Schwierigkeiten bei der gravimetrischen Bestimmung
fluchtiger Substanzen am Beispiel von Backformen aus Silikon

TECHNISCHE
UNIVERSITAT

DRESDEN E. Droth*, T. J. Simat

Professur fur Lebensmittelkunde und Bedarfsgegenstande, TU Dresden

*E-Mail: erik.droth@chemie.tu-dresden.de

Einleitung

Die Entfernung von fliichtigen organischen Bestandteilen (VOC) aus Materialien durch Behandlung
im Trockenschrank (TS) mit anschlielfender gravimetrischer Bestimmung spielt bei einer Vielzahl
von analytischen Verfahren eine grolle Rolle. So durfen Silikonelastomere als Lebensmittel-
kontaktmaterialien wie Backformen oder —utensilien nach der BfR-Empfehlung XV nicht mehr als
0,5 % VOC abgeben. In bisherigen Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass neben der Zeit
und Temperatur auch die Luftstromungsgeschwindigkeit (v,) einen Einfluss auf die Entfernung der

Zusammenfassung
Am Beispiel von Umlufttrockenschranken zweier Hersteller wurden in Abhangigkeit
der Position und Anzahl sowie Einschubhdhe der Boden Luftstromungs-
geschwindigkeiten von 0,2 bis 4,3 m/s bestimmt, wobei sich die Verteilung als sehr
inhomogen darstellt. Durch die Variation der Frischluftzufuhr kommt es zu einer
geringfuigigen Anderung der Luftstromungsgeschwindigkeiten im Ofen (1 bis 10 %).
In einem Trockenschrank mit natirlicher Konvektion betragen die Luftstromungs-

VOC aus Materialien besitzt. Daruber hinaus wurden bei Vergleichsuntersuchungen in geschwindigkeiten in Abhangigkeit der Position < 0,01 bis 0,04 m/s. Die anhand von
verschiedenen Trockenschranken signifikant unterschiedliche VOC-Werte ermittelt. ungetemperten Silikonelastomeren (Schichtdicke: 2 mm) bestimmten VOC-Werte
Ziel der Untersuchungen war die Bestimmung von Luftstromungsgeschwindigkeiten in schwanken im Umlufttrockenschrank von 0,64 bis 0,85 %, wahrend im Trocken-
Trockenschranken mit unterschiedlicher Betriebsart (Umluft oder natlrliche Konvektion) und schrank mit naturlicher Konvektion VOC-Werte von 0,59 bis 0,63 % ermittelt

wurden. Mit steigender Luftstromungsgeschwindigkeit kommt es zu einer
Abnahme des Gehaltes an niedermolekularen Siloxanen durch eine starkere
Desorption aus dem Material und daraus resultierend zu einem Anstieg der VOC-
Werte.

weiterer Parameter wie die Anzahl der Einlegeboden oder die Starke der Frischluftzufuhr und
deren Auswirkung auf den VOC-Wert. Dazu wurden die Luftstromungsgeschwindigkeiten mittels
Hitzkugel-Anemometer und anschlieliend VOC-Werte (200°C fir 4 h) an ausgewahlten Positionen
mittels Gravimetrie nach Konditionierung bestimmt.

VOC-Werte Silikonelastomere

- Umluft-TS: konst. Luftzirkulation, max. Frischluftzufuhr

- Umluft-TS: konst. Luftzirkulation, min. Frischluftzufuhr

-TS natirliche Konvektion: keine forcierte Luftzirkulation

- Umluft-TS: keine Luftzirkulation (abgedecktes Becherglas; 2,0 L)
|:| Umluft-TS: keine Luftzirkulation (geschlossene Petrischale; 0,1 L)
Angaben in Mittelwert £ Standardabweichung

Bestimmungsmethoden

VOC-Bestimmung:

200°C / 4h

{ Prifung pro Material jeweils
an gleicher Position im TS

1.2 -

stromungsgeschwindigkeit Verteilungsmuster der Siloxane

Auswerte-
einheit

T
T

Festsilikonkautschuk Festsilikonkautschuk Flassigsilikonkautschuk  Flussigsilikonkautschuk
getempert ungetempert getempert ungetempert
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Stromungsgeschwindigkeiten in Umlufttrockenschranken;
Grine Markierungen: Positionen fiir VOC-Bestimmung

Fazit und Empfehlung
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» Betriebsart (A-D vs. E-F)

» Bodenhohe und —anzahl (B vs. C vs. D bzw. E vs. F)

= Abnahme Gehalte niedermolekularer Siloxane

(< D24) mit steigender v, / VOC

> Position im TS
> Fullvolumen

Stromungsgeschwindigkeiten TS mit naturlicher Konvektion;
Grine Markierungen: Positionen fiir VOC-Bestimmung

Auswirkungen auf VOC Verteilungsmuster Siloxane Abhangigkeit VOC von v, Auswirkungen auf VOC
D17
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=» Signifikanter Einfluss v, auf den VOC-Wert
(neben der Temperatur und Zeit [daher VOC # 0])

VOC-Werte abhangig vom Volumen Uber der Probe (Beladungsmenge im TS); mit steigender Anzahl Proben: Verringerung der VOC (siehe Vergleich Becherglas und Petrischale) bei vergleichbaren
Ergebnisse zwischen der Bestimmung im Becherglas im Umluft-TS und im TS mit natlrlicher Konvektion

Luftstromungsgeschwindigkeiten: signifikanter Einfluss auf Desorption fllichtiger Verbindungen aus Materialien (Siloxane aus Silikonbackformen) = VOC-Wert

Inhomogene Stromungsgeschwindigkeiten in Umlufttrockenschranken in Abhangigkeit verschiedener Parameter (u. A. Bau- und Betriebsart, Bodenh6he- und anzahl, Position...)

Aufgrund Einflussfaktoren: reproduzierbare Bestimmungen von VOC und damit Einhaltung Anforderungen BfR-Empfehlung XV nur in Trockenschranken mit natlirlicher Konvektion moglich

Empfehlung: die in der Praxis genutzten Toleranzen von 30 % beim VOC-Wert nicht weiter anwenden, keine absoluten VOC-Werte > 0,5 % (oder sogar 0,4 %) akzeptieren
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