Analysenblatt Borverbindungen

Stand 01/2020
Seite 1 von 8

Photometrische Bestimmung nach Extraktion aus behandeltem Holz

Al

Igemeine Grundlagen

Borverbindungen (Borsaure, Borat) werden aus Holzspanen mit Mannitolldsung im Ultra-

schallbad extrahiert und mittels Photometrie mit Azomethin-H gegen Standardldsungen

quantifiziert.

Hinweis 1: Das photometrische Verfahren ist in einem Bereich von 0,1- 5 mg Bor / Liter

Extrakt anwendbar. Verdiinnungen sind daher ggf. zu bertcksichtigen.

Hinweis 2: Es sind auch andere Aufschluss- und Analyseverfahren gebrauchlich (z.B. Behr-
Aufschluss, ICP-MS, ICP-OES). Bei anderen Aufschluss- und Extraktionsverfahren ist

sicher zu stellen, dass keine Borverluste auftreten.

Reagenzien und Gerite

Reagenzien

1

2

3

4

. Mannitol z.A. (CAS-Nr.69-65-8)
. Azomethin-H z.A. (CAS-Nr. 5941-07-1)
. Ascorbinsaure z.A. (CAS-Nr.50-81-7)

. Borsaure z.A. (CAS-Nr. 10043-35-3)

Gerate

(&)

10.

11.

12.

. Labormuhle

. Analysenwaage

. Ultraschallbad

. PE-Flaschen 100 ml

. Messkolben aus Kunststoff
Reagenzglaser: Polystyrol
Photometer, Wellenlange 414 nm

0,45 um PTFE-SpritzenvorsatZfilter einschliellich Einwegspritzen
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Extraktion von Bor aus behandeltem Holz unter Verwendung von Mannitollésung

Zur Probenahme fiir Holz siehe DIN EN 212: 2003-09
Das zu untersuchende Holz wird mittels einer Labormuhle auf eine PartikelgrofRe <2 mm
zerkleinert. Etwa 1 g des gemahlenen Holzes wird in ein PE-Flaschchen genau
eingewogen. (keine Glasgerate verwenden, da Borsilicate zu Kontaminationen fihren
kénnen!)
Anschlieend 50 ml einer 10%igen wassrigen Mannitolldsung zugeben.
Hinweis: ,Mannitol zur Borsaurebestimmung® ist dabei nicht erforderlich, da erheblich
preiswertere Arzneibuchqualitaten gentgen. Ein Blindwert ist jedoch zu bestimmen.
Die erhaltene Suspension wird fir 2 h im Ultraschallbad behandelt. Die Wassertemperatur
soll 50 °C nicht Ubersteigen.
Nach Abkthlen und Absetzen der Holzpartikel wird die Suspension mit einem 0,45 um
PTFE- Membranfilter filtriert oder zentrifugiert. Hierbei ist auf eine ausreichende Spulung zu
achten. Bei abweichenden Filtermaterialien ist zu beachten, dass es zu Adsorption von Bor
kommen kann.
Der Extrakt kann anschlie3end direkt zur Analyse entnommen werden. In Abhangigkeit von

dem zu erwartenden Gehalt sind die Lésungen gegebenenfalls zu verdiinnen.

Hinweise: Der Feuchtegehalt wird parallel an gesondertem Material bestimmt (DIN EN 212).
Die Untersuchung von unbehandeltem, naturbelassenem Holz gleicher Art ermoglicht die
Bestimmung eines Blindwertes. Daneben ist die Untersuchung von Holz mit definiertem Bor-

Gehalt zur Ermittlung einer internen Wiederfindungsrate empfehlenswert.




Stand 01/2020

Analysenblatt Borverbindungen Seite 3 von 8

Photometrische Bestimmung von Bor im Extrakt

In der Regel muss der Extrakt verdiinnt werden, da die Bildung des Mannitkomplexes eine
Konkurrenzreaktion zum farbigen Azomethin-Komplex darstellt. Die Farbintensitat ist etwa
linear um den Faktor 1,5 vermindert. Bei einer Verdiinnung von 1:10 oder hdher ist kein

Einfluss der Mannitolldsung mehr messbar.

Kalibrierung

Mindestens drei Standardldsungen, z. B. mit 1, 2 und 3 ppm Bor werden aus Borsaure (zur
Analyse) in Wasser hergestellt. Bei der Messung unverdinnter Extrakte ist der Standard auf

der Basis einer 10%igen Mannitollésung herzustellen.

Farblésung
0,5 g Azomethin-H + 1,5 g Ascorbinsaure werden in einen 100 ml Messkolben eingewogen

und dieser mit entionisiertem Wasser aufgefillt. Die Lésung ist ca. 24 Stunden stabil.
Probenmessung

Der Extrakt wird mit entionisiertem Wasser 1: 10 verdiinnt. Anschlieend werden 5 ml
entnommen und mit 2 ml Farblésung versetzt. Die Losung wird 2 Stunden lichtgeschditzt

stehen gelassen. Die Messung der Proben erfolgt bei 414 nm.

Alternativ:

Die Bestimmung von Bor im Extrakt kann auch mittels kommerzieller Kivettentests nach
Herstellerangaben erfolgen. Das Messprinzip basiert hierbei ebenfalls auf der Reaktion von

Borat-lonen mit Azomethin-H.

Auswertung

Die Konzentration (c) unbekannter Proben wird gemafl Lambert-Beer-Gesetz bestimmt,
wobei E die gemessene Extinktion und f einen mittels Kalibrierstandards ermittelten Faktor

darstellt.
c=E/f
Die Wiederfindungsrate betragt ca. 95 %.

Hinweis: Zu beachten ist der natlrliche Borgehalt, der je nach Holzart in der Regel zwischen

5 bis 20 mg/kg (atro Holz) variiert, in Ausnahmen aber auch héher liegen kann.
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Borséure Ausgangsverbindungen:
CAS-Nr. : 10043-35-3
Summen- Borsaure (Orthoborsaure; H;BO3)
formel : H3BO;3
Borax (Dinatriumtetraborat, Na,B,O; * 10 H,O)
Borax
CAS-Nr. 1 1330-43-4 . ) .
Polybor (Natriumpolyborat, Dinatriumoctaborat)
Summen- ) ) .
Natriumoctaborat; (Gemisch aus Borsaure und Borax)
formel : Nay,B,0,

Allgemeine Information

Chemische Bezeichnung
IUPAC
CA

Synonyme

Wirkung

lbliche Anwendungs-

konzentrationen

Kennzeichnung

(Verordnung (EG) Nr. 1272/2008)

Borsé&ure

. wie oben

: Fungizid, Insektizid

;0,5 -20 % Bor in Holzschutzmittel-Konzentraten

0,1 - 20 % Bor in Anwendungslésungen

: H360FD
Signalwort: Gefahr; Gefahrensymbol GHS08

Chemisch-physikalische Daten

Schmelzpunkt
Siedepunkt
Dampfdruck
Léslichkeit (g/l)
Stabilitat

;. nicht definiert wegen Zersetzung

: nicht definiert wegen Zersetzung

: nicht anwendbar, da < 10”° Pa bei Raumtemperatur
: 48,37 +/- 0,62 in Wasser (20 °C, pH ~ 3,6)

: hydrolytisch und photolytisch stabil,

Quelle: Assessment Report, Boric acid — Product-type 8 (Wood preservative)
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Ergebnisse von Vergleichsuntersuchungen (siehe Peylo et al. 2005)
Zeitraum: Dezember 2002 bis Marz 2003
Untersuchungsmaterial: Kiefernsplintholz, mit Borsaurelésung vakuumimpragniert, gemahlen
auf1—-2mm
Sollwert: 2,16 g Bor je kg Holz
Tabelle: Ubersicht iiber die Analysenergebnisse
Labor-Nr. Ergebnis in g/kg
L-1 2,16
L-2 2,13
L-3 1,99
L-4 2,37
L-5 2,47
L-6 2,04
L-7 2,20
L-8 2,01
L-9 2,40
Mittelwert in g/kg 2,20
Mittelwert in % vom Sollwert 102
Standardabweichung in g/kg 0,17
Relative Standardabweichung in % 7,6
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Abbildung: Analysenergebnisse der beteiligten Laboratorien. Die Saulen zeigen die Ergebnisse der
einzelnen Laboratorien, die durchgezogene Linie zeigt den Mittelwert aller Ergebnisse, die
gestrichelten Linien kennzeichnen die einfache Standardabweichung. Der Sollwert ist mit ¢
dargestellt.

Die Wiederfindungsrate betragt 90 - 110 %.
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