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Dieser Europaische Norm-Entwurf wird den CEN-Mitgliedern zur parallelen formellen Abstimmung vorgelegt. Er wurde vom Technischen
Komitee CEN/TC 289 erstellt.

Wenn aus diesem Norm-Entwurf eine Européische Norm wird, sind die CEN-Mitglieder gehalten, die CEN-Geschéftsordnung zu erflllen, in
der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu
geben ist.

Dieser Européische Norm-Entwurf wurde vom CEN in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch) erstellt. Eine Fassung in
einer anderen Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und
dem Management-Zentrum des CEN-CENELEC mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevante Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen
und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Warnvermerk : Dieses Schriftstlick hat noch nicht den Status einer Europaischen Norm. Es wird zur Priifung und Stellungnahme
vorgelegt. Es kann sich noch ohne Ankiindigung &ndern und darf nicht als Europaischen Norm in Bezug genommen werden.
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Vorwort

Dieses Dokument (FprEN 1SO 17234-1:2014) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 289 ,Leder”, dessen
Sekretariat vom UNI gehalten wird, in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee ,International Union of
Leather Technologists and Chemists Societies (IULTCS)* erarbeitet.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen formellen Abstimmung vorgelegt.

Dieses Dokument wird 1SO 17234-1:2010 ersetzen, die technisch Uberarbeitet wurde, um aus der
chinesischen Norm GB 20400 zwei neue aromatische Amine in Tabelle 1 einzufiigen. Die Gestaltung des
Dokuments wurde neu angeordnet und aktualisiert, um der Gestaltung der ISO 17234-2 zu entsprechen.

Unter dem allgemeinen Titel Leather — Chemical tests for the determination of certain azo colorants in dyed
leathers besteht ISO 17234 aus den folgenden Teilen:

— Part 1: Determination of certain aromatic amines derived from azo colorants

— Part 2: Determination of 4-aminoazobenzene

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/FDIS 17234-1:2014 wurde vom CEN als FprEN I1SO 17234-1:2014 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.



FprEN ISO 17234-1:2014 (D)

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der ISO 17234 legt ein Verfahren zur Bestimmung der Verwendung bestimmter Azofarbstoffe fest,
die bestimmte aromatische Amine freisetzen kénnen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschliefBlich aller Anderungen).

ISO 2418, Leather — Chemical, physical and mechanical and fastness tests — Sampling location

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ISO 4044, Leather — Chemical tests — Preparation of chemical test samples

ISO 17234-2, Leather — Chemical tests for the determination of certain azo colorants in dyed leathers —
Part 2: Determination of 4-aminoazobenzene

3 Allgemeines

Bestimmte Azofarbstoffe konnen durch reduktive Spaltung von Azogruppen ein oder mehrere der folgenden
aromatischen Amine freisetzen, die in Anlage 8 der EU-Verordnung 1907/2006, Anhang XVIl des
Europaischen Parlaments und/oder der chinesischen Norm GB 20400-2006 aufgeflhrt sind.

Tabelle 1 — In Anlage 8 der EU-Verordnung 1907/2006, Anhang XVIl und/oder GB 20400-2006
aufgefiihrte aromatische Amine

Nr. | CAS-Nummer | Index-Nummer | EG-Nummer Stoffe
Biphenyl-4-ylamin
1 92-67-1 612-072-00-6 202-177-1 4-Aminobiphenyl
Xenylamin
92-87-5 612-042-00-2 202-199-1 Benzidin
95-69-2 202-441-6 4-Chlor-o-toluidin
91-59-8 612-022-00-3 202-080-4 2-Naphthylamin
o-Aminoazotoluol
52 97-56-3 611-006-00-3 202-591-2 4-Amino-2',3-dimethylazobenzol
4-0-Tolylazo-o-toluidin
62 99-55-8 202-765-8 5-Nitro-o-toluidin
106-47-8 612-137-00-9 203-401-0 4-Chloranilin
615-05-4 210-406-1 4-Methoxy-m-phenylendiamin
4.4'-Methylendianilin
9 101-77-9 612-051-00-1 202-974-4 4.4-Diaminodiphenylmethan
3,3'-Dichlorbenzidin
10 9194 612-068-00-4 | 202-109-0 | 3'3. pichlorbiphenyl-4,4™ylendiamin
3,3'-Dimethoxybenzidin
11 119-90-4 612-036-00-X 204-355-4 o.Dianisidin
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Nr. | CAS-Nummer | Index-Nummer | EG-Nummer Stoffe
3,3'-Dimethylbenzidin

12 1 19'93‘7 612'041'00'7 204'358'0 4,4'-bi-O-TO|Uidin

13 838-88-0 612-085-00-7 212-658-8 4. 4'-Methylendi-o-toluidin

14 | 120-71-8 204-419-1 | &-Methoxy-m-toluidin
p-Cresidin
4,4'-Methylen-bis-(2-chloranilin)

15 101-14-4 612-078-00-9 | 202-918-9 | 5'>: Dichlor-4,4-methylendianilin

16 101-80-4 202-977-0 4.4'-Oxydianilin

17 139-65-1 205-370-9 4. 4'-Thiodianilin
o-Toluidin

18 95-53-4 612-091-00-X 202-429-0 >-Aminotoluol

19 95-80-7 612-099-00-3 202-453-1 4-Methyl-m-phenylendiamin

20 137-17-7 205-282-0 2,4,5-Trimethylanilin

21 90-04-0 612035004 | 201-963-1 | SAnisidin
2-Methoxyanilin

22 60-09-3 611-008-00-4 200-453-6 4-Aminoazobenzol
2,4-Xylidin

23¢ 95-68-1 612-027-00-0 202-440-0 i ]
2,4-Dimethylbenzol-1-amin
2,6-Xylidin

24c 87-62-7 612-161-00-X 201-758-7
2,6-Dimethylbenzol-1-amin

a8 Die CAS-Nummern 97-56-3 (Nr. 5) und 99-55-8 (Nr. 6) werden weiter reduziert auf die CAS-Nummern 95-53-4
(Nr. 18) und 95-80-7 (Nr. 19).

b Azofarbstoffe, die in der Lage sind, 4-Aminoazobenzol zu bilden, erzeugen unter der Bedingung dieses Verfahrens
Anilin und/oder 1,4-Phenylendiamin. Das Vorhandensein dieser Farbstoffe ist unter Verwendung von ISO 17234-2
zu prifen.

¢ Zusatzliche aromatische Amine aus der chinesischen Norm GB 20400-2006.

4 Kurzbeschreibung

Die Lederprobe ist nach dem Entfetten bei 70 °C in einem geschlossenen System mit Natriumdithionit in einer
wassrigen Pufferlosung (pH-Wert 6) zu behandeln. Die bei der reduktiven Spaltung freigesetzten Amine sind
mittels Flussig-Flussig-Extraktion unter Anwendung von Kieselgursaulen in eine tert-Butylmethylether-Phase
zu UberfUhren. Der tert-Butylmethylether-Extrakt ist anschlieBend unter milden Bedingungen im Vakuum am
Rotationsverdampfer einzuengen, und der Riickstand ist in Abhangigkeit von dem zum Nachweis der Amine
angewendeten Verfahren in einem geeigneten Lésemittel zu 16sen.

Der Nachweis der Amine erfolgt durch Hochleistungsflissigkeitschromatographie mit Diodenarraydetektor
(HPLC-DAD) oder massenselektivem Detektor (HPLC-MS), Kapillargaschromatographie mit einem
massenselektiven Detektor (GC-MS) oder durch Kapillarelektrophorese mit einem Diodenarraydetektor
(CE-DAD) oder qualitativ mit Dinnschichtchromatographie (TLC, HPTLC).

Die Identifikation der Amine muss durch mindestens zwei verschiedene chromatographische Trennverfahren
erfolgen, um mdgliche Fehlinterpretationen durch Stérsubstanzen (wie Positionsisomere der zu identifizie-
renden Amine) und somit Falschaussagen zu vermeiden. Die quantitative Bestimmung der Amine muss durch
HPLC-DAD erfolgen.
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5 Sicherheitsvorkehrungen

5.1 WARNUNG - Die in Abschnitt 3 aufgefiihrten aromatischen Amine sind als Stoffe mit bekannter
oder vermuteter karzinogener Wirkung auf den Menschen klassifiziert.

Die Handhabung und Entsorgung dieses Stoffes muss unter strikter Einhaltung der entsprechenden
nationalen Gesundheits- und Sicherheitsvorschriften erfolgen.

5.2 Es liegt in der Verantwortung des Anwenders, bei diesem Prifverfahren sichere und geeignete Tech-
niken der Handhabung von Materialien anzuwenden. Bezuglich spezifischer Einzelheiten, wie Datenblatter zur
Materialsicherheit und zu sonstigen Empfehlungen, sind die Hersteller zu konsultieren.

5.3 Die gute Laborpraxis sollte eingehalten werden. In allen Laborbereichen sind wahrend des Umgangs
mit pulverférmigen Farbstoffen und aromatischen Aminen eine Schutzbrille, eine Staubschutzmaske und
Einmalhandschuhe zu tragen.

5.4 Anwender sollten alle nationalen und o6rtlichen Sicherheitsvorschriften einhalten.

6 Gerate
Ubliche Laborausriistung und besonders die Folgende:

6.1 Geeignetes ReaktionsgefaB, aus temperaturbestandigem Glas mit gasdichtem Verschluss.

6.2 Trockenschrank mit Sandbad (Seesand 0,1 mm bis 0,3 mm KorngréRe) oder Wasserbad mit Ther-
mostat.

6.3 Thermometer, mit Fehlergrenzen von + 0,5 °C bei 70 °C.
6.4 Messkolben, mit unterschiedlichen Volumina.

6.5 Siaule aus Polypropylen oder Glas!) mit 25 mm bis 30 mm Innendurchmesser und 140 mm bis
150 mm Lange, Glasfilter am Auslass, gefillt mit pordsem, kérnigem Kieselgur.

6.6 Polypropylen- oder Polyethylen-Spritze, 2 ml.

6.7 Vakuum-Rotationsverdampfer mit Vakuumsteuerung und Wasserbad.
6.8 Pipetten, 10 ml, 5 ml, 2 ml, 1 ml.

6.9 Ultraschallbad mit Thermostat.

6.10 100-ml-Rundkolben mit Hiilsenschliff NS 29/32.

6.11 Aus dem Folgenden ausgewahlte chromatographische Ausriistung:

6.11.1 Hochleistungsfliissigkeitschromatographie (HPLC) mit Gradientensteuerung und DAD- oder
MS-Detektor.

6.11.2 Kapillargraschromatographie (GC) mit massenselektivem Detektor.

6.11.3 Kapillarelektrophorese (CE) mit DAD.

1) EXtrelut® NT20, vorgefillte Sdule, angeboten von Merck, ist ein Beispiel flr eine geeignete, kommerziell verfligbare
Saule. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieses Teils der ISO 17234 und bedeutet keine
Anerkennung des genannten Produktes durch ISO. Gleichwertige Produkte kénnen verwendet werden, wenn sie
nachweisbar zu den gleichen Ergebnissen flihren.



