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Prifung von Holzschutzmitteln

Nachweis von Holzschutzmittein im Holz
Bestimmung des Gehaltes von kupfer- und chromhaltigen
Holzschutzmitteln

DIN
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Testing of wood preservatives; detection of wood preservatives in wood; determination ofthe content of copperand chrome

bearing wood preservatives

Essaides produits de préservation du bois; pénétration des produits de préservation dans le bois; détermination de lateneur
en cuivre et en chrome dans les produits de préservation du bois

1 Zweck

Diese Norm beschreibt Prifverfahren zur Bestimmung des
Gehaltes von kupfer- und chromhaltigen Holzschutzmitteln
in behandeltem Holz.

2 Kurzbeschreibung der Verfahren

Die Holzprobe wird zunachst naBchemisch oder pyroly-
tisch aufgeschlossen. In der AufschluB-Ldsung werden
Kupfer und Chrom nach folgenden Verfahren bestimmt:

2.1 Kupferbestimmung

Atomabsorptionsspektrometrie (Verfahren A)

In der MeBlosung wird das Kupfer mittels Atomabsorptions-
spektrometrie (AAS) bei einer Wellenldnge von 324,7 nm
bestimmt.

Photometrie (Verfahren B)

Kupferionen bilden in einer mit Ammoniumcitrat gepuffer-
ten Losung bei einem pH-Wert 8,5 bis 10 mit Oxalsaure-
bis(cyclohexylidenhydrazid) einen blau-violetten Farbstoff,
der bei 546 nm photometrisch gemessen werden kann.

2.2 Chrombestimmung

Atomabsorptionsspektrometrie (Verfahren C)
In der MeBlosung wird das Chrom mittels AAS bei einer
Wellenlange von 357,9 nm bestimmt.

Photometrie (Verfahren D)

In saurer Lésung reagieren 6wertige Chromionen mit
Diphenylcarbazid, und es bildet sich ein tief violettfarbener
Komplex, der bei 546 nm photometrisch gemessen wird.

3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des kupfer-
haltigen Holzschutzmittels in behandeltem Holz nach
DIN 52 161 Teil 7 (07) mit Verfahren A (A):

Prifung DIN52 161 -07 - A

4 Probenahme

Proben aus Bauholz werden nach DIN 52 161 Teil 1 ent-
nommen.

In allen anderen Féllen sind nach Vereinbarung die Proben
entsprechend den Gegebenheiten zu entnehmen.

5 AufschiuB der Proben

An den zur Analyse vorgesehenen Proben sind vor dem
AufschluB alle notwendigen Messungen vorzunehmen. Die
Proben diirfen zur Feststellung ihres Feuchtigkeitsgehaltes
getrocknet werden. Sie sind je nach Zahl und Gro8e vor
dem AufschiuB zu zerspanen oder unbearbeitet aufzu-
schlieBen.

5.1 Geréte
Es werden ubliche Laboratoriumsgerate verwendet.

5.2 Reagenzien
Schwefelsdure H,SO4 zur Analyse djg/4 = 1,84
Salpetersaure HNO3 zur Analyse dogiq= 1,40

5.3 Durchfiihrung

5.3.1 Nasser HolzaufschiuB

Das jeweils gesamte Probenmaterial oder etwa 2 g der gut
durchmischten Spane werden eingewogen, in einem
300-ml-Weithals-Erlenmeyerkolben mit 10 ml konzentrier-
ter Schwefelsdure ibergossen und auf einer Heizplatte
einige Stunden auf etwa 100°C erwdrmt. AnschlieBend wird
in kleinen Portionen konzentrierte Salpetersaure zugesetzt,
wobei die Temperatur langsam auf 250°C gesteigert wird.
Die Zugabe von Salpetersaure ist zu beenden, sobald die
AufschluBlosung klar ist, es nicht mehr zur Bildung von
nitrosen Gasen kommt und beim weiteren Erhitzen bis zum
Auftreten weiBer Nebel keine erneute Dunkelfarbung der
Ldsung auftritt. Die Losung verbleibt danach noch kurze
Zeit auf der Heizplatte. AnschlieBend wird sie mit Wasser
auf ein bestimmtes Volumen aufgefiillt (100 bis 250 ml).

Anmerkung: Der AufschluB der zerkleinerten Holzprobe
kann auch mit konzentrierter Schwefelsaure und
30%igem Wasserstoffperoxid erfolgen.
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5.3.2 Pyrolytischer HolzaufschiuB
Die zerkleinerte Holzprobe wird in einem Quarztiegel liber
einem Brenner verascht und dann etwa 1 h im Muffelofen
bei 560 bis 580 °C gegliiht. Die abgekuhite Asche wird im
Tiegel angefeuchtet, mit 5 ml konzentrierter Schwefelsdure
und 2 ml konzentrierter Salpetersédure versetzt und aufdem
heiBen Sandbadin Losung gebracht. Dazu gibt man solange
tropfenweise konzentrierte Salpetersdure hinzu, bis eine
klare Losung entstanden ist. Nach Abkiihlen der Proben-
I6sung wird diese mit destilliertem Wasser quantitativ in
einen MeBkolben ubergespult und bis zur Eichmarke auf-
gefiillt. Diese L&sung ist nur fiir atomabsorptionsspektro-
- metrische Bestimmungen geeignet.

-6 Durchfiihrung der Kupfer- und
Chrom-Bestimmungen

6.1 Gerate

Ubliche Laboratoriumsgeriate wie Pipetten, MeBkolben,
Erlenmeyerkolben, Becherglaser, Analysenwaage

6.1.1 AAS-Gerat mit geeigneten Hohlkathodenlampen.
Es sind die von der Herstellerfirma des Gerédtes angege-
benen Betriebsbedingungen zu beachten.

6.1.2 Lichtelektrisches Photometer (Spektralphotometer
oderFilterphotometer), welches dasMessenbeiden jeweils
angegebenen Wellenlangen gestattet.

6.2 Reagenzien

Es sind Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse* und
in allen Féllen destilliertes Wasser zu verwenden.

- Acetylen, reinst, in Druckgasflasche

- Luft, reinst, in Druckgasflasche oder aus Druckluft-Ver-
sorgungsleitung

- Kupfersulfat-5-hydrat, CuSO, - 5H,0

- Kaliumchrom(llI)sulfat-12-hydrat,
KCr(S04)5 - 12H,0

- Natronlauge, mit einer Stoffmengenkonzentration
¢(NaOH) = 0,1 mol/l

- Schwefelsdure, c(2H,S04) = 0,1 mol/l

- Bromwasser, gesattigte Losung von Brom in Wasser

- Chrom-Reagenz: Diphenylcarbazid, 1%ig in Aceton;
diese Losung ist im Dunkeln einige Tage haltbar.

- Citronensdure mit einem Masseanteil von 50%

- Ammoniak-Losung mit einer Volumenkonzentration
von 25%

- Acetaldehyd-LOsung mit einer Volumenkonzentration
von 40%

- Kupfer-Reagenz: Oxalséure-bis(cyclohexylidenhydra-
zid) 0,25%ig in Wasser (nur in der Warme I6slich)

6.3 Kupfer-Bestimmung

6.3.1 Atomabsorptionsspektrometrie (Verfahren A)

Ein aliquoter Teil der AufschiuB-L&sung wird so verdiinnt,
daB die MeBwerte im linearen MeBbereich liegen. Die
Messung erfolgt in einer oxidierenden Flamme bei einer
Wellenlange von 324,7 nm. Die Auswertung erfolgt mittels
einer Bezugskurve mit mindestens 3 MeBpunkten. Die
Kupfer-Konzentration der Analysen-Losung wird aus dieser
Bezugskurve am Ort dergemessenen Extinktion abgelesen.

Beim Erstellen der Bezugskurveist daraufzuachten, daB der
hdchste verwendete Bezugswert ebenfallsim linearen MeB-
bereich des verwendeten Gerites liegt. Beim Messen der
Bezugsldsungen sollen diese eine Schwefelsdure-Konzen-
tration haben, die derjenigen der Probenldsungen ent-
spricht.

6.3.2 Photometrische Bestimmung (Verfahren B)

Von der AufschiuB-Losung wird ein aliquoter Teil entnom-
men (5 bis 25 ml) und mit der Natronlauge auf einen
pH-Wert 5 bis 7 eingestellt. Dazu kommen in angegebener
Reihenfolge 2,5 ml Citronensdure-Losung, 7,56 ml Ammo-
niak-Loésung, 10 mt taglich frisch angesetzte Acetaldehyd-
Losung und 10 ml Oxalsaure-bis(cyclohexylidenhydrazid)-
Losung. Nach jeder Zugabe muB gut durchgeschiittelt
werden. Zum SchluB wird das Fliissigkeitsvolumen mit Was-
ser auf 100 ml aufgefiillt. Photometriert wird nach etwa 1 h
bei 546 nm gegen Wasser in einer 1-cm-Kivette.

Herstellung der Kupfer-Bezugslésungen

196,5 mg Kupfersulfat werden in 500 ml Wasser geldst.
10 ml dieser Losung werden mit Wasser auf 250 ml ver-
diinnt (1 mt & 4 pg Cu).

Von dieser Verdiinnung werden zum Aufstellen der Bezugs-
kurve 10, 20, 30, 40 und 50 mi, = 40, 80, 120, 160 und
200 pg Cu, abgenommen und mit den entsprechenden
Reagenzien versetzt. Nach demEinstellen des Fliissigkeits-
volumens auf 100 ml wird photometriert.

6.4 Chrom-Bestimmung

6.4.1 Atomabsorptionsspektrometrie (Verfahren C)

Ein aliquoter Teil der AufschluB-Ldsung wird so verdiinnt,
daB die MeBwerte im linearen MeBbereich liegen. Die Mes-
sung erfolgt in einer reduzierenden Flamme bei einer Wel-
lenlange von 357,9 nm. Die Auswertung erfolgt mittels einer
Bezugskurve mit mindestens 3 MeBpunkten. Die Chrom-
Konzentration der Analysen-Ldosung wird aus dieser
Bezugskurve am Ort dergemessenenExtinktion abgelesen.

Bei der Chrom-Bestimmung ist die Anfélligkeit der Me8-
werte gegeniiber der Gaszusammensetzung und dem Ein-
fluB hoher Salzkonzentration der Matrix zu beachten.

Beim Erstelten der Bezugskurveist daraufzuachten, daB der
hdchste verwendete Bezugswert ebenfallsim linearen MeB-
bereich des verwendeten Gerates liegt. Beim Messen der
Bezugslosungen sollen diese eine Schwefelsiaure-Konzen-
tration haben, die derjenigen der Probenlosungen ent-
spricht.

6.4.2 Photometrie (Verfahren D)

Von der AufschluB-Losung werden 10 ml in einen 100-ml-
Erlenmeyerkolben gegeben und mit der Natronlauge neu-
tralisiert. Weitere 5 ml der Natronlauge und 20 ml Brom-
wasser werden noch hinzugefiigt, dann wird die Losung mit
einem Siedesteinchen versehen und etwa 5 min gekocht.
AnschlieBend wird die heiBe Losung zur Beseitigung des
tiberschiissigen Broms mit 20 ml der Schwefelsiure ver-
setzt, abermals etwa 5 min gekocht und danach mit Wasser
auf 100 ml aufgefilit. Von dieser Losung werden in Abhan-
gigkeit von der im Holz enthaltenen Chrom-Menge 10 bis
25 mlabgemessen, mit 5 ml der Schwefeisdure und Wasser
auf etwa 95 ml verdiinnt und mit 2 ml Diphenylcarbazid-
LOosung versetzt. (Wichtig! Erst nach dem Verdunnen die
Diphenylcarbazid-Losung zugeben!) AnschlieBend wird das
Flissigkeitsvolumen auf 100 ml eingestellt. Nach 5 min
kann die entstandene Farbung bei 546 nm in einer 1-cm-
Kuvette gegen Wasser gemessen werden.

Herstellung der Chrom-Bezugslésungen

240,1 mg Kaliumchrom(III)sulfat werden in 500 m| Wasser
gelost(1 mi=0,05mgCr).DieserLosungwerden 10 ml ent-
nommen, mit 5 ml der Natronlauge und 20 ml Bromwasser
versetzt, erhitzt, mit 20 ml der Schwefelsaure behandelt
und anschlieBend auf 100 m! eingestelit.

Vondieser Losung werden zur Erstellung der Bezugskurve 5,
10, 15, 20 und 25 ml, 225, 50, 75, 100 und 125 pg Cr, abge-
messen und in der bereits beschriebenen Weise mit 5 ml
der Schwefelsdure, Wasser und Diphenylcarbazid-Losung

versetzt, auf 100 mi eingestellt und photometrB’bc u ments

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 52161-7:1985-09


http://www.avadocuments.com/doc/din-52161-7-1985-09
http://www.avadocuments.com/doc/din-52161-7-1985-09

