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Zusammenfassung

Mit dieser Analysenmethode kann gasformig vorkommendes Methylformiat in der Luft
am Arbeitsplatz mittels Adsorption an Chromosorb™ 106 und anschlieBender Thermo-
desorption in einem Konzentrationsbereich vom einem Zehntel bis zum Zweifachen
des derzeit giiltigen Luftgrenzwertes bestimmt werden [1], [2].

Zur Probenahme wird die Raumluft mit einer geeigneten Probenahmepumpe durch ein
mit Chromosorb™ 106 gefiilltes Adsorptionsrdhrchen gesaugt. Nach thermischer Des-

orption wird Methylformiat gaschromatographisch mit Hilfe eines Flammenionisations-
detektors bestimmt. Die quantitative Auswertung erfolgt anhand von Kalibrierfunktio-
nen, wobei die Methylformiatkonzentrationen der Vergleichsstandards gegen die mit
einem Integrator ermittelten Peakfldchen aufgetragen werden.

Kenndaten des Verfahrens

Prézision:

Bestimmungsgrenze:
Uberfiihrung:

Probenahmeempfehlung:

16. Lieferung, 2013

Standardabweichung (rel.): s=0,8-2,1 %
Streubereich: u=2,1-54%
Erweiterte Messunsicherheit U= 12,6 %

bei Konzentrationen von 45,8; 117,6 und 228,3 mg/m? und
n = 6 Bestimmungen

1,1 mg/m3 bei einem Probeluftvolumen von 200 mL

7n>10,99 (>99 %)
Probeluftvolumen: 02L
Volumenstrom: 0,3L/h



D2 Deckblatt zu Methylformiat

Methylformiat [CAS-Nr. 107-31-3]

(0]
H Synonym: Ameisensduremethylester

Methylformiat ist eine farblose, sehr leicht fliichtige Fliissigkeit (molare Masse 60,05
g/mol, Dichte 0,976 g/cm3, Schmelzpunkt —99,8 °C, Siedepunkt 31,8 °C). Der Flamm-
punkt liegt bei —32 °C und der Dampfdruck betrégt 640 hPa bei 20 °C. Mit Wasser ist
Methylformiat in begrenztem Umfang mischbar (~1:3), wobei sich diese Mischung ver-
gleichsweise schnell in umgekehrter Bildungsreaktion zu Methanol und Ameisenséure
zersetzt. Methylformiat ist hochentziindlich (Explosionsgrenzen in Luft liegen bei 5 bis
23 %) und z&hlt zu den schwach wassergefdhrdenden Stoffen. Es wird als Losungsmit-
tel fiir Fette, Ole, Fettséiuren, Celluloseester und Acrylharze verwendet und dient als
Zwischenprodukt in der organischen Synthese. Methylformiat-Déampfe reizen die Au-
gen und die Atemwege; Kontakt mit der Fliissigkeit verursacht Hautreizungen. Der der-
zeitige MAK-Wert liegt bei 50 mL/m3 (ppm) entsprechend 120 mg/m?3 [1]; der Arbeits-
platzgrenzwert (2012) betrigt ebenfalls 120 mg/m? [2]. Der Kurzzeitwert von Methyl-
format ist der Spitzenbegrenzungskategorie II mit einem Uberschreitungsfaktor von 4
zugeordnet [1], [2]. Zur Toxizitdt von Methylformiat sieche Toxikologisch-arbeitsmedi-
zinische Begriindungen von MAK-Werten [3].
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2 Methylformiat

1 Grundlage des Verfahrens

Mit dieser Analysenmethode kann gasformig vorkommendes Methylformiat in der Luft
am Arbeitsplatz mittels Adsorption an Chromosorb™ 106 und anschlieBender Thermo-
desorption in einem Konzentrationsbereich vom einem Zehntel bis zum Zweifachen
des derzeit giiltigen Luftgrenzwertes bestimmt werden [1], [2].

Zur Probenahme wird die Raumluft mit einer geeigneten Probenahmepumpe durch ein
mit Chromosorb™ 106 gefiilltes Adsorptionsrohrchen gesaugt. Nach thermischer
Desorption wird Methylformiat gaschromatographisch mit Hilfe eines Flammenionisa-
tionsdetektors bestimmt. Die quantitative Auswertung erfolgt durch den Vergleich mit
Kalibrierproben bekannter Konzentration. Es besteht eine lineare Abhéngigkeit der
Peakfliachen von der Konzentration.

2 Gerate, Chemikalien und L6sungen

2.1 Gerite

® Adsorptionsrohrchen aus Edelstahl (6,3 mm x 90 mm, 5 mm innerer Durchmesser),
gefiillt mit 300 mg Chromosorb™ 106 (z. B. PerkinElmer LAS, 63110 Rodgau)

® Probenahmepumpe, geeignet fiir einen Volumenstrom von 5 mL/min (z. B. PP-1, Gi-
lian, USA)

® Gaschromatograph mit Thermodesorber und Flammenionisationsdetektor (z. B. Tur-
bomatrix ATD, PerkinElmer LAS)

® Verschlusskappen (z. B. Swagelok® mit PTFE-Dichtungen, PTFE oder Aluminium)

* Kapillarsdule Wax-ETR: 30 m, 0,5 pm Filmdicke, 0,25 mm Innendurchmesser (z. B.
PerkinElmer LAS)

* Gasmengenzéhler bzw. Stoppuhr und Seifenblasenstromungsmesser

* Dynamische Priifgasapparatur nach VDI 3490, Blatt 8 [4]

* Kolbenprober, Microlab M mit 25-mL-Spritze (gasdicht), Hamilton Bonaduz AG,
Schweiz

2.2 Chemikalien

* Methylformiat, wasserfrei, Reinheit 99 %, Sigma-Aldrich, 82024 Taufkirchen, Best.
Nr. 291056

® Methanol, zur Analyse, Reinheit >99,9 %, Merck KGaA, 64293 Darmstadt, Best.Nr.
6009

Gase zum Betrieb des Gaschromatographen/Thermodesorbers

* Helium 4.6 (Trégergas), Reinheit 99,996 %
¢ gereinigte oder synthetische Luft (KW-frei)
® Wasserstoff 5.0 (Reinheit 99,999 %)
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2.3 Vorbehandlung der Adsorptionsréhrchen

Vor der Benutzung werden die mit Chromosorb™ 106 gefiillten Adsorptionsrohrchen
fiir 10 Minuten im Thermodesorber bei 170 °C ausgeheizt und auf Blindwerte gepriift.
Zur Lagerung werden sie mit Swagelok®- oder Aluminium-Verschlusskappen verse-
hen.

2.4 Losungen

Ca. 25 mL Methylformiat werden in einen 100-mL-Messkolben auf 0,1 mg genau ein-
gewogen. AnschlieBend wird der Messkolben mit Methanol bis zur Marke aufgefiillt
und umgeschiittelt (Kalibrierlosung, beispielhaft beschrieben in Tabelle 1). Die Losung
wird zur Herstellung des Priifgases verwendet und zur Aufbewahrung in den Kiihl-
schrank gestellt.

Die Konzentration der Kalibrierlésung an Methylformiat betrdgt 241,07 g/L.

2.5 Prifgase und Vergleichsstandards

Bei Thermodesorptionsverfahren empfiehlt es sich, mit Priifgasen zu kalibrieren. Zur
Herstellung von Priifgasen gibt es unterschiedliche Verfahren [4], [5]. Eine Moglichkeit
der Priifgasherstellung ist die kontinuierliche Injektion (s. Abbildung 1).

Die Kalibrierlosung (s. Abschnitt 2.4) wird in einer dynamischen Priifgasapparatur mit
80 pL pro Stunde in einen Grundgasstrom von 400 mL pro Minute kontinuierlich inji-
ziert. Mit einem Verdiinnungsgasstrom (hier 1064 mL pro Minute) wird anschlieend
die gewiinschte Konzentration eingestellt. Von dieser Kalibrieratmosphére werden mit
einem Kolbenprober Aliquote im Bereich von 1 mL bis 200 mL entnommen und auf je
ein Adsorptionsrohrchen dotiert. Dabei ergeben sich die in Tabelle 1 aufgefiihrten Priif-
gaskonzentrationen bzw. Kalibriermassen bei einem Gesamtvolumenstrom von
1464 mL/min. Bezogen auf ein Probeluftvolumen von 200 mL entsprechen die Kalib-
rierproben Methylformiatkonzentrationen im Bereich von 1,1 mg/m3 bis 220 mg/m?.

3 Probenahme und Probenaufbereitung

Die Probenahme kann sowohl ortsfest als auch personenbezogen erfolgen. Die Adsorp-
tionsréhrchen sind vor der Probenahme im Thermodesorber bei 170 °C auszuheizen,
da bei langerer Lagerung Storkomponenten aus dem Dichtungsmaterial der PTFE-Ver-
schlusskappen oder der Umgebungsluft auf die Sammelphase gelangen konnen. Die fiir
die Bestimmung der Methylformiatkonzentration in den Luftproben wichtigen Parame-
ter (z. B. Temperatur, Luftdruck und relative Luftfeuchte) werden in einem Probenah-
meprotokoll dokumentiert. Bei personengetragener Probenahme erfolgt diese im Atem-
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Grundgasregelung

Injektor

Kolben

Kolbenburette

IR-Klvette, bzw. Puffergefal®
Verdiinnungsgasregelung

Abb. 1. Dynamische Priifgasapparatur

Befeuchter
Entnahmerechen
Prufgasiiberschuss
Probenahmepumpe
Kolbenprober

Tab. 1. Priifgaskonzentrationen und Kalibriermassen

Konzentration an Methylformiat:

219,5 mg/m?

Probenahmevolumen [mL]

Masse pro Probe [pg]

1
10
20
40
60
80

100
120
140
160
180
200

0,22
2,20
4,39
8,78
13,17
17,56
21,96
26,35
30,74
35,13
39,52
43,91
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bereich. Es ist darauf zu achten, dass die Offnung des Adsorptionsrohres frei zugéing-
lich ist.

Zu Beginn der Probenahme wird das Adsorptionsrohrchen geoftfnet. Mit Hilfe der Pro-
benahmepumpe wird die zu untersuchende Luft iiber einen Zeitraum von 40 Minuten
kontinuierlich mit einem Volumenstrom von 5 mL/min durch das Adsorptionsrohrchen
gesaugt. Bei lingeren Probenahmezeiten ist der Volumenstrom derart anzupassen, dass
ein Probeluftvolumen von 200 mL nicht iiberschritten wird. Nach Beendigung der Pro-
benahme wird das beladene Adsorptionsrohrchen an beiden Enden mit PTFE-Kappen
verschlossen. Die Proben sollten nach Beendigung der Probenahme innerhalb von 48
Stunden analysiert werden. Sollen die Proben bis zur Analyse iiber einen ldngeren Zeit-
raum gelagert werden, so sind sie mit Swagelok®-Verschraubungen mit PTFE-Dichtun-
gen zu verschlieBen, allerdings ist hierbei mit Verlusten zu rechnen (s. Tabelle 4).

4 Gaschromatographische Arbeitsbedingungen

Gerit: Gaschromatograph Autosystem XL
Séule: Material: Quarzkapillare
Stationdre Phase: WAX-ETR
Léange: 30 m
Innerer Durchmesser: 0,25 mm
Filmdicke: 0,5 pm
Detektor: Flammenionisationsdetektor (FID), Abschwichung 16
Detektortemperatur: 250 °C
Detektorgase Wasserstoff 5.0, Fluss 45 mL/min
(Brenngase): synthetische Luft (Druckluft), Fluss 450 mL/min

Temperaturprogramm: ~ 40°C (10 min) ——"", 120°C (10 min)

Ein unter den angegebenen Bedingungen erhaltenes Chromatogramm einer Kalibrier-
probe ist in Abbildung 2 dargestellt. Unter diesen Bedingungen eluiert Methylformiat
nach 3,2 Minuten.

5 Analytische Bestimmung

Fiir die gaschromatische Analyse werden die gemal3 Abschnitt 3 aufbereiteten Adsorp-
tionsrohrchen im Thermodesorber auf 170 °C erhitzt und die Komponenten mittels Tré-
gergas auf die Kiihlfalle tiberfiihrt. Nach vollstindiger Desorption wird der Splitaus-
gang gedffnet und die Kiihlfalle erhitzt. Die Probe gelangt dabei als schmaler Substanz-
pfropfen auf die Trennséule.

Der Thermodesorber ist iiber eine desaktivierte Quarzkapillare mit dem Gaschromato-
graphen verbunden. Nach Vorbereitung des Thermodesorbers und des Gaschromatogra-
phen (s. Abschnitt 4) werden die Kalibrierproben und die Analysenproben gemessen.

16. Lieferung, 2013
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Abb. 2. Beispielchromatogramm fiir die gaschromatographische Bestimmung von Methylformiat
(chromatographische Bedingungen vgl. Abschnitt 4)

Thermodesorptions-Bedingungen

Gerit: Turbomatrix ATD (PerkinElmer LAS)
Desorptionstemperatur: 170 °C

Desorptionszeit: 10 min

Ventiltemperatur: 200 °C

Temperatur der Uberfiihrungsleitung: 200 °C

Linge der Uberfiihrungsleitung: 1,5m

Kiihlfalle (Adsorption): -30°C

Kiihlfalle (Injektion): 300 °C

Heizrate: 40 °C/s
Kiihlfallenfiillung: 30 mg Tenax TA™
Trigergas: Helium 4.6
Triagergasdruck: 100 kPa

Split vor der Kiihlfalle: 40 mL/min (Input-Split)
Fluss iiber die Kiihlfalle: 10 mL/min (Desorb Flow)
Split nach der Kiihlfalle: 30 mL/min (Outlet-Split)

Trockenspiilphase: 1 min bei Raumtemperatur mit 30 mL/min
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6 Kalibrierung

Die Belegung der Kalibrierproben sollte zwischen dem 0,1- und 2-fachen des Luftgren-
zwertes erfolgen [6]. Von dem gemifl Abschnitt 2.5 hergestellten Priifgas werden Ali-
quote von 1, 10, 20, 40, 60, 80, 100, 120, 140, 160, 180 und 200 mL auf die Adsorp-
tionsrohrchen aufgebracht. Dies entspricht bei einem Probeluftvolumen von 200 mL
einem Konzentrationsbereich von 1 mg/m3 bis 220 mg/m3.

Zur Bestimmung der Kalibrierfunktion werden die ermittelten Peakflichen gegen die
Belegungsmassen in pg (s. Tabelle 1) aufgetragen. Die Kalibrierkurve ist im angege-
benen Konzentrationsbereich linear und sollte in der Routineanalytik regelméBig iiber-
priift werden. Dazu ist bei jeder Analysenreihe eine Kalibrierprobe bekannter Konzent-
ration zu analysieren. In Abbildung 3 ist die Kalibrierkurve von Methylformiat darge-
stellt.

3,00E+05 T
2,50E+05 +
2,00E+05 +
< 1,50E+05+
1,00E+05 +

5,00E+04 +

0,00E+00 . . I I I } } |
0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 3500 40,00

Hg
Abb. 3. Kalibriergerade fiir Methylformiat, aufgetragen sind Massen [pig] gegen Peakflachen [A]

7 Berechnung des Analysenergebnisses

Anhand der erhaltenen Peakflichen wird aus der Kalibrierkurve die zugehorige Masse
X in ug je Probe ermittelt. Die zugehdrige Massenkonzentration (p) in mg/m3 errechnet
sich nach folgender Gleichung (1):

o 1)

16. Lieferung, 2013




8 Methylformiat

Zur Umrechnung auf 20 °C und 1013 hPa gilt Gleichung (2):

273 44, 1013
293 Pa

Po=p X (2)
Zur Berechnung der Volumenkonzentration ¢ in mL/m3 gilt bei £, = 20 °C und
Pa= 1013 hPa fiir Methylformiat:

6 =10,401 x pg 3)
Es bedeuten:

Massenkonzentration an Methylformiat in mg/m?
Po Massenkonzentration in mg/m3 bezogen auf 20 °C und 1013 hPa
X Masse an Methylformiat in der Probe in pg
Temperatur bei der Probenahme in °C
Pa Luftdruck am Probenahmeort bei der Probenahme in hPa
14 Probeluftvolumen (errechnet aus Volumenstrom und Probenahmedauer) in L

8 Beurteilung des Verfahrens

Die Kenndaten der Methode wurden nach MafB3gabe der DIN EN 482 [6] ermittelt. Da-
zu wurden Priifgase mit Konzentrationen von 45,8 mg/m3, 117,6 mg/m3 und 228,3 mg/
m? hergestellt. Diese Priifgase wurden mit Wasser auf eine relative Feuchte von 65 bis
70 % befeuchtet. Bei Raumtemperatur wurden von diesen Konzentrationen jeweils
sechs Proben (Probeluftvolumen 200 mL) gezogen und anschlieend wie in Abschnitt
5 beschrieben, analysiert. Die Bestimmungsgrenze wurde nach der Leerwertmethode
entsprechend den Vorgaben der DIN 32645 [7] ermittelt.

Fiir die Lagerversuche wurden Rohrchen mit einem angefeuchteten Priifgas der Kon-
zentration von 113,4 mg/m3 beaufschlagt. AnschlieBend wurden die Adsorptionsrohr-
chen mit Swagelok®-Kappen verschlossen, bei Raumtemperatur gelagert und in einem
Zeitraum von vier Wochen analysiert.

8.1 Genauigkeit

8.1.1 Prizision

Zur Bestimmung der Prizision wurden drei angefeuchtete Priifgase unterschiedlicher
Konzentrationen hergestellt. Von jedem Priifgas wurden sechs Vergleichsproben mit
einem Volumen von 200 mL gezogen. AnschlieBend wurden die Proben gemaf3 Ab-
schnitt 5 analysiert. Es ergaben sich die in Tabelle 2 aufgefiihrten Prizisionen.
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Tab. 2. Standardabweichung (rel.) und Streubereich u, n = 6 Bestimmungen

Priifgaskonzentration [mg/m3] Standardabweichung (rel.) [%] Streubereich u [%]
45,8 2,1 5.4

117,6 1,4 3,7

2283 0,82 2,1

8.1.2 Richtigkeit

Die Richtigkeit der Methode wurde im Rahmen von Vergleichsmessungen gepriift.
Hierzu wurden in zwei Laboratorien Priifgase dynamisch erzeugt und anschliefend ei-
ne Serie von jeweils fiinf mit Chromosorb™ 106 gefiillten Adsorptionsrohrchen mit je
200 mL dieses Priifgases beladen. Die Vergleichsproben wurden im Laboratorium des
jeweils anderen Priifers ausgewertet. Als Kalibrierverfahren kam die Herstellung einer
methanolischen Kalibrierlosung mittels dynamischer Priifgasapparatur zum Einsatz.
Die Ergebnisse dieser Vergleichsmessungen sind in Tabelle 3 dokumentiert. Die mitt-
lere Wiederfindungsrate betrug 99 %.

Tab. 3. Ergebnisse der Vergleichsmessungen (n = 5)

Priifer I Priifer 1T
Belegung [mg/m?] 61,7 57,7
Auswertung:
Mittelwert [mg/m?3] 61,1 56,9
Standardabweichung (rel.) [%] 1,5 33
Wiederfindung [%)] 99,9 98,6

8.2 Bestimmungsgrenze

Die Bestimmungsgrenze der Methode wurde in Anlehnung an die DIN 32645 [7] nach
der Leerwertmethode ermittelt. Bezogen auf ein Probeluftvolumen von 200 mL betragt
die Bestimmungsgrenze 1,1 mg/m3.

8.3 Uberfiihrung

Bei Thermodesorptionsverfahren und gleichzeitiger Kalibrierung iiber Priifgase ist eine
Bestimmung der Wiederfindung nicht moglich. Im Rahmen der Vergleichsversuche
wurde die Desorptionsrate durch zweimaliges Ausheizen verschiedener Adsorptions-
rohrchen liberpriift. Sie betrug bei den angegebenen Konzentrationen tiber 99 %.

16. Lieferung, 2013




10 Methylformiat

8.4 Messunsicherheit

Die erweiterte Messunsicherheit wurde unter Beriicksichtigung aller relevanten Ein-
flussgrofien nach DIN EN 482 [6] abgeschitzt. Die Ergebnisunsicherheit des Gesamt-
verfahrens und damit auch des Analysenergebnisses setzt sich im Wesentlichen zusam-
men aus den Unsicherheitsbetrdgen bei der Probenahme (z. B. Probeluftvolumen, Ab-
weichung zur Probenahmekonvention) und der analytischen Bearbeitung (vollstandige
Desorption, Streuung der Kalibrierfunktion, Schwankung der Wiederfindungen und der
Reproduzierbarkeiten). Die erweiterte Messunsicherheit liegt bei 12,6 %.

8.5 Lagerfahigkeit

Untersuchungen zur Lagerfahigkeit der beaufschlagten Probentrager wurden iiber einen
Zeitraum von vier Wochen durchgefiihrt. Dazu wurden 200 mL Probeluft eines ange-
feuchteten Priifgases der Konzentration von 113,1 mg/m3 auf Adsorptionsrohrchen ge-
saugt. Die Lagerung der mit Swagelok®-Verschraubungen verschlossenen Réhrchen er-
folgte bei Raumtemperatur. Dabei konnten an den ersten beiden Tagen keine signifi-
kanten Verluste nachgewiesen werden (Tab. 4).

Nach einer Lagerdauer von drei Tagen stellte sich eine mittlere Wiederfindung von ca.
90 % ein, die auf diesem Niveau bis zum Abschluss der vierwdchigen Lagerversuche
blieb. Die Ergebnisse der Lagerversuche sind in Tabelle 4 aufgefiihrt.

Tab. 4. Ergebnisse der Lagerversuche

Lagerdauer [d] Messwert [mg/m?3] Wiederfindung [%)]
1 110,8 98,0
2 107,9 95,4
3 103,8 91,8
4 101,8 90,0
5 100,9 89,2
6 102,7 90,8
7 103,3 91,4
8 103,8 91,7

10 105,6 93,4

11 99,6 88,0

12 97,8 86,4

13 100,1 88,5

14 93,9 83,0

28 103,3 91,4

X1-2d 96,7

X3-28d 89,6
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8.6 Storeinfliisse

Die Bestimmung von Methylformiat kann auf der verwendeten Trennséule durch Sub-
stanzen gleicher Retentionszeit gestort werden.

8.7 Kapazitit des Probentréagers

Um die Kapazitdt des Probentrigers zu testen, wurde von einem Priifgas der Konzent-
ration von 113 mg/m? 500 mL Probeluft bei einer Temperatur von 30 °C iiber zwei
hintereinandergeschaltete Adsorptionsrohrchen gesaugt. Dabei wurde ein Durchbruch
von weniger als 2 % ermittelt. Das Ergebnis bestitigt die ausreichende Kapazitit der
verwendeten Rhrchen fiir die Bestimmung der Konzentrationen von Methylformiat in
dem angegebenen Arbeitsbereich.

9 Diskussion

Das beschriebene Analysenverfahren gestattet die Bestimmung von Methylformiat in
der Luft am Arbeitsplatz in einen Konzentrationsbereich von 45,8 mg/m?3 bis 228,3 mg/
m3. Vorhandene Luftfeuchte fiihrt bei Verwendung der Standardeinstellungen fiir den
Spiilvorgang zu geringen Verlusten. Eine Minimierung der Verluste kann erreicht wer-
den, wenn das Chromosorb™ 106 vor der eigentlichen thermischen Desorption mit He-
lium bei 50 °C feuchtigkeitsfrei gespiilt wird. Dazu ist allerdings eine spezielle Gerite-
erweiterung zum Trockenspiilen erforderlich.

140,00

120,00 F — — - —

100,00 + ¢ ¢ *

Lagerdauer/ Tage

—&—Konzentration x1 Sollw ert x1 - ——=-x*+5%  ------- X - 5%

Abb. 4. Lagerverhalten von Methylformiat auf Chromosorb™ 106 wéhrend der Lagerung iiber einen
Zeitraum von vier Wochen
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12 Methylformiat

Methylformiat baut sich wéhrend der Lagerung ab; eine graphische Darstellung der
Wiederfindung wihrend der Lagersuche wird in Abbildung 4 gezeigt. Bei der verwen-
deten Trennkapillare (WAX-ETR) treten beim Einsatz eines Flammenionisationsdetek-
tors Storungen durch Komponenten gleicher Retentionszeit auf.

Die Kalibrierung von Methylformiat nach dem Verfahren der kontinuierlichen Injektion
ist wegen des niedrigen Siedepunktes von Methylformiat stéranfillig. Wéhrend der Do-
sierphase treten unkontrolliert Spontanverdampfungen der Kalibrierlosung auf. Die
Verwendung eines komprimierten Priifgasgemisches ist der Herstellung eines Priifgas-
gemisches nach dem o a. Verfahren vorzuziehen.
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Abb. 1. Dynamische Priifgasapparatur
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Abb. 2. Beispielchromatogramm fiir die gaschromatographische Bestimmung von
Methylformiat (chromatographische Bedingungen vgl. Abschnitt 4)
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Abb. 3. Kalibriergerade fiir Methylformiat; aufgetragen sind Massen [pg] gegen
Peakflachen [A]
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Abb.4. Lagerverhalten von Methylformiat auf Chromosorb™ 106 wéhrend der

Lagerung iiber einen Zeitraum von vier Wochen



