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1. Problemstellung

Bei der bauaufsichtlichen Zulassung von Polyurethan-—-0rtschiumen
(PUR-Ortschiiume) werden auch Uberwachungspriifungen gefordert. Im
Rahmen der Uberwachung werden auf der Baustelle gesch@umte Proben
entnommen und nach definierter Lagerungsdauer im Laboratorium der
Uberwachungsstelle untersucht. Diese Uberwachungsprifungen beschran-
ken sich z.Zt. auf den Nachweis verschiedener physikalischer Eigen-
schaften, wie beispielsweise die Rohdichte und die Art und Anzahl
der Zellen des Schaumes. Ein chemischer Nachweis der Zusammensetzung
einer Uberwachungsprobe zum Vergleich der Identit#t mit dem urmu-
sterlich gepriften PUR-Ortschaum wird nicht durchgefiuhrt, da nach
den Beratungsergebnissen des Sachwversti@ndigenausschusses derartige
Untersuchungen nur mit einem nicht zu vertretenden groBen Aufwand

durchzuflUhren sind.

Gemeinsame Versuche der Bundesanstalt fUr Materialforschung und
-priufung und des Staatlichen MaterialpirUfungsamtes NRW haben ge-—
zeigt, daB die Thermogravimetrie eine geeignete Methode sein kann,
die Identit&t eines PUR-Hartschaumes mit hinreichender Zuverl@ssig-
keit schnell und unter geringerem Kosten- und Zeitaufwand zu Uber-
prifen (1,2). Bei diesen Untersuchungen waren fabrikm#Big geschidumte
PUR-Hartschiume verwendet worden. Nach den gesammelten Erfahrungen
konnte davon ausgegangen werden, daB die Thermogravimetrie auch bei
den auf einer Baustelle geschd@umten PUR-Hartsch@umen angewendet wer-—

den kann.

Mit dem vorliegenden Forschungsvorhaben sollte die Einsatzmdglich-
keit der Thermogravimetrie fUr Identit&tsprifungen von PUR-Ortschdu-
men untersucht werden. FUr die Untersuchungen sollten nur PUR-Hart-
schiume verwendet werden, die unter praxisgerechten Bedingungen mit
ziner Zweikomponenten Spritzvorrichtung wvon einer erfahrenen Fach-
firma im MPA NRW hergestellt worden sind. Zus&tzlich sollten auch
Proben aus Uberwachungsriickstellmustern einbezogen werden, die auf

irgend einer Baustelle geschiumt worden waren.



In der ersten Versuchsserie sollten Aussagen Uber die Fehlergrenzen
innerhalb einer Priufstelle (Wiederholbarkeit) sowie zwischen zwei
Prufstellen (Vergleichbarkeit) erhalten werden. Dabei wurde davon
ausgegangen, daB die Zusammensetzung eines PUR-Hartschaumes in einem
Volumen von 5 cm® als homogen angenommen werden kann. Demzufolge er-—
hielten beide Priufstellen Plattenabschnitte zur Prifung, die dicht
nebeneinander lagen. Diese Plattenabschnitte stammten aus dem Be-—
reich des Spritzbeginns einer Platte von insgesamt ca. 1,5 m x

3,0 m. Die Dicke der Platten von 6 ... 10 cm wurde durch 3 Spritz-
Uberggdnge erreicht. Zur Abgrenzung der Schwankungsbreiten der Homo-
genitdt bzw. Untersuchungsergebnisse innerhalb einer Charge (hier
gleich einer Platte) wurden zudem an verschiedenen Bereichen Proben

entnommen (Plattenmitte, Plattenende) und untersucht.

Im Hinblick auf die Vergleichbarkeit der Untersuchungsergebnisse der
im MPA NRW hergestellten PUE—Hartschaumproben mit solchen, die auf
Baustellen hergestellt worden sind, sollten in einer weiteren Ver-
suchsreihe auch Proben aus Uberwachungsprifungen untersucht werden.
Dabei sollten Muster sowohl aus den laufenden Uberwachungspriifungen
(1988) als auch aus friheren Uberwachungspriifungen (Rickstellmuster)

einbezogen werden.

Zur Klarung der Frage, inwieweit Mischungsfehler infolge einer
falschen Dosierung durch die thermogravimetrische Untersuchung er-
kennbar werden, sollten auch Proben mit definierter Uber- und Un-

terdosierung der Harter untersucht werden.

Da bei den Arbeiten auf einer Baustelle nicht ausgeschlossen werden
kann, daf durch Vertauschen von Hértern eine falsche Zusammensetzung
resultieren kann, sollten auch PUR-Hartschaumproben untersucht wer-—
den, bei denen die Stammkomponente (Polyol) mit einem produktfremden

Hirter (Isocyanat) gemischt und verarbeitet worden sind.

2. VersuchsdurchfUhrung

Im folgenden sollen die Herstellung der PUR-Hartschaumproben und die
Versuchsbedingungen bei der thermogravimetrischen Analyse beschrie-—

ben werden.



2.1 Herstellung der PUR-Hartsch@ume

Fur die Untersuchungen wurden drei verschiedene Produkte verwendet.

Fs waren die Produkte

- — Baymer DS 1, Fa. Rheinchemie Rheinau GmbH, Mannheim

(Zul.-Nr. Z 23.3 - 101 vom 10.06.1987)

Komponente A:

Baymer VPPU 1201 A/323
Partie—Nr.: 251
Verfalldatum: 05.03.1988

Komponente B:
Desmodur 44 ¥ 20 SP
Verfalldatum: 02.09.1388

- - IC-Spritzschaum 5024, Fa. HEger & Kdssner GmbH, Ahlen 1
(Zul.-Nr. Z 23.3 - 104 vom 01.06.1987)

Komponente A:
Spiritzschaum IC - 5024
Ansatz-Nr.: 629
Herst.-Datum: 07/88
Verfalldatum: 05.05.13988

Komponente B:
Spritzschaum IC - 5024
Ansatz-Nr.: 630
Herst.-Datum: 07/88

- — Lamoltan B 2 -33-50/60-0, Fa. Lackfa Isolierstoff GmbH & Co.,
Hamburg 61
(Zul.-Nr.: Z 23.3 - 103 vom 11.05.1987).

Komponente A
PUR-Dachspritzschaum
Produktionskenn-—-Nr.: 7626
Verfalldatum: 10.05.1988
BA-Nr.: 543 F



Komponente B
PUR~-Dachspritzschaum
Ansatz—-Nr.: 7626
Lagerzeit: 6 Monate

BA-Nr.: 543 F

Diese Produkte wurden am 25.02.1988 durch die Fa. Sintke in einer
Prifhalle des MPA NRW zu Musterplatten verarbeitet. Es lagen die

folgenden Verarbeitungsbedingungen vor:

Raumtemperatur (17 * 1) °c¢c

Relative Luftfeuchte (33 * 2} %

Maschinendruck Komponente A 80 bar
Komponente B 110 bar
Maschinenheizung 35 °C
Durchf luBmengen 2,23 ... 2,3 1/min
(Bei Mischungsverh#@ltnissen 1 : 1)

2.2 Thermogravimetrische Versuchsbedingungen

Aus den PUR-Hartschaumplatten wurden frihestens nach 42 Tagen nach
der Herstellung an verschiedenen Bereichen kleine Abschnitte von ca.
5 cm x 30 cm x 30 cm herausges@gt. Aus diesen Abschnitten wurden
kleine Wurfel von ca. 5 cm?® Volumen (ca. 1,7 ... 2,0 cm Kantenlsdnge)
herausgeschnitten. FUr die thermogravimetrische Untersuchungen wur-—
den dann aus dem NUPfél immer & kleine WuUrfel von etwa 5 mg Masse
herausgeschnitten. Die Entnahmestellen fUr die 5 mg-Proben sind in

der Abbildung 1 dargestellt.
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Abb. 1: Entnahmestellen der 5 mg-Proben aus dem 5 cmi-Wirfel
{a = 1,1 ¢m, b = 0,6 cm).

Bei den fritheren thermogravimetrischen Untersuchungen von PUR-Hart-
schadumen (1,2) waren die hinsichtlich der Reproduzierbarkeit optima-
len Versuchsbedingungen erarbeitet worden. Diese Bedingungen sind

bei diesen Untersuchungen immer eingehalten worden. Die wichtigsten

Parameter waren:

Einwaage 5 mg
Aufheizrate 20 K/min
Starttemperatur 25 °C
Endtemperatur 600 °C
Splilgas Stickstoff

Zur Auswertung der Versuchsergebnisse wurden dis Hauptpeak-Tempera-—
turen und die RlUckstandmengen bei &00 °C herangezogen, da diese sich
nach den Ergebnissen der friUheren Untersuchungen (1) mit hinreichen-
der Genauigkeit ermitteln lassen, wdhrend die mittels der reaktions-
kinetischen Auswertung der thermischen Zersetzung errechnete schein-
bare Aktivierungsenergie und Reaktionsordnung als weniger relevante

Parameter weitgehend unberilicksichtigt blieben.



3. Versuchsergebnisse

3.1 Untersuchung einer Probe am Anfang einer Ortschaum—-Platte

Zur Untersuchung der Streuung der thermogravimetrischen Untersuchun-—
gen innerhalb einer Prifstelle wurden gemeinsam Proben aus benach-
barten Bereichen des Plattenanfangs [(Beginn Jjedes Spritzvorganges)
analysiert. Die Versuchsergebnisse sind fur die Hauptzersetzunas-—
peaks in der Tabelle 1 und der Rluckstandmassen in Tabelle 2 zusam-—
mengestellt. Zur Vereinfachung der Tabellen erhalten die drei Pro-

dukte die fTolgenden KlUrzel:

Baymer DS1 = DS
IC-Spritzschaum 5024 = IC
Lamoltan B2-3$3-50/60-0 = LA

Tabelle 1: Hauptzersetzungspeaks der drei PUR-Ortschdume aus

Baymer DS 1, IC-Spritzschaum 5024 und Lamoltan B2

Hauptzersetzungspeak °C

Produkt Prif- Probe-Nr. (Lage vergl. Abb. 1) Mittelwert *
stelle i 2 3 4 5 6 Standardabweichung
Ds BAM 293 292 295 294 292 292 1. Peak 293 + 1,3
425 430 419 423 424 426 2. Peak 425 t 3,6
MPA 283 292 285 278 297 285 1. Peak 287 t 6,8
417 415 423 421 417 429 2. Peak 421 t 5,6
IC BAM 341 346 343 341 340 344 343 + 2,3
MPA 340 333 343 333 339 336 337 t 4,0
LA BAN 332 332 331 331 333 330 332 + 1,0
MPA 325 330 323 325 327 335 328 t 4,4
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Aus den Einzelwerten und den Standardabweichungen der Mittelwerte
fur die Hauptzersetzungspeaks der einzelnen Prilfstellen ist erkenn-
bar, daB die Streubreiten bei beiden Prlfstellen relativ gering
sind. Bei mittleren Peaktemperaturen von 287 bis 425 °C betrugen die
maximalen Spannweiten (minimaler/maximaler Wert einer Versuchsreihe)

19 bzw. 14 K, und die maximalen Standardabweichungen * 6,8 °C.

Die geringen Schwankungsbreiten der Ergebnisse der Einzelbestimmun-—
gen sind auch bei den Ubereinander gezeichneten DTG-Kurven flUr die

Massena@nderung/Zeiteinheit (dM/dt) erkennbar (Abb. 2 - 4).
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Abb. 2: Ubereinander gezeichnete DTG-Kurven der Proben 1 - 6 aus Baymer DS-1
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Die Jjeweiligen Mittelwert-DTG-Kurven sind nachfolgend wiedergegeben

{(Abb. 5 - 7)
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Abb. 5: Mittelwertkurve Baymer DS-1
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Aus diesen Ergebnissen folgt, daB zur Auswertung von Versuchsergeb-

nissen die VerlaBufe der Einzelkurven herangezogen werden miissen.
Ferner ergibt sich hinsichtlich der Beurteilung der Wiederholbar—

£ 2 % noch

keit, daB eine Abweichung der Hauptzersetzungspeaks wvon
Das bedeutet bei Hauptzersetzungspeaks von

5,7 bzw. 8,5 K.

toleriert werden sollte.

287 °C oder 425 °C maximale Abweichungen von ca.
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In diesem Zusammenhang ist zu erwdhnen, daB bei den friheren Unter-—
suchungen (1) Abweichungen von > 5 °C schon als zu groB beurteilt
worden waren. Bei diesen Untersuchungen waren die PUR-Hartsch@ume
aber unter reproduzierbaren Produktionsbedingungen in Fabriken her-—
gestellt worden. Bei den hier und kUnftig zu untersuchenden, auf
Baustellen hergestellten OrtschZumen, muB wegen der anwendungstech-—
nischen Randbedingungen auf Baustellen eine grdBere Abweichung tole-—

riert werden.

Die Ergebnisse der Rlckstandbestimmungen sind in der Tabelle 2 ge-—

genUbergestellt.

Tabelle 2: Rlickstandmassen (bei 600 “C) der drei PUR-Ortschiume aus
Baymer DS 1, IC-Spritzschaum 5024 und Lamoltan B2

Riickstand bei 600 °C, Masse %

Produkt Pruf- Probe-Nr. {Lage vergl. Abb. 1) Mittelwert %

stelle 1 2 3 4 5 6 . | Standardabweichung
DS BAM 20,4 20,4 20,4 20,8 18,8 19,0 20,0 £ 0,8

MPA& 20,3 18,0 20,1 19,5 19,9 22,2 20,0 * 1,4
IC BAM 22,3 19,9 19,5 16,8 17,4 18,5 19,1 2,0

MPA 21,4 20,1 19,8 19,8 20.8 21,3 20,5 t 0,7
LA BAM 19,3 19,6 19,3 17,8 18,4 18,9 18,9 * 0,7

MPA 21,6 23,0 23,6 22,0 23,6 23,2 22,8 £ 0,8
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Ein VYergleich der Mittelwerte und Standardabweichungen der Rlck-
standmassen zeigt meistens eine relativ geringe Streubreite der Er-
gebnisse. Die Versuchsreihe mit der Spannweite von 5,5 Masse % (IC-
Reihe der BAM) sollte dabei unberlicksichtigt bleiben, da einer der
ermittelten Grenzwerte von 16,8 Masse % (IC-Probe Nr. 4) bzw. 22,3
Masse % (Probe-Nr. 1) u.U. einen AusreiBer darstellt. Beim Vergleich
und der Beurteilung von Versuchsergebnisse sollten Abweichungen von
£ & % (relativ) in einer Versuchsreihe noch akzeptiert werden. Das
bedeutet, daB bei einer RlUckstandmenge von 20,0 Masse % eine Abwei-
chung von 1,2 Masse % noch toleriert werden kann. Bei diesen Uberle-
gungen wurde ebenfalls der grdBeren Streuung bei einem auf der Bau-—

stelle hergestellten Produkt Rechnung getragen.

3.2 Untersuchung wvon Proben aus verschiedensn Bereichen einer

Ortschaum-Platte

Bel der Versuchsreihe 3.1 waren Proben vom jeweiligen Plattenanfang
untersucht worden. Bei der vorliegenden Versuchsreihe wurden zusd@tz-—
lich Proben aus der Mitte und dem Endbereich der Platten untersucht.
Es wurden wiederum sechs 5 mg-Probewlrfel untersucht und aus ihren
Versuchsergebnissen die Mittelwerte/Standardabweichungen berechnet.
Die mittleren Hauptzersetzungspeak-Temperaturen werden in der Ta-

belle 3 zusammengefaBt.
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Tabelle 3: Hauptzersetzungspeaks (Mittelwerte) aus verschiedenen

Plattenbereichen
Hauptzersetzungspeak °C
Produkt Prif- Plattenanfang Plattenmitte Plattenende
stelle vgl.Versuchsreihe 3.1
{Tabelle 1)
DS BAM 293 + 1,3 290 t 6,7 291 + 2.5 ;
1. Peak
MPA 287 * 6,8 292 % 2,96 289 t 4,1
1. Peak ,
‘ 1
BAM 425 t 3,6 419 + 6,6 420 + 3,3
2. Peak
MPA 421 £ 5,86 410 + 7,2 420 + 3,3
2. Pesak
IC BAM 343 t 2,3 : 338 t 6,1 33 t 5,1
MPA 337 + 4,0 331 £ 5,0 329 + 1,0
LA BAM 332 t 1,0 1) 1)
MPA 328 t 4,4 318 t 2,5 320 t 5,7

1) nicht durchgefiihrt

Die Versuchsergebnisse beider Prifstellen zeigen insgesamt eine gute
Vergleichbarkeit. Die grdpte Abweichung der Mittelwerte zwischen den
beiden Priifstellen betrug zwar 10 K (IC-Spritzschaum 5024 / Plat-
tenende), diese Abweichung sollte aber bei einer allgemeinen Beur—
teilung der Vergleichbarkeit ausgeklammert bleiben. Unter Berilck-
sichtigung der Tatsache, daB es sich um auf Baustellen hergestellte
Produkte (ggf. sogar von verschiedenen Firmen verarbeitet) handelt,
sollte die Abweichung der Mittelwerte der Hauptzersetzungspeak-Tem-—
peraturen zwischen zwei Prifstellen < 4 % betragen.

Die Mittelwerte/Standardabweichungen der Ruckstandmengen sind in Ta-



belle 4 gegenilbergestellt.

Tabelle 4: Ruckstandmengen (Mittelwerte) aus verschiedenen

Plattenbereichen.
Rlckstand (bei 600 °C)
Masse %
Produkt | Pruf- Plattenanfang Plattenmitte Plattenende
stelle |[(vgl. Versuchsreihe 3.1)
{Tabelle 2)
DS BAM 20,0 * 0,8 21,5 = 0,8 21,7 * 0,9
MPA 20,0 ¥ 1,4 21,8 t 1,5 22,1 + 1,0
IC BAM 19,1 t 2,0 21,1 ¢ 1,3 19,8 + 2,0
MPA 20,5 £ 0,7 22,7 £ 0,7 21,0 £ 1,7
LA BAM 18,9 t 0,7 1) 1)
MPA 22,8 + 0,8 24,2 t 0,8 24,9 + 0,7

1) nicht durchgefihrt

Hinsichtlich der Vergleichbarkeit der Untersuchungsergebnisse beider
Priifstellen ergibt sich aus den Standardabweichungen, daB diese im
allgemeinen zufriedenstellend ist, wenn die baustellenbedingten Pa-
rameter und EinflUBe in Betracht gezogen werden. Die Abweichung der
mittleren RlUckstandmengen beider Prifstellen sollten aber £ 10 %
(relativ) sein. Bei der LA-Versuchsreihe wurden Abweichungen der
Mittelwerte der beiden Prifstellen wvon 3,9 ... & Masse % festge-

stellt. Diese Abweichungen sind nach den vorliegenden Erfahrungen
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ungewshnlich hoch (ca. 17 ... 24 % (relativ vom jeweils hdheren Mit-
telwert), so daB angenommen wird, daB hier unterschiedlich homogene
Schaumproben untersucht worden sind. Demzufolge wurden diese LA-Ver-
suchsergebnisse bei der Diskussion einer zul#ssigen Abweichung von

£ 10 % nicht berlcksichtigt.

3.3 Proben aus Uberwachungsprobenahmen

Im Hinblick auf die Vergleichbarkeit der Untersuchungsergebnisse der
im MPA NRW hergestellten PUR-Hartschaumproben mit solchen, die auf

Baustellen hergestellt worden sind, sollten Proben aus Uberwachungs-—
probenahmen untersucht werden. Es sollten sowohl Proben aus den 1988
laufenden Uberwachungen als auch Ruckstellmuster aus den vergangenen

Jahren herangezogen werden.

3.3.1 Proben azus Probenahmen 1988

FUr diese Untersuchungen konnte nur eine Ortschaumprobe aus Bavymer

DS 1 verwendet werden, da fUr die anderen beiden Produkte bis Juni

1988 keine Baustellen—-Meldungen vorgelegen haben.

Die im Rahmen dieser Versuchsreihe durchgefiUhirten Untersuchungen und

deren Ergebnisse sind in der folgenden Tabelle 5 zusammengefaBt.
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Tabelle 5: Hauptzersetzungspeaks und Rlckstand eines 1988 herge-

stellten Ortschaums aus Baymer DS 1

1. Hauptzer- 2. Hauptzer- Rickstand Bemerkungen
Prif- Serie- setzungspeak setzungspeak (600 °C)
stelle Nr. °c ‘c Masse %
BAM i 282 1 6,9 406 t 2,9 22,4 * 1,0 | inhomogene Proben,

Schlierenbildung

2 287 t 2,6 405 * 3,7 22,9 * 0,8 | homogene Probe
MPA 1 282 * 4,0 24,0 * 0,6 | 19 d nach Proben-
herstellung
2 284 t 2,6 23,9 £ 1,1 1] 26 d nach Proben-
herstellung
3 283 + 4,5 25,3 * 1,4} 33 d nach Proben-
herstellung
4 285 t 5,3 24,8 * 1,4 | 40 d nach Proben-
herstellung
5 283 t 4,6 412 + 7,6 23,6 £ 0,4 | 47 d nach Proben-

herstellung

Bei der Auswertung der Versuchserie BAM-1 wurde festgestellt, daB
insbesondere die Einzelwerte fir die 1. Hauptzersetzungspeak-Tempe-—
ratur eine grdBere Streubreite und damit auch eine grdBere Stan-—

dardabweichung (s = * 6,9 °“C) als Ublich hatten.
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Die Untersuchung des verwendeten Probematerials ergab, daB die fur
die Analyse verwendeten Proben aus einem schlierigen Teilbereich des
PUR-Hartschaums entnommen worden waren. Demzufolge wurden die Versu-
che mit Proben wiederholt, die nunmehr aus einem homogenen, schlie-
renfreien Bereich des Ausgangsmaterials stammten. Die Ergebnisse aus
dieser Versuchsserie BAM-2 wiesen dann geringere Streuungen auf.

Beide Versuchsserien sind nachfolgend noch einmal gegeniibergestellt.

Versuchsreihe BAM-1 (schlieriger inhomogener Schaum)

1. Hauptzersetzungspeak: (282 * 6,9) °C (Vv = 2,5 %)
2. Hauptzersetzungspeak: (406 * 2,9) °C (V = 0,7 %)
Ruckstand : (22,4 * 1,0) Masse % (V= 4,5 %)
V = Variationskoeffizient
Versuchsreihe BAM-2 (homogener Schaum)
i. Hauptzersetzungspeak: (287 *+ 2,6) °C (V = 0,9 %)
2. Hauptzersetzungspeak: (405 * 3,7) °C (Vv = 0,9 %)
RuUckstand : (22,9 * 0,9) Masse % (V= 3,5 %)
V = Variationskoeffizient

Als Ergebnis ergibt sich, daB bei der Entnahme der zu analysierenden
Proben nur homogene Bereiche des Ortschaums und nicht inhomogene
Bereiche, wie beispielsweise an den Grenzfla3chen der einzelnen

Spritzschichten, ausgewdhlt werden dirfen.

Die Ortschaumprobe war am 27. Mai 1988 auf einer Baustelle herge-
stellt worden. Es ergab sich nun die M8glichkeit, auch den md8glichen
EinflupB einer Lagerungsdauer von weniger als 42 d auf die Analy-—
senergebnisse zu untersuchen. Demzufolge wurden thermogravimetrische
Analysen nach 19, 26, 33, 40 und 47 d Lagerung der Proben im Normal-—
klima DIN 50014-23/50-2 durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Ver-
suchsserien MPA - 1 bis MPA - 5 sind in der Tabelle 5 gegenillberge-
stellt. Diese Ergebnisse zusammengefaBt kann gesagt werden, daB bei
einer Lagerungsdauer von 2 19 d keine signifikanten Unterschiede bei
der 1. Hauptzersetzungspeak-Temperatur und den RUckstandmengen auf-—
treten. Die Frage, ob diese Aussage auch fur die anderen Produkte
gemacht werden kann, konnte wegen fehlender Materialien nicht beant-

wortet werden.
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Bei den Untersuchungen des im MPA NRW hergestellten Ortschaums aus
Baymer DS-1 (Tabelle 3 und 4) waren die folgenden Kennwerte ermit-

telt worden.

Platten- 1. Peaktemperatur 2. Peaktemperatur 7 Rlickstand
bereich °C °C Masse %

BAM MPA BAM MPA : BAM MPA
Anfang |293 * 1,3 |287 t 6,8 [425 t 3,6 1421 t 5,6 20,0 & 0,8 20,0 % 1,4
Mitte 290 * 6,7 292 t 2,6 |419 t 6,6 |410 * 7,2 (21,5 t 0.8 21,8 * 1,5
Ende 291 t 2,5 | 289 * 4,1 420 £ 3,3 1420 % 3,3 21,7 t 0,9 22,1 t 1,0

Der Vergleich dieser Ergebnisse mit den Untersuchungsergebnissen der
Proben aus 1988 auf einer Baustelle hergestellten Ortschaums BAM-2
und MPA-5 (Tabelle 5) zeigt, daB bei den 1. Hauptzersetzungspeak-
Temperaturen und der RlUckst@nde keine signifikanten Unterschiede
vorliegen. Die etwas geringeren 2. Hauptzersetzungspeak-Temperaturen
der Baustellenprobe sind bei Tolerierung einer Abweichung von £ 4 %
(16 K} (vgl. Abschnitt 3.2) ebenfalls noch als vergleichbar anzuse-

hen.

3.3.2 Proben aus Uberwachungsprobenahmen friherer Jahre.

Fiir das Produkt Baymer DS 1 waren noch Riickstellmuster aus Probenah-—
men der Jahre April 1285, Oktober 1986 und August 1987 vorhanden.
Diese Ortschaum-Froben wurden von der BAM und dem MPA untersucht.

Die Ergebnisse sind in der folgenden Tabelle & zusammengestellt.
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Tabelle 6: Untersuchungsergebnisse von Baymer DS 1 Ortschdumen,

hergestellt in den Jahren 1985 - 1987

Jahr der Prifstelle |1. Hauptzer- 2. Hauptzer- Rilckstand

Herstelllung zersetzungspeak | zersetzungspeak
°C °C Masse %

1985 BAM 286 t 1,8 402 t 3,2 22,4 * 0,5

293 t 1,5 410 * 5,1 24,0 t 0,6

296 t 1,6 410 t 4,8 24,1 * 0,7

MPA 295 + 2,2 406 t 3,0 23,2 t 1,1

295 t 3,1 411 t 5,4 21,7 £ 1,3

1986 BAM 293 & 2,1 404 £ 0,8 23,2 0,7

299 & 2.3 414 * 2.8 24,3 + 0,2

300 t 3,5 414 ¥ 5,3 24,2 * 0,6

MPA 302 t 3,9 407 * 4,0 22,9 £ 1,3

302 & 3,0 406 * 3,5 22,6 £ 0,8

1987 BAM 292 + 1,9 405 t 3,5 23,0 0,7

299 t 2,7 418 t 4,4 26,5 1 0,6

298 + 1,7 416 t 1,8 24,1 £ 0,7

MPA 297 + 2,9 410 + 2,8 22,5 + 1,0

2%5 + 3,0 416 t 6,0 21,9 t 1,1

Der Vergleich aller Untersuchungsergebnisse zeigt, daBR bei beiden
Hauptzersetzungspeak-Temperaturen und den Rlckstandmengen die Ver-—
gleichbarkeit der beiden Priifstellen gegeben ist. Auch beim Ver-
gleich mit den Untersuchungsergebnissen der im MPA hergestellten
Proben liegt unter BerlUcksichtigung der noch tolerierbaren Abwei-

chungen (vgl. Abschnitt 3.2) eine Ubereinstimmung der Kennwerte vor.
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Flir das Produkt IC-Spritzschaum 5024 lag nur noch ein Ruckstellmu-
ster aus dem Jahre Juli 1986 vor. Die Ergebnisse der thermogravime-
trischen Untersuchungen dieser Proben sowie der 1988 im MPA NRW her—

gestellten Proben sind in der Tabelle 7 gegenibergestellt.

Tabelle 7: Untersuchung von IC-Spritzschaum 5024 Ortsch3umen,

hergestellt 1986 bzw. 1988

Jahr der Prifstelle Hauptzer- Rlickstand
Herstellung setzungspeak Masse %
°C
1686 MPA 295 t 3,2 21,3 % 1,6
298 * 3,9 21,9 1,4
294 * 2,8 21,3 t 1,1
1988 BAM 343 t 2,3 19,1 t 2,0
im MPA her-
gestellt MPA 338 t 4,0 20,5 + 0,7

Der Vergleich der Untersuchungsergebnisse zeigt, daB beide Ort-
schaumproben hinsichtlich der Lagen der Hauptzersetzungspeak-Tempe-

ratur nicht wvergleichbar sind.

Beim Vergleich der nachstehenden DTG-Kurwven (1. Ableitung der Masse-
verluste nach der Zeit dM/dt) zeigt sich ebenfalls, daR hier eine
Identit&t der Produkte zmus den Jahren 19886 und 1288 nicht anzunehmen

ist.
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Produkt Lamoltan B 2 lag eine Probe vom August 1987 wvor.
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Die

Ergebnisse der thermogravimetrischen Untersuchungen dieser Probe so-—

wie der 1988 im MPA NRW hergestellten Probe sind in der Tabelle 8

gegeniUbergestellt.



Tabelle 8: Untersuchung von Lamoltan B 2 Ortsch#umen,

hergestellt 1987 und 1988

Jahr der Prlifstelle Hauptzersetungspeak Rlckstand
Herstellung °C Masse %
1887 MPA 311 + 3,3 26,9 t 0,5
310 t 4,7 26,1 t 0,8
1988 BAM 332 1,0 18,9 + 0,7
(im MPA her-
gestellt) MPA 328 t+ 3,9 22,4 + 0,8

Der Vergleich der Untersuchungsergebnisse zeigt, daB flUr beide Ort-
schaum—Proben aufgrund der Unterschiede zwischen den Hauptzerset-—

zungspeak-Temperaturen und der RUckstandmengen eine Identita@tsabwei-
chung vorliegen kann. Auch der Vergleich der beiden DGT-Kurven

zeigt, daB diese nicht



91a

S/9w

‘S) 0 S 0 z

n

N B R SR B S m

x

D

7 -

c

K . ﬁ
o 4
3 S

S S 0

0

B | -

7 £

m

. oy

9y

‘ Z

g ”\J s ]

[~ [~
3 Vo 2

0000 G
0000 S

gu

/
Ou
C—————NIV9

2 -
cn S
&
wn
S — g
S —

Abb. 9: TG6-Kurven (dM/dt) von Lamoltan B 2z
ag: Herstellung 1987
b: Herstellung 1988 (MPA NRUW)

identisch sind, da die DTG-Kurwve der Probe aus dem Jahr 1988 einen
kleinen Peak bei 205 °C aufweist, der bei der 1987 hergestellten
Probe fehlt.

Nach diesen Untersuchungsergebnissen ist anzunehmen, daB beide Pro-
dukte nicht wdllig identisch sind. Hier wdren zur sindeutigen Kl&-

rung ergi@nzende chemische und/oder physikalische Untersuchungen an-

gebracht.



3.4 EinfluB von H&8rterfehldosierungen

Zur Kldrung der Frage, inwieweit Mischungsfehler infolge falscher
Dosierung einer Komponente durch thermogravimetrische Untersuchungen
erkennbar werden, wurden Proben der Produkte Baymer DS 1 und
Lamoltan B 2 mit definierten Unter—- und Uberdosierungen der Hirter
untersucht. Die Unterdosierungen entsprachen Harterfehlmengen wvon
7,5 und 15 %, die Uberdosierungen entsprachen Harteriberschiissen von

75 und 15 %.

Die Untersuchungsergebnisse flUr die Proben aus Baymer DS 1 sind in

der Tabelle 9 zusammengestellt.

Tabelle 9: Untersuchung des Einflusses von Harterunter- und Uberdosierungen

bei Baymer DS 1 auf thermogravimetrische Kennwerte.

H&8rtermenge |Prifstelle | 1. Hauptzer- 2. Hauptzer- Rickstand
setzungspeak setzungspeak
°C °C Masse %
+ 15 % MPA 294 * 3,3 408 t 5,7 26,6 £ 0,3
BAM 291 412 22,3
+ 7,5 % MP A 288 t 5,3 406 * 5,7 26,9 1,2
BAM 287 412 21,9
- 7,5 % MPA 275 t 3,5 407 * 4,0 21,4 t 1,0
BAM 275 412 20,8
- 15 % MPA 278 * 2,9 404 * 5,0 23,5 * 1,0
BAM 277 411 19,4




Bei den vorstehend beschriebenen Untersuchungen mit den Baymer DS 1
~ Proben waren die folgenden Ergebnisse bzgl. des minimalen und
maximalen Mittelwertes ermittelt worden (aus BAM und MPA Ergebnissen

zusammen) .

MPA-Herstellung:
1. Hauptzersetzungspeak 287/293 °C
2. Hauptzersetzungspeak 4107425 °C

Riickstand 20,0/22,1 Masse %

Baustellen—-Herstellung 1988:

1. Hauptzersetzungspeak 282/287 °C
2. Hauptzersetzungspeak 406/412 °C
RUckstand 22,4/25,3 Masse %

Baustellen-Herstellung 1985 - 1987:

1. Hauptzersetzungspeak 286/302
2. Hauptzersetzungspeak 402 /418
Riuckstand 21,7/24,5 Masse %

Vergleicht man diese Mittelwertspannweiten mit den Versuchsergebnis-
sen aus der Tabelle 9, dann sind keine signifikanten Unterschiede
erkennbar. Bei den Uberdosierungen deutet sich eine Tendenz zu er-—
htnhten Rluckstandmengen und bei den Unterdosierungen zu niedrigeren
Temperaturen des 1. Hauptzersetzungspeaks an. Die leichte Erniedri-
gung des 1. Hauptzersetzungspeaks bei sonst vergleichbarem DTG-Kur-—

venverlauf ist auch aus der Abbildung 10 zu erkennen.

Die Untersuchungsergebnisse fUr die Proben aus Lamoltan B 2 sind in

der Tabelle 10 zusammengefaBt.



“qqy

0l

DM/DT [MG/S) x1Q 2
~-0.60 —O.FO -0.40

-0.70

-0.80
1

-0.90

0.00

7

T
60.00

T
120.00

T

T
180.00

T T T

24&.00 306.00 360.00
TEMPERATUR [GRD C1

T
420.00

T

T
480.00

T
540.00

1
600.00

VORHABEN PUR ORTSCHAEUME MATER!AL
BAYMER +15VH HAERTER PROBE 3.2 1.M
ANFANGOMASSE NG 4.952

MESSDATUM 11.10.88

HE IZRATE K/MIN 20

SPUELGAS STICKSTOFF BIS 610 GRAD
LUFT AB 610 GRAD

VORHABEN PUR ORTSCHAEUME MATERIAL
BAYMER +7.5VH HAERTER PROBE 2.1 1.
ANFANGSMASSE MG 4.9710
MESSDATUM 10.10.88

HE | ZRATE K/MIN 20

SPUELGAS STICKSTOFF BIS 610 GRAD
LUFT AB 610 GRAD

VORHABEN PUR ORTSCHAEUME MATERIAL
BAYMER -7.5VH HAERTER PROBE 4.2 1.

ANFANGSNASSE MG 4.310

MESSDATUM 11.10.88

HEIZRATE K/MIN 20

SPUELGAS STICKSTOFF BIS 610 GRAD
LUFT AB 610 GRAD

VORHABEN PUR ORTSCHAEUME MATERIAL
BAYMER -15 HAERTER PROBE 5.2 1.M

ANFANGSMASSE MG 4.969

MESSDATUM 12.10.88

HEIZRATE K/MIN 20

SPUELGAS STICKSTOFF BIS 610 GRAD
LUFT AB 610 GRAD




Tabelle 10: Untersuchung des Einflusses von H&rterunter- und -iberdo-
sierung bei Lamoltan B 2 auf thermogravimetrische Kennwerte
Hértermenge Priifstelle Hauptzersetzungspeak Rickstand
°C Masse %
+ 15 % MPA 312 t 2,5 23,9 t 0,6
BAM 312 22,4
+ 7,5 MPA 311 t 3,5 25,3 £ 1,2
BAM 305 21,7
- 7,5 % MPA 309 t 2,0 25,1t 1,0
BAM 306 21,9
- 15 % MPA 309 t 2,5 25,1 t 0,7
BAM 307 19,7

Bei den vorstehend beschrisbenen Untersuchungen mit den Lamoltan B 2

- Proben waren die Tolgenden Ergebnisse,

bzgl. des minimalsn und

maximalen Mittelwertes ermittelt worden {aus BAM und MPA Ergebnissen

zusammen) .

MPA-Herstellung:

Hauptzersetzungspeak

Riickstand

220/332 °C

18,9/24,9 Masse %



Baustellen-Herstellung:

Hauptzersetzungspeak 310/311 °cC
RlUckstand 26,1/26,9 Masse %

Beim Vergleich dieser Mittelwertspannweiten mit den Versuchsergeb-
nissen aus der Tabelle 10 ergeben sich keine signifikanten Unter—
schiede. Auch die DGT-Kurven der 4 Proben mit den HB3rterfehlerdosie-—

rungen sind vergleichbar (Abb. 11).

Die Ergebnisse dieser Versuchsreihe zusammengefaBt kann gesagt wer-—
den, daB Harterfehldosierungen in einem Bereich von - 1% % bis + 15
Masse % nicht (Lamoltan B 2) oder nicht eindeutig (Baymer DS 1) mit
der thermogravimetrischen Methode nachweisbar sind. Bei gridBeren
Harterfehldosierungen von weniger oder mehr als 15 % sollen sich
nach der Auskunft von Fachleuten die physikalischen Eigenschaften,
wie beispielsweise Zellstruktur, nachteilig verzindern und somit er-

kennbar sein.

3.5 Verwendung produktfremder Harter

Zur Untersuchung der Frage, ob bel einem Vertauschen von HErtern auf

der Baustelle sich derartige Falschmischungen mittels der Thermogra-—

vimetrie erkennen lassen, wurden FProben aus

- Baymer DS 1 A-Komponente und

IC-Spritzschaum 5024 B-Komponente (HBrter)

- IC-Spritzschaum 5024 A-Komponente und

Lamoltan B 2 B-Komponente (Harter)

hergestellt. Die Untersuchungsergebnisse sind in der Tabelle 11 zu-

sammengefalt.
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Tabelle 11: Untersuchungsergebnisse der Proben mit produktfremden Hértern:

- Baymer DS 1 A-Komponente / IC-Spritzschaum B-Komponente

- IC-Spritzschaum A-Komponente / Lamoltan B 2 B-Komponente

Probe aus Prif- 1. Hauptzer- 2. Hauptzer- Rlickstand
stelle setzungspeak setzungspesk
°C °c Masse %
DS-A-Komponente BAM 294 t 6,8 419 * 5,8 21,7 + 1,7
IC-B-Komponente MPA 291 t 7,5 408 * 6,0 23,8 t 0,6
IC-A-Komponente BAM 340 t 6,3 18,9 * 2,1
LA-B-Komponente MPA 334 t 7,6 23,0 * 0,6

Vergleicht man die Versuchergebnisse mit jenen der Originalmischun-—

gen (siehe Tabellen 3 und 4,

Baymer DS:

1. Hauptzersetzungspeak

2. Hauptzersetzungspeak 410/425
20,0/22.1 Masse %

Rickstand

IC~-Spritzschaum 5024:

Hauptzersetzungspeak

Rickstand

329/343 °C

287/293 °C

Mittelwerte) fur

19,1/22,7 Masse %




dann sind keine Unterschiede erkennbar. Eine Ursache fiUr dieses Ver-
halten wird darin gesehen, daB fur die Herstellung derartiger Ort-
schd@ume Isocyanat—-Harter eingesetzt werden, die in ihrer chemischen
Struktur gleich oder zumindest nur so wenig verschieden sind, daB
daraus keine signifikanten Unterschiede bei der thermogravimetri-

schen Analyse resultieren.

Anmerkung: Vergleichende Untersuchungen der H3rter (B-Komponenten)
Baymer DS-1 und Lamoltan B2 mittels (IR- und H-NMR-Spektroskopie
(BAM) bestd@tigen die Annahme.

4. Zusammenfassung der Ergebnisse

Bei der bauaufsichtlichen Zulassung von Polyurethan-Ortschdumen wer-—
den Uberwachungsprifungen gefordert. Diese Uberwachungspriifungen be—
schr@nken sich z.Zt. auf den Nachweis verschiedener physikalischer
Eigenschaften.

Chemische Identit&tsuntersuchungen wurden bisher nicht durchgefihrt,
da diese mit einem groBen Aufwand verbunden sind. Nach den vorlie-
genden Erfahrungen der BAM und des MPA NRW kdnnte die Thermogravime-—
trie eine geeignete Methode sein, um die Identitdt eines Hartschau-
mes mit hinreichender Zuverl@ssigkeit schnell und mit geringem Zeit-
und Kostenaufwand zu Uberprifen. Das vorliegende Forschungsvorhaben
sollte die Anwendbarkeit der Thermogravimetrie zur Identifizierung

wvon PUR-Ortschdumen untersuchen.

FUr die Untersuchungen wurden Produkte dreier verschiedener Herstel-
ler verwendet, die eine Zulassung durch das IfBt besitzen. Die fuUr

die Untersuchungen verwendeten Proben waren entweder wie baustellen-—
Ublich von einer Fachfirma im MPA NRW geschi@umt worden oder stammten

aus Uberwachungsprlifungen der Jahre 1985 - 1988.

In den beiden ersten Versuchsserien sollten die Wiederholbarkeit und
Vergleichbarkeit innerhalb einer Prifstelle sowie zwischen zweil
Priifstellen abgegrenzt werden. Aus den Untersuchungen ergab sich,
daB einmal zur Beurteilung der Ubereinstimmung einer Probe zu einem
urmusterlich gepriiften Material die jeweiligen DTG-Kurwven
heranzuziehen sind. Als weitere Beurteilungskriterien sind die

Hauptzersetzungspeaks und die RUckstandmengen zu berlcksichtigen.
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Beim Vergleich innerhalb einer Prilifstelle sollten die Abweichungen
der Mittelwerte der Hauptzersetzungspeak-Temperaturen voneinander

£ 2 % und die der RlUckstandmengen < 6 % (relativ) betragen. Beim
Vergleich der Untersuchungsergebnisse zweier Prifstellen sollten die
Mittelwerte der Abweichungen der Hauptzersetzungspeak-Temperaturen
voneinander £ 4 % und die der RUckstandmengen £ 10 % (relativ) sein.
Diese Grenzen der noch tolerierbaren Abweichungen sollten auch beim
Vergleich einer Uberwachungsprobe mit der urmusterlich gepriften
Probe zugrunde gelegt werden. Liegen die Beurteilungskriterien
innerhalb der Abweichungsgrenzen, so ist eine Identitdt als gegeben
anzunehmen. Liegen die Kennwerte auBerhalb der Grenzen, so sind in
Zweifelsfdllen weitere thermogravimetrische Untersuchungen und/oder
ggf. zusad@tzliche chemische bzw. physikalische Untersuchungen

durchzufihren, um die Identitdt zu belegen oder abzulehnen.

Die Untersuchung der 1988 auf einer Baustelle hergestellten Ort-
schaum—-Probe ergab einmal, daB fUr die Analyse nur Probewlrfel aus
Bereichen mit homogener Struktur entnommen werden sollen, um die

analytische Streuung der Einzelergebnisse gering zu halten.

Weiterhin ergaben die Untersuchungen, daB die Ubliche Lagerungsdauer
mindestens 42 d bis zum Beginn der physikalischen PriUfungen nicht
eingehalten werden muB, sondern - zumindest bei dem untersuchten
Produkt - die thermogravimetrischen Untersuchungen bereits nach 19 d

begonnen werden knnen.

Der Vergleich der beiden 1988 im MPA NRW bzw. auf einer Baustelle

hergestellten Ortschd@ume ergab nach den 1. Hauptzersetzungs-Tempera-
turen und den RUckstandmengen eine Identitdt beider Proben. Bei To-
lerierung einer maximalen Abweichung von 4 % (= 16 K) sind auch die

2. Hauptzersetzungspeak-Temperaturen miteinander vergleichbar.

Die Untersuchungen mit &dlteren Rilckstellmustern aus den Jahren 19885
— 1987 zeigten bei einem Produkt eine eindeutige Identit#&t unterein-

ander und auch mit der Probe aus dem Jahr 1988.

Bei dem zweiten Produkt lag keine Identitdt zwischen der Probe aus
dem Jahr 1986 und der Probe aus dem Jahr 1988 wvor. Die
Hauptzersetzungspeak-Temperaturen und auch der Verlauf der DTG-

Kurven waren deutlich verschieden.



Bei dem dritten Produkt lagen ebenfalls zwischen der Probe aus 1987
und Jener aus 1988 Abweichungen bei den Hauptzersetzungspeak-Tempe-—
raturen, RUckstandmengen und dem Verlauf der DTG-Kurwven vor, die

eine Identitat in Frage stellen.

Die Untersuchung der Frage, ob H&rterunter- und -Uberdosierungen von
7,5 und 15 % mittels Thermogravimetrie erkannt werden k8nnen, er-
folgte an zwei Produkten. Die Ergebnisse der Versuchsreihen kdnnen
dahingehend zusammengefaBt werden, daB keine signifikanten Unter-
schiede erkennbar waren. Bei einem der beiden untersuchten Produkte
deutete sich bei Uberdosierungen die Tendenz einer ErhdShung der
RlUckstandmengen und bei Unterdosierungen die Tendenz =siner

Erniedrigung der 1. Hauptzersetzungspeak-Temperaturen an.

Bei der Verwendung von produktfremden Hartern konnten mittels Ther-
mogravimetrie keine Unterschiede hinsichtlich des Verlaufs der DTG-
Kurve, der Hauptzersetzungspeak-Temperatur und der RlUckstandmenge
zur Originalmischung festgestellt werden. Vermutlich werden fUr die
Ortschdume von den Herstellern chemisch gleiche oder nur wenig
voneinander abweichende Isocyanat-Ha&rter verwendet, so daB die

Thermogravimetirie keine Unterschiede aufzeigt.

Orientierende Begleitversuche mit Proben, die im Laboratorium in ei-
nem Becherglas geschaumt worden waren, haben ergeben, daB die ther-
mogravimetrischen Kennwerte nicht wvergleichbar sind mit Jjenen von

Proben, die wie baustellentUblich mit einer 2-Komponenten—-Spritzwvor-—

richtung geschdumt worden waren.

Mach den vorliegenden Untersuchungsergebnissen kann die Thermograwvi-
metrie zum Identit&@tsvergleich einer Uberwachungsprobe mit einem ur—

musterlich gepriften Material herangezogen werden.
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Study of the Applicability of
Thermogravimetry for the Identification
of Polyurethane Foams

Summary

The research project was to examine the applicability
of thermogravimetry for the identification of poly-
urethane foams. From the examination resulted that the
respective DTG graph was to be applied in order to
assess the conformity of a sample compared with a
tested prototype material. Furthermore, the main decom-
position peaks and the residue amount must be taken in-
to consideration. When comparing within one test place,
the deviations of the average values of the main decom-
position peak temperatures should be < 4% and those of
the residue amounts < 10 % (relatively). Comparing the
test results of two test places, the deviations of the
main decomposition peak temperatures from each other
should be < 4 % and those of the residue amounts < 10 %
(relatively). In case the parameters are beyond the
Timits, further thermogravimetric examinations and/or
additional chemical resp. physical examinations are to
be performed in order to establish or reject the iden-
tity.

With one product, the tests with older samples from the
years 1985 to 1987 showed a clear identity with a
sample from the year 1988. With other products, there
was no identity between the samples from the year 1986
and 1987 respectively and the samples from the year
1988. The main decomposition peak temperatures and the
course of the DTG graphs were different.

The examination of the question whether underdosing or
overdosing of harderers from 7.5 and 15 % can be estab-
lished by means of thermogravimetry was performed with
two products. The results of the test series can be
summarized as follows: significant differences could
not be established.

Using foreign hardeners, no differences could be estab-
lished with respect to the DTG graph, the main decom-
position peak temperature, and the amount of residue
could be established compared with the original mix-
ture.

According to these examination results, thermography
can be employed for comparing the identity of a poly-
urethane foam and a tested prototype material.



Recherches sur 1'utilisation pratique de la
thermogravimétrie aux fins d'identification de
mousses de polyuréthane moulées sur place

Résumé

Le projet de recherches a pour but de véerifier
l'aptitude de la thermogravimdtrie & l'utilisation
pratique aux fins d'identification de mousses de
polyuréthane moulées sur place (in site produced).
Les recherches ont révélé que, pour permettre
d'évaluer la concordance d'une éprouvette avec un
échantillon original contr6lé, les courbes de TGD
respectives, d'une part, et les principaux peaks

de décomposition de méme gque les quantités de résidus,
d'autre part, devaient étre pris en considération.
Lors de comparaisons au sein d'une seule et méme
station d'essai, les divergences des valeurs moyennes
les une par rapport aux autres devraient &tre de

_ 2% en ce qui concerne les températures de peaks

de décomposition et de _ 6% (relativement) en ce qui
concerne les gquantités de résidus. En cas de compa-—
raisons des résultats d'examens de deux stations
d'essai, les divergences devraient étre de _ 4%

en ce qui concerne les températures de peaks de
décomposition et de _ 10% (relativement) en ce qui
concerne les quantités de résidus. Lorsque les
valeurs caractéristiques sont situdes hors de ces
limites, il y a lieu de procéder, en cas de doute, 3
d'autres examens thermogravimétriques et/ou, le cas
échéant, & des essais chimiques ou physiques en vue
de confirmer ou de rejeter 1l'identité.

Les analyses d'échantillons plus anciens, remontant
aux années 1985-1987, révélaient 1'identité non équi-
voque d'un produit avec 1l'échantillon datant de 1988.
En ce qui concernait d'autres produits, les é€chan-
tillons de 1986, resp. de 1987, n'étaient pas iden-
tiques aux échantillons de 1988. Les températures

de peaks de décomposition et 1l'allure générale des
courbes de TGD étaient différentes.

La question de la possibilité de détecter des dosages
excessifs et des dosages trop faibles de durcissant

de 7,5 et 15% & 1'aide de la thermogravimétrie était
examinde & 1l'appui de d=2ux produits. Les résultats des
séries d'essais peuvent étre résumés comme suit: Aucunes
différences significatives n'étaient discernables.

Lors de l'utilisation de durcissants étrangers au produit,
aucunes différences ne pouvaient étre constatées dans
1'allure générale de la courbe de TGD, la température

de peaks de décomposition ni la quantité de résidus des
édprouvettes par rapport aux mélanges originaux.

D'apres les résultats de ces essais, la thermogravimé-
trie peut étre utilisée aux fins de comparaison de 1l'iden-—
tité d'une mousse de polyuréthane moulde sur place avec
un échantillon original contrdlé (Contrdle de qualité).
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