des Ab-
sorptions- und Desorptionsprozesses wird durch die Zusammensetzung des Gummis, die Art seiner Behan-
dlung (z. B. im Dampfautoklaven) und die Wirksamkeit eines folgenden Trocknungsprozesses beeinflusst.
Das entsprechende Priifverfahren ist in Anhang F festgelegt.

4.11 Erstellung eines Fingerprints mittels thermogravimetrischer Analyse (TGA)

Elastomere Teile bestehen aus Komponenten, die im Hinblick auf ihr Verhalten bei thermischer Behandlung
klassifiziert werden kénnen:

— Basispolymere;

— anorganische Fiillstoffe;

— bei erhdhten Temperaturen fliichtige Substanzen;

— Rufs.

Das entsprechende Priifverfahren findet sich im Anhang G.

4.12 Bestimmung extrahierbarer Substanzen in wassrigen Autoklavaten

Elastomere Materialien kdnnen in Wasser Substanzen unbestimmter Art freisetzen. Zur allgemeinen Beur-
teilung der chemischen Reinheit von Verschliissen kann die Bestimmung von Summenparametern wie oxi-

dierbarer Substanzen und der elektrischen Leitfahigkeit verwendet werden.

Entsprechende Priifverfahren sind in ISO 8871-1 festgelegt.
5 Vorbereitung von Proben fiir die analytischen Untersuchungen

5.1 Probenvorbehandlung

Da die verschiedenen Priifverfahren unterschiedliche Vorbehandlungen erfordern kénnen, ist in jedem ent-
sprechenden Anhang diese Vorbehandlung festgelegt.
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Es wird allgemein vorausgesetzt, dass Proben von Gummiteilen dem Stand der Technik entsprechend in sau-
berem Zustand geliefert werden. Um eine erneute Kontamination zu verhindern, miissen sie in einer Schutz-
verpackung untergebracht sein. Jede durch den Hersteller durchzufiihrende besondere Behandlung oder
Verpackungsart muss Gegenstand einer gegenseitigen Vereinbarung zwischen Hersteller und Kunde sein.

5.2 Anzahl der fiir die Priifungen erforderlichen Proben

Wegen der Vielzahl der in diesem Teil von ISO 8871 dargestellten Priifungen und ihrer Komplexitit werden
ublicherweise nicht alle Priifungen bei jeder Untersuchung durchgefiihrt. Aus diesem Grund muss die Anzahl
der erforderlichen Proben zwischen dem Hersteller und dem Laboratorium vereinbart werden. In jedem ein-

zelnen Anhang ist die Anzahl der Proben festgelegt, die zur Durchfilhrung der jeweiligen Priifung erfor-
derlich sind.

6 Gerate und Reagenzien
6.1 Es dirfen nur anerkannt analysenreine Reagenzien sowie durch Destillation oder ein anderes geeig-
netes Verfahren gereinigtes Wasser verwendet werden. Die Leitfahigkeit des verwendeten Wassers darf

nicht hoher sein als 3,0 pS/cm.

ANMERKUNG  Gereinigtes Wasser nach den Festlegungen in verschiedenen nationalen Arzneibiichern entspricht
Wasser der Qualitdt 1 und 2 nach ISO 3696.

6.2 Alle Glasgerdte miissen aus Borosilikat-Glas hergestellt sein.
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Anhang A
(informativ)

Identifizierung von Elastomermaterialien durch Infrarot-Spektrometrie
von Pyrolysaten (IR)

A.1 Allgemeines
Wenn Gummiteile bei begrenzter Sauerstoffzufuhr trockener Hitze ausgesetzt werden, wird das elastomere
Grundgerist thermisch aufgespalten und der Gummi wird in Polymerfragmente zerlegt, die in Form von

Dampf oder Ol unterschiedlicher Viskositit auftreten.

Die olartigen Pyrolyseprodukte werden zur Erstellung eines IR-Spektrums verwendet, das zur Identi-
fizierung des urspriinglichen Gummimaterials dienen kann.

A.2 Reagenzien und Materialien

A.2.1 trockenes filtriertes Aceton zur Reinigung der KBr-Platten.
A.2.2 pH-Indikatorpapier.

A.2.3 Kupferdraht.

A.2.4 Aceton.

A.2.5 Trichlormethan.

A.2.6 Natriumsulfat, getrocknet.
A.3 Gerite

A.3.1 Infrarotspektrometer, zur Darstellung von IR-Spektren im Bereich von 400 cm~1 bis 4 000 cm~1
und einer Transmission von 0 % bis 100 %.

A.3.2 Kaliumbromid (KBr)-Platten einschlief3lich Abstandhalter und Klemmen.
A.3.3 Exsikkator.

A.3.4 Bunsenbrenner.

A.3.5 Reagenzgliser fiir den Prozess der Pyrolyse.

A.3.6 Soxhlet-Extraktionsgerat (wahlweise).
A.4 Vorbereitung der Proben

Etwa 3 g eines Gummiteils werden in Stiicke von etwa 3 mm X 3 mm geschnitten.

Optional werden die genannten Gummiteilchen in einem Soxhlet-Extraktionsgerat 8 h mit Aceton unter
Riickflussbedingungen extrahiert.
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A.5 Pyrolyse

0,2 g bis 2 g der Gummiteilchen werden in ein Reagenzglas gegeben. Durch Erhitzen mittels eines Bunsen-
brenners wird sich oberhalb der Probe absetzendes Wasserkondensat sorgfaltig verdunstet. Im folgenden
Arbeitsschritt wird das Reagenzglas fast senkrecht gehalten und die Gummiteilchen werden dem blauen
Bereich der Flamme ausgesetzt. Die Pyrolysate setzen sich als Ol in der kiihlen Zone des Reagenzglases ab.
Wahrend des Pyrolyseprozesses darf der entweichende Dampf mit einem feuchten Indikatorpapier auf
seinen pH-Wert gepriift werden, wobei eine saure Reaktion das Vorhandensein von Halogenen im Gummi
anzeigt [parallel zu dieser pH-Priifung kann ein Beilstein-Test (mit Kupferdraht) durchgefiihrt werden].

Die Reproduzierbarkeit des oben festgelegten Verfahrens ist gut genug, um Spektren fiir eine qualitative In-
terpretation zu gewinnen; deshalb muss der Pyrolyseprozess nicht unter Stickstoff und bei konstanter Tem-
peratur durchgefiihrt werden.

A.6 Aufnahme der Spektren

A.6.1 Das wie in Abschnitt A.5 beschrieben gewonnene fliissige Pyrolysat kann am besten im Reagenzglas
tiber Na,S0O,4 in einem Exsikkator getrocknet werden. Es wird dann zwischen zwei saubere polierte KBr-

Platten gegeben. Im Allgemeinen ist eine diinne Schicht (bis zu 0,03 mm) ausreichend, um ein Trans-
missionsspektrum im Bereich von 0 % bis 80 % Transmission zu ergeben. Falls erforderlich, kann durch
Verwendung geeigneter Abstandhalter eine dickere Pyrolysatschicht erzielt werden. Eine gleichméafiige Ver-
teilung des Pyrolysats ohne Einschluss von Luftblaschen sollte sichergestellt werden.

A.6.2 Das Spektrum wird als Transmissionsspektrum im Bereich von 400 cm~—1 bis 4 000 cm~1 aufge-
nommen.

A.7 Bewertung

A.7.1 Allgemeines

Der Pyrolyseprozess ist eine sehr komplexe Reaktion, das heifit, die gemessenen Spektren werden nicht voll-
standig identisch sein, obgleich die Vorbereitung der Proben gleichartig war. Aus diesem Grunde werden
zum Zweck der Identifizierung bestimmte, fiir die Gummiart typische, Bereiche des Spektrums ausgewahlt.
Da die Einwirkung von Sauerstoff wahrend der Pyrolyse nicht ausgeschlossen werden kann, werden alle
durch Oxidationsprodukte (Alkohole, Ether, Aldehyde und Sauren) verursachten Teile des Spektrums nicht
beriicksichtigt.

A.7.2 Angabe der Ergebnisse

Unter Beriicksichtigung der Einschrankungen nach A.7.1 wird das gewonnene Spektrum mit einem Refe-
renzspektrum hinsichtlich der charakteristischen Wellenldngen verglichen werden.

Als Ergebnis wird das gewonnene Spektrum zusammen mit der Bewertung dokumentiert.
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Anhang B
(informativ)

Bestimmung des Druckverformungsrests

B.1 Allgemeines

Die Bestimmung des Druckverformungsrests liefert Angaben tiber die Leistungsfihigkeit von Elastomer-
materialien, wenn sie iiber einen ausgedehnten Zeitraum bei Raumtemperatur und bei erhéhten Tem-
peraturen einer gleich bleibenden Verformung unterzogen werden. Es wird auf ISO 815 verwiesen.

B.2 Gerite

B.2.1 Kompressionsgerat, bestehend aus zwei oder mehr parallelen, ebenen, auf Hochglanz polierten
Platten aus chrombeschichtetem Stahl oder nichtrostendem Stahl, zwischen deren Flachen die Priifkérper
zusammen gedriickt werden. Die Oberflachenrauheit der Kompressionsplatten darf nicht gréf3er sein als
R, = 0,4 pm. Die Platten miissen starr genug sein, um der Belastung ohne Verbiegen standzuhalten, und grof3

genug, damit die gesamten zusammen gedriickten Priifkérper sicher innerhalb der Flache der Platten liegen.
Die Platten miissen durch einen oder mehrere Bolzen geeigneter Grofde zusammen gehalten werden. Es sind
Abstandhalter aus Stahl, vorzugsweise in Form von Ringen, zu verwenden mit einer Dicke von 4,7 mm bis
4,8 mm, um die erforderliche Kompression zu bewirken. Die Grof3e der Abstandhalter muss so sein, dass ein
Kontakt mit den zusammen gedriickten Priifkérpern vermieden wird. Wahrend die Dicke der Abstandshalter
prinzipiell zwischen 4,7 mm und 4,8 mm liegen darf, darf die Dicke in einer zusammenhangenden Messserie
um nicht mehr als 0,01 mm variieren.

B.2.2 Warmeschrank: Jeder gut konstruierte gleichformig beheizte HeifSluftschrank, der das Kompressions-

gerat und die Priifkérper innerhalb der in Abschnitt B.4 angegebenen Grenzabweichungen auf der empfoh-
lenen Priiftemperatur halten kann.

B.3 Proben

Die Priifung kann nicht an den Verschliissen selbst durchgefiihrt werden, sondern es miissen spezielle Prif-
korper der Form B nach ISO 815 verwendet werden. Das sind Scheiben von (13 + 0,5) mm Durchmesser und
(6,3 + 0,3) mm Dicke.

B.4 Priifbedingungen

Die Bedingungen sind eine bestimmte Auswahl aus I1SO 815:

— Druckverformung = 25 %

— Priifdauer 24_%h

— Temperatur (70t 1)°C

B.5 Durchfiihrung

B.5.1 Das Kompressionsgerat muss die Standardtemperatur des Laboratoriums aufweisen, und seine
druckausiibenden Flachen miissen vor Gebrauch sorgfaltig gereinigt werden. Wenn ein Schmiermittel ver-

wendet wird, muss dies eine diinne Beschichtung mit einem Schmiermittel sein, das nicht merklich auf
Gummi einwirkt. Flir die meisten Zwecke ist ein Silikon oder Fluorsilikon geeignet.
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Die Aufbringung eines Schmiermittels auf die druckausiibenden Flachen ist freigestellt. Wahrend es einer-
seits besser reproduzierbare Ergebnisse erbringt, kann ein Schmiermittel die Werte des Druckverformungs-
rests etwas verandern. Wenn kein Schmiermittel angewendet wird, miissen die Oberflachen der Priifkérper
frei von Formschmiermitteln und Trennmitteln sein.

B.5.2 Die Dicke jedes Priifkorpers wird gemessen.

B.5.3 Die Prifkorper werden zusammen mit dem/den erforderlichen Abstandhalter(n) zwischen die
Plattenpaare gelegt. Der oder die Bolzen wird/werden so festgezogen, dass die Platten gleichmaf3ig
zusammen gezogen werden, bis sie den/die Abstandhalter berithren wahrend die Gummiteile zusammen
gequetscht werden. Die Anwendung von Priifkdrpern mit (6,3 + 0,3) mm Dicke in Kombination mit Ab-
standhaltern von 4,7 mm bis 4,8 mm bewirkt eine Verformung. Der aufgebrachte Druck muss die ur-
spriingliche Dicke des Priifkdrpers um etwa 25 % reduzieren.

B.5.4 Das die Priifkorper enthaltende Kompressionsgerat wird unverziiglich in den zentralen Bereich eines
auf die Priiftemperatur (70 % 1) °C eingestellten Warmeschranks eingebracht. Nach 24 h wird die
Kompressionseinrichtung aus dem Ofen entfernt, die Verschraubung gelost und die Priifkérper auf einer
holzernen Oberfliche platziert. Die Priifkorper werden zur Wiederherstellung fiir (30 £+ 3) min bei
Standardtemperatur des Laboratoriums belassen und dann ihre Dicke gemessen.

B.5.5 Die Priifkdrper werden zweimal diametral zerschnitten; wenn innere Defekte wie Gasblasen zu
finden sind, wird der Priifkorper und das zugehorige Ergebnis verworfen.

B.6 Angabe der Ergebnisse

Der Druckverformungsrest C, ausgedriickt als Prozentsatz der urspriinglichen Dickenverminderung nach
Kompression, ist durch folgende Gleichung gegeben:

ho_hl
= X1
€ =, X 100

Dabei ist
ho die urspriingliche Dicke des Priifkorpers, in Millimeter;
hy die Dicke des Prifkdérpers nach Druckentlastung und Erholung, in Millimeter;
hg die Hohe des Abstandhalters, in Millimeter.

Mittelwert und Standardabweichung sind zu dokumentieren.

Die Ergebnisse fiir die drei Priifkorper diirfen vom Mittelwert der Verformung um nicht mehr als 10 % ab-
weichen.
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