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Methoden  zur Untersuchung von Papier, Karton und Pappe far

Lebensmittelverpackungen und sonstige Bedarfsgegensténde

5 Bestimmung von Einzelsubstanzen
5.13 2-Brom-2-nitropropandiol (1,3)

1. Allgemeine Angaben

C3HsBrNO, M =199.99 g/mol

Bezeichnung in den Empfehlungen XIV und XXXVI: 2-Brom-2-nitropropandiol (1,3)
Ordnungsnummer in der Empfehlung XIV: Nr. 2 Buchst. f

Ordnungsnummer in der Empfehlung XXXVI: B VII 13, Schleimbekampfungsmittel
Stand: Mai 1983

Analytisches Messprinzip: Gaschromatographie

2. Grundlagen des Verfahrens

Von der zu untersuchenden Probe wird ein Kaltwasserextrakt hergestellt und dieser unter
Zusatz von 2-Nitrophenol am Rotationsverdampfer zur Trockne eingeengt.
2-Brom-2-nitropropandiol (1,3) wird in den entsprechenden Siliconether tberfiihrt und an-
schlielend gaschromatographisch mittels Flammenionisationsdetektor bestimmt.

3. Chemikalien und Lésungen

Es sind ausschlie8lich Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ bzw. .flir die
Chromatographie” und destilliertes Wasser oder Wasser gleicher Reinheit zu verwen-

den.

Chemikalie Konzentration Sonstige Angaben

Mathanol k. A. k. A.

Acetonitril (CH3CN) k. A. k. A.

Triethylamin ((C,Hs)3N) k. A. k. A.

N-Methyl-N-(trimethylsilyl)-

2,2, 2-trifluoracetamid k. A. k. A.

(CeH12FsNOSI; MSTFA)

2-Nitrophenollésung 2-Nitrophenol (2-
(NOz)C6H4OH) ist in-
nerer Standard, Re-
tentionszeit: 4,7 min.

k. A. 50 mg 2-Nitrophenol

werden auf 0,1 mg
genau gewogen und in
100 ml Methanol ge-
IOst.

Eichstandard 17,7%ige LOosung von 2- KA

Brom-2-nitropropandiol
Tabelle 1 Chemikalien und Lésungen
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4, Gerate

4.1 Gaschromatographiegerat mit Flammenionisationsdetektor und Auswertegeréat

4.2  Stahlsédule (I = 2 m, d; = 0,3 mm), Fillung 2% Silicon SE 30 auf Chromosorb
WAW - DMCS 80-100 mesh ASTM

4.3 Mikroliterspritze, Inhalt 2 pl

4.4  Analysenwaage, Messgenauigkeit 0.0001 g

4.5 Rotationsverdampfer

4.6  Aluminiumfolie oder ahnliche Abdeckfolie

4.7 Becherglas, 1000 ml, DIN 12331

4.8  Messkolben mit Kegelschliffhilse und Stopfen, 1000 ml, 200 mi, 5 ml, DIN 12664

4.9  Trichter, DIN 12445

4.10 Saugflasche, 1000 ml, DIN 12476

4.11 Glasfilternutsche, Porositat G 2

4.12 Messzylinder, 500 ml, DIN 12680 Teill

4.13 Messpipetten, 50 ml, 2 ml, 1 ml, DIN 12 697

4.14  Stoppuhr

4.15 Rundkolben, 1000 ml, 100 ml, DIN 12347

5. Probenahme und Probenvorbereitung

5.1 Probenahme
Die Probenahme ist im Prifbericht (11) genau zu beschreiben. Damit keine Verande-
rung der Probe bis zur Durchfiihrung der Prifung eintritt, ist die Probe in Aluminiumfolie
einzuschlagen.

5.2 Probenvorbereitung
Aus der Probe sind mindestens 2 Probenstiicke von je 10 dm- fiir die Durchfiihrung der
Prifung zu entnehmen. AuRerdem sind fiir die Bestimmung der Flachenmasse nach
DIN 53104 Teil 1 und zur Bestimmung des Trockengehaltes nach DIN 53103 gesondert

mengengerechte Anteile zu bericksichtigen.

5.2.1 Probe fur Kaltwasserextrakt
10 dmz der Probe werden in etwa 2 cmz2 grof3e Stiicke zerschnitten.

6. Bestimmung der Flachenmasse nach DIN 53104 Teil 1
7. Bestimmung des Trockengehaltes nach DIN 53103
8. Herstellung des Kaltwasserextraktes

Die Probe nach 5.2.1 wird in ein 1000 ml-Becherglas gegeben und mit 500 ml Wasser von
20°C bedeckt. Das Becherglas wird mit z.B. Aluminiumfolie verschlossen. Der Ansatz wird
unter gelegentlichem Umschutteln 24 h stehengelassen und dann durch eine Glasfilternut-
sche abgesaugt. Man wascht mit etwas Wasser nach und verwendet das klare Filtrat fur die
Bestimmung.
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Durchfihrung
Aufbereitung des Kaltwasserextraktes

Der Kaltwasserextrakt (8) wird in einen 1000 ml-Rundkolben tbergefihrt und mit 10 ml
einer methanolischen 2-Nitrophenolldsung (siehe Tabelle 1) versetzt. Die Losung wird
am Rotationsverdampfer bis zur Trockne eingeengt. Man nimmt den Rickstand in 1-2 ml
Acetonitril (siehe Tabelle 1) auf und Uberfuhrt ihn in einen 5 ml Messkolben. Nach der
Zugabe von 0,5 ml Triethylamin (siehe Tabelle 1) und 0,5 ml MSTFA (siehe Tabelle 1)
wird der Kolben sofort verschlossen und 10 min bei Raumtemperatur zur Reaktion ste-
hen gelassen. Man flillt bis zur Marke mit Acetonitril auf. 2 ul dieser Lésung werden gas-
chromatographiert.

Gaschromatographische Bedingungen

Temperaturen: Injektorblock 260°C
Detektor 265°C
Saule Temperaturprogramm 120-200°C, 4°C/min
Initial Time 4 min

Gase, Stromungen Stickstoff (Tragergas) 60 ml/min
Herstellung der Stammlésung

10 g Eichstandard (siehe Tabelle 1) werden auf 1 mg genau gewogen und in 1 | Metha-
nol (siehe Tabelle 1) geldst. 1 ml dieser Losung wird in einen 100 ml-Messkolben pipet-
tiert und mit Methanol aufgeftillt. Davon werden 30 ml in einen 100 ml-Rundkolben pipet-
tiert, mit 10 ml einer methanolischen 2-Nitrophenolldsung (siehe Tabelle 1) versetzt und
am Rotationsverdampfer bis zur Trockne eingeengt. Der Rickstand wird mit 1-2 ml Ace-
tonitril (siehe Tabelle 1) in einen 5 ml Messkolben tbergefuhrt. Nach der Zugabe von 0,5
ml Triethylamin (siehe Tabelle 1) und 0,5 ml MSTFA (siehe Tabelle 1) wird der Kolben
sofort verschlossen und bei Raumtemperatur 10 min zur Reaktion stehen gelassen. Man
fullt bis zur Marke mit Acetonitril auf. 2 pl dieser Lé6sung werden gaschromatographiert.

Auswertung

Es sind Parallelbestimmungen von mindestens 2 Proben durchzufthren.

Retentionszeit: 2-Brom-nitropropandiol 4,3 min

2-Nitrophenol 5,9 min

Die gaschromatographische Auswertung erfolgt Gber die vom Integrator errechneten oder
der ausgemessenen Peakflachen der Probe im Vergleich zur Peakflache der Standardsub-
stanz.

Der Gehalt Ggnp an 2-Brom-2-nitropropandiol (1,3) betragt

a) bezogen auf die Flachenmasse mg/dz:

_ FE,-531
BNPLTRE, - A, 1000

b) bezogen auf die Trockenmasse der Probe in mg/kg:
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_ FE,-531-100
BNP2 FE, A, -m,

Hierin bedeuten:

FEr = Flacheneinheiten der Probe

FEs = Flacheneinheiten des Standards

Ap = Flache Papier in dmz

m, = Flachenmasse der Probe nach DIN 53104 Teill in g/m2

11. Prifbericht
Im Prufbericht sind unter Hinweis auf diese Vorschrift anzugeben:

Art und Bezeichnung der Probe

Anzahl der Parallelbestimmungen

Trockengehalt der Probe nach DIN 53103
Flachenmasse der Probe in g/m2 nach DIN 53104 Teil 1
Kaltwasserextrakt

Gehalt an 2-Brom-2-nitropropandiol (1,3)

Einzelwerte und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Vorschrift
Prufdatum

12. Nachweisgrenze

2,5 ug 2-Brom-2-nitropropandiol (1,3)/dm?

13. Wiederfindungsrate

ca. 70-80%

14. Literatur

Nach M. Willemart von Roussel Uclaf-Romainville

9. Mitteilung der Kunststoffkommission des Bundesgesundheitsamtes zur Untersuchung
von Kunststoffen, Methoden zur Prufung von Papieren, Kartons und Pappen, 1. Al Herstel-
lung von Wasserextrakten, Bundesgesundheitsblatt 10, S. 101 (1967).



