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Vorwort

Die vorliegende Sammlung von Feld- und Labormethoden zur Probenahme, Probenvorbehand-
lung, -vorbereitung und Analytik fir die Boden- und Verdachtsflachenuntersuchung soll Behorden,
Untersuchungsstellen und Gutachter unterstiitzen. Die Abstimmung von Auftraggebern mit den
Untersuchungsstellen tUber die anzuwendenden Untersuchungsverfahren soll vereinfacht werden.
Untersuchungen auf Basis gleicher Analysenverfahren sichern die Vergleichbarkeit und Qualitat

von Ergebnissen.

Der Fachbeirat Bodenuntersuchung (FBU) wurde vom BMU am 14. Juni 2000 einberufen. Er stellt
Erkenntnisse Uber fortschrittliche Bodenuntersuchungsverfahren und -methoden zusammen und
gibt entsprechende Empfehlungen ab. Dariiber hinaus ist die vergleichende Bewertung von Ver-
fahren und Methoden als wichtige Aufgabe des FBU anzusehen. Die Ergebnisse dieser Bewertung

sind in der vorliegenden Methodensammlung (kurz: ,Methosa“) zusammengefasst.

Die vorliegende Methodensammlung stellt eine Fortschreibung der Untersuchungsverfahren auf
Basis der Bundes-Bodenschutz- und -Altlastenverordnung (BBodSchV) [1] dar. Sie bertcksichtigt
die fortschreitende Entwicklung der Analysenverfahren im Rahmen der nationalen und internatio-
nalen Normungsarbeit. Die Zusammenstellung soll im Laufe der Zeit regelm&Rig aktualisiert und

erganzt werden.

l. Allgemeiner Teil

1.1 Ziel der Methodensammlung Boden-/Altlastenuntersuchung

Durch die vorliegende Methodensammlung ,Boden-/Altlastenuntersuchung® soll eine

e zeitnahe Fortschreibung des Standes der Technik fur die Feststoffuntersuchung,

e Erhohung der Effizienz durch Methodenharmonisierung (Reduzierung vorzuhaltender Me-
thoden in Untersuchungsstellen),

¢ Reduzierung von Kosten und Zeitaufwand fir die jeweiligen Messgrof3e durch die Verein-
heitlichung der Verfahren auch fur verschiedene Rechtsbereiche,

e Steigerung der Qualitat von Bodenuntersuchungen,

e Verbesserung der Ubersicht und der Handhabung in der Praxis

unterstitzt werden.

Ziel dieser Methodensammlung ist es, als Kompendium fir untergesetzliche Regelungen im Bo-
denschutzbereich zu dienen. Zur zukinftigen Vereinheitlichung der Vorgaben fiir Bodenuntersu-
chungen werden die notwendigen Grundlagen bereitgestellt, um im Zuge einer Methoden-

Harmonisierung robuste und leistungsstarke Verfahren vorrangig anwenden zu kénnen.
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Die vorliegende Zusammenstellung soll dartiber hinaus dem mit der Thematik befassten Perso-

nenkreis, u. a.

e Gutachter,
e Untersuchungsstellen,
e Vollzugsbehérden,

o Akkreditierungsstelle

einen Uberblick und eine Hilfestellung zu den in der Bodenanalytik verwendeten Untersuchungs-
verfahren geben.

Vielfach missen von den Untersuchungsstellen fachlich veraltete Analysenverfahren vorgehalten
werden. Dies verursacht nicht nur unnétige Kosten, sondern bedeutet fir die Untersuchungsstellen
zudem einen hoheren Aufwand bei der Qualitatssicherung und Akkreditierung.

Bei der Auswahl von Verfahren zur Untersuchung von Béden und Materialien von altlastverdachti-
gen Flachen und Altlasten ist vor allem die Vielfalt der Materialtypen zu bertcksichtigen. Unter-

schiedliche Boden- bzw. bodenahnliche Materialien wie:

e Klarschlamm, Kompost,

¢ Anschuttungsmaterialien (Schlacken),

¢ bodenahnliche Materialien (z.B. mineralische Baustoffe und Baustoffgemische),

e Bodenaushub aus dem Altlastenbereich (Zechen-, Kokerei-/Tankstellenstandorten),

o Feststoffe mit schadlichen Bodenveranderungen (Bodenmaterial nach Gefahrstoffunfallen,

Brandschadensereignissen)

erfordern ein differenziertes Vorgehen nicht nur bei den fir den Aussagewert von Untersuchungen
besonders wichtigen Probenahmen, sondern auch bei den nachfolgenden Schritten der Proben-
vorbereitung und den anzuwendenden Analysenverfahren.

Die grundlegenden fachlichen Anforderungen fiir die Boden-/Altlastenuntersuchungen sind den
entsprechenden Anhangen des untergesetzlichen Regelwerks zum BBodSchG, der BBodSchV [1]

sowie sonstigen Regelungen wie dem Fachmodul Boden und Altlasten [3] zu entnehmen.

Zu beachten ist aulBerdem, dass insbesondere bei der Auskofferung von Boden/-Bodenmaterial
(Verwertung von Abfallen) mitunter weitere Rechtsbereiche mit ggf. eigenen Festlegungen zur
Untersuchung zu bertcksichtigen sind. Ein Beispiel dafir ist die Verwertung mineralischer Abfalle
durch Auf- oder Einbringen auf oder in den Boden, die die Berlcksichtigung wasserrechtlicher

Vorgaben erforderlich macht.



1.2 Begriffe

Referenzverfahren im Sinne dieser Methodensammlung sind die im Anwendungsbereich der

BBodSchV vorgeschriebenen Verfahren.

Alternative Referenzverfahren sind den formal glltigen Referenzverfahren gleichwertig und wer-
den vom FBU fir die Vollzugspraxis empfohlen. Verfahren fur solche Parameter, die nicht durch
die BBodSchV geregelt werden, jedoch im Rahmen einzelfallspezifischer Untersuchungen von
besonderer Bedeutung sein kdnnen (z. B. Antimon oder leichtfliichtige Verbindungen bei Fest-
stoffuntersuchungen) und vom FBU empfohlen werden, werden mit folgender Formulierung auch

auf den Begriff Referenzverfahren bezogen: ,wird vom FBU als Referenzverfahren angesehen®.

Validierte Verfahren sind in Ringversuchen getestete Verfahren.

Gleichwertige Verfahren: Als gleichwertig gilt ein Verfahren dann, wenn es nach Auffassung des
Fachbeirats Bodenuntersuchung die stofflichen Eigenschaften eines Materials in gleicher Qualitat

darstellt wie das entsprechende Referenzverfahren.

Ergebnisunsicherheit’: Die Beurteilung und der Vergleich von Untersuchungsergebnissen erfor-
dern ein Mal} fur ihre Verlasslichkeit. Dieses Mal3 wird als Unsicherheit bezeichnet. Sie ist definiert
als ,ein dem Ergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte kennzeichnet, die ver-
niinftigerweise der MessgroéRRe zugeordnet werden kénnte"'. Beim Vergleich von Untersuchungs-
ergebnissen, insbesondere zur Uberwachung von Wertmalstiben, ist die Angabe der Unsicher-
heit eine wichtige KenngréRe zur Bewertung des Untersuchungsergebnisses.
Quellen fur die Unsicherheit von Untersuchungsergebnissen sind u. a.:
¢ die Eigenschaften des untersuchten Objekts (z.B. Heterogenitét des Prifguts bzw. die In-
homogene Stoffverteilung der Merkmale),
¢ die Probenahme/Probenaufbereitung,
e das angewandte Mess-/Prufverfahren inkl. der Unsicherheit der (zertifizierten) Referenzma-
terialien, die der Messung zugrunde liegen.
Um ein Messverfahren zu charakterisieren, werden die Begriffe Prézision und Richtigkeit verwen-
det (vgl. Abb. 1.2-2).

Die Prazision ist das MaR fir statistische (zuféllige) Fehler (z. B. Ablese- und Interpolier-

fehler, Pipettier- und Wéagefehler).

b Far weitergehende Informationen zu diesem Thema wird verwiesen auf: ,Leitfaden zur Ermittlung von

Messunsicherheiten bei quantitativen Prifergebnissen® (Deutsche Ausgabe des EUROLAB Technical
Report 1/2006 ,Guide to the Evaluation of Measurement Uncertainty for Quantitative Test Results”)
und die dort genannte Literatur
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Die Richtigkeit ist die Ubereinstimmung des Messwertes mit einem als richtig akzeptierten
Wert. Systematische Fehler eines Messverfahrens kdnnen z. B. durch Untersuchung mit
mehreren physikalisch unabhangigen Analysemethoden oder durch den Einsatz zertifizier-

ter Standardreferenzmaterialien erkannt werden.

Hinweise auf die Unsicherheit der validierten Analysenverfahren sind den jeweiligen Normen zu
entnehmen. Bei Feststoffuntersuchungen wird das Ausmald der Unsicherheit des ermittelten Ana-
lysenergebnisses haufig weniger durch die Untersuchung im Labor, als vielmehr durch die inho-
mogene Stoffverteilung und die heterogene Zusammensetzung des Untersuchungsmaterials be-

stimmt.

Die Nachweisgrenze (NWG) gibt die kleinste Konzentration oder Gehalt eines Stoffes in einer

idealen Probe an, die mit einer Analysenmethode unter Anwendung der vollstandigen Arbeitsvor-

schrift detektiert werden kann.

Die Bestimmungsgrenze (BG) gibt die kleinste Konzentration oder Gehalt eines Stoffes in einer

idealen Probe an, die mit einer Analysenmethode unter Anwendung der vollstandigen Arbeitsvor-

schrift guantifiziert werden kann.

Die untere Anwendungsgrenze (UAG) ist die Bestimmungsgrenze im Anwendungsbereich. Sie
gibt die kleinste quantifizierbare Konzentration oder Gehalt eines Stoffes in einer realen Probe an,
die mit einer Analysenmethode unter Anwendung der vollstandigen Arbeitsvorschrift ermittelt wer-
den kann. Sie hangt insbesondere vom Einfluss der Stor- bzw. Begleitkomponenten (Matrix) ab.

Gehalt/ Konzentration
A

Untere Anwendungs-
grenze

Matrixeffekt

Bestimmungsgrenze

Nachweisgrenze

Nachweisbegrenzendes Signalrauschen

Abb. [.2-1: Graphische Erlauterung der Begrifflichkeiten Nachweisgrenze,
Bestimmungsgrenze und untere Anwendungsgrenze



Hinweis: Der Begriff ,Untere Anwendungsgrenze' wird im HBU [4] auf den blauen Vorblattern der
einzelnen Normen auch verwendet, um die bei unterschiedlichen Normen abweichend verwende-
ten Begrifflichkeiten zusammenzufassen. Die auf den Vorblattern aufgefihrten Anwendungsgren-
zen entsprechen dann den Nachweis- oder Bestimmungsgrenzen oder auch den (empfohlenen)
Arbeitsbereichen der jeweiligen Normen. In einzelnen Normen wird der Begriff ,untere Grenze des
Anwendungsbereiches‘ gesondert definiert (EN ISO 17294-2, 02/2004).

In Ubereinstimmung mit den Tabellenubersichten des HBU bei den Elementen ist in den Tabellen
des Abschnitt Il. eine Spalte mit ,Anwendungsgrenze’ tberschrieben — in dieser Spalte werden

die jeweiligen Nachweis- oder Bestimmungsgrenzen zitiert.

1.3 Benutzerhinweise

Die Methoden des Anhang | der BBodSchV von 1999 sind hier als ,Referenzverfahren® gekenn-
zeichnet. Optisch wird diesem Sachverhalt durch eine QURKelgraue Hinterleguing der Parameter
in ihren Zeilen Rechnung getragen. Zusétzlich findet sich in der Spalte ,Regelwerk/Regelung, (zi-
tiert in: )“ das Kirzel ,BBodSchV* als weiterer Hinweis.

Nach der durch den FBU durchgefiihrten vergleichenden Bewertung werden die vom FBU als
gleichwertig anerkannten Verfahren als ,alternatives Referenzverfahren® bezeichnet (zuletzt verof-
fentlich siehe [2]) und sind durch hellgrau unterlegte Zeilen markiert. Dabei konnen diese Verfah-

ren aus folgenden Grinden vom FBU als gleichwertig anerkannt werden:

¢ Formale Angleichung oder Aktualisierung von Normen; vom Entwurf zur Endfassung;
Ubernahme einer Europaischen als Deutsche Norm;

¢ Angleichung oder Aktualisierung von Normen mit inhaltlichen Neuerungen / Anderun-
gen jedoch auf gleicher Methodenbasis (z.B. Optimierungen zum Erreichen von ver-
besserten Nachweisgrenzen oder Verbesserung der Analysen- oder Ergebnisqualitat)
ohne Notwendigkeit einer erneuten Validierung;

+ Bei neuen Normen auf anderer Methodenbasis (z.B. AAS, ICP) oder stark veranderten
Normen erfolgte die Anerkennung auf Grundlage der Validierungsergebnisse.

¢ Aus einem anderen Medienbereich liegt eine vergleichbare Norm vor, die gleichwertige
Ergebnisse liefert (Methodenharmonisierung zwischen den Rechtsbereichen).

Ohne farbliche Unterlegung (weiR)| sind auch standardisierte leistungsstarke Analysenverfahren

fur weitere Parameter aufgefiihrt, fur die in der Verordnung keine entsprechende Regelung getrof-

fen worden ist, deren Bedeutung jedoch fur einzelfallspezifische Untersuchungen gegeben ist.
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Auch Verfahren, die eigentlich durch leistungsstarkere Verfahren ersetzbar sind, deren Anwen-
dungsbereich jedoch fir Bodenuntersuchungen ausreichend ist und daher im Fachmodul Boden-
Altlasten [3] als Alternativverfahren aufgefiihrt sind, sind ggf. weil3 hinterlegt. Ebenfalls weil3 hinter-
legt sind Parameter, die nicht von der BBodSchV geregelt werden, jedoch von einer Untersu-
chungsstelle nach § 18 BBodSchG fir einen bestimmten Teilbereich beherrscht werden missen
(wie beispielsweise die Bestimmung des pH-Wertes von Eluat- oder Wasserproben) - diesen wird
der Status des ,obligatorischen Parameter gemaR Fachmodul Boden-Altlasten ’ in der vorletzten

Spalte zugewiesen.

In der vorletzten Spalte ergibt sich aus den Kennungen a) ,Status® und b) ,sollte ersetzt werden
durch® bei einem Verweis von einem Referenzverfahren zu einem alternativen Referenzverfahren
die Gleichwertigkeit des alternativen Referenzverfahrens und damit die aktuelle Methodenempfeh-

lung.

In der letzten Spalte sind diejenigen Verfahren, die nach Auffassung des FBU belastbare Ergeb-
nisse liefern, mit dem Kirzel ,FBU‘ gekennzeichnet. Dies kénnen die in der BBodSchV zitierten
Verfahren sein, dies sind alle ,alternativen Referenzverfahren‘ aber auch solche Verfahren, die der
FBU (insbesondere die sich mit der Analytik auseinandersetzende Kleingruppe) aus anderen
Grinden hervorhebt, da sie belastbare Ergebnisse liefern. Nicht mit dem Kirzel ,FBU' gekenn-
zeichnete Verfahren liefern entweder nicht belastbare Ergebnisse — dies ist dann im Feld Bemer-
kungen dargestellt — oder sind nicht (oder bisher nicht) vom FBU eingehend behandelt worden.

Die Verknupfung zum Fachmodul Boden-Altlasten (FM-BA) und zum Handbuch Bodenuntersu-
chung (HBU) [4] mit den dort benannten Normen ist durch das Kurzel ,FM-BA* bzw. ,HBU" gege-

ben.

Die Fortschreibung der ,,Methosa“ wird durch eine Anpassung der Kennzeichnung der Version
(derzeit V 1.0) deutlich gemacht. Kleinere methodische Uberarbeitungen finden ihren Niederschlag
in der Erhéhung der Nebenversionsnummer (z.B. V 1.1). Bei groReren Uberarbeitungen, z.B. nach
Inkrafttreten einer novellierten Fassung des Anhang | der BBodSchV, erfolgt die Einfihrung
(Hbherzéahlung) der Version V 2.0.
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. Regelwerksbezogener Teil

.1  Probenahmeplanung, Probenahme, Probenbeschreibung

Grundvoraussetzung fur eine sachgerechte Beurteilung ist es, dass die Ergebnisse der Untersu-
chungen ein zuverlassiges Abbild der stofflichen Zusammensetzung des Untersuchungsobjektes
geben. Das Untersuchungsobjekt muss dazu hinreichend beschrieben sein, und es muss ausrei-
chend bekannt sein, fir welche Grundgesamtheit es représentativ ist. Dies ist bei der Untersu-
chung von Altablagerungen und Altstandorten oft besonders schwierig, da sowohl die Schadstoff-
verteilung als auch der Untergrund haufig sehr heterogen sind. Die Qualitéat der Probenahme be-
stimmt deshalb haufig im Vergleich zu den physikalischen und chemischen Unter-

suchungsverfahren die Qualitat und Interpretierbarkeit der Ergebnisse.

Il.1.a Feststoffe

Nutzungsorientierte Beprobungstiefe bei Untersuchungen zu den Wirkungspfaden

Boden-Mensch und Boden Nutzpflanze

Wirkungspfad Nutzung Beprobungstiefe [cm]

Kinderspielflache, Wohnge- 0- 10"
biet 10-35
Boden-Mensch (Ingestion) Park- und Freizeitanlage 0- 10"
Industrie und Gewerbegrund- 1)

) 0- 10

stiicke

0-30

Ackerbau, Nutzgarten 30-60

Boden-Nutzpflanze "
Griinland 0-10°

10-60

YK ontaktbereich fiir orale und dermale Schadstoffaufnahme, zusétzlich 0-2 cm bei Relevanz des inhalativen
Aufnahmepfades; relevante Feinfraktion bis 63um

2)0-35 cm: durchschnittliche Méachtigkeit aufgebrachter Bodenschichten; zugleich max. von Kindern erreich-
bare Tiefe

¥Bearbeitungshorizont

“Hauptwurzelbereich
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Wirkungspfadorientierte Probenahme (Beprobungsflache bzw. Tiefe und Mindestprobenanzahl)

Wirkungspfad

FlachengréRe [ha]
und
Probenanzahl

Boden-Nutzpflanze

GleichmaRige Bodenbeschaffenheit:

Regelfall: bei 10 ha mindest. von 3 Teilflachen 1MP
entsprechender Tiefen mit 15-25 EP pro Teilflache
und MP;

Flachen < 5 ha ohne Teilflachenbildung fir PN

Boden-Grundwasser

ungesattigte Zone: Horizont- und schichtspezifische
Beprobung, PN bei Auffélligkeiten; mindest. 1MP
pro laufenden Meter

I1.1.b Grundwasser, Sickerwasser

I1.1.c Bodenluft
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Tab.ll.1.a Probenahmeplanung, Probenahme und Probenbeschreibung, Feststoffe

Untersuchung von
Materialien aus den Be-

Voraaben reichen: Boden. Boden- Generelle Anforderungen a. | Wirkungspfadspezifisch:
em%iB An- materiai aItIast\’/er dich- d. PN; differenziert nach Ingestion a) Referenzverfahren
9 hang | tigen Flé{chen oder zum Wirkungspfaden: Boden- Boden-Pflanze (s. Infobox Il.a, BBodSchV
BBo ngchV gAuf- oder Ei’nbrin en Mensch, Boden-Nutzpflanze, Boden-Grundwasser Feststoffe)
vorgesehen sing' Boden-Grundwasser Verwehung
auch fur Bodenluft
: Festlegung von
(Efogia’\i-lf © Bodenprobenahme, Probeentnahmepunkten, Veralteter Stand |a) Referenzverfahren BB(I):%SUChV
Anleitung zur Aufstellung [ Probenahmestrategie, Vor- von 1996 ist b) DIN ISO 10381-1
(02/1996) HBU
von PN-Programmen gehens-weise bei der PN, aktuell: (08/2003) (08/2003)
(08/2003) : FM-BA
Dokumentation, QS
Techn. Rahmenbedingungen
(E_l)oggi.lf © Bodenprobenahme, und Durchfiihrungsmaoglich- Veralteter Stand |a) Referenzverfahren BB?:%%ChV
Anleitung fir keiten bei der Boden-PN von 1996 ist b) DIN ISO 10381-2
(02/1996) HBU
Probenahmeverfahren mittels manueller und gera- aktuell: (08/2003 08/2003
g
(08/2003 . FM-BA
teunterstitzter Verfahren
a) Referenzverfahren
(E;L)Ogg\i-l?? S Bodenprobenahme, Beschreibung typischer Ge- Veralteter Stand %) ?A§/£%88§%i?ir3 BBodSchV
nleitung zur Sicherheit | fahrdungen bei der Entnah- von ist
Anlei Sicherheit | fahrd bei der E h 1996 i FBU
(el bei der PN me von Bodenproben aktuell: (08/2002) EEEENIE Vo HBU
(08/2002) ’ BGR 128 und
TRGS 524
(E-) DIN 1SO PN bei der Untersu- Entscheidungshilfen zur
10381-4 chung von natirlichen, | Wahl der geeigneten PN-Art V(?/rgrllteltgegfss fgtn @ ‘3 gﬁ\flelrggzxgggmen BBOH%SJ i
(02/1996) naturnahen und Kultur- | bei land- und forstwirtschaft- aktuell: (08/2004) (04/2004) EM-BA
(04/2004) standorten lichen Fragestellungen :
ﬁrgﬁg:vg?sgugg;zgrobgnej Anleitung fir das Zusam-
DIN ISO tersuchund von Boden- mentragen von Informatio- a) obligatorischer HBU
10381-5 kontamir?ationen auf nen, Entwicklung von Kon- Parameter geman EM-BA
(02/2007) taminationshypothesen und FM-BA

urbanen und industriel-
len Standorten

PN-Strategien
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Tab.ll.1a Probenahmeplanung, Probenahme und Probenbeschreibung, Feststoffe — Fortsetzung

Altablagerungen (AA);

Feststoffcharakterisierende

a) alternatives Referenz-

abgescho'benes Bz PN, el = Ungeeignet fir nicht verfahren fur FBU
HACIA PN ClaniE el VEImIERY MESS S stichfeste und fliissige Haufwerksbeprobun HBU
(2001) (Haufwerke);heterogene abhangige PN o 9 P 9
. ; Materialien en FM-BA
und inhomogene Mate- Sortenreine PN
rialien Vor-Ort-Analytik
Berufsgenossenschaftliche Ersatz fir die in
BGR 128 Arbeitssicherheit kon- | Regeln fur Sicherheit u. Ge- der BBodSchV a) alternatives Referenz-
(02/2006) taminierte Bereiche sundheit bei der Arbeit (BG- zitierte ZH verfahren HBU
Tiefbau Regeln); Arbeiten in kontami- 1/183(04/1997)
nierten Bereichen (s. a. Ifd. Nr. 4)
Die Technischen Regeln flr
. .| Gefahrstoffe (TRGS) geben
TECth?Qﬁrthgggln fur de_n Stanq _der Technik_, Ar- _
Schutzmalnahmen fur beltsmeQ|z|n unq Arbe|t_shyg|- Konkretisiert die |a) zusammen mit BGR
TRGS 524 g .| ene sowie sonstige gesicher-
Tatigkeiten in kontami- . e GefStoffV 128 anzuwenden
h . te Erkenntnisse fur Tatigkei-
nierten Bereichen .
Ausgabe: Februar 2010 ten m|t_Gefahrstoffe_n
' einschliel3l. deren Einstufung
u. Kennzeichnung wieder
i Nicht im Rege- |a) obligatorischer
DIN&SQ%A' 1 PN Sedimente lungsbereich des Parameter geman FM-BA
BBodSchG FM-BA
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Tab.ll.1la Probenahmeplanung, Probenahme und Probenbeschreibung, Feststoffe — Fortsetzung

. Ersetzt durch 5. Auf-
Bodenkundliche . .
; ; . lage unter Einarbei- [a) Referenzverfahren
Kartieranleitung Umfassende Anleitung TR
4. Auflage zur bodenkundlichen Kartierung iy e [rieien f_ur BBodSchv
'(199 4) die Stadtbodenkartie- |b) KA5 (Ifd. Nr. 12/13)
rung
. a) alternatives Referenz-
Bod(_ankund_llche umfassende Anleitung verfahren FBU
Kartieranleitung bodenkundlich . umfassende, grund- | h I
5. Auflage (KAS) zur bodenkundlichen K_artlerung legende Ansprache )_Je nach Fragestellung HBU
(2005) incl. Stadtbodenkartierung ist ,KA5 kurz“, aus- FM-BA
reichend (Ifd. Nr. 13)
Arbeitshilfe fur die . . Kein Unterschied zur
. Beschreibung von Bodenhori-
Bodenansprache im : . KAS5, zu erfassende
zonten und —profilen sowie der : . FBU
vor- und nachsorgen- . i Merkmalsanzahl ist |a) alternatives Referenz-
bodenkundlichen und sensori- HBU
den Bodenschutz, auf das des Vollzugs verfahren
schen Ansprache von Boden- FM-BA
Auszug aus der KA5, roben: keine PN-Anleitun des BBodSchG aus-
2009 (,KA5-kurz®) P ' 9 gelegt
VDLUFA- . . . . . .
Methodenhandbuch, Hinweise zu:jll\j/lr:schprobenbll- a) ?ﬁ)g?e?togfncggr;ﬁrg;\ EM-BA
Band 1, AL 9 9
Geotechnische Erkundung und
Untersuchung - Benennung, Benennung, Be-
Beschreibung und Klassifizie- schreibung und
DIN EN ISO 14688-1 | rung von Boden - Teil 1: Benen- Klassifizierung von |a) obligatorischer Para- HBU
(06/2011) nung und Beschreibung , Pro- Bdden und Altlas- meter gemafl FM-BA FM-BA
benbeschreibung, Geotechni- tenmaterialien erfolgt
sche Erkundung und Untersu- hier nach ISO 11259
chung
DIN EN ISO 14689-1 Geotzg%?]?snc?]?gﬁsggg’ und Gilt nur fr a) obligatorischer Para- HBU
(06/2011) 9 Fels meter gemal FM-BA | FM-BA
Untersuchung
. . Darstellung und
DIN 19673 dgr?LihnrljeliZi(;?euagrS;Sglﬁﬂg bs?a- - Schreibweise von bo- a) alternatives Referenz- FBU
(10/2002) ; 9 denkundlichen Profil- verfahren HBU
gebnisse
aufnahmen
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Tab.ll.1a Probenahmeplanung, Probenahme und Probenbeschreibung, Feststoffe — Fortsetzung

Erkundung und Untersu-
chung -

Techn. Grundlagen

Gilt nicht zur Gewinnung

Ersatz fur DIN 4021 und
DIN 4022; Hilfreiche Dar-

DIN EN ISO Probenentnahmeverfahren | zur Enthahme von von Bodenproben fir stellung der a) alternatives FBU
22475-1 und GW-Messungen - Teil | Proben von Boden, | landwirtschaftliche und Probenahmegeréate; Be- Referenz- HBU
(01/2007) 1: Techn. Grundlagen der | Fels, GW; GW- umweltbezogene Bo- schreibung der Einsatzbe- verfahren FM-BA
Ausfiihrung Messungen denuntersuchungen. reiche fir Bodenuntersu-
chungen
AQS Merkblatt PN von Schwebstoffen I
P8/4 (2002) und Sedimenten Ggf. hilfreich
DIN 4021 PN Bauarund Wurde durch DIN EN ISO |a) Referenz- BBE%SJhV
(20/1990) 9 22475-1 ersetzt verfahren FBU
Alte Fassung wurde durch
DIN 52101
L DIN 52101 (06/2005) a) Referenz- BBodSchV
gggggggg I Cest2 i G2 ersetzt; erganzt verfahren HBU
DIN EN 932-1 (03/1988)
. ieRlich ianet .
Zysfﬁﬁlgssganﬂ%ﬁ Entnahme von EP éﬂ?séﬂgﬁ?ggsigﬁeerlggg el 2ur Proe dciemille 0 2) [REEnEn-
ISR und Anlagen; Ve’rfahren und/oder Bildun bei der Produktionskon- ARG StE e VRN Sl
(11/1996) gen, ve aung =t rakterisierung durch LAGA |b) LAGA PN 98 HBU
zur Anwendung im Bau- von SP; trolle; keine grundmen- PN 98 (Ifd. Nr.7)
wesen genabhangige PN Y
Zur Ermittlung der erfor-
derlichen Probenmenge
bei fuihrt die Anwendung
DIN 18123 . dieser Norm bei grob- Alte Fassung wurde durch [a) Referenz-
(11/1996) PN Eigg::l’m’nmv' kérnigem Material zu un- | DIN 18123 (04/2011) verfahren BB&%SJW
(04/2011) 9 praktikabel grof3en Men- ersetzt

gen. Fur diese Fragestel-
lung ist LAGA PN 98
anzuwenden (Ifd. Nr.7)




Tab.ll.1b Probenahmeplanung, Probenahme Grundwasser, Sickerwasser

DIN EN ISO 5667-1

a) obligatorischer Parameter

(04/2007) Probenahmeplanung gemaR FM-BA FM-BA
ISO 5667-11 a) obligatorischer Parameter
(2009) Grundwasser-PN gemaR FM-BA FM-BA
DIN 38402-13 .
(12/1983) Grundwasser-PN b) geplant: DIN ISO 5667-11 FM-BA
LAWA-GW-RILi, Teil 3 I
(03/1993) Grundwasser-PN Gof. hilfreich
AQS-Merkblatt P8/2 Wesentliche
(01/1996) Grundwasser-PN Hinweise FM-BA
DVGW W 112 a) obligatorischer Parameter
(2011) Grundwasser-PN gemaR FM-BA FM-BA
DVWK-Regeln 128 a) wurde in das DVGW-Arbeitsblatt W 112
Grundwasser-PN : . : N
(1992) integriert und damit zurtickgezogen.
DVWK-Merkblatt 245 a) wurde in das DVGW-Arbeitsblatt W 112
Grundwasser-PN . . . -
(1997) integriert und damit zuriickgezogen.
DWA-M 905 . : Probenahme mittels a) optionaler Parameter i
(2012) Sickerwasser-PN Saugkerzen gemanl FM-BA FM-BA
DIN 38402-12 Oberflachenwasser-PN a) obligatorischer Parameter EM-BA
(06/1985) (stehende Gewasser) gemafl FM-BA
DIN 38402-15 Oberflachenwasser-PN a) obligatorischer Parameter EM-BA
(04/2010) (FlieRgewasser) gemal FM-BA
DIN 38402-24 oo
(2007) Schwebstoff-PN Gdf. hilfreich
DIN 38407-15 I
(1983) Grundwasser-PN Gdf. hilfreich
DVWK-Merkblatt 217 Sickerwasser-PN Probenahme mittels a) optionaler Parameter EM-BA

(1990)

Saugkerzen

gemal FM-BA




Tab.ll.1c Probenahmeplanung, Probenahme, Bodenluft

a) Referenzverfahren

VDI 3865-2 Messplanung fiir BBodSchV
Veralteter Stand
(10/1992) Bodenluftuntersuchungs- . . : HBU
Neu: (01/1998) b) aktualisierte Version _
(01/1998) verfahren (06/2000) FM-BA
a) Referenzverfahren
\/(812%6958)1 PN Bodenluft Veralteter Stand BBa%SJ Y
b) VDI 3865-1 (06/2005)
VDI 3865-1 a) alternatives Referenz- FBU
verfahren -
(06/2005) 2 e tEm! rfah FM-BA
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[I.2 Probenvorbereitung

Von grundlegender Bedeutung fur jede Feststoffuntersuchung ist neben der Probenahme die
Qualitat der Aufarbeitung des Probenmaterials. Dabei erfordern unterschiedliche Materialeigen-
schaften und Beschaffenheiten spezifische, dem Untersuchungsziel angepasste Probenvorbe-
handlungs- und -vorbereitungsschritte. Eine fehlerhafte Ausfihrung dieser Arbeitsschritte kann
chemische, physikalische oder biologische Prifverfahren in ihrer Aussagekraft entscheidend ein-
schranken und zu Fehlbeurteilungen fuhren. Die fur Feststoffmatrices bis dato existierenden Nor-
men und Vorschriften weichen teilweise deutlich voneinander ab und weisen selbst fur die Be-
stimmung identischer Stoffgruppen unterschiedliche Bearbeitungsschritte aus.

Mit der hier als Referenzverfahren vorgeschlagenen DIN 19747 wird versucht, durch vereinfachte
und vereinheitlichte Vorgehensweisen zu vergleichbaren und reproduzierbaren Ergebnissen zu
gelangen, die den unterschiedlichen Materialien und Prifzielen gerecht werden. Eine Vorbedin-
gung hierbei ist, durch Wahl geeigneter Vorbereitungsschritte zu einer optimalen Merkmalserfas-
sung zu gelangen.

Da jeder Arbeitsschritt naturgemafd mit zufélligen und/oder systematischen Fehlern behaftet ist,
muss sichergestellt werden, dass die anzuwendenden Arbeitsschritte und Techniken die zu be-
stimmenden Merkmale nicht verfalschen, so dass die zu charakterisierende Grundgesamtheit,
reprasentiert durch Feld- bzw. Technikumsproben, hinreichend genau abgebildet wird. Die mit der
Materialcharakterisierung verbundenen Anspriiche an die Merkmalsbeschreibung erfordern para-
meter- und materialspezifische Arbeitsschritte, die auf die verschiedenen Untersuchungsverfahren
und Priifziele abgestimmt sind. Daher ist bei Feststoffuntersuchungen generell eine umfassende
und zielorientierte Planung notwendig, die alle Wechselwirkungen der verschiedenen Verfahrens-
schritte bertcksichtigt.

Die Anwendung der DIN 19747 schlief3t unmittelbar an die Probenahme gemaR LAGA PN 98 an.
Unter der Bezeichnung ,Probenvorbehandlung“ werden dabei die Arbeitsschritte Vor-Ort, also das
Erstellen einer zum Transport préaparierten Laborprobe aus der Feldprobe oder des z. B. im
Technikumsmalstab aufbereiteten Materials, zusammengefasst.

Darauf folgen die notwendigen Arbeitsschritte der ,Probenvorbereitung® am Laborprobenmaterial.
Hierzu zahlen u. a. Zerkleinerungen und Klassierungen auf Basis zu berticksichtigender Regel-
werke.

Letztlich sind im Rahmen der ,Probenaufarbeitung® die Arbeitsschritte im Labor durchzufihren,
die erforderlich sind, um die Analysenproben fiir die verschiedenen Untersuchungsaufgaben her-
zustellen.

In den beiden folgenden Tabellen 11.2.1a und 11.2.2b sind die Teilschritte der Probenvorbereitung,
wie Probenteilung/-zerkleinerung (mechanische Probenvorbereitung), Aufschluss und Elution dar-

gestellt.



Tab.ll.2.1 Probenkonservierung, -transport, -lagerung

a) Referenzverfahren

DIN EN ISO 5667-3 Wasser Veraltete Norm BBodSchV

(04/1996) Probenkonservierung b) DIN EN ISO 5667-3 HBU
(05/2004)

DIN EN ISO 5667-3 Wasser Berichtigte Norm in a) alternatives Refe- HBU
(2000 Probenkonservierun BT [P B2 renzverfahren =20
(03/2013) 9 Gilt fur GW und SW FM-BA

DIN I1SO 18512 Probenlagerung, Lagerung von Boden- FM-BA
(03/2009) Feststoff proben HBU
Probenstabilisierung von
leichtflichtigen Komponen-
DIN ?0%)5(352155 ten in Feststoffen (LHKW, HBU
BTXE) durch Uberschich-
tung




I1.2.2 Probenvorbereitende Techniken
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Tab.11.2.2.2 Probenvorbereitende Techniken (Gefriertrocknung etc.)

Vorfrieren: -35°C;
DIN EN ISO Boden, Schichtdicke:
16720 Schlamm, <2cm
(06/2007) | Sedimente Vakuum:
37-63 Pa

Fuhrt ggf. bei leichter
flichtigen org. Kompo- HBU
nenten zu Memory- FBU
Effekten in den Geréaten

Gefriertrock-
nung




Tab.ll.2.3 Bestimmung grundlegender Kenngrof3en (Trockenmasse etc.)

Trockenriick- DIN EN Abfélle a) feste Abfalle
stand; Wasser- 14346 méiisaeltr- Gravimetrie ?;;g’;igpeepg:ﬂﬁ b) DIN EN 15934 Fl-l\lllBIg A
gehalt (03/2007) >1% sche) (11/2012)
a) Referenzverfahren
Trockenruck- I 10) Trocknen bei b) DIN EN 15934 el
stand 11465 Boden 105°C (11/2012) HBU
(12/96) FM-BA
. DIN EN Schlam- .
Trocs';ggguc"‘ 12880 me, fl., Trog'égfg bei HBU
(02/2001) pastos
Trockenruck- DIN Schlamj Trocknen bei ) IV N 25Ek BBodSchV
stand 38414-2 me, Sedi- 105°C (11/2012) HBU
(11/85) mente
Methode A:
105°C-Trocknung a) Das Verfahren soll
Schlamm, | Methode B: Karl- . - kiinftig die Normen
DINEN | gioabfall, | Fischer Titration e G TiCh DIN EN 14346, FBU
Trockenmasse 15934 d | isch das Verfahren A zu d
(11/2012) Boden, (vo umetrlisc verwenden DIN EN 12880 un HBU
Abfall /coulometrisch; DIN ISO 11465
Azeotrope Destilla- ersetzen
tion
Zuriickgezogen in
Feuchtigkeits- DIN Trocknen bei 07/2006; Empfehlu‘ng b) DIN EN 15934
gehalt 52183 103°C + 2°C des Regelsetzer: (11/2012)
(12/2977) - Verwendung von DIN

EN 1383-1 (07/2002)




Tab.ll.2.4 Mechanische Probenvorbereitung
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DIN 19747
(07/2009)

Feststoffe jeglicher Art;
geeignet fir chem., physi-
kalische und biol. Untersu-

chungen

Vorbehandlung, Vor-
bereitung, Aufarbei-
tung

Schlief3t lickenlos an
LAGA PN 98 an; komplet-
tiert Vorgehensweisen
zwischen PN und Analytik;
Beinhaltet alle im Unterge-
setzlichen Regelwerk und
Regelungen geforderten
Schritte der PV

a) alternatives
Referenz-
verfahren

FBU
HBU
FM-BA

DIN ISO 11464
(12/1996)

Vorbehandlung von Bo-
denproben die mit phys.-
chem. Verfahren unter-
sucht werden sollen

Hinweise zu: Trock-
nen, Zerkleinern, Sie-
ben, Mahlen, Teilen

Anwendung bei
anderen Matrices
eingeschrankt;

Inhaltlich widerspriichlich
und bei Anwendung sind
systematische Fehler
maoglich; Norm wurde er-
setzt durch DIN 19747;
nicht vollzugspraxistaug-
lich

a) Referenz-
verfahren

b) DIN 19747

BBodSchV
HBU

DIN ISO 11464
(12/2006)

Vorbehandlung von Bo-
denproben die mit phys.-
chem. Verfahren unter-
sucht werden sollen

Hinweise zu: Trock-
nen, Zerkleinern, Sie-
ben, Mahlen, Teilen

Anwendung bei
anderen Matrices
eingeschréankt;

Inhaltlich widersprtichlich
und bei Anwendung sind
systematische Fehler mdg-
lich; Norm wurde ersetzt
durch DIN 19747; nicht
vollzugspraxistauglich

b) DIN 19747

HBU

DIN ISO 14507
(02/1996)

Vorbehandlung von Bo-
denproben im Labor vor
der Bestimmung org. Ver-
unreinigungen

Eigenschaften und
Informationen zu
flichtigen und maRig
flichtigen org. Verbin-
dungen

Nicht anwendbar
fur die Bestim-

mung fllichtiger org.

Inhaltsstoffe

Defizitare Ansétze zur
Untersuchung von Fest-
stoffen auf org. Verunrei-
nigungen, Norm wurde
teilweise ersetzt durch DIN
19747

a) Referenz-
verfahren

b) DIN 19747

BBodSchV
HBU

DIN ISO 14507
(07/2004)

Vorbehandlung von Bo-
denproben im Labor vor
der Bestimmung org. Ver-
unreinigungen

Eigenschaften und
Informationen zu
flichtigen und méRig
flichtigen org. Verbin-
dungen

Nicht anwendbar
fur die Bestim-

mung flichtiger org.

Inhaltsstoffe

Defizitare Ansétze zur
Untersuchung von Fest-
stoffen auf org. Verunrei-
nigungen, Norm wurde
teilweise ersetzt durch DIN
19747

b) DIN 19747

HBU




Tab.ll.2.4 Mechanische Probenvorbereitung - Fortsetzung -
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Bodenkundliche : d he im G ¢ fah
Kartieranleitung . Bestimmung er Bo- {.Ansprac eim Ge- a) Referenzverfahren BBodSchV
Probenbeschreibung denart; KorngroRen- [lande durch Finger-| Veralteter Stand [b) 5.Auflage (KA5),
4.Auflage (KA4) : oI FBU
1996 verteilung probe - Hinweis Ifd. Nr. 7 oder 8
a) alternatives Referenz-
Bodenkundliche Ansprache im Ge- verfahren FBU
Kartieranleitung lande durch Finger- b) Ja nach Fragestellung EM-BA
5.Auflage (KA5) Probenahme bei der Unter- . probe - ist ,KA5-kurz* ausrei-
. Bestimmung der Bo- ; .
suchung von nattirlichen, denart: KormnaréRen- Hinweis *: chend
Arbeitshilfe fur die Bo- | naturnahen und Kulturstan- , rorng Auf kontaminierten
X . verteilung .. oo
denansprache im vor- dorten; Flachen mit Rick-
und nachsorgenden Probenbeschreibung sicht auf die Arbeits- a) alternatives Referenz- FBU
Bodenschutz, Auszug sicherheit nicht verfahren FM-BA
aus der KA5, 2009 immer einsetzbar
(,KA5-kurz®)
Bestimmung der Bo- a) Referenzverfahren
ng 4}:?3372) 2 Boden denart; Korngrof3en- Veralteter Stand |b) DIN 19682-2 BB(l):dB%ChV
verteilung (12/2007)
Bestimmung der Bo- . FBU
DlN Relsre 2 Boden denart; Korngrof3en- A TIEMEES HBU
(12/2007) : Reverenzverfahren
verteilung FM-BA
. a) Referenzverfahren
E-Dzralg/slgg%z?? Boden s, K‘t’éirl‘g:loge”"er' Veralteter Stand  |b) DIN ISO 11277 BBf:%‘T’JChV
9 (08/2002)
DIN ISO 11277 Boden Best. KorngréRenver- a) alternatives Referenz- FBU
(08/2002) teilung verfahren
DIN 19683-2 Best. der Bodenart, Zuriickgezogene Sl [NETERE R REITen ElEE Y
(04/1973) Eiafe Felduntersuchung Norm 5] DI (0 HE
11277(08/2002) HBU
DIN 18123 Boden Best. KorngréRenver- Veralteter Stand a) Referenzverfahren BBodSchV
(11/1996) teilung (Neu: 04/2011) HBU
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[1.2.5 Extraktions- und Aufschlussverfahren

Da bei Untersuchungen auf umweltrelevante Elemente in der Regel nicht der Gesamtgehalt
von Interesse ist, sondern ihre maximal mogliche Freisetzung, ist flr die Ermittlung von Ele-
mentgehalten in Abfallen in vielen Fallen die Bestimmung der mit Kénigswasser léslichen
bzw. extrahierbaren Elementgehalte nach dem Referenzverfahren DIN EN 13657 ausrei-
chend. Die Matrix wird dabei nicht vollstéandig gelost. Die Validierungsringversuche zur DIN
EN 13657 zeigen, dass die mit Kdnigswasser extrahierbaren Elementgehalte — je nach Bin-
dungsform der Elemente in der Matrix — etwa 50% bis 100% der Totalgehalte betragen.
Niedrige Extraktionsausbeuten bei der Verwendung von Koénigswasser sind u. a. fur die Ele-
mente Al, Ba, Cr, Si, Ti dokumentiert.

Nur bei silikatischen Materialien, hochgegliihten Oxiden etc. kann zur Bestimmung von To-
talgehalten der Elemente ein Totalaufschluss gem. DIN EN 13656 notwendig sein. Dazu wird
ein Sauregemisch aus HF/HNOs/HCI eingesetzt und ein Druckaufschluss in der Mikrowelle
durchgefihrt. Die Matrix wird dabei in der Regel vollstandig in Losung gebracht und bei der
nachfolgenden Bestimmung erfasst. Allerdings erfordert die Verwendung von Flusssaure

besondere ArbeitsschutzmalRnahmen.

Bei einigen im Rahmen der analytischen Qualitatssicherung eingesetzten Standardrefe-
renzmaterialien sind sowohl Totalgehalte als auch mit Kbnigswasser extrahierbare Element-

gehalte zertifiziert.



Tab. 11.2.5 Extraktions- und Aufschlussverfahren

26

A) Mikrowelle-Druckaufschluss
B) Mikrowelle offenes Gefald
C) Thermisch offenes Gefal
Hinweis: Verfahren liefern insbesondere bei EM-BA
Kénigswasserextrakt DIN EN 13657 Abfall. Boden Mahlen | schwer aufschlieBbaren Verbindungen der a) alternatives Refe- FBU
(01/2003) ! <250 um | Elemente differierende Ergebnisse (Auf- renzverfahren HBU
schlussrate)
- nur geschlossene Verfahren zuléssig —
Offene/halboffene Verfahren liefern Minderbe-
funde fliichtiger Analyten
Konigswasserextrakt E DIN EN 13657 Abfall. Boden Mabhlen Wurde ersetzt durch b) DIN EN 13657
(10/1999) ' <250 pm DIN EN 13657 (01/2003) (01/2003)
Konigswasserextrakt DIN 38414-7 Schlamme, Mahlen Wourde ersetzt durch b) DIN EN 13657 HBU
(01/1983) Sedimente <100 pm DIN EN 13346 (04/2001) (01/2003)
e Lo a) Referenzverfahren | BBodSchV
Kdnigswasserextrakt DII\(IOI(?I?Q:SL)%GB Boden <|\fgglﬁrr:1 Beruckswhtlgunsggaﬂ?:;;C;;GehaItes i efiz b) DIN EN 13657 HBU
(01/2003) FM-BA
A) Offener Aufschluss
B) Extraktion in Glasréhrchen (nicht empfeh-
lenswert)
DIN EN 13346 C) Mikrowellendruckaufschluss b) bei Bodenmaterial
Konigswasserextrakt (04/2001) Schlamme Mahlen [ D) Mikrowellenaufschl. Offen DIN EN 13657
Hinweis: Verfahren liefern insbesondere bei (01/2003)
schwer aufschlieBbaren Verbindungen der
Elemente differierende Ergebnisse (Auf-
schlussrate)
Salpetersaure-/ Was- a) optionaler Para-
serstoffperoxid- DIN 1SO 20279 Boden Aufschlussverfahren fur Tl-Best. meter gemafl FM- FM-BA
Aufschluss (01/2006 BA HBU
DIN EN Alkalischer Heil3extrakt; CrVI-Best. mittels IC a) alternatives Refe- FBU
Alkalischer Aufschluss 15192 Abfall, Boden und photometr. Detektion (nach Saulen- renzverfahren FM-BA
(02/2007) derivatisierung mit Diphenylcarbazid) HBU
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11.2.6 Elutionsverfahren

Bei Elutionsverfahren werden nur die eluierbaren Stoffanteile, auch auslaugbare Stoffanteile genannt,
mit wassrigen Losungen aus der Matrix herausgeldst. Die Konzentration der eluierbaren Stoffe hangt
von den Versuchsbedingungen ab. Das Elutionsmittel, die Bindungsform, das Feststoff-
[Flussigkeitsverhéltnis, der pH-Wert sowie die Versuchsdauer (Kontaktzeit), d. h. die Kinetik des L6-
seprozesses bestimmen die analysierbaren Konzentrationen im Eluat. Dariiber hinaus kénnen die
angewendeten Phasenabtrennungsschritte erheblichen Einfluss auf die Konzentrationen haben.

In der Elution wird im Wesentlichen zwischen Schutteltests und Séulen- bzw. Perkolationsversuchen

unterschieden.

Elutions-/Extraktionsverfahren

Um die relevanten Unterschiede zwischen den drei Elutions-/Extraktionsverfahren der BBodSchV und
die damit zusammenhéangende unterschiedliche Aussagefahigkeit deutlich zu machen, werden die
wesentlichen charakteristischen Einzelschritte der drei Verfahren in der folgenden Ubersicht gegen-
Ubergestellt.

Bodensattigungsextrakt (BSE) Schiitteltest DEV S4 Ammoniumnitrat-Extrakt
(DIN 38414-4, DIN EN 12457-4) | (DIN 19730)

250 g Boden (empfohlen) 100 g Boden 20 g Boden

Zugabe von ag. dest. unter standigem 1 Liter ag. dest. 50 ml 1M Ammoniumnitrat-

Ruhren bis zur Sattigung Lésung

Feststoff-Flussigkeitsverhaltnis abhangig | Feststoff- Feststoff-

von der Wasserkapazitat der Probe (ca. | Flussigkeitsverhaltnis 1:10 Flussigkeitsverhaltnis 1:2,5
1: 0,4 bis 1:0,7)

Rihren 24 Stunden Schiitteln 2 Stunden Schiitteln
Zentrifugieren Zentrifugieren 15 min. Absetzen
Membranfiltration Membranfiltration Membranfiltration

Der wesentliche Unterschied des Schiitteltests nach ,S4“ zum BSE ist, dass beim ,,S4-Verfahren® ca.
15-25 mal so viel Wasser eingesetzt wird und die Suspension nicht geriihrt, sondern 24 Stunden ge-
schittelt wird. Die dabei auftretende Gefligezerstdrung ist beim ,S4“ infolge des grof3en Wasserange-
botes und des Schiittelns wahrscheinlich viel intensiver als beim BSE, so dass es trotz vielfacher Ver-
dinnung insbesondere bei humusreichen/bindigen Bodenproben oft zu hdheren Konzentrationen im
Eluat kommt, als im BSE.

Der eigentliche Einsatzbereich des Ammoniumnitrat-Extraktes (AN) liegt in der Bewertung des Trans-
fers von Nahrstoffen und Schwermetallen vom Boden in die Pflanze.

Im Gegensatz zum BSE und S4-Eluat wird bei der Ammoniumnitrat-Extraktion nicht mit reinem Wasser
eluiert, sondern mit einer 8%-igen Salzlésung (1-molare Ammoniumnitrat-Losung) extrahiert.

Der pH-Wert einer 1-molaren Ammoniumnitrat-Lsg. betragt ca. 4,6. Das im Vergleich zu wassrigen
Eluaten sauere Millieu beglinstigt das Léseverhalten verschiedener Komponenten. Die lonen dieser
Salzlésung bewirken zudem durch lonenaustausch eine teilweise Desorption der an den Bodenparti-
keln adsorbierten Stoffe, so dass nicht nur das rein ,Wasserldsliche®, sondern auch ein Teil des kurz-
bis mittelfristig Mobilisierbaren in Lésung gebracht wird.

Die hohe Elektrolytkonzentration der Suspension wirkt andererseits dispersionshemmend und setzt
damit wahrscheinlich die Membranfiltergangigkeit von Kolloiden herab.




Tab.ll.2.6 Elutionsverfahren
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24h Schittelverfahren;
Elutionsmittel dest.

Nur fur die Unter-

Norm sollte in Ver-

DIN 38414-4 Wasser; suchung der mobi- | bindung mit Anhang | a) Referenzverfahren BBodSchV
(10/1984) Schlamm, Sedimente Feststoff- len anorganischen | E der DIN EN 12457- HBU
/Flussigkeitsverhaltnis | Stoffanteile vorge- | 4 angewendet wer- | b) DIN EN 12457-4
1:10 sehen den
24h Schiuttelverfahren;
- Elutionsmittel dest. - Norm sollte in Ver-
Cha"r el Vo Wasser; Feststoff- [y i el Unterf bindung mit Anhang | a) alternatives Refe- HEU
DIN EN 12457-4 Abféllen, Auslaugung, IFliissiakei A | Suchung der mobi- ) - HBU
- 3 Ussigkeitsverhaltnis . E Anwendung finden, renzverfahren (fur
Untersuchung von kor- . len anorganischen . - FM-BA
(01/2003) : . 1:10 . ; um zu reproduzierba- den Schuttelversuch
nigen Abfallen und o Stoffanteile vali- X
Schlammen: Korngrolie: < 10 mm, diert ren Ergebnissen zu DIN 38414-4)
' ohne oder mit Korngro- gelangen
Benreduzierung
Aktuellere a) Referenzverfahren
DIN 19730 . Extraktion mit 1 M Version: BB"H‘LSJ“V
(06/1997) Ammoniumnitratlsg. DIN ISO 19730 b) DIN ISO 19730
(07/2009) (07/2009)
DIN I1ISO 19730 Boden Extraktion mit 1 M a) alternatives Refe- FBU
(07/2009) Ammoniumnitratlsg. renzverfahren FM-BA
Die Bestimmung der
Physiologienaher .Resorptionsver-
DIN 19738 Boden Elutionstest fir fugbarkeit* kann im | a) optionaler Parame- FM-BA
(07/2004) Schwermetalle, hydro- Rahmen der Detail- ter gemak FM-BA HBU

phobe Organica

untersuchung von
Bedeutung sein




Tab.l1.2.6 Elutionsverfahren - Fortsetzung -
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Nur zur Untersuchung

KorngréRe < 32 mm

teile validiert.

Schitteltest . .
der mobilen organi- .
DIN 19527 | Abfalle Boden-, Altlas- __ Feswstoff schen Stoffanteile vali- | alternatives FBU
L [Flussigkeitsverhaltnis: 2:1 . . Referenz- FM-BA
(08/2012) tenmaterialien . o diert (MKW C10-C22;
Elutionsmittel: dest. Wasser verfahren HBU
. C10-C40),PAK, PCB,
Korngrof3e < 32 mm
Phenole
e Nur zur Untersuchun
Abfalle, Boden-, Altlas- Feststoff- ; 9 . FBU
DIN 19529 L R e der mobilen anorgani- |a) alternatives
tenmaterialien [FlUssigkeitsverhaltnis: 2:1 : . FMB-A
(01/2009) . oo schen Stoffanteile vali- Referenz-
Elutionsmittel: dest. Wasser . HBU
. diert verfahren
Korngrof3e < 32 mm
. Saulentest Nur zur Untersuchung .
DIN 19528 Abralle, Bodep ’ Altlas Aufwartsstromverfahren der PAK und mobilen @) clrereiives HE
tenmaterialien - o . Referenz- FM-BA
(01/2009) Elutionsmittel: dest. Wasser anorganischen Stoffan- verfahren HBU




1.3 Allgemeine Parameter

[1.3.1 Allgemeine Parameter, Feststoffe
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Tab. 11.3.1 Allgemeine Parameter Feststoffe (pH-Wert, etc)
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B:H,O/KCI= 1:5 . FBU
pH-Wert DII\(I1IZS/(2)O(1)23390 Bodenmaterial H,O/CaCl,=1: 5 2 aRdIeitrer::E\zlszrfahren HBU
Suspension FM-BA
Standzeit 1-3h
DIN EN 15933 Bioabfall,
pH-Wert (12/2012) Bodenmaterial
Vorsiebung 20 mm
Leitfahiakeit DIN EN 13038 Bodenverbesserer, oder 40 mm
9 (01/2012) Kultursubstrate Suspendierung

und Filtrierung
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11.3.2 Allgemeine Parameter Eluate, Perkolate, Wasser
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Tab.ll.3.2 Allgemeine Parameter Eluate, Perkolate, Wasser

. I = 0,3 mol/kg
pH-Wert D”‘('Og;?gg)“ 3-10 (E(';‘T'g;rgﬁtrgfj‘;? T=0-50"°C b) DIN EN 1SO HBU
L = 20000 mS/m 10523 (04/2012)
DIN EN ISO : I = 0,3 mol/kg a) obligatorischer
pH-Wert 10523 3-10 '(Ec';el';tsr;rgﬁtrgf;;? T=0-50°C Parameter gemar | T BA
(04/2012) L = 20000 mS/m FM-BA
DIN EN . i a) obligatorischer )
El. Leitfahigkeit 27888 Wasser Sumr;\te; r?gtrelicl):. Be Parameter geman FM-BA
(11/93) FM-BA
Storung durch ge- FNU-Messung . .
Triibun DIN75§7ISO Wasser Durchlichtmessung an farbte Lésungen 0-40FNU) 3) gt::g?‘:g:;m:rrnm F|_I\I/IL;BA
9 (04/00) zylindrischer Kiivette Alternative: oder FM-BA 9
Messung >800nm 40 bis 400 FAU
DIN EN ISO Messung der Extinktion a) obligatorischer FM-BA
Farbung 7887 Wasser bei: 436 nm, 525 nm, Parameter geman HBU

(04/12)

620 nm

FM-BA




Tab.ll.3.2 Allgemeine Parameter Eluate, Perkolate, Wasser — Fortsetzung -

DIN EN 25814 Elektrochem. Ver- a) obligatorischer
Sauerstoffgehalt (12/1992) Alle Wasser ' Parameter geman FM-BA
fahren
FM-BA
) a) obligatorischer
Temperatur DII\21398746(;4 4 Alle Wasser Parameter geman FM-BA
FM-BA
a) obligatorischer
Geruch DIa/QESIZ Alle Wasser Parameter geman FM-BA
FM-BA
DIN 38404-6 Elektrochem. Ver- a) obligatorischer
Redoxspannung (1984) Alle Wasser fahren; Durch- Parameter geman FM-BA

flussmesszelle

FM-BA




II.4 Physikalische Parameter, Feststoff

35



1.4 Physikalische Parameter, Feststoffe

Trockenrohdichte

DIN ISO
11272
(01/2001)

Bodenuntersuchung

36

a) alternatives
Referenz-
verfahren

FBU, FM-BA
HBU

. . DIN I1ISO : a) alternatives
Pa{‘/tg(r?é?lré)r?en- 11277 Bodenuntersuchung ::gg:;ﬁglrﬁgtﬁgg; Referenz- FBUHEM'BA
9 (08/2002) verfahren
. a) alternatives
Korngrof3en- DIN 18123 u FBU, FM-BA
verteilung (04/2011) Bodenuntersuchung | Ardometermethode Referenz- HBU

verfahren
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II. 5 Anorganische Analytik

II. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe

In der Regel erfolgt die Bestimmung der konventionellen Gesamtgehalte der Elemente nach
Konigswasserauszug. Es sind dabei die gemaR Tab. 11.2.5 aufgefiihrten Bemerkungen und

Empfehlungen zu beachten.

Folgende Statusinformation ist bezliglich des ICP-OES-Verfahrens der CEN/TS 16170 ist bei
allen entsprechenden Elementen anzufiigen:

Das auf Grund fehlender Validierungsdaten zunachst nur als Technische Spezifikation veroffent-
lichte Verfahren CEN/TS 16170 (07/2013) wurde 2013 im Rahmen eines UFOPLAN-Vorhabens
durch die Bundesanstalt fir Materialforschung und -prifung (BAM) in einem internationalen Va-
lidierungsringversuch erneut getestet. Auf Grund der nun vorliegenden guten Datenlage wird
das Projekt 2014 wieder aufgenommen mit dem Ziel, kurzfristig eine Veroffentlichung als (vali-
dierte) Europaische Norm mit ansonsten marginalen Anderungen herbeizufiihren.

Die Validierungsdaten liegen vor und kénnen grundséatzlich zur Verfligung gestellt werden.

Erlauterung zur Statusinformation des ICP-MS-Verfahren DIN EN ISO 17294-2 aus dem Jahr
2005. Die entsprechenden Elementbestimmungen mit dieser Norm sind dunkelgrau hinterlegt
und mit dem Status ,Referenzverfahren’ versehen, obwohl dies formal eigentlich nicht mdglich
ist. Wegen des Erscheinens der Norm erst nach der BBodSchV wird die BBodSchV nicht als
Regelwerk in der letzten Spalte zitiert. Der Status ,Referenzverfahren’ ergibt sich jedoch daraus,
dass in Tabelle 4 und 6 des Anhang 1 der BBodSchV beim ICP-OES-Verfahren der Klammerzu-
satz ,ICP-MS moglich® eingefligt ist — dies wird durch die DIN EN ISO 17294-2 ausgefullt.
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe

_— . FBU
. DIN ISO 22036 Kdnigswasser- ) a) alternatives
anel (06/2009) o JEEEN extrakt [eF-ess = 2mgrkg Referenzverfahren F|l-\|/IBI;J A
DIN EN ISO Wasser, . . FBU
Antimon 17294-2 Schlamm, KO"B(SI‘:"aﬁser' ICP-MS 0,0002 mg/l | <0,1 mglkg a)lggggﬁ'z‘cﬁfahren HBU
(02/2005) Sediment FM-BA
Antimon DIN EN ISO Abfall, | Kénigswasser- AAS-GR/ a) alternatives Egﬂ
20280 (05/2010) | Boden extrakt AAS-Hydrid Referenzverfahren FM-BA
Bioabfall,
Antimon | CEN/TS 16170 | "5 o, ICP-OES a) siehe Seite 37
(07/2013)
Schlamm

nsen | DINENISO | Abfall, |Konigswasser-|  AAS-GR/ Eg‘d
20280 (05/2010) | Boden extrakt AAS-Hydrid EM-BA

. . FBU
DIN ISO 22036 Kdnigswasser- ) a) alternatives
(IS (06/2009) B extrakt [EPrEI=s Referenzverfahren N
FM-BA
Bioabfall,
Arsen CEN/TS 16170 Boden, ICP-OES a) siehe Seite 37
(07/2013)
Schlamm
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

Konigswas- .
DIN ISO 22036 a) alternatives Refe-
(06/2009) serextrakt ICP-OES < 0,01 mg/l renzverfahren

Bioabfall,
Boden, ICP-OES a) siehe Seite 37
Schlamm

CEN/TS 16170

Blei (07/2013)
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

DIN ISO Konigs- .
Cadmium 22036 wasserex- ICP-OES 0,002 mg/I n?(l)lf 3 slet?é?:rzgl\f::rfahren
(06/2009) trakt 9/kg




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

DIN ISO
22036
(06/2009)

Kdnigswasser-
extrakt

CEN/TS Bioabfall,
Chrom 16170 Boden,
(07/2013) Schlamm

ICP-OES

ICP-OES

41

0,005 mg/l | <0,2 mg/kg

a) alternatives Re-
ferenzverfahren

a) siehe Seite 37
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

DIN EN Alkalischer HeiRex- Cr (VI) - a) alternatives

C?\;(I))m 15192 Qg(fja;:; trakt fr sechswerti- Bestimmung Referenz-
(02/2007) ges Chrom mittels IC erfahren

FBU
FM-BA
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

Mangelnde
LAGA - Differenzie-
Cyanide, leicht Richtlinie 0,1 mg/kg Problematisch in der a) Verfahren wurde
. Abfall rung zu .
freisetzbar CN 2/79 ™ : Anwendung zuruickgezogen
Cyanid-
(12/1983) Gesamt
Cyanid, gesamt DIN ISO Korrigr;léler- 1.0 ma/k Aktuellerer Stand a) alternatives FBU
und Cyanid leicht | 17380 | Boden e ' TN? 9 (DIN 1SO 17380 Referenz- HBU
freisetzbar (05/2006) lyse (10/2011) verfahren FM-BA
DIN ISO
Cyanid, gesamt 11262 Boden Pho':;)emet- 0,5_|r_nNg|;/kg F|l-\|/IBIg A
(04/2012)




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -
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DIN EN ISO Wasser, -
Kobalt 11885 Schlamm, Konég)](?giiser- ICP-OES 0,01 mg/l | <1 mglkg FT/IBI;J A
(09/2009) Sediment ’
CEN/TS Bioabfall,
Kobalt 16170 Boden, ICP-OES a) siehe Seite 37
(07/2013) Schlamm
DIN EN ISO Wasser, . . FBU
Kobalt 17294-2 Schlamm, Konﬁg’z‘ﬁ‘_ser' ICP-MS 0;2022 - %1 3) ngé?:r:';’f:rfahren HBU
(02/2005) Sediment : 9 9/kg FM-BA
Bl [0 Kdnigswasser- a) alternatives Al
Kobalt 22036 Boden e?(trakt' ICP-OES | 0,01mg/l | <1 mglkg Reforensvertahren HBU
(06/2009) : FM-BA




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

45

Bioabfall
DIN CEN/TS ! . .
Kupfer 16170 Siﬁge;]‘;n ICP-OES a) siehe Seite 37
(02/2013)
Kunfer DIN ISO 22036 Boden Kdnigswasser- ICP-OES 0.02maii | 1 mak a) alternatives Refe- EEB
P (06/2009) extrakt ’ 9 9/kg renzverfahren

FM-BA




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

Molybdéan

DIN ISO 22036
(07/2009)

Kdénigswasser-
extrakt

ICP-OES

46

a) alternatives Refe-
renzverfahren

Molybdéan

Nickel

Nickel

Queck-
silber

DIN EN ISO
17294-2
(02/2005)

DIN ISO 22036
(06/2009)

DIN CEN/TS
16170
(02/2013)

DIN EN 1483,

Absch.3 (07/2007)

Schlamm,
Sediment

Bioabfall,
Boden,
Schlamm

Abfall

Kdnigswasser-
extrakt

Kdnigswasser-
extrakt

Kdnigswasser-
extrakt

ICP-OES

ICP-OES

Kaltdampf-
AAS

0,01 mg/l

0,0001
mg/l

<0,1
mg/kg

a) alternatives Refe-
renzverfahren

a) alternatives Refe-
renzverfahren

a) siehe Seite 37

BBodSchV
zitiert veralte- | a) alternatives Refe-
ten Stand renzverfahren

von(08/1997)

FM-BA
HBU




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -
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DIN EN ISO

Schlamm

Wasser,

Konigswasser-

a) alternatives

il Dl"(;IYIYSZO Boden NEMIEE ST Kaltda';\np;)?t-echnik a) alternatives F":"B'EA
ber (06/2005) extrakt oder AFS Referenzverfahren HBU
Quecksi- | o\t | Bioabfall,
ber 16170 Boden, ICP-OES a) siehe Seite 37

FBU

(10/94)

extrakt

Selen 17294-2 Schlamm, ICP-MS 0,010 mg/l | <1 mg/kg HBU
(02/2005) Sediment extrakt Referenzverfahren FM-BA
DIN EN ISO Kdnigswasser- HBU
Selen 15586 Wasser gxtrakt ET-AAS 0,015 mg/l | <1 mglkg EVLBA
(02/2004)
Cgl\lll/\lTS Bioabfall,
Selen 16170 Boden, ICP-OES a) siehe Seite 37
(02/2013) Schlamm
Selen Dlggzl\écl)so Abfall, Kdnigswasser- E;":‘é‘_S/ a) alternatives FBU
(05/2010) Boden extrakt Hydrid Referenzverfahren FM-BA
CUNIEN a) alternatives 22
Selen ISO 22036 Boden Konigswasser- ICP-OES HBU
(06/2009) extrakt RETEEnZ T FM-BA
DIN 38405 Abfall
Selen D23-2 Bo derll Kdnigswasser- AAS-Hydrid a) Referenzverfahren BBodSchV




Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

Thalli-
um

DIN 38406 - E26
(07/1997)

Abfall

Salpeterséauredruck-
aufschluss

48

0,002 mgl/l

< 0,1 mg/kg

Halogenide missen
vor der AAS-
Bestimmung ent-
fernt werden

DIN CEN/TS
16170
(02/2013)

Bioabfall,
Boden,
Schlamm

ICP-OES

a) siehe Seite
37

. u Maogliche Minderbe- | a) alternatives FBU
Tzﬁl]"' D"\(lolggogg())% Boden Salpztfflgsg]tjllrgiruck- ICP-OES 0,005 mg/l | <0,5 mg/kg funde bei Kénigs- Referenz- HBU
wasseraufschluss verfahren FM-BA
. x a) alternatives FBU
Thalli- | DIN ISO 20279 Boden Salpetersauredruck- ET-AAS 0,05 mg/kg Referenz- HBU
um (01/2006) aufschluss verfahren EM-BA
Vana- DIN EN ISO Wasser, Kéniaswasserextrakt: a) alternatives FBU
dium 17294-2 Schlamm, 9 ) ICP-MS 0,001 mg/l | <0,1 mg/kg Referenz- HBU
(02/2005) Sediment verfahren FM-BA
Wasser, . . b) DIN ISO
\é"i’m' 112'8'\!'5 I(Eoi\é /'25(%9) Schlamm, | KOnigswasserextrakt: |\ op 6eg | g o1 mgl | <1 mglkg 22036 Egﬂ
Sediment (06/2009)
a) wird vom
. . FBU als FBU
Vana- | DINISO 22036 | g, | KOnigswasserextrakt: |\ ~p 6pg | 0,005 mg/ | <0,5 mgikg Referenz- HBU
i (BZ0ue) verfahren FM-BA

angesehen
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Tab. Il. 5.1 Anorganische Analytik, Feststoffe - Fortsetzung -

DINEN ISO | Wasser, a) optionaler
Wolfram | 17294-2 Schlamm, Parameter
(02/2005) | Sediment gemal FM-BA

DIN ISO a) optionaler
Wolfram 22036 Boden ICP-OES Parameter

(06/2006) gemal FM-BA

DIN ISO .
22036 Boden Konigswasserextrakt ICP-OES | 0,005 mg/l | 0,5 mg/kg g fe':]ezr\;‘;?;’ﬁfeﬁefe
(06/2006)

|
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I1.5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser
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Tab. I1.5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser

. FBU
Antimon DIN ISO 22036 ICP-OES a) alternatives Referenz- FMV-BA
(06/2009) verfahren HBU
AAS-Graphitrohr/
. DIN EN ISO 20280 . Bodenbeschaffen-
Antimon (05/2010) AAS-Hydrid heitsnorm FM-BA
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

DIN EN 1SO 20280 ET-AAS/ Bodenbeschaffenheitsnorm

) ) ggf. anwendbar
(05/2010) AAS-Hydrid (Konigswasserextrakt)

DIN ISO 22036 ICP-OES a) alternatives Referenz-

(06/2009) verfahren

. FBU

. DIN EN ISO 17294 - 2 a) alternatives Referenz-
Barium (02/2005) ICP — MS 0,0005 e HBU
DIN I1ISO 22036 a) alternatives Referenz- Al
Barium (06/2009) ICP-OES N —— HBU
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

DIN ISO 22036 i

DIN EN ISO
15586 a) alternatives Referenzverfahren
(02/2004)

FBU

Bor Rl 150 221085 ICP-OES a) alternatives Referenzverfahren HBU
(06/2009) FM-BA

DIN EN ISO b) DIN ISO 22036 (06/2009) FBU

Bor 11885 (09/2009) ICP-OES 0,01 HBU

DIN EN ISO FBU

Bor 17294 - 2 ICP-MS 0,01 a) alternatives Referenzverfahren HBU

(02/2005)
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Tab. I. 5.2 - Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

. DIN 1SO 22036 a) alternatives Refe-

DIN EN ISO 15586 a) alternatives Refe-

FBU
HBU
FM-BA

Cadmium ET-AAS

(02/2004) renzverfahren




Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

DIN ISO 22036
(06/2009)

DIN EN 1SO
11885 (09/2009)

ICP-OES

a) alternatives Referenz-
verfahren

DIN EN ISO
15586
(02/2004)

DIN EN ISO
Chrom (V1) 10304-3
(11/1997)

lonenchromatographie

0,05 mg/l
Chromat

a) alternatives Referenz-
verfahren

Durch
Elutionen/Perkolationen
sind Minderbefunde
maoglich; fir SW-/GW-
Analytik einsetzbar
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

E-DIN EN I1SO
Cyanid 17380 Kontinuierliche FlieRanalyse
(10/2011)

Cyanid,
gesamt,
leicht frei-
setzbar

ISO 17380
F-DIS Kontinuierliche FlieRanalyse
(03/2013)

DIN EN ISO . FBU

Kobalt 15586 ET-AAS e LTSS HE e HBU
(02/2004) FM-BA
DIN ISO '

Kobalt 22036 ICP-OES 0,01 e EITENS e e iy
(06/2009)
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

DIN ISO 22036 a) alternatives Referenz-

DIN EN ISO . FBU
a) alternatives Referenz-
Kupfer 15586 ET-AAS VR HBU

(02/2004) FM-BA
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

. FBU
u DIN ISO 22036 a) alternatives Referenz-

: FBU
. DIN ISO 22036 a) alternatives Referenz-

DIN EN ISO . FBU
; a) alternatives Referenz-
Nickel 15586 ET-AAS verfahren HBU

(02/2004) FM-BA




Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

DIN EN 1483,

Kaltdampf-AAS

59

b) alternatives Referenz-

(06/2009)

verfahren

Quecksilber | pcch 5 (07/2007) NaBH, oder SnCl, ool verfahren FM-BA
. DIN EN ISO 12846 Kaltdampf-AAS S i (2] b) alternatives Referenz-
Quecksilber 1483 und DIN EN
(08/2012) SnCl, verfahren
12338
. DIN EN ISO 17294 - : Ungeeignet zur
Quecksilber 2 (02/05) ICP-MS Hg-Best.
Wurde ersetzt
. DIN EN ISO 13506 durch DIN EN
Quecksilber (4/02) Atomfluoreszenzverfahren (AFS) 0,00001 1SO 17852
(07/07)
DIN ISO Bodenbe- HBU
Quecksilber 16772 Hydrid-AFS-Verfahren schaffenheitsnor FM BA
(04/2008) m
Neues Auf-
. DIN EN SO 17852 schluss-/ Kon- | a) alternatives Referenz- FBU
servierungsverfal verfahren -
Quecksilber (04/2008) Atomfluoreszenzverfahren (AFS) 0,00001 . fah rfah EM-BA
ren
. FBU
Selen DIN EN ISO 22036 ICP-OES a) alternatives Referenz- HBU
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

Thallium

DIN EN ISO
22036 (06/2009)

ICP-OES

Fur niedrige Konzent-
rationen nicht an-
wendbar

a) alternatives Referenz-
verfahren
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Tab. Il. 5.2 Anorganische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

. DIN EN ISO 17294 a) alternatives Referenz- FBU
Vanadium | 5 0515005) ICP-MS 0,0001 verfahren HBU
DIN EN ISO FBU

a) alternatives Referenz-

Vanadium 15586 ET-AAS verfahren HBU
(02/2004) FM-BA
DIN ISO 22036 ) a) optionaler Parameter i
Wolfram (06/2009) ICP-OES geméR FM-BA FM-BA
DIN EN ISO 17294 ) a) optionaler Parameter i
Wolfram -2 (02/05) ICP-MS gemaR FM-BA FM-BA

DIN EN I1SO
15586
(02/2004)

a) alternatives Referenz-
verfahren

DIN ISO 22036
(06/2009)

a) alternatives Referenz-
verfahren HBU

ICP-OES




62
Il. 6 Organische Analytik

[1.6.1 Organische Analytik, Feststoff

Tab.2.6.1.1: PCB-Congenere (6 Indikator-Verbindungen plus 1)

Abklrzung Verbindung Strukturformel

Cl
PCB 28 2,4,4-Trichlorbiphenyl
D)

PCB 52 2,2’,5,5'-Tetrachlorbiphenyl i i

PCB 101 | 2,2’,4,5,5-Pentachlorbiphenyl

PCB 118 2,3',4,4’ 5-Pentachlorbiphenyl

PCB 138 2,2’,3,4,4’ 5’-Hexachlorbiphenyl
Cl

PCB 153 | 2,2’,4,4’5,5-Hexachlorbiphenyl

PCB 180 |2,2’,3,4,4’,5,5-Heptachlorbiphenyl
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PAK- Einzelstoffe

Untersuchungen auf 16 EPA PAK beinhalten auch die Bestimmung des ,BaP* (Benzo(a)pyren),
das zur Stoffgruppe der 16 EPA-PAK zahlt (siehe Tab. 2.6.1.2)

Tab.2.6.1.2: Summen- und Strukturformeln der 16-EPA PAK

Verbindung Summenformel Strukturformel
Naphthalin CioHs
Fluoren CisHio O'O
Acenaphthylen CioH L
12118 OO
Acenaphthen Ci2Hio O‘O
Anthracen Ci4H1o
Phenanthren CiaH10 Oe‘
Fluoranthen CieH1o 0.8
Pyren CieH1o ‘O‘O
Benz(a)anthracen CigHaz ‘O OO
Chrysen CigHa2 OO‘O
Benzo(b)fluoranthen CaoH12 Oé‘.
&)
Benzo(k)fluoranthen CaoHiz 00'8
Benzo(a)pyren CaoH12 OO‘O‘
Indeno(1,2,3-cd)pyren CaoHi2 0%?‘
| g
Dibenz(a,h)anthracen CaoHig OOO
@
0O
Benzo(ghi)perylen CozHao
98
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Phenole (Phenolkdrper)

Unter Phenole werden die im Folgenden gelisteten phenolischen Verbindungen verstanden:

e Phenol

e 2-Methyphenol; 3-Methylphenol; 4-Methylphenol

e 2,3-Dimethylphenol; 2,4-Dimethylphenol; 2,5-Dimethylphenol; 2,6-Dimethylphenol;
3,4-Dimethylphenol; 3,5-Dimethylphenol

e 2,3,5-Trimethylphenol; 2,3,6-Trimethylphenol; 2,4,6-Trimethylphenol;
3,4,5-Trimethylphenol



Tab. I1.6.1 Organische Analytik, Feststoff

BTEX

DIN ISO 22155
(07/20086)

Aktuell:
DIN EN ISO
22155 (05/2013)

Altlasten-/
Bodenmaterial

Extraktion
unbehandelter
feldfrischer
Bodenproben
mit Methanol
durch
Schitteln und
Uberfithrung
in Wasser

Statische Headspace
GC-FID

65

Boden: fur flichti-
ge aromatische
KW liegt die BG
mit GC-FID bei

0,2 mg/kg;
fur aliphatische

Ether liegt die BG

bei 0,5 mg/kg mit

GC-FID

Ungeeignet
fur die Abfall-
unter-
suchung;
Storung der
HS-GC durch
lipophilen
Substanzen;

Uberschichtung der
Probe vor Ort. Kann nur
bei feinkérnigem Fest-
stoff angewandt werden.
Material darf nicht zer-
kleinert / homogenisiert
werden. Bei
grobstiickigem Material
an den Einzelfall anpas-

sen.

a) wird vom FBU
als Referenz-
verfahren an-
gesehen

FBU
HBU
FM-BA
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Tab. I1.6.1 Organische Analytik, Feststoff - Fortsetzung -
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Tab. I1.6.1 Organische Analytik, Feststoff - Fortsetzung -

Uberschichtung der Probe

T vor Ort. Material darf nicht
DIN ISO o zerkleinert / homogenisiert
22155 o Extraktion un- Boden: werden. Bei grobstiickigem
g behandelter feldfri- o Material an den Einzelfall
(EriAste) () scher Boden mit . . — anpassen . 2
LHKW 3 Methanol durch ja Statische 0,01-0,2 : a) wird vom FBU als HBU
(Aktuell: @ Schitteln und Headspace GC-| mg/kg T™M Fir Proben. die mit Referenzverfahren FM-BA
DIN EN ISO L Uberfiih : ECD mit GC-ECD linophil b angesehen
22155 & Uberfiihrung in ipophilen Substanzen
(05/2013) 0 Wasser belastet sind, ist dieses
g Bestimmungsverfahren
< ungeeignet.
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Wenn Bodenproben nach die-
ser Norm analysiert werden,

durch Schiit-
teln/Ultraschall

PAK und BTEX
(zur weiteren Eignung siehe

o kdénnen die Untersuchungser-
gj Boden: Anwen- gebnisse flr die Beurteilung im
g Extraktion von dungsbereich Abfallbereich fir die Entsor-
DIN 1SO < originalfeuchtem 100 —-10.000 gung herangezogen werden. a) wird vom FBU
MKW 16703 o Boden mit Ace- i GC-FID mg/kg TM, kann Die Norm ist nicht geeignet fur FBU als Refe- FM-BA
(12/2005) g ton/n-Heptan J fir niedrigere Bewertungen beziglich des renzverfahren HBU
<\F durch Schiit- Nachweis- Wirkungspfades Boden- angesehen
5 teln/Ultraschall grenzen ange- Mensch, da dazu aliphatische
= passt werden und aromatische Kohlenwas-
m serstoffe in verschiedenen
Fraktionen getrennt bewertet
werden.

8
5
g Extraktion von Toolbox
[= originalfeuchtem Zur Bestimmung von Kohlen-

LAGA % Boden mit Ace- wasserstoffen von Cig bis Cz,;

MKW KW/04 ‘:f ton/n-Heptan 1a GC-FID Ca3 bis C3p, Cy0 bis Cyo, sowie FM-BA

(2009) <
z
[
e)
o
s]
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PAK

PAK

DIN ISO
18287
(05/2006)

DIN I1SO
13877
(01/2000)

Boden-/
Altlastenmaterial

Boden-/
Altlastenmaterial

Extraktion mit
Aceton/Wasser/
Kochsalz/ Petrol-
ether, Schiitteln

Extraktions-
varianten:
1. Toluol
Soxhletextraktion fur
hochbelastete BO-
den;
2. Aceton/Petrol-
ether fur gering
belastete Boden

ja

GC-MS-

HPLC -
UV/FLD

69

0,01 mg/kg TM pro
PAK

Boden: Untere An-
wendungsgrenze
0,01 - 0,1 mg/kg je
nach PAK-
Einzelverbindung
und Detektion (UV-
und Fluoreszenz-)

Keine Abtrennung von MKW
beschrieben, daher Stérung
bei héheren MKW-
Konzentrationen mdéglich

Fluoreszenzdetektor ungeeig-
net fir belastete Proben; In
Abhangigkeit des Kontaminati-
onsgrades zwei verschiedene
Probenvorbereitungsverfahren.
Die Extrakteinigung mit Alumi-
niumoxid fiihrt zu quantitativen
Verlusten der PAK.

Extraktion:
Variante A: Original-
substanz - Aceton,
Schutteln und Zuga-
be Petrolether
Variante B: Original-
substanz - Aceton,
Wasser, Kochsalz,

Petrolether/Schitteln.

Verabschiedete
Norm

a) alternatives
Referenz-
verfahren

a) alternatives
Referenz-
verfahren

b) DIN
1ISO18287
(05/2006)

FBU
HBU
FM-BA

FBU
HBU
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° Keine Abtren- Extraktion:
= Extraktion mit nung von LAY Variante A: Original- .
€ C beschrieben, a) alternati-
DIN ISO = Aceton, Wasser, . substanz - Aceton, FBU
PAK = . 0,01 mg/kg TM pro | daher Stérung - ves
18287 © = Kochsalz, ja GC-MS S Schutteln. HBU
= O PAK bei héheren . - Ariqinal. | Referenz- L
(05/2006) c @ Petrolether/ MKW- Variante B: Original verfahren FM-BA
_g N Schitteln Konzentrationen substanz - Aceton,
': méalich Wasser, Kochsalz,
9 Petrolether/Schiitteln
Es werden aus-
schlieBlich die 6 Ein-
= . zelverbindungen
€ Gefriertrocknung | . . .
DIN 38414- % & |und Soxletextraktion 12, aber fur Bestimmung von 6 0,1 gem. TrlnkvyV (alt) b) DIN ISO
2 e : Klarschlamm . mg/kg TM bestimmt. Nicht an-
PAK 21 £ £ mit Cyclohexan . PAK mittels A . L 18287
6 (02/1996) 273 oder und Sedi- HPLC-FLD far Einzelverbin- wendbar fur die Un- (05/2006)
g N Hexan ment dungen tersuchung der 16
X EPA PAK. Verfahren
nicht anwendbar auf
belastete Proben.
c . .
g Zwel IEr?;ﬁ[I;trllonsva- Bestimmung von 15
g 1. Originalprobe — PAK durch
A Acetgn V\fasser HPLC-FLD 0.05 Extraktion 2 (siehe
DIN 38414- ke ' y Probenaufarbeitung) | b) DIN ISO
PAK 23 5 Petrolether/ Schiit- . . . mg/kg TM
ja Hinweis: - kann zu Verlusten 18287
= teln X . fur Einzelver- ) o FM-BA
(02/2002) £ > Gefrieraetrockne- Die Bestimmung von bindunaen leichtflichtiger PAK (05/2006)
o ' te Pr%be ) Acenaphthen ist mit 9 fihren
El Tetrahydrofu- diesem Detektor
g ran/Ultraschallbad nicht moglich
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PAK

DIN CEN/TS
16181 (12/2013)

Boden/Abfall/Schlamm

1. Aceton/
Petrolether und
Schitteln
2. Toluol und
Soxhlet oder
PLE
3. Aceton/
Petrolether,
NaCl, Wasser
und Schiitteln

72

GC-MS oder
HPLC-UV/FLD

0,01 mg/kg

DDT

DIN ISO 10382
(05/2003)

Boden/
Sediment

Extraktion mit
Aceton/Petrol-
ether

und Schiuttelex-
traktion

ja

GC-ECD

0,1 bis 4
pg/kg; sub-
stanzabhangig

GC-MS anwendbar;
Geeignete interne
Standards sollten

eingesetzt werden.

Hohe MKW-Gehalte

kénnen bei GC-MS

Detektion stéren

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU
HBU

2,6-
Dinitrotoluol

DIN ISO 11916-1
(im Druck,
2014)

Altlasten-

material

Extraktion mit
Acetonitril oder
Methanol und
Ultraschall,
Schitteln,
Soxhlet oder
PLE

ja

HPLC-UV

0,1 bis 1
mg/kg; sub-
stanzabhangig

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU
FM-BA

2,4-
Dinitrotoluol

DIN ISO 11916-1
(im Druck,
2014)

Altlasten-

material

Extraktion mit
Acetonitril oder
Methanol und
Ultraschall,
Schutteln,
Soxhlet oder
PLE

HPLC-UV

0,1 bis 1
mg/kg; sub-
stanzabhéangig

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU
FM-BA
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2,6-
Dinitrotoluol

DIN ISO
11916-2
(09/2014)

Altlasten-
material

Extraktion mit
Acetonitril oder
Methanol und
Ultraschall,
Schitteln,
Soxhlet oder
PLE und
Umldsen in
Toluol

ja

73

GC-MS oder
GC-ECD

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU

2,4-
Dinitrotoluol

DIN ISO
11916-2
(09/2014)

Altlastenmaterial

Extraktion mit
Acetonitril oder
Methanol und
Ultraschall,
Schiitteln,
Soxhlet oder
PLE und
Umlésen in
Toluol

ja

GC-MS oder
GC-ECD

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU

Organozinn-
verbindungen

DIN EN ISO
23161
(10/2011)

Boden/Schlamm/Abfall

1. Eisessig,
Methanol,
Wasser und
Ultraschall;
Derivatisierung
2.
Methanolische
KOH, Hexan
und Ultraschall
oder Erhitzen;
Derivatisierung

ja,
Sedimente
Boden

GC-AED/GC-
MS/GC-FPD
ICP-MS

10 pg/kg Einzelver-
bindung

a) alternatives Refe-
renzverfahren

FBU
HBU
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1. Aceton/ Petrol-

74

A = ether und
DIN EN < % Schutteln ja,
== 2. Petrolether und | Schlamm GC-MS
PCB 16167 c £ 1 pa/kg
L Q Soxhlet oder PLE | und Kom- GC-ECD
(11/2012) gl
8 = 3. Aceton/ Petrol- post
8 |ether, NaCl, Was-
ser und Schitteln
GC-MS anwendbar; ge-
= . . . eignete interne Standards
-~ © Extraktion mit 0,1 bis 4 . .
DIN ISO c o - sollten eingesetzt werden.|a) alternatives
gg_'?llzg'?’/ 10382 £ |fcetonFeoletner GC-ECD s L Hohe MKW-Gehalte kon- | Referenz- FBU
i (05/2003) 8 7} . . nen GC-MS Detektion verfahren
N traktion héngig storen
Aceton/
DIN EN = hexan&hnliches .
PCB 15308 g Lésungsmittel und ja GC-MS oder GC-ECD | 0,01 mg/kg ngf)é]ggquel\(,x\rlz-se::“ Fm;%A
(05/2008) < Schiitteln, Ultra- 9

schall oder
Soxhlet
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GC-MS anwend-
bar; geeignete

HCH, HCB, DIN ISO g @ Extraktion mit Ace- 2L /tl)('s_4 ':;ﬁ,:gﬁ ;tnanéj;rg ? a) alternatives FBU
PCB, DDT, 10382 3 _% ton/Petrolether ja GC-ECD suubgstsn,z- werden ?—|ohe Referenz- HBU
Aldrin (05/2003) m % und Schittelextraktion abhangig MKW-Gehalte verfahren FM-BA
kénnen GC-MS
Detektion storen.
DINISO |, g G|  Extraktion mit Ace- 0%50%]:)'/‘7’( a) alternatives FBU
PCP 14154 o E ton/Hexan ja GC-ECD ; g’kg GC-MS anwendbar Referenz-
n=35 je Chlor- FM-BA
(12/2005) = % phenol verfahren
©
5 &
% 3 Bestimmt werden
- i w .
DIN 38414- |= o @ N e P - | @) alternatives
PFOA/PFOS 14 |E g g| BXvaktionmit Methanol | - j, HPLC-Ms/Ms | 1O Hake die beiden Einzel Referenz- ey
(08/2011) |3 & 9| und Ultraschal verbindungen verfahren
% £ PFOS und PFOA
& o
X
Extraktion mit Acetonitril
DIN ISO
oder Methanol und Ult- .
STV ((1);?21061'1) raschall, Schiitteln, 1a HPLC-UV FM-BA
Soxhlet oder PLE
DIN I1SO Extraktion mit Acetonitril
(09/2014) ’ '

Soxhlet oder PLE und
Umldsen in Toluol
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Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser
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77

Die Herstellung von

Eluaten zur BTEX-
Best. Die Herstellung
des Eluates lauft der

o}
@ Purge und Eluaten fir die anschl.
=9 Trap- Ungeeignet fur Best. von BTEX ist
2 % Anreiche- Untersuchung aufgrund der Flichtig-
DIN EN 8 g rung und aus 10 na/l. keit ungeeignet. Es a) alternatives FBU
BTEX | ISO 15680 =0 thermischer | Eluaten/Perko- gL, 20 pg/L gibt kein Verfahren fir Referenz- FM-BA
D> . ) - GC-MS, GC-PID substanzab- .
(04/2004) a2 Desorption | laten; geeignet hangig die Herstellung von verfahren
T S oder Flis- zur SW-/GW- Eluaten zur BTEX-
?) w sigffltissig- Analytik Best. Die Herstellung
= Extraktion des Eluates lauft der
() Elutionsnorm zuwider
o} Die Herstellung von
@ Eluaten fiir die anschl.
2 % Best. von BTEX ist
€5 ) aufgrund der Fliichtig-
DIN 8 < SF;S;LF?E%_ keit ungeeignet. Es
BTEX | 38407-41 =0 - ja GC-MS 0,01 pg/L gibt kein Verfahren fir
(09/2011) 23 extraktion die Herstellung von
L (SPME)
S
O
x
Q
N

Elutionsnorm zuwider
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

LHKW

DIN EN
ISO
15680
(04/2004)

Sickerwasser

Purge und
Trap-
Anreicherung
und thermi-
scher
Desorption

Ja

GC-MS oder GC-
ECD

10 ng/L (sub-
stanzabhangig)

a) alterna-
tives Re-
ferenz-
verfah-
ren

FBU
HBU
FM-BA
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

MKW

DIN EN
ISO 9377-
2
(07/2001)

Wasser

Flussig/flussig-
Extraktion
mittels Petrol-
ether (bp:36-
69 °C)

Ja

KW-Index; GC-FID
Integration C10-C40

0,1 mg/L

a) alternatives
Referenz-
verfahren

FBU
HBU
FM-BA
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

Aufgrund von Matrix-
interferenzen HPLC
mit Fluoreszenzde-

tektion nur einge-

Grundwasser > 5
ng/L
Oberflachenwasser >

DIN EN ISO
17993
(03/2004)

Bestimmung von 15
PAK
HPLC-FLD

a) alternatives
Referenz-
verfahren

Flussig / flissig-
Extraktion des

Sickerewasser

Eluates mit Hexan

10 ng/L

schrankt geeignet

o
]
-
DIN § u\: Hexan/Petrolether 0,01 bis 0,1 pg/L HBU
PAK | 38407-39 & & | und Ruhren oder | 12 GC-MS substanzabhéangig FM-BA
(09/2011) =2 -
g Schiitteln
Q
<
. Purge und
DIN EN ISO Q Trap-Anreicherung )
PAK 15680 ﬁ und thermischer ja GC-MS oder GC-ECD 10 ngél_hés;]ul?s;anz nur fir Naphthalin
(04/2004) = Desorption 919
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung —

Chlorbenzole

DIN EN I1SO
10301
(08/97)

Perkolat/SW

Flussig/flissig-
Extraktion mit
Pentan

Nicht fur Eluat-
/Perkolatuntersuchungen
validiert;
SW-/GW-Untersuchungen
geeignet

GC-ECD
(Cl1-Cls)

0,01 bis
200 pglLl,
sub-
stanzab-
héangig

dards

GC-MS
anwend-
bar mit
geeigne-
ten inter-
nen Stan-
dards

a) alternatives
Referenz-
verfahren

Stérungen
durch oberfla-
% Nicht fur Eluat- chenaktive
DIN EN = R /Perkolatuntersuchungen 0,0001 Stoffe, Emul- a) alternatives
ph eﬁgllg/rl;CP 12673 % Fé;’(fggg(';:f?ﬂ validiert; GC-ECD oder | mg/l bis | gatoren, polare Referenz- II—:IELlj
(07/1999) g Toluol SW-/GW-Untersuchungen GC-MS 1 mg/L | Lésungsmittel verfahren EM-BA
o geeignet und andere
phenolische
Verbindungen
GC-MS
= Flussig/flissig- Nicht fur Eluat- anwend-
DIN EN ISO 2 Extraktion mit /Perkolatuntersuchungen GC-ECD 1-10 bar mit a) alternatives FBU
Chlorbenzole 6468 % Hexan, Petrol- validiert; (Cla-Cl )' na/L. geeigne- Referenz- HBU
(02/1997) g ether oder SW-/GW-Untersuchungen SR 9 ten inter- verfahren FM-BA
o Heptan geeignet nen Stan-

FBU
HBU
FM-BA
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

1. 2 GC-Saulen

unterschiedlicher
L Polaritat
Flussig-flissig- .
DIN EN ISO h : a) alternatives HBU
Phenole| 8165-2 Dlizfa)':gallgtlﬁgrmu:'tl d ja GC-EC'D:Ic[))der e || #]gl;ll o 2. GC-MS an- Referenz- FBU
(07/1999) Y 9 wendbar mit verfahren FM-BA

Derivatisierung

(Acetylierung) geeigneten In-

ternen Stan-
dards

Oberflachenaktive Parameter-
Stoffe, Emulgatoren, umfang der
2 hdhere Konzen- Einzelverbin-
DIN E _§ Extraktion mit 0,1 pg/L je Lt[atlonen Bﬂolflrer d dul?geré'ln SFIEZI- a) alternatives
Phenole| 38407-27 2 2 in-situ- GC-MS Einzel- osun%§m|t eStu?'f el en Einze Ba- Referenz- FBU
(20/2012) % 2 | Derivatisierung ja i verbindung s;ze:: ISetES(reun otte te n, hW'?t.z' : verfahren
=2 | (Acetylierung) - storungen eernaitiges
w durch zweite flissige | Bodenmaterial
Phase (MKW, CKW, nicht aus-
Fette) reichend
Anwendungsbereich b) Die Bestim-
Niedrig belas- nicht fur Eluate/ mung des un-
tete Wasser Perkolate, da auf spezifischen
§ bis 150ug/L | Trinkwasseranalytik Methode auf- Phenolindex
w Photometrisches (H16-2) ausgelegtes Verfah- grund grof3er sollte durch die
Phenol-| DIN 38409- E Verfahren ohne ren (H16-1) Leistungsschwa- Bestimmung
index 16 (06/84) 2 . . nein Photometrie MaRig belas- chen nicht mehr der Einzelver-
= und mit Destilla- = - )
aga tion te_te Wasser Mz{ngelnde Selektivi- anwenden blr_?dungen ge-
a bis 10 mg/L tat der Verfahren; man DIN
(H16-3) bedingt durch zu- 38407-27
grundeliegende (10/2012) er-
Kupplungsreaktion setzt werden
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

= Obflachen-
KO Flussig- wasser
c
Dllgg § 8 % e Ja 0oz 02 a) alternatives FBU
Nonylphenol Tt o Extraktion ' GC-MS ug/L
((1)35325070%) é E mittels Toluol: TW/GW, Obflw. Abwasser Referenzverfahren HBU
s & 0,1-50
o pg/L
Nicht fur Eluat-
/Perkolatunter-
DIN EN @ | Flussigflussig- | suchungen ) .
Chlorphenole 12673 § Extraktion mit | validiert; SW- | GC-ECD oder GC-MS O’Or?]o}l_ 1 a) ﬁéﬁggﬁ;ﬁ: rfahren F';/IBIE%J A
(05/1999) | = Toluol IGW-Unter- 9
suchungen
geeignet
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

o a) alterna-
o1 2N @ PUITE & Ll Tl Ja 10 ng/L (substanz- g\:;z- FBU
Tri&Per |1SO15680 | £ | Anreicherung und thermi- | o\ iopny | Go-MS oder GC-ECD | abhangig) renz- HBU
(04/2004) i~ scher Desorption
) verfah-
n ren
DIN 38407- @ ) )
Vinylchlorid | 41 @ FeStphas‘?gg‘l'\;rEo)eX“ak“O” ja GC-MS 0,01 pg/L
(04/2011) =
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Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

GC-MS
Dll'; g D Flussig/flussig- Ja, anwendbar
Hexachlor- L = Extraktion mit TW/ i i mit geeig- | a) alternatives FBU
benzol (32?109793) (2 Pentan, Hexan Obflw/ ge=en) Lo do gt neten Referenzverfahren HBU
oder Heptan AbW internen
Standards
DIN EN EXt:zkst'l?J‘ mit Ja,
Tributylzinn/ ISO = Derivatisierun TW/ GC-MS, GC-FPD oder 10 - 1000 a) alternatives FBU
Triphenylzinn 17353 2 . 9 Obflw/ GC-AED ng/L Referenzverfahren HBU
(Natriumtetra-
(11/2005) AbW
ethylborat)
DIN EN Purge und Trap- Ja, 10 ng/L .
MTBE ISO 15680 % Anreicherung und | TrinkW/ GC-MS oder GC-ECD (substanzab- g atheeftrer:Zﬁ\;serahren IEELUJ
(04/2004) thermischer De- Obflw hangig)
sorption
DIN 38407-| &
MTBE 41 9 Festphasenmikro- ja GC-MS 0,01 pg/L
(04/2004) =< | extraktion (SPME)




87

Tab. Il. 6.2 Organische Analytik, Eluate, Perkolate, Wasser - Fortsetzung -

- 0,05-0,5 Norm wurde
2,4- DIN 38407-21 é 'r:;s:]%t:ﬁﬁenf:é i ua/L, ersetzt: DIN EN | a) alternatives Refe- FBU
initrotoluo . ; - substanzab- renzverfahren
Dinitrotoluol 12/2001 g Elution mg Mo J HPLC-UV b b ISO 22478 rfah
thanol/Acetonitril e (ErR00E)
2 0,05-0,1
2,4- DIN 38407-17 '8 Flussig/flussig- ia GC-MS, GC-ECD Ha/L, a) alternatives Refe- FBU
Dinitrotoluol (02/1999) I Extraktion mit J oder GC-PND detektorab- renzverfahren HBU
(% Toluol hangig
2 0,05-0,1 cBU
2,6- DIN 38407-17 -8 Flussig/flissig- ia GC-MS, GC-ECD ug/L, a) alternatives Refe- HBU
Dinitrotoluol (02/1999) I Extraktion mit ! oder GC-PND detektorab- renzverfahren FM-BA
% Toluol héngig
Festphasenan- 005-05
246- DIN EN ISO g reicherung und ' L Su’b_ a) alternatives FBU
Trinirorouol 22478 % Elution mit HPLC-UV b, Referenz- HBU
(07/2006) = Methanol/ hangig verfahren FM-BA

Acetonitril
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[1.6.3 Organische Analytik, Bodenluft

Tab. 11.6.3 Organische Analytik, Bodenluft

Bestimmung von
LHKW/BTXE im Direkt- FM-BA
messverfahren mittels GC

VDI 3865-4
(12/2000)
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II. 7 Summenparameter

Messergebnisse von Summenparametern verdienen naturgemal eine besondere Aufmerk-
samkeit hinsichtlich ihrer Einschatzung und Interpretation, da sie im Gegensatz zu Ergebnissen
aus der Einzelstoffanalytik keinen Ruckschluss auf definierte Stoffinventare zulassen. Sie wer-

den haufig zur Orientierung im Rahmen von gestuften Untersuchungs- und Analysenstrategien
herangezogen.

Unterschieden werden kann zwischen MessgroRen, die auf der Ermittlung der Konzentration

von Substanzgruppen (z.B. 16 EPA-PAK) beruhen, und solchen, die nicht auf der Bestimmung

einzelner Stoffe oder Verbindungen (z.B AOX) beruhen.

MessgroRRen, die Substanzgruppen mit chemischen Gemeinsamkeiten erfassen, werden in der
Regel an Hand von Konventionsmethoden bestimmt. Grundlage der Bestimmung ist zumeist die
extraktive oder adsorptive Abtrennung der ,Stoffgruppen® von der Matrix. Beispielhaft ist hier die

Bestimmung der extrahierbaren organisch gebundenen Halogene (EOX) zu nennen.

Bei der Bestimmung von Summenparametern werden Elemente oder durch bestimmte Ei-

genschaften gekennzeichnete Stoffe zusammenfasst. Sie werden vielfach zur ,allgemeinen Ma-
terialcharakterisierung“ herangezogen, wie es z. B. zur Einschatzung von ,reaktiven Materialien®

durch Bestimmung des Feststoff-TOC im Rahmen der Abfalluntersuchung ublich ist.

Stoffgruppen stehen im Gegensatz zu den verfahrenstechnisch summarisch bestimmbaren
MessgroRRen. lhre Einzelstoffe werden analysiert und deren Summe rechnerisch aufgrund eines
ahnlichen Molekilaufbaus und &ahnlicher Eigenschaften gebildet. Beispielhaft zu nennen sind
hier die polychlorierten Biphenyle (PCB) oder die polycyclischen aromatischen Kohlenwasser-
stoffe (PAK).



[1.7.1 Summarische Parameter, chemisch
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Tab. I1.7.1 Summarische Parameter, chemisch
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Feststot- | DINEN 13137 | 5 E B Verbrennung beimind. | 4 g, | Carbide und Elemen- 2) altsmalives Refo- | FMABA
TOC (12/2001) 27T mg/kg renzverfahren HBU
< 28 strom erfasst
SEE Verbrennung bei mind Carbid dEl -
. =€ nung bei mind. arbide und Elemen
Fe_?tgtcc:)f‘f DII(\IligOleS;% s E % 900°C im Sauerstoff- ;‘0/?(0 tar C werden mit FM-BA
< § E @ strom 9’kg erfasst
E-DIN 19539 - . . .
Feststoff- (03/2013) g 8 | zerkleinerung J ergperaturgradgant, Ble_feren2|erte
ToC In Vorberei- g k= <250um erbrennung im Sau- estimmung von
tung m erstoffstrom TOC und EC
Niedrig Anwenndi;?tg%t:erelch b) Die Bestimmung
belastete des unspezifischen
- .| Eluate/Perkolate, da -
o Wasser bis auf Trinkwasserana- Phenolindex sollte
UEJ’ Photometri- 150pg/L lytik ausgelegtes Methode auf- durch die Bestim-
Phenolin- | DIN 38409-16 = sches Verfah- (H16-2); Verfahrer? (ng_l) grund grol3er mung der Einzel-
dex (06/84) o ren ohne und Photometrie mafig Mangelnde Selekiivi- Leistungsschwa- verbindungen ge-
5 mit Destillation belastete tat%er Verfahren: chen nicht mehr mal E-DIN 38407-
o Wasser bis bedinat durch Zu-' anwenden 27 (10/2012) er-
10 mg/L rungelie ende setzt werden (s.
(H16-3) 9 9 Tab. 11.6.2)

Kupplungsreaktion




I1.7.2.1 Summarische Parameter, biologisch
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Tab. 11.7.2.1 Summarische Parameter, biologisch

Faulverhal
ten

DIN EN
38414-8
(06/1985)

Gartest, Bestim-
mung des
Faulverhaltens
von Schlammen

Schlamm,
Abfall

93

Bestimmung des abbaubaren
org. Kohlenstoffs

a) alternatives Referenz-
verfahren

FBU
HBU
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[l Angabe von Analysenergebnissen und Messunsicherheiten

Die allgemeine Messunsicherheit ist bei chemischen Bodenuntersuchungen fir den Vollzug der
Bundes-Bodenschutz- und -Altlastenverordnung entsprechend dem gleichnamigen im BA aufgefiihr-
ten Papier des Fachbeirates Bodenuntersuchung (FBU) des BMU vom Marz 2008 anzugeben.



95

Tab. Ill.1 Angabe von Analysenergebnissen und Messunsicherheiten

BBodSchV
Messun- DIN 1319-4 a) alternatives Referenz- FBU
sicherheit (02/1999) verfahren HBU
Messun- D1”II3|5820 a) wird vom FBU als Egt‘;
sicherheit Referenzverfahren an-
(03/2013) gesehen

Messun- DIN 38402-51 2

sicherheit (11/2012) f;ff

Messun- DIN 38402-60 2

sicherheit (13/2013) g
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Anhang
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Zurich, Grundwerk 2000, berticksichtigt bis 49. Ergéanzungslieferung, Oktober 2013
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IV.2 Abklrzungsverzeichnis

AAS
AbfKlarV
AbW
AFS

AN
BBodSchV
BG

BSE

BM
BTEX
CEN
CFA
CKW
CN

DEV
DIN
DOC

DP

DDT

EC
E-DIN
EG

EN

EP

EPA
ET-AAS
FAU
FBU
FCKW
FIA

FID

FL

FLD
FM-BA
FNU

GC
GC-AED
GC-ECD
GC-FID
GC-FPD
GC-HR-MS

GC-MS
GC/MS-MS

GC-PID
GC-PND
GR

GW
HBU
HCB
HPLC

HPLC —-MS/MS

Atomabsorptionsspektroskopie

Abfallklarschlammverordnung

Abwasser

Atomfluoreszenzspektroskopie

Ammoniumnitrat

Bundes-Bodenschutz- und Altlastenverordnung
Bestimmungsgrenze

Bodensattigungsextrakt

Bodenmaterial

Kurzform fur: Benzol, Toluol, Ethylbenzol, Xylol

Europaische Normungsinstitution (Comité Européen de Normalisation )
Kontinuierliche FlieR3injektionsanalyse
Chlorkohlenwasserstoffe

Cyanide

Deutsche Einheitsverfahren

Deutsches Institut fiir Normung

Dissolved organic matter

Durchschnittsprobe

Dichlordiphenyltrichlorethan

Elementarer Kohlenstoff (carbon)

Entwurf einer DIN-Norm

Europaische Gemeinschaft

Europaische Norm (CEN)

Einzelprobe

Environmental Protection Agency

AAS mit elektrothermaler Verdampfung (Graphitrohr)
Formazin Schwachungseinheiten (Formazin Attenuation Units)
Fachbeirat Bodenuntersuchung

Fluorchlorkohlenwasserstoffe

FlieRinjektionsanalyse

Flammenionisationsdetektor

Flamme

Fluoreszensdetektion

Fachmodul Boden/Altlasten

Formazin nephelometrische Einheiten (Formazin Nephelometric Units)
Gaschromatographie
Gaschromatographie-Atomemissionsdetektor
Gaschromatographie-Elektroneneinfangdetektor
Gaschromatographie-Flammenionisationsdetektor
Gaschromatographie-Flammenphotometrischer Detektor
Gaschromatographie-hochauflésende Massenspektrometrie
(Chromatography/High-Resolution Mass Spectrometry)
Gaschromatographie-Massenspektrometrie
Gaschromatographie mit mehreren massenspektrometrischen
Detektoren

Gaschromatographie mit Photoionisationsdetektor
Gaschromatographie mit stickstoffspezifischem Detektor
Graphitrohr

Grundwasser

Handbuch der Bodenuntersuchung

Hexachlorbenzol

Hochleistungsflissigkeitschromatographie (High Perfomance Liquid
Chromatography)

Flissigchromatographie mit mehreren Massenspektrometer-Einheiten


http://de.wikipedia.org/wiki/Atomemissionsdetektor
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HS-GC Headspace Gaschromatographie

IC lonenchromatographie

ICP-MS Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(Inductively Coupled Plasma — Mass Spectrometry)

ICP-OES Optische Emissionsspektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(Inductively Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry

ISO Internationale Organisation fir Normung
(International Organization for Standardization)

ISO/DIS ISO-Normentwurf (Draft International Standard)

ISO/TR ISO-Technischer Bericht (Technical Report)

KOH Kalilauge

KS Klarschlamm

KW Kohlenwasserstoffe

LAGA Bund-Lander-Arbeitsgemeinschaft Abfall

LHKW Leichtflichtige Halogenkohlenwasserstoffe

LUA Landesumweltamt

MKW Mineral6lkohlenwasserstoffe

MP Mischprobe

MTBE Methyl-tertiar-Butylether

NTU Nephelometrische Triibungs-Einheiten (Nephelometric Turbidity Unit)

NWG Nachweisgrenze

Obflw. Oberflachenwasser

PAK Polycyclische Aromatische Kohlenwasserstoffe

PCB Polychlorierte Biphenyle

PCP Pentachlorphenol

Per Perchlormethylen

PFOA Perfluoroktansaure

PFOS Perfluoroktansulfonat

PLE Schnelle Druckextraktion (Pressurized Liquid Extraction)

PN Probenahme

PCDD/F Polychlorierte Dibenzo-p-dioxine und Dibenzofurane

SP Sammelprobe

SPME Festphasenmikroextraktion (Solid Phase Micro Extraction)

STV Sprengstofftypische Verbindungen

SW Sickerwasser

TOC total organic carbon

TIC total inorganic carbon

™ Trockenmasse

Tri Trichloethylen

T™W Trinkwasser

UAG Untere Anwendungsgrenze

uv Ultraviolett (Detektion mit UV-Licht)

VDLUFA Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und For-

schungsanstalten



