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Analyse von IPBC aus Holz 

GC-Verfahren mit FID 

Allgemeine Grundlagen 
IPBC wird aus Holzspänen mit Methanol im Ultraschallbad extrahiert und mittels Flammen-
ionisationsdetektor (FID) nach gaschromatographischer Trennung des Extraktes unter 
Verwendung eines internen Standards quantifiziert. Alternativ können andere Detektoren 
eingesetzt werden. 
 
Hinweise:  
Untersuchungen zeigten, dass das Extraktionsverfahren für den Konzentrationsbereich von 
50 bis 500 mg IPBC/kg Holz geeignet ist (s. Anhang).  
 
Im Assessment Report (Anhang I der Europäischen Biozidrichtlinie 98/8/EG) werden 
GC/FID und HPLC/UV als mögliche Analysenverfahren genannt, HPLC-MS/MS dient zur 
Rückstandsanalyse. 

HPLC-Trennungen können an RP-Phasen erfolgen. Bei UV-Detektion (210 – 230 nm) ist die 
Messempfindlichkeit relativ gering. Höhere Empfindlichkeit erreicht man durch Kopplung mit 
Massenspektrometrie. Bei HPLC-Verfahren werden häufig Störsignale in der Nähe des 
IPBC-peaks beobachtet. 

Reagenzien und Geräte 

Reagenzien 

1. Methanol zur Rückstandsanalyse (CAS-Nr. 67-56-1) 

2. IPBC (CAS-Nr. 55406-53-6) 
3. Clofibrat (CAS-Nr. 637-07-0) 

 

Geräte 

1. Labormühle  

2. Analysenwaage 
3. Ultraschallbad 
4. Verschließbare Glasgefäße 

5. Glasvollpipetten 
6. Kolbenhubpipetten 
7. Rotationsverdampfer 
8. Messkolben (10 ml) 

9. 0,45 µm PTFE-Spritzenvorsatzfilter einschließlich Einwegspritzen 
10.  Gaschromatograph mit FID 
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Extraktion von IPBC aus behandeltem Holz unter Verwendung von Methanol 

Zur Probenahme für Holz siehe DIN EN 212 

1. Das zu untersuchende Holz wird mittels einer Labormühle auf eine Partikelgröße 
< 1 mm zerkleinert. 

2. Etwa 2 g des gemahlenen Holzes wird in ein verschließbares Glasgefäß auf 2 Nach-
kommastellen genau eingewogen. 

3. Anschließend werden 40 ml Methanol zugegeben. Das Verhältnis von Holzeinwaage 
zum Methanolvolumen von ca. 1:20 ist einzuhalten. 

4. Die erhaltene Suspension wird für eine Stunde im Ultraschallbad behandelt. Die 
Wassertemperatur soll 50 °C nicht übersteigen. 

5. Nach Abkühlen und Absetzen der Holzpartikel wird die Suspension über einen 
0,45 µm PTFE-Spritzenvorsatzfilter filtriert. 

6. Die filtrierte Lösung kann normalerweise ohne weitere Bearbeitungsschritte für die 
gaschromatographische Analyse verwendet werden. In Abhängigkeit von dem zu 
erwartenden IPBC-Gehalt sind die Lösungen gegebenenfalls zu verdünnen oder 
aufzukonzentrieren. 

Hinweise: 
Der Feuchtegehalt wird parallel an gesondertem Material bestimmt (DIN EN 212). 

Die Untersuchung von unbehandeltem, naturbelassenem Holz gleicher Art ermöglicht die 
Bestimmung eines Blindwertes. Daneben ist die Untersuchung von Holz mit definiertem 
IPBC-Gehalt zur Ermittlung einer internen Wiederfindungsrate empfehlenswert. 

Quantitative Bestimmung von IPBC im Extrakt 

Durchführung / Probenvorbereitung 

Reinigung der Geräte 

Die Reinigung der Glasgeräte erfolgt durch Waschen mit reinigungsmittelhaltigem Wasser. 
Danach werden die Glasgeräte mit destilliertem Wasser gespült und getrocknet. 

Herstellung der Stammlösungen 

Die Stammlösungen werden durch Einwaage fester Substanzen höchster Reinheit 
hergestellt. Die Lösungen sind im Kühlschrank für maximal 3 Monate lagerfähig. 

Konzentration der Stammlösungen: 
Analysenstandard:  IPBC:  10 mg/10 ml in Methanol 

Interner Standard:  Clofibrat: 25 mg/10 ml in Methanol 

Konzentration der Kalibrierlösungen 

Aus der IPBC-Stammlösung werden durch Verdünnen mit Methanol Kalibrierlösungen 
beispielsweise in einem Bereich zwischen 5 bis 25 mg/l hergestellt. Die Kalibrierlösungen 
sind maximal für eine Woche zu verwenden. 
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Kalibrierung 

Es erfolgt eine Mehrpunkt-Kalibrierung mit mindestens 3 Konzentrationen unter Verwen-
dung eines internen GC-Standards. Dazu werden 0,1 ml der Clofibrat-Stammlösung zu 
jeweils 10 ml sowohl der Kalibrierlösungen als auch der Proben zugesetzt (ergibt 25 ng/µl). 

Analyse mittels GC/FID 

GC – Bedingungen (Beispiel) 

Instrument:   GC HP 5890 Series II mit Autosampler und split/splitless 
     Injektion 

Säule:    HP-5, Länge 30 m, i. D. 0.32 mm, Filmdicke 0.25 µm oder 
     vergleichbare Säule 

Vorsäule:   deaktivierte Leerkapillare (5 m) 

Trägergas:  Helium (1,0 ml/min) 

Autosampler:  Injektion: 1 µl, 250 °C 

Temperaturprogramm:  110 °C (1 min), 15°C/min, 290 °C (10 min) 

Detektor:    FID, 310 °C 

Folgende Messungen sind durchzuführen: 

Blindwerte: Methanolextrakt von IPBC-freiem Holz 

Kalibrierlösungen 

Extrakte der zu untersuchenden Proben 

Auswertung 

Es wird eine Mehrpunkt-Kalibriergerade mit den Standardlösungen erstellt und 
anschließend der IPBC-Gehalt der Probenextrakte mittels dieser Kalibriergerade bestimmt. 

Berechnung des Gehaltes an IPBC im Holz (bezogen auf die Trockenmasse): 

 C IPBC = F
m

Va

H

IPBC ×
×             [mg/kg] 

C IPBC       Massekonzentration an IPBC im Holz [mg/kg] 

 a IPBC        gemessene Konzentration im Analysenextrakt [µg/ml] 

 V              Extraktionsvolumen [ml] 

 mH            Einwaage an Holzspänen (berechnete Trockenmasse) [g] 

 F               Verdünnungs- bzw. Konzentrierungsfaktor 

In einem Vergleichsversuch wurde eine Wiederfindungsrate von 100 ± 10 % ermittelt 
(siehe Anhang). 
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CAS-Nr.  :  55406-53-6 

 

Summen- 

formel  :  C8H12INO2 

 

M  :  281,09 g/mol 

 

 

 

 
 

Allgemeine Information 

Chemische Bezeichnung 

 IUPAC   : 3-Iodo-2-propinyl butyl carbamate 

 CA   : 3-Iodo-2-propinyl butyl carbamate 

Synonyme   : IPBC, Troysan Polyphase 

Wirkung   : Fungizid 

übliche Anwendungs- 

konzentrationen  : 0,1 - 3,0 % in wässrigen und lösemittelhaltigen Systemen 

Kennzeichnung (GHS)  : T, N  

Chemisch-physikalische Daten 

Schmelzpunkt   : 65,8 – 66,5°C (Reinheit ≥ 98,8 %) 

Siedepunkt   : nicht destillierbar 

Dampfdruck    : 2,36 – 4,5 10-3 Pa (25°C) 

Löslichkeit (g/l) bei 20 °C : 0,168 in Wasser (pH 7)  3,5 in Heptan 

     3,6 in Petroleumether  281 in Ethylacetat 

     150 in Octanol   > 1000 in Methanol 

Stabilität   : stabil im leicht sauren bis neutralen Milieu 

     unbeständig in Gegenwart von Aminen und   
     Metallverbindungen 

     stabil bei Raumtemperatur und für 14 Tage bei 54°C 

     stabil in Methanol für 9 Tage bei 25°C 

Daten aus dem Assessment Report zur Aufnahme in den Anhang I der BPD 

 

CH3 CH2 CH2 CH2 NH CO O CH2 C C I
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Ergebnisse von Vergleichsuntersuchungen 

Zeitraum:    Oktober 2001 bis April 2003 

Untersuchungsmaterial:  dotiertes Fichtenholzmehl 

Sollwert:    200 mg/kg  

Tabelle: Übersicht über die durchgeführten Analysen 

Labor-Nr. Extraktion Messverfahren Detektor 
Ergebnis in mg/kg 

alle 
Messverfahren nur GC/FID 

L1 Ultraschall GC FID 199 199 
L2   GC FID 217 217 

L3/a   GC FID 204 204 
L3/b   GC ECD 173   
L3/c   HPLC UV 193   
L4/a Ultraschall GC ECD 191   
L4/b Magnetrührer GC ECD 194   
L5   HPLC UV 203   
L6 Ultraschall HPLC UV 224   

Mittelwert in mg/kg 200 207 
Mittelwert in % vom Sollwert 100 103 
Standardabweichung in mg/kg 14,9 9,3 
Standardabweichung in % 7 4 

 

   

Abbildung: Analysenergebnisse der beteiligten Laboratorien. Die Säulen zeigen die Ergebnisse der 
einzelnen Laboratorien (GC/FID: hellgrau, GC/ECD: dunkelgrau, HPLC/UV: weiß), die durchgezoge-
ne Linie zeigt den Mittelwert aller Ergebnisse, die gestrichelten Linien kennzeichnen die einfache 
Standardabweichung. Der Sollwert ist mit * dargestellt. 
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