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- oder als Datei per E-Mail an net@din.de moglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument enthilt die deutsche Ubersetzung der Internationalen Norm ISO 13741-1:2023, die vom
Technischen Komitee ISO/TC 61 ,,Plastics” erarbeitet wurde, dessen Sekretariat von SAC (China) gehalten wird.

Das zustindige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 045-04-02 AA ,Ubergreifende The-
men"“ im DIN-Normenausschuss Elastomer-Technik (NET).

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

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

ISO 3696 sieche  DINISO 3696

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

Anderungen

Gegeniiber DIN ISO 13741-1:2003-04 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Anderung des Titels von vier auf drei Elemente;

b) Streichung eines Teils des Anwendungsbereiches (1.3);

c) Hinzufligung von Abschnitt 3, Begriffe” und entsprechender Umnummerierung der folgenden Abschnitte;
d) Nummerierung von Gleichung (1) und Gleichung (2);

e) redaktionelle Uberarbeitung.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen 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. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen 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 Directives, 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 Directives, Teil 2, erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. 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 Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsatze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61, Plastics, Unterkomitee SC9, Thermoplastic
materials, erarbeitet.

Diese zweite Ausgabe ersetzt die erste Ausgabe (ISO 13741-1:1998), die technisch liberarbeitet wurde.

Die wesentlichen Anderungen sind folgende:

— der Titel wurde von 4 auf 3 Elemente reduziert;

— ein Teil des Anwendungsbereichs (1.3) wurde entfernt;

— Abschnitt 3, Begriffe, wurde hinzugefiigt und die nachfolgenden Abschnitte wurden neu nummeriert;

— Gleichung (1) und Gleichung (2) wurden nummeriert.

Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 13741-1 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

Zu den Anforderungen, die die Behorden heute stellen, gehort die Bewertung des Gehalts der Restmonomere
und der gesattigten organischen fliichtigen Stoffe, die aus gesundheits- und umweltpolitischen Griinden teil-
weise auf ein Minimum beschrankt sind. Frithere Normen zur Messung von fliichtigen Bestandteilen, die auf
Destillation in Verbindung mit Titration basieren, kdnnen solchen Anspriichen nicht gerecht werden.

Dieses Dokument stellt ein fortschrittliches Verfahren fiir die gaschromatographische Bestimmung von Rest-
monomeren und anderen organischen Bestandteilen in Polymerdispersionen und -gittern vor. Das Verfahren
entspricht den heutigen Anforderungen an Analyseverfahren und soll anstelle von ISO 3899 verwendet wer-
den, wenn prazise Messungen des Gehalts an fliichtigen Bestandteilen erforderlich sind. Der Anwendungsbe-
reich wird auf andere fliichtige organische Bestandteile erweitert.
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1 Anwendungsbereich

1.1 Dieses Dokumentlegt ein Verfahren fiir die Bestimmung von Restmonomeren und anderen (gesattigten)
organischen Bestandteilen in wassrigen Polymerdispersionen und Gittern sowie in verwandten Produkten fest.
Dabei wird die Kapillarsdulen-Gaschromatographie mit Direkteinspritzung der fliissigen Probe verwendet.
1.2 Zu den Restmonomeren und gesattigten fliichtigen Stoffen, die mit diesem Verfahren erfolgreich
bestimmt wurden, gehoren Acryl- und Methacrylester, Acrylnitril, Butadien, Styrol, Vinylacetat, Vinylchlorid
sowie Nebenprodukte wie Acetaldehyd und Ethylbenzol.

WARNUNG — Dieses Dokument beansprucht nicht, alle damit verbundenen Sicherheitsprobleme zu
behandeln, die mit der Verwendung verbunden sein konnen. Es liegt in der Verantwortung des Anwen-

ders dieses Dokuments, angemessene Sicherheits- und Gesundheitsmafdnahmen zu ergreifen und die
Anwendbarkeit der gesetzlichen Beschrankungen vor der Verwendung zu bestimmen.

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).

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

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

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

— IECElectropedia: verfligbar unter https://www.electropedia.org/

4 Kurzbeschreibung
Eine Untersuchungsprobe wird mit Wasser verdiinnt, das einen internen Standard enthalt, und auf den Liner
eines Gaschromatographen mit einer Kapillarsaule, einem Flammenionisationsdetektor und einer linearen

Temperaturprogrammierungsfunktion gespritzt.

Butadien kann mit Cis-2-Buten co-eluiert werden. Butylacrylat und Dibutylether miissen mit der DB5-Saule
getrennt werden.

5 Reagenzien

Sofern nicht anders angegeben, diirfen nur Reagenzien mit bekanntem analytischen Reinheitsgrad und nur
Wasser mit Reinheitsgrad 1 in Ubereinstimmung mit ISO 3696 verwendet werden.

5.1 Tréagergas, Stickstoff, Helium oder Wasserstoff mit einer Reinheit von 999,95 ml/1 (oder héher). Was-
serstoff muss mit Vorsicht verwendet werden.

5.2  Propionitril, Reinheit 990 g/kg, zur Verwendung als interner Standard.

Propionitril hat sich als geeigneter interner Standard erwiesen, es konnen jedoch auch andere, zumindest teil-
weise wasserlosliche organische Verbindungen, die nicht in der Probe enthalten sind, als interner Standard
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verwendet werden, z. B. Isobutylacetat oder Methylisobutylketon. Der interne Standard muss zu einer klaren
chromatographischen Trennung fithren und darf keine der urspriinglich in der Probe vorhandenen Bestand-
teile beeintrachtigen.

5.3 Monomere und andere organische Verbindungen von Interesse, Reinheit 990 g/kg, zu Vergleichs-
zwecken.

5.4 Dimethylformamid (DMF).

5.5 Tetrahydrofuran (THF).

6 Priifgerite

Ubliche Laborausriistung sowie Folgendes.

6.1 Gaschromatograph, mit Einspritzéffnung fiir den Split-Betrieb, mit Liner mit einem Volumen von min-
destens 1 cm3, einem Flammenionisationsdetektor (FID) und einer linearen Temperaturprogrammierungs-

funktion fir die Siule.

6.2 Kapillarsdule, mit einer Linge von 30 m und einem Innendurchmesser von 0,53 mm, 0,32 mm oder
0,25 mm aus Quarzglas, die innen mit einem 1 m bis 5 m dicken Film aus Dimethylpolysiloxan {iberzogen ist.

6.3 Integrator oder geeignetes Aufzeichnungsgerit.

Die Aufzeichnung oder Integration erfolgt mittels eines Chromatographiedatensystems (DTS), wie z.B.
ChromeleonTM1,

6.4 Mikrospritzen, mit einer Kapazitat von 10 pl bis 50 pl.
6.5 Analysewaage, mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

6.6 Messkolben, mit einer Kapazitat von 50 ml und 1 000 ml

7 Vorbereitung der Priifgerate

7.1 Der Einsatz ist teilweise mit Glaswolle zu fiillen, um die Feststoffe wahrend des Einspritzens zuriickzu-
halten.

7.2 Die Temperatur des Detektors ist so zu regeln, dass sie innerhalb von 1 °C konstant ist, ohne dass der
Thermostat schwankt, was eine ungenaue Ausgangslage zur Folge hatte.

1 Chromeleon™ ist die Marke eines Produkts. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieses Doku-
ments und bedeutet keine Anerkennung des genannten Produkts durch ISO. Gleichwertige Produkte diirfen verwendet
werden, wenn sie nachweislich zu identischen Ergebnissen fiihren kdnnen.
Documents

8 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN 1ISO 13741-1:2024-09


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-13741-1-2024-09
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-iso-13741-1-2024-09

- Entwurf -

EDINISO 13741-1:2024-09

Tabelle 1 — Ubliche Betriebsbedingungen?

Detektor Flammenionisation

Luftvolumenstrom 300 ml/min oder 450 ml/min

Wasserstoff-Durchflussmenge 30 ml/min

Spiilgas-Durchflussmenge 30 ml/min

Saule

Lange 30m

Innendurchmesser 0,25 mm, 0,32 mm oder 0,53 mm

Filmdicke 1 um bis 5 um (Dimethylpolysiloxan)

Tragergas Stickstoff oder Helium

Durchflussmenge 0,8 ml/min bis1,2 ml/min oder 4 ml/min

Spiilrate 1 ml/min bis 2 ml/min

Temperaturen

Einspritzéffnung 150 °C bis 200 °C°¢

Detektorblock 250°C

Anfangstemperatur der Sdule 50°C

Haltezeit 5 min

Programmrate 5°C/min

Finale Temperatur der Saule 200 °C (oder mehr, je nach Bedarf)

Finale Haltezeit? 7 Minuten (oder ldnger)

Einspritzvolumen 1ul

Splitverhaltnis 0:1bis100:1

a4 Esistunter Umstanden notwendig, diese Bedingungen zu andern, wenn Probleme bei der Trennung auftreten oder wenn in den
Herstelleranweisungen des Gaschromatographen andere Bedingungen angegeben sind. Beispielsweise ist eine Sdule mit einem
Innendurchmesser von < 0,53 mm unter Umstianden besser geeignet: In diesem Fall ist die Durchflussmenge des Tragergases
auf etwa 1 cm3/min zu reduzieren.

b Nach dem letzten Halten wird ein Erhitzen auf 300 °C oder 320 °C empfohlen, um die Saule zu durchspiilen.

¢ Methylmethacrylat ist nicht thermisch stabil tiber 175 °C.

8 Kalibrierung

8.1 Um verldssliche Ergebnisse zu erhalten, ist es notwendig, das Gerét flir jede Analyse in Bezug auf Emp-
findlichkeit und Retentionszeit zu kalibrieren.

Dazu werden die Responsefaktoren und Retentionszeiten fiir jeden Bestandteil, von dem erwartet wird, dass
er in der Dispersion oder dem Latex vorhanden ist, bestimmt, indem kleine Mengen des internen Standards
zusammen mit den einzelnen Bestandteilen oder deren Mischungen, geldst in einem Losemittel (z. B. Dime-
thylformamid oder Tetrahydrofuran), eingespritzt werden.

8.2 Esist auf 0,1 mg genau, etwa 100 mg Propionitril und 50 mg bis 200 mg des betreffenden fliichtigen
Stoffes (drei bis vier verschiedene Mengen werden empfohlen) in einen 50 ml Messkolben abzuwiegen. Der
Messkolben ist bis zur Marke mit Dimethylformamid oder Tetrahydrofuran zu fiillen und gut durchzumischen.

8.3 Esistein 1 mlAliquotderin 7.1 vorbereiteten Losung in den Einspritzblock einzuspritzen und das Chro-
matogramm aufzuzeichnen. Es sind die gleichen Geratebedingungen wie bei der Probenanalyse zu verwenden.

Die Elutionsreihenfolge fiir iibliche fliichtige Stoffe ist folgende:
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