HEA Handbuch Forstliche Analytik

Boden
Humus BZE
Handbuch Forstliche Analytik Level |+l
Pflanze N
Lander
Wasser

Eine Loseblatt -Sammlung
der Analysemethoden
Im Forstbereich

Herausgegeben vom
Gutachterausschuss Forstliche Analytik

Grundwerk, Juni 2005, mit Ergédnzungen 1 bis 6 (Februar 2022)

(Das aktuelle Gesamtwerk in der neuesten Version findet sich jeweils auf der Internet-Seite des
Thuenen-Instituts unter https://www.thuenen.de/de/wo/arbeitsbereiche/bodenschutz-und-
waldzustand/bodenzustandserhebung/ im Abschnitt: Download Dokumente
und unter https://blumwald.thuenen.de/bze/literatur/
und kann von dort kostenlos heruntergeladen werden!)

Fachliche Bearbeitung:
Nils Konig, Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gottingen

Mitglieder des Gutachterausschusses Forstliche Analytik (Stand 02/2022):

Vorsitz:
Dr. Uwe Blum, Bayerische Landesanstalt fir Wald und Forstwirtschaft, Freising

Stellvertreter:
Dr. Matthias Hauenstein, Landesamt flir Geologie und Bergbau Rheinland-Pfalz,
Mainz

Mitglieder:

Dr. Theodor Alpermann, Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gottingen
Axel Bohmer, Geologischer Dienst Nordrhein-Westfalen, Krefeld

Dr. Katrin Groticke, Landesbetrieb Hessisches Landeslabor, Kassel

Dr. Erik Grineberg, Thuenen-Institut, Eberswalde

Prof. Dr. Frank Gutwasser, Fachhochschule Eberswalde

Dr. Arne Heidkamp, Thuenen-Institut, Braunschweig

Till Jagodzinski, Landesamt fur Natur, Umwelt und Verbraucherschutz, Essen
Gunter Kiesling, Thiringer Landesanstalt fir Landwirtschaft, Jena

Dr. Thomas Klinger, Institut fir Bodenkunde und Standortslehre der TU Dresden,
Tharandt

Prof. Dr. Friederike Lang, Albert-Ludwigs-Universitat (Bodentkologie), Freiburg
Dr. Martin Maier, Forstliche Versuchs- und Forschungsanstalt, Freiburg

Anne Massing, Landesamt fur Natur, Umwelt und Verbraucherschutz, Duisburg
Sarah Matula, Geologischer Dienst Nordrhein-Westfalen, Krefeld

Dr. Kerstin Michel, Bundesforschungs- und Ausbildungszentrum fur Wald,
Naturgefahren und Landschaft, Wien

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergédnzung 2021) Seite 1



https://www.thuenen.de/de/wo/arbeitsbereiche/bodenschutz-und-waldzustand/bodenzustandserhebung/
https://www.thuenen.de/de/wo/arbeitsbereiche/bodenschutz-und-waldzustand/bodenzustandserhebung/
https://blumwald.thuenen.de/bze/literatur/

HEA Handbuch Forstliche Analytik

Dipl.-Ing. Thorsten Nack, Landeslabor Schleswig-Holstein, Neumuinster

Ingrid Neumann, Forschungsanstalt fir Waldékologie und Forstwirtschaft Rheinland-
Pfalz, Trippstadt

Dr. Nicole Overschmidt, LMS Agrarberatung GmbH LUFA Rostock

Sabine Reh, Landwirtschaftliche Untersuchungs- und Forschungsanstalt, Speyer
Dr. Lars Rohrig, Landesamt fir Umwelt- und Arbeitsschutz, Saarbriicken

Dr. Daniel Ruckamp, Bundesanstalt fir Geowissenschaften und Rohstoffe (BGR),
Hannover

Ulrike Schmidt, Staatsbetrieb Sachsenforst, Pirna

Béarbel Thieme, Landesbetrieb Hessisches Landeslabor, Kassel

Dr. Janek Tomaschautzky, Landesbetrieb Hessisches Landeslabor, Kassel

Dr. Nicole Wellbrock, Thinen-Institut, Eberswalde

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergédnzung 2021) Seite 2




HEA Handbuch Forstliche Analytik

Zum Geleit

Im forstlichen Umweltmonitoring wie auch in vielen Bereichen der
Walddkosystemforschung sind laboranalytische Methoden und Verfahren
erforderlich, um den Zustand einzelner Kompartimente (Boden, Wasser, Luft,
Pflanze) zu erfassen und die komplexen Zusammenhange und Stofffliisse in den
Waldokosystemen aufzuspuren. Im Laufe der letzten Jahre und Jahrzehnte wurden
dazu die unterschiedlichsten Methoden und Verfahren entwickelt und angewandt, z.
T. mit labor- oder landesspezifischen Modifikationen.

Im gleichen Mal3e, wie sich die Messverfahren entwickelt haben und immer feiner
messende Apparaturen zur Verfiigung stehen, wurde jedoch auch deutlich, dass
einerseits die mit verschiedenen Verfahren und Methoden erzielten Messwerte in
vielen Fallen kaum noch vergleichbar sind. Gerade fir Uberregionale Auswertungen
und Vergleiche, z. B. auf Bundes- oder EU-Ebene ist die Vergleichbarkeit der
Messwerte jedoch unerlasslich.

Unerlasslich ist jedoch auch eine umfassende, moglichst konkrete Beschreibung der
Methoden, mit denen diese Messwerte erzielt wurden. Bislang wurden die
angewandten Verfahren und Methoden nicht EDV-kompatibel dokumentiert und sind
daher i anders als die Messergebnisse T in den meisten Datenbanken nicht abrufbar
bzw. mit den Messergebnissen verknulpft. Bei Uberregionalen Auswertungen und
\Vergleichen musste daher ein erheblicher Recherchenaufwand betrieben werden,
um diese Methodeninformation zu gewinnen.

Verbraucherschutz, Ernahrung und Landwirtschaft. In diesem Ausschuss sind die
forstlichen Forschungs- und Versuchsanstalten des Bundes und der Lander bzw. die
Laborleiter der bei Bund und Landern fir die Analytik im forstlichen
Umweltmonitoring zustandigen Dienststellen sowie die bodenkundlichen Lehrstiihle
der forstlichen Fakultaten der Universitaten vertreten.

Die Erarbeitung des Handbuches war fur den Gutachterausschuss eine
Schwerpunktaufgabe der letzten Jahre. In mehrjéahriger intensiver engagierter Arbeit
wurden die in Deutschland Ublichen forstlichen Analysemethoden erfasst, Gberpruft,
weiterentwickelt bzw. harmonisiert und dokumentiert. Hierzu erfolgten umfangreiche
Methodenentwicklungen, Erprobungen und landeribergreifende Abstimmungen der
verschiedensten Verfahren sowie die Entwicklung eines Methodencodes, der es
ermoglicht, mit einer Kombination weniger Ziffern komplexe Laborverfahren
umfassend und EDV-kompatibel zu beschreiben.

Mit dem Handbuch wurden wesentliche Voraussetzungen fiir die Durchfihrung der
anstehenden Bodenzustandserhebung im Wald (BZE II) geschaffen. Dariiber hinaus
hat es jedoch auch grundsatzliche Bedeutung fur die forstliche Analytik in
Deutschland sowie flr die Beitrage Deutschlands zu europaweiten Erfassungen und

Das nun vorliegende AHgshodkéchsFoeshl iweH
die Vergleichbarkeit der Messwerte sowie ihre Methodendokumentation

sicherzustellen. Es ist das Ergebnis der mehrjahrigen intensiven Arbeit des

Gut achterausschusses AForstliche Anal yt|i
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insbesondere auch flr die EU-weite Bodenzustandserhebung im Rahmen des EU-
Pr ogr amnso iABf .o

Das Bundesministerium fir Verbraucherschutz, Erndhrung und Landwirtschaft dankt
allen Mitgliedern des Gutachterausschusses fur die hervorragende Zusammenarbeit,
die geleistete Arbeit insgesamt und die Mitwirkung an der Erarbeitung des
Handbuchs. Damit wurde eine wesentliche Voraussetzung fur das Gelingen der BZE
Il aber gleichzeitig auch zur Verbesserung der Analysequalitat des gesamten
forstlichen Umweltmonitorings geschaffen.

Mein besonderer Dank gilt Herrn Nils Konig, dem Vorsitzenden des

unermudliches Engagement dieses Handbuch nicht zustande gekommen ware.

Bonn, im Juni 2005

Dorothea Steinhauser

fir das Bundesministerium fur Verbraucherschutz, Erndhrung und Landwirtschaft,
Referat fur Waldbau, Waldschutz, neuartige Waldschaden, Waldinventuren

Gut achterausschusses AForstliche Anal yt|i
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Vorwort
zum Grundwerk 2005:

DerGut achterausschuss AForstliche Anal-yt
cherschutz, Erndhrung und Landwirtschaft (BMVEL) und vorher die AG Boden-
analyse und die AG Forstliche Analytik haben es sich zur Aufgabe gemacht, auf eine
\Vereinheitlichung der im Forstbereich angewandten Analysenmethoden hin zu
wirken, um die Vergleichbarkeit und die Qualitat von Analyseergebnissen zu
verbessern. Dies ist sowohl fir das bundesweite forstliche Umweltmonitoring als
auch fur bundes- oder europaweite Erhebungen wie die Bodenzustandserhebung
(BZE) oder das EU-Level-I/lI-Programm von grol3er Bedeutung. Aufgrund des
Erfordernisses bundesweit harmonisierter Verfahren und Analysemethoden bei der
BZE Il hat das Bundesministerium fur Verbraucherschutz, Ernahrung und Land-
wirtschaft die Erstellung dieses Handbuch finanziell unterstitzt.

Nach einer mehrjahrigen Phase von Methodenentwicklungen, Tests und diversen,
sich daran anschlieRenden Ringanalysen liegt nun mit diesem Handbuch Forstliche
Analytik (HFA) eine erste Zusammenfassung aller im Forstbereich auf Bundes- und
EU-Ebene zu verwendenden Analysemethoden vor.

Es wurden alle Methoden aufgenommen, die bei der 1. bundesweiten
Bodenzustandserhebung [BZE (1)] und bei der geplanten 2. Erhebung [BZE (2)]
zugelassen waren bzw. sind. Dazu kommen alle Methoden, die bei der 1.
Europaischen Bodenzustandserhebung [Level | (1)] und bei der in 2006 im Rahmen
des BioSoil-Programms geplanten 2. Erhebung (Level | (2)] zugelassen waren bzw.
sind und auch beim européaischen Level-1I-Programm, dem forstlichen
Umweltmonitoring auf europaischer Ebene, Anwendung finden. Bei all diesen
Methoden handelt es sich um in den jeweiligen Programmen verbindlich
festgeschriebene Methoden.

Dariiber hinaus wurden zahlreiche, nur in einzelnen Bundeslandern verwendete
Analysemethoden aufgenommen, die dort als Routineverfahren etabliert sind. Fur
diese Verfahrensbeschreibungen liegt die Verantwortung allein bei den jeweiligen mit
forstlicher Analytik beauftragten Einrichtungen der Bundeslander. Sie sind im
Inhaltsverzeichnis mit einem (L) markiert.

Alle Methodenbeschreibungen sind ahnlich wie VDLUFA-Methoden einheitlich
aufgebaut und sollen als praktische Laboranleitung verwendet werden kénnen.
Deshalb wurden auch zahlreiche Hinweise und Anmerkungen aufgenommen, die die
praktische Laborarbeit erleichtern kbnnen. Dort, wo eine DIN-, EN- oder ISO-Norm
Grundl age des jeweiligen Verfahrens i st
anDI N EN | SO Nr . A kenntlich gemacht. So
Handbuch der Bodenuntersuchung (HBU) veréffentlicht sein, so wird auch darauf
verwiesen. Bei Abweichungen von der Norm oder bei Einschrankungen wird der

Hi nwei s Ain M eNrn uin g eagre bk n .

Die aufgenommenen Elementbestimmungsmethoden werden nicht detailliert
beschrieben, sondern sind lediglich in tabellarischer Form aufgelistet. Es wird jeweils
nur auf die entsprechende Norm oder Verfahrensbeschreibung mit Literaturangabe
hingewi esen und zus2tzlich unter der Rub
Verfahrenskurzbeschreibung und praktische Hinweise gegeben.

Um eine fur langfristig angelegte Messprogramme besonders wichtige Methoden-
Dokumentation zu erméglichen, hat der Gutachterausschuss einen Methoden-Code
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entwickelt, der es erlaubt, durch Angabe einer 25-stelligen Zahl alle Arbeitsschritte
von der Probenvorbereitung Uber die Untersuchungsmethode bis zur Element-
bestimmungsmethode des jeweiligen Parameters zu codieren. Wir hoffen, dass
dieses Codierungsverfahren eine breite Anwendung findet und der Code als Zusatz
zu jedem Analyseergebnis eines Parameters in Datenbanken aller mittel- und
langfristigen Untersuchungsprogramme gespeichert wird. Auch bei Veroffent-
lichungen konnen mit diesem Code und dem Verweis auf das HFA in sehr kurzer
Form alle bei der jeweiligen Untersuchung angewandten Analyseverfahren
dokumentiert werden.

Das HFA soll in regelmaRigen Abstdnden vom Gutachterausschuss durch weitere
Methoden erganzt und Korrekturen und Erganzungen an den bereits veroffentlichten
Methoden vorgenommen werden.

Das aktuelle Gesamtwerk in der neuesten Version findet sich jeweils auf der

Internet -Seite des Thuenen -Instituts unter
https://www.thuenen.de/de/wo/arbeitsbereiche/bodenschutz -und -
waldzustand/bodenzustandserhebung/

im Abschnitt: Download Dokumente  und kann von dort kostenlos herunter -
geladen werden! .

Antrage auf Aufnahme von neuen Methoden kdnnen beim Gutachterausschuss tber
die/den jeweilige/n Vorsitzende/n gestellt werden. Dazu mussen die Methoden in der
gleichen, in Abschnitte unterteilten Form, wie sie fur alle Methoden des HFA
verwendet wurden, eingereicht werden. Der Gutachterausschuss entscheidet dann in
Rucksprache mit dem Antragsteller (iber gegebenenfalls notige textliche Anderungen
und die endglltige Aufnahme der Methode in das HFA.

Zum Schluss sei allen Personen, die an der Entstehung und Fertigstellung dieses
Handbuches mitgewirkt haben, herzlich fur ihre Arbeit gedankt. Besonders
hervorzuheben ist dabei Herr Dr. Ulrich Bartels, der als stellvertretender Vorsitzender
der AG forstliche Analytik mit seinen ersten Entwurfen die Grundlage fir dieses Werk
geschaffen hat.

Gottingen, im Juni 2005

Nils Kénig
flr den Gutachterausschuss Forstliche Analytik
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o
Gesamtinhaltsverzeichnis Level I+
Pflanze N
Lander
Wasser

Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

1. Probenvorbereitung und Lagerung

1.1 Lagerung von Proben vor und nach der Probenvorbereitung

1.1.1 Lagerung von Boden- und Humusproben vor der Probenvorbereitung
1.1.2 Lagerung von Boden- und Humusproben nach der Probenvorbereitung
1.2 Trocknung

1.2.1 Trocknung von Boden- und Humusproben (BZE)

1.2.2.  Trocknung von Boden- und Humusproben (EU)

1.2.3 Lufttrocknung von Boden- und Humusproben [L]

1.2.4 Gefriertrocknung [L]

1.3 Siebung

1.3.1 Siebung von Boden- und Humusproben

1.3.2 Siebung von Boden- und Humusproben (BZE/EU 2)

1.4. Mahlen

1.4.1. Mahlen von Boden- und Humusproben

2. Bestimmung bodenphysikalischer Parameter

2.1 Wassergehalt

2.2 Trockenraumdichte (TRD BZE 1)

2.3 Feinbodenmenge und Feinbodenanteil (BZE 1)

2.4. Humusvorrat (BZE 1)

2.5. KorngrofRenzusammensetzung in Mineralbéden

2.6. Auflagehumusvorrat und Vorrat des org. Rickstands > 2 cm

2.7. Trockenrohdichte des Mineralbodens (TRDges)

2.8. Trockenrohdichte des Feinbodens (TRD rs) und Feinbodenvorrat (FBV)
2.9 KorngréRenzusammensetzung in Mineralbéden durch Laserbeugung

2.10. KorngréRenzusammensetzung in Mineralbéden durch Rontgenabsorption

[L]

2.11. Bestimmung von pF-Kurven von Mineralbdden [L]

2.12. Trockenrohdichte des Feinbodens (TRD rs) und Feinbodenvorrat (FBV) [L]
3. chemische Untersuchungsmethoden

3.1. Bodenaziditat

3.1.1 pH-Wert im Humus/Boden

3.1.1.1. pH-Wertin H20 (pH BZE/EU 1)

3.1.1.2. pH-Wert in H20 (pH BZE/EU 2)

3.1.1.3. pH-Wertin 1 M KCI (pH BZE 1)

3.1.1.4. pH-Wertin 1 M KCI (pH BZE 2)

3.1.1.5. pH-Wertin 0,01 M CaClz (pH Niedersachsen) [L]

3.1.1.6. pH-Wertin 0,01 M CaClz (pH EU 1)

3.1.1.7. pH-Wertin 0,01 M CaClz (pH BZE/EU 2)

3.1.1.8. pH-Wertin 0,1 M KCI (pH Brandenburg/Mecklenburg-Vorpommern) [L]

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergdnzung 2021) Gesamtinhalt - Seite 1
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potentielle (totale) Kationenaustauschkapazitat (AKy)

effektive Kationenaustauschkapazitat (Ake EU 1)

effektive Kationenaustauschkapazitat (Ake EU 2)
Basensattigungsbestimmung nach Kappen-Adrian [L]

effektive Kationenaustauschkapazitat nach Bach (AKe Schl.-Holstein) [L]
effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe Bayern) [L]

effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe Brandenburg / Mecklenburg-

effektive Kationenaustauschkapazitat von Humusproben (AKe Humus)

effektive Kationenaustauschkapazitat des Bodenskeletts
effektive Kationenaustauschkapazitat von Humusproben (Ake EU 1 Humus)

Gleichgewichtsbodenporenlésung nach Hildebrand (GBPL)

Oxalat-Extrakt zur Bestimmung des oxidischen Fe und Al
Ammoniumnitrat-Extrakt zur Bestimmung extrahierbarer Schwermetalle [L]
Ammoniumlaktat-Essigsaure-Extrakt zur Orthophosphat-Bestimmung [L]
Citronensaure-Extrakt zur Phosphat-Bestimmung [L]
Kaliumchlorid-Extrakt zur Bestimmung der Gesamtaziditat und freien H-

Natriumhydrogencarbonat-Extrakt zur Bestimmung von Phosphat [L]
Oxalat-Extrakt zur Bestimmung des oxidischen Fe und Al sowie Phosphor

Citronensaure-Extrakt zur Bestimmung von Phosphor und Schwefel sowie

Gesamtaufschluss mit HNOz/HF mit Mikrowelle

Gesamtaufschluss mit HNO3/HCIO4/HF mit Mikrowelle [L]

Lagerung von Proben vor und nach der Probenvorbereitung
Lagerung von Pflanzenproben vor der Probenvorbereitung
Lagerung von Pflanzenproben nach der Probenvorbereitung

3.2. Extraktionsverfahren
3.2.1 Kationenaustauschkapazitatsbestimmungen
3.2.1.1. effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe)
3.2.1.2.
3.2.1.3.
3.2.1.4.
3.2.1.5.
3.2.1.6.
3.2.1.7.
3.2.1.8.
Vorpommern) [L]
3.2.1.9.
3.2.1.10.
3.2.1.11.
3.2.2 wassrige Extrakte
3.2.2.1 wassriger 1:2-Extrakt
3.2.2.2 Gleichgewichtsbodenlésung (GBL)
3.2.2.3
3.2.3 Salzextrakte
3.2.3.1
3.2.3.2
3.2.3.3
3.2.3.4
3.2.3.5
Aziditat [L]
3.2.3.6
3.2.3.7
und Schwefel
3.2.3.8
Kalium, Calcium und und Magnesium
3.3. Aufschlussverfahren
3.3.1. Gesamtaufschluss mit HNOs/HF
3.3.2.
3.3.3.  Konigswasser-Extrakt
3.3.4.  HNOs-Extrakt unter Druck [L]
3.3.5.
3.3.6.  Gesamtaufschluss mit H2SO4/HF [L]
3.4 Summenparameter
3.4.1 Gluhverlust und Gluhriuckstand
B. Pflanzenuntersuchungen
1. Probenvorbereitung und Lagerung
1.1
1.1.1
1.1.2
1.2 Trocknung
1.2.1

Trocknung von Pflanzenproben (BZE)

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergdnzung 2021) Gesamtinhalt - Seite 2
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Gesamtaufschluss mit HNO3s und HF mit Mikrowelle [L]

Lagerung nach der Probenvorbereitung (Einfrieren der Proben) [L]
Lagerung vor der Probenvorbereitung (Einfieren der Proben) [L]

1.2.2 Trocknung von Pflanzenproben (EU)
1.2.3 Streuprobentrocknung und Sortierung
1.3 Mahlen

1.3.1 Mahlen von Pflanzenproben

2. Bestimmung physikalischer Parameter
2.1 Wassergehalt

2.2 1000-Nadelgewicht

2.3 100-Blattgewicht

3. chemische Untersuchungsmethoden
3.1 Extraktionsverfahren

3.2 Aufschlussverfahren

3.2.1 Druckaufschluss mit HNO3

3.2.2 Verbrennungsaufschluss nach Schoniger
3.2.3

C. Wasseruntersuchungen

1. Probenvorbereitung und Lagerung

1.1 Lagerung

1.1.1 Lagerung vor der Probenvorbereitung
1.1.2 Lagerung nach der Probenvorbereitung
1.1.3

1.1.4

1.2 Filtration und Probenvorbereitung
1.2.1 Filtration mit Papierfilter [L]

1.2.2 Filtration mit Membranfilter

1.2.3 Filtration mit Gazefilter [L]

2 chemische Untersuchungsmethoden
2.1 Alkalinitat

2.1.1 Titration mit Endpunkt pH 4,3 oder pH 4,5
2.1.2 Titration mit 2 Endpunkten

2.1.3 Gran-Titration

2.2 lonenspeziierungen

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergdnzung 2021) Gesamtinhalt
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D. Elementbestimmungsverfahren
1. Aluminium

1.1 Aluminium, Gesamtgehalt
3. Arsen

3.1. Arsen, Gesamtgehalt

A. Barium

4.1, Barium, Gesamtgehalt

6. Blei

6.1. Blei, Gesamtgehalt

7. Bor

7.1. Bor, Gesamtgehalt

0. Cadmium

0.1. Cadmium, Gesamtgehalt
11. Calcium

11.1. Calcium, Gesamtgehalt
13. Chlor

13.1. Chlor, Gesamtgehalt
13.2. Chlorid

14. Chrom

14.1. Chrom, Gesamtgehalt

15. Cobalt

15.1. Cobalt, Gesamtgehalt

17. Eisen

17.1. Eisen, Gesamtgehalt
20.2. Fluorid

30. Kalium

30.1. Kalium, Gesamtgehalt
31. Kohlenstoff

31.1. Kohlenstoff, Gesamtgehalt
31.2. organischer Kohlenstoff / DOC
31.3. Carbonat

32. Kupfer

32.1. Kupfer, Gesamtgehalt

36. Magnesium

36.1. Magnesium, Gesamtgehalt
37. Mangan

37.1. Mangan, Gesamtgehalt
38. Molybdan

38.1. Molybdéan, Gesamtgehalt
39. Natrium

39.1. Natrium, Gesamtgehalt
A2. Nickel

42.1. Nickel, Gesamtgehalt

A4, Phosphor

A4.1. Phosphor, Gesamtgehalt
44.2. Phosphat

A7, Quecksilber

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergdnzung 2021)
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AAS-Hydrid/Kaltdampf

A .4 Codierung fir das Bestimmungsverfahren ICP-AES

A7.1. Quecksilber, Gesamtgehalt

54. Schwefel

54.1. Schwefel, Gesamtgehalt

54.2. Sulfat

57. Silizium

57.1. Silizium, Gesamtgehalt

57.2 Silikat

58. Stickstoff

58.1. Stickstoff, Gesamtgehalt

58.2. organischer Stickstoff

58.3. Ammonium

58.4 Nitrat

58.5 Nitrit

59. Strontium

59.1. Strontium, Gesamtgehalt

64. Titan

64.1. Titan, Gesamtgehalt

73. Zink

73.1. Zink, Gesamtgehalt

75. Zirkonium

75.1. Zirkonium, Gesamtgehalt

76. Wasserstoff

76.1. pH-Wert

77. Leitfahigkeit

77.1. Leitfahigkeit

E. Methoden -Codierung

0. Aufbau des Methoden -Codes

0.1 Geschichte des Methoden-Codes

0.2 Aufbau des BDF-Codes

0.3 Aufbau des HFA- Codes

1. Codierung des Parameters

2. Codierung der Probenvorbehandlungsmethoden

3. Codierung der Untersuchungsverfahren

3.1 Codierung der chemischen Untersuchungsverfahren

3.2 Codierung der bodenphysikalischen Untersuchungsverfahren

3.3 Codierung der pflanzenphysikalischen Untersuchungsverfahren

4. Codierung der Bestimmungsverfahren

4.1 Codierung fur das Bestimmungsverfahren AAS-Flamme

4.1.1 Element-spezifische Codierung der Wellenlangen flr das Bestimmungs-
verfahren AAS-Flamme

4.2 Codierung fur das Bestimmungsverfahren AAS-Graphitrohr

4.2.1 Element-spezifische Codierung der Wellenléangen fir das Bestimmungs-
verfahren AAS-Graphitrohr

4.3 Codierung fur das Bestimmungsverfahren AAS-Hydrid/Kaltdampf

4.3.1 Element-spezifische Codierung der Wellenlangen fir das Messverfahren
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4.4.1 Element-spezifische Codierung der Interelementkorrekturen fir das Be-
stimmungsverfahren ICP-AES

4.4.2 Element-spezifische Codierung der Wellenlangen flr das Bestimmungs-
verfahren ICP-AES

4.5 Codierung fur das Bestimmungsverfahren ICP-MS

4.5.1 Element-spezifische Codierung der Interelementkorrekturen fur das Be-
stimmungsverfahren ICP-MS

4.5.2 Element-spezifische Codierung der Massenzahlen fir das Bestimmungs-
verfahren ICP-MS

4.6 Codierung fur das Bestimmungsverfahren RFA

4.7 Codierung fur das Bestimmungsverfahren IC

4.8 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Elementaranalyse

4.8.1 Element-spezifische Codierung der Massen fur das
Bestimmungsverfahren Elementaranalyse

4.9 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Spektrophotometrie

4.9.1 Element-spezifische Codierung der Nachweisreaktionen fur das Be-
stimmungsverfahren Spektrophotometrie

4.10 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Acidimetrie/Alkalimetrie

4.11 Codierung fur das Bestimmungsverfahren pH-Messung

4.12 Codierung fur das Bestimmungsverfahren elektrische Leitfahigkeit

4.13 Codierung fur das Bestimmungsverfahren AES-Flamme

4.13.1 Element-spezifische Codierung der Wellenlangen fiir das Bestimmungs-
verfahren AES-Flamme

4.14 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Gas-Volumetrie

4.15 Codierung fur das Bestimmungsverfahren HPLC

4.16 Codierung fur das Bestimmungsverfahren TLC

4.17 Codierung fur das Bestimmungsverfahren GC

4.18 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Coulometrie

4.19 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Gravimetrie

4.20 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Atomfluoreszenzspektrometrie

4.21 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Radiometrie

4.22 Codierung fur das Bestimmungsverfahren lonenselektive Direktpoten-
tiometrie

3.23 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Voltametrie

4.24 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Invers-Voltamtrie

A.25 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Physikalische Techniken

4.26 Codierung fur das Bestimmungsverfahren Summenparameter

F. Ubersicht tiber die obligatorischen und fakultativen Parameter der
BZE- und Level I+l -Erhebungen

1. BZE

1.1 BZE (1)

1.2 BZE (2)

1.3 BZE (3)

2. Level I+l

2.1 Level I+l (1)

2.2 Level | (2), BioSoll

2.3 Level I+11 (2)
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Hinweis: Kursiv gesetzte Kapitel werden zu einem spateren Zeitpunkt in das
Handbuch aufgenommen.

\Verwendete Abkiirzungen:

1. Matrix:

Boden = Mineralboden

Humus = Humusauflagen und Torf

Pflanze = Blatter, Nadeln, Aste, Wurzeln, Holz

Wasser = Wasserproben, Niederschlage, Kronentraufen, Bodenldsungen

. Zulassung der Methode:

BZE = zugelassen bei deutschen BZE-Erhebungen (Bodenzustandserhebung)

Level I+l = zugelassen bei Level I+11-Untersuchungen auf EU-Ebene oder ICP Forest-Ebene
Lander = zugelassen in mind. einem Bundesland (in Klammern: Landerkirzel, s.u.)

BZE (1) = zugelassen nur bei der 1. BZE-Erhebung

BZE (2) = zugelassen nur bei der 2. BZE-Erhebung

BZE (3) = zugelassen nur bei der 3. BZE-Erhebung

Level I+1l (1) = zugelassen nur bei der 1. Level I+lI-Erhebung auf EU-Ebene oder ICP Forest-Ebene
Level I+1l (2) = zugelassen nur bei der 2. Level I+1I-Erhebung auf EU-Ebene oder ICP Forest-Ebene
BioSoil = européische Level | Testerhebung; angewandt werden die Methoden mit der Kennzeichnung
Level 1+11 (2)

Lander [L] = zugelassen nur in einem oder mehreren Bundeslandern (Lander siehe Landerkiirzel)
[L] = Hinweis auf Landermethode im Inhaltsverzeichnis

3. Landerkurzel:

BB = Brandenburg

BE = Berlin
BW = Baden-Wrttemberg
BY = Bayern

HB = Bremen

HE = Hessen

HH = Hamburg

MV = Mecklenburg-Vorpommern
NI = Niedersachsen

NW = Nordrhein-Westfalen
RP = Rheinland-Pfalz

SH = Schleswig-Holstein
SL = Saarland

SN = Sachsen

ST = Sachsen-Anhalt

[TH = Thiringen
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A

Boden BZE
H Inhaltsverzeichnis Teil A Level I+I
umus "

Lander

Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

1. Probenvorbereitung und Lagerung

1.1 Lagerung von Proben vor und nach der Probenvorbereitung

1.1.1 Lagerung von Boden- und Humusproben vor der Probenvorbereitung

1.1.2 Lagerung von Boden- und Humusproben nach der Probenvorbereitung

1.2 Trocknung

1.2.1 Trocknung von Boden- und Humusproben (BZE)

1.2.2. Trocknung von Boden- und Humusproben (EU)

1.2.3 Lufttrocknung von Boden- und Humusproben [L]

1.2.4 Gefriertrocknung [L]

1.3 Siebung

1.3.1 Siebung von Boden- und Humusproben

1.3.2 Siebung von Boden- und Humusproben (BZE/EU 2)

1.4. Mahlen

1.4.1. Mahlen von Boden- und Humusproben

2. Bestimmung bodenphysikalischer Parameter

2.1 Wassergehalt

2.2 Trockenraumdichte (TRD BZE 1)

2.3 Feinbodenmenge und Feinbodenanteil (BZE 1)

2.4. Humusvorrat (BZE 1)

2.5. KorngréRenzusammensetzung in Mineralbdden

2.6. Auflagehumusvorrat und Vorrat des org. Rickstands > 2 cm

2.7. Trockenrohdichte des Mineralbodens (TRDges)

2.8. Trockenrohdichte des Feinbodens (TRD FB) und Feinbodenvorrat (FBV)

2.9. KorngrolRenzusammensetzung in Mineralbdden durch Laserbeugung

2.10. KorngréfRenzusammensetzung in Mineralbéden durch Rontgenabsorption

[L]
2.11. Bestimmung von pF-Kurven von Mineralbdden [L]
2.12. Trockenrohdichte des Feinbodens (TRD FB) und Feinbodenvorrat (FBV)
[L]

3. chemische Untersuchungsmethoden

3.1. Bodenaziditat

3.1.1 pH-Wert im Humus/Boden

3.1.1.1. pH-Wertin H20 (pH BZE/EU 1)

3.1.1.2. pH-Wertin H20 (pH BZE/EU 2)

3.1.1.3. pH-Wertin 1 M KCI (pH BZE 1)

3.1.1.4. pH-Wertin 1 M KCI (pH BZE 2)

3.1.1.5. pH-Wertin 0,01 M CaCl2 (pH Niedersachsen) [L]

3.1.1.6. pH-Wertin 0,01 M CaClI2 (pH EU 1)
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3.1.1.7.
3.1.1.8.
3.2.
3.2.1
3.2.1.1.
3.2.1.2.
3.2.1.3.
3.2.1.4.
3.2.1.5.
3.2.1.6.
3.2.1.7.
3.2.1.8.

3.2.1.9.
3.2.1.10.
3.2.1.11.

3.2.2

3.2.2.1
3.2.2.2
3.2.2.3
3.2.3

3.2.3.1
3.2.3.2
3.2.3.3
3.2.3.4
3.2.3.5

3.2.3.6
3.2.3.7

3.2.3.8

3.3.
3.3.1.
3.3.2.
3.3.3.
3.3.4.
3.3.5.
3.3.6.
3.4
3.4.1

pH-Wert in 0,01 M CaCl2 (pH BZE/EU 2)

pH-Wert in 0,1 M KCI (pH Brandenburg/Mecklenburg-Vorpommern) [L]
Extraktionsverfahren

Kationenaustauschkapazitatsbestimmungen

effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe)

potentielle (totale) Kationenaustauschkapazitat (AKt)

effektive Kationenaustauschkapazitat (Ake EU 1)

effektive Kationenaustauschkapazitat (Ake EU 2)
Basensattigungsbestimmung nach Kappen-Adrian [L]

effektive Kationenaustauschkapazitat nach Bach (AKe Schl.-Holstein) [L]
effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe Bayern) [L]

effektive Kationenaustauschkapazitat (AKe Brandenburg / Mecklenburg-
Vorpommern) [L]

effektive Kationenaustauschkapazitat von Humusproben (AKe Humus)
effektive Kationenaustauschkapazitat des Bodenskeletts

effektive Kationenaustauschkapazitat von Humusproben (Ake EU 1
Humus)

wassrige Extrakte

wassriger 1:2-Extrakt

Gleichgewichtsbodenlésung (GBL)

Gleichgewichtsbodenporenlésung nach Hildebrand (GBPL)

Salzextrakte

Oxalat-Extrakt zur Bestimmung des oxidischen Fe und Al
Ammoniumnitrat-Extrakt zur Bestimmung extrahierbarer Schwermetalle [L]
Ammoniumlaktat-Essigsaure-Extrakt zur Orthophosphat-Bestimmung [L]
Citronensaure-Extrakt zur Phosphat-Bestimmung [L]
Kaliumchlorid-Extrakt zur Bestimmung der Gesamtaziditat und freien H-
Aziditat [L]

Natriumhydrogencarbonat-Extrakt zur Bestimmung von Phosphat [L]
Oxalat-Extrakt zur Bestimmung des oxidischen Fe und Al sowie Phosphor
und Schwefel

Citronensaure-Extrakt zur Bestimmung von Phosphor und Schwefel sowie
Kalium, Calcium und und Magnesium

Aufschlussverfahr en

Gesamtaufschluss mit HNO3/HF

Gesamtaufschluss mit HNO3/HF mit Mikrowelle

Konigswasser-Extrakt

HNO3-Extrakt unter Druck [L]

Gesamtaufschluss mit HNO3/HCIO4/HF mit Mikrowelle [L]
Gesamtaufschluss mit H2SO4/HF [L]

Summenparameter

Gluhverlust und Gluhriuckstand
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Lander
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen Al.1.1

Boden Lagerung von Boden 1 und Humusproben BZE
Humus vor der Probenvorbereitung Level I+l
Norm: in Anlehnung an DIN ISO HBU: 11.1a; in Anlehnung an 2.3.1f u.
10381-2 u. 1 6 und DIN ISO 2.3.1g sowie 2.3.5¢c
18512

1. Prinzip der Methode:
Feldfrische Boden- oder Humusproben werden gekihlt gelagert oder eingefroren, um
Veranderungen des Probenmaterials mdglichst gering zu halten.

2. Stérungen:

Mikrobielle Prozesse in Boden- und Humusproben kénnen zu Veranderungen einer
Reihe von Parametern (z.B. Nitrat, pH, Ammonium etc.) fihren. Diese Vorgange
konnen durch Probenkihlung oder Einfrieren vermindert bzw. unterdriickt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

Kihlraum, Kuhlschrank

Gefrierschrank

Geeignete Probengefalie (sind z.B. Plastikbeutel, Leinenbeutel oder Kunststoff-
Dosen und i Flaschen)

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfuhrunag:

@. gekihlte Lagerung:

Die von der Probenahme eingehenden Boden- oder Humusproben werden in den
verschlossenen und beschrifteten Probengefal3en (geeignet sind z.B. Plastikbeutel,
Leinenbeutel oder Kunststoff-Dosen und -Flaschen) belassen, in Kunststoffkisten
gelegt und dann im Kihlraum bei 4 £ 1 °C gelagert.

Anmerkungen:

1. Feuchte Humus- oder Bodenproben sollten moglichst nicht tber l&ngere Zeit (3-4
Wochen) gelagert werden! Ist eine langere Lagerung nicht zu vermeiden, missen
die Proben eingefroren werden.

2. Sollen an den feldfrischen Proben die Mikrobielle Biomasse bestimmt oder eine

Gleichgewichtsbodenlosung (GBL) gewonnen werden, so sollte sich die Lagerung

auf wenige Tage beschranken!

b. Einfrieren der Proben:
Die von der Probenahme eingehenden Boden- oder Humusproben werden in den
verschlossenen und beschrifteten Probengefal3en (geeignet sind z.B. Plastikbeutel
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oder Kunststoff-Dosen und -Flaschen) belassen und bei i 20°C eingefroren und im
Gefrierschrank gelagert.

Anmerkungen:

1. Bodenproben sollten vor dem Einfrieren im Plastikbeutel zerdriickt werden, damit
keine grof3en Klumpen beim Einfrieren entstehen.

2. Eingefrorene Humusproben sollten vor dem Auftauen im gefrorenen Zustand zer-
broselt werden.

3. Die Auswahl der verwendeten Probengefalie richtet sich nach dem
Untersuchungsprogramm der Proben. So dirfen z.B. keine Kunststoffgefalie
verwendet werden, wenn bestimmte organische Parameter bestimmt werden
sollen (siehe DIN EN ISO 10381-6 und DIN ISO 18512)

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:

1. DIN EN ISO 10381-2, Normenausschul? Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenahme, Teil 2: Anlei-
tung fur Probenahmeverfahren

2. DIN EN ISO 10381-6, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit, Probenahme, Teil 6: Anlei-
tung zur Entnahme, Behandlung und Lagerung von Boden fir die Bestimmung
aerober mikrobieller Prozesse unter Laboratoriumsbedingungen

3. DINISO 18512, DIN Deutsches Institut fir Normung e. V. [Hrsg.] (2009):
Bodenbeschaffenheit - Anleitung fir die Lang- und Kurzzeitlagerung von
Bodenproben (ISO 18512:2007), Marz 2009

4.  Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums
Walddkosyst. B, Bd. 49, Methoden L1.1 Boden, L2.1 Boden und L1.1 Humus,
L2.1 Humus
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Boden Lagerung von Boden - und Humusproben BZE
Humus nach der Probenvorbereitung Level I+l
Norm: --- HBU: 11.1b

1. Prinzip der Methode:
Getrocknete und gesiebte oder gemahlene Proben werden in luftdichte Gefal3e wie
\Weithals-Polyethylenflaschen oder Gefrierdosen abgefiillt und gelagert.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehdr:

Lagerraum

Geeignete Probengefalie (z.B. Gefrierdosen mit Deckel, PE-Weithalsflaschen mit
Schraubverschluss oder kleinere Flaschen oder Dosen mit Verschluss)

1. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Durchfihrung:

Die getrockneten unbehandelten, gesiebten oder gemahlenen Boden- oder Humus-
proben werden in Probengefal3en wie z.B. Gefrierdosen mit Deckel, PE-Weithals-
flaschen mit Schraubverschluss oder kleinere Flaschen oder Dosen mit Verschluss
(insb. fir gemahlene Proben) abgefullt, luftdicht verschlossen und die Gefal3e wisch-
und wasserfest beschriftet. Die Lagerung erfolgt dann in einem trockenen Proben-
lager.

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:

1. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldodko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums
Waldbkosyst. B, Bd. 49, Methoden L3.1 Boden und L3.1 Humus
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Boden Trocknung von Boden - und Humusproben

Humus (BZE) BZE

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11464 HBU: 11.2a; in Anlehnung an 2.4.a

1. Prinzip der Methode:
Die zur chemischen Analyse vorgesehenen Boden- oder Humusproben werden in
einem Trockenschrank bei der vorgeschriebenen Temperatur getrocknet.

2. Stdrungen:

Werden Bodenproben bei héheren Temperaturen als 40 °C getrocknet, so besteht
die Gefahr der Veranderungen an Tonmineral-Zwischenschichtstrukturen, die sich
auf das Austauschverhalten auswirken kdnnen. AulRerdem besteht die Gefahr der
\Verfliichtigung von anorganischen Spurenstoffen wie z.B. Quecksilber. Bei Humus-
proben, die bei hdheren Temperaturen als 60 °C getrocknet werden, besteht die
Gefahr des Verlustes fliichtiger N-Verbindungen.

3. Gerate und Zubehdr:

Trockenschrank

Geeignete ProbengefalRe (z.B. Leinen- oder Plastikbeutel, Papiertiiten, Kunststoff- oder
Metallschalen, Kartons)

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfihrung:

Das Vorgehen soll sich an der DIN ISO 11464 (HBU 2.4.a) orientieren.

Die Boden- oder Humusprobe wird in einem geeigneten Gefal3 (z.B. eine Kunststoff-
oder Edelstahlschale oder ein Leinen- oder Kunststoffbeutel bzw. eine Papiertlte , in
dem/der die Probe angeliefert wurde) ausgebreitet, zerdriickt und zerkrimelt, damit
keine grof3en, harten Trocknungsbrocken entstehen. Dann wird die Probe in dem
jeweiligen Gefal3 in den Trockenschrank gelegt und getrocknet. Fir Bodenproben
betragt die Trocknungstemperatur 40 °C, fur Humusproben 60 °C.

Nach 2-4 Tagen wird der Trocknungsgrad durch Zerkriimeln einzelner Brocken per
Hand gepruft. Die Trocknung muss fortgesetzt werden, bis die Abnahme der Masse
in 24 h unter 5 % liegt. Wenn die Probe trocken ist, wird sie aus dem Trockenschrank
genommen.

Anmerkungen:

1. Bei Verwendung von Tuten oder Beuteln sollten diese getffnet und zusatzlich
der Rand heruntergerollt werden, damit die Proben schneller trocknen.

2. Sollen an den Proben spater Schwermetalle untersucht werden, durfen die Pro-

ben nicht mit gepuderten Gummihandschuhen angefasst oder homogenisiert

werden (Zn im Puder)!
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Um die Bildung gréRRerer, harter Klumpen beim Trocknen von sehr tonigen
Proben zu vermeiden, ist es manchmal sinnvoll, das Material auch wahrend des

Trocknung EU-Methode (Kap. Al1.2.2): Trotz der Trocknung von Humusproben
bei 40 °C liefert die Methode im Wesentlichen vergleichbare Ergebnisse.

DIN ISO 11464, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenvorbehandlung fir physikalisch-

3.
Trocknungsvorgangs zu zerkriimeln.
7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a.)
8. Literatur:
1.
chemische Untersuchungen
2.

Kdnig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Wald6ko-
syst. B, Bd. 49, Methode T3.1 Boden und T4.1 Pflanze
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Boden Trocknung von Boden - und Humusproben

HuMus (EU) Level I+l

Norm: In Anlehnung an DIN ISO 11464 HBU: 11.2b; 2.4.a

1. Prinzip der Methode:
Die zur chemischen Analyse vorgesehenen Boden- oder Humusproben werden in
einem Trockenschrank bei der vorgeschriebenen Temperatur getrocknet.

2. Stdrungen:

Werden Bodenproben bei héheren Temperaturen als 40 °C getrocknet, so besteht
die Gefahr der Veranderungen an Tonmineral-Zwischenschichtstrukturen, die sich
auf das Austauschverhalten auswirken konnen. Auf3erdem besteht die Gefahr der
\Verfliichtigung von anorganischen Spurenstoffen wie z.B. Quecksilber. Bei Humus-
proben, die bei hdheren Temperaturen als 40 °C getrocknet werden, besteht die
Gefahr des Verlustes fliichtiger N-Verbindungen.

3. Gerate und Zubehdr:

Trockenschrank

Geeignete ProbengefalRe (z.B. Leinen- oder Plastikbeutel, Papiertiiten, Kunststoff- oder
Metallschalen, Kartons)

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfihrung:

Die Boden- oder Humusprobe wird in einem geeigneten Gefal3 (z.B. eine Kunststoff-
oder Edelstahlschale oder ein Leinen- oder Kunststoffbeutel bzw. eine Papierttte , in
dem/der die Probe angeliefert wurde) ausgebreitet, zerdrickt und zerkrimelt, damit
keine grol3en, harten Trocknungsbrocken entstehen. Dann wird die Probe in dem
jeweiligen Gefal’ in den Trockenschrank gelegt und bei 40 °C getrocknet.

Nach 2-4 Tagen wird der Trocknungsgrad durch Zerkriimeln einzelner Brocken per
Hand gepruft. Wenn die Probe trocken ist, wird sie aus dem Trockenschrank
genommen.

Anmerkungen:

1. Bei Verwendung von Tuten oder Beutel sollten diese getffnet und zuséatzlich der
Rand heruntergerollt werden, damit die Proben schneller trocknen.

2. Sollen an den Proben spater Schwermetalle untersucht werden, durfen die
Proben nicht mit gepuderten Gummihandschuhen angefasst oder homogenisiert
werden (Zn im Puder)!
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7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) Trocknung BZE-Methode (Kap. A1.2.1): Trotz der Trocknung von Humusproben
bei 60 °C liefert die Methode anndhernd vergleichbare Ergebnisse.

8. Literatur:

1. BMELF (Hrg.), (1997): Dauerbeobachtungsflachen zur Umweltkontrolle im Wald,
Level Il, Methodenleitfaden, S. 23 f.

2. DIN ISO 11464, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung

e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenvorbehandlung fir physikalisch-
chemische Untersuchungen
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Boden Lufttrocknung von Boden - und Humus - Lander
Humus proben (RP)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11464 |HBU: 2.4.a

1. Prinzip der Methode:
Feldfrische Boden- und Humusproben werden durch Ausbreiten an der Luft
getrocknet.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehbr:
Kunststoff-Schale

puderfreie Einweg-Handschuhe
Kunststoff-Messer und -Loffel

Anmerkungen:

1. Um eine rasche Trocknung zu gewahrleisten, sollte die Kunststoff-Schale eine
mdglichst groRe Grundflache und keinen hohen Rand aufweisen. Ublich bei
Bodenproben ist eine Masse von 1 bis 2 kg. Zweckmafig sind hierfir Schalen mit
einer Grundflache von mind. 60 x 40 cm und einer Hohe bis zu ca. 5 cm.

2. Das Material der Schale darf keine Substanzen freisetzen oder aufnehmen, die
untersucht werden sollen. Im Allgemeinen sind Kunststoffe wie Polyethylen,
Polystyrol oder Polypropylen am besten geeignet.

3. Es sind puderfreie Handschuhe zu verwenden, da Puder zu einer Kontamination
der Probe fihren kann (z.B. Zn).

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfihrung:

Der Raum, in dem die Proben trocknen sollen, sollte ausschliel3lich fur diesen Zweck
verwendet werden. Eine gute Bellftung ist zu gewahrleisten, ohne das eine Konta-
mination der Probe durch Aul3en- oder Laboratoriumsluft erfolgen kann. Die Luft-
stromung muss so gering sein, dass Probenmaterial nicht verwehen kann. Damit die
Oberflachentemperatur der Probe 40°C nicht tGberschreitet, ist die direkte Sonnen-
einstrahlung auf die Probe zu verhindern. Die Raumtemperatur darf ebenfalls nicht
Uber 40°C liegen.

Boden- oder Humusproben werden auf einer Schale ausgebreitet und durchmischt.
An der Schale ist eine Probenkennung anzubringen. Um mikrobielle Verdnderungen
insbesondere von sehr feuchten und/oder huminstoffreichen Proben zu vermeiden,
muss flr eine rasche Trocknung eine moglichst grol3e Oberflache geschaffen
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werden. HierfUr sollte die Schichtdicke der ausgebreiteten Probe 15 mm nicht tber-
schreiten. GréRere Bodenaggregate sind vorsichtig manuell zu zerkleinern. Es ist
darauf zu achten, dadse dMandéstnickt2erkleidetsvirdA n
Sehr plastisches (toniges) Probenmaterial kann im feldfrischen Zustand mit einem
Kunststoff-Messer in Scheiben geschnitten werden.

Die Trocknungsdauer vermindert sich, wenn das Probenmaterial nach oberflachen-
naher Trocknung auf der Schale vorsichtig gewendet wird. Aufwirbeln von Proben-
material muss dabei verhindert werden.

Die Trocknungsdauer hangt wesentlich vom Wassergehalt, der Korngro3enzu-
sammensetzung, dem Gehalt an organischer Substanz der Probe, sowie der
Schichtdicke und dem Zerkleinerungsgrad der ausgebreiteten Probe ab. Ferner
spielen Raumtemperatur, Luftfeuchtigkeit und der Luftaustausch im Raum eine Rolle.
Bei normalem Wassergehalt sind sandige Mineralbodenproben nach etwa 48 h,
schluffig/lehmige Proben nach etwa 72 bis 96 h trocken. Bei hohem Gehalt an orga-
nischer Substanz und/oder Tongehalt kann eine Trocknungsdauer von uber einer
Woche erforderlich sein.

Bodenproben sind in der Regel lufttrocken, wenn das gesamte Probenmaterial nach
Ablauf der oben genannten Richtzeiten eine einheitliche Bodenfarbe aufweist.
Dunklere Bereiche deuten meist auf eine unvollstandige Trocknung hin.

Nach DIN ISO 11646 gilt ein Probe als getrocknet, wenn die Abnahme der Masse
innerhalb 24 h 5% nicht tUberschreitet.

Kann das Probenmaterial nach der Trocknung nicht zeitnah aufbereitet werden (Zer-
kleinerung aggregiertem Probenmaterial, Sieben, Mahlen) ist es abzudecken.

Anmerkungen:

1. Jeder Hautkontakt mit den Proben ist zu vermeiden. Hierflr sind puderfreie Ein-
weg-Handschuhe zu verwenden.

2. Sollte der Verdacht erheblicher Belastungen bestehen, ist ein entsprechender
Hinweis an der Schale anzubringen und ein sicherer Abstand zu anderen Proben
einzuhalten.

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:
1. DIN ISO 11464, Ausgabe:1996-12: Bodenbeschaffenheit - Probenvorbehandlung
fur physikalisch-chemische Untersuchungen (ISO 11464:1994)
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Boden Gefriertrocknun Lander
Humus g (SH)
Norm: in Ablehnung an DIN EN ISO In Anlehnung an HBU: 2.4c
16720

1. Prinzip der Methode:

Die zur chemischen Analyse vorgesehenen Boden i oder Humusproben werden
eingefroren und unter Vakuum getrocknet. Bei diesem Vorgang geht das Eis direkt in
Dampf (Sublimation) Uber, die Grob- und Feinstruktur der Proben bleibt weitgehend
erhalten, so dass eine Verklumpung stark verhindert wird.

2. Stérungen:

Der Trocknungsgrad ist bei diesem Verfahren von Druck und Temperatur abhangig
und nur eingeschrankt mit den Verfahren im Trockenschrank vergleichbar. Diese
Storung kann durch eine Equilibrierung der Proben nach einer Gefriertrocknung im
Trockenschrank ausgeglichen werden.

3. Gerate und Zubehor:

Gefriertrocknungsanlage, bestehend aus Kondensationskammer (mind. -50 °C),
Trocknungsvorrichtung mit beheizbaren Stellflachen und einem Vakuumsystem
Gefrierschrank zum Vorkuhlen der Proben (mind. -35 °C)

Geeignete Probenbehalter z.B. Gefrierschalen mit Siebdeckel

Waage

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfihrung:

Die Boden- oder Humusproben werden in einem geeigneten Gefal3 moéglichst mit
Flachboden eingewogen und mit einem Siebdeckel oder Ahnlichem verschlossen.
Das Einfrieren der Proben erfolgt dann in einem Gefrierschrank (oder in der
Gefriertrocknungsanlage) bei mind. 1 35 °C. Nach vollstandigem Durchfrieren der
Proben kdnnen diese auf den Stellflachen in der Trocknungsvorrichtung platziert
werden.

Bei den meisten Geraten erfolgt die Trocknung in zwei Schritten. Die Trocknung
beginnt bei einem Druck von 1 mbar und bei einer Temperatur in der Regel von 5 -10
°C, ansteigend bis auf 25°C. Der freiwerdende Wasserdampf gefriert in der
Kondensationskammer. Beim Fortschreiten der Trocknung verringert sich die
freiwerdende Wassermenge, was durch ein Absinken der Kondensatortemperatur
erkennbar ist. Bei einer Kondensatortemperatur < -50 °C, kann die sogenannte
Nachtrocknungsphase beginnen.

In der Nachtrocknungsphase wird der Druck bis auf 0,06 mbar abgesenkt. Wenn sich
der Druck im System nicht mehr verandert, meist gleichzeitig mit einer konstanten
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Kondensatortemperatur, sind die Proben getrocknet und kbnnen entnommen und
gewogen werden.

Anmerkungen:

Es sind die Bedienungsanleitungen und Hinweise des Herstellers der
Gefriertrocknungsanlage zu beachten.

Leichtfliichtige organische Verbindungen kénnen bei dieser Trocknung entweichen.

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:

1. DIN EN ISO 16720: DIN Deutsches Institut fur Normung e. V. [Hrsg.] (2007):
Bodenbeschaffenheit - Vorbehandlung von Proben durch Gefriertrocknung fir die
anschlieRende Analyse (ISO 16720:2005); Deutsche Fassung EN ISO 16720:2007
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Boden
Humus

BZE (1)

Siebung von Boden - und Humusproben Level I+l (1)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11464 (HBU: 2.4.a

1. Prinzip der Methode:

Die getrocknete Probe wird manuell oder maschinell vorzerkleinert und durch ein
2 mm-Sieb trocken gesiebt. Eine Veranderung der KorngréRenzusammensetzung
und damit auch der Oberflachen soll in diesem Probenvorbehandlungsschritt weit-
gehend vermieden werden.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehor:

a.) manuelle Aufbereitung und Siebung

Prifsieb nach DIN ISO 3310-1 oder DIN ISO 565 (Metall oder Kunststoff), Maschen-
weite 2 mm, mit Auffangschale

Morser und Pistille aus Porzellan oder Achat

Waage, Fehlergrenze 0,01g

ggf. Analysensiebmaschine

Kunststoffschissel

b.) maschinelle Aufbereitung und Siebung:
Bodenmuhle mit Bodensieb mit Trapezlochung, 2 mm
Staubabsaugung

ev. Backenbrecher

4. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der DIN ISO 11464 (HBU 2.4.a) orientieren.

a.) Vorzerkleinerung:

Enthélt die Bodenprobe grél3ere Bodenaggregate oder sind Bodenproben beim
Trocknen sehr stark verbacken missen sie vorzerkleinert werden. Dies kann manuell
mit einem Moérser oder manchmal auch maschinell mit einem Backenbrecher
geschehen.

Die getrocknete Bodenprobe wird gewogen und in Teilmengen in einen Mdrser
gegeben. Material, das einen erheblich gré3eren Durchmesser als 2 mm besitzt wird
aussortiert und fur weitere Untersuchungen in eine Kunststoffschissel gegeben.
Dabei ist darauf zu achten, dass die Menge an anhaftendem Feinmaterial mdglichst
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gering ist. Bei hohem Grobbodenanteil kann eine Vorsiebung mit einer Maschen-
weite von 6,3 bis 10 mm die Aufbereitung vereinfachen.
Mit Hilfe eines Pistills erfolgt die schonende manuelle Zerkleinerung der Boden-

aggregate im Mérser. Unt er Bodenaggregate ist Aver
Probenmateri al Zu verstehen, d a s mw hesitztu r
Esistdar au f Zzu achten, dass Materi al mi- t e

messer moglichst nicht zerkleinert wird. Sehr vorsichtig muss dabei bei Anwesenheit
von Material mit geringer Harte (z.B. Carbonat-, Eisen-, Mangankonkretionen oder
extrem verwittertes Festgestein) vorgegangen werden.

Anmerkungen:

1. Sollen die Bodenproben auf Schwermetalle untersucht werden, dirfen sie wegen
des Metallabriebs nur mit Backenbrechern mit Wolframcarbid-Backen
vorzerkleinert werden!

b.) Siebung:

1.) manuell

Die getrocknete Boden- oder Humusprobe bzw. die gemdrserte (Teil-)probe wird auf
ein 2 mm-Sieb aus Metall oder Kunststoff mit darunter stehender Auffangschale
gegeben und soviel Material wie mdglich trocken durch das Sieb geschuttelt bzw.
gerieben. Sollten im Siebriickstand noch Bodenaggregate >2 mm vorhanden sein,
sind diese nochmals zu mérsern.

Der Siebrickstand wird fur weitere Untersuchungen in eine Kunststoffschissel
gegeben.

Bei Ublichen Probenmengen muss der gesamte Arbeitsablauf mit Teilproben mehr-
fach wiederholt werden. Die gesiebten Teilproben werden vereinigt, homogenisiert
und in verschlie3bare Kunststoff- oder Glasbehélter tberfuhrt.

Sofern das Bodenprobenmaterial >2 mm (Siebrickstand) fur weitere Untersuchun-
gen bendtigt wird, sollte es Uber Nacht in Wasser eingeweicht und anschlielBend mit
einem 2 mm Sieb nass gesiebt werden. Damit wird anhaftendes Feinmaterial ent-
fernt. Der getrocknete Siebrickstand kann anschlieRend gewogen und in Beziehung
zur Originalprobe gesetzt werden. Mit diesem Ergebnis wird allerdings der Grob-
bodenanteil nicht genau genug abgeschatzt, da dafir in der Regel die tbliche
Probenmenge zu gering ist.

Bei Humusproben wird der Siebrickstand entweder verworfen oder muss maschinell
mit geeigneten Geréaten (Schneidmuhle, Labormixer) je nach Ziel der weitergehen-
den Untersuchungen zerkleinert werden.

Anmerkungen:

1. Bei Ublichen Massen von 1-3 kg ist die gesamte Probe zu zerkleinern und zu
sieben. Ansonsten kann eine reprasentative Teilprobe herangezogen werden.
Dies kann durch Viertelung oder Probenteilung mit einem Probenteiler (z.B.
Riffelteiler) erfolgen.

Bei Tonschiefern reicht fir die Nasssiebung eine Einweichzeit von 1 Std.

Sollen die Boden- oder Humusproben auf Schwermetalle untersucht werden, so
darfen keine Metallsiebe verwendet werden!

(S
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4. Schwer zu siebende Humusproben kénnen mit einem 4 mm-Sieb vorgesiebt
werden.
5. Das Sieben ist stets in einer Staubabsaugkabine durchzufiihren!

2.) maschinelle Siebunag:

Alternativ zum Handsieb konnen Bodenproben auch mit einer sog. Bodenmiuihle
gesiebt werden, bei der die trockene Probe mittels einer kreisenden Birste durch ein
Metallsieb gebirstet wird und das grobe Material incl. der Steine in einem getrennten
Auffanggefald gesammelt wird. Dabei ist entsprechend der Anleitung des Herstellers
zu verfahren.

Anmerkungen:

1. Proben, die Nach DIN ISO 11464 gesiebt werden missen, nicht mit der Boden-
mihle bearbeiten, da das Sieb Trapezlochung statt Quadratlochung hat!

2. Stark verbackene Proben missen mit einem Hammer oder einem Backenbrecher
vorzerkleinert werden.

3. Sollen die Bodenproben auf Schwermetalle untersucht werden, darf wegen des
Metallabriebs nur eine Bodenmiihle mit TiN-beschichtetem Siebblech verwendet
werden.

4. Falls groRere Mengen von bindigem Feinbodenmaterial an der Grob/Stein-Frak-
tion haften bleiben, muf3 eine manuelle Nachbearbeitung erfolgen, um diesen
Anteil auch der Feinbodenfraktion zuzufihren.

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:

1. DIN ISO 11464, Normenausschul? Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenvorbehandlung fur physikalisch-
chemische Untersuchungen

2. DIN ISO 3310-1, Normenausschuf3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und
Prifung - Teil 1: Analysensiebe mit Metalldrahtgewebe

3. DIN ISO 3310-2, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und
Prifung - Teil 2: Analysensiebe mit Lochblenden

4. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4. Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums
Waldokosyst. B, Bd. 49, Methoden SB1.1 Boden, SBP1.1 Boden, SBP2.1 Boden,
SBP3.1 Boden und SBP1.1 Humus, SBP2.1 Humus, SBP3.1 Humus
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Siebung von Boden - und Humusproben BZE (2 + 3)

Humus (BZE/EU 2) Level I+1 (2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11464 (HBU: 11.3a;in Anlehnung an 2.4.a

1. Prinzip der Methode:

Die getrocknete Bodenprobe wird manuell oder maschinell vorzerkleinert und durch
ein 2 mm-Sieb trocken gesiebt. Eine Veranderung der Korngré3enzusammenset-
zung und damit auch der Oberflachen soll in diesem Probenvorbehandlungsschritt
weitgehend vermieden werden.

Bei Humusproben werden Steine und organische Teile > 2 cm vor dem Sieben aus-
sortiert und die Probe durch ein 2 mm Sieb gerieben.

2. Stérungen:

organische Teile < 2 cm, die sich nicht durch das Sieb reiben lassen, missen z. B.
mit einer geeigneten Muhle auf 2 mm-Stiicke vorzerkleinert und danach der
gesiebten Humusprobe zugefuhrt werden.

3. Gerate und Zubehor:

a.) manuelle Aufbereitung und Siebung:

Prufsieb nach DIN 1ISO 3310-1 oder DIN ISO 565 (Metall oder Kunststoff), Maschen-
weite 2 mm, mit Auffangschale

ev. Prifsieb nach DIN ISO 3310-1 oder DIN ISO 565 (Metall oder Kunststoff),
Maschenweite 2 cm, mit Auffangschale

Morser und Pistille aus Porzellan oder Achat

Waage, Fehlergrenze 0,01g

ggf. Analysensiebmaschine

Kunststoffschissel

b.) maschinelle Aufbereitung und Siebung:
Bodenmuhle mit Bodensieb mit Trapezlochung, 2 mm
Staubabsaugung

ev. Schneidmihle mit 2 mm-Sieb

c.) Probenteilung zur Probenrickstellung / Analyse:
ggf. Probenteiler incl. Zubehdr
ggf. Taumelmischer

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der DIN ISO 11464 (HBU 2.4.a) orientieren.
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a.) Vorbereitung und Vorzerkleinerung:

al.) Bodenproben:

Enthalt die Bodenprobe groRere Bodenaggregate oder sind Bodenproben beim
Trocknen sehr stark verbacken miissen sie vorzerkleinert werden. Dies kann manuell
mit einem Morser geschehen.

Die getrocknete Bodenprobe wird gewogen und in Teilmengen in einen Mdorser
gegeben. Material, das einen erheblich gré3eren Durchmesser als 2 mm besitzt wird
aussortiert und fur weitere Untersuchungen in eine Kunststoffschiissel gegeben.
Dabei ist darauf zu achten, dass die Menge an anhaftendem Feinmaterial moglichst
gering ist. Bei hohem Grobbodenanteil kann eine Vorsiebung mit einer Maschen-
weite von 6,3 bis 10 mm die Aufbereitung vereinfachen.

Mit Hilfe eines Pistills erfolgt die schonende manuelle Zerkleinerung der Boden-

aggregate im M°rser. Unter Bodenaggregdgte
Probenmaterial zu verstehen,das Anat ur bedi ngt A emmbesizt Dur c h
Es ist darauf zu achten, dass Matertal mi t

messer maglichst nicht zerkleinert wird. Sehr vorsichtig muss dabei bei Anwesenheit
von Material mit geringer Harte (z.B. Carbonat-, Eisen-, Mangankonkretionen oder
extrem verwittertes Festgestein) vorgegangen werden.

a2.) Humusproben:

Bei den Humusproben werden zunéchst die Steine und griine Pflanzenteile
aussortiert und verworfen. Danach werden alle organischen Teile > 2 cm von Hand
aussortiert oder mit einem 2 cm-Sieb abgesiebt. Diese Fraktion > 2 cm wird
entweder verworfen oder fur weitere Untersuchungen (z.B. Humusvorrat)
zurlckgestellt.

Anmerkungen:

1. Sollen die Bodenproben auf Schwermetalle untersucht werden, dirfen sie wegen
des Metallabriebs nur mit Backenbrechern mit Wolframcarbid-Backen
vorzerkleinert werden!

b.) Siebung:
b1l.) Bodenproben

1.) manuelle Siebung:

Die getrocknete Bodenprobe bzw. die gemoérserte (Teil-)probe wird auf ein 2 mm-
Sieb aus Metall oder Kunststoff mit darunter stehender Auffangschale gegeben und
soviel Material wie moglich trocken durch das Sieb geschiittelt bzw. gerieben. Sollten
im Siebrickstand noch Bodenaggregate >2 mm vorhanden sein, sind diese
nochmals zu morsern.

Der Siebrickstand wird fur weitere Untersuchungen in eine Kunststoffschiissel
gegeben.

Bei Ublichen Probenmengen muss der gesamte Arbeitsablauf mit Teilproben mehr-
fach wiederholt werden. Die gesiebten Teilproben werden vereinigt, homogenisiert
und in verschlie3bare Kunststoff- oder Glasbehalter tberfihrt.

Sofern das Bodenprobenmaterial >2 mm (Siebrickstand) fur weitere Untersuchun-
gen bendtigt wird, sollte es tber Nacht in Wasser eingeweicht und anschliel3end mit
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einem 2 mm Sieb nass gesiebt werden. Damit wird anhaftendes Feinmaterial ent-
fernt. Der getrocknete Siebrickstand kann anschlieRend gewogen und in Beziehung
zur Originalprobe gesetzt werden. Mit diesem Ergebnis wird allerdings der
Grobbodenanteil nicht genau genug abgeschéatzt, da daftr in der Regel die tbliche
Probenmenge zu gering ist.

2.) maschinelle Siebung:

Alternativ zum Handsieb konnen Bodenproben auch mit einer sog. Bodenmiuhle
gesiebt werden, bei der die trockene Probe mittels einer kreisenden Birste durch ein
Metallsieb gebirstet wird und das grobe Material incl. der Steine in einem getrennten
Auffanggefald gesammelt wird. Dabei ist entsprechend der Anleitung des Herstellers
zu verfahren.

Anmerkungen:

1. Proben, die Nach DIN ISO 11464 gesiebt werden mussen, nicht mit der Boden-

mihle bearbeiten, da das Sieb Trapezlochung statt Quadratlochung hat!

2. Stark verbackene Proben missen z.B. mit einem Hammer vorzerkleinert werden.

3. Sollen die Bodenproben auf Schwermetalle untersucht werden, darf wegen des
Metallabriebs nur eine Bodenmiihle mit TiN-beschichtetem Siebblech verwendet
werden.

4. Falls groRere Mengen von bindigem Feinbodenmaterial an der Grob/Stein-Frak-

tion haften bleiben, muf3 eine manuelle Nachbearbeitung erfolgen, um diesen

Anteil auch der Feinbodenfraktion zuzufihren.

5. Das Sieben ist stets in einer Staubabsaugkabine durchzufiihren!

3.) Probenteilung zur Probenrtickstellung / Analyse:

Manche Bodenproben neigen zur Entmischung, so dass z.B. bei sandigen

Oberb°den die Humusanteile auf den mine

Auch humose Unterbéden oder Proben mit stark inhomogenem KorngroRengeflige

sind von dieser Problematik betroffen.

Bei diesen Proben besteht die Gefahr, dass bei einer unachtsamen Arbeitsweise

unreproduzierbare Analysenergebnisse entstehen kdnnen. Um dies zu vermeiden,

sind folgende Hinweise zu beachten bzw. ist die Verwendung eines Probenteilers
dringend empfohlen:

- Fur den ersten Teilungschritt einer Urprobe in einzelne Aliquote (z.B. fur die
Laboranalyse, fur die Probenrtickstellung, fir die Vermahlung, fur den
Versand in andere Labore usw.) ist bei einer sichtbaren Entmischung
moglichst ein Probenteiler zu verwenden.

- Fdr die Vermahlung muss bei diesen Proben ein moglichst grofRes Aliquot
komplett gemahlen werden (mindestens 50 bis 100 g).

- Bei der Abfullung dirfen die Gefal3e nur zu max. 2/3 befillt werden, damit
genugend Raum verbleibt, um die Probe spéater umschitteln zu kénnen.

- Fdr die Aufteilung der Proben auf die einzelnen Analysen sollte ebenfalls ein
Probenteiler verwendet werden. Ist dieses nicht mdglich, missen die GefalRe
vor der Materialentnahme gut geschuttelt, Gber Kopf gedreht und die Proben
mit einem Loffel grindlich umgerthrt werden. Auch der Einsatz eines
Taumelmischers verbessert hier die Homogenitat wesentlich.

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) Al.3.2 - Seite7
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- Zusatzlich kann man z.B. bei Extraktionen die Einwaagen erhéhen bzw.
groRere Ansatze als die Standardmengen verwenden. Auch dieses erhéht die
Reproduzierbarkeit deutlich.

b2.) Humusproben:

Die getrocknete Humusprobe wird auf ein 2 mm-Sieb aus Metall oder Kunststoff mit
darunter stehender Auffangschale gegeben und soviel Material wie moglich durch
das Sieb gerieben.

Organische Teile, die nicht durch das Sieb gerieben werden kénnen, missen mit
einem geeigneten Mahlgerat (z.B. Schneidmuihle mit 2 mm-Sieb) auf 2 mm
zerkleinert und das Material der Gesamtprobe zugeftihrt werden.

Bei Ublichen Probenmengen muss der gesamte Arbeitsablauf mit Teilproben mehr-
fach wiederholt werden. Die gesiebten Teilproben werden vereinigt, homogenisiert
und in verschlielBbare Kunststoff- oder Glasbehélter tberfuhrt.

Anmerkungen:

1. Bei Ublichen Massen von 1-3 kg ist die gesamte Probe zu zerkleinern und zu
sieben. Ansonsten kann eine reprasentative Teilprobe herangezogen werden.
Dies kann durch Viertelung oder Probenteilung mit einem Probenteiler erfolgen.

2. Sollen die Humusproben auf Schwermetalle untersucht werden, so dirfen keine

Metallsiebe und keine Muhlen, die Metallabrieb haben, verwendet werden!

3. Schwer zu siebende Humusproben kénnen mit einem 4 mm-Sieb vorgesiebt

werden.

4. Das Sieben ist stets in einer Staubabsaugkabine durchzufiihren!

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a. Methode A1.3.1 (BZE I): Siehe Anhang 1

8. Literatur:

1. DIN ISO 11464, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenvorbehandlung fir physikalisch-
chemische Untersuchungen

2. DIN ISO 3310-1, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und
Prufung - Teil 1: Analysensiebe mit Metalldrahtgewebe

3. DIN ISO 3310-2, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und
Prifung - Tell 2: Analysensiebe mit Lochblenden
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ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
Auswirkungen der unterschiedlichen Siebmethoden fiir Humusproben bei der
BZE | und Il auf die Vorratsberechnungen in der Humusauflage

1. Problemstellung :

Die Siebverfahren fir Humusproben haben sich zwischen der BZE | und Il verandert.
Bei der BZE | wurde der Siebrest Uber 2 mm verworfen (Methode A1.3.1), wahrend
bei der BZE 1l die Siebrestfraktion 2-20 mm zerkleinert und zum 2 mm-
Siebdurchgang zugegeben wurde. Da die Fraktion 2-20 mm eher holzartig
(teilzersetzte kleine Aste, Zapfen, Bucheckern etc) und damit i zumindest in der L-
und F-Lage - oft C-reicher und nahrstoffarmer ist, kann die Zumischung dieser
Fraktion zum Siebdurchgang zu einer AVd
Nahrstoff- und auch die Schwermetall-Gehalte fuhren. Da die Humusvorrate aus den
Gesamt-Humusmengen und den Gehalten der gesiebten Proben ermittelt werden,
fihren die unterschiedlichen Siebmethoden zu unterschiedlichen Ergebnissen bei
der Vorratsberechnung.

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. Al.3.1:
genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Sieben (und Reiben) der gesamten
Humusprobe durch ein 2 mm-Sieb, Verwerfen des Siebrests

b. Al1.3.2:
genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Sieben (und Reiben) der gesamten
Humusprobe durch ein 2 mm-Sieb, Sieben des Siebrests durch ein 2 cm-Sieb,
Schreddern der Fraktion 2-20 mm und Zugabe des Materials zum 2 mm-
Siebdurchgang

2. Durchfihrung:

Es wurden ca. 180 Siebriickstdnde von 6 niederséchsischen Level lI-Standorten mit
den Baumarten Fichte, Kiefer, Eiche und Buche mengenmalig erfasst und getrennt
vom Siebdurchgang chemisch analysiert. Es wurden die Gehalte der Gesamtprobe
(Siebdurchgang + Fraktion 2-20 mm) berechnet und mit denen des Siebdurchgangs
verglichen. Danach wurden auf der Basis der Humusmengen Nahrstoff- und
Schwermetallvorrate so berechnet, als seien die Proben nach den Vorgaben der BZE
| bzw. denen der BZE Il vorbereitet und analysiert worden.

3. Ergebnisse:

Die Siebrtckstadnde 2-20 mm nehmen von der L (Ol)- Gber die Of- zur Oh-Lage stark
ab: von 50 bis 70 % in der L-Lage Uber 20 bis 30 % in der Of-Lage zu 10 bis 20 % in
der Oh-Lage von der jeweiligen Gesamtmenge der Humusauflage (siehe Graphik 1).
Daher wirkt sich die Zumischung der Fraktion 2-20 mm zum Siebdurchgang in den
Humuslagen unterschiedlich aus. Wahrend fur die Nahrstoffe Ca, Mg oder K die
Gehalte im Siebdurchgang (= Probe) in der L-Lage je nach Baumart um 10 bis 30 %
hoher liegen als in der Gesamtprobe, ist dies in der Of-Lage kaum noch der Fall (+/-

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) Al.3.2 - Seite 9
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10 %) und in der Oh-Lage teilweise sogar umgekehrt (+ 5/-10%), je nach Baumart
(siehe Graphiken 2 bis 5). Die Schwermetalle verhalten sich ahnlich.

Berechnet man die Gesamthumusvorrate (Summe der 3 Lagen) und vergleicht die
auf Basis der Gehalte des Siebdurchgangs ermittelten Vorrate mit denen auf der
Basis der Gehalte der Gesamtprobe ermittelten Vorrate, so zeigt sich, dass die
\Vorrate auf der Basis der Siebdurchgangsgehalte je nach Baumart und Standort bis
zu 10 % hoher liegen kdnnen (Graphik 6 bis 8). In dieser Grol3enordnung bewegt
sich damit der Fehler beim Vergleich von Humusvorraten zwischen BZE | und Il. Es
empfiehlt sich, hier nur Gesamthumusvorréte zu vergleichen, da die Abweichung bei
den einzelnen Lagen deutlich hdher sein kann.

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de

6. Tabellen und Graphiken

Siebrickstande in % der Gesamtprobe

] mOl
S 40 ] B of
1 OOh

| | 1 Om

Buche (Mull) Buche/Eiche Fichte Kiefer

Graphik 1:
Massenanteil des Siebriickstands (2-20 mm) in % an der Gesamtprobe
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L-Lage Harste Buche (Mull), % Abweichung Probe im
Vergleich zur Gesamtprobe, n=6
Graphik 2:
L-Lage Buche/Eiche, % Abweichung Probe im Vergleich
zur Gesamtprobe, n=5
Graphik 3a:
Of-Lage Buche/Eiche, % Abweichung Probe im Vergleich
zur Gesamtprobe, n=7
Graphik 3b:
Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) Al1.3.2 - Seite 11
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Graphik 3c:

Graphik 4a:

Graphik 4b:
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Oh-Lage Fichte, % Abweichung Probe im Vergleich zur
Gesamtprobe, n=34
Graphik 4c:
L-Lage Kiefer, % Abweichung Probe im Vergleich zur
Gesamtprobe, n=5
Graphik 5a:
Of-Lage Kiefer, % Abweichung Probe im Vergleich zur
Gesamtprobe, n=7
Graphik 5b:
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Oh-Lage Kiefer, % Abweichung Probe im Vergleich zur
Gesamtprobe, n=9
Graphik 5c:
Gesamthumusvorrat Eiche/Buche (n =5 -12):
Abweichung in % bei Vorratsberechnung auf der Basis der
Probengehalte im Vergleich zu den Gesamtprobengehalten
20
15
10
-15
) -20
Graphik 6:
Gesamthumusvorrat Fichte (n = 34 - 47):
Abweichung in % bei Vorratsberechnung auf der Basis der
Probengehalte im Vergleich zu den Gesamtprobengehalten
15
-10
-15
-20
] %
Graphik 7:
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Gesamthumusvorrat Kiefer (n =5 - 9):
Abweichung in % bei Vorratsberechnung auf der Basis der
Probengehalte im Vergleich zu den Gesamtprobengehalten
20
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10
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Graphik 8:
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Boden Mahlen von Boden - und Humusproben BZE
Humus Level I+l

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11464 HBU: 11.4a; 2.4.a

1. Prinzip der Methode:

Eine Teilprobe der getrockneten und gesiebten Boden- oder Humusprobe wird in
einer Kugel- oder Scheibenschwingmuhle gemahlen. Der Mahlvorgang ist so durch-
zufihren, dass das Material analysenfein (< 60 mm) gemahlen sind.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehor:

Kugelmdihle

Achat- oder Zirkonoxidbecher

Achat- oder Zirkonoxidkugeln

Scheibenschwingmiihle

Achatscheiben

Ultrazentrifugalmuihle mit Titanwerkzeugen (nur fir Humusproben)
Pinsel

Pulvertrichter

4. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Durchfiihrung:
Das Vorgehen sollte sich nach DIN ISO 11464 (HBUZ2.4.a) richten.

a.) Mahlen mit der Kugelmuhle:

In die Mahlbecher einer Kugelmthle werden zunachst die Mahlkugeln (in der Regel 6
Stlick der auf die Becher abgestimmten Grof3e) und dann soviel Material der
getrockneten und gesiebten Boden- oder Humusprobe eingefillt, bis der Becher
maximal 2/3 gefillt ist. Dabei ist darauf zu achten, dass eine reprasentative gesiebte
Teilprobe flr die Mahlung verwendet wird (siehe Anhang 1.) Anschliel3end werden
die Becher mit den Dichtungsringen und Deckeln verschlossen, in die Halterungen
der Muhle gestellt und mit der Spannvorrichtung befestigt. Die Mihle wird
geschlossen und nach Einstellen der Zeitschaltuhr (in der Regel 10 min.) angestellt.
Nach Beendigung des Mahlvorgangs und Stillstand der Mihle werden der Deckel der
Muhle getffnet, die Spannvorrichtungen geldst und die Mahlbecher entnommen. Die
Kugeln werden aus den Bechern genommen und das anhaftende Mahlgut mit einem
Pinsel abgepinselt. Dann wird das Mahlgut mit Hilfe des Pinsels in ein Probengefald
abgefullt. Anschliel3end werden die Becher und Kugeln fiir den nachsten
Mahlvorgang griindlich gereinigt (Nassreinigung und anschl. Trocknung).
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Anmerkungen:
1. Achat- und Zirkonoxid-Becher sind fur das Mahlen von Proben fir die Schwer-
metallanalyse geeignet, da der SiO,-Abrieb der Achatbecher und der minimale

Abrieb der Zirkonoxidbecher schwermetallfrei sind.

2. Beider Bestiickung der Mihle ist darauf zu achten, dass die gegenuber
liegenden Positionen stets mit Bechern gleicher Grof3e belegt sind, um
ausgeglichene Gewichtsverhéltnisse zu haben. Ggf. missen leere Becher
eingesetzt werden.

3. Vor Inbetriebnahme der Mihle muss stets gepriift werden, ob alle Becher mit den
Spannvorrichtungen richtig befestigt sind.

b.) Mahlen mit der Scheibenschwingmihle:
Bei Mahlen von Mineralbodenproben sollte mit ca. 1.400 U/min, beim Mahlen von
Humusproben mit ca. 700 U/min gearbeitet werden. Die Mahldauer liegt bei 1-2 min.

7. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

8. Literatur:

1. DIN ISO 11464, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur Normung
e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit, Probenvorbehandlung fir physikalisch-
chemische Untersuchungen

2. DIN ISO 3310-1, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und Prifung -
Teil 1. Analysensiebe mit Metalldrahtgewebe

3. DIN ISO 3310-2, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2001): Analysensiebe - Technische Anforderungen und Prifung -
Teil 2: Analysensiebe mit Lochblenden

4. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst.
B, Bd. 49, Methoden MBP1.1 Boden, MBP2.1 Boden, MBP3.1 Boden und
MBP1.1 Humus, MBP2.1 Humus, MPB3.1 Humus

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) Al.4.1 - Seite 2



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen Al.4.1

ANHANG 1

Konig, N. (20 14):
Vergleich von Methoden zur Gewinnung  einer reprasentativen gesiebten
Teilprobe fiir die Mahlung bei Humusproben und C org-reichen Bodenproben

1. Problemstellung :

Fur das Mahlen von Humus- oder Bodenproben wird eine Teilprobe der gesiebten
Probe verwendet. Diese Teilprobe muss reprasentativ fur die gesiebte Probe sein.
Bei Humusproben und Corg-reichen Bodenproben (C > 10 %) kann es im
\Vorratsgefald zu einer Trennung von leichtem organischen und schwererem
mineralischen Material kommen. Das leichte organische Material reichert sich im
oberen Teil des Probengefal3es an. Nimmt man eine Teilprobe aus dem oberen Teil
des GefalRes, so kann diese bis zu doppelt so viel Corg enthalten wie eine Probe vom
Boden des Gefal3es. Diese Problematik wird deutlich an Nachanalysen, die an 30
Humusproben der BZE | aus Sachsen-Anhalt durchgefuhrt wurden. Dabei wurde
eine Teilprobe der gelagerten gesiebten Probe genommen und fur die C-Analyse
gemabhlen. Die Abweichungen zwischen Alt- und Neuanalyse lagen bei bis zu 160 %
(Graphik 1). Dagegen fuhrt die Nachanalyse der bereits gemahlenen Proben zu sehr
gut reproduzierbaren Ergebnissen (siehe Graphik 2).

2. Durchfiihrunag:

An 6 Humus- und 2 Corg-reichen Bodenproben wurden Teilproben fir die Mahlung
zum einen mittels eines Probenteilers (je 4 Teilproben) und zum anderen durch
ausgiebiges Umrihren der Probe im Probengefal? und Entnahme einer Teilprobe mit
einem Probenloffel (je 3 Teilproben) gewonnen. Anschlieend wurden die Teilproben
gemahlen und ihr Cges-Gehalt bestimmt.

3. Ergebnisse:

Bei den handverrihrten Proben lag der Variationskoeffizient im Mittel bei 3,5 % und
bei den Probenteiler-Proben bei 2,6 % bzw. 1,4 % nach Eliminierung eines
Ausreilers (siehe Tabelle 1). Dieses Ergebnis zeigt, dass neben der Probenteiler-
Methode auch die Probenloffel-Methode geeignet ist, eine reprasentative Teilprobe
flr die Mahlung zu gewinnen. Allerdings ist ein sehr intensives Rihren der Probe in
einem Gefal3, das der Probemenge angepasst ist, nétig; das Gefald muss zu ca. 70
06 durch die Probe gefillt sein. Verteilt sich bei kleinen Probenmengen die Probe nur
auf dem Gefal3boden, so kann mit dem Loffel keine reprasentative Probe genommen
werden. (Dies war zum Teil das Problem bei den Proben der Graphik 1.) In solchen
Fallen sollte die gesamte gesiebte Probe gemahlen werden.

4.  Literatur:
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5. Durchfiihrendes Labor:

e-mail: nils.koenig@nw-fva.de

6. Tabellen und Graphiken

Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;

Graphik 1: Vergleich der Cges-Gehalte von Altproben und aus Altproben abgefullten
gesiebten Teilproben, die fur die Analyse neu gemahlen wurden
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Graphik 2: Wiederholung der Cges-Bestimmung an gemahlenen Humusproben
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Tabelle 1: Variation der Cges-Gehalte bei unterschiedlicher Teilprobengewinnung

Handriih rung
und Proben -
Nr Entnahme teiler
Ccv
1 2 3| MW | (%) 1 2 3 4|MW |CV (%)
Humus
1 12,40112,20|11,78 | 12,13 2,6 11,94112,19|12,02 (11,93 |12,02 1,0
2 14,16 (14,07 /13,17|13,80 4,0 13,42(14,48|13,92|14,11 13,98 3,2
3 30,43 (33,06 | 33,52 | 32,33 5,2 34,04 34,01 34,54 34,11 |34,17 0,7
4 26,44 23,78 | 26,30 | 25,51 5,9 27,59 (27,52|27,40|27,14 27,41 0,7
5 45,90 | 46,29 | 46,15 | 46,11 0,4 46,07 | 46,19 | 46,13 | 45,95 | 46,08 0,2
6 18,41(19,70|19,04 19,05 3,4 19,55(19,78|20,20|19,59|19,78 15
Boden
1 2,10 2,25| 2,05| 2,13 4.9 206| 2,14| 2,31| 2,62| 2,28 10,8
2 3,92| 3,87| 4,01| 3,93 1,9 424 | 4,04 4,13| 4,27| 4,17 2,5
MW: 3,5 MW: 2,6
MW ohne

Ausreil3er: 1,4
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. : - BZE
Boden Teil A2: Bestimmung bodenphysikalischer Level I+1]
Humus Parameter Ny
Lander
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Boden BZE
Humus Wassergehalt Level [+1]

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11465 |HBU: 11.10a;5.1.3.1.a

1. Prinzip der Methode:

Auch vorgetrocknete Proben enthalten immer noch variierende Anteile an Wasser.
Mit dem Wassergehalt werden Elementgehalte von vorgetrockneten Proben auf die
bei 105 °C getrockneten Proben umgerechnet und damit standardisiert.

Der Wassergehalt wird durch Trocknen der luftgetrockneten oder bei 40 °C (Boden)
bzw. 60 °C (Humus) vorgetrockneten Probe bei 105 °C und Wiegen der Probe vor
und nach der Trocknung bestimmt.

Der Trockenverlust wird dabei auf die ofentrockene Probe bezogen (und nicht wie
haufig in der Praxis Ublich auf die urspriingliche feuchte Probe!).

2. Storungen:

Die organische Substanz kann bei 105 °C teilweise zerstort werden und als CO2 bzw.
H20 entweichen. Leichtfliichtige Substanzen kénnen ebenfalls entweichen. Diese
Verluste werden dann als Wasser berechnet.

3. Gerate und Zubehor:
Trockenschrank

Exsikkator mit Trocknungsmittel
Becherglaser, Wageschélchen
Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,01 g

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A.1.2.1 bzw. A.1.2.2 (EU)

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11465 (HBU 5.1.3.1.a) orientieren.

a) \Wassergehaltsbestimmuna:

Ein Aliquot der bei 40°C vorgetrockneten Bodenmischprobe bzw. der bei 60 °C
vorgetrockneten Humusprobe wird in ein Becherglas oder Wéageschalchen
eingewogen und im Trockenschrank bei 105 °C bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet: Die Waage auf Null tarieren. Das Becherglas auf die Waage stellen und
das Gewicht (GB) Becher leer notieren.

Die Waage mit aufgestelltem Becherglas auf Null tarieren. In das Becherglas ca. 10
g feldfrischen Boden einwiegen. Das Gewicht (GPF) Probe feucht notieren. Die
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Becherglaser mit den eingewogenen Proben bei 105 °C in den Trockenschrank
stellen und 12-24 Stunden bis zur Gewichtskonstanz trocknen.

Die heil3en Proben mit einer Tiegelzange in den Exsikkator stellen und auf
Raumtemperatur abkihlen lassen.

Nach dem Abkuhlen die Becherglaser mit der Probe auf 0,01 g genau auswiegen.
Das Gewicht (GPT+GB) Probe trocken u. Becher notieren.

Die Differenz zwischen vorgetrockneter und absolut trockener Probe bezogen auf
absolut trockene Probe ergibt den Wassergehalt.

"0& " 04" " "'Z '0&'0?
o4:" " pmn "04 prn

WG = Wassergehalt (Masse-%), GPF = Gewicht Probe feucht (g), GPT = Gewicht
Probe trocken (g), GB = Gewicht Becher (Q)

Anmerkungen:
1. Bei Proben, bei denen nur wenig Material vorhanden ist, sollten zur
Wassergehaltsbestimmung mindestens 1 g eingewogen werden.

b) Berticksichtigung des Wassergehalts bei Elementgehaltsangaben (bezogen auf
eine bei 105°C getrocknete Probe (BZE, Level | +1)):

FUr analytische Arbeiten kdnnen nur vorgetrocknete Probe verwendet werden. Daher
wird entweder das Endergebnis um den Wassergehalt erh6ht oder vor den
Berechnungen die Einwaage um den Wassergehalt reduziert.

- Ergebnis -Korrektur

7ann?(q/

-7 pTIOH# -
pTIT

MW (105°C) = Messwert (um WH2O korrigiert), MW = Messwert unkorrigiert, WH20
— Wassergehalt (Masse-%)

- Einwaage -Korrektur

pTT

DRI T (<

Y (105°C) = Einwaage (um WH20O korrigiert), x = Einwaage lufttrocken, WH20 =
Wassergehalt (Masse-%)

Anmerkungen:
1. Bei Level llI-Erhebungen ist die Berlcksichtigung des Wassergehalts bei
Elementgehaltsangaben vorgeschrieben.
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

&)
1

Bertcksichtigung des Wassergehalts: Die Elementgehaltsangaben bei der BZE und
bei Level-1+lI-Erhebungen unterscheiden sich um + 5%, da bei der BZE fur Humus
und Boden keine Wassergehaltsbestimmung vorgesehen ist.

. Literatur:

Bundesministerium fir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten (Hrg.) (1997):
Dauerbeobachtungsflachen  zur  Umweltkontrolle im Wald, Level I,
Methodenleitfaden; Bonn

Bundesministerium fir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten (Hrg.) (1994):
Bundesweite Bodenzustandserhebung im Wald (BZE), Arbeitsanleitung; Bonn
DIN ISO 11465, Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1996): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Trockensubstanz und
des Wassergehalts auf Grundlage der Masse - Gravimetrisches Verfahren
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Boden Trockenraumdichte (TRD BZE 1) BZE (1)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11 272 |HBU: 5.1.2.2a

1. Prinzip der Methode:

Bei der Bestimmung der Trockenraumdichte (TRD) wird mit einem Stechzylinder im
Feld eine volumengerechte Probe genommen. Durch Wiegen der Probe nach Trock-
nung bei 105 °C kann die Dichte des trockenen Bodens bestimmt werden.

2. Stérungen:

Bei sehr steinhaltigen Bdden ist eine reprasentative Probenahme nur schwer oder
gar nicht moglich. Eine Abschatzung der Trockenraumdichte im Gelande kann hier
zu reprasentativeren Ergebnissen fuhren.

Die Bestimmung der Trockenraumdichte ist fehlerhaft, wenn nennenswerte Anteile
von Wurzeln in der Probe vorhanden sind. In diesen Féllen ist eine Korrektur vorzu-
nehmen.

3. Gerate und Zubehor:
Stechzylinder

Trockenschrank

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1g

4. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Probenvorbereitung:

7. Durchfihrung:

Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11 272 (HBU 5.1.2.2a, Trockenrohdichte) orien-
tieren.

Die Stechzylinderprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natlr-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.

Die Trockenraumdichte wird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel berechnet:

TRD=M
\%

TRD = Trockenraumdichte (g/cm3), M = Masse des bei 105 °C getr. Bodens (g),
\V = Volumen der Probe (cm?3)
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Anmerkungen:
1. Falls die Bodenprobe im Stechzylinder verbleibt, muss das Gewicht des Stech-
zylinders in Abzug gebracht werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:

4.  Bundesministerium fur Ernahrung, Landwirtschaft und Forsten (Hrg.) (1990):
Bundesweite Bodenzustandserhebung im Wald (BZE), Arbeitsanleitung

5. DIN ISO 11272, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2017): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Trockenrohdichte
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Feinbodenmenge und Feinbodenanteil

Boden (BZE 1)

BZE (1)

Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Zur Bestimmung des Feinbodenanteils werden die Steine einer bei 105 °C getrock-
neten Stechzylinderprobe vom Feinboden durch Sieben abgetrennt und durch
Waschen von anhaftendem Boden befreit. Aus der Differenz zwischen dem Gewicht
der Gesamtprobe und dem Steingewicht ergibt sich der Feinbodenanteil.

2. Stérungen:

Bei sehr steinhaltigen Bdden ist eine reprasentative Probenahme nur schwer oder
gar nicht moglich. Eine Abschatzung im Gelande kann hier zu reprasentativeren
Ergebnissen flhren.

3. Gerate und Zubehdr:

Trockenschrank

Metallsieb 2 mm (oder Bodenmuhle mit 2 mm Sieb)
Waage Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

4. Chemikalien:
L eitungswasser

5. LOsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methode A.2.2

7. Durchfihrung:

@) Bestimmung des Feinbodenanteils mit Handsieb

Die bei 105 °C getrocknete Stechzylinderprobe wird gewogen und die gréf3eren
Steine werden mit einem 2 mm Sieb vom Feinboden getrennt. Der Siebriickstand
wird gespult, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an den Steinen
haftender Boden abzuspilen. Die im Sieb verbleibenden Steine (Skelettanteil des
Bodens) werden in ein Becherglas geschiittet und bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlielRend gewogen.

Anmerkungen:

1. Wenn die Stechzylinderprobe durch das Trocknen stark zusammenbackt, kann
es sinnvoll sein, die Probe mit einem Backenbrecher vor dem Sieben zu
zerkleinern. Dafur sollten die grol3en Steine vorher aussortiert sein.

2. Bei nicht bindigen Bdden (Sand) kann das Waschen und Trocknen der Steine
entfallen.
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b) Bestimmung des Feinbodenanteils mit einer Bodenmduhle

Bei der Bodenmiihle die Boden-Auffangschublade unter dem Gerat befestigen, die
Staubabsaugung einschalten und die trockene Stechzylinderprobe in den Einfull-
trichter fullen, bis dieser maximal bis zum Rand gefillt ist (maximale Fullmenge ca.
500 g) . Danach Deckel des Trichters sch
und Al ow speed t i meard1%s). Mihle dufch Rriickerf dersStart-3 Q
taste in Betrieb setzen. Die Muhle lauft zunéachst mit hoher Geschwindigkeit (high
speed), um die Probe durch das Sieb zu birsten und anschlieBend mit langsamer
Geschwindigkeit (low speed), um Steine und nicht zerkleinertes Material in die Stein-
schublade auszukehren.

Nach Stillstand der Muhle die Steine aus der Steinschublade entnehmen und auf ein

2 mm Sieb schitten. Die Bodenprobe aus der Boden-Auffangschublade auf ein 2

mm Metallsieb schitten und soviel Feinmaterial wie mdglich absieben und verwer-

fen. Die Steine und den Siebrtickstand mit warmem Wasser solange waschen, bis

der anhaftende Boden vollstandig entfernt ist. Die Steine in Becherglaser fullen und

bei 105 °C bis zur Gewichtskonstanz trocknen. Die Steine auf 0,1 g genau wiegen.

Anmerkungen:

1. In die Bodenmiuhle sollten keine stark verbackenen Proben eingefillt werden, da
diese das Sieb zerstéren konnen. Stark verbackene Proben werden in einem Lei-
nenbeutel 0.4. mit einem Gummihammer vorsichtig vorzerkleinert.

c) Berechnung des Feinbodenanteils:
Der Feinbodenanteil (FBA) errechnet sich wie folgt:

(TG - SG)*100
TG

FBA = Feinbodenanteil (Masse-%), TG = Trockengewicht der Gesamtprobe (g), SG
= Steingewicht (g)

FBA =

d) Berechnung der Feinbodenmenge:
Die Feinbodenmenge (FBM) errechnet sich aus der Trockenraumdichte, dem
Feinbodenanteil und der Schichtméachtigkeit:

TRD*FBA*F*M
100

FBM = Feinbodenmenge (t), TRD = Trockenraumdichte (t/m3),
FBA = Feinbodenanteil (Masse-%), F = FlachengroRe (m?),
M = Horizont- oder Schichtm&chtigkeit (m)

FBM =

e) Berechnung der Feinbodenmenge bei nicht reprasentativen Stechzylinder-
proben:

Bei einem hohen Skelettanteil lassen sich meist keine reprasentativen Proben zur

Bestimmung des Skelettgehaltes gewinnen, da die Proben nur aus den beprobbaren

Bereichen des Profils entnommen werden. Eine Einbeziehung des geschatzten

Skelettanteils aus der Gelandeansprache in die Laboruntersuchung ist nicht mdglich,

da im Labor gravimetrische Messungen erfolgen, wahrend im Gelande volumetrische

Schatzungen vorgenommen werden.
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Hier kann folgendes Berechnungsverfahren angewandt werden. Aus der Stech-
zylinderprobe lasst sich die Dichte des Feinbodens ermitteln:

_ MPr- MSk
B MSk
SkD
FBD = Feinbodendichte (g/cm?3), SkD = Dichte des Skeletts (g/cm?3), MPr = Masse

der trockenen Stechzylinderprobe bei 105 °C (g), MSk = Masse des Skeletts der
Stechzylinderprobe (g), VPr = Volumen der Stechzylinderprobe (cm?)

FBD

VPr-

Die Berechnung der Feinbodenmenge erfolgt dann Uber die Gleichung:
FBD *FBA *F*M
100

FBM = Feinbodenmenge (t), FBD = Feinbodendichte (t/m?), FBA = Feinbodenanteil
(Masse-%), F = FlachengréRe (m?), M = Horizont- oder Schichtmachtigkeit (m)

FBM =

Anmerkungen:

1. Der fiir die Dichte der Steine (SkD) angegebene Wert von 2,65 g/cm? gilt nicht fiir
alle Steine. Dieser Wert kann eingesetzt werden z. B. fur Ton- und Kieselschiefer
und Quarzit. Angewitterte Steine oder bestimmte geologische Bildungen (z. B.
Bims) haben deutlich geringere Dichten aufgrund ihres Porenanteils. Hier sind
entsprechende Messungen erforderlich.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:
1. Bundesministerium fir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten (Hrg.) (1990):
Bundesweite Bodenzustandserhebung im Wald (BZE), Arbeitsanleitung
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BZE (1)

Humus Humusvorrat (BZE 1) Level I+I1 (1)

Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:
Die auf einer definierten Flache genommene Humusprobe wird getrocknet und
gewogen.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehdr:

ev. Stechzylinder oder Stechrahmen
Trockenschrank

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

1. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Probenvorbereitung:

7. Durchfuhrunag:

@.) Trocknen und Wiegen der Humusauflage:

Die mdglichst mit einem groR3en Stechzylinder oder Stechrahmen auf einer definier-
ten Flache genommene Humusprobe (L-, Of- und Oh-Lage getrennt) wird bei 60 °C
getrocknet (siehe Al1.2.1) und anschlief3end 0,1 g genau gewogen.

b.) Berechnung des Humusvorrats der Auflage:
_ MH *100
FLAUFL

(HV = Humusvorrat (t/ha), MH = Masse der Humusprobe (g) (L-, Of- und Oh-Lage
getrennt), FLAUFL = beprobte Flache (cm?)

Der gesamte Humusvorrat ergibt sich aus der Addition der Teilvorrate:
HVges = HVL + HVor + HVon
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:
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Korngrél3enzusammensetzung in BZE (2 + 3)

Boden Mineralbdden Level I+l

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11277 |HBU: 5.1.1.1a

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Korngro3enzusammensetzung des getrockneten Mineral-
bodens (<2mm) erfolgt durch eine Kombination aus Sieben und Sedimentation.

Die Gewinnung der Sandfraktionen (>0,063 mm) erfolgt durch Siebung. Die feineren
Bestandteile werden mit der KOHN-Pipette fraktioniert. Das Messprinzip beruht auf
dem STOKE schen Gesetz, wonach kugelférmig gedachte Teilchen in einer Fliissig-
keit umso schneller absinken, je grof3er sie sind. Die Geschwindigkeit mit der ein
Bodenteilchen in einer Flussigkeit absinkt, ist eine Funktion seines Umfangs und
seiner Dichte sowie der Dichte und der Viskositat des Mediums, in dem sich das
Teilchen bewegt. Zu definierten Fallzeiten und Eintauchtiefen der KOHN-Pipette wird
ein Aliquot der Bodensuspension entnommen, getrocknet und ausgewogen.
Grundsatzlich ist diese Arbeitsanweisung fur die Untersuchung von Mineralbdden
vorgesehen. Gemal Bodenkundlicher Kartieranleitung enthalten Mineralboden-
horizonte weniger als 30 Masse-% organische Substanz. Dieser Wert ist daher als
die Ubliche obere Anwendungsgrenze dieser Methode anzusehen.

Anmerkung:
1. Die DIN ISO 11277 definiert keine obere Anwendungsgrenze, wahrend nach der
DIN 19683-2 nur maximal 15 Masse-% organische Substanz zulassig waren.

2. Stérungen:

Organische Substanz > 0,2 % stort die Sedimentation sowie die Siebung und muss
vorher zerstort werden.

Merkliche Mengen an I6slichen Salzen und Gips verféalschen das Ergebnis. Sie sind
bei einer elektrischen Leitfahigkeit der wassrigen Suspension von > 40 mS/m

(= 400 uS/cm) auszuwaschen.

Carbonate verkitten einen Teil der feineren Primé&rpartikel, wodurch grof3ere Kérner
vorliegen. Ferner besitzen carbonatisch verkittete Bestandteile evtl. eine von

2,65 g/cm?® abweichende Dichte. Die Zerstérung der Carbonate ist in dieser Arbeits-
anleitung verbindlich vorgeschrieben.

Eisen- und Manganoxide verkitten ebenfalls feinere Primarpartikel. Nach DIN 1SO
11277 kdnnen sie mit Natriumdithionit und Essigsaure zerstort werden. Dieser Vor-
behandlungsschritt wird in dieser Arbeitsanleitung nicht durchgefiihrt und ist daher
hier nicht beschrieben.

Ein nicht zu korrigierender methodischer Fehler beruht in der Annahme, dass die
Einzelkérner die Form idealer Kugeln besitzen und eine Dichte von 2,65 g/cm? auf-
weisen. Dieser Wert entspricht der mittleren Dichte von Quarz, dem quantitativ
wichtigsten Mineral vieler Boden.

3. Geréte und Zubehdr:
- Waage, Fehlergrenze 0,1 mg
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1000 ml Becherglas und/oder 300 ml Weithals-Zentrifugenflaschen (Glas oder
Polycarbonat)

Uhrenglaser zum Abdecken der Becherglaser oder Verschlisse fur die Weithals-
Zentrifugenflaschen

Ruhrstabe, mit aufgestecktem Gummischaber

Wasserbad oder elektrische Warmeplatte

Zentrifuge

Leitfahigkeitsmessgerat mit Fehlergrenze O mS/m

Uberkopf-Schiittelmaschine

1000 ml Sedimentationszylinder

Stoppuhr

700 bis 1000 ml Schuttelflaschen aus Glas

Prufsiebe nach DIN ISO 3310-1 oder DIN ISO 565

- Maschenweite 0,63 mm

- Maschenweite 0,20 mm

- Maschenweite 0,063 mm

Auffangschale zu den Sieben

zu den Sieben passender Trichter

KOHN-Pipette mit Fiihrungsrahmen (siehe Anhang 1), Volumen 10 - 50 ml
Becherglaser / Tiegel o.a. mit auf 0,1 mg bekannter Masse. (Das Volumen muss ca.
dem 3-fachen Volumen der KOHN-Pipette entsprechen; i m f ol gende
gl 2schenfi genannt)

Abdampfschalen mit auf 1 mg bekannter Masse

Trockenschrank, thermostatistisch regelbar und mit Zwangsbellftung

Exsikkator mit aktivem Trockenmittel

Anmerkung:

1. Die KOHN-Pipette besitzt im Gegensatz zu einer tiblichen Pipette am unteren
Ende seitliche Offnungen, um moglichst exakt die Suspension aus der gefor-
derten Tiefe zu entnehmen (siehe Anhang 1).

4. Chemikalien:

destilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades (H2Odemin)
tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat p.a. (tetra-Natriumpyrophosphat)
(NasP207 x 10H20)

@lternativ:

Natriumpolyphosphat (Natriummetaphosphat, Grahamsches Salz; NaPO3)n)
Natriumcarbonat (Na2COz)

Wasserstoffperoxid (H20:2) technisch (30%)

Salzsaure (HCI) (37%, 12,1 mol/l) p.a.

2-Octanol z.S.

Anmerkung:

1. Anstelle von 2-Octanol kann auch ein anderes Mittel zur Schaumunterdriickung
verwendet werden. Es sollte aber leicht flichtig sein, damit es beim Auskochen
des H202 mit entfernt wird. Auf keinen Fall sollen Mittel verwendet werden, die
betdubend wirken. Silikondle o.a. sind ungeeignet.
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b. Losungen:

Dispergierungslésung I: 0,1 mol/l tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat-Lésung:
44,61 g NaaP207 x 10H20 werden in 1 | H2Odemin gelost.
Diese L6sung ist in dunklen Glasflaschen praktisch
unbegrenzt haltbar.

Alternativ:

Dispergierungslosung Il 33 g Natriumpolyphosphat (NaPOz3)n) und 7 g
Natriumcarbonat (NaCOzs) werden in 1 | H2Odemin gelOst.
Diese Ldsung ist nicht unbegrenzt haltbar. In dunklen
(Glas-) Flaschen und zusatzlichem Lichtschutz ist die
Losung ca. 1 Monat haltbar.

15 % H202-LAsung: 500 ml H202 30 % werden mit 500 ml H2Odemin
verdinnt. Diese Losung verliert pro Tag ca. 5a H20:.
Lagerung in dunklen Kunststoffflaschen mit
Uberdruckventil.

1 mol/l HCI-Lésung: 83 ml HCI 37 % werden in 500 ml H2Odemin gelost und
dann auf 1 | aufgefllt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden Al1.2.1 oder A1.2.2 sowie Al1.3.1

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der im HBU 5.1.1.1a angegebenen Methode orientieren.

Anmerkung:

1. Vor der Durchfiihrung der KorngroRenbestimmung sollten pH-Wert und der
Gehalt an organischem Kohlenstoff bekannt sein. Der Carbonatgehalt ist zu be-
stimmen, wenn die Probe einen pHuzo >6,2 (HFA A3.1.1.2) oder einen pHcaci2
>6,0 (HFA A3.1.1.7) aufweist.

a.) Einwaage:

Die Ubliche Einwaage betragt 10 g. Bei Proben, die einen Tongehalt >50 Masse-%
aufweisen (Fingerprobe), kann die Einwaage auf bis zu 5 g reduziert werden. Weisen
Proben einen sehr hohen Sandgehalt (>40 Masse-%) auf, ist eine Erhéhung der
Einwaage auf bis zu 30 g mdglich. Um eine ausreichende Menge mineralischer Par-
tikel zu gewahrleisten, ist bei einem hohen Gehalt an organischer Substanz die Er-
hohung der Einwaage ebenfalls sinnvoll.

Die Einwaage ist mit einer Genauigkeit von QLO mg durchzufiihren.

Die Einwaage erfolgt in die Gefal3e, die fur den nachsten Schritt benottigt werden.

b.) Vorbehandlung:

Enthalten Proben einen Gehalt an organischer Substanz von > 0,2 Masse-%, muss
die organische Substanz mit der H202-Losung zerstért werden.

Weist die Suspension eine elektrische Leitfahigkeit von > 40 mS/m (= 400 puS/cm)
auf, sind l6sliche Salze und Gips zu entfernen.

Die Entfernung von Carbonaten ist in dieser Arbeitsanleitung verbindlich
vorgeschrieben. Nach E DIN ISO 11277 ist sie fakultativ. Die Zerstérung von Eisen-
und Aluminiumoxiden ist bei der Untersuchung von Waldbdden nicht vorgesehen.
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b1l.) Humuszerstérung:

Die Probe wird in ein 1 | Becherglas oder in gro3volumige Zentrifugenglaser einge-
wogen. Auf die Probe wird langsam 100 ml 15%ige H202-Losung gegeben (siehe
Anmerkungen). Mit einem Uhrglas zugedeckt wird das Gefald geschwenkt. An-
schlieend bleibt die Probe mindestens 15 h lang stehen. Auf dem Wasserbad (ggf.
elektrische Warmeplatte) wird die Suspension bis zum leichten Sieden erhitzt und
eingeengt (ohne Uhrglas). Wenn nach Augenschein die organische Substanz noch
nicht zerstort ist, ist die Zugabe der H202-Losung auf die abgektihlte Probe zu
wiederholen. Die Zerstorung von Pflanzenriickstdnden u. &. gilt als vollstandig, wenn
sie vollkommen entfarbt sind. Die Behandlung mit H20: ist spatestens nach 24 h
abzubrechen. Durch Einengen und Erhitzen wird das tberschussige H202
ausgetrieben. Die Probe darf auf keinen Fall eintrocknen, da sie damit fur die weitere
Untersuchung unbrauchbar ist. Aus Griinden der Arbeitssicherheit wird empfohlen,
nach erfolgter Humuszerstérung 2-mal etwas H2Odemin Zuzugeben und jeweils erneut
einzuengen. Damit ist sichergestellt, dass i.d.R. keine relevanten Mengen an H20:2 in
der Suspension verbleiben.

(Die Humuszerstorung ist im Prufbericht zu protokollieren.)

Anmerkungen:

1. Bei stark hydrophoben Proben kdnnen ein paar Tropfen 2-Octanol die Benetzung
fordern. 2-Octanol dient jedoch hauptsachlich zur Unterdriickung starker
Schaumbildung. Hierfr sind nur einige Milliliter erforderlich.

2. Wenn leicht oxidierbare Substanzen wie z. B. Eisensulfid, reduzierte Manganver-
bindungen, sehr feine organische Substanz usw. vorliegen, kann es bei der Zu-
gabe des H20:2 zu heftigen Reaktionen kommen. Zur Einddmmung der Schaum-
bildung siehe Anmerkung 1.

3. Es muss sichergestellt sein, dass tUberschiissiges H202 vollstandig ausgetrieben
ist. Verbleibt ein Rest H202in der Probe, kann in den Schuttelflaschen so viel
Druck entstehen, dass diese platzen!

b2.) Carbonatzerstérung:

Sofern Waldboéden Carbonate enthalten, sind sie zu entfernen. Dies erfolgt gemar
DIN ISO 11277 nach der Humuszerstérung (b1). Die Carbonate vor der organischen
Substanz aus der Probe zu entfernen, ist ebenfalls zulassig.

Erfolgte die Humuszerstorung in Becherglasern, wird mit Hilfe eines Glasstabes und
aufgesetztem Gummischaber die Probe vom Rand und Boden des Becherglases
geldst. Probenmaterial, das am Uhrenglas haftet, wird ebenfalls abgerieben und mit
etwas H2Odemin in das Becherglas gespult. Danach wird die gesamte Probe mit etwas
H2Odemin quantitativ in ein Zentrifugenglas tberfuhrt.

Bei der Carbonatzerstérung wird 1 mol/l HCI verwendet. Der Saurelberschuss ist
maoglichst gering zu halten. Bei einer Einwaage von 10 g erhélt jede carbonathaltige
Probe 25 ml 1 mol/l HCI. Liegt der Carbonatgehalt > 2 Masse-%, wird das Volumen
der 1 mol/l HCI fur jedes Masse-% Carbonat um weitere 4 ml erhéht. Bei abwei-
chenden Einwaagen muss das notwendige HCI-Volumen entsprechend angepasst
werden.

Nachdem die Probe mit der entsprechenden Menge HCI versetzt ist, wird mit ca.
250 ml H204demin aufgefullt. Die Suspension ist nun im Wasserbad / Warmeplatte fir
15 min auf ca. 80°C zu erwadrmen und mehrmals umzuriihren. Nach 15 min bzw.
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dem Abklingen der sichtbaren Reaktion wird die Probe vom Wasserbad genommen
und Uber Nacht stehen gelassen. Sollte sich ein vollkommen klarer Uberstand
gebildet haben, kann dieser abgenommen oder dekantiert werden. Ansonsten ist die
Probe zu zentrifugieren. Das Waschen mit H2Odemin ist SO lange zu wiederholen, bis
die elektrische Leitfahigkeit im klaren Uberstand < 40 mS/m (= 400 uS/cm) ist. Damit
ist nicht nur die Saure ausgewaschen, sondern es sind auch Iésliche Salze und Gips
in ausreichendem Mal3 entfernt.

(Die Carbonatzerstérung ist im Prifbericht zu protokollieren.)

Anmerkungen:

1. In carbonatarmen Proben kann so wenig Calcium in der Losung sein, dass die
Flockung ungentigend ist. DIN ISO 11277 empfiehlt dann den Zusatz von 20 ml
1 mol/l CaClz-Lésung.

2. Die Carbonatzerstorung ist fur die Bodenzustanderhebung im Wald (BZE 1)

verbindlich vorgeschrieben.

3. Nach DIN ISO 11277 ist das Entfernen der Carbonate bei der Bestimmung der

Partikelgrol3enverteilung kein Routineverfahren.

b3.) Entfernen der I8slichen Salze und von Gips:

Erfolgte die Humuszerstdrung in Becherglasern, wird die gesamte Probe, wie in b2
beschrieben, quantitativ in ein Zentrifugenglas tberfuhrt.

Die Probe soll im Verhaltnis 1:4 bis 1:6 mit H2Odemin Vermischt sein. Sollte eine Vor-
behandlung (Humuszerstérung, Carbonatentfernung) nicht erforderlich sein, erfolgt
dieser Arbeitsschritt ggf. mit der Originalprobe. Nach intensivem manuellem
Schutteln wird die Suspension 1 h auf der Uberkopfschiittelmaschine weiter
durchmischt. AnschlielBend wird zentrifugiert und die elektrische Leitfahigkeit (Ec) im
klaren Uberstand gemessen. Betragt die Ec > 40 mS/m (= 400 puS/cm), ist der Gehalt
an loslichen Salzen und Gips so hoch, dass sie entfernt werden missen. Hierfur wird
die Uberstehende Flussigkeit abgesaugt. Auf den Riuckstand werden erneut 250 ml
H2Odemin gegeben, wieder 1 h geschittelt, zentrifugiert und eine weitere Ec-Messung
durchgefuhrt. Sollte die Ec immer noch > 40 mS/m (= 400 uS/cm) liegen, ist dieser
\Vorgang so lange zu wiederholen, bis dieser Schwellenwert unterschritten wird.
Uber die Auswaschung ist ein Protokoll zu fiihren. Sie muss im Abschlussbericht er-
wahnt werden.

Anmerkung:

1. Ewvtl. ist es sinnvoll, einen Vortest zur Lf-Bestimmung in 100 ml PE-Flaschen
durchzufiihren. Das Verhéltnis Boden zu Wasser soll auch hier 1:4 bis 1:6
betragen. Wird ein pHH20 mit diesem Mischungsverhaltnis (z. B. HFA 3.1.1.2)
gemessen, kann diese Suspension dazu verwendet werden.

c.) Dispergierung:

Nicht vorbehandelte Proben werden direkt in Schiittelflaschen eingewogen. Mit einer
25 ml Vollpipette wird das Dispergierungsmittel zugeben. Zur guten Benetzung der
Probe wird die Flasche intensiv geschwenkt. Nach ca. 15 min wird nochmals
geschwenkt und anschlieend mit ca. 200 ml H2Odemin aufgefillt.

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A25 - Seite 5



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A2.5

Proben, die sich in Zentrifugengefal3en befinden, werden unter Zusatz von 25 ml
Dispergierungsmittel und H2Odemin quantitativ in Schittelflaschen tberfihrt. Grol3-
volumige Zentrifugengefalie aus Glas kdnnen auch direkt als Schuttelflasche ver-
wendet werden. Dann werden dem Bodensatz mit einer Vollpipette 25 ml des
Dispergierungsmittels zugesetzt und grundlich vermischt. Nach 15 min und noch-
maligem Vermischen wird mit H2Odemin auf ca. 200 ml aufgefullt. In dem Gefald muss
unbedingt noch so viel Volumen frei bleiben, dass sich die Probe auf der
Uberkopfschiittelmaschine griindlich vermischt.

Die ProbengefaRe werden dicht verschlossen und in eine Uberkopfschittelmaschine
eingespannt. Die Drehzahl ist so zu wéhlen, dass bei jeder Umdrehung eine voll-
standige Durchmischung gewahrleistet ist. 50 - 80 U/min haben sich als geeignet
erwiesen. Die Proben werden 12 7 18 h geschiittelt.

(Im Prufbericht ist zu vermerken, welches Dispergierungsmittel verwendet wurde.)

Anmerkungen:

1. Proben mit einem geschéatzten Tongehalt von >65 Masse-% ("reiner Ton" gemaf
Bodenkundlicher Kartieranleitung), die trotz normgerechter Vorbehandlung nach-
weislich nicht vollstandig dispergieren, kdnnen bei einer Wiederholung zusatzlich
mit Ultraschall behandelt werden. Eine unvollstandige Dispergierung kann z.B.
durch den Nachweis von Tonklimpchen in der Siebfraktion belegt werden. Ein
Hinweis darauf ist auch anhaftendes Probenmaterial an der Schiittelflasche nach
erfolgtem Schitteln. In diesen Fallen ist vor dem Schiitteln eine 10 min
Behandlung im Ultraschallbad zu empfehlen. In mitteleuropaischen Bdden treten
solche Probleme vorrangig bei hohem Anteil praquartarer Tone auf. Da die
Ultraschallbehandlung nicht der DIN-Norm entspricht, ist sie im Prifbericht zu
vermerken

2. Auch in grol3volumigen Zentrifugengefaf3en wird h&ufig nicht geniigend
Freivolumen vorhanden sein, um eine freie Bewegung der Suspension zu
gewahrleisten. In diesen Féllen ist die Suspension quantitativ in Schittelflaschen
zu Uberfuhren. Glasflaschen mit einem Volumen von 0,7-1,0 | haben sich in der
Praxis bewahrt.

d.) Sedimentation:

An einem Stativ wird Uber den Sedimentationszylinder ein Trichter mit einem Prifsieb
(Maschenweite 0,063 mm) montiert. Unmittelbar nach dem Schutteln wird der Inhalt
der Schuttelflasche Uber das Prifsieb quantitativ in den Sedimentationszylinder
Uberfuhrt. Das Prufsieb wird vom Trichter genommen, griindlich nachgewaschen,
und der Siebrtickstand wird quantitativ in eine Abdampfschale gesplilt. Die
Trocknung des Siebriickstandes erfolgt bei 1057 110°C. Die weitere Fraktionierung
des Sandes ist in Absatz e.) beschrieben.

Der Sedimentationszylinder wird mit H2Odemin auf 1000 ml aufgefullt und mit einem
Stopfen verschlossen.

Um stabile thermische Bedingungen wahrend der gesamten Sedimentation zu ge-
wahrleisten, sollten das zur Bestimmung benétigte H2Odemin und die Schittel-
maschine in jenem Raum stehen, in dem die Analyse stattfindet. Ferner ist sicher zu
stellen, dass die Raumtemperatur weitgehend stabil ist. Direkte Sonneneinstrahlung
ist unbedingt zu vermeiden.
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Durch mehrfaches manuelles "Auf-den-Kopf-Stellen" (ca. 30 s lang) des Sedimen-
tationszylinders wird die Suspension homogenisiert. In dem Moment, in dem der
Sedimentationszylinder gestellt wird, beginnt die Sedimentationszeit (siehe An-
hang 2). Der Stopfen muss erschiitterungsfrei abgenommen werden.

Etwa 1 min vor Ablauf der jeweiligen Sedimentationszeit (siehe Tab. 3) wird die
KOHN-Pipette mit geschlossenem Hahn so weit in den Sedimentationszylinder ge-
fuhrt, dass die Offnungen der Pipette die Flissigkeitsoberflache beruhren.

Kurz vor dem Pipettieren wird die geschlossene KOHN-Pipette bis zur jeweils erfor-
derlichen Tiefe eingetaucht. Dieser Vorgang muss langsam und ohne Erschiit-
terungen erfolgen. Unmittelbar vor Ablauf der Sedimentationszeit wird der Hahn ge-
Offnet. Ist die Sedimentationszeit erreicht, wird langsam und gleichmafig die
Suspension binnen etwa 10 s angesaugt. Ist die KOHN-Pipette bis tiber den Hahn
gefullt, wird der Hahn geschlossen und die tiberschiissige Suspension lauft ab. Die
KOHN-Pipette wird aus der Suspension gehoben und neben den Sedimentations-
zylinder gefahren. Der Uberlauf wird mit H2Odemin gespilt und der aussen an der
Pipettenspitze hangende Tropfen abgetupft. Die in der Pipette befindliche Boden-
suspension wird in ein Becherglas, dessen Gewicht exakt bekannt ist (auf 0,1 mg
genau), quantitativ Gberfuhrt. Die Pipette wird 2-mal kurz mit H2Odemin gespult, das
ebenfalls im Becherglaschen aufgefangen wird. Die Bodensuspension wird mit dem
Becherglaschen bei 10571 110°C im Trockenschrank bis zur Gewichtskonstanz ge-
trocknet.

Anmerkungen:

1. Um thermokonstante Bedingungen zu gewahrleisten, kénnen die Sedimen-
tationszylinder auch in einem temperierten Wasserbad stehen.

2. Das exakte Volumen der verwendeten Pipette muss bekannt sein. Zur Be-
stimmung wird H2Odemin von 20°C angesaugt. Spulen, Ablassen und Abtupfen der
Pipette erfolgt wie bei der normalen Benutzung mit Suspension. Das H20demin
wird in ein tariertes Wageglas abgelassen. Das Wéageglas wird sofort (Ver-
dunstung) auf 0,01 g genau ausgewogen. Der Vorgang wird mindestens 3-mal
durchgefiihrt und die Abweichung der Massen sollte kleiner 0,05 g sein. Der
Mittelwert wird als Volumen der Pipette in ml notiert und fir die spateren Rech-
nungen verwendet.

Bei wesentlich von 20°C abweichenden Temperaturen muss eine Dichtekorrektur
berechnet werden.

e.) Siebung:

Die Fraktionierung des getrockneten und abgekthlten Siebriickstandes (Sand-
fraktion) erfolgt durch Sieben mit einer Maschenweite von 0,63 und 0,20 mm. In der
unter den Sieben befindlichen Auffangschalen sammelt sich der Feinsand (0,063 -
0,20 mm). Der Siebruckstand der einzelnen Sandfraktionen wird in Gefal3e mit einer
auf 1 mg bekannten Masse Uberfuhrt. Bewéahrt haben sich hierfir Abdampfschalen.

f.) Auswiegen:

Die Trocknung der bei der Sedimentation gewonnenen Fraktionen bis zur Gewichts-
konstanz dauert bei einem Volumen von ca. 20 ml in Trockenschrénken mit Be-
luftung erfahrungsgemal nicht langer als 12 h. Die Abkuhlung auf Wageraum-
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temperatur (!) muss im Exsikkator erfolgen. Das Auswiegen der Becherglaschen er-
folgt an einer Analysenwaage auf 0,1 mg genau. Um die Aufnahme von Luftfeuch-
tigkeit zu minimieren, werden fur das Wiegen immer nur wenige Glaschen aus dem
Exsikkator genommen. Nach dem Wiegen sollten die Becherglaschen mdglichst
rasch wieder in den Exsikkator gestellt werden. Dies ermdglicht eine evtl. erforder-
liche Kontrolle der Massen.

Die Abdampfschalen mit den Sandfraktionen mussen nicht im Exsikkator stehen.
Beim Auswiegen dieser Fraktionen gentgt eine Genauigkeit von 10 mg.

0.) Auswertung:

In der Regel wird die Probe vor der Fraktionierung einer Vorbehandlung unterzogen.
Dies fuhrt zu einer Verringerung der eingewogenen Masse.

Die DIN ISO 11277 verwendet als Probeneinwaage die Summe der Teilfraktionen.
Dies setzt voraus, dass alle Fraktionen bestimmt wurden und dass bei keinem der
Arbeitsschritte merkliche Verluste aufgetreten sind.

Alternativ konnen an einer Parallelprobe alle Vorbereitungsschritte durchgefuihrt
werden. Diese Probe ist bei 1051 110°C bis zur Gewichtskonstanz zu trocknen, auf
Wageraumtemperatur abzukihlen und deren Masse zu bestimmen. Diese Masse
kann ebenfalls als Probeneinwaage verwendet werden.

Sofern die Entfernung I6slicher Salze und Gips nicht erforderlich ist, kann die
Probenmasse auch um den vorher bekannten Gehalt an organischer Substanz und
ggf. um den Carbonatgehalt korrigiert werden.

Die Netto-Auswaagen in den Gefal3en der Pipettfraktionen enthalten:

< 0,063 mm (gU+mU+fU+T+ Dispergierungsmittel)
< 0,02 mm (mU+fU+T+ Dispergierungsmittel)

< 0,0063 mm (fU+ T + Dispergierungsmittel)

< 0,002 mm (T+ Dispergierungsmittel)

Bei der Berechnung der Tonfraktion muss von der Netto-Auswaage die Masse des
Dispergierungsmittels subtrahiert werden. Bei den grol3eren Fraktionen wird von
deren Netto-Auswaage die Netto-Auswaage der jeweils nachst kleineren Fraktion
abgezogen, da beim Pipettieren der bei kiirzeren Fallzeiten enthommenen Frak-
tionen auch das Material mit kleinerer PartikelgroRe miterfasst wird.

Weil bei der Pipettierung nur ein Aliquot entnommen wird, muss das Suspensions-
und Pipettvolumen bericksichtigt werden. Hierfir werden die fur die einzelnen Korn-
fraktionen ermittelten Massen mit dem Faktor (Suspensionsvolumen [ml] / Pipett-
volumen [ml]) multipliziert, um die Anteile der Kornfraktionen in der gesamten
Bodenprobe zu erhalten.

Abschlie3end muss die tatsachliche Masse der Gesamtprobe berlcksichtigt werden.
Das Ergebnis wird in Masse-% dargestellt.

(In Anhang 3 ist eine Beispielberechnung wiedergegeben.)

Die einzelnen Kornfraktionen werden addiert (Gewichtsanteil oder Masse-%). Das
Ergebnis sollte idealerweise dem Gewicht der Trockensubstanz der Gesamtprobe
oder 100% entsprechen. Betragt die Abweichung >10%, ist die Analyse zu wieder-
holen. Liegt die Abweichung OL0%, wird die Differenz anteilsmaRig auf alle Kornfrak-
tionen verteilt.

Falls eine Doppelbestimmung erfolgt, kann auf die Bestimmung des Grobschluffes
verzichtet werden. Den Grobschluffgehalt erhalt man, in dem man die Ergebnisse der
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Ubrigen Fraktionen von 100 subtrahiert. Da alle analytischen Fehler durch diese Be-
rechnungsart in der Grobschlufffraktion enthalten sind, dirfen die Unterschiede bei
der Doppelbestimmung fir die Grobschlufffraktion nicht groRer als 10% relativ sein.
(Im Abschlussbericht ist zu vermerken, welche Berechnungsmethode angewandt
wurde.)

Anmerkungen:

1. Die organische Substanz des Mineralbodens enthélt im Mittel 58 % C. GemaR
Bodenkundlicher Kartieranleitung (2005) kann durch Multiplikation des Gehaltes
an organischem Kohlenstoff mit dem Faktor 1,72 naherungsweise die Masse der
organischen Substanz im Mineralboden berechnet werden.

2. Die Ruckstandsmasse des verwendeten Dispergierungsmittels wird wie folgt er-

mittelt:

In einen leeren Sedimentationszylinder wird das verwendete Volumen des

verwendeten Dispergierungsmittels pipettiert, auf das Nennvolumen mit H2Odemin

aufgeflllt und grundlich geschuttelt. Es werden mindestens 3 Aliquote mit der

KOHN-Pipette entnommen und in GefaRe entleert, deren Gewicht auf 0,1 mg

bekannt sind. Die Gefalie werden im Trockenschrank bei 105 -110°C bis zur

Gewichtskonstanz getrocknet. Danach erfolgt die Abkihlung auf

Raumtemperatur im Exsikkator. Der Trockenrickstand wird auf 0,1 mg genau

ausgewogen. Die Differenz der Bestimmungen sollte 00,5 mg sein. Die mittlere

Masse wird notiert und fur die spateren Berechnungen verwendet. Die Ermittlung

der Masse sollte bei jedem neuen Ansatz des Dispergierungsmittels erfolgen.

Zur Kontrolle bzw. alternativ kann der erwartete Trockenrtickstand auch be-

rechnet werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

@) Der Normentwurf E DIN ISO 11277 (1994) wurde als Ersatz fir die DIN 19683
Teil 2 vorgesehen. Beide Normen sind der BBodSchV zitiert. 2002 wurde die
korrigierte Norm DIN ISO 11277 veroffentlicht. Neben dem Sieb- und
Pipettverfahren beschreibt die Norm auch das fur die Untersuchung von
Waldboéden hier nicht zugelassene Ardometerverfahren.

. Literatur:
Ad-hoc-AG Boden (2005): Bodenkundliche Kartieranleitung.- 5. Aufl., 438 S.,
41 Abb. 103 Tab.; Hannover.
2. DIN 19683-2, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1973): Bestimmung der KorngréRenzusammensetzung nach Vor-
behandlung mit Natriumpyrophosphat.
3. DIN ISO 3310-1, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2001),: Analysensiebe - Technische Anforderungen und
Prifung - Teil 1: Analysensiebe mit Metalldrahtgewebe (ISO 3310-1:2000).
4. DIN ISO 565, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1998): Analysensiebe - Metalldrahtgewebe, Lochplatten und
elektrogeformte Siebfolien - Nennoffnungsweiten (1ISO 565:1990).
5. DIN ISO 11265, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997) Bodenbeschaffenheit i Bestimmung der spezifischen elek-
trischen Leitfahigkeit.
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DIN ISO 11277, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002) Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Partikelgrol3enver-
teilung in Mineralbdden - Verfahren mittels Siebung und Sedimentation.
Utermann, J. [Koord.], Gorny, A., Hauenstein, M., Malessa, V., Mller, U.,
Scheffer, B. (2000): Labormethoden-Dokumentation, Geol. Jb., Reihe G, H. 8,
215 S.; Hannover.
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ANHANG 1

Beschreibung der Apparatur mit Kbhn  -Pipette:

Die KOHN-Pipette (Abb. 1) besitzt im Gegensatz zu einer Ublichen Pipette am
unteren Ende seitliche Offnungen, um mdglichst exakt die Suspension aus der
geforderten Tiefe zu entnehmen (siehe Abb. 2).

Abb. 1: KOHN -Pipette
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Abb. 2: Spitze der Kohn -Pipette
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ANHANG 2

Fallzeiten bei der KorngréRenanalyse

Ton fu muU gu
Aquivalent- 0.002- 0.0063- 0.020-
dt?rchmesser <0.002mm 0.0063mm | 0.020mm 0.063mm
Eintauchtiefe 5cm 10 cm 10cm 10cm 20cm
Temp °C
16.0 4h 17' 15" | 8h 34' 30" 51'51" 5' 09" 1'02"
16.5 4h 13'58" | 8h 27'57" 51'11" 5' 05" 1'01"
17.0 4h 10'40" | 8h 21' 20" 50' 32" 5'01" 1'01"
17.5 4h 07'33"| 8h 15'07" 49' 54" 4' 57" 1' 00"
18.0 4h 04' 25" | 8h 08' 50" 49' 16" 4' 53" 0' 59"
18.5 4h 01'24" | 8h 02'47" 48' 39" 4' 50" 0' 58"
19.0 3h 58'22" | 7h 56'45" 48' 03" 4' 46" 0' 58"
19.5 3h 55'29" | 7h 50' 58" 47' 28" 4' 43" 0'57"
20.0 3h52'35" | 7h 45'10" 46' 53" 4' 39" 0' 56"
20.5 3h 50'00" | 7h 40' 00" 46' 22" 4' 36" 0' 56"
21.0 3h 47'25" | 7h 34' 50" 45' 50" 4' 33" 0' 55"
21.5 3h 44'50" | 7h 29' 40" 45' 19" 4' 30" 0' 54"
22.0 3h 42'15" | 7h 24' 30" 44' 48" 4' 27" 0' 54"
225 3h 39'40"| 7h 19'20" 44 17" 4' 24" 0' 53"
23.0 3h 37'05" | 7h 14'10" 43' 45" 4' 20" 0' 53"
23.5 3h 34'30"| 7h 09' 00" 43' 14" 4' 17" 0'52"
24.0 3h 31'55" | 7h 03' 50" 42' 43" 4' 14" 0'51"
24.5 3h 29'20" | 6h 58' 40" 42' 12" 4'11" 0' 51"
25.0 3h 26'41" | 6h53' 21" 41' 39" 4' 08" 0' 50"
25.5 3h24'31"| 6h49'01" 41' 13" 4' 05" 0' 49"
26.0 3h22'21" | 6h44'41" 40' 47" 4' 03" 0' 49"
26.5 3h 20'11" | 6h 40' 21" 40' 21" 4' 00" 0' 48"
27.0 3h 18'01" | 6h 36'02" 39' 55" 3' 58" 0' 48"
27.5 3h 15'51" | 6h 31'41" 39' 28" 3' 55" 0' 47"
28.0 3h 13'41" | 6h27'21" 39' 02" 3' 52" 0' 47"
28.5 3h11'31"| 6h23'01" 38' 36" 3' 50" 0' 46"
29.0 3h 09'21" | 6h 18'41" 38' 10" 3' 47" 0' 46"
29.5 3h 07' 11" | 6h 14' 22" 37' 44" 3'45" 0' 45"
30.0 3h 05'01" | 6h 10'02" 37' 18" 3'42" 0' 45"
30.5 3h 03'12" | 6h 06'23" 36' 56" 3' 40" 0' 44"
31.0 3h 01'23" | 6h 02'45" 36' 34" 3' 38" 0' 44"
31.5 2h 59'33"| 5h59'07" 36' 12" 3' 35" 0' 43"
32.0 2h 57' 44" | 5h 55' 29" 35' 50" 3' 33" 0'43"
Anmerkung:

1. Gegenuber der DIN ISO 11277 (Tab. 3, S. 16) weichen die Angaben in der vor-
liegenden Tabelle insbesondere bei der Fraktion Feinschluff (fU) um bis zu 10%
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ab. Die Unterschiede gegentber DIN ISO 11277 beruhen in erster Linie in den
verwendeten Nachkommastellen des Korndurchmessers. In der hier
abgebildeten Tabelle wurde fir die Fraktion Feinschluff gemal Bodenkundlicher
Kartieranleitung (2005) von einem Aquivalentdurchmesser von 0,0063 mm (6,3
pm) ausgegangen. Die Berechnung in der DIN ISO 11277 erfolgte hingegen mit
einem Aquivalentdurchmesser von 0,006 mm (6,0 um).

Bei der DIN I1SO 11277 wird die Dichte des Wassers pauschal mit 1 g/cm? ange-
setzt, wahrend die vorliegende Fallzeiten-Tabelle die temperaturspezifische
Dichte des Wassers bertcksichtigt. Daraus ergeben sich auch bei den tbrigen
Kornfraktionen kleinere Abweichungen, die aber weniger als 0,2% betragen. Dies
durfte gegentber anderen potentiellen Fehlerquellen, wie z.B. unprazise
Eintauchtiefe, keinen wesentlichen EinfluR auf das Ergebnis haben

1. Beispielberechnung der Fallzeit:

Sinkgeschwindigkeit in cm/s:

(Korndurchmesser (in cm))? x (Korn-Dichte (g/cm3) i Flissigkeits-Dichte (g/cm?)) x Fallbeschleunigung (in cm/s?)
18 x Viskositat des H2-0

Beispiel: 20°C; Feinschluff

0,000632 x (2,65 1 0,998203) x 981
18 x 0,01005

Sinkgeschwindigkeit in cm/s = 0,003555

Fur 10 cm bendtigt ein Korn mit einem Aquivalentdurchmesser von 0,0063 mm dem-
nach 2813 sec (10/0,003555) (= 46 min 53 sec)
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Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A2.5

ANHANG 3

Beispielrechnung:

10,0000 g Einwaage, 2,5 Masse-% org. Substanz, 1 Masse-% Wassergehalt des lufttrockenen
Bodens.

Tatsachliche Einwaage und Bezugsgrol3e fur die Berechnungen ist 9,65 g, d.h. 100% der Trocken-
substanz der humusfreien Bodenprobe wiegt 9,65 g.

Tab. 1 Berechnung der Sieb-(Sand-)fraktion (0,063 7 2,000 mm)

fS mS gS
Aquivalentdurchmesser 0,063-0,2mm 0,2-0,63mm 0,631 2,0mm
1. Brutto-Auswaage [g] 17,9604 16,2171 14,9204
2. Taragewicht [g] -17,5424 -15,8063 -14,7283
3. Gewichtsanteil an der 0,4180 0,4108 0,1921
Gesamtprobe [g]
4. Anteil an der 4,3 4,3 2,0
Gesamtprobe [Gew.%)]

zu 1. Auswaage = Taragewicht und Probenmaterial

zu 2. Taragewicht = Leergewicht des Porzellantiegels

zu 3. Netto-Auswaage = Brutto-Auswaage minus Taragewicht

zu 4. Die Angabe erfolgt in Gew.%. Hierflir muss die Einwaage berlicksichtigt werden (100«
Gewicht der Fraktion (3.)/Gewicht der Trockenmasse).

Tab. 2 Berechnung der Pipettfraktion (<0,063)

Ton fu muU gu
Aquivalentdurchmesser 0,002- 0,0063- 0,020-
<0,002mm 0,0063mm 0,020mm 0,063mm

1. Brutto-Auswaage [g] 17,8956 19,9965 23,6256 20,4093
2. Taragewicht [g] -17,8720 -19,9431 -23,5400 -20,3164
3. Netto-Auswaage [g] 0,0236 0,0534 0,0856 0,0929
4. Korrektur [g] -0,0066 -0,0236 -0,0534 -0,0856
5. 0,0170 0,0298 0,0322 0,0073
6. Gewichtsanteil an der 1,70 2.98 3,22 073

Gesamtprobe [g]
7. Anteil an der

Gesamtprobe [Gew.%)] 17,6 30,9 33,4 7.5

Die vorliegende Berechnung geht von einem Volumen der Pipette von exakt 10 ml und 1000 m|

Bodensuspension aus. Abweichende Volumina mussen entsprechend korrigiert werden.

zu 1. Auswaage = Taragewicht und Probenmaterial

zu 2. Taragewicht = Leergewicht des Becherglaschen

zu 3. Netto-Auswaage = Brutto-Auswaage minus Taragewicht

zu 4. Korrektur = von der Netto-Auswaage wird der Gewichtsanteil des Dispergierungsmittels
(hier 0,1 m tetra-Natriumdiphosphat) bzw. das Gewicht der Netto-Auswaage der nachst
kleineren Fraktion subtrahiert, um die beim Pipettieren ebenfalls erfa3te(n) kleinere(n)
Fraktion(en) und das Dispergierungsmittel zu bericksichtigen.

zu 6. Durch das Pipettieren wurde ein Aliquot von 10 ml aus der 1000 ml Bodensuspension
entnommen. Die ermittelten Werte werden daher mit 100 multipliziert, um die Werte auf die
gesamte Probe beziehen zu kdnnen.

zu 7. Die Angabe erfolgt in Gew.%. Hierflr muss die Einwaage bericksichtigt werden (100«
Gewicht der Fraktion (6.)/Gewicht der Trockenmasse).
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HUMUS Auflagehumusvorrat und Vorrat des org. BZE (2)
Ruckstands > 2 cm (BZE 2) Level 1+l (2)
Norm: --- HBU: 11.5a

1. Prinzip der Methode:
Die auf einer definierten Flache genommene Auflagehumusprobe wird getrocknet,
die Fraktion > 2 cm abgesiebt oder aussortiert und die beiden Teilproben gewogen.

2. Stdrungen:

3. Geréte und Zubehdr:
Stechzylinder oder Stechrahmen
Trockenschrank

ev. Metall- oder Kunststoffsieb, 20 mm
Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methode A1.2.1

7. Durchfiihrung:

a.) Trocknen, Sieben/Aussortieren und Wiegen des Auflagehumus:

Die moglichst mit einem grof3en Stechzylinder oder Stechrahmen auf einer definier-
ten Flache genommene Auflagehumusprobe (L-, Of- und Oh-Lage getrennt) wird bei
60 °C getrocknet und die Steine, falls vorhanden, aussortiert. Die organischen Teile
> 2 cm werden von Hand aussortiert oder durch ein 20 mm Metall- oder
Kunststoffsieb abgesiebt und auf 0,1 g genau gewogen.

Die verbleibende Auflagehumusprobe (< 2 cm) wird ebenfalls gewogen.

b.) Berechnung des Auflagehumusvorrats und des Vorrats an organischem
Rickstand > 2 cm:

_ HM *100
FLAUFL

(HV = Auflagehumusvorrat (t/ha), HM = Masse der Auflagehumusprobe (g) (L-Lage;
Of- und Oh-Lage getrennt; Trennung der Of- und der Oh-Lage nur, wenn die Oh-
|age machtiger als 1 cm ist), FLAUFL = beprobte Flache (cm?)
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Der gesamte Auflagehumusvorrat ergibt sich aus der Addition der Teilvorrate:
HVges = HVL + HVor + HVon

Der Vorrat an organischem Ruckstand > 2 cm wird wie folgt ermittelt:

ORM *100
FLAUFL

ORV =

(ORV = Vorrat des organischen Rickstands > 2 cm (t/ha), ORM = Masse des org.
Rickstands > 2 cm (g) FLAUFL = beprobte Flache (cm?)

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:
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Trockenrohdichte BZE (2)

Boden des Mineralbodens (TRD ges) Level I+l (2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11 272 |HBU: 11.6a; 5.1.2.2a

1. Prinzip der Methode:

Bei der Bestimmung der Trockenrohdichte des Mineralbodens (TRDges) wird mit
einem Stechzylinder im Feld eine volumengerechte Probe genommen. Durch
Wiegen der Probe nach Trocknung bei 105 °C kann die Dichte des trockenen
Mineralbodens bestimmt werden.

2. Stérungen:

Bei sehr steinhaltigen Bdden ist eine reprasentative Probenahme nur schwer oder
gar nicht maglich.

Die Bestimmung der Trockenrohdichte ist fehlerhaft, wenn nennenswerte Anteile von
Wurzeln in der Probe vorhanden sind. In diesen Féllen ist eine Korrektur des
\Volumens vorzunehmen.

3. Gerate und Zubehor:
Stechzylinder

Trockenschrank

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1g

4. Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Probenvorbereitung:

7. Durchfihrung:

Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11 272 (HBU 5.1.2.2a, Trockenrohdichte) orien-
tieren.

Die Stechzylinderprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natlr-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.

Die Trockenrohdichte wird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel berechnet:

TRDges = M
\Y

TRDges = Trockenrohdichte des Mineralbodens (g/cm?), M = Masse der bei 105 °C
getr. Bodenprobe (g), V = Volumen der Probe (cm?3)
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Anmerkungen:
1. Falls die Bodenprobe im Stechzylinder verbleibt, muss das Gewicht des Stech-
zylinders in Abzug gebracht werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:
1. DINISO 11272, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2017): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Trockenrohdichte
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Trockenrohdichte
Boden des Feinbodens (TRD rg) BZE (2)
und Feinbodenvorrat (FBV)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11 272 (HBU: 11.6b; 5.1.2.2a

1. Prinzip der Methode:

Wenn der Boden grobbodenfrei ist oder der Grobboden-Anteil unter 5 % liegt, kann
die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) der Trockenrohdichte des Gesamtbo-
dens (TRDges) annahernd gleich gesetzt werden. Mit einem Stechzylinder wird im
Feld eine volumengerechte Probe genommen. Durch Wiegen der Probe nach Trock-
nung bei 105 °C kann die Trockenrohdichte des Feinbodens bestimmt werden.

Bei Grobboden-Anteilen Gber 5 % muss der Feinboden-Anteil abgesiebt, gewogen
und sein Volumen direkt oder indirekt Giber die Bestimmung des Grobboden-Volu-
mens bestimmt werden. Des Weiteren muss die Dichte des Grobbodens (spezifi-
sches Gewicht) bekannt sein oder ermittelt werden.

Bei Grobboden mit Anteilen der Fraktion > 20 mm ist eine reprasentative Probe-
nahme mit Stechzylindern nicht mehr mdglich. In diesen Fallen mussen die Grobbo-
den-Fraktionen und T Anteile durch zuséatzliche Probenahmen mit Spaten oder
Schippe und/oder Schatzungen am Bodenprofil ermittelt werden.

2. Stbérungen:

Die Bestimmung der Trockenrohdichte des Feinbodens ist fehlerhaft, wenn neben
Grobboden-Anteilen nennenswerte Anteile von Wurzeln in der Probe vorhanden
sind. In diesen Fallen ist eine Korrektur vorzunehmen.

3. Gerate und Zubehor:
Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer, Rammkernsonde, AMS Core Sampler mit Liner
u.a.)

Spaten, Schippe

Trockenschrank

Metallsieb, 2 mm

Bodenmihle mit 2 mm Sieb
Metallsieb 6,3 mm

Metallsieb, 20 mm

Metallsieb, 63 mm

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1g

.  Chemikalien:

5. LOsungen:

6. Probenvorbereitung:
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7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11 272 (HBU 5.1.2.2a, Trockenrohdichte) orien-
tieren.

7.1  Mineralboden ohne Grobboden-Anteil oder mit einem Anteil < 5 %:

Fur diesen Fall gilt: TRDges = TRDrs.

Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.

Die Trockenrohdichte (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel
berechnet:

TRD = vgessz

ges

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:
FBV =TRD.;2 d2 100

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)

TRDrs  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

Anmerkungen:
1. Falls die Bodenprobe im Stechzylinder verbleibt, muss das Gewicht des Stech-
zylinders in Abzug gebracht werden.

7.2 Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die reprasentativ mit Stechzylindern
erfasst werden kdnnen (Steine < 20 mm):
Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
Anschlie3end wird die Probe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und der
Siebriickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftender Boden abzusptlen. Der gewaschene Siebrickstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschiittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlielRend gewogen.
Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

RO, < MesSZ_ MoSZ- MooSZ _ Mo SZ- MpSZ
' Ve@SZ V. SZ-VSZ M s SZ

V,.SZ-

GB
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wobei

MreSZ Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des ungestdrten Feinbodens in der mittels
Stechzylinder (bzw. Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [cm3]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

MeceSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VeeSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinbodenvorrat errechnet sich wie folgt:

a
FBV =TRD; ® d? 100° &-
¢

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)

TRDrs  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VesSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

MesSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem Wurzelbohrer etc.)
[cm?]

DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Anmerkungen:

1. Falls die Dichte des Grobbodens nicht bekannt ist, muss das Grobboden-Volu-
men durch Tauchwéagung ermittelt werden.

2.  Wenn die Stechzylinderprobe durch das Trocknen stark zusammen backt, kann
es sinnvoll sein, die Probe mit einem Backenbrecher vor dem Sieben zu zer-
kleinern. Daflr sollten die grof3en Steine vorher aussortiert sein.

3.  Bei nicht bindigen Boden (Sand) kann das Waschen und Trocknen der Steine
entfallen.

4. Die Siebung der Mineralbodenprobe kann auch mit einer Bodenmuhle erfolgen.
In diesem Fall ist wie folgt vorzugehen: Bei der Bodenmihle die Boden-Auf-
fangschublade unter dem Gerat befestigen, die Staubabsaugung einschalten
und die trockene Stechzylinderprobe in den Einfulltrichter fillen, bis dieser ma-
ximal bis zum Rand gefillt ist (maximale Fullmenge ca. 500 g). Danach Deckel
des Trichters schlieCen Die Schaltu

Nr en
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timein einstellen (ca. 30 s un dastk b Bes)
trieb setzen. Die Muhle lauft zunéchst mit hoher Geschwindigkeit (high speed),
um die Probe durch das Sieb zu birsten und anschliel3end mit langsamer Ge-
schwindigkeit (low speed), um Steine und nicht zerkleinertes Material in die
Steinschublade auszukehren. Nach Stillstand der Mihle die Steine aus der
Steinschublade enthehmen und auf ein 2 mm Sieb schitten. Die Bodenprobe
aus der Boden-Auffangschublade auf ein 2 mm Metallsieb schitten und soviel
Feinmaterial wie mdglich absieben und verwerfen. Die Steine und den Sieb-
rickstand mit warmem Wasser solange waschen, bis der anhaftende Boden
vollstandig entfernt ist. Die Steine in Becherglaser fullen und bei 105 °C bis zur
Gewichtskonstanz trocknen. Die Steine auf 0,1 g genau wiegen.

7.3  Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die nicht reprasentativ mit
Stechzylindern erfasst werden kdnnen (Steine > 20 mm):

7.3.1 Beprobung mit Stechzylinder, Schatzung des Grobbodenanteils > 20 mm am
Profil
Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
AnschlielRend wird die Probe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und der
Siebrlickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftender Boden abzuspulen. Der gewaschene Siebrickstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlielRend gewogen. Danach wird der Siebriickstand mit einem 20
mm Sieb gesiebt und die Siebfraktion 2 7T 20 mm gewogen.
Fir den Grobbodenanteil> 20 mm muss eine Schatzung von der Profilaufnahme
vorliegen.
Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

RO, < MesSZ_ MoSZ- MooSZ _ Mo SZ- MsSZ
P Ve@SZ V. SZ-VSZ M s SZ

V,.SZ-

GB

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:

FBV =TRD,,® d° 100° &~ 2007 VANs,PROF - Mo 2052 §

g

100 Deg? V,eSZ9
wobei
FBV Feinbodenvorrat [t/ha]
TRDrs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm?]
d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VAntee>20PROF Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 20 mm nach
Schatzung am Bodenprofil [Angabe in Flachen-%; Um-
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rechnung in Volumen-% erfolgt durch Faktor 0,66 in der

Formel!]

VgesSZ Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

MaB2-20SZ Masse des Grobbodens der Fraktion 21 20 mm in der

mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]
DcB Dichte des Grobbodens [g/cm?]

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt 7.2

7.3.2 Beprobung mit Stechzylinder und Schippe/Spaten, Schatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

Eine Mineralbodenprobe wird im Feld mit einem Stechzylinder aus dem ungestoérten,
natlrlich gelagerten Boden entnommen. Zusatzlich wird eine gréRere Probemenge,
die reprasentativ fur die Grobboden-Fraktion 2 1 63 mm sein muss, mit einer Schippe
oder einem Spaten entnommen. Im Labor werden beide Proben dann bei 105 °C
mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
AnschlieRend wird die Stechzylinderprobe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und
der Siebruckstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftenden Boden abzuspulen. Der gewaschene Siebriuckstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschiittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlielBend gewogen.

Die Spatenprobe wird ebenfalls bei 105°C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und
gewogen. Die Spatenprobe wird dann mit einem 2 mm Sieb gesiebt und der
Siebrickstand anschlie3end mit einem 63 mm Sieb. Die so erhaltene Grobboden-
Fraktion 27 63 mm wird gewogen. Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss eine
Schéatzung aus der Profilaufnahme vorliegen.

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

 M_,SZ_MySZ- MgSZ M SZ- M,SZ

TRD,, = =
™ VegSZ  V, SZ- VgSZ MsSZ

VQESSZ-
GB
wobei

MreSZ Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wourzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des ungestdrten Feinbodens in der mittels Stechzylinder
(bzw. Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.) entnommenen
Bodenprobe [cm3]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

MesSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]
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VeeSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:

FBV =TRD., 2 d3 100 ...

a Q
& 0
5 g 0,663 VANt;5,6,PROF Mg, 6;SCH, TRD,, 6
M H O
o 100 Dea M, SCH- My o;SCH+TRD,, @ Mo s>Mg
g GB -
wobei
FBV Feinbodenvorrat [t/ha]
TRDrs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]
d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]
VAntee>63PROF Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 63 mm nach
Schatzung am Bodenprofil [Angabe in Flachen-%; Um-
rechnung in Volumen-% erfolgt durch Faktor 0,66 in der
Formel!]
Mece2-63SCH Masse des Grobbodens der Fraktion 2 mm i 63 mm in der
Schippen-/Spatenprobe [g]
Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]
MgesSCH Masse der Schippen-/Spatenprobe [g]
Anmerkungen:

Siehe Abschnitt 7.2

7.3.3 Beprobung mit Stechkappen und Schippe/Spaten, Schatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:
Mit Stechkappen oder Mini-Stechzylindern (n >= 5) werden aus dem ungestdrten,
naturlich gelagerten Boden mehrere Proben entnommen. Zusétzlich wird eine
grofl3ere Probemenge, die reprasentativ fur die Grobboden-Fraktion 2 17 63 mm sein
muss, mit einer Schippe oder einem Spaten enthommen.
Im Labor werden die Stechkappen mit Inhalt bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis
zur Gewichtskonstanz getrocknet und alle gemeinsam gewogen. Anschliel3end wird
das Leergewicht der Stechkappen vom Gesamtgewicht abgezogen.
Die Spatenprobe wird bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet und gewogen. Anschliel3end wird die Probe mit einem 2 mm Sieb gesiebt
und der Siebrickstand anschlieend mit einem 6.3 mm Sieb. Der Siebrtckstand wird
dann noch mit einem 63 mm Sieb gesiebt. Die erhaltenen Fraktionen <2 mm, 27 6.3
mm und 6.3 7 63 mm werden gewogen.
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Aus dem Gewicht der Probe < 6.3 mm und dem Gewicht der Grobbodenfraktion 2
mm i 6.3 mm kann Faktor f, welcher naherungsweise den Grobbodenanteil in der
Stechkappe wiedergibt, wie folgt berechnet werden:

f = M ggp. 65SCH
MGEKB.SSCH
wobei
Mece2-63SCH Masse der Fraktion 2 mm i 6.3 mm eines Aliquots der
Schippen-/Spatenprobe [g]
Mece<6.3SCH Masse der Fraktion < 6.3 mm in diesem Aliquot der

Schippen-/Spatenprobe [g]

Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss eine Schatzung aus der Profilaufnahme
vorliegen.

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

M 4eSK? (- f)
M 4eSK? f

TRD,, =
V.. SK-

GB
wobei

MgesSK  Masse der mittels Stechkappen entnommenen Bodenprobe [g]
VgesSK  Volumen der Stechkappen [cm3]
DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:

FBV =TRD., 2 d3 100° .

a
&
5 z 0,66° VANL5,6,PROF Mg, ¢:SCH, TRD.;
M SCH
% 100 DGB M gesSCH' M o2 63SCH+TRDFB 3 GB2- 63
c GB
wobei
TRDrs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]
d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]
VAntce>63PROF Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 63 mm nach

Schatzung am Bodenprofil [Flachen-%]
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MgesSCH Masse der Schippen-/Spatenprobe [g]
DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]
McBs2-63SCH Masse des Grobbodens der Fraktion 2 mm i 63 mm in der

Schippen-/Spatenprobe [g]

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:

1. DINISO 11272, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2017): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Trockenrohdichte

2. Riek, W., Wolff, B. (2006): Evaluierung von Verfahren zur Erfassung des
Grobbodenanteils von Waldbdden i Erarbeitung von Empfehlungen fur die
Anwendung dieser Verfahren im Rahmen der Bodenzustandserhebung im Wald.
Studie im Auftrag des BMVEL. 59 S.
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Korngrél3enzusammensetzung in BZE (1)

Boden Mineralbéden durch Laserbeugung Level I+l

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11277 |HBU: 5.1.1.1a

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Korngro3enzusammensetzung des getrockneten Mineral-
bodens (<2 mm) erfolgt durch eine Kombination aus Sieb- und
Laserbeugungsanalytik. Die Gewinnung der Sandfraktionen (>0,063 mm) erfolgt
durch Siebung. Die feineren Bestandteile werden mittels Laserbeugungsanalytik
bestimmt.

Das Prinzip der Laserbeugungsanalytik besteht in der Beugung des Lichtes an den
Begrenzungskanten zweier Medien mit unterschiedlichem Brechungsindex,
Erfassung der Beugungsbilder mittels Sensorfeld, Berechnung der Partikelgré3en
nach der FRAUNHOFER-Theorie und statistische Bestimmung der Anteile der
KorngroRenfraktionen. Der Messbereich der Gerate kann von Partikelgrof3en
zwischen 2 mm bzw. 0,063 mm bis 0,001 mm reichen. Kleinere Korngrof3en werden
erfasst, missen aber nach der Mie-Theorie klassifiziert werden (MULLER und
SCHUHMANN, 1996). GroR3ere Partikel sind ggf. zuvor mittels Siebung abzutrennen.
Bemerkung

Die Methode beschreibt die Laserbeugungsanalytik fir Partikel < 0,063 mm bis <
0,002 mm in KorngréRenklassen analog der DIN ISO 11277. Die Klassengrenzen
sind aber prinzipiell frei wahlbar.

Die Bestimmung der Anteile gréRerer Partikel ist mit dem Verfahren maoglich, der
sehr geringe Bedarf an Probenmaterial erschwert jedoch das Einbringen einer
reprasentativen Probemenge.

Die mittels Laserbeugungsanalytik gewonnenen Ergebnisse mussen fur bestimmte
Bodentypen rechnerisch korrigiert werden, um eine Vergleichbarkeit zur
Sedimentationsanalytik zu gewahrleisten.

2. Stdrungen:

- Organische Substanz muss ab einem Gehalt von > 0,2 % entfernt werden. Sie stort
die Deglomeration und wird bei Sieb- und Laserbeugungsanalytik als Partikel
erfasst.

- Merkliche Mengen an l6slichen Salzen und Gips verfalschen das Ergebnis.

- Carbonate verkitten einen Teil der feineren Priméarpartikel, wodurch gré3ere Korner
vorliegen. Ferner besitzen carbonatisch verkittete Bestandteile evtl. eine von

2,65 g/cm? abweichende Dichte. Die Zerstorung der Carbonate wird bei einem
Carbonatgehalt > 2 Masse-% empfohlen, das Verfahren ist aber nicht verbindlich
vorgeschrieben. Die Anwendung ist im Protokoll zu vermerken.

- Eisen- und Manganoxide verkitten ebenfalls feinere Primérpartikel. Ihre Zerstdrung
mit Natriumdithionit und Essigsaure wird hier nicht beschrieben.

- Bei auffallig eisen- oder manganreichen Béden kann diese Vorbehandlung
angebracht sein (siehe DIN ISO 11277).

- Die Erfassung der Partikelgrof3en mit dem Laseranalysator unterstellt eine
Kugelform der Partikel. Fir abweichende Formen wird ein Aquivalentdurchmesser
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bestimmt. Der Aquivalentdurchmesser weicht von dem mit der Sedimentations-
methode bestimmten besonders bei blattchenférmigen Partikeln ab. Ist eine
Anpassung der Laseranalyse an die Sedimentationsanalyse erforderlich, kann
diese fur Materialien, die vorwiegend Dreischicht-Tonminerale enthalten, mit den
nachfolgend aufgefiihrten Regressionsgleichungen (siehe 7.f4.) erfolgen.

- Ein nicht zu korrigierender methodischer Fehler beruht in der Annahme, dass die
Einzelkdrner eine Dichte von 2,65 g/cm?® aufweisen. Dieser Wert entspricht der
mittleren Dichte von Quarz, dem quantitativ wichtigsten Mineral vieler Boden.
Bodenbestandteile geringerer Dichte werden aufgrund der Massebestimmung bei
der Sedimentationsanalyse mit geringeren Anteilen gegeniber der Laseranalyse
erfasst. Diese unterscheidet die Dichten nicht und sortiert ausschlie3lich nach der
Partikelgrolie.

3. Gerate und Zubehdr:

- Waage, Fehlergrenze 0,01 g

- 300 ml Weithals-Zentrifugenflaschen (Glas oder Polycarbonat) oder 700 bis
1000 ml Schittelflaschen aus Glas- Uhrenglaser zum Abdecken der
Becherglaser oder Verschlisse fur die Weithals-Zentrifugenflaschen

- Ruhrstabe, mit aufgestecktem Gummischaber

- Wasserbad oder elektrische Wéarmeplatte

- Zentrifuge

- Leitfahigkeitsmessgerat mit Fehlergrenze O 0OmSicm

- Uberkopf-Schiittelmaschine

- Prufsiebe nach DIN ISO 3310-1 oder DIN ISO 565

- Maschenweite 0,63 mm

- Maschenweite 0,20 mm

- Maschenweite 0,063 mm

1000 ml Becherglas

- Laser-Partikel-Analysator mit Flissigkeits-Dispergiereinheit

- Magnetruhrer

- Pipette ohne Spezifikation, aber mit > 10 ml Inhalt

4. Chemikalien:

- destilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades (H20demin)

- tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat p.a. (tetra-Natriumpyrophosphat)
(NasP207 x 10H20)
Alternativ .
. Natriumpolyphosphat (Natriummetaphosphat, Grahamsches Salz; NaPOz3)n)
. Natriumcarbonat (Na2COs3)

- Wasserstoffperoxid (H202) technisch (30%)

- Salzsaure (HCI) (37%, 12,1 mol/l) p.a.

- 2-Octanol

Anmerkung

1. 2-Octanol wird zur Schaumunterdriickung zugesetzt. Es kann auch ein anderes
Mittel verwendet werden. Es sollte aber leicht flichtig sein, damit es beim
Auskochen des H202 mit entfernt wird. Auf keinen Fall sollen Mittel verwendet
werden, die betdubend wirken. Silikonéle 0.4. sind ungeeignet.
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b. Losungen:

- Dispergierungslésung I

0,1 m tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat-L6sung: 44,61 g NasP207 x 10H20
werden in 1 | H2Odemin gelost. Diese Losung ist in dunklen Glasflaschen praktisch
unbegrenzt haltbar.

alternativ:

- Dispergierungslosung I

33 g Natriumpolyphosphat ((NaPOs3)n) und 7 g Natriumcarbonat (NaCO3s) werden in
1 | H2Odemin gelOst. Diese LAsung ist nicht unbegrenzt haltbar. In dunklen
(Glas)Flaschen und zusatzlichem Lichtschutz ist die Lésung ca. 1 Monat haltbar.

- 15 % H202-L6sung:

500 ml H202 30 % werden mit 500 ml H2Odemin Verdiinnt. Diese Lésung verliert pro
Tag ca. 53 H202. Lagerung in dunklen Kunststoffflaschen mit Uberdruckventil.

- 1 mol/l HCI-L6sung:

83 ml HCI 37 % werden in 500 ml H2Odemin geldst und dann auf 1 | aufgefuillt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden Al1.2.1 oder A1.2.2 sowie Al1.3.1

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 5.1.1.1a angegebenen Methode orientieren.

a.) Einwaage:

Die Ubliche Einwaage betragt 10 g. Bei Proben, die einen Tongehalt >50 Masse-%
aufweisen (Fingerprobe), kann die Einwaage auf bis zu 5 g reduziert werden. Weisen
Proben einen sehr hohen Sandgehalt (>40 Masse-%) auf, ist eine Erhéhung der
Einwaage auf bis zu 30 g mdglich. Um eine ausreichende Menge mineralischer Par-
tikel zu gewahrleisten, ist bei einem hohen Gehalt an organischer Substanz die Er-
hohung der Einwaage ebenfalls sinnvoll.

Die Einwaage ist mit einer Genauigkeit von O 0 m@ durchzufiihren.

Die Einwaage erfolgt in die Gefal3e, die fur den nachsten Schritt benottigt werden.

b.) Vorbehandlung:

Enthalten Proben einen Gehalt an organischer Substanz von > 0,2 Masse-%, muss
die organische Substanz mit der H202-Losung zerstért werden.

Weist die Suspension eine elektrische Leitfahigkeit von > 0,4 mS/cm auf, sind
|0sliche Salze und Gips zu entfernen.

Die Entfernung von Carbonaten sowie Eisen- und Aluminiumoxiden ist nach E DIN
ISO 11277 fakultativ.

b1l.) Humuszerstérung:

Die Probe wird in ein 1 | Becherglas oder in grol3volumigen Zentrifugenglaser einge-
wogen. Auf die Probe wird langsam 100 ml 15%ige H202-Lésung gegeben (siehe
Anmerkungen). Mit einem Glasstab ohne Gummispatel wird die Lésung mit dem
Boden maoglichst unter einem Abzug vermischt. Nach dem Abklingen der Reaktion
wird die Probe mit einem Uhrglas zugedeckt und bleibt mindestens 15 h lang stehen.
Auf dem Wasserbad (ggf. elektrische Warmeplatte) wird sie dann erhitzt und
eingeengt. Wenn nach Augenschein die organische Substanz noch nicht zerstort ist,
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ist die Zugabe der H202-Losung auf die abgekuhlte Probe zu wiederholen. Die

Zerstorung von Pflanzenrickstanden u. &. gilt als vollstandig, wenn sie vollkommen

entfarbt sind. Durch Einengen und Erhitzen wird das tberschussige H202

ausgetrieben. Die Probe darf auf keinem Fall eintrocknen (auch nicht am

Gefalrand), da sie damit fur die weitere Untersuchung unbrauchbar ist. Nach

erfolgter Humuszerstorung mindestens 2-mal etwas H20demin Zugeben und jeweils

erneut einengen.

Die Humuszerstorung ist im Prifbericht zu protokollieren.

Anmerkung:

1. Bei stark hydrophoben Proben kdnnen ein paar Tropfen 2-Octanol die Benetzung
fordern. 2-Octanol dient jedoch hauptsachlich zur Unterdriickung starker
Schaumbildung. Hierfur sind nur einige Milliliter erforderlich.

2. Wenn leicht oxidierbare Substanzen wie z. B. Eisensulfid, reduzierte Manganver-

bindungen, sehr feine organische Substanz usw. vorliegen, kann es bei der Zu-

gabe des H20:2 zu heftigen Reaktionen kommen. Zur Einddmmung der Schaum-

bildung siehe Anmerkung 1.

3. Es muss sichergestellt sein, dass tUberschiissiges H202 vollstandig ausgetrieben

ist. Verbleibt ein Rest H202in der Probe kann in den Schuttelflaschen so viel

Druck entstehen, dass diese platzen!

b2.) Carbonatzerstérung:
Ist eine Carbonatzerstérung vorgesehen, wird sie nach einer eventuell nétigen
Humuszerstérung (b1) durchgefihrt.
Erfolgte die Humuszerstdrung in Becherglaser, wird mit Hilfe eines Glasstabes und
aufgesetztem Gummischabers die Probe von Rand und Boden des Becherglases
geldst. Probenmaterial, das am Uhrenglas haftet, wird ebenfalls abgerieben und mit
etwas H2Odemin in das Becherglas gespult. Danach wird die gesamte Probe mit etwas
H2Odemin quantitativ in ein Zentrifugenglas tberfihrt.
Die Carbonatzerstérung erfolgt mit 1 mol/l HCI. Der Sauretberschuss ist so gering
wie moglich zu halten. Jede carbonathaltige Probe erhélt 25 ml 1 mol/l HCI. Liegt der
Carbonatgehalt > 2 Masse-%, wird das Volumen der 1 mol/l HCI fir jedes Masse-%
Carbonat um weitere 4 ml erhght.
Nach dem die Probe mit der entsprechenden Menge HCI versetzt ist, wird mit ca.
250 ml H20demin aufgefullt. Die Suspension ist nun mit dem Wasserbad fir 15 min auf
ca. 80°C zu erwarmen und mehrmals umzurihren. Nach 15 min bzw. dem Abklingen
der sichtbaren Reaktion wird die Probe vom Wasserbad genommen und Uber Nacht
stehen gelassen. Sollte sich ein vollkommen klarer Uberstand gebildet haben, kann
dieser abgenommen oder dekantiert werden. Ansonsten ist die Probe zu zentrifu-
gieren. Das Waschen mit H2Odemin ISt SO lange zu wiederholen, bis die elektrische
L eitfahigkeit im klaren Uberstand < 0,4 mS/cm ist. Damit ist nicht nur die Saure aus-
gewaschen, sondern es sind auch Isliche Salze und Gips in ausreichendem Maf3
entfernt.
Die Carbonatzerstorung ist im Prifbericht zu protokollieren.
Anmerkung:

1. In carbonatarmen Proben kann so wenig Calcium in der Lésung sein, dass die

Flockung ungentigend ist. DIN ISO 11277 empfiehlt dann den Zusatz von
20 ml 1 mol/l CaClz-L6sung.
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b3.) Entfernen der I8slichen Salze und von Gips:

Erfolgte die Humuszerstdrung in Becherglasern, wird die gesamte Probe wie in b2
beschrieben quantitativ in ein Zentrifugenglas Uberfuhrt.

Die Probe soll im Verhaltnis 1:4 bis 1:6 mit H2Odemin Vermischt sein. Sollte eine Vor-
behandlung nicht erforderlich sein, erfolgt dieser Arbeitsschritt mit der Originalprobe.
Nach intensivem manuellen Schiitteln, wird die Suspension 1 h auf der Uberkopf-
schuttelmaschine weiter durchmischt. Anschlieend wird zentrifugiert und im klaren
Uberstand die elektrische Leitfahigkeit (Ec) gemessen. Betragt die Ec > 0,4 mS/cm,
ist der Gehalt an I6slichen Salzen und Gips so hoch, dass sie entfernt werden
mussen. Hierfur wird die Uberstehende Flussigkeit abgesaugt. Auf dem Riickstand
werden 250 ml H20d4emin gegeben, wieder 1 h geschuttelt, zentrifugiert und eine
weitere Ec-Messung durchgefiihrt. Sollte die Ec immer noch > 0,4 mS/cm liegen, ist
dieser Vorgang so lange zu wiederholen, bis dieser Schwellenwert unterschritten
wird.

Uber die Auswaschung ist ein Protokoll zu fithren. Sie muss im Abschlussbericht er-
wahnt werden.

Anmerkung:

1. Evtl. ist es sinnvoll in 100 ml PE-Flaschen einen Vortest zur
Leitfahigkeitsbestimmung durchzufihren. Das Verhéltnis Boden zu Wasser soll
auch hier 1:4 bis 1:6 betragen. Wird ein pHn20 mit diesem Mischungsverhéltnis (z.
B. HFA 3.1.1.2) gemessen, kann diese Suspension verwendet werden.

c.) Dispergierung:

- Nicht vorbehandelte Proben werden direkt in Schiittelflaschen eingewogen. Mit

einer 25 ml Vollpipette wird das Dispergierungsmittel zugeben. Zur guten Be-

netzung der Probe wird die Flasche intensiv geschwenkt. Nach ca. 15 min wird
noch mal geschwenkt und anschlie3end mit ca. 200 ml H2Odemin aufgefulit.

- Proben, die sich in Zentrifugengefal3en befinden, werden unter Zusatz von 25 ml

Dispergierungsmittel und H2Odemin quantitativ in Schittelflaschen tberfihrt. Grof3-

volumige ZentrifugengefalRe aus Glas koénnen auch direkt als Schuttelflasche ver-

wendet werden. Dann werden dem Bodensatz mit einer Vollpipette 25 ml des

Dispergierungsmittels zugesetzt und grindlich vermischt. Nach 15 min und noch-

maligem Vermischen wird mit H2Odemin auf ca. 200 ml aufgeftillt. In dem Gefal3

muss unbedingt noch so viel Volumen frei bleiben, dass sich die Probe auf der

Uberkopfschittelmaschine griindlich vermischt.

Im Prifbericht ist zu vermerken, welches Dispergierungsmittel verwendet wurde.

Die Probengefal3e werden dicht verschlossen und in eine

Uberkopfschittelmaschine eingespannt. Die Drehzahl ist so zu wahlen, dass bei

jeder Umdrehung eine vollstdndige Durchmischung gewdhrleistet ist. 50 - 80 U/min

haben sich als geeignet erwiesen. Die Proben werden mindestens 6 h geschittelt.

Anmerkung:

1. Bei schwierig zu dispergierenden sehr tonreichen Proben nehmen manche
Laboratorien vor dem Schiitteln eine 10 min Behandlung im Ultraschallbad vor.
Dabei ist zu bertcksichtigen, dass die Ultraschallbehandlung sehr unterschiedlich
bei den einzelnen Bodenarten wirkt und dann stark vom Ergebnis ohne
Ultraschallbehandlung abweicht. Da dies nicht der DIN-Norm entspricht, sind
Anwendung, Ultraschallintensitat und i dauer im Prufbericht zu vermerken.
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2. Auch in gro3volumigen Zentrifugengefal3en wird haufig nicht genigend
Freivolumen vorhanden sein, um eine freie Bewegung der Suspension zu
gewahrleisten. In diesem Fall ist die Suspension quantitativ in Schittelflaschen
zu Uberfuhren. Glasflaschen mit einem Volumen von 0,7-1,0 | haben sich in der
Praxis bewahrt.

d.) Siebung:

Die Fraktionierung der Sandfraktion erfolgt durch Nasssieben mit einer
Maschenweite von 0,63; 0,20 und 0,063 mm. Der Siebriickstand der einzelnen
Sandfraktionen wird nach Trocknung der Siebe bei 105 °C bestimmt.

Die Suspension mit der Fraktion < 0,063 mm wird fur die Laseranalytik im einem
1000 ml Becherglas gesammelt.

e.) Laseranalytik:

Das Lasergerat entsprechend der Bedienanleitung in Betrieb setzen. Besondere
Arbeitschutzbestimmungen beachten (nicht in den Laserstrahl sehen, keine
reflektierenden Gegenstéande in den Laserstrahl einbringen, Bedienpersonal
einweisen).

Den Probenbehélter mit entmineralisiertem Wasser fullen. Die Position des
Laserstrahles kontrollieren, ggf. gemaf Bedienanleitung zentrieren. Ruhrer und
Pumpe auf mittlere Leistung einstellen. Den Messbereich tUberprufen, ggf.
korrigieren. Eine Hintergrundmessung durchfihren und die Beaufschlagung des
Sensors mit Verunreinigungen kontrollieren. Bei Bedarf (Hintergrundwerte < 100 nV)
die Messzelle reinigen. Hierzu kann mehrfaches Spilen ausreichen, u.U. muss die
Zelle zerlegt und mechanisch gereinigt werden.

Das Gerét fur die Messung It. Bedienanleitung programmieren. Standard ist eine
automatische Menufuhrung.

Die Probenbezeichnung (Labornummer, Nummer der Wiederholung) eingeben. Die
eingestellten Gerateparameter, Datum und Uhrzeit der Messung werden automatisch
zugefugt. Die Messung starten. An der Anzeige Uberprifen, ob Rihrer und Pumpe in
Betrieb sind.

Die Bodensuspension aus der Siebanalyse auf das Magnetrihrwerk stellen.
Suspension vollstandig aufrihren. Mittels Pipette wéhrend des Ruhrens eine Probe
entnehmen und in den Probenbehalter geben. Die Anzeige der optischen Dichte
beobachten. Gute Ergebnisse werden mit einem Wert flr die optische Dichte
zwischen 9 und 12 % erreicht, 15 % sollten nicht tGberschritten werden. Ist dieser
Fall dennoch eingetreten, die Suspension mittels Zugabe von Wasser verdiinnen,
ggf. Suspension ablaufen lassen (ungunstigster Fall). Die Messung starten. Nach
erfolgter Messung die Ergebnisse speichern bzw. ausdrucken/notieren. Die
Messzelle reinigen (erfolgt hdufig automatisch). Das Gerat zeigt die Bereitschaft zur
nachsten Analyse an. Es empfiehlt sich, je Probe drei Messungen durchzufihren und
den Mittelwert anzugeben.

f.) Auswertung:

f1.) Korrektur von Masseverlusten

In der Regel wird die Probe vor der Fraktionierung einer Vorbehandlung unterzogen.
Dies fuhrt zu einer Verringerung der fir alle spateren Berechnungen maf3geblichen
Masse gegenuber der tatséchlichen Probeneinwaage.
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Die DIN ISO 11277 verwendet als Probeneinwaage die Summe der Teilfraktionen.
Dies setzt voraus, dass alle Fraktionen bestimmt wurden und dass bei keinem der
Arbeitsschritte merkliche Verluste aufgetreten sind.

Da die Laseranalyse keine Massebestimmung der Fraktionen < 0,063 mm enthalt,
muss vor der Berechnung die tatsachliche Einwaage um den Wassergehalt, die
organische Substanz (C-Gehalt *1,72 = Humusgehalt) sowie den Carbonatgehalt
(berechnet als CaCO3) korrigiert werden.

Falls die Entfernung loslicher Salze und Gips erforderlich ist, muss auch dieser Anteil
berucksichtigt werden.

E korr= E-(Corg*1,72*E/1000) - (H20*E/100) - (CaCOs*E/1000)  Gl. 1

wobei Ekorr = korrigierte Einwaage in g
E = tatsachliche Einwaage lufttrockenen Bodens in g
Corg =organ. C in g/kg
1,72 = Umrechnungsfaktor von C auf Humus
H20 = Wassergehalt in %
CaCOs3 = Carbonatgehalt in g/kg

f2.) Berechnung der Massenanteile der Fraktionen > 0,063 mm:

Die Berechnungen sind jeweils durchzufihren fur Grob-, Mittel- und Feinsand

GS (0,63-2) % = A/ Ekorr * 100 Gl. 2
MS (0,2-0,63) % = A/ Ekorr * 100 Gl. 2
FS (0,063-0,2) % = A/ Ekorr* 100 Gl. 2
wobei A = Auswaage in g
Ekorr = korrigierte Einwaage in g
100 = Umrechnung in %

f3.) Berechnung des Anteils aller Fraktionen < 0,063 mm am Gesamtboden

Das Lasergerat summiert die Anteile der analysierten Fraktionen und gibt als Ergebnis
die Summenkurve aus. Diese bezieht sich aber nur auf den Bereich < 0,063 mm. Die
Massenanteile aller Fraktionen < 0,063 mm werden aus der Differenz von 100%
(Sollwert aller Fraktionen) und den 3 nach Gleichung 2 ermittelten Sandfraktionen
berechnet.

X% =100 - GS-MS-FS Gl. 3
wobei X = Schluff und Ton

f4.) Rechnerische Anpassung der Ergebnisse bei Bdden mit Dreischichttonmaterialien
an die Sedimentationsanalyse

\Wenn die malRgebliche Tonmineralart des Untersuchungsmaterials bekannt ist und
diese von Dreischicht-Tonmineralen gebildet wird, kénnen die aus der Laserbeugung
ermittelten Werte mit nachfolgender Regression an die Pipettanalyse angepasst werden.

An 293 Datenpaaren (FVA Freiburg, Institut f. Bodenkunde Uni Freiburg und der
SMUL Graupa) wurden die Ergebnisse des Kéhn-Pipett-Verfahrens und der
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Lasertechnik (Analysette 22 Economy Fa. Fritsch) verglichen. Aus diesem Vergleich
wurden lineare Regressionsfunktionen erstellt.

Ton ( <2p) Faktor a: 2,0928 mit R%0,80
FU (2-6,3u) Faktor b: 0,5663 mit R? 0,87
MU (6,3-20p) Faktor c: 0,7124 mit R? 0,94
GU (20-63p) Faktor d: 1,1202 mit R2 0,87

Mit diesen Regressionsfaktoren sind Proben mit bis zu einem Tongehalt von ca. 30%
gut mit der Pipettmethode vergleichbar.

Die Einzelfraktionen aus der Summenkurve des Laser werden mit den jeweiligen
Faktoren (a, b, ¢ bzw. d) multipliziert und aus den berechneten Werten die Summe
gebildet. Dies ist wichtig, da die Summenwerte der Laserbeugung nicht immer auf
100% kommen.

Als nachster Schritt muss noch der Anteil der Schluff- und Tonfraktion X aus GI.3
berticksichtigt werden.

Berechnung: Ton%=A*a*X/S Gl. 4
wobei A = Tongehalt aus der Summenkurve der Laserbeugung in %

a = Faktor f. Ton

X = Ton-und Schlufffraktion (< 63p) in %

S = Summe der berechneten Ton- und Schluffanteile in %

Analog ist mit den Schlufffraktionen zu verfahren.

. A* B*b C* D*d A1*X/S B1*X/S C1*X/S D1*X/S
Schluff+ Fraktionen aus der a ¢ Al+B1+
Ton % Summenkurve [%] % % % % | C1+D1 |04 % % %
6,3- 20- 6,3- 20-
<063 <2 2-63 20 63 <2 2-6,3 20 63 <63p | Ton FU MU GU

X A B C D Al Bl C1 D1 S

64,9 19,88 34,87 29,74 14,20|41,60 19,75 21,19 1591| 98,45 | 27,4 13,0 140 10,5

Anmerkungen:

1. Laser-Partikel-Analysatoren werden von mehreren Herstellern angeboten. Es ist
ein Gerat zu empfehlen, das einen moglichst grof3en Probenbehélter besitzt. Die
benotigte Bodenmenge fur die Analyse ist sehr gering. Es ist deshalb schwierig, eine
reprasentative Probe abzuteilen. Mit der VergroRerung des Probenbehalters nimmt
der Bedarf an Boden zu.

Empfehlenswert ist ein in den Probenbehalter integriertes Ultraschallgerat, das
\Vorteile fir die Reinigung des Systems besitzt. Die Nutzung zur Probendispergierung
ist problematisch, weil das Ergebnis bei einigen Bodenarten vom
Sedimentationsverfahren abweicht.

Die hier beschriebene Arbeitsweise bezieht sich auf das Gerat A 22 economy der Fa.
Fritzsch, andere Geratetypen kénnen eine verénderte Vorgehensweise erfordern.
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2. Je Probe sollten drei getrennte Messungen mit Material aus der gleichen Suspension
durchgefuhrt werden. Die Differenzen des Tonanteils zwischen den Wiederholungen
sollten 0,5 % nicht Uberscheiten. Bei grof3eren Abweichungen sind weitere
Wiederholungen durchzufuhren. Die Summe der analysierten Fraktionen sollte
annahernd 100 % betragen. Abweichungen entstehen durch Luftblasen (schlecht
entliftetes Wasser) oder durch Partikel, welche die obere Messgrenze iberschreiten
(Fehler beim Sieben).

4. Bei der Untersuchung von Bdoden mit Zweischichtmineralen und wirfelférmigen bis
oktaedrischen Tonpartikeln sind die Abweichungen zwischen den beiden
Messverfahren geringer, so dass die Umrechnung mit obigen Gleichungen nicht
korrekt ist. Grundsétzlich verstarken sich die Abweichungen ab Tongehalten > 25%.
Es sind deshalb entweder auf die geologische Herkunft des Materials spezifizierte
Regressionen zu berechnen oder die Anwendung der Laseranalyse einzuschréanken.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a. KorngrolRenbestimmung mit dem Pipettverfahren nach Kéhn, A2.5: Die Methoden
sind nicht direkt vergleichbar. Durch Umrechnung wie in Abschnitt 7.f4. beschrieben
wird eine Vergleichbarkeit mit der dort angegebenen Korrelation erreicht.

b. In der Norm DIN ISO 11277 aus dem Jahre 2002, die die alte Norm DIN 19683
Teil 2 ablost (beide Normen sind in der BBodSchV zitiert), ist neben dem Sieb- und
Pipettverfahren auch das Ardometerverfahren beschrieben. Zur Vergleichbarkeit
beider Verfahren siehe dort.
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Freiburg am 18. - 19. Mai 2010. Berichte Freiburger Forstliche Forschung, Heft 88.
Freiburg, S. 63-70.
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Boden KorngrolRenbestimmung im Mineralboden Lander
durch ROntgen absorption (SL)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Korngré3enzusammensetzung des getrockneten Mineral-bodens
(<2mm) erfolgt durch eine Kombination aus Sieben und Sedimentation.

Die Gewinnung der Sandfraktionen (>0,063 mm) erfolgt durch Siebung. Die feineren
Bestandteile werden mit Hilfe des Rontgen-Granulometers bestimmt. Das Messprinzip
beruht auf dem STOKE schen Gesetz. Demnach ist die Geschwindigkeit mit der ein
Bodenteilchen in einer Flussigkeit absinkt eine Funktion seines Umfangs und seiner
Dichte sowie der Dichte und der Viskositat des Mediums, in dem sich das Teilchen
bewegt. Das Rontgen-Granulometer verwendet einen eng begrenzten, horizontalen
Rontgenstrahl, um die relativen Massen-Prozente der Partikel in der Messflissigkeit
zu bestimmen.

Grundsatzlich ist diese Arbeitsanweisung fir die Untersuchung von Mineralbdden
vorgesehen. Gemald Bodenkundlicher Kartieranleitung enthalten Mineralboden-
horizonte weniger als 30 Masse-% organische Substanz. Dieser Wert ist daher als die
Ubliche obere Anwendungsgrenze dieser Methode anzusehen.

Anmerkung:
1. Die DIN ISO 11277 definiert keine obere Anwendungsgrenze, wahrend nach der
DIN 19683-2 nur maximal 15 Masse-% organische Substanz zuléassig waren.

2. Stérungen:

Organische Substanz > 0,2 % stort die Sedimentation sowie die Siebung und muss
vorher zerstort werden.

Merkliche Mengen an I6slichen Salzen und Gips verféalschen das Ergebnis. Sie sind
bei einer elektrischen Leitfahigkeit der wassrigen Suspension von > 40 mS/m

(= 400 €S/ cm) auszuwaschen.

Carbonate verkitten einen Teil der feineren Primarpartikel, wodurch gréR3ere Kdorner
vorliegen. Ferner besitzen carbonatisch verkittete Bestandteile evtl. eine von 2,65
g/cm3 abweichende Dichte. Die Zerstérung der Carbonate ist in dieser
Arbeitsanleitung verbindlich vorgeschrieben.

Eisen- und Manganoxide verkitten ebenfalls feinere Primé&rpartikel. Nach DIN I1SO
11277 kobnnen sie mit Natriumdithionit und Essigséure zerstort werden. Dieser
Vorbehandlungsschritt wird in dieser Arbeitsanleitung nicht durchgefihrt und ist daher
hier nicht beschrieben.

Ein nicht zu korrigierender methodischer Fehler beruht in der Annahme, dass die
Einzelkérner die Form idealer Kugeln besitzen und eine Dichte von 2,65 g/cm3
aufweisen.

Dieser Wert entspricht der mittleren Dichte von Quarz, dem quantitativ wichtigsten
Mineral vieler Béden.

3. Gerate und Zubehor:
Waage, Fehlergrenze 0,0001 g
Rontgen-Granulometer-Anlage
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1000 ml Becherglas und/oder 300 ml Weithals-Zentrifugenflaschen (Glas oder
Polycarbonat)

Uhrenglaser zum Abdecken der Becherglaser oder Verschlisse fur die Weithals-
Zentrifugenflaschen

Ruhrstabe, mit aufgestecktem Gummischaber

Wasserbad oder elektrische Warmeplatte

Zentrifuge

Leitfahigkeitsmessgerat mit Fehlergrenze = 1 mS/m
Uberkopf-Schiittelmaschine

700 bis 1000 ml Schittelflaschen aus Glas

Prufsiebe nach DIN ISO 3310-1 oder DIN ISO 565

- Maschenweite 0,63 mm

- Maschenweite 0,20 mm

- Maschenweite 0,063 mm

Auffangschale zu den Sieben

zu den Sieben passender Trichter

Abdampfschalen mit auf 1 mg bekannter Masse

Trockenschrank, thermostatistisch regelbar und mit Zwangsbellftung
Exsikkator mit aktivem Trockenmittel

4. Chemikalien:

destilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades (H2Odemin)
tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat p.a. (tetra-Natriumpyrophosphat)
(NasP207 x 10H20)

alternativ:

Natriumpolyphosphat (Natriummetaphosphat, Grahamsches Salz; NaPOs)n)
Ammoniaklosung (NHzs) (32%)

Natriumcarbonat (Na2CO3)

Wasserstoffperoxid (H202) technisch (30%)

Salzsaure (HCI) (37%, 12,1 mol/l) p.a.

2-Octanol z.S.

Anmerkung:

1. Anstelle von 2-Octanol kann auch ein anderes Mittel zur Schaumunterdriickung
verwendet werden. Es sollte aber leicht fliichtig sein, damit es beim Auskochen
des H202 mit entfernt wird. Auf keinen Fall sollen Mittel verwendet werden, die
betaubend wirken. Silikondle 0.4. sind ungeeignet.

b. Losungen:

Dispergierungslosung I: 0,1 mol/l tetra-Natriumdiphosphat-Decahydrat-L6sung:
44,61 g NasP207x 10H20 werden in 1 | H2Odemin gelost.
Diese Losung ist in dunklen Glasflaschen praktisch
unbegrenzt haltbar.

Alternativ:

Dispergierungslosung 1l: 33 g Natriumpolyphosphat ((NaPOs)n) und 7 g
Natriumcarbonat (NaCO3) werden in 1 | H2Odemin gelost.
Diese LAsung ist nicht unbegrenzt haltbar. In dunklen
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(Glas-) Flaschen und zusatzlichem Lichtschutz ist die
Ldsung ca. 1 Monat haltbar.

Dispergierungslosung Ill: 0,01 normale Ammoniaklésung: 3 ml konzentrierte (32%)
NHs-Losung werden zu 5 Liter demin. Wasser gegeben

15 % H202-LOsung: 500 ml H202 30 % werden mit 500 ml H2Odemin verdinnt.
Diese L°sung ver|l i©xlagequmgn T
dunklen Kunststoffflaschen mit Uberdruckventil.

1 mol/l HCI-L6sung: 83 ml HCI 37 % werden in 500 ml H20demin geldst und
dann auf 1 | aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden Al1.2.1 oder A1.2.2 sowie A1.3.1

7. Durchfihrung:

Anmerkung:

1. Vor der Durchfiihrung der KorngroRenbestimmung sollten pH i Wert, elektrische
Leitfahigkeit und der Gehalt an organischem Kohlenstoff bekannt sein. Der
Carbonatgehalt ist zu bestimmen, wenn die Probe einen pH>6,2 (HFA A3.1.1.2) oder
einen pH CaCl2>6,0 (HFA A3.1.1.7) aufweist.

a.) Einwaage:

Die Ubliche Einwaage betragt etwa 20 g. Weisen Proben einen sehr hohen
Sandgehalt (>40 Masse-%) auf, ist eine Erhéhung der Einwaage auf 30 g zu
empfehlen.

Die Einwaage erfolgt in die Gefal3e, die fur den nachsten Schritt benottigt werden.

b.) Vorbehandlung:

Die organische Substanz wird immer mit der H202-L6sung zerstort.

Weist die Suspensionei ne von > 40 mSduinsing BslichedSalzee S/
und Gips zu entfernen.

Die Entfernung von Carbonaten ist in dieser Arbeitsanleitung verbindlich
vorgeschrieben. Nach E DIN ISO 11277 ist sie fakultativ. Die Zerstérung von Eisen
und Aluminiumoxiden ist bei der Untersuchung von Waldbdden nicht vorgesehen.

b1l.) Humuszerstérung:

Die Probe wird in ein 1 | Becherglas oder in grof3volumige Zentrifugenglaser
eingewogen. Auf die Probe wird langsam 100 ml 15%ige H202-Ldsung gegeben
(siehe Anmerkungen). Mit einem Uhrglas zugedeckt wird das Gefal3 geschwenkt.
Anschlielend bleibt die Probe mindestens 15 h lang stehen. Auf dem Wasserbad
(ggf. elektrische Warmeplatte) wird die Suspension bis zum leichten Sieden erhitzt
und eingeengt (ohne Uhrglas). Wenn nach Augenschein die organische Substanz
noch nicht zerstort ist, ist die Zugabe der H202-Losung auf die abgekihlte Probe zu
wiederholen. Die Zerstorung von Pflanzenriickstanden u. a. gilt als vollstandig, wenn
sie vollkommen entfarbt sind. Die Behandlung mit H20: ist spatestens nach 24 h
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abzubrechen. Durch Einengen und Erhitzen wird das Uberschissige H202
ausgetrieben. Die Probe darf auf keinen Fall eintrocknen, da sie damit fur die weitere
Untersuchung unbrauchbar ist. Aus Grunden der Arbeitssicherheit wird empfohlen,
nach erfolgter Humuszerstérung 2-mal etwas H2Odemin Zuzugeben und jeweils erneut
einzuengen. Damit ist sichergestellt, dass i.d.R. keine relevanten Mengen an H20:2 in
der Suspension verbleiben. (Die Humuszerstérung ist im Prifbericht zu
protokollieren.)

Anmerkungen:

1. Bei stark hydrophoben Proben kdnnen ein paar Tropfen 2-Octanol die Benetzung
fordern. 2-Octanol dient jedoch hauptsachlich zur Unterdriickung starker
Schaumbildung. Hierfur sind nur einige Milliliter erforderlich.

2. Wenn leicht oxidierbare Substanzen wie z. B. Eisensulfid, reduzierte
Manganverbindungen, sehr feine organische Substanz usw. vorliegen, kann es bei
der Zugabe des H202 zu heftigen Reaktionen kommen. Zur Eindammung der
Schaumbildung siehe Anmerkung 1.

3. Es muss sichergestellt sein, dass tberschiissiges H20: vollstandig ausgetrieben

ist. Verbleibt ein Rest H202 in der Probe, kann in den Schuttelflaschen so viel

Druck entstehen, dass diese platzen!

b2.) Carbonatzerstérung:

Sofern Waldboden Carbonate enthalten, sind sie zu entfernen. Dies erfolgt gemar
DIN ISO 11277 nach der Humuszerstorung (b1). Die Carbonate vor der organischen
Substanz aus der Probe zu entfernen, ist ebenfalls zulassig.

Erfolgte die Humuszerstorung in Becherglasern, wird mit Hilfe eines Glasstabes und
aufgesetztem Gummischaber die Probe vom Rand und Boden des Becherglases
gelost. Probenmaterial, das am Uhrenglas haftet, wird ebenfalls abgerieben und mit
etwas H20demin in das Becherglas gespilt. Danach wird die gesamte Probe mit etwas
H2Odemin quantitativ in ein Zentrifugenglas tberfihrt.

Bei der Carbonatzerstérung wird 1 mol/l HCI verwendet. Der Saurelberschuss ist
maoglichst gering zu halten. Bei einer Einwaage von 10 g erhalt jede carbonathaltige
Probe 25 ml 1 mol/l HCI. Liegt der Carbonatgehalt > 2 Masse-%, wird das Volumen
der 1 mol/l HCI fur jedes Masse-% Carbonat um weitere 4 ml erhdht. Bei
abweichenden Einwaagen muss das notwendige HCI-Volumen entsprechend
angepasst werden.

Nachdem die Probe mit der entsprechenden Menge HCI versetzt ist, wird mit ca. 250
mI H2Odemin aufgefiillt. Die Suspension ist nun im Wasserbad / Wéarmeplatte fir 15
min auf ca. 80°C zu erwarmen und mehrmals umzurihren. Nach 15 min bzw. dem
Abklingen der sichtbaren Reaktion wird die Probe vom Wasserbad genommen und
iber Nacht stehen gelassen. Sollte sich ein vollkommen klarer Uberstand gebildet
haben, kann dieser abgenommen oder dekantiert werden. Ansonsten ist die Probe
zu zentrifugieren. Das Waschen mit H2Odemin iSt SO lange zu wiederholen, bis die
elektrische Leitfahigkeit im klaren Uberstand<40 mS/ m (= 400 s&s8/
nicht nur die Saure ausgewaschen, sondern es sind auch Iésliche Salze und Gips in
ausreichendem Mal3 entfernt.

(Die Carbonatzerstérung ist im Prifbericht zu protokollieren.)

Anmerkungen:
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1. In carbonatarmen Proben kann so wenig Calcium in der Losung sein, dass die
Flockung ungeniigend ist. DIN ISO 11277 empfiehlt dann den Zusatz von 20 ml 1
mol/l CaClz-Ldsung.

2. Die Carbonatzerstorung ist fur die Bodenzustanderhebung im Wald (BZE 11)
verbindlich vorgeschrieben.

3. Nach DIN ISO 11277 ist das Entfernen der Carbonate bei der Bestimmung der
PartikelgroRenverteilung kein Routineverfahren.

b3.) Entfernen der I8slichen Salze und von Gips:

Erfolgte die Humuszerstdrung in Becherglasern, wird die gesamte Probe, wie in b2
beschrieben, quantitativ in ein Zentrifugenglas Uberfuhrt. Die Probe soll im Verhaltnis
1:4 bis 1:6 mit H2Odemin Vermischt sein. Sollte eine Vorbehandlung

(Humuszerstorung, Carbonatentfernung) nicht erforderlich sein, erfolgt dieser
Arbeitsschritt ggf. mit der Originalprobe. Nach intensivem manuellem Schutteln wird
die Suspension 1 h auf der Uberkopfschiittelmaschine weiter durchmischt.
AnschlieRend wird zentrifugiert und die elektrische Leitfahigkeit (Ec) im klaren
Uberstand gemessen. Betragt die Ec>40mS/m (=400 €S/ cm) , iant d
l6slichen Salzen und Gips so hoch, dass sie entfernt werden mussen. Hierftr wird

die Uberstehende Flussigkeit abgesaugt. Auf den Ruckstand werden erneut 250 mli
H2Odemin gegeben, wieder 1 h geschiittelt, zentrifugiert und eine weitere Ec-Messung
durchgefuhrt. Sollte die Eci mmer noch > 40 mS/m (= 400
\Vorgang so lange zu wiederholen, bis dieser Schwellenwert unterschritten wird.

Uber die Auswaschung ist ein Protokoll zu fiihren. Sie muss im Abschlussbericht
erwahnt werden.

Anmerkung:

1. Evtl. ist es sinnvoll, einen Vortest zur Lf-Bestimmung in 100 ml PE-Flaschen
durchzufihren. Das Verhaltnis Boden zu Wasser soll auch hier 1:4 bis 1.6
betragen. Wird ein pHu20 mit diesem Mischungsverhaltnis (z. B. HFA 3.1.1.2)
gemessen, kann diese Suspension dazu verwendet werden.

c.) Dispergierung:

Nicht vorbehandelte Proben werden direkt in Schiittelflaschen eingewogen und das
Dispergierungsmittel zugeben. Zur guten Benetzung der Probe wird die Flasche
intensiv geschwenkt. Nach ca. 15 min wird nochmals geschwenkt und anschlieRend
Mit H2Odemin aufgefullt.

Proben, die sich in Zentrifugengefalien befinden, werden unter Zusatz von
Dispergierungsmittel und H2Odemin quantitativ in Schuttelflaschen tberfuhrt.
Gro3volumige Zentrifugengefal3e aus Glas kdnnen auch direkt als Schiittelflasche
verwendet werden. Dann werden dem Bodensatz das Dispergierungsmittel zugesetzt
und grundlich vermischt. Nach 15 min und nochmaligem Vermischen wird mit
H2Odemin aufgefillt. In dem Gefal3 muss unbedingt noch so viel Volumen frei bleiben,
dass sich die Probe auf der Uberkopfschuttelmaschine grindlich vermischt.

Die ProbengefalRe werden dicht verschlossen und in eine Uberkopfschiittelmaschine
eingespannt. Die Drehzahl ist so zu wéhlen, dass bei jeder Umdrehung eine
vollstandige Durchmischung gewébhrleistet ist. 50 - 80 U/min haben sich als geeignet
erwiesen. Die Proben werden 12 7 18 h geschuttelt. (Im Prufbericht ist zu vermerken,
welches Dispergierungsmittel verwendet wurde.)
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Anmerkungen:

1. Proben mit einem geschatzten Tongehalt von >65 Masse-% ("reiner Ton"
gemanR Bodenkundlicher Kartieranleitung), die trotz normgerechter
Vorbehandlung noch weislich nicht vollstandig dispergieren, kdnnen bei einer
Wiederholung zusatzlich mit Ultraschall behandelt werden. Eine
unvollstandige Dispergierung kann z.B. durch den Nachweis von
Tonklimpchen in der Siebfraktion belegt werden. Ein Hinweis darauf ist auch
anhaften des Probenmaterials an der Schuttelflasche nach erfolgtem
Schitteln. In diesen Féllen ist vor dem Schiitteln eine 10 min Behandlung im
Ultraschallbad zu empfehlen. In mitteleuropaischen Bdden treten solche
Probleme vorrangig bei hohem Anteil praquartéarer Tone auf. Da die
Ultraschallbehandlung nicht der DIN-Norm entspricht, ist sie im Prifbericht zu
vermerken.

2. Auch in gro3volumigen Zentrifugengefal3en wird haufig nicht gentigend
Freivolumen vorhanden sein, um eine freie Bewegung der Suspension zu
gewahrleisten. In diesen Fallen ist die Suspension quantitativ in
Schuttelflaschen zu tGberfuhren. Glasflaschen mit einem Volumen von 0,7-1,0 |
haben sich in der Praxis bewahrt.

d.) Siebung:

An einem Stativ wird Uber ein Schittelflasche oder ein anderes geeignetes Gefal ein
Trichter mit einem Prufsieb (Maschenweite 0,063 mm) montiert. Unmittelbar nach
dem Schutteln wird der Inhalt der Schuttelflasche tUber das Prifsieb quantitativ in
eine Zentrifugenflasche tberfuhrt. Das Prifsieb wird vom Trichter genommen,
grundlich nachgewaschen, und der Siebriickstand wird quantitativ in eine
Abdampfschale gespiilt. Die Trocknung des Siebrlickstandes erfolgt bei 105 i
110°C. Die Fraktionierung des getrockneten und abgekihlten Siebrickstandes
(Sandfraktion) erfolgt durch Sieben mit einer Maschenweite von 0,63 und 0,20 mm
(Zum abfuhlen miussen die Abdampfschalen nicht im Exsikkator stehen). In der unter
den Sieben befindlichen Auffangschalen sammelt sich der Feinsand (0,063 - 0,20
mm). Der Siebriickstand der einzelnen Sandfraktionen wird in GefalRe mit einer auf 1
mg bekannten Masse Uberfiihrt. Bewahrt haben sich hierfir Abdampfschalen. Beim
Auswiegen dieser Fraktionen genugt eine Genauigkeit von 10 mg.

e.) Vorbehandlung der Fraktion < 0,063 mm

Die Suspension mit der Fraktion < 0,063 mm wird zentrifugiert und dekantiert. Das
Waschen mit H2Odemin ist so lange zu wiederholen, bis die elektrische Leitfahigkeit
i m kl aren | berstand < 40 mS/m (= 400 ¢ §
ausgewaschen ist. Die Pispergierungsmittel freie Fraktion wird quantitativ in eine
Abdampfschale Uberfuhrt. Bei Verwendung von Ammoniaklésung als
Dispergierungsmittel muss nicht ausgewaschen werden.

Die erhaltene Suspension wird bei 40°C, bzw. mittel Gefriertrocknung getrocknet und
anschlielend gewogen. An einer Teilprobe der Fraktion < 0,063 mm ist der
Wassergehalt durch Trocknung bei 105°C zu bestimmen und das Gesamtgewicht
der Fraktion < 0,063 mm damit zu korrigieren. (Im Prifbericht ist zu vermerken, wie
die Trocknung durchgefthrt wurde.)
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f.) Einwaage, Dispergierung

Die trocknete Fraktion < 0,063 mm wird homogenisiert. Etwa 3 g der
homogenisierten Probe werden in einen beschrifteten Messbecher des
Probengebers der Rontgen-Granulometer-Anlage gefullt und mit
Pispergierungsmittel auf 80 ml aufgefullt und in die Rontgen-Granulometer-Anlage
gegeben. (Im Prufbericht ist zu vermerken, welches Dispergierungsmittel verwendet
wurde und wie die Pispergierung in der Rontgen-Granulometer-Anlage durchgefuhrt
wurde.)

0) Auswertung

Nach DIN ISO 11277 ist als Probeneinwaage die Summe der Teilfraktionen zu
verwenden, was in diesem Verfahren gegeben ist.

Fir die Berechnung werden die einzelnen Kornfraktionen (gS+mS+fS+<0,063 mm)
addiert (Gewichtsanteil oder Masse-%). Das Ergebnis wird in Masse-% dargestellt.
Der relative Anteil der U und T Fraktionen wird durch das Réntgen-Granulometer
bestimmt und anteilig auf den Gewichtsanteil der Fraktion <0,063 mm umgelegt.

Zur Qualitatssicherung sollte das Ergebnis idealerweise dem Gewicht der
Trockensubstanz der Gesamtprobe entsprechen. In der Regel wird die Probe vor der
Fraktionierung einer Vorbehandlung unterzogen. Dies fuihrt zu einer Verringerung der
eingewogenen Masse. Um dies zu bericksichtigen kann die Probenmasse auch um
den vorher bekannten Gehalt an organischer Substanz und ggf. um den
Carbonatgehalt korrigiert werden (siehe auch A2.5), sofern die Entfernung I6slicher
Salze und Gips nicht erforderlich war. Betragt die Abweichung >10%, ist die Analyse
zu wiederholen.

Alternativ konnen an einer Parallelprobe alle Vorbereitungsschritte durchgefuhrt
werden. Diese Probe ist bei 1051 110°C bis zur Gewichtskonstanz zu trocknen, auf
Wageraumtemperatur abzukihlen und deren Masse zu bestimmen. Diese Masse
kann ebenfalls als Gesamtprobe verwendet werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Die Methode liefert keine direkt vergleichbare Ergebnisse zur Korngro3en-
bestimmung nach Kéhn (Methode A2.5). Im Vergleich der beiden Methoden
Uberschatzt die Korngré3enbestimmung mittels Rontgen-Granulometer die
Tonfraktion systematisch und unterschatzt im Gegensatz dazu den Grobschluff. Eine
Annaherung der Rontgen-Granulometer-Ergebnisse an die Werte der KOHN-
Pipetteanalyse erfolgt mittels multipler Regression, da bei Rontgen-Granulometer-
Messungen auch Nachbar-Fraktionen den Messwert bestimmen. Eine
ausfuhrliche Beschreibung einer nach Miller et al. (2007) durchgefuhrten
Vergleichsuntersuchung befindet sich im Anhang 1. Hierbei muss daraufhingewiesen
werden, dass bei der Vorbehandlung der Proben fir die Vergleichsmessungen die
Proben durch Gefriertrocknung getrocknet wurden und die Dispergierung der Proben
mit 0,01 mol/l Ammoniak-Losung und Ultraschallbehandlung erfolgte.

0. Literatur:

1. DIN ISO 11277, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002) Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Partikelgrol3en-
verteilung in Mineralbdden - Verfahren mittels Siebung und Sedimentation.
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2. Muller H. W., Dohrmann, R., Klosa, D., Rehder, S., Bitz, I., Goldmann, A. (2007):
Annaherung der Sedigraph-Ergebnisse mittels nicht-linearer Regression an Werte
nach KOHN-Pipetteanalyse. Unveroffentlichter Bericht.
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Anhang 1

Mduller H. W. , Dohrmann, R., Klosa, D., Rehder, S., Bitz, |., Goldmann, A.:
Annaherung der ROntgen _ -Granulometer -Ergebnisse mittels nicht -linearer
Regression an Werte nach KOHN -Pipetteanalyse

Messunterschiede

e Abbildungen zeigen sechs nach Atterberg fraktionierte Proben und zehn durch
Nasssiebung gewonnene Proben der Fraktionen 20 bis 36 pm bzw. 36 bis 63 um,
welche mit dem Rontgen-Granulometer gemessen wurden. Aus den Abbildung-en
wird deutlich, dass bei Rontgen-Granulometer-Messungen auch Nachbar-Fraktionen
den Messwert mitbestimmen.

Fraktion <2 um

100

80

60 +

40 +

20+ - -

—_—
0 T T T T T T T T
<0.6 06-20 20-36 36-63 63-112 112-20 20-36 36 - 63 63-112

-20

Abbildung 1: Rontgen-Granulometeren-Messung der Atterbergfraktion <2 pm

Fraktion 2-20 um

30
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20 - — —
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0

5 <0.6 06-20 20-36 36-63 63-112 112-20 20-36 36-63 63-112

Abbildung 2: Rontgen-Granulometer-Messung der Atterbergfraktion 2-20 pum
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100
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Abbildung 3: Rontgen-Granulometer-Messung der Siebfraktionen 20-36 um und 36-
63 pm

Nicht-lineare Regression

Die mit dem Rontgen-Granulometer-Verfahren gemessenen Korngroéf3enanteile
weichen von den mit dem Pipette-Verfahren gemessenen Werten ab. Mittels nicht-
linearer Regression kdnnen die systematischen Einfliisse der anderen Fraktionen in
der Umrechnung berlcksichtig werden. Die folgenden, mit der Methode der nicht-
linearen Regression an 482 gemessenen Proben ermittelte Berechnungsfunktionen
geben an, wie die Rontgen-Granulometer-Analysen an die Pipette-Analysen
angeglichen werden kdnnen.

Regressionsfunktionen zur Umrechnung der Réntgen-Granulometer-Ergebnisse in
Pipette-Werte

Pipette <2 ym = 0.664 * Sed<2um + 0.405 * Sed2 6.3 um

Pipette 2 i 6.3ym = 0.008 * Sed<z2ym + 0.739 * Sed2 6.3ym + 0.020 * Sede.37 20 ym
Pipette 6.3-20um = 0.234 * Sedz 6.3um+ 0.746 * Seds.31 20 um + 0.075 * Sed2o - 63 ym
Pipette 20-63um = 0.215 * Seds.31 20pym + 1.193 * Sed2o1 63 ym

Pipette >eaym = 1.048 * Sed>63 ym

Anpassung der Summe aller Fraktionen an 100 %
P<2=100*Pl<«2/(Pl<2x+Pl2ies+Plesi2+Pl2ies+ Pl>63)
P2i63=100*P1l2ie3/(Pl<2+Pl2ies+Plesi2+Pl2oies+ Pl>e3)
Pe63-20=100* Ple3-20/ (Pl <2+ Pl2ie63+Plesi2+Pl2oiez+ Pl >e3)
P20-63 =100 * P120-63/ (P1 <2+ P1l2i63+Pls3i2 +PLl2oies+ Pl >e3)
P>63 =100 * P1lse3/ (Pl <2+ Pl2ie3s+Plesi2+ Pl2oies+ Pl >e3)

Fehlerabschéatzung

Der Unterschied zwischen Réntgen-Granulometer-Analysen und Pipette-Analysen
wurde fur jede Fraktion und jede der 482 Proben berechnet, ebenso der Unterschied
zwischen korrigierten Réntgen-Granulometer-Analysen (P <2,..,P>63) und Pipette-
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Analysen. Von allen Differenzen wurden Mittelwert und Standardabweichung
bestimmt.

Tabellel: Mittelwerte in Gewichts % der Messwert-Differenzen zwischen Réntgen-
Granulometer-Analysen und Pipette-Analysen (n = 482)

Fraktion <2uym 2-63pum 6.37 20pm 207 63 um  >63 pm
Ohne Korrektur 3.9 1.3 0.5 -5.1 -0.6
Mit Korrektur -0.5 -0.3 0.2 0.1 0.5

Tabelle2: Standardabweichungen in Gewichts % der Messwert-Differenzen zwischen
Rontgen-Granulometer-Analysen und Pipette-Analysen (n = 482)

Fraktion <2pym 2-6.3um 6.37 20um 207 63 pm  >63 pm
Ohne Korrektur 6.7 3.4 4.7 6.1 3.9
Mit Korrektur 5.5 2.7 34 4.4 4.2

Die Ergebnisse zeigen:

1 Die Mittelwerte der Differenzen liegen nach der Korrektur wesentlich naher bei
Null. D.h. es gibt weniger systematische Verzerrungen. Bei den feineren
Fraktionen <2 um und 2 7 6,3 um liegt der korrigierte Wert bei -0,5 bzw. -0,3
Gewichts %, also unterhalb des Mittelwertes, bei den Fraktionen 6,37 20 um,
207 63 um und > 63 um liegt der korrigierte Wert bei 0,2 bzw. 0,1 und 0,5
Gewichts % und somit geringfligig oberhalb des Mittelwertes. Die Fraktion >
63 um reprasentiert hier die Klasse 631 112 um, der Korrekturwert bezieht
sich auf die vom Rontgen-Granulometer dargestellte Streuung, nicht auf den
abgeschlammten Sand.

71 Die Standardabweichungen sind nach der Korrektur geringer. D.h. die
korrigierten Rontgen-Granulometer-Werte liegen mit Ausnahme der >63 pm -
Fraktion ndher an den Pipette-Werten als die gemessenen Rontgen-
Granulometer-Werte.
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Trockenrohdichte Lander
Boden des Feinbodens (TRD rg) [NI, HE, ST,
und F einbodenvorrat (FBV) SH)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11 272 |HBU: 11.6b; 5.1.2.2a

1. Prinzip der Methode:

Wenn der Boden grobbodenfrei ist oder der Grobboden-Anteil unter 5 % liegt, kann
die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) der Trockenrohdichte des Gesamtbo-
dens (TRDges) annahernd gleich gesetzt werden. Mit einem Stechzylinder wird im
Feld eine volumengerechte Probe genommen. Durch Wiegen der Probe nach Trock-
nung bei 105 °C kann die Trockenrohdichte des Feinbodens bestimmt werden.

Bei Grobboden-Anteilen Gber 5 % muss der Feinboden-Anteil abgesiebt, gewogen
und sein Volumen direkt oder indirekt Giber die Bestimmung des Grobboden-Volu-
mens bestimmt werden. Des Weiteren muss die Dichte des Grobbodens (spezifi-
sches Gewicht) bekannt sein oder ermittelt werden.

Bei Grobboden mit Anteilen der Fraktion > 20 mm ist eine reprasentative Probe-
nahme mit Stechzylindern nicht mehr mdglich. In diesen Fallen mussen die Grobbo-
den-Fraktionen und 1 Anteile durch zusétzliche Probenahmen mit Spaten oder
Schippe und/oder Schatzungen am Bodenprofil ermittelt werden.

2. Stbérungen:

Die Bestimmung der Trockenrohdichte des Feinbodens ist fehlerhaft, wenn neben
Grobboden-Anteilen nennenswerte Anteile von Wurzeln in der Probe vorhanden
sind. In diesen Fallen ist eine Korrektur vorzunehmen.

3. Gerate und Zubehor:

Stechzylinder (bzw. Stechkappen, Ministechzylinder)
Spaten, Schippe

Trockenschrank

Metallsieb, 2 mm

Bodenmihle mit 2 mm Sieb

Metallsieb 6,3 mm

Metallsieb, 20 mm

Metallsieb, 63 mm

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1g

4.  Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
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7. Durchfihrung:

Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11 272 (HBU 5.1.2.2a, Trockenrohdichte) orien-
tieren.

Bei der Probenahme muss der Probenehmer je nach Skelettgehalt der Tiefenstufe
zwischen 5 Varianten unterscheiden. Teilweise missen neben den Stechzylinder-
proben oder Stechkappen/Ministechzylinderproben auch noch Spaten/Schippen-
proben genommen und bestimmte Steinfraktionsanteile am Bodenprofil geschatzt
werden. Beim Probeneingang ist daher darauf zu achten, dass alle nétigen
Informationen vom Probenehmer mitgeliefert werden.

Folgende Informationen sind fir die spatere Bearbeitung und Berechnung nétig:
Va- Proben Feldinformationen

riante
7.1 Stechzylinderprobe | Anzahl und Volumen der Stechzylinder
Tiefenstufenmachtigkeit

7.2 Stechzylinderprobe, | Anzahl und Volumen der Stechzylinder

ev. Grobbodendich- | Tiefenstufenméachtigkeit

teprobe Grobbodendichte

7.3 Stechzylinderprobe, | Anzahl und Volumen der Stechzylinder

ev. Grobbodendich- | Tiefenstufenméachtigkeit

teprobe Schatzung des Skelettanteils > 20 mm am Profil
Grobbodendichte

7.4 Stechzylinderprobe, | Anzahl und Volumen der Stechzylinder
Spaten/Schippen- Tiefenstufenmachtigkeit

Probe, Schatzung des Skelettanteils > 63 mm am Profil
ev. Grobbodendich- | Grobbodendichte
teprobe

7.5 Stechkappen/Mini- | Anzahl, Volumen und Leergewicht der
stechzylinderprobe, | Stechkappen/Ministechzylinder
Spaten/Schippen- Tiefenstufenmachtigkeit

Probe, Schatzung des Skelettanteils > 63 mm am Profil
ev. Grobbodendich- | Grobbodendichte
teprobe

Stechzylinder- oder Stechkappen/Ministechzylinderproben sind nur mit der Proben-
Nr. beschriftet. Spaten/Schippenproben sind mit einem S hinter der Proben-Nr.
versehen, reine Grobbodendichteproben mit einem D und Spaten/Schippenproben,
aus denen auch eine Grobbodendichtebestimmung erfolgen soll, mit einem SD.

Im Folgenden sind die Durchfiihrungen der Trockenrohdichte-, Feinbodenvorrats-
und Skelettanteil-Bestimmungen und Berechnungen fir die 5 Varianten beschrieben.

7.1 Mineralboden ohne Grobboden-Anteil oder mit einem Anteil < 5 %:

Fur diesen Fall gilt: TRDges = TRDrs.

Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.

Die Trockenrohdichte (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel
berechnet:
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TRBk = vgessz

ges

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:
FBV =TRD.;2 d2100

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)

TRDrs  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

Anmerkungen:
1. Falls die Bodenprobe im Stechzylinder verbleibt, muss das Gewicht des Stech-
zylinders in Abzug gebracht werden.

7.2 Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die reprasentativ mit Stechzylindern
erfasst werden kénnen (Steine < 20 mm):

Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
AnschlieRend wird die Probe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und der
Siebrlickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftender Boden abzuspilen. Der gewaschene Siebrickstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlie3end gewogen.

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

RO, < MesSZ_ MoSZ- MooSZ _ Mo SZ- MeSZ
™ VegSZ  V, SZ- VgSZ M ¢sSZ

V. SZ-

GB

wobei

MrSZ Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VeBSZ  Volumen des ungestorten Feinbodens in der mittels
Stechzylinder (bzw. Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [cm3]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm?]
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MeeSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinbodenvorrat errechnet sich wie folgt:

_ MggSZ 8
Dgg 3 VyeeSZ9

a Q
FBV =TRD.; 2 d 2 1003 %- 8=TRDFB 3 ds 1003
C T

g

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)

TRDrs  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VesSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

MesSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem Wurzelbohrer etc.)
[cm?]

DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Anmerkungen:

1. Falls die Dichte des Grobbodens nicht bekannt ist, muss das Grobboden-Volu-
men durch Tauchwagung ermittelt werden.

2. Wenn die Stechzylinderprobe durch das Trocknen stark zusammen backt, kann
es sinnvoll sein, die Probe mit einem Backenbrecher vor dem Sieben zu zer-
kleinern. Daflr sollten die grofl3en Steine vorher aussortiert sein.

3. Bei nicht bindigen Boden (Sand) kann das Waschen und Trocknen der Steine
entfallen.

4. Die Siebung der Mineralbodenprobe kann auch mit einer Bodenmiuihle erfolgen.
In diesem Fall ist wie folgt vorzugehen: Bei der Bodenmihle die Boden-Auf-
fangschublade unter dem Gerat befestigen, die Staubabsaugung einschalten und
die trockene Stechzylinderprobe in den Einfulltrichter fillen, bis dieser maximal
bis zum Rand gefillt ist (maximale Fullmenge ca. 500 g). Danach Deckel des
Trichters schlieRen.DieSch al t uhr en Ahi gh speed tim
einstellen (ca. 30 s und 15 s). Muhle durch Driicken der Starttaste in Betrieb
setzen. Die Muhle lauft zunachst mit hoher Geschwindigkeit (high speed), um die
Probe durch das Sieb zu birsten und anschlie3end mit langsamer Ge-
schwindigkeit (low speed), um Steine und nicht zerkleinertes Material in die
Steinschublade auszukehren. Nach Stillstand der Mihle die Steine aus der
Steinschublade entnehmen und auf ein 2 mm Sieb schitten. Die Bodenprobe
aus der Boden-Auffangschublade auf ein 2 mm Metallsieb schitten und soviel
Feinmaterial wie moglich absieben und verwerfen. Die Steine und den Sieb-
rickstand mit warmem Wasser solange waschen, bis der anhaftende Boden
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vollstandig entfernt ist. Die Steine in Becherglaser fullen und bei 105 °C bis zur
Gewichtskonstanz trocknen. Die Steine auf 0,1 g genau wiegen.

7.3  Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die nicht représentativ mit
Stechzylindern erfasst werden kdnnen (Steine > 20 mm):

7.3.1 Beprobung mit Stechzylinder, Schatzung des Grobbodenanteils > 20 mm am
Profil
Die Mineralbodenprobe wird im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestorten, natir-
lich gelagerten Boden entnommen. Im Labor wird die Probe dann bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
AnschlieRend wird die Probe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und der
Siebriickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftender Boden abzuspulen. Der gewaschene Siebrtckstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlieRend gewogen. Danach wird der Siebriickstand mit einem 20
mm Sieb gesiebt und die Siebfraktion 2 1 20 mm gewogen.
Fur den Grobbodenanteil> 20 mm muss eine Schatzung von der Profilaufnahme
vorliegen.
Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

RO, < MeSZ_MyoSZ- MooSZ _ M SZ- MSZ
T VegSZ  V, SZ- VgSZ M ¢sSZ

V,.SZ-

GB

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Formel berechnet:

0,663 VANt , ,PROF  Mgg, ,,SZ 8

a
FBV =TRD.;3 d3 1003 &- Q
w8 ? 100 Dep? Ve SZ0
wobei
FBV Feinbodenvorrat [t/ha]
TRDrs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]
d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VAntce>20PROF Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 20 mm nach
Schéatzung am Bodenprofil [Angabe in Flachen-%; Um-
rechnung in Volumen-% erfolgt durch Faktor 0,66 in der

Formel!]

VgesSZ Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wourzelbohrer etc.) [cm3]

Mecg2-20SZ Masse des Grobbodens der Fraktion 2 1 20 mm in der

mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [cm3]
Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergédnzung 2021) A2.12 - Seite 5



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A2.12

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt 7.2

7.3.2 Beprobung mit Stechzylinder und Schippe/Spaten, Schétzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

Eine Mineralbodenprobe wird im Feld mit einem Stechzylinder aus dem ungestérten,
naturlich gelagerten Boden entnommen. Zusatzlich wird eine gréRere Probemenge,
die reprasentativ fur die Grobboden-Fraktion 2 T 63 mm sein muss, mit einer Schippe
oder einem Spaten entnommen. Im Labor werden beide Proben dann bei 105 °C
mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen.
AnschlieRend wird die Stechzylinderprobe mit einem 2 mm Metallsieb gesiebt und
der Siebrickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen und an
den Steinen haftenden Boden abzuspulen. Der gewaschene Siebriickstand (=
Grobboden-Anteil) wird in ein Becherglas geschittet, bei 105 °C im Trockenschrank
getrocknet und anschlie3end gewogen.

Die Spatenprobe wird ebenfalls bei 105°C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und
gewogen. Die Spatenprobe wird dann mit einem 2 mm Sieb gesiebt und der
Siebrickstand anschlie3end mit einem 63 mm Sieb. Die so erhaltene Grobboden-
Fraktion 27 63 mm wird ebenso gewogen wie die Fraktion > 63 mm.

Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss zusatzlich eine Schatzung aus der
Profilaufnahme vorliegen.

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

RO, < MeSZ_MyeSZ- MooSZ _ M SZ- MSZ
T VegSZ  V, SZ- Vg SZ M ¢sSZ

V,.SZ-
GB
wobei

MreSZ Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VeeSZ  Volumen des ungestdrten Feinbodens in der mittels Stechzylinder
(bzw. Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.) entnommenen
Bodenprobe [cm3]

MgesSZ Masse der mittels Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.)
entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns aus dem
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

MesSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechzylinder (bzw.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [cm3]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinboden-Vorrat (FBV) auf der Basis der Schatzung des Grobbodens > 63 mm
am Profil wird nach folgender Formel berechnet:
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- O: O: O: OO

H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A2.12
FBV =TRD.;3 d2 100 ....
%
5 g 0,663 VANt;.sPROF Mg, ¢SCH, TRD,,
100 Des M g 6:SCH
- Moz 632
¢

Der Feinboden-Vorrat (FBVscy auf der Basis der Grobbodenbestimmung > 63 mm
aus den Spaten-/Schippenproben-Daten wird nach folgender Formel berechnet:

FBVscn=TRD., 2 d3 1008

?’e Mecs > 63SCH g
g_ Des ) M ge2-6sSCH,, 0
Mecs > 63SCH+ Mcs2- 6sSSCH  MrsSCH D 0

& + e o)
P Dgs TRDrs 6
3 0]
e 0
*® TRD, 0
& M .p,. s SCHO
M SCH- M (5,6:.SCH- Mg, :SCH+TRD; 2 G263 T 0
®e GB 0]
e 0
(; -

wobei

FBV Feinbodenvorrat [t/ha]

TRDrs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm?]

d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VAntes>63PROF Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 63 mm nach
Schétzung am Bodenprofil [Angabe in Flachen-%; Um-
rechnung in Volumen-% erfolgt durch Faktor 0,66 in der
Formel!]

Mcg2-63SCH Masse des Grobbodens der Fraktion 2 mm i 63 mm in der
Schippen-/Spatenprobe [cm?3]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm?]

MgesSCH Masse der Schippen-/Spatenprobe [g]

MrsSCH Masse des Feinbodens der Schippen-/Spatenproben [g]

Mce>63SCH Masse des Grobbodens > 63 mm der Schippen-

/Spatenproben [g]

Der Skelettanteil (SKA [%]) auf der Basis der Schatzung des Grobbodens > 63 mm
am Profil wird nach folgender Formel berechnet:
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& IVIGBZD_%SCH 8

SKA=0,66° VANiss » ssPROF + (100- 0,663 VANiss > ssPROF)s & e 6
B> 63 ( B> 63 ) aVIGBZ_GssCH s MFBSCHO

£ D TRDs ©

Der Skelettanteil (SKAscH [%]) auf der Basis der Grobbodenmasse > 63 mm aus den
Spaten-/Schippenproben-Daten wird nach folgender Formel berechnet:

Mece2 - 63SCH+ Mecs > 63SCH

Dcs
SKAscH =1003
e Meg2- 63SCH+ Mcs > 63SCH N MreSCH

Dcs TRDrs

Sollten sich nach der Berechnung des Skelettanteils auf der Basis der
Profilschéatzung und des Skelettanteils auf der Basis der Spaten-/Schippenproben-
Daten Unterschiede > 10 % ergeben, so sollte anhand des Profil-Fotos gepruft
werden, welcher Skelettanteil realistischer ist. Der geschatzte Skelettanteil aus der
Fotoauswertung ist ebenfalls in die entsprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zur
weiteren Verrechnung einzutragen. Er wird dann fir die endgultige Berechnung des
Feinbodenvorrats verwendet. Andernfalls ist der Mittelwert aus dem Skelettanteil auf
der Basis der Profilschatzung und dem Skelettanteil auf der Basis der
Schaufelproben-Daten zu verwenden.

Der Feinbodenvorrat wird berechnet nach der Formel:

FBV = TRDes * d * (100 - SKAFot)

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt 7.2

7.3.3 Beprobung mit Stechkappen/Ministechzylinder und Schippe/Spaten,
Schétzung des Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:
Mit Stechkappen oder Mini-Stechzylindern (n >= 5) werden aus dem ungestdrten,
naturlich gelagerten Boden mehrere Proben entnommen. Zusétzlich wird eine
grol3ere Probemenge, die reprasentativ fur die Grobboden-Fraktion 2 17 63 mm sein
muss, mit einer Schippe oder einem Spaten enthommen.
Im Labor werden die Stechkappen/Ministechzylinder mit Inhalt bei 105 °C min-
destens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und alle gemeinsam
gewogen. Anschlie3end wird das Leergewicht der Stechkappen/Ministechzylinder
vom Gesamtgewicht abgezogen.
Die Spatenprobe wird bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet und gewogen. Anschlie3end wird die Spatenprobe mit einem 2 mm Sieb
gesiebt und die Fraktion <2 mm gewogen. Der Siebriickstand wird anschlieRend mit
einem 63 mm Sieb gesiebt und der Siebrtickstand > 63 mm gewogen. Das
aufgefangene Siebgut 2-63 mm wird ebenfalls gewogen und anschlie3end mit einem
6,3 mm Sieb gesiebt. Das Siebgut 2-6,3 mm wird gewogen.
Die erhaltenen Fraktionen <2 mm, 271 6.3 mm, 27 63 mm und > 63 mm werden
gewogen.
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Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss zusatzlich eine Schatzung aus der
Profilaufnahme vorliegen.

Aus dem Gewicht der Probe < 6.3 mm und dem Gewicht der Grobbodenfraktion 2
mm 7 6.3 mm kann Faktor f, welcher ndherungsweise den Grobbodenanteil in der
Stechkappe wiedergibt, wie folgt berechnet werden:

f = M ¢p.6:S5CH
M gpes:SCH
wobei
McBg2-6.3SCH Masse der Fraktion 2 mm i 6.3 mm eines Aliquots der
Schippen-/Spatenprobe [g]
Mce<6.3SCH Masse der Fraktion < 6.3 mm in diesem Aliquot der

Schippen-/Spatenprobe [g]

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TRDrs) wird auf 2 Dezimalstellen nach
folgender Formel berechnet:

M, SK2 (1- f)
M ;e SK? f

TRD,; =
VgeSSK-
GB

wobei

MgesSK  Masse der mittels Stechkappen/Ministechzylinder entnommenen
Bodenprobe [g]

VgesSK  Volumen der Stechkappen/Ministechzylinder [cm3]

DcB Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Der Feinboden-Vorrat (FBV) auf der Basis der Schatzung des Grobbodens > 63 mm
am Profil, der Feinboden-Vorrat (FBVscy auf der Basis der Spaten-/Schippenproben-
Daten, der Skelettanteil (SKA [%]) auf der Basis der Schatzung des Grobbodens >
63 mm am Profil und der Skelettanteil (SKAscH [%]) auf der Basis der Spaten-
Schippenproben-Daten werden nach den gleichen Formeln wir in 7.3.2 berechnet.

Sollten sich nach der Berechnung des Skelettanteils auf der Basis der
Profilschatzung und des Skelettanteils auf der Basis der Spaten-/Schippenproben-
Daten Unterschiede > 10 % ergeben, so sollte anhand des Profil-Fotos gepruft
werden, welcher Skelettanteil realistischer ist. Gegebenenfalls wird der geschatzte
Skelettanteil aus der Fotoauswertung fur die endgultige Berechnung des Fein-
bodenvorrats verwendet. Andernfalls ist der Mittelwert aus dem Skelettanteil auf der
Basis der Grobbodenn > 63 mm-Profilschatzung und dem Skelettanteil auf der Basis
der Spaten-/Schippenproben-Daten zu verwenden.

Der Feinbodenvorrat wird berechnet nach der Formel:

FBV = TRDrg * d * (100 - SKAFoto)
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:

1. DIN ISO 11272, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2017): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Trockenrohdichte

2. Riek, W., Wolff, B. (2006): Evaluierung von Verfahren zur Erfassung des
Grobbodenanteils von Waldbdden i Erarbeitung von Empfehlungen fur die
Anwendung dieser Verfahren im Rahmen der Bodenzustandserhebung im Wald.
Studie im Auftrag des BMVEL. 59 S.
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ANHANG 1

Tauchwagemethode zur Bestimmung der Grobbodendichte von Steinen

AuUf eine Oberschalenwaage (Genauigkeit +/- 0,1 g) wird eine Auffangschale gestellt
und die Waage auf Tara gestellt. Dann wird ein Kunststoff-Becherglas (5 |) in die
Auffangschale gestellt und mit Wasser bis zum Rand gefullt, so dass gerade noch
kein Wasser uberlauft.

Danach werden die getrockneten und gewogenen Steine vorsichtig in das
Becherglas gegeben; das verdrangte Wasser lauft dadurch tber in die
Auffangschale.

Das Becherglas wird nun vorsichtig aus der Auffangschale genommen (Achtung: es
darf kein Wasser dabei tberlaufen!) und auf der Waagenanzeige die aufgefangene
Wassermenge abgelesen.

Die Dichte der Steine errechnet sich dann wie folgt:

_ Mecdg]
% Vedml]

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergédnzung 2021) A2.12 - Seite 11



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A2.12

Handbuch Forstliche Analytik (6. Ergédnzung 2021) A2.12 - Seite 12




H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1
Boden BZE
Teil A3.1: Bodenaziditat Level 1+lI
Humus ..
Lander
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BZE
Boden pH-Wert im Humus/Boden Level I+l
Humus .
Lander

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Die Aktivitat der Wasserstoffionen ist auf Grund von lonenwechselwirkungen etwas
geringer als deren Konzentration. Fir den Zusammenhang zwischen Wasserstoff-
jonen-Konzentration (mol/l) und -Aktivitat gilt:

a(H") =f«c(H"

Der Aktivitatskoeffizient f ist abhdngig von der lonenstarke der Messlésung und kann
theoretisch mit Hilfe von verschiedenen Gleichungen (nach Debye-Huickel oder
Davies) bei Kenntnis der ionaren Zusammensetzung der Lésung berechnet werden.

Bei Vergleichen von pH-Werten von Humus- oder Bodensuspensionen mit Wasser
oder Salzlésungen wurden diese in der Regel mit ionenaktivitatssensitiven Glas-
elektroden gemessen. Umrechnungen sind daher in der Regel nicht erforderlich.

lonenstéarke-Unterschiede zwischen Lésungen mit bekannten pH-Werten und den
Messlosungen wirken sich jedoch auf die Kalibrierung des aus Referenz- und Glas-
elektrode (oder der Kombination beider in so genannten Einstab-Messketten) beste-
henden Messsystems aus. Es wird davon ausgegangen, das Unterschiede zwischen
den lonenstarken handelsublicher Standard-Pufferlésungen zur Kalibrierung des
Messsystems und Bodenextrakten zu vernachlassigen sind.

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein Mal fir die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-

lonenaktivitat. Diese H-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer Salzlésung zur Humus- oder Bodenprobe werden die an den
mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminséduren gebundenen
Kationen gegen das zugesetzte Salz-Kation ausgetauscht. Kationen wie z.B.
Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationsauren unter Freisetzung von
Protonen:

Me"™ + m H,0 - [Me(OH),]™™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegeniber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsauren und damit fiir den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.
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Die pH-Absenkung ist abhangig von der Salzldsungskonzentration und der Art des
Salzkations.
Es gilt in der Regel: pH(H20) > pH(0,01 M CaCl2) > pH(1M KCI)
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Boden pH-Wert in H .0

Humus (pH BZE 1) BZE (1)

Norm: in Anlehnung an DIN 19684 -1 HBU: in Anlehnung an HBU 3.5.1b

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein MaR fir die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fuhren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitat temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer

4. Chemikalien:

Demineralisiertes Wasser
Pufferldsung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferldsung pH 9 (20°C)

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1
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7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1b angegebenen Methode orientieren. Die
Probe:Ldsungs-Verhaltnisse sind fur Humusproben jedoch verschieden.

) Herstellung der Suspension:

a.1.) Humus:

Die gesiebte Humusprobe wird in einem Becherglas mit H2Odemin. im Volumen-
verhaltnis Probe:Losung = 1:2,5 verrihrt. (Bei Torf ist ein Verhaltnis Probe:Losung
von 1:3 mdglich.) Das Abmessen der Humusmenge kann mit einem Messloffel erfol-
gen. H2Odemin. Wird zupipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgerthrt
werden.

a.2.) Boden:

Die gesiebte Bodenprobe wird in einem Becherglas mit H2Odemin. im Gewichtsver-
haltnis Probe:Losung = 1:2,5 verrthrt. Dazu wird die Bodenprobe eingewogen und
H2Odemin. ZUpipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgerthrt
werden.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

\Vor der Messung wird die Probe nochmals mit dem Stab umgerthrt und nach dem
Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uberstand gemessen; dabei darf
die Suspension nicht gerthrt bzw. die Elektrode nicht bewegt werden.
Standard-Pufferlésungen und Suspension .mussen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Bei pH-Werten tber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfol-
gen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben tiber Nacht stehen zu lassen und
am darauf folgenden Tag erneut zu messen.

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit

H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und

nicht mit Zellstoff abgewischt.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a.) pH-Wert (H20) Methode A3.1.1.2: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Koénig (2014) um 0,061 pH-Einheiten
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= [©

W

bei Boden- und um 0,071 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1).

. Literatur:

DIN 19684-1, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenuntersuchungsverfahren im landwirtschaftlichen
Wasserbau i chemische Laboruntersuchungen i Bestimmung des pH-Wertes
des Bodens und Ermittlung des Kalkbedarfs

DIN ISO 10390, Normenausschufl3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf

Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst., Bd. 7, S.
18 ff
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ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
Vergleich der pH -Bestimmung im Boden und Humus zwischen den Methoden
A3.1.1.1 und A3.1.1.2

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. A3.1.1.1 (in Anlehnung an DIN 19684 -1):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden/Humus-L&sungsverhaltnis
1:2,5; gewichtsbezogen

b. A3.1.1.2 (in Anlehnung an DIN ISO 10390):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden/Humus-L&sungsverhaltnis 1:5;
volumenbezogen

2. Durchfiihrung:

An 350 Bodenproben und 116 Humusproben aus dem Level lI-Programm der
Nordwestdeutschen Forstlichen Versuchsanstalt wurden die pH(H20)-Werte mit
beiden genannten Methoden gemessen. Die Spanne der pH-Werte lag zwischen 3
und 8,2 bei den Mineralbdden und 3 und 6 bei den Humusproben.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es eine gute Korrelation (siehe Graphik 1a und 1b)
mit R? = 0,9953 (Bodenproben) bzw. 0,9951 (Humusproben). Allerdings liegen die
Werte der Methode A3.1.1.1 im Mittel um 0,061 pH-Einheiten (Bodenproben) bzw.
0,071 pH-Einheiten (Humusproben) niedriger. Dies zeigt eine Auswertung der
Differenzen der pH-Werte der beiden Methoden, die tiber den gesamten pH-Bereich
ahnlich ist (siehe Graphik 2a und 2b).

Daher kdnnen die pH-Werte beider Methoden wie folgt ineinander umgerechnet
werden:

pH (A3.1.1.1 Boden) = pH (A3.1.1.2 Boden) - 0,061

pH (A3.1.1.2 Boden) = pH (A3.1.1.1 Boden) + 0,061

pH (A3.1.1.1 Humus) = pH (A3.1.1.2 Humus) - 0,071

pH (A3.1.1.2 Humus) = pH (A3.1.1.1 Humus) + 0,071

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Graphik la:
Vergleich pH(H20) Boden:
Methode A3.1.1.1 gegen A3.1.1.2
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchunge n A3.1.1.1
Graphik 1b:
Methodenvergleich pH(H20) Humus:
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.2

Boden pH-Wert in H .0 BZE (2)
Humus (pH BZE/EU 2) Level I+11 (2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 10390 HBU: 11.11a; 3.5.1a

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein MaR fir die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fuhren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitat temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer

4. Chemikalien:

Demineralisiertes Wasser
Pufferldsung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferldsung pH 9 (20°C)

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1 oder A1.3.2
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7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1a angegeben Methode orientieren.

@.) Herstellung der Suspension:

Ein Messloffel (mind. 5 ml Vol.) der gesiebten Humus- oder Bodenprobe wird in eine
PE-Flasche (oder Borosilikatglas-Flasche) mit Schraubverschluss gegeben, mit der
5-fachen Menge (Vol) H2Odemin. versetzt und die Flasche verschlossen. Anschlie3end
wird die Suspension ca. 5 min. kraftig geschuttelt und dann mind. 2, max. 24 Std.
stehengelassen.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

VVor der Messung wird die Probe nochmals mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab
umgerihrt und nach dem Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uber-
stand gemessen; dabei darf die Suspension nicht gerihrt bzw. die Elektrode nicht
bewegt werden.

Standard-Pufferlésungen und Suspension .mussen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. BeipH-Werten Gber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfol-
gen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben tiber Nacht stehen zu lassen und
am darauf folgenden Tag erneut zu messen.

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und
nicht mit Zellstoff abgewischt.

3. Wenn bei Proben die pH-Wert-Einstellung sehr lange dauert bzw. schwankt,
sollte dies vermerkt werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) pH-Wert (H20) Methode A3.1.1.1: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Koénig (2012) um 0,061 pH-Einheiten
bei Boden- und um 0,071 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1, Methode A3.1.1.1).

Q. Literatur:

1. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes

2. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf

3. Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.3

Boden pH-Wert in 1M KCI

Humus (pH BZE 1) BZE (1)

Norm: in Anlehnung an DIN 19684 -1 HBU: in Anlehnung an HBU 3.5.1b

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 fur die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer 1 M KCI-L6ésung zur Humus- oder Bodenprobe werden die
an den mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte K-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationséuren unter Freisetzung von
Protonen:

Me" + m H,0 - [Me(OH),]"™™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsauren und damit fur den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fiihren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitdt temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer
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4.  Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Kaliumchlorid (KCI) p.a.
Pufferlosung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferlosung pH 9 (20°C)

b. LOsungen:
1 M KCI-L6sung: 74,56 g KCI in einem Messkolben mit H2Odemin auf 1 | auffillen

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an den in HBU 3.5.1b angegeben Methoden orientieren. Die
Probe:Ldsungs-Verhaltnisse fur Humusproben sind jedoch verschieden.

a) Herstellung der Suspension:

a.1.) Humus:

Die gesiebte Humusprobe wird in einem Becherglas mit 1M KCI-Ldsung im Volumen-
verhaltnis Probe:Losung = 1:2,5 verrihrt. (Bei Torf ist ein Verhaltnis Probe:Lésung
von 1:3 mdglich.) Das Abmessen der Humusmenge kann mit einem Messlo6ffel erfol-
gen. H2Odemin. Wird zupipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgerthrt
werden.

a.2.) Boden:

Die gesiebte Bodenprobe wird in einem Becherglas mit 1M KCI-Lésung im Gewichts-
Verhaltnis Probe:Losung = 1:2,5 verriihrt. Dazu wird die Bodenprobe eingewogen
und H2Odemin. ZUpipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgeruhrt
werden.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

\Vor der Messung wird die Probe nochmals mit dem Stab umgerihrt und nach dem
Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uberstand gemessen; dabei darf
die Suspension nicht gerthrt bzw. die Elektrode nicht bewegt werden.
Standard-Pufferlésungen und Suspension .mussen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.3

Anmerkungen:

1. Bei pH-Werten Uber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfol-
gen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben tber Nacht stehen zu lassen und
am darauf folgenden Tag erneut zu messen.

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und

nicht mit Zellstoff abgewischt.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) pH-Wert (KCl) Methode A3.1.1.4: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Kénig (2012) um 0,06 pH-Einheiten
bei Boden- und um 0,046 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1).

b) pH(CaClz), Methode A3.1.1.5: Die Methoden sind nicht vergleichbar. Nach einer
haufigkeitsstatistischen Auswertung der im Rahmen der BZE Rheinland-Pfalz
erhobenen pH-Werte von Humusauflagen liegen die pH(CaClz)-Werte im sauren
Bereich um etwa 0,2 pH-Einheiten hoher als die in KCI gemessenen Werte
(Block et. al. 1991).

c) pH(CaCl2), Methode A3.1.1.6: Die Methoden sind nicht vergleichbar. Im Rahmen

der Vorstudie zur BZE Il wurde festgestellt, dass bei den pH-Werten von Boden-

proben und Humusauflagen die pH(CaClz)-Werte im sauren Bereich um etwa 0,2

pH-Einheiten hdher liegen als die in KCl gemessenen Werte (Evers et. al. 2002).

. Literatur:
Block et. al. (1991): Waldschaden, N&hr- und Schadstoffgehalte in Nadeln und
Waldbdden in Rheinland-Pfalz. - Mitt. Forst. Versuchsanst. Rheinland-Pfalz, Bd.
17/91, 237 S.; Trippstadt.
2. DIN 19684-1, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenuntersuchungsverfahren im landwirtschaftlichen
Wasserbau i chemische Laboruntersuchungen i Bestimmung des pH-Wertes
des Bodens und Ermittlung des Kalkbedarfs
3. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes
4. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf
5. Evers, Konig, Wolff u. Meiwes (2002): Vorbereitung der 2. Bodenzustands-
erhebung im Wald i Untersuchungen zur Laboranalytik, Stickstoffoestimmung
und zeitlichen Variabilitat bodenchemischer Parameter, BMVEL, S. 203 ff.
Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie
Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst., Bd. 7, S.
18 ff
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.3

ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
Vergleich der pH -Bestimmung im Boden und Humus zwischen den Methoden
A3.1.1.3und A3.1.1.4

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. A3.1.1.3 (in Anlehnung an DIN 19684 -1):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden/Humus-L&sungsverhaltnis
1:2,5; gewichtsbezogen

b. A3.1.1.4 (in Anlehnung an DIN 1SO 10390):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden/Humus-L&sungsverhaltnis 1:5;
volumenbezogen

2. Durchfiihrung:

An 350 Bodenproben und 112 Humusproben aus dem Level lI-Programm der
Nordwest-deutschen Forstlichen Versuchsanstalt wurden die pH(KCI)-Werte mit
beiden genannten Methoden gemessen. Die Spanne der pH-Werte lag zwischen 2,5
und 7,5 fir Mineralbdden und 2,5 und 6 fir Humusproben.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es eine gute Korrelation (siehe Graphik 1 a,b) mit R?
= 0,9968 fiur Boden bzw. 0,9988 fur Humus. Allerdings liegen die Werte der Methode
A3.1.1.3 im Mittel um 0,06 pH-Einheiten fir Béden und 0,046 pH-Einheiten fir
Humus niedriger. Dies zeigt eine Auswertung der Differenzen der pH-Werte der
beiden Methoden, die Gber den gesamten pH-Bereich &hnlich ist (siehe Graphik 2
a,b).

Daher kdnnen die pH-Werte beider Methoden wie folgt ineinander umgerechnet
werden:

pH (A3.1.1.3 Boden) = pH (A3.1.1.4 Boden) - 0,06

pH (A3.1.1.4 Boden) = pH (A3.1.1.3 Boden) + 0,06

pH (A3.1.1.3 Humus) = pH (A3.1.1.4 Humus) - 0,046

pH (A3.1.1.4 Humus) = pH (A3.1.1.3 Humus) + 0,046

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Graphik la:

Vergleich pH(KCI):

Methode A3.1.1.3 gegen A3.1.1.4
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Graphik 2a:
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.3

Graphik 1b:
Methodenvergleich pH(KCI) Humus:
Methode A3.1.1.3 gegen Methode A.3.1.1.4
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Graphik 2b:
Differenz pH(KCI) Humus:
Methode A3.1.1.3 minus A3.1.1.4
0,04
*
0,02 *> > <
0,00 —————F—T——¢¢+—ooo® T * T T
yd 2,5 * 38¢¢ ¢ 45 ¢ 5 55 {
-0,02 *000—00—9 -
E * *0 o L 2R 4 *
% 0,04 00— 06— ¢ ¢ ¢ ¢
F’DE . ses o > o0 * e o .
-0,06 T——we——— *
G WG & 600 0o *
-0,08 ~—e TS
“wee o * *
-0,10 —e .
*
-0,12
pH (KCI) Humus

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) A3.1.1.3 - Seite 6




H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.4

Boden pH-Wertin 1 M KClI

Humus (PH BZE 2) BZE (2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 10390 HBU: 11.11b; 3.5.1a

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein MaR fir die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-

lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer 1 M KCI-Lésung zur Humus- oder Bodenprobe werden die
an den mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte K-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationsaduren unter Freisetzung von
Protonen:

Me"™ + m H,0 - [Me(OH),]"™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsduren und damit fur den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fihren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitat temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer
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4.  Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Kaliumchlorid (KCI) p.a.
Pufferlosung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferlosung pH 9 (20°C)

b. Losungen:
1 M KCI-L6sung: 74,56 g KCI in einem Messkolben mit H2Odemin auf 1 | auffillen

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1 oder A1.3.2

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1a angegeben Methode orientieren.

@) Herstellung der Suspension:

Ein Messloffel (mind. 5 ml Vol.) der gesiebten Humus- oder Bodenprobe wird in eine
PE-Flasche (oder Borosilikatglas-Flasche) mit Schraubverschluss gegeben, mit der
5-fachen Menge (Vol) 1 M KCI-Lésung versetzt und die Flasche verschlossen.
AnschlieRend wird die Suspension ca. 5 min. kraftig geschdttelt und dann mind. 2,
max. 24 Std. stehengelassen.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

\Vor der Messung wird die Probe nochmals mit dem Glasstab umgerihrt und nach
dem Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uberstand gemessen; dabei
darf die Suspension nicht gerthrt bzw. die Elektrode nicht bewegt werden.
Standard-Pufferlésungen und Suspension .missen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. BeipH-Werten tGber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfol-
gen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben Uber Nacht stehen zu lassen und
am darauf folgenden Tag erneut zu messen.

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspllt. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und

nicht mit Zellstoff abgewischt.
3. Wenn bei Proben die pH-Wert-Einstellung sehr lange dauert bzw. schwankt,
sollte dies vermerkt werden.
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) pH-Wert (KClI) Methode A3.1.1.3: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Kénig (2012) um 0,06 pH-Einheiten
bei Boden- und um 0,046 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1, Methode A3.1.1.3).

. Literatur:
DIN ISO 10390, Normenausschufl3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes
2. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf
Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie
Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst., Bd. 7, S.
18 ff
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.5

Boden pH-Wert in 0,01 M CaCl » Lander
Humus (pH Niedersachsen) (Nl u.a.)

Norm: in Anlehnung an DIN 19684 -1 HBU: 3.5.1b

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 fur die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer 0,01 M CaClz-Losung zur Humus- oder Bodenprobe werden
die an den mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte Ca-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationséuren unter Freisetzung von
Protonen:

Me"™ + m H,0 - [Me(OH),]"™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsauren und damit fir den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fihren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitdt temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer
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4. Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Calciumchlorid (CaCl2*2H20) p.a.
Pufferlosung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferlosung pH 9 (20°C)

b. LOsungen:
0,01 M CaClz-L6sung: 1,479 CaCl2*2H20, p.a. werden im Mel3kolben mit
H2Odemin auf 1 | aufgefillt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 bzw. A1.2.2 (EU) und A1.3.1

7. Durchfihrung:

Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1b angegeben Methode orientieren.

@) Herstellung der Suspension:

a.1.) Humus:

Die gesiebte Humusprobe wird in einem Becherglas mit 0,01 M CaClz-Lésung im
\Volumenverhéltnis Probe:Ldsung = 1:2,5 verrihrt. (Bei Torf ist ein Verhaltnis
Probe:L6sung von 1:3 moglich.) Das Abmessen der Humusmenge kann mit einem
Messlo6ffel erfolgen. H2Odemin. Wird zupipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgerthrt
werden.

a.2.) Boden:

Die gesiebte Bodenprobe wird in einem Becherglas mit 0,01 M CaClz-Lésung im
Gewichtsverhaltnis Probe:Lésung = 1:2,5 verrihrt. Dazu wird die Bodenprobe
eingewogen und H2Odemin. ZUpipettiert.

Die Mischung muss mindestens 1 Stunde in dem abgedeckten Becherglas stehen
und zwischendurch mehrfach mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab umgerthrt
werden.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben. Bei alkalischen Proben kann eine 3-Punkt-Eichung
sinnvoll sein.

Vor der Messung wird die Probe nochmals mit dem Glasstab umgerthrt und nach
dem Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uberstand gemessen; dabei
darf die Suspension nicht geriihrt bzw. die Elektrode nicht bewegt werden.
Standard-Pufferlésungen und Suspension .missen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.5

1.

Anmerkungen:

Bei pH-Werten Uber 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfolgen.
Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben tber Nacht stehen zu lassen und am
darauf folgenden Tag erneut zu messen.

Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und

nicht mit Zellstoff abgewischt.
Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

= [©

pH(KCI), Methode A3.1.1.3: Die Methoden sind nicht vergleichbar. Nach einer
haufigkeitsstatistischen Auswertung der im Rahmen der BZE Rheinland-Pfalz
erhobenen pH-Werte von Humusauflagen liegen die pH(CaClz)-Werte im sauren
Bereich um etwa 0,2 pH-Einheiten hoher als die in KCl gemessenen Werte
(Block et. al. 1991).

pH(CaCl2), Methode A3.1.1.6: Die pH-Werte sollten nur sehr gering von einander
abweichen; es liegen jedoch keine Vergleichsuntersuchungen vor.

pH-Wert (CaCl2) Methode A3.1.1.7: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Kénig (2012) um 0,045 pH-Einheiten
bei Boden- und um 0,046 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1).

. Literatur:

Block et.al. (1991): Waldschaden, Nahr- und Schadstoffgehalte in Nadeln und
Waldbdden in Rheinland-Pfalz. Mitt. Forst. Versuchsanst. Rheinland-Pfalz, Bd.
17/91, 237 S.; Trippstadt.

DIN 19684-1, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenuntersuchungsverfahren im landwirtschaftlichen
Wasserbau 1 chemische Laboruntersuchungen i Bestimmung des pH-Wertes
des Bodens und Ermittlung des Kalkbedarfs

DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf

Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst., Bd. 7, S.
18 ff
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.5

ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
\Vergleich der pH -Bestimmung im Boden zwischen den Methoden A3.1.1. 5 und
A3.1.1.7

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

b. A3.1.1.5 (in Anlehnung an DIN 19684 -1):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden-Losungsverhaltnis 1:2,5;
gewichtsbezogen; Humus-Lésungsverhaltnis 1:2,5 volumenbezogen

C. A3.1.1.7 (in Anlehnung an DIN ISO 10390):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Boden/Humus-L&sungsverhaltnis 1:5;
volumenbezogen

2. Durchfiihrung:

An 350 Bodenproben und 71 Humusproben aus dem Level lI-Programm der
Nordwest-deutschen Forstlichen Versuchsanstalt wurden die pH(CaClz)-Werte mit
beiden genannten Methoden gemessen. Die Spanne der pH-Werte lag zwischen 2,5
und 7,5 und 2,5 und 5,5 bei Humusproben

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es eine gute Korrelation (siehe Graphik 1 a,b) mit R?
= 0,9982 (Boden) bzw. 0,9986 (Humus). Allerdings liegen die Werte der Methode
A3.1.1.5 im Mittel um 0,045 pH-Einheiten bei Boden und 0,046 pH-Einheiten bei
Humus niedriger. Dies zeigt eine Auswertung der Differenzen der pH-Werte der
beiden Methoden, die Gber den gesamten pH-Bereich &hnlich ist (siehe Graphik 2
a.b).

Daher kdnnen die pH-Werte beider Methoden wie folgt ineinander umgerechnet
werden:

pH (A3.1.1.5 Boden) = pH (A3.1.1.7 Boden) - 0,045

pH (A3.1.1.7 Boden) = pH (A3.1.1.5 Boden) + 0,045

pH (A3.1.1.5 Humus) = pH (A3.1.1.7 Humus) - 0,046

pH (A3.1.1.7 Humus) = pH (A3.1.1.5 Humus) + 0,046

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken
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Graphik 1b:
Methodenvergleich pHCaCl2 (Humus):
Methode A3.1.1.5 gegen A3.1.1.7
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H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.1.1.6

Boden pH-Wert in 0,01 M CaCl »

Humus (pH EU 1) Level I+11 (1)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 10390 HBU: in Anlehnung an 3.5.1a

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 fur die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer 0,01 M CaCl2-Losung zur Humus- oder Bodenprobe werden
die an den mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte Ca-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationsaduren unter Freisetzung von
Protonen:

Me" + m H,0 - [Me(OH),]"™™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsauren und damit fur den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fihren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitdt temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer
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4. Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Calciumchlorid (CaCl2*2H20) p.a.
Pufferlosung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferlosung pH 9 (20°C)

b. LOsungen:
0,01 M CaClz-Lésung: 1,47g CaCl2*2H20, p.a. werden im Mel3kolben mit H2Odemin
auf 1 | aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.2 (EU) und A1.3.1

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1a angegeben Methode orientieren. Die
Boden/Losungsverhaltnisse sind jedoch verschieden.

) Herstellung der Suspension:

a.1.) Humus:

5 g der gesiebten Humusprobe werden in eine 200 ml PE-Flasche eingewogen und
mit 100 ml einer 0,01 M CaCl2-Ldsung versetzt.

a.2.) Boden:

20 g der gesiebten Bodenprobe werden in eine 200 ml PE-Flasche eingewogen und
mit 100 ml einer 0,01 M CaCl2-Ldsung versetzt.

Das jeweilige Gemisch wird 2 Stunden in der verschlossenen PE-Flasche auf einer
Schittelmaschine geschuttelt.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

Nach dem Absetzen der Feststoffe wird der pH-Wert im waRrigen Uberstand
gemessen; dabei darf die Suspension nicht geruihrt bzw. die Elektrode nicht bewegt
werden.

Standard-Pufferldsungen und Suspension .mussen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. BeipH-Werten tber 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfolgen.
Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben Uber Nacht stehen zu lassen und am
darauf folgenden Tag erneut zu messen.
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2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und

nicht mit Zellstoff abgewischt.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) pH(KCI), Methode A3.1.1.3: Die Methoden sind nicht vergleichbar. Nach einer
haufigkeitsstatistischen Auswertung der im Rahmen der BZE Rheinland-Pfalz
erhobenen pH-Werte von Humusauflagen liegen die pH(CaClz)-Werte im sauren
Bereich um etwa 0,2 pH-Einheiten hoher als die in KCl gemessenen Werte
(Block et. al. 1991). Zum gleichen Ergebnis kommt die Vorstudie zur BZE Il fur
Humus- und Bodenproben (Evers et. al. 2002).

b) pH(CaCl2), Methode A3.1.1.5: Die pH-Werte sollten nur sehr gering von einander
abweichen; es liegen jedoch keine Vergleichsuntersuchungen vor.

. Literatur:

Block et.al. (1991): Waldschaden, Nahr- und Schadstoffgehalte in Nadeln und

Waldbdden in Rheinland-Pfalz. Mitt. Forst. Versuchsanst. Rheinland-Pfalz, Bd.

17/91, 237 S.; Trippstadt.

2. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes

3. DIN ISO 10390, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf

4. Evers, Konig, Wolff u. Meiwes (2002): Vorbereitung der 2. Bodenzustands-

erhebung im Wald i Untersuchungen zur Laboranalytik, Stickstoffbestimmung

und zeitlichen Variabilitat bodenchemischer Parameter, BMVEL, S. 203 ff.

Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst., Bd. 7, S.

18 ff

7. UNEC: Manual on methods and criteria for harmonized sampling, assessment,

monitoring and analysis of the effects of air pollution on forests, Hamburg, Prag

1994
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Boden pH-Wert in 0,01 M CaCl » BZE (2)
Humus (pH BZE/EU 2) Level I+1 (2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 10390 HBU: 11.11c; 3.5.1a

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwerts
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Boden-Suspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 fur die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Lésungsphase einstellende H*-
lonenaktivitat. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate), bestimmt.

Durch den Zusatz einer 0,01 M CaClz-Losung zur Humus- oder Bodenprobe werden
die an den mineralischen Oberflachen sowie an die Huminstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte Ca-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationséuren unter Freisetzung von
Protonen:

Me"™ + m H,0 - [Me(OH),]"™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflachen mit Kationsauren und damit fur den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stérungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fihren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitdt temperaturabhangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgeftihrt werden.

3. Gerate und Zubehdr:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Waage, Wagegenauigkeit +/- 0,1 g

Pipette

ggf. Messloffel

Ruhrer, Glasstab

ggf. Thermometer
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4. Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Calciumchlorid (CaCl2*2H20) p.a.
Pufferlosung pH 4 (20°C)
Pufferlosung pH 7 (20°C)
Pufferlosung pH 9 (20°C)

b. LOsungen:
0,01 M CaClz-Lésung: 1,47g CaCl2*2H20, p.a. werden im Mel3kolben mit H2Odemin
auf 1 | aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1 oder A1.3.2

7. Durchfihrung:
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1a angegeben Methode orientieren.

@) Herstellung der Suspension:

Ein Messloffel (mind. 5 ml Vol.) der gesiebten Humus- oder Bodenprobe wird in eine
PE-Flasche (oder Borosilikatglas-Flasche) mit Schraubverschluss gegeben, mit der
5-fachen Menge (Vol) 0,01 M CaClz-Lésung versetzt und die Flasche verschlossen.
AnschlieRend wird die Suspension ca. 5 min. kraftig geschittelt und dann mind. 2,
max. 24 Std. stehengelassen.

b) Messung des pH-Wertes:

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

VVor der Messung wird die Probe nochmals mit einem Glas- oder Kunststoff-Stab
umgerihrt und nach dem Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im waRrigen Uber-
stand gemessen; dabei darf die Suspension nicht geriihrt bzw. die Elektrode nicht
bewegt werden.

Standard-Pufferlésungen und Suspension .missen bei der Messung gleiche Tempe-
raturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. BeipH-Werten tGber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam erfol-
gen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben Uber Nacht stehen zu lassen und
am darauf folgenden Tag erneut zu messen.

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit
H,Odemin. abspult. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschuttelt und
nicht mit Zellstoff abgewischt.

3. Wenn bei Proben die pH-Wert-Einstellung sehr lange dauert bzw. schwankt,
sollte dies vermerkt werden.
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) pH-Wert (CaCl2) Methode A3.1.1.5: die Werte weichen nach einer
Vergleichsuntersuchung von Fortmann und Konig (2014) um 0,045 pH-Einheiten
bei Boden- und um 0,046 pH-Einheiten bei Humusproben von einander ab (siehe
Anhang 1, Methode A3.1.1.5).

._Literatur:
DIN ISO 10390, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes
2. DIN ISO 10390, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes, Norm-
entwurf
Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie
Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst., Bd. 7, S.
18 ff
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pH-Wert in 0,1M KCI

Boden Lander
HUMUS (pH Brandenburg / Mecklenburg - (BB,MV)
Vorpommern)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:
Der pH-Wert ist definiert als der negative dekadische Logarithmus des Zahlenwertes
der in mol/l angegebenen Wasserstoffionen-Aktivitat:

pH = - log a(H")

Der in einer Humus- oder Bodensuspension gemessene pH-Wert ist ein Mal3 fur die
sich im Gleichgewicht zwischen Festphase und Losungsphase einstellende H* -
lonenaktivitat.. Diese H*-lonenaktivitat wird wesentlich durch den Mineralbestand, die
organische Substanz (d.h. die Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminstoffe und
Huminsauren) sowie durch Basen und Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung
eingebracht wurden (z.B. Carbonate) bestimmt.

Durch den Zusatz einer 0,1 M KCI-L6sung zur Humus- oder Bodenprobe werden die
an den mineralischen Oberflachen sowie an die Humusstoffe und Huminsauren
gebundenen Kationen gegen das zugesetzte K-Kation ausgetauscht. Kationen wie
z.B. Aluminium, Eisen und Mangan reagieren als Kationsaduren unter Freisetzung von
Protonen:

Me™ + m H20 ----A [Me(OH)m]™™* + m H*

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Wert. Die Absenkung des pH-Wertes
gegenuber dem in wassriger Suspension gemessenen pH-Wert ist ein Mal3 fur die
Belegung der Oberflache mit Kationsauren und damit fir den Grad der Versauerung
des Humus oder Bodens.

2. Stdrungen:

Das Diaphragma der pH-Elektrode kann in der Boden- bzw. Humussuspension leicht
verstopfen und dadurch zu fehlerhaften Messungen fuhren.

Da die Wasserstoffionen-Aktivitat temperaturabhéangig ist, muss zum Bezug der
gemessenen Werte auf Standardbedingungen eine Temperaturkompensation
durchgefuhrt werden.

3. Gerate und Zubehor:

pH-Elektrode

pH-Messgerat, Messgenauigkeit +/- 0,01 pH, mit Temperaturkompensation
Becherglas

Messzylinder

Messloffel

Glasstab
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4. Chemikalien:
Demineralisiertes Wasser
Kaliumchlorid (KCI) p.a.
Pufferlosung pH 4,01 (20°C)
Pufferlosung pH 6,86 (20°C)

b. Losungen:
0,1 M KCI-Lésung: 7,456 g KCI in einem Messkolben mit H,O demin. auffullen.

6. Probenvorbereitung
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfiuhrung
Das Vorgehen soll sich an der in HBU 3.5.1a angegebenen Methode orientieren.

@) Herstellung der Suspension

Ein Messloffel (ca. 20 ml Vol., mindestens aber 5 ml Vol.) der gesiebten Humus- oder
Bodenprobe wird in ein Becherglas gegeben, mit der 2,5-fachen Menge (Vol.) 0,1 M
KCI-Ldsung versetzt, gut geriihrt und unter gelegentlichem Ruhren mindestens 2,
max. 24 Std. stehen gelassen.

b) Messung des pH-Wertes

Die Messung des pH-Wertes erfolgt in dem Proben-/Losungsgemisch mittels eines
pH-Meters mit Glaselektrode. Fur die Kalibration der pH-Glaselektrode ist eine 2-
Punkt-Eichung vorgeschrieben.

\VVor der Messung wird die Probe nochmals mit dem Glasstab umgerihrt und nach
dem Absetzen der Feststoffe der pH-Wert im wassrigen Uberstand gemessen; dabei
darf die Suspension nicht gerthrt bzw. die Elektrode nicht bewegt werden.
Standard-Pufferlésungen und Suspension missen bei der Messung gleiche
Temperaturen haben.

Element HFA-Methode Teil D
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Bei pH-Werten tber pH 5 kann die Gleichgewichtseinstellung sehr langsam
erfolgen. Deshalb empfiehlt es sich, diese Proben tber Nacht stehen zu lassen
und am darauf folgenden Tag erneut zu messen (bzw. alle Proben vor der
Messung uber Nacht stehen zu lassen)

2. Zwischen den Messungen verschiedener Proben wird die Elektrode kurz mit H20
demin abgespllt. Die anhaftenden Wassertropfen werden nur abgeschdittelt und
nicht mit Zellstoff abgewischt.

3. Wenn bei Proben die pH-Wert-Einstellung sehr lange dauert bzw. schwankt,
sollte dies vermerkt werden.
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8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden

Q. Literatur

1. DIN ISO 10390, Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes

2. DIN ISO 10390, Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung

e.V. [Hrsg.] (2002): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung des pH-Wertes,

Normenentwurf

3. Galster (1990): pH-Messung, Verlag Chemie
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Boden BZE
Teil A3.2: Extraktionsverfahren Level 1+lI
Humus ..
Lander
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Boden Kationenaustauschkapazitats - Le\?ezllf Y
Humus bestimmungen .
Lander

Feste Bodenteilchen (vorwiegend Tonminerale und organische Substanz) besitzen
die Fahigkeit, an ihrer Oberflache sowohl Gase aus der Bodenluft als auch Molektile
und lonen aus der wassrigen Bodenldsung zu adsorbieren. Die Adsorption von lonen
ist mit der Desorption einer &quivalenten Menge anderer lonen verknupft, die dann in
die Bodenldsung Ubergehen. Der Boden verhalt sich bei diesem Vorgang wie ein
lonenaustauscher. Die Summe aller an der Bodenoberflache bei pH 7-7.5 aus-
tauschbar gebundener Kationen wird potentielle Austauschkapazitat (AK:) genannt.
Die Austauschkapazitat beim jeweiligen pH des Bodens wird dagegen als effektive
Austauschkapazitat (AKe) bezeichnet. Sie liegt insbesondere in sauren Boden deut-
lich unter der AK:.
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Boden | effektive Kationenaustauschkapazitat  (AKe) BZE

Norm: --- HBU: 11.8a

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Austauschkapazitat erfolgt durch Austausch der Kationen mit
NH,CI-Losung. Um einen vollstandigen Austausch zu erreichen, wird eine Boden-
saule mit groRem UberschuR an NH,*-lonen (1 M NH,CI-Losung) perkoliert. Die
Kationen werden bei anndhernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da die
NH,CI-Losung ungepuffert ist und selbst einen pH-Wert von 4,65 - 4,85 hat.

K Na Ca Mg Mn NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + Na* + K*+ Ca?*
| Boden | +15NHs- | Boden | + Mn2* + AR* + Fe3*
Al Fe NH4 H NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + H*+ Mg?*

Die Kationenkonzentrationen im Perkolat werden gemessen und in lonenéquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge wird
als effektive Austauschkapazitat bezeichnet.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann aus der Differenz der
pH-Werte vor und nach der Perkolation berechnet werden. Da die Protonenkonzen-
trationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums verandert wird, muf3
die Protonenkonzentration in Abh&ngigkeit von der Al-Konzentration korrigiert
werden.

[AI(H,0)6]** & [Al(H,0)s0H)]%* + H*

Austauschbares NH,* kann mit dieser Methode nicht erfal3t werden. Der Fehler durch
die Vernachlassigung des NH,* liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.

Achtung!

Diese Methode ist nur fiir carbonatfreie Béden geeignet!

Fur carbonathaltige Boden ist die Methode A3.2.1.2 (potentielle Austauschkapazitat)
zu verwenden.

2. Stérungen:

Organische Substanzen, die bei der Perkolation in Lésung gehen, kénnen stdren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in Losung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.

3. Geréte und Zubehor:
Perkolationssaule mit Hahn

Filterwatte

100 ml Mel3kolben mit Stopfen

oder:

Perkolationsanlage (siehe Anmerkung 2)
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Anmerkungen:

1. Alle verwendeten Glasgerate missen aus Duran-Glas hergestellt sein!

2. Die Beschreibung einer automatischen Perkolationsanlage findet sich bei Kdnig,
N. u. Fortmann, H. (1996a). Sie ist im Anhang 1 wiedergegeben.

4. Chemikalien:
Ammoniumchlorid: NH,ClI p.a.

o. Losungen:
1 M NH,CI-Lésung: 1.069,8 g NH,CI p.a. werden in eine 20 I-Vorratsflasche gege-

ben und auf 20 | mit H,O demin. aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung der NH4ClI-Perkolate der Bodenproben:

2,5 g einer gesiebten und gut gemischten Bodenprobe (nicht mit Quarzsand vermi-
schen!) werden mind. 10 Std., (ggf. Uber Nacht) mit 5-8 ml 1 M NH4Cl-Lésung in der
Spater verwendeten Perkolationssaule eingeweicht. Um eine vollstandige Benetzung
des Bodens sicherzustellen, missen ggf. Boden und NH4CI-Losung mit einem Glas-
stab verrihrt werden.

Am nachsten Tag wird der Boden mit 100 ml (abztigl. der zum Einweichen verwen-
deten Losungsmenge) 1 M NH4Cl-Losung perkoliert. Durch Regelung der Tropf-
geschwindigkeit mittels Hahn oder Pumpe muss eine Perkolationsdauer von
maoglichst 5 Stunden, mindestens jedoch 4 Stunden sichergestellt werden. Die
Perkolationslosung wird in einem 100 ml Mel3kolben aufgefangen, der nach der
Perkolation mit 1 M NH4CI-Losung bis zur Eichmarke aufgefullt wird.

Anmerkungen:

1. Die in der Perkolationsapparatur verwendeten Materialien (Gefal3e, Filter, Glas-
wolle, Schlauche, etc.) missen vor der Benutzung mit einer NH4Cl-L6sung
gespult werden.

2. Gelangen Bodenpartikel in den Auffangkolben, weil die Filterwatte oder der Glas-

faser-Filter zerstort wurde oder nicht richtig eingelegt war, so muf3 die Perkolation

mit einer frischen Bodenprobe wiederholt werden.

3. Bei sehr tonhaltigen Bodenproben kénnen feinste Bodenpartikel den Glasfaser-

Filter passieren. Da dies auch bei Perkolationswiederholung nicht zu verhindern

ist, mul3 bei solchen Bodenproben das im Auffangkolben aufgefangene Perkolat

sofort nach der Perkolation membranfiltriert werden.

. Die Perkolation der Bodenproben sollte ca. 5 Stunden dauern, also werden etwa

20 ml pro Stunde perkoliert. Bei sandigen Béden kann die Perkolation zu schnell

ablaufen. Wenn nach zwei Stunden mehr als 50 ml durchgelaufen sind, sollte die

Tropf- bzw. Pumpgeschwindigkeit herabgesetzt werden.

5. Bei stark tonhaltigen Bodenproben kann sich die Perkolationsdauer verlangern.

Sind nach 5 Stunden noch mehr als 10 ml NH4ClI nicht durch die Bodenséule per-

koliert, so wird die Tropf- bzw. Pumpgeschwindigkeit heraufgesetzt, um das rest-

liche NH,CI beschleunigt durch die Bodenséule zu perkolieren. Proben, die nach
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6. 6 Stunden noch nicht ann&hernd durchgelaufen sind, werden abgebrochen und
nach Mischen mit gereinigtem Quarzsand (gereinigt mit verd. HCI und anschlie-
Rend H20 demin) im Verhaltnis 1:1 erneut perkoliert.

b) Bestimmung der Elemente in der Perkolationsliésung:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Uber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt.
Dazu ist es erforderlich, dass der pH-Wert der NH4CI-Losung sowohl vor der Perko-
lation als auch im Perkolat so bald wie mdglich bestimmt wird.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.15
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Esist zu beachten, dass die 1 M NH4CI-Losung Spuren von Kationen (Na, K)
enthalt. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche NH4Cl-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Perkolationen
einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fir grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

c. Berechnung der effektiven Austauschkapazitat, der Austauschaziditat und der
Basensattigung:

c.1.) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Boden:

c*V
EW * AG
IE lonen&quivalent in pmol/g
c Elementkonzentration im Extrakt in mg/l

Vv Volumen der zugesetzten NH4CI-Losung in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (5,0 bzw. 2,5 g)
AG  Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
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Aquivalentgewichte:
Na® =22,99 Ca’t =20,04 Fe® =1862 AIP* =899
K™ =39,10 Mgt =12,16 Mn?" =2747 H' =101

c.2.) Berechnung der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

E _ (107" - 10°P%)* V*1000 c(A)* V
" EW*0,88 . L&, 1078
EW * M(Al) ?’105859

bzw. mit F = Faktor nach Ulrich/Prenzel

_ (107" - 10°P")* V*1000  c(A)*V
EW * 0,88 EW * M(Al)* F

E,,

IEH Protonenaquivalent in pumol/g

pHp pH-Wert des Perkolates (Probe)

pHo pH-Wert der reinen NH4CI-Losung

V Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

c(Al)  Aluminium-Konzentration im Perkolat in mg/I
M(AI)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)

Die Herleitung der Formel fur die Protonenaquivalente ist nachzulesen bei Konig u.
Fortmann (1996b).
Im Anhang 2 findet sich eine Tabelle mit dem Faktor F fur verschiedene pH-Werte.

c.3.) Berechnung der AKe, der Austauschaziditat und der Basensattigung:

Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenadquivalente pro
Gramm Boden:

AKe [UMOI /g] = IEy, + IEy + IEcy + [Eyg + [Eyy + 1Ep + [Ege + IEy

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationendquivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonen&quivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEal + IEFe + IEmn + IEH

Die Basenséttigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

[Eca tIEk *IEmg T IENa
AKe

BS [%] = *100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a) BaClz-Methode UNEP-UN/ECE Method 9106SA, Methode A3.2.1.3:
Vergleichbarkeit siehe Anhang 2 Methode A3.2.1.3 und Konig u. Bartens (1995)
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b)

C)
d)

= [©

© @

BaCl2-Methode DIN ISO 11260, Methode A3.2.1.4: Die Methode liefern keine
direkt vergleichbaren Ergebnisse.

SrCl2>-Methode nach Bach, Methode A 2.2.1.6: siehe Anhang 1 Methode 2.3.1.6
und Sénger-von Oepen et al. (1993)

NHA4CI-Extraktion, Methode A3.2.1.7: siehe Anhang 1 Methode 2.3.1.7 und Luer
u. Béhmer (2000)

. Literatur:

Kdnig, u. Bartens (1995): Untersuchung zur Vergleichbarkeit der Ake-Bestim-
mungen mittels BaClz-Extraktion (EG-Methode) und NH4Cl-Perkolation (deutsche
Methode); Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst. B, Bd. 44

Kdnig u. Fortmann (1996a): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 3: Geratekurzanleitungen und Geratekurzanleitungen Datenver-
arbeitung; Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst. B, Bd. 48, Gerate-
anleitung AKE1.2

Kdnig u. Fortmann (1996b): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKE1.1

Lier u. Béhmer (2000): Vergleich zwischen Perkolation und Extraktion mit 1 M
NH4Cl-L6sung zur Bestimmung der effektiven Kationenaustauschkapazitat von
Bdden, J. Plant Nutr. Soil Sci. 163, Seite 555 ff.

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst., Bd. 7, S.
11ff

Sanger-von Oepen et al. (1993): Vorstellung der SrCl2-Methode nach Bach zur
Bestimmung der effektiven Austauschkapazitat und Vergleich mit der NH4ClI-
methode; Z. Pflanzenern. Bodenk., 156, S. 311 ff

Scheffer, Schachtschabel (1982): Lehrbuch der Bodenkunde, S. 93 ff, Ferdinand
Enke Verlag, Stuttgart

Triby u. Aldinger (1989): Z. Pflanzenern. Bodenk. 152, S. 301 ff

Ulrich (1966): Z. Pflanzenern. Bodenk. 113, Seite 141 ff
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ANHANG 1

Beschreibung einer halbautomatischen Perkolationsanlage zur Bestimmung
der effektiven Austauschkapazitét (AK  e)
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

1. Grundlagen

Das zur Bestimmung der AKe nétige NH,Cl-Perkolat des Bodens wird mit Hilfe der
AKe-Anlage gewonnen, an der 45 Bodenperkolationen parallel durchgefuhrt werden
konnen. Es sind Tag- und Nacht-Laufe mdglich. Der Aufbau der Anlage ist in Abbil-
dung 1 dargestellt; die dort verwendeten Anlagenteil-Bezeichnungen werden in der
folgenden Methodenbeschreibung jeweils in Klammern angegeben.

2. Vorbereitung der Anlage
f Im Vorratsgefal® (V1) werden fur 1 Serie mit 120 Proben 20 11 M NH,CI-

Ldsung angesetzt. Werden 2 Serien nacheinander perkoliert, so kann fir
beide die NH,CIl-Lésung auf einmal angesetzt werden.

T Mit der frischen NH,CI-Losung wird 1 Paket Glasfaservorfilter ca. 1 Std. einge-
weicht und die Filter anschlie3end 3-4-mal mit NH,Cl-I6sung gesplilt.

f Zu Beginn einer Serie wird die AKe-Anlage mit der frischen NH,CI-Lésung wie
folgt gesplilt:

1 Hahne (H1) an den Tropftrichtern schlieRen, Hahn (HV) am Vorratsgefaf3 (V1)
6ffnen, Pumpe (P1) anschalten, ca. 1-2 | NH,CIl-Lésung durch das Rohr

spiilen, alle Tropftrichter (T1) durch Offnen der Hahne H1 und H3 mit ca. 30
ml NH,CI-Losung spiilen
f Anschlieend wird die Anlage mit NH,CIl-Lésung und H,O wie folgt gefullt:
1 alle Hahne H1 bis H4 an den Tropftrichtern (T1 und T2) missen zunachst

geschlossen sein; durch Offnen und SchlieRen der Hahne H1 werden die
NH,ClI-Tropftrichter auf 90 ml gefullt; die H,O-Tropftrichter werden durch
Offnen und SchlieRen der Hahne H2 bis zum Stopfen gefiillt (das Wasser lauft
Uber eine Flllstandsanzeige am Hahn H,,, automatisch in das Vorratsgefan
(V2) nach); anschliel3end wird die Pumpe P1 ausgestellt.

1 Die 100 ml Auffangkolben (Ko) werden in die vorgesehenen Halterungen

gestellt und mit der Halteklammer (K3) befestigt. Dann werden die Stopfen
(S4) durch leichtes Eindrehen so aufgesetzt, dass sie luftdicht schliel3en.

3. Einweichen der Proben mit NH ,CI
f Ein mit 1M NH,CI gespulter Glasfaservorfilter (F) wird mit einer Pinzette in

eine 10 ml Kunststoffspritze (Spl) gelegt (an der bereits der Schlauch (Sch2)
mit dem Schlauchwerbinder-Oberteil (SchV) aufgesteckt ist) und mit einem
Kunststoffrohr nach unten geschoben.
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A P1

L2 - (o)

B2

SehS

Abk. Bezeichnung
L1,L.2 Grau-PVC-Kunststoffleitungen
V1,v2 PE-Vorratsflaschen mit Hahn

PEhrrr g

P1 Pumpe

H1,H2 Kunststofthidhne

T1,T2 100m] Tropftrichter mit Teflonhahn und
auf 3 mm verengtem Auslauf

Sch 1-5 Silikonschlauch, 3 mm

Sch't 51,82 Silikonstopfen 35/27 mit 4 mm Bohrung
S3,584 Silikonstopfen 18/24 mit 2,8 mm
Bohrung

Sp1,Sp2 |10 ml Einmalspritze, Luer-Anschluf} (Fa.
Heke-Sass, Wolff GmbH, Best.-Nr.
89142)

F Glasfaservorfilter (Fa. Sartorius, Best.-
Nr. 13 400-16-s)

SchK. Schlauchklemme

SchV Schlauchschnellverschluf3

p Schlauchpumpe Typ [smatec IPN 16 mit
Schlduchen Typ ENE 10 (Size 0,375
with-black)

Z Zeitschaltuhr

1 2,5 g der getrockneten und gesiebten Bodenprobe werden auf einem Wage-
schiffchen abgewogen und anschliel3end in die Spritze (Sp1) mit dem Filter
eingefullt.

1 Die geflillte Spritze wird in den dafur vorgesehenen Stander geklemmt, der bis
zu 45 Probenspritzen aufnehmen kann.

1 Auf diese Weise werden pro Lauf 45 Proben eingewogen. Eine davon muss
jeweils der AKe-Bodenstandard sein.
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1 Mit dem Spritzenstander geht man zur AKe-Anlage und héngt die Spritzen der
Reihe nach in die Halteklammern (K1) der Anlage (bei Nachtlaufen werden die
Halteklammern (K2) verwendet!). Dann werden die Schlauch-schnellverbin-
dungen (SchV) an den Auffangkolben (Ko) angeschlossen und die Schlauche
(Sch2) mit Schlauchklemmen (SchK) abgeklemmit.

1 Auf jede Probe in den Spritzen werden ca. 3 ml NH,CIl-Lésung mit einer Spritz-
flasche gegeben und dabei gegebenenfalls an der Spritzenwand héangendes
Bodenmaterial nach unten gespiuilt.

1 Mit einem kleinen Spatel werden Boden und NH,CI-Losung vorsichtig solange
verrihrt, bis sich keine Luftblasen mehr in dem Bodenbrei befinden. (Vorsicht!
Filter beim Ruhren nicht beschadigen. Es darf kein Boden am Filter vorbeige-
rahrt werden!) Anschlie3end wird der am Spatel hangende Boden mit NH4CI in
die Spritze gespult und die Spritze bis 8 ml aufgefullt.

1 Proben, bei denen viel organisches Material obenauf schwimmt, sollten von
oben mit einem 2. Filter (F) etwas nach unten gedrtckt werden, damit die
Probe vollstéandig in NH,CI-Losung eingeweicht wird.

1 Sind alle Proben mit NH4CI-Losung versetzt, werden die Stopfen (S1) mit
leichten Drehbewegungen auf die Spritze (Spl) gesetzt, so daf3 luftdichter
Verschlul3 gewahrleistet ist.

1 Fur einen Tag-Lauf &Rt man die Proben Uber Nacht einweichen, bei einem
Nacht-Lauf von mittags bis 1 Uhr nachts (danach Starten mit Zeitschaltuhr,
siehe 7), wobei die Spritzen in den Halterungen (K2) hangen.

4. Starten eines Perkolationslaufes (Tag -Lauf)

1 Zunachst werden alle Schlauchklammern (SchK) gedffnet, sodann alle Hahne
(H4) der mit Wasser gefllten Tropftrichter (T2).

1 Nun werden die Schlauchpumpen angestellt. Die Pumpgeschwindigkeit muss
auf 32 eingestellt und die Schlauchandruckhebel missen in Pos. 11
eingerastet sein (bei Schlauchtyp Ismatec ENE10 size 0,375 with-black).

1 Danach werden alle Hahne (H3) der mit NH,CI-Losung gefillten Tropftrichter
(T1) geodffnet. Die Perkolation beginnt. (Achtung: bei unbesetzten Platzen der
Ake-Anlage mussen die Hahne H3 und H4 geschlossen bleiben und die ent-
sprechenden Schlauchandruckhebel an der Pumpe hochgestellt werden!)

5. Notwendige Prifungen wahrend eines Perkolationslaufes

1 Wahrend eines Perkolationslaufes mufd mehrmals jeder einzelne Kanal auf die
Dichtigkeit aller Stopfen- und Schlauchverbindungen tberprift werden. Tritt an
irgendeiner Stelle NH,CI-L6ésung aus oder wird Luft eingesaugt, so muss bei
diesem Kanal die Perkolation abgebrochen und am nachsten Tag mit frischem
Boden wiederholt werden. Die NH,Cl-Zufuhr ist durch Schlielen des Hahns
(H3) zu stoppen.

1 Gelangen Bodenpartikel in den Kolben (Ko), weil der Filter (F) zerstort wurde
oder nicht richtig eingelegt war, so muss ebenfalls die Perkolation mit einer
frischen Bodenprobe wiederholt werden.

1 Bei Perkolationsabbruch einzelner Kanéle mussen die Schlauchandruck-
halterungen der jeweiligen Kanéle geltst werden. Dies ist auch wéahrend einer
Perkolation bei laufender Pumpe mdglich.
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1 Bei sehr tonhaltigen Bodenproben kdnnen feinste Bodenpartikel den
Glasfaservorfilter passieren. Da dies auch bei Perkolationswiederholung nicht
zu verhindern ist, muss bei solchen Bodenproben das im Kolben (Ko)
aufgefangene Perkolat sofort nach der Perkolation membranfiltriert werden.

1 Die Perkolation der Bodenproben dauert etwa 5 Stunden, also werden etwa
20 ml pro Stunde perkoliert. Bei sandigen Béden kann die Perkolation zu
schnell ablaufen. Wenn nach zwei Stunden mehr als 50 ml durchgelaufen
sind, sollte die Pumpgeschwindigkeit auf 25 herabgesetzt werden oder durch
leichtes Zudrehen des Hahns H3 die Perkolationsgeschwindigkeit gebremst
werden. Bei stark tonhaltigen Bodenproben kann sich die Perkolationsdauer
verlangern. Sind nach 5 Stunden noch mehr als 10 ml NH,Cl im Tropftrichter
(T1), so wird die Pumpgeschwindigkeit auf 50 heraufgesetzt, um das restliche
NH,4Cl beschleunigt durch die Bodensaule zu ziehen. Proben, die nach 6
Stunden noch nicht annéhernd durchgelaufen sind, werden abgebrochen und
nach Mischen mit gereinigtem Quarzsand (gereinigt mit verd. HCI und
anschlieend H,O demin) im Verhaltnis 1:1 erneut perkoliert.

6. Arbeitsschritte nach Beendigung eines Perkolationslaufes

1 Die Perkolation eines jeden Kanals ist beendet, wenn die gesamte NH,CI-
Ldsung aus dem Tropftrichter (T1) durch die Bodensaule in der Spritze (Sp1l)
perkoliert ist und die Saule trockengesaugt ist.

1 Die Pumpen werden gestoppt und alle Tropftrichter-Hahne geschlossen.

1 Zum Herausnehmen der Auffangkolben (Ko) werden zuerst die Stopfen (S3)
aus den Spritzen gedreht, die Schlauchschnellverschlisse (Sch) geoffnet und
dann die Stopfen (S4) aus den Kolben (Ko) gezogen. Dann werden die Mess-
kolben (Ko) aus den Halterungen (K3) genommen, auf 100 ml mit NH,CI-
Losung aufgefullt, mit einem Stopfen verschlossen, umgeschiittelt und die
Perkolate in beschriftete 100 ml Weithals-Polyethylen-Flaschen umgefiillt.
(Tribe Losungen mussen sofort membranfiltriert werden!)

1 Die Spritzen (Sp1) mit dem Bodenmaterial incl. Schlauch (Sch2) und Schnell-
verschluss (SchV) werden aus den Halteklammern (K1) herausgenommen,
Boden und Filter Uber einem Sieb herausgeklopft, die Spritzen grindlich 3-4-
mal mit H,O demin. gespdlt und getrocknet.

1 Die Schlauche (Sch3) und das im Stopfen (S4) befindliche Glasrohr werden
mit Hilfe einer Spritzflasche mit H,O demin gespiilt (Becherglas unterhalten!).

1 Wird die Anlage am néchsten Tag nicht betrieben, so missen auch die Tropf-
trichter (T1), die Schlauche (Schl) und die Glasrohrchen in den Stopfen (S3)
mit H,O demin. gespult werden.

7. Start eines Nachtlaufes

1 Die Anlage wird mit NH4CI-Losung und H,0O gefillt (siehe 2.), die Kolben (Ko)
in die Halterungen (K3) geklemmt und die Spritzen (Sp2) mit einweichendem
Boden in den Halterungen K2 an Kolben (Ko) und Trichter (T1) mittels Stopfen
(S3) beziehungsweise Schnellverschluss (SchV) angeschlossen. Die Hahne
far NH,Cl-L6sung (H3) und H,0 (H4) werden geoffnet und die

Schlauchklemmen (SchK) entfernt.
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1 Die Steckerleiste fur die Schlauchpumpen (P2) wird in die Zeitschaltuhr (Z)
gesteckt und die Laufzeit auf 1 Uhr nachts bis 7 Uhr morgens eingestelit.
Anschliel3end werden die Pumpen angestellt, damit sie um 1 Uhr nachts
starten konnen.

1 Alle Verbindungen der Anlage werden auf Dichtigkeit gepruft.

1 Proben, die ohne Pumpenbetrieb schon schnell durchlaufen, missen in der
Regel am néchsten Tag wiederholt werden. Proben, die morgens nicht durch-
gelaufen sind, werden ebenfalls (nach Mischen mit Quarzsand) wiederholt.

8. Spulen/Stilllegen der Anlage

1 Zum Wochenende oder bei langeren Betriebspausen der Anlage sollte die
Anlage grundlich mit H,O demin. gespult werden. Dazu wird das Vorratsgefald
V1 vom Anschluf3schlauch abgeschraubt und der Schlauch in ein 5 I-Gefal3
mit H,O demin gesteckt. Dann wird die Pumpe P1 eingeschaltet und die
Leitung (L1) mit 2-3 | H,O demin gespuilt. AnschlieRend werden alle Trichter
(T1) mit H,O demin. gefillt und das Spulwasser tber die Verbindung
Spritze/Kolben (SchV, Sch3, S4) abgelassen. Danach wird alles nochmals mit
H,O demin. aus einer Spritzflasche durchgespdlt.

1 Zum Trocknen werden die Stopfen (S1) von den Tropftrichtern (T1) abgenom-
men.

1 Die graue PVC-Ruckwand und die Kolbenhalteleiste werden griindlich abge-
wischt und so NH,CI-Spritzer entfernt.
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ANHANG 2

Faktor F fur verschiedene pH(p) -Werte
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
46 | 18,8 4,1 | 57,2 36 | 179 3,1 | 563 2,6 | 1774
4,59 | 19,2 4,09 | 585 3,59 183 3,09| 576 2,59 | 1816
4,58 | 19,6 4,08 | 59,9 3,568 | 187 3,08 | 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 | 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
4,56 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 | 196 3,06 | 618 2,56 | 1943
455| 21 4,05| 64,1 3,55| 201 3,05| 632 2,55| 1993
454 21,4 4,04 | 65,6 3,54 | 205 3,04 | 647 2,54 | 2035
453 219 4,03 | 67,1 3,53| 210 3,03| 662 2,53 | 2084
452| 22,4 4,02 | 68,6 3,52 | 215 3,02| 677 2,52 | 2134
451| 22,9 4,01 | 70,2 3,61 | 220 3,01| 693 2,561 | 2183
450| 23,4 4 71,8 35| 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 | 23,9 3,99 | 735 3,49 | 230 299 | 721 2,49 | 2289
4,48 24,4 398]| 75,1 3,48 | 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
447 25 3,97 | 76,9 347 | 241 297 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 255 3,96 | 78,6 3,46 | 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 26,1 395| 804 3,45 | 252 2,95| 792 2,45 | 2511
4,44 26,7 3,94 | 82,3 3,44 | 258 2,94 | 813 2,44 | 2571
4,43| 27,3 3,93 | 84,2 3,43 | 264 2,93 | 827 2,43 | 2631
4,42 27,9 3,92 | 86,2 3,42 | 270 2,92 | 848 2,42 | 2691
4,41 | 28,5 391 88,1 341 | 276 291| 870 2,41 | 2751
4,4 | 29,2 39 ] 90,1 34 | 283 29| 891 2,4 | 2821
4,39 | 29,8 3,89 | 92,2 3,39| 289 2,80 | 912 2,39 | 2881
4,38 | 30,5 3,88 | 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
437 31,2 3,87 | 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 319 3,86 | 98,7 3,36 | 310 2,86 | 976 2,36 | 3091
4,35| 32,6 3,85 | 101 3,35| 317 2,85| 997 2,35| 3161
4,34 | 334 3,84 | 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
433 34,1 3,83 | 106 3,33| 332 2,83 | 1046 2,33 | 3311
4,32 34,9 3,82 | 108 3,32| 340 2,82 | 1067 2,32 | 3391
431 | 35,7 3,81 | 111 3,31| 348 2,81 | 1095 2,31 | 3471
43 | 36,5 3,8 | 113 3,3 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
48 | 12,2 4,29 | 37,3 3,79 | 116 3,29 | 364 2,79 | 1145 2,29 | 3631
4,79 4,28 | 38,2 3,78 | 118 3,28 | 373 2,78 | 1173 2,28 | 3721
4,78 4,27 39 3,77 121 3,27 | 381 2,77 | 1202 2,27 | 3801
4,77 13 4,26 39,9 3,76 | 124 3,26 | 390 2,76 | 1230 2,26 | 3891
4,76 | 13,3 4,25| 40,8 3,75 | 127 3,25 | 399 2,75 | 1258 2,25| 3981
4,75 | 13,6 4,24 | 417 3,74 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 139 4,23 | 42,7 3,73| 133 3,23 | 418 2,73 | 1315 2,23 | 4171
4,73 | 14,2 4,22 43,9 3,72 | 136 3,22 | 430 2,72 | 1350 2,22 | 4271
472 145 421 447 3,71 | 139 3,21 | 438 2,71 1378 2,21| 4371
4,71 | 14,8 4,20 | 45,1 3,70 | 142 3,20 | 448 2,70 | 1413 2,20 | 4471
47 [ 151 419 46,7 3,69 ] 146 3,19 ] 458 2,69 1442 2,19 [ 4571
469 | 155 4,18 | 47,3 3,68 | 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 158 4,17 | 48,9 3,67 | 152 3,17 | 480 2,67 | 1512 2,17 | 4791
4,67 | 16,1 4,16 | 50 3,66 | 156 3,16 | 491 2,66 | 1548 2,16 | 4901
4,66 | 16,5 4,15| 51,1 3,65| 159 3,15 | 502 2,65| 1583 2,15| 5001
4,65| 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
4,64 | 17,2 4,13 | 535 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
4,63 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
462 18 411] 56 3,61| 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 184 4,10 | 57,2 3,60 | 179 3,10 | 563 2,60 | 1774 2,10 | 5621

Handbuch Forstliche Analytik (1. Ergédnzung 2005) A3.2.1.1 - Seite 11



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.1.1

Handbuch Forstliche Analytik (1. Ergédnzung 2005) A3.2.1.1 - Seite 12




H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.1.2

potentielle (totale) Kationenaustausch -

Kapazitat (AK ) BZE

Boden

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 13536 HBU: 11.8b; in Anlehnung an HBU
3.7.2.2a

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der AK: erfolgt durch Austausch der Kationen mit Bariumchlorid-
L6sung, die unter Verwendung von Triethanolamin bei einem pH-Wert von 8,1
gepuffert ist. Um einen vollstandigen Austausch zu erreichen, wird eine Bodensaule
mit groBem Uberschuss an Ba-lonen perkoliert.

K'Na Ca Ba Ba Ba Ba
2 +7Ba%" A | Boden | +2[Na*+K*+ Ca?" + Mg2* + NH4*]
Mg NH4 Ba Ba Ba

AnschlieRend wird die Bodensaule mit Wasser BaClz-frei gespult und danach die
eingetauschten Ba-lonen mit einer Magnesiumchlorid-L6sung zuriickgetauscht.

Ba Ba Ba Ba Mg Mg Mg Mg
| Boden |  +7Mg?*A | Boden | +7Baz
Ba Ba Ba Mg Mg Mg

Die Kationenkonzentrationen im 1. Perkolat werden ebenso gemessen wie die Ba-
Konzentration im 2. Perkolat. Die Summe der Ba-lonenaquivalente bezogen auf die
Bodenmenge ist die potentielle Austauschkapazitat. Aus den Kationen-lonenaqui-
valenten kann der Anteil der jeweiligen Kationen an der Gesamtaustauschkapazitat
ermittelt werden. Die Summe der Na-, K-, Mg- und Ca-Aquivalente sollte mit der der
Ba-Aquivalente auf +/- 10 % Ubereinstimmen. Dies ist nicht der Fall bei carbonathal-
tigen Boden (mehr Ca durch Carbonat-Auflésung, => Summe Na, K, Mg, Ca > Ba)
und bei sauren Béden, an denen selten die AK: bestimmt wird (Austausch von AI?*
und H*, Ausfallung von Al-Hydroxiden, => Summe Na, K, Mg, Ca < Ba). Austausch-
bares NH4" kann mit dieser Methode zwar erfal3t werden, wird jedoch in der Regel
nicht bestimmt. Der Fehler durch die Vernachlassigung des NH4* liegt jedoch in der
Regel bei 1 % oder darunter.

2. Stérungen:

Organische Substanzen, die bei der Perkolation in Lésung gehen, kénnen stdren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in Losung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen. Bei salzhaltigen und
Gipsbdden werden die Na- und Ca- Anteile an der AK: Uberschatzt.

3. Gerate und Zubehdr:
Perkolationssaule mit Hahn
Filterwatte

100 ml Mel3kolben mit Stopfen
oder:
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Perkolationsanlage (siehe Anmerkung 2)

Anmerkungen:

1. alle verwendeten Glasgerate missen aus Duran-Glas hergestellt sein!

2. Die Beschreibung einer automatischen Perkolationsanlage findet sich bei Kénig,
N. u. Fortmann, H. (1996a). Sie istim Anhang 1 wiedergegeben.

4. Chemikalien:

Bariumchlorid (BaCl,*2H,0) p.a.
Magnesiumchlorid (MgCl,*6H,0) p.a.
Salzsaure (HCI) 0,1 N (Titrisol)
Triethanolamin (CgH15NO5)

b. LOsungen:

@) konzentrierte Lésungen:

Losung A (Triethanolamin): 90 ml Triethanolamin werden in einem 2 |-Kolben mit 1 |
H,Odemin versetzt und mit 1 N HCI auf pH 8,1 titriert

(erforderlich sind ca. 300 ml 1 N HCI). Danach wird mit
H,Odemin auf 2 | aufgefiillt.

Losung B (BaCl, 5 %): 100 g BaCl,*2H,0 werden in 2 | H,Odemin gelost.

b) Reagenzldsungen:

BaTri-Losung: Lésung A und Losung B werden im Verhéltnis 1:1 ge-
mischt (10 | ansetzen)

BaCl,-Losung (0,1 M): 24,42 g BaCl, werden in 1 | H,Odemin gelost (10 | an-
setzen)

MgCl,-Losung (0,1 M): 20,33 g MgCl, werden in 1 | H,Odemin gel6st (20 | an-
setzen)

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

Die Durchfuhrung erfolgt in Anlehnung an DIN ISO 13536; jedoch wird hier der
Boden nicht 3-fach ausgeschittelt, sondern perkoliert. Der Ricktausch erfolgt nicht
mit Magnesiumsulfat, sondern mit Magnesiumchlorid.

@) Gewinnung des BaTri-Perkolates

2,5 g der gesiebten und gut gemischten Bodenprobe werden tiber Nacht mit einigen
ml BaClz-Triathanolamin-Losung (BaTri-Losung) in der spater verwendeten Perko-
lationssdule eingeweicht. Am nachsten Tag wird der Boden zun&chst mit 50 ml
(abzugl. der zum Einweichen verwendeten Lésungsmenge) BaTri-Loésung und an-
schlieBend in das gleiche Auffanggefa? mit 50 ml 0,1 M BaClz2-Lésung (ungepuffert)
perkoliert. Durch Regelung der Tropfgeschwindigkeit mittels Hahn oder Pumpe muss
eine Gesamtperkolationsdauer von méglichst 5 Stunden, mindestens jedoch 4 Std.
sichergestellt werden.
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Anmerkungen:

1. Die in der Perkolationsapparatur verwendeten Materialien (Gefalde, Filter, Glas-
wolle, Schlauche, etc.) missen vor der Benutzung mit einer BaClz2-L6sung
gespult werden. Am besten sind Kunststoff-Gerate geeignet, da selbst bei
Duranglas-Geraten mit hohen Na-Blindwerten gerechnet werden muss.

2. Gelangen Bodenpartikel in den Auffangkolben, weil die Filterwatte oder der Glas-
faser-Filter zerstort wurde oder nicht richtig eingelegt war, so muf3 die Perkolation
mit einer frischen Bodenprobe wiederholt werden.

3. Bei sehr tonhaltigen Bodenproben kdnnen feinste Bodenpartikel den Glasfaser-
Filter passieren. Da dies auch bei Perkolationswiederholung nicht zu verhindern
ist, mul3 bei solchen Bodenproben das im Auffangkolben aufgefangene Perkolat
sofort nach der Perkolation membranfiltriert werden.

4. Die beiden Perkolationen der Bodenproben sollten zusammen ca. 5 Stunden
dauern, also werden etwa 20 ml pro Stunde perkoliert. Bei sandigen Boden kann
die Perkolation zu schnell ablaufen. Wenn nach einer Stunde mehr als 25 ml
durchgelaufen sind, sollte die Tropf- bzw. Pumpgeschwindigkeit herabgesetzt
werden.

5. Bei stark tonhaltigen Bodenproben kann sich die Perkolationsdauer verlangern.
Proben, bei denen die erste Perkolation (25 ml) nach 3 Stunden noch nicht anna-
hernd durchgelaufen ist, werden abgebrochen und nach Mischen mit gereinigtem
Quarzsand (gereinigt mit verd. HCI und anschlieBend H2Odemin) im Verhaltnis 1:1
erneut perkoliert.

b) Gewinnung des MgClz-Perkolats:
Zunachst muss das uberschissige BaClz mit 50 ml H,Odemin aus der Bodenséaule

gewaschen werden. Dies sollte in einer moglichst schnellen Perkolation geschehen.
Die Waschldésung wird verworfen.

Die sorbierten Ba-lonen werden anschlie3end mit 100 ml 0,1 M MgClz-Lésung
zurlckgetauscht. Auch hier muss die Perkolationsdauer mindestens 4 Std. betragen.

Anmerkungen:

1. Beigipshaltigen Boden wird der Ricktausch erschwert und die Bestimmung der
AK: unmoglich.

2. Bei stark tonhaltigen Proben kann es vorkommen, dass die erste Perkolation mit
BaTri-Losung noch einigermal3en durchlauft, die 2. mit MgClz2-Lésung jedoch
nicht mehr. Auch in diesem Fall missen die Perkolationen nach Mischen mit
gereinigtem Quarzsand (gereinigt mit verd. HCI und anschlie3end H20Odemin) im
Verhéltnis 1:1 wiederholt werden.

c) Bestimmung der Elemente in den Perkolationslésungen

In der Ba-Tri-Perkolationslésung werden die Elemente Ca, K, Mg und Na bestimmt.
In der MgCl2-Perkolationslosung wird der Ba-Gehalt bestimmt.

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendenden Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Handbuch Forstliche Analytik (2. Ergadnzung 2006) A3.2.1.2 - Seite 3



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchung en A3.2.1.2

Element HFA-Methode Teil D
Ba 4.1.5
Ca 11.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Na 39.15

Anmerkungen:

1. Es ist zu beachten, dass die Mg- und Ba-Lésungen Spuren anderer Kationen
(Na, K) enthalten. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards
die gleiche Mg- bzw. BaClz-L6sungscharge verwendet werden, mit der auch die
Perkolationen einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

d) Berechnung der potentiellen Austauschkapazitat

d.1.) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Boden:

c*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
c Elementkonzentration im Extrakt in mg/I
Vv Volumen der zugesetzten NH4CI-Losung in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

AG  Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:

Na®™ =22,99 Ca’* =20,04 K*  =39,10 Mg?* =12,16

Ba’>* =68,67

Anmerkungen:

1. Liegt die Kationensumme mehr als 10 % hoher als die AK¢, so mul3 davon ausge-
gangen werden, dass sich CaCOs aufgeldst hat. In diesem Fall wird bei niedrigen
Na-Werten die Differenz zwischen AK: und Kationensummenwert vom Ca-Wert
abgezogen.

d.2.) Berechnung der AK:und der Basensattigung:
Die AK: (in umol./g Boden) wird aus der gemessenen Ba-Konzentration im 2. Per-

kolat mit Hilfe der Gleichung in d.1. errechnet:
AK: [umol./g] = IEg,

Die Summe der Einzelkationen sollte mit der AK: +/- 10 % Ubereinstimmen:
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AKt [me|C/g] = IENa + IEK + IECa + lEMg

Die Basensittigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKt:

I[EcatIEx T IEmg *IEnNa 100

DIN ISO 13536: Es liegen keine Informationen Uber die Vergleichbarkeit der

DIN ISO 13536 (Ausgabe 1997-04): Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im
Dt. Inst. fur Normung e.V. [Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der
potentiellen Kationenaustauschkapazitat und der austauschbaren Kationen unter
Verwendung einer bei pH = 8,1 gepufferten Bariumchloridlésung (ISO

Konig u. Fortmann (1996a): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 3: Geratekurzanleitungen und Geratekurzanleitungen Datenver-
arbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst. B, Bd. 48, Geréate-

Konig u. Fortmann (1996b): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-

Mehlich, A. (1953): Rapid determination of cation an anion change properties and

Meiwes, K.J. et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst., Bd.

BS [%] =
AKt

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden
a)

Methode vor.
Q. Literatur:
6.

13536:1995)
7.

anleitung AKE2.1
3.

syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKT2.1
0.

pHe of soils, J. Assoc. off. Agric. Chem. 36, S. 445ff.
10.

7,S. 17ff
11.

Scheffer, Schachtschabel (1982): Lehrbuch der Bodenkunde, S. 93 ff, Ferdinand
Enke Verlag, Stuttgart
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ANHANG 1

Beschreibung einer halbautomatischen Perkolationsanlage zur Bestimmung
der potentiellen Austauschkapazitdt (AK 1)
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

1. Grundlagen

Die zur Bestimmung der AK: notigen Perkolate des Bodens werden mit Hilfe der AKe-
Anlage gewonnen, an der 45 Bodenperkolationen parallel durchgefiihrt werden
konnen. Der Aufbau der Anlage ist in Abbildung 1, Seite 3 dargestellt; die dort
verwendeten Anlagenteil-Bezeichnungen werden in der folgenden Methoden-
beschreibung jeweils in Klammern angegeben. Im Gegensatz zur AKe-Bestimmung
wird bei der AK-Bestimmung zunéchst eine zweigeteilte Perkolation mit Barium-
Triathanolamin (BaTri) und dann mit Bariumchlorid (BaCl,), anschlief3end ein

Waschschritt mit H,O demin. und dann eine Ricktausch-Perkolation mit Magnesium-
chlorid (MgCl,) durchgefuhrt.

2. Vorbereitung der Anlage
T Im Vorratsgefald (V1) werden fur 1 Serie mit 120 Proben 10 | BaTri-Losung
und 10 | BaCl,-L6sung in einer 25 | Vorratsflasche (siehe

Untersuchungsmethode AKT1.1) angesetzt. Werden 2 Serien nacheinander
perkoliert, so kdnnen fur beide die Lésungen auf einmal angesetzt werden. Bei
kleinen Serien ist es einfacher, auch die BaTri-Losung in einer 25 |
Vorratsflasche und nicht im Vorratsgefal3 V1 anzusetzen und spater die
Tropftrichter von Hand zu beftillen.

1 Mit der frischen BaCl,-Losung wird 1 Paket Glasfaservorfilter ca. 1 Std. einge-

weicht und die Filter anschliel3end 3-4-mal mit BaCl,-L6sung gespdilt.

f Zu Beginn einer Serie wird die AKe-Anlage mit der frischen BaTri-Losung wie
folgt gespuilt:
Hahne (H1) an den Tropftrichtern schlieen, Hahn (HV) am Vorratsgefal3 (V1)
offnen, Pumpe (P1) anschalten, ca. 2 | BaTri-L6sung durch das Rohr spulen,
alle Tropftrichter (T1) durch Offnen der Hahne H1 und H3 mit ca. 30 ml BaTri-
Losung spulen. (Bei kleinen Serien entfallt das Spulen des Rohres, da die
Tropftrichter von Hand gefillt werden.)

1 Anschlie3end wird die Anlage mit BaTri-L6ésung und H,O wie folgt gefullt:
alle Hahne H1 bis H4 an den Tropftrichtern (T1 und T2) mussen zun&chst
geschlossen sein; durch Offnen und SchlieRen der Hahne H1 werden die
BaTri-Tropftrichter (T1) auf 45 ml geflllt; die H,O-Tropftrichter (T2) werden

durch Offnen und SchlieRen der Hahne H2 bis zum Stopfen gefiillt (das
Wasser lauft Gber eine Fillstandsanzeige am Hahn Hgemin automatisch in

das Vorratsgefal3 (V2) nach); anschlie3end wird die Pumpe P1 ausgestellt.
Bei kleinen Serien werden die BaTri-Tropftrichter mit einer mit BaTri-Losung

Handbuch Forstliche Analytik (2. Ergédnzung 2006) A3.2.1.2 - Seite 6



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

A3.2.1.2

gefullten Spritzflasche auf 45 ml gefillt; die Stopfen (S1) brauchen in diesem

Fall nicht aufgesetzt werden.

1 Die 100 ml Auffangkolben (Ko) werden in die vorgesehenen Halterungen
gestellt und mit der Halteklammer (K3) befestigt. Dann werden die Stopfen
(S4) durch leichtes Eindrehen so aufgesetzt, dal? sie luftdicht schliel3en.

HY.
CA 4!
~ F VA1
V2 (s0L)
H demin.
L2 - (1oL)
-
\ ( ' P2
o (f— <P => Abfl
52 e:};—az
Z | |[SehS
-» — Abk. Bezeichnung
- L1,L2 Grau-PVC-Kunststoffleitungen
V1,v2 PE-Vorratsflaschen mit Hahn
H:
P1 Pumpe
H1,H2 Kunststofthihne
T1. 12 100m] Tropftrichter mit Teflonhahn und
auf 3 mm verengtem Auslauf
Sch 1-5 Silikonschlauch, 3 mm
Sch't S1,82 Silikonstopfen 35/27 mit 4 mm Bohrung
S3,584 Silikonstopfen 18/24 mit 2,8 mm
Bohrung
Spl,Sp2 |10 ml Einmalspritze, Luer-Anschluf} (Fa.
Heke-Sass, Wolff GmbH, Best.-Nr.
89142)
F Glasfaservorfilter (Fa. Sartorius, Best.-
Nr. 13 400-16-s)
SchK Schlauchklemme
SchVv Schlauchschnellverschluf3
P Schlauchpumpe Typ Ismatec IPN 16 mit
Schlduchen Typ ENE 10 (Size 0,375
with-black)
Z Zeitschaltuhr
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3. Einweichen der Proben mit BaTri

Ein mit BaCl,-Losung gespilter Glasfaservorfilter (F) wird mit einer Pinzette in

eine 10 ml Kunststoffspritze (Spl) gelegt (an der bereits der Schlauch (Sch2)
mit dem Schlauchverbinder-Oberteil (SchV) aufgesteckt ist) und mit einem
Kunststoffrohr nach unten geschoben.

2,5 g der getrockneten und gesiebten Bodenprobe werden auf einem Wage-
schiffchen abgewogen und anschliel3end in die Spritze (Sp1) mit dem Filter
eingefullt.

Die geflllte Spritze wird in den daflr vorgesehenen Stander geklemmt, der bis
zu 45 Probenspritzen aufnehmen kann.

Auf diese Weise werden pro Lauf 45 Proben eingewogen. Eine davon muss
jeweils der AK-Bodenstandard sein.

Mit dem Spritzenstander geht man zur AKe-Anlage und héngt die Spritzen der
Reihe nach in die Halteklammern (K1) der Anlage. Dann werden die
Schlauchschnellverbindungen (SchV) an den Auffangkolben (Ko)
angeschlossen und die Schlauche (Sch2) mit Schlauchklemmen (SchK)
abgeklemmt.

Auf jede Probe in den Spritzen werden ca. 3 ml BaTri-Lésung mit einer Spritz-
flasche gegeben und dabei gegebenenfalls an der Spritzenwand hédngendes
Bodenmaterial nach unten gespiuilt.

Mit einem kleinen Spatel werden Boden und BaTri-Losung vorsichtig solange
verrihrt, bis sich keine Luftblasen mehr in dem Bodenbrei befinden. (Vorsicht!
Filter beim Ruhren nicht beschadigen. Es darf kein Boden am Filter vorbeige-
rihrt werden!) AnschlieBend wird der am Spatel hangende Boden mit BaTri-
LAsung in die Spritze gespult und die Spritze bis 8 ml aufgefulit.

Proben, bei denen viel organisches Material obenauf schwimmt, sollten von
oben mit einem 2. Filter (F) etwas nach unten gedrtickt werden, damit die
Probe vollstandig in BaTri-Losung eingeweicht wird.

Sind alle Proben mit BaTri-Losung versetzt, werden die Stopfen (S1) mit leich-
ten Drehbewegungen auf die Spritze (Spl) gesetzt, so dafd luftdichter
Verschluss gewahrleistet ist.

Man lai3t die Proben tber Nacht einweichen.

4. Starten des 1. Perkolationslaufes (Phase 1: BaTri)

Zunachst werden alle Schlauchklemmen (SchK) gedffnet, sodann alle Hahne
(H4) der mit Wasser gefillten Tropftrichter (T2).

Nun werden die Schlauchpumpen angestellt. Die Pumpgeschwindigkeit muss
auf 32 eingestellt und die Schlauchandruckhebel missen in Pos. 11
eingerastet sein (bei Schlauchtyp Ismatec ENE10 size 0,375 with-black).
Danach werden alle Hahne (H3) der mit BaTri-Losung gefillten Tropftrichter
(T1) geodffnet. Die Perkolation beginnt. (Achtung: bei unbesetzten Platzen der
Ake-Anlage mussen die Hahne H3 und H4 geschlossen bleiben und die
entsprechenden Schlauchandruckhebel an der Pumpe hochgestellt werden!)
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5. Notwendige Prufungen wahrend eines Perkolationslaufes

Wahrend eines Perkolationslaufes muf3 mehrmals jeder einzelne Kanal auf die
Dichtigkeit aller Stopfen- und Schlauchverbindungen tberprtft werden. Tritt an
irgendeiner Stelle BaTri-Loésung aus oder wird Luft eingesaugt, so muss bei
diesem Kanal die Perkolation abgebrochen und am nachsten Tag mit frischem
Boden wiederholt werden. Die BaTri-Zufuhr ist durch SchlieRen des Hahns
(H3) zu stoppen.

Gelangen Bodenpartikel in den Kolben (Ko), weil der Filter (F) zerstort wurde
oder nicht richtig eingelegt war, so muss ebenfalls die Perkolation mit einer
frischen Bodenprobe wiederholt werden.

Bei Perkolationsabbruch einzelner Kanéle mussen die Schlauchandruckhal-
terungen der jeweiligen Kanéle geldst werden. Dies ist auch wahrend einer
Perkolation bei laufender Pumpe mdglich.

Bei sehr tonhaltigen Bodenproben kdnnen feinste Bodenpartikel den
Glasfaservorfilter passieren. Da dies auch bei Perkolationswiederholung nicht
zu verhindern ist, muss bei solchen Bodenproben das im Kolben (Ko)
aufgefangene Perkolat sofort nach der Perkolation membranfiltriert werden.
Die Perkolation der Bodenproben dauert etwa 2,5 Stunden, also werden etwa
20 ml pro Stunde perkoliert. Bei sandigen Béden kann die Perkolation zu
schnell ablaufen. Wenn nach einer Stunde mehr als 30 ml durchgelaufen sind,
sollte die Pumpgeschwindigkeit auf 25 herabgesetzt werden oder durch
leichtes Zudrehen des Hahns H3 die Perkolationsgeschwindigkeit gebremst
werden. Bei stark tonhaltigen Bodenproben kann sich die Perkolationsdauer
verlangern. Sind nach 3 Stunden noch mehr als 10 ml BaTri-Lésung im
Tropftrichter (T1), so wird die Pumpgeschwindigkeit auf 50 heraufgesetzt, um
die restliche BaTri-Losung beschleunigt durch die Bodensaule zu ziehen.
Proben, die nach 3,5 Stunden noch nicht annahernd durchgelaufen sind,
werden abgebrochen und nach Mischen mit gereinigtem Quarzsand (mit verd.
HCI und anschlie3end H,O demin gewaschen) im Verhaltnis 1:1 erneut

perkoliert (je 1,25 g Boden und Sand; bei sehr geringer AK: je 2,5 g).

6. Arbeitsschritte nach Beendigung der Phase 1 (BaTri) des
Perkolationslaufes und zum Start der Phase 2 (BaCl 2)

Die Perkolation (Phase 1) eines jeden Kanals ist beendet, wenn die BaTri-
Ldsung bis an die Oberkante des Hahns (H3) aus dem Tropftrichter (T1)
gelaufen, der Schlauch (Schl) und das Rohrchen im Stopfen (S3) jedoch noch
gefullt ist. In diesem Moment wird fur jeden Kanal der Hahn H3 kurz
geschlossen.

Mit einer Spritzflasche werden 45 ml BaCl,-L6sung in den jeweiligen Tropf-

trichter eingefillt und der Hahn H3 gleich wieder gedffnet, so dal? die Perkola-
tion fortgesetzt wird.

7. Arbeitsschritte nach Beendigung des Perkolationslaufes

Die Perkolation eines jeden Kanals ist beendet, wenn die gesamte BaCl.-

LAsung aus dem Tropftrichter (T1) durch die Bodensaule in der Spritze (Sp1l)
perkoliert ist und die Saule trockengesaugt ist.
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1 Die Pumpen (P2) werden gestoppt und alle Tropftrichter-Hahne (H3 und H4)
geschlossen.

1 Zum Herausnehmen der Auffangkolben (Ko) werden zuerst die Stopfen (S3)
aus den Spritzen gedreht, die Schlauchschnellverbindungen (SchV) gedffnet
und dann die Stopfen (S4) aus den Kolben (Ko) gezogen. Dann werden die
Messkolben (Ko) aus den Halterungen (K3) genommen, auf 100 ml mit BaCl,-

Ldsung aufgefillt, mit einem Stopfen verschlossen, umgeschiittelt und die
Perkolate in beschriftete 100 ml Weithals-Polyethylen-Flaschen umgefiillt.
(Tribe Losungen mussen sofort membranfiltriert werden!)

8. Vorbereitung des 2. Perkolationslaufes (Rucktausch)
1 Die Tropftrichter (T1) mit Schlauch (Schl) und Stopfen (S3) werden griindlich
mit H,O demin. gespult, indem ein Becherglas unter den Stopfen (S3)

gehalten und bei get6ffnetem Hahn (H3) mit einer Spritzflasche H,O demin.

durch Tropftrichter, Schlauch und Stopfen gespult werden.
1 Nach SchlieBen der Hahne (H3) werden jeweils 25 ml H,O demin. mit einer

Spritzflasche in die Tropftrichter (T1) geftllt, mit denen die Bodensaulen vor
der Ricktausch-Perkolation BaCl,-frei gewaschen werden.

1 Es werden die entleerten Auffangkolben (Ko) in die Halterungen (K3) gestellt
und die Stopfen (S4) auf die Kolben gesetzt.

1 Mit einer Spritzflasche werden vorsichtig ca. 5 ml H,O demin. so in die Spritze
mit der Bodenséule gegeben, daf} Boden- und BaCl,-Losungsreste nach

unten gespllt werden, ohne dafl? die Bodensaule aufgewirbelt wird.

1 Die Pumpgeschwindigkeit der Schlauchpumpen (P2) wird auf 100 hochgesetzt
und die Pumpen angestellt. (Mul3 aus Zeitgrinden der Waschvorgang Uber
Nacht laufen, so muss durch Einstellen der Zeitschaltuhr (Z) auf 2,5 Std. dafur
gesorgt werden, dal’ die Pumpen nachts automatisch ausgestellt werden!)

1 Die Stopfen (S3) werden auf die Spritzen gesetzt und die Hahne (H3) der
Tropftrichter (T1) getffnet.

1 Der Bodensaulen-Waschvorgang ist beendet, wenn das Wasser aus den
Tropftrichtern (T1) vollstdndig durch die Bodensaule perkoliert ist und die Sau-
len trockengelaufen sind.

1 Dann werden die Hahne (H3 und H4) an den Tropftrichtern (T1 und T2)
geschlossen, die Pumpen (P2) gestoppt und die Geschwindigkeit wieder auf
32 gestellt.

1 Zum Herausnehmen der Kolben (Ko) mit dem Spullwasser werden die Stopfen
(S3) auf den Spritzen, die Schlauchschnellverbindungen (SchV) und die
Stopfen (S4) auf dem Kolben gel6st und die Kolben herausgenommen. Der
Kolbeninhalt wird verworfen.

1 Dann werden neue Kolben (Ko) in die Halterung (K3) gesetzt, die Stopfen (S4)
wieder aufgesetzt und die Schlauchschnellverbindungen (SchV) geschlossen.

1 Anschlielend wird die Ake-Anlage fir die Riicktausch-Perkolation mit 90 ml
MgCl2-L6sung (siehe Methodenbeschreibung AKT1.1) in den Tropftrichtern
(T1) und H20 demin in den Tropftrichtern (T2) befullt (siehe 2.).

1 Auf die Schlauche (Sch2) werden die Schlauchklemmen (SchK) gesetzt und
vorsichtig die Spritzen (Sp1) mit den Bodensaulen mit MgCl,-Losung mittels
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einer Spritzflasche auf 8 ml aufgefiillt. AnschlielRend werden die Stopfen (S3)
auf die Spritzen gesetzt.

Starten des 2. Perkolationslaufes (Rucktausch)
(in der Regel wird die 2. Perkolation abends gestartet und lauft Gber Nacht!)

Zunachst werden alle Schlauchklammern (SchK) gedéffnet, sodann alle Hahne
(H4) der mit Wasser gefllten Tropftrichter (T2).

Nun werden die Schlauchpumpen angestellt. Die Pumpgeschwindigkeit muss
auf 32 eingestellt und die Schlauchandruckhebel missen in Pos. 11
eingerastet sein (bei Schlauchtyp Ismatec ENE10 size 0,375 with-black).
Danach werden alle Hahne (H3) der mit MgCl,-L6sung gefillten Tropftrichter

(T1) geotffnet. Die Perkolation beginnt. (Achtung: bei unbesetzten Platzen der
Ake-Anlage mussen die Hahne H3 und H4 geschlossen bleiben und die ent-
sprechenden Schlauchandruckhebel an der Pumpe hochgestellt werden!)
Alle Verbindungen missen auf Dichtigkeit gepruft werden. Kanale mit
undichten Stellen werden sofort gestoppt und am nachsten Tag mit der
gleichen Bodensaule nochmals gestartet; die ersten Losungstropfen im
Auffangkolben (Ko) durfen nicht verworfen werden!

10. Arbeitsschritte nach Beendigung des 2. Perkolationslaufes

Die Perkolation eines jeden Kanals ist am nachsten Morgen beendet, wenn
die gesamte MgCl,-L6sung aus dem Tropftrichter (T1) durch die Bodensaule

in der Spritze (Sp1) perkoliert ist und die S&ule trockengesaugt ist.

Die Pumpen (P2) werden gestoppt und alle Tropftrichter-Hahne geschlossen.
Zum Herausnehmen der Auffangkolben (Ko) werden zuerst die Stopfen (S3)
aus den Spritzen gedreht, die Schlauchschnellverbindungen (SchV) gedffnet
und dann die Stopfen (S4) aus den Kolben (Ko) gezogen. Dann werden die
MeRkolben (Ko) aus den Halterungen (K3) genommen, auf 100 ml mit MgCl,-

Ldsung aufgefillt, mit einem Stopfen verschlossen, umgeschiittelt und die
Perkolate in beschriftete 100 ml Weithals-Polyethylen-Flaschen umgefiillt.
(Tribe Losungen mussen sofort membranfiltriert werden!)

Die Spritzen (Sp1) mit dem Bodenmaterial incl. Schlauch (Sch2) und Schnell-
verschluss (SchV) werden aus den Halteklammern (K1) herausgenommen,
Boden und Filter Gber einem Sieb herausgeklopft oder mit einem Wasser-
schlauch leergespult und die Spritzen grindlich 3-4 mal mit H,O demin.

gespult und getrocknet.

Die Schlauche (Sch3) und das im Stopfen (S4) befindliche Glasrohr werden
mit Hilfe einer Spritzflasche mit H,O demin gespult (Becherglas unterhalten!).
Wird die Anlage am nachsten Tag nicht betrieben, so missen auch die Tropf-
trichter (T1), die Schlauche (Sch1l) und die Glasréhrchen in den Stopfen (S3)
mit H,O demin. gespllt werden.

11. Spulen/Stilllegen der Anlage

Zum Wochenende oder bei langeren Betriebspausen der Anlage sollte die
Anlage grindlich mit H,O demin. gespult werden. Dazu wird das Vorratsgefafd

V1 vom Anschluf3schlauch abgeschraubt und der Schlauch in ein 5 I-Gefaf}
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mit H,O demin gesteckt. Dann wird die Pumpe P1 eingeschaltet und die
Leitung L1 mit 2-3 | H,0O demin gespult. Anschlie3end werden alle Trichter
(T1) mit H,O demin. geflllt und das Spulwasser Uber die Verbindung

Spritze/Kolben (SchV, Sch3, S4) abgelassen. Danach wird alles nochmals mit
H,O demin. aus einer Spritzflasche durchgespdilt.

1 Zum Trocknen werden die Stopfen (S1) von den Tropftrichtern (T1) abgenom-
men.

1 Die graue PVC-Ruckwand und die Kolbenhalteleiste werden griindlich abge-
wischt und so BaCl,- und MgCl,-Spritzer entfernt.
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Boden effektive Kationenaustauschkapazitat

Humus (Ake EU 1) Level I+

Norm: UNEP-UN/ECE Methode 9106SA |HBU: 11.8c; 3.7.2.1.a
In Anlehnung an DIN ISO 11260

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Kationenaustauschkapazitat erfolgt durch Austausch der
Kationen mit BaCl,-L6sung. Der Boden wird dazu mit der BaCl,-Ldsung geschuittelt.
Die Kationen werden bei annahernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da die
BaCl,-Losung ungepuffert ist.

K Na Ca Ba Ba Ba Ba

2 +7Ba% A | Boden | +2[Na*+K*+ Ca?" + Mg2* + NH4*]
Mg NH4 Ba Ba Ba

Die Kationenkonzentrationen im Perkolat werden gemessen und in lonenéquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge ist die
Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann aus der Differenz der
pH-Werte vor und nach der Extraktion berechnet werden. Da die Protonenkonzentra-
tionen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums veréndert wird, muss die
Protonenkonzentration in Abhéngigkeit von der Al-Konzentration korrigiert werden.

[AI(H,0)6]** 2 [AI(H,0)s0H]** + H*

Auch austauschbares NH,* kann mit dieser Methode erfasst werden. Der Fehler

durch die Vernachlassigung des NH," liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder
darunter.

2. Stdrungen:

Organische Substanzen, die bei der Extraktion in Lésung gehen, kénnen stéren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in L6sung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen konnen.

3. Gerate und Zubehdr:

Zentrifuge mit Rotor

Zentrifugenglaser (z.B. Polycarbonat), 25-50 mi
Schittelmaschine

Kunststoff-Trichter

Schwarzband-Filter

Probenflaschen (PE)

4. Chemikalien:
Bariumchlorid: BaCl,»2 H,O p.a.
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o. Losungen:
0,1 M BaCl,-L6sung: 122,14 g BaCl,x2 H,0 p.a. werden in eine 5 |-Vorrats-

flasche gegeben und auf 5 | mit H,O demin. aufgefillt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.2 und A1.3.1 oder A1.3.2

7. Durchfihrung:

a.) Gewinnung der BaCl,-Extrakte der Bodenproben:

Je 2,5 g der Bodenproben werden in Zentrifugenréhrchen eingewogen und mit 30 ml
0,1 M BaCl,-Losung versetzt. AnschlieRend werden die verschlossenen Réhrchen
auf eine Schittelmaschine gelegt und 2 Std. geschiittelt. Danach werden die Rohr-
chen in der Zentrifuge mit mind. 3.000 * g ca. 15 min. zentrifugiert. Die Gberstehende
Losung in den Rohrchen wird Uber einen Kunststofftrichter mit Schwarzbandfilter
direkt in eine PE-Flasche Uberfuhrt.

AnschlielRend werden der pH-Wert und die austauschbaren Kationen im Extrakt
gemessen. Falls die gewonnene Lésung nicht ausreicht fur die Messung des pH-
Wertes und aller Kationen, kann sie vor der Messung mit 0,1 M BaCl,-Lésung z.B.

1:5 verdinnt werden. Dies ist bei der Konzentrationsberechnung zu bertcksichtigen.

(bei der ansonsten identischen UNEP-UN/ECE Methode 9106SA wird 2 g Boden mit
20 ml 0,1 M BaClz-L6sung geschittelt und nach der Zentrifugation die Uberstehende
L6sung direkt in eine PE-Flasche filtriert. Da die Ausbeute nur ca. 15 ml betragt,
kann dies ev. zu Problemen bei der pH- und ICP-Messung fuhren!)

Anmerkungen:
1. Die verwendeten Filterpapiere sind mit der verwendeten BaCl,-Losung zu

konditionieren, da bei ungespulten Papieren die pH-Wert-Messung verfalscht
werden kann.

b.) Bestimmung der Elemente im Extrakt:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Gber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt. Dazu
ist es erforderlich, dass der pH-Wert der BaCl,-Losung sowohl vor der Extraktion als

auch im Extrakt so bald wie moéglich bestimmt wird.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.15
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Na 39.1.5
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Es st zu beachten, dass die Ba-Losungen Spuren anderer Kationen (Na, K)
enthalten. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche BaClz2-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Extraktionen
einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

3. Die Austauschaziditat kann alternativ zur Berechnung nach c.3 auch durch
Titration des Extraktes nach DIN EN ISO 14252:2011-09, HBU 3.7.2.3.a
bestimmt werden.

c.) Berechnung der Austauschkapazitat, der Austauschaziditat und der Basen-

sattigung:

c.1.) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Boden:

IE

C

Vv
EW
AG

c*V

T EW* AG

lonenaquivalent in umol/g

Elementkonzentration im Extrakt in mg/

Volumen der zugesetzten BaClz-Lésung in ml (30 ml)

Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit

Aquivalentgewichte:
Na® =22,99 Ca?t =20,04 Fe3* =18,62 AT =899
K* =39,10 Mg®* =12,16 Mn2* =27.47 H* =101

c.2.) Berechnung der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

E,,

IEH

pHp
pHo

_ (107" - 10°P"%)* V*1000 c(A)* V
EW* 0,88 a 10™ g
EW*M(AI)*%+WO
g -

bzw. mit F = Faktor nach Ulrich/Prenzel

_ (107" - 107")*V*1000  c(A)*V

IE
: EW * 0,88 EW * M(A)* F

Protonenaquivalent in umol/g
pH-Wert des Perkolates (Probe)
pH-Wert der reinen BaClz-Losung (5,6 einsetzen)
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Vv Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

c(Al)  Aluminium-Konzentration im Perkolat in mg/l

M(Al)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)
Die Herleitung der Formel fur verschiedene pH(p)-Werte ist nachzulesen bei Konig u.
Fortmann (1996).
Im Anhang 1 findet sich eine Tabelle mit dem Faktor F fur verschiedene pH(p)-Werte.

Hinweis: fir Humusproben ist eine Berechnung der austauschbaren Protonen
nicht moglich, da die organische Substanz in der Lésung wie ein Puffer wirkt!

c.3.) Berechnung der AKe, der Austauschaziditdt und der Basenséttiqung:
Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:

AKe[Umol /] = IEng + IEx + [Eca + IEyg + IEyn + [Ea + |Epe + IEy

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationen&quivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn + IEH

Die Basensittigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca TIEk TIEmg TIENa
AKe

BS [%] = *100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

@) effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl, Methode A3.2.1.1:
Vergleichbarkeit siehe Anhang 2 und Koénig u. Bartens (1995)

b) Austauschkapazitat Humus, Methode A3.2.1.9: siehe Anhang 2 Methode
A3.2.1.9

. Literatur:
1. BMELF (Hrg.), (1997): Dauerbeobachtungsflachen zur Umweltkontrolle im
Wald, Level Il, Methodenleitfaden, S. 23 1.
2. DIN ISO 11260, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. (2018): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung der effektiven Kationen-
austauschkapazitat und der Basensattigung unter Verwendung Bariumchlorid-
l6sung
3. DIN EN ISO 14254, Normenausschul? Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. (2011): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Austausch-aciditat
in Bariumchloridextrakten (ISO 14254:2001); Deutsche Fassung EN I1ISO
14254:2011-09
4. International Cooperative Programme on Assessment and Monitoring of Air
Pollution Effects on Forests, BFH (Hrg.) (1994): Manual on Methods and criteria

= |©
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of the effects of air pollution and forests, 3. Edition, Hamburg: UNEP-UN/ECE
Methode 9106SA

5. KoOnig, u. Bartens (1995): Untersuchung zur Vergleichbarkeit der Ake-Bestim-
mungen mittels BaClz-Extraktion (EG-Methode) und NH4Cl-Perkolation (deutsche
Methode); Berichte des Forschungszentrums Walddkosyst. B, Bd. 44

6. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKEG1.1

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.2.1.3 - Seite 5




H FA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.1.3

ANHANG 1

Faktor F fur verschiedene pH(p) -Werte
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
4,6 | 18,8 4,1 | 57,2 36 | 179 3,1 | 563 2,6 | 1774
459 | 19,2 4,09 | 58,5 359| 183 3,09| 576 2,59 | 1816
4,58 | 19,6 4,08 | 59,9 3,568 | 187 3,08 | 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,567 | 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
4,56 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 | 196 3,06 | 618 2,56 | 1943
455| 21 4,05| 64,1 3,55| 201 3,05| 632 2,55| 1993
454| 21,4 4,04 | 65,6 3,54 | 205 3,04 | 647 2,54 | 2035
453 219 4,03 | 67,1 3,53| 210 3,03| 662 2,53 | 2084
452| 22,4 4,02 | 68,6 3,52 | 215 3,02| 677 2,52 | 2134
451| 22,9 4,01 | 70,2 3,61 | 220 3,01| 693 2,51 | 2183
450| 23,4 4 71,8 35| 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 | 23,9 3,99 | 735 3,49 | 230 299 | 721 2,49 | 2289
4,48 24,4 398]| 75,1 3,48 | 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
447 25 3,97 | 76,9 347 | 241 297 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 255 3,96 | 78,6 3,46 | 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 26,1 3,95| 804 3,45 | 252 2,95| 792 2,45 | 2511
4,44 26,7 3,94 | 82,3 3,44 | 258 2,94 | 813 2,44 | 2571
4,43| 27,3 3,93 | 84,2 3,43 | 264 2,93 | 827 2,43 | 2631
4,42 27,9 3,92 | 86,2 3,42 | 270 2,92 | 848 2,42 | 2691
4,41 | 28,5 391 88,1 341 | 276 291| 870 2,41 | 2751
4,4 | 29,2 39 ] 90,1 34 | 283 29| 891 2,4 | 2821
4,39 | 29,8 3,89 | 92,2 3,39| 289 2,80 | 912 2,39 | 2881
4,38 | 30,5 3,88 | 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
437 31,2 3,87 | 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 319 3,86 | 98,7 3,36 | 310 2,86 | 976 2,36 | 3091
4,35| 32,6 3,85 | 101 3,35| 317 2,85| 997 2,35| 3161
4,34 | 334 3,84 | 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
433 34,1 3,83 | 106 3,33| 332 2,83 | 1046 2,33 | 3311
4,32 34,9 3,82 | 108 3,32 | 340 2,82 | 1067 2,32 | 3391
431 | 35,7 3,81 | 111 3,31| 348 2,81 | 1095 2,31 | 3471
43 | 36,5 3,8 | 113 3,3 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
48 | 12,2 4,29 | 37,3 3,79 | 116 3,29 | 364 2,79 | 1145 2,29 | 3631
4,79 4,28 | 38,2 3,78 | 118 3,28 | 373 2,78 | 1173 2,28 | 3721
4,78 4,27 39 3,77| 121 3,27 | 381 2,77 | 1202 2,27 | 3801
4,77 13 4,26 39,9 3,76 | 124 3,26 | 390 2,76 | 1230 2,26 | 3891
4,76 | 13,3 4,25| 40,8 3,75 | 127 3,25 | 399 2,75 | 1258 2,25| 3981
4,75 | 13,6 4,24 | 417 3,74 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 139 4,23 | 42,7 3,73 | 133 3,23 | 418 2,73 | 1315 2,23 | 4171
4,73 | 14,2 4,22 43,9 3,72 | 136 3,22 | 430 2,72 | 1350 2,22 | 4271
472 | 145 421 447 3,71 | 139 3,21 | 438 2,71 1378 2,21| 4371
471 | 14,8 4,20 | 45,1 3,70 | 142 3,20 | 448 2,70 | 1413 2,20 | 4471
4,7 15,1 4,19 | 46,7 3,69 | 146 3,19 | 458 2,69 | 1442 2,19 | 4571
469 | 155 4,18 | 47,3 3,68 | 149 3,18| 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 158 4,17 | 48,9 3,67 | 152 3,17 | 480 2,67 | 1512 2,17 | 4791
4,67 | 16,1 4,16 | 50 3,66 | 156 3,16 | 491 2,66 | 1548 2,16 | 4901
4,66 | 16,5 4,15| 51,1 3,65| 159 3,15 | 502 2,65| 1583 2,15| 5001
4,65| 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
4,64 | 17,2 4,13 | 535 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
4,63 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
4,62 18 411| 56 361| 175 3,11 | 551 2,61| 1731 2,11 | 5501
461 | 184 4,10 | 57,2 3,60 | 179 3,10 | 563 2,60 | 1774 2,10 | 5621
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ANHANG 2

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
Vergleich der AKe-Bestimmung in Bodenproben zwischen den Methoden
A3.2.1.1 (AKe) und A3.2.1.3 (AKe EU 1)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden:

a. A3.2.1.1:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; perkolieren mit 1 N NH4Cl

b. A3.2.1.3 (in Anlehnung an DIN ISO 11260):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; ausschitteln mit 0,1 M BaCl2

2. Durchfiihrunag:

An 482 Bodenproben aus dem Level II-Programm der Nordwestdeutschen
Forstlichen Versuchsanstalt wurde die Austauschkapazitat mit beiden genannten
Methoden bestimmt.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es keine direkte Vergleichbarkeit. Fur die
untersuchten austauschbaren basischen Kationen liegt die mittlere Abweichung zwar
nur zwischen 8 und 20 % bei Regressionskoeffizienten von R2 = 0,95 bis 0,99. Bei
den sauren Kationen jedoch liegt die mittlere Abweichung je nach Kation zwischen
35 und 50 % bei einem von R? = 0,95 bis 0,97. (Details siehe Tabelle 1 und
Graphiken 1-8)

Wahrend die Austauschkapazitat mit der AK EU 1-Methode im Vergleich zur AKe-
Methode um ca. 30 % unterschatzt wird (siehe Graphik 9), ist die Basensattigung
relativ gut vergleich bar (Graphik 10).

Fur Datenvergleiche ist eine Umrechnung zwischen beiden Methoden prinzipiell
moglich (siehe dazu auch Kénig u. Bartens, 1995). Die Ergebnisse der Untersuchung
von Konig und Bartens (1995) an 182 Bodenproben unterscheiden sich bei einigen
Elementen jedoch von denen dieses Vergleichs um bis zu 15 %. In Tabelle 2 sind
deshalb die Ergebnisse beider Untersuchungen nebeneinander gestellt.

4. Literatur:

Konig u. Bartens (1995): Untersuchung zur Vergleichbarkeit der Ake-Bestimmungen
mittels BaClz-Extraktion (EG-Methode) und NH4Cl-Perkolation (deutsche Methode);
Berichte des Forschungszentrums Waldokosyst. B, Bd. 44

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Goéttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken
Tabelle 1: Vergleich zwischen AKe (x-Achse) und AK EU 1 (y-Achse) (n=482)
lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung
Ca 0,99 0,88
Mg 0,99 0,92
K 0,98 0,81
Na 0,95 0,80
Al 0,95 0,64
Fe 0,94 0,67
Mn 0,97 0,66
H 0,95 0,48
AK 0,94 0,73
BS 0,98 1,07
Vergleich Calcium:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
160 7
140 1
Z 120 s
> ] 0/
S 100 ]
= ’/,w/
£ 80 v
o ] = 0,8812x
S5 60 ] § y=0.
o ] R? = 0,9983
¥ 401 4‘/
20 §
O T T T T T T T T T T T T T T T T T T
60 80 100 120 140 160
AKe [mmolc/kg]
Graphik 1:
Vergleich Magnesium:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
10
. ] "
g | + %
% (S
£
% y =0,9207x
0 R?=0,9971
X
<
8 10
AKe [mmolc/kg]
Graphik 2:
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Vergleich Kalium:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 3:
Vergleich Natrium:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 4:
Vergleich Aluminium:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 5:
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Vergleich Eisen:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 6:
Vergleich Mangan:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 7:
Vergleich Protonen:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 8:
Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.2.1.3 - Seite 10



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

A3.2.1.3

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021)

Vergleich eff. Austauschkapazitat:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 9:
Vergleich Basensattigung:
Methode AKe (A3.2.1.1) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Tabelle 2: Vergleich der Korrelationskoeffizienten des hier beschriebenen Methoden-
vergleichs (482 Proben) und des von Konig u. Bartens (1995) durchgefiihrten
Vergleichs (182 Proben)

dieser Vergleich
Vergleich Koénig u. Bartens
Element Korr.-Koeff. Steigung Korr.-Koeff. Steigung | Achsenabschnitt

Ca 0,99 0,88 0,99 0,98 -0,08
Mg 0,99 0,92 0,99 0,93 0,04
K 0,98 0,81 0,92 0,78 0,04
Na 0,95 0,80 0,95 0,95 0,00
Al 0,95 0,64 0,96 0,61 0,65
Fe 0,94 0,67 0,97 0,61 0,18
Mn 0,97 0,66 0,98 0,74 0,02
H 0,95 0,48 0,98 0,52 0,56
AK 0,94 0,73 0,96 0,62 1,78
BS 0,98 1,07 - - -
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Boden Effektive Kationenaustauschkapazitat
Humus (Ake EU 2)

Norm: in Anlehnung an DIN ISO 11260 |HBU: 3.7.2.1a

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Kationenaustauschkapazitat erfolgt durch Austausch der
Kationen mit BaCl,-L6sung. Der Boden wird dazu mit der BaCl,-Losung geschiittelt.
Die Kationen werden bei annahernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da die
BaCl,-Losung ungepuffert ist.

K Na Ca Ba Ba Ba Ba
2 +7Ba2* A | Boden | +2[Na*+K*+ Ca2* + Mg2* + NHa*]
Mg NH4 Ba Ba Ba

Die Kationenkonzentrationen im Perkolat werden gemessen und in lonenéquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge ist die
Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann aus der Differenz der
pH-Werte vor und nach der Extraktion berechnet werden. Da die Protonenkonzentra-
tionen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums verandert wird, muf3 die
Protonenkonzentration in Abh&angigkeit von der Al-Konzentration korrigiert werden.

[AI(H,0)6l*" @ [AI(H,0)sOHJZ* + H*

Auch austauschbares NH,* kann mit dieser Methode erfal3t werden. Der Fehler

durch die Vernachlassigung des NH," liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder
darunter.

2. Stérungen:

Organische Substanzen, die bei der Extraktion in Losung gehen, kénnen stéren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in Losung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.

3. Gerate und Zubehor:

Zentrifuge mit Rotor
Zentrifugenglaser Polycarbonat 50 ml
Schuttelmaschine

Kunststoff-Trichter

100 ml Messkolben

Geeignete Papier-Filter
Probenflaschen (PE) 100 ml

4. Chemikalien:
Bariumchlorid: BaCl,»2 H,O p.a.
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o. Losungen:
0,1 M BaCl,-L6sung: 122,14 g BaCl,x2 H,0 p.a. werden in eine 5 |-Vorrats-

flasche gegeben und auf 5 | mit H,O demin. aufgefillt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.2 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

Die Durchfihrung erfolgt nach DIN ISO 11260.

a.) Gewinnung der BaCl,-Extrakte:

Je 2,5 g der Boden- oder Humusproben werden in Zentrifugenréhrchen eingewogen
und mit 30 ml 0,1 M BaCl,-L6sung versetzt. Anschliel3end werden die verschlos-

senen Rohrchen auf eine Schiittelmaschine gelegt und 1 Std. geschittelt. Danach
werden die Rohrchen in der Zentrifuge mit mind. 3.000 * g ca. 10 min. zentrifugiert.
Die Uberstehende Losung in den Réhrchen wird schliellich tber einen Kunststoff-
trichter in einen 100 ml Messkolben tberfihrt. 2 weitere Male wird je 30 ml 0,1 M

BaCl,-L6sung zugesetzt, geschittelt, zentrifugiert und die Uberstehende Losung in

den Messkolben abgefiillt. Danach wird der MeR3kolben mit der 0,1 M BaCl,-Ldsung

auf 100 ml aufgeflllt und der gesamte Extrakt Gber einen Kunststofftrichter mit
geeignetem Papierfilter in eine PE-Flasche tberfuhrt.

b.) Bestimmung der Elemente im Extrakt:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Uber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt. Dazu
ist es erforderlich, dass der pH-Wert der BaCl,-Losung sowohl vor der Extraktion als

auch im Extrakt so bald wie mdglich bestimmt wird.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.15
Na 39.15
H 76.1.5
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Anmerkungen:

einer Messserie durchgefuhrt werden.

werden.

bestimmt werden.

c.) Berechnung der Austauschkapazitit, der Austauschaziditdt und der
Basensattigung:
c.1.) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Boden:

_ Cc*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
c Elementkonzentration im Extrakt in mg/l
Vv Volumen der zugesetzten BaClz-Lésung in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

Aquivalentgewichte:
Na® =22,99 Ca?t =20,04 Fe3* =18,62 AT =899
K* =39,10 Mg®* =12,16 Mn2* =27.47 H* =101

c.2.) Berechnung der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

E _ (107" - 10°P"%)* V*1000 c(A)* V
4 EW* 0,88 . L& 10" @
EW * M(Al) ?ermg

bzw. mit F = Faktor nach Ulrich/Prenzel

_ (107" - 107™)*V*1000  c(A)*V
EW * 0,88 EW * M(Al)* F

E,,

IEn Protonenaquivalent in pumol/g

pHp pH-Wert des Perkolates (Probe)

pHo pH-Wert der reinen BaClz2-Losung (5,6 einsetzen)
Vv Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

c(Al)  Aluminium-Konzentration im Perkolat in mg/I
M(Al)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)

1. Es ist zu beachten, dass die Ba-Losungen Spuren anderer Kationen (Na, K)
enthalten. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche BaClz-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Extraktionen

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet

3. Die Austauschaziditat kann alternativ zur Berechnung nach c.3 auch durch
Titration des Extraktes nach DIN EN ISO 14252:2011-09, HBU 3.7.2.3.a

AG  Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
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Die Herleitung der Formel fur verschiedene pH(p)-Werte ist nachzulesen bei Konig u.
Fortmann (1996).
Im Anhang 1 findet sich eine Tabelle mit dem Faktor F fur verschiedene pH(p)-Werte.

Hinweis: fir Humusproben ist eine Berechnung der austauschbaren Protonen
nicht moglich, da die organisch e Substanz in der Lésung wie ein Puffer wirkt!

c.3.) Berechnung der AKe, der Austauschaziditat und der Basenséttigung:
Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:

AKe[umol/g] = IEy, + IEi + [Ecq + [Eyg + IEyy + IEa + IEge + IE

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationenaquivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonen&quivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn + IEH

Die Basenséttigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

[Eca tIEk *IEmg T IENa
AKe

BS [%] = *100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:

1. DIN ISO 11260, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. (2018): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung der effektiven Kationen-
austauschkapazitat und der Basensattigung unter Verwendung Bariumchlorid-
l6sung

2. DIN EN ISO 14254, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. flr
Normung e.V. (2011): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Austausch-aciditat
in Bariumchloridextrakten (ISO 14254:2001); Deutsche Fassung

EN ISO 14254:2011-09

3. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4. Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKEG1.1
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ANHANG 1

Faktor F fur verschiedene pH(p) -Werte
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
46 | 18,8 4,1 | 57,2 36 | 179 3,1 | 563 2,6 | 1774
4,59 | 19,2 4,09 | 585 3,59 183 3,09| 576 2,59 | 1816
4,58 | 19,6 4,08 | 59,9 3,568 | 187 3,08 | 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 | 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
4,56 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 | 196 3,06 | 618 2,56 | 1943
455| 21 4,05| 64,1 3,55| 201 3,05| 632 2,55| 1993
454 21,4 4,04 | 65,6 3,54 | 205 3,04 | 647 2,54 | 2035
453 219 4,03 | 67,1 3,53| 210 3,03| 662 2,53 | 2084
452| 22,4 4,02 | 68,6 3,52 | 215 3,02| 677 2,52 | 2134
451| 22,9 4,01 | 70,2 3,61 | 220 3,01| 693 2,561 | 2183
450| 23,4 4 71,8 35| 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 | 23,9 3,99 | 735 3,49 | 230 299 | 721 2,49 | 2289
4,48 24,4 398]| 75,1 3,48 | 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
447 25 3,97 | 76,9 347 | 241 297 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 255 3,96 | 78,6 3,46 | 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 26,1 395| 804 3,45 | 252 2,95| 792 2,45 | 2511
4,44 26,7 3,94 | 82,3 3,44 | 258 2,94 | 813 2,44 | 2571
4,43| 27,3 3,93 | 84,2 3,43 | 264 2,93 | 827 2,43 | 2631
4,42 27,9 3,92 | 86,2 3,42 | 270 2,92 | 848 2,42 | 2691
4,41 | 28,5 391 88,1 341 | 276 291| 870 2,41 | 2751
4,4 | 29,2 39 ] 90,1 34 | 283 29| 891 2,4 | 2821
4,39 | 29,8 3,89 | 92,2 3,39| 289 2,80 | 912 2,39 | 2881
4,38 | 30,5 3,88 | 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
437 31,2 3,87 | 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 319 3,86 | 98,7 3,36 | 310 2,86 | 976 2,36 | 3091
4,35| 32,6 3,85 | 101 3,35| 317 2,85| 997 2,35| 3161
4,34 | 334 3,84 | 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
433 34,1 3,83 | 106 3,33| 332 2,83 | 1046 2,33 | 3311
4,32 34,9 3,82 | 108 3,32| 340 2,82 | 1067 2,32 | 3391
431 | 35,7 3,81 | 111 3,31| 348 2,81 | 1095 2,31 | 3471
43 | 36,5 3,8 | 113 3,3 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
48 | 12,2 4,29 | 37,3 3,79 | 116 3,29 | 364 2,79 | 1145 2,29 | 3631
4,79 4,28 | 38,2 3,78 | 118 3,28 | 373 2,78 | 1173 2,28 | 3721
4,78 4,27 39 3,77 121 3,27 | 381 2,77 | 1202 2,27 | 3801
4,77 13 4,26 39,9 3,76 | 124 3,26 | 390 2,76 | 1230 2,26 | 3891
4,76 | 13,3 4,25| 40,8 3,75 | 127 3,25 | 399 2,75 | 1258 2,25| 3981
4,75 | 13,6 4,24 | 417 3,74 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 139 4,23 | 42,7 3,73| 133 3,23 | 418 2,73 | 1315 2,23 | 4171
4,73 | 14,2 4,22 43,9 3,72 | 136 3,22 | 430 2,72 | 1350 2,22 | 4271
472 145 421 447 3,71 | 139 3,21 | 438 2,71 1378 2,21| 4371
4,71 | 14,8 4,20 | 45,1 3,70 | 142 3,20 | 448 2,70 | 1413 2,20 | 4471
47 [ 151 419 46,7 3,69 ] 146 3,19 ] 458 2,69 1442 2,19 [ 4571
469 | 155 4,18 | 47,3 3,68 | 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 158 4,17 | 48,9 3,67 | 152 3,17 | 480 2,67 | 1512 2,17 | 4791
4,67 | 16,1 4,16 | 50 3,66 | 156 3,16 | 491 2,66 | 1548 2,16 | 4901
4,66 | 16,5 4,15| 51,1 3,65| 159 3,15 | 502 2,65| 1583 2,15| 5001
4,65| 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
4,64 | 17,2 4,13 | 535 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
4,63 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
462 18 411] 56 3,61| 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 184 4,10 | 57,2 3,60 | 179 3,10 | 563 2,60 | 1774 2,10 | 5621
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Boden s : Lander
HUMUS Basensattigung nach Kappen -Adrian (BB, MV)

Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Summe der basisch austauschbaren Kationen (S-Wert) wird durch Extraktion mit
0,1 M Salzsaure ermittelt.

Die Summe der I6slichen und austauschbaren sauren Kationen (H-Wert) wird durch
die Extraktion des Bodens mit einem schwach alkalischen Borat-Calciumchlorid-
Gemisch (pH 8,5) bestimmt.

Die Gesamtsumme der l6slichen und austauschbaren Kationen (T-Wert) ergibt sich
rechnerisch als Summe der analytisch ermittelten Werte fir S und H.

Der V-Wert (Basensattigungsgrad) ergibt sich ebenfalls rechnerisch nach:

V(%) = $ 100

Anmerkung:

1. Die Bestimmung der Basenséttigung nach Kappen-Adrian ist seit den frithen
50er-Jahren eine Standardmethode in der Standortskartierung und
Forstbodenkunde der ehem. DDR und wird in den meisten der neuen
Bundeslandern auch heute noch routineméRig angewandt.

Achtung!
Diese Methode ist nur fur carbonatfreie Béden geeignet!

2. Stdrungen:

Fur karbonathaltige Bdden ist dieses Verfahren nicht geeignet.

Bei starker gefarbten Losungen, z.B. aus eisenreichen Sanden, oder auch bei Aus-
flockungen wahrend der Titration mit 0,1 M NaOH ist die Erkennung des Indikator-
umschlages schwierig und kann daher zu einer geringeren Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse fuhren. Hier ist auf jeden Fall die potentiometrische Titration zu
empfehlen. Hohe Mangan-Konzentrationen (z.B. aus Konkretionen) kdnnen zu Uber-
hohten S-Werten fuhren.

3. Gerate und Zubehor:

Titrator

Alternativ: Blrette und Ruhrer

250 ml- und 500 ml-PE-Flaschen mit Verschluss
Filterpapier (Schwarzband)

4. Chemikalien:

Salzsaure (HCI) 0,1 M
Natronlauge (NaOH) 0,1 M
Natriumhydroxid (NaOH) p.a.
Borséaure (H3BOs3) p.a.
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Calciumchlorid (CaClz * 6 H20) p.a.
Methylrot, Indikator

Methylenblau

Ethanol, vergallt mit Ethylmethylketon, p.a.

5. LAsungen:

Borat-Losung: 124 g H3BO3 + 40 g NaOH werden in einem 10 |
Gefald eingewogen und mit H2Odemin auf 10 |
aufgefullt

Calciumchlorid-Losung: 55 g CaClz 6 H20 werden in ein Gefal? eingewogen

und in 3,510,1 M HCI gel6st
Borat-Calciumchlorid-Lésung: 6,5 | Borat-Losung und 3,5 | Calciumchlorid-Lésung
werden in einem 10 | Gefald gemischt (= pH 8,5; 50 ml
des Gemisches missen 13,8-14,3 ml 0,1 M HCI
verbrauchen).
Tashiro- Tashiro-Indikatorlésung:100 ml Methylrot 0,2 % in Ethanol und 100 ml Methy-
lenblau 0,1 % in Ethanol mischen (falls nicht potentio-
metrisch gearbeitet wird)

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A.2.1 und A1.2.3

7. Durchfiihrung:

a.) S-Wert-Bestimmung:

20 g lufttrockener, gesiebter Mineralboden oder 10 g lufttrockener, gesiebter Humus
(jeweils < 2mm) werden in 250 ml PE-Flaschen eingewogen und mit 100 ml 0,1 M HCI
versetzt. Nach dem VerschlieBen der Flaschen werden sie per Hand gut durch-
geschuttelt und 24 Stunden stehen gelassen. Anschlie3end wird die Suspension
filtriert.

25 ml des Filtrates werden potentiometrisch mit 0,1 M NaOH auf pH 5,2 titriert (oder
auf den Indikatorfarbumschlag von violett nach griin) und der NaOH-Verbrauch
bestimmt.

Der S-Wert wird berechnet nach:

S-Wert (mmolc /100g Boden) = ((a-b)*4*10/E) * (100/(100-fo))

a = Titrationswert des Leeransatzes (Blindwertes) in ml

b = Titrationswert der Probe in ml

4 = Mengenverhaltnis von Extraktionslosung zur Titrationsvorlage
E = Einwaage in g

fo = Wassergehalt des Bodens in %

10 = Faktor zur Umrechnung von 0,1 M Losung auf mmolc

b.) H-Wert-Bestimmung:

10 g lufttrockener, gesiebter Mineralboden oder 5 g lufttrockener, gesiebter Humus (<
2mm) werden in 500 ml-PE-Flaschen mit 250 ml Borat-Calziumchlorid-L6sung ver-
setzt. Nach dem VerschlieRen der Flaschen werden sie per Hand gut durchgeschiittelt
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und 24 Stunden stehen gelassen. Danach werden sie noch einmal durchgeschiittelt
und die Suspension filtriert.

50 ml des klaren Filtrates werden potentiometrisch mit 0,1 M HCI auf pH 6,0 titriert
(oder auf den Indikatorumschlag von grin nach violett) und der HCI-Verbrauch
bestimmt.

Der H-Wert wird berechnet nach:

H-Wert (mmolc /100g Boden) = ((c-d)*5*10/E) * (100/(100-fo))

c = Titrationswert des Leeransatzes (Blindwertes) in ml

d = Titrationswert der Probe in ml

5 = Mengenverhaltnis von Extraktionslésung zur Titrationsvorlage
E = Einwaage in g

fo= Feuchtigkeitsgehalt des Bodens in %

10 = Faktor zur Umrechnung von 0,1 M Losung auf mmolc

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

@) effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl, Methode A3.2.1.1: siehe
Anhang 1

b) effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl, Methode A3.2.1.1: Die
Methoden flhren nicht zu vergleichbaren Ergebnissen. Zum Methodenvergleich
siehe u.a. Kopp (1982), Autorenkollektiv (1996) und Konopatzky u.a. (1999).

b) potentielle Kationenaustauschkapazitat mit BaCl: Methode A3.2.1.2: Die
Methoden fuhren nicht zu vergleichbaren Ergebnissen. Zum Methodenvergleich
siehe u.a. Kopp (1982), Autorenkollektiv (1996) und Konopatzky u.a. (1999).

. Literatur:
Autorenkollektiv des Landesamtes fir Forstplanung Mecklenburg-Vorpommern
(1996): Erkundungsergebnisse zur Bodenzustandsentwicklung in den Waldern
Mecklenburg-Vorpommerns zugleich Ergebnisse der Bodenzustandserhebung.
Hsg. vom Ministerium fur Landwirtschaft und Naturschutz des Landes
Mecklenburg-Vorpommern, Schwerin, S. 47-50
2. Fiedler, Hoffmann, H6hne, Lentschig (1965): Die Untersuchung der Boden. Band
2. Verlag Theodor Steinkopff. Dresden und Leipzig, S. 60ff.
3. Konopatzky et. al. (1999): Standortskundliche Anfangsbefunde auf den Dauer-
beobachtungsflachen Brandenburgs. Beitr. Forstwirtsch. u. Landsch.dkol. 33,
107-113
4. Kopp (1982): Grundlagen der Landnutzung am Beispiel des Tieflandes der DDR.
Akademie-Verlag Berlin, S. 39ff.
5. VEB Forstprojektierung Potsdam, Labor Eberswalde (1988): Arbeitsvorschrift zur
Bestimmung der Sorptionsverhéltnisse von Waldbdden nach KAPPEN-Adrian

= [©

Anmerkungen:
1. Messtechnische Details kénnen erfragt werden bei: Landesforstanstalt Ebers-
walde, MollerstralRe 1, 16225 Eberswalde
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ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
\Vergleich der Austauschkapazitdtsbestimmungen im Boden zwischen den
Methoden A3. 2.1.5 und A3.2.1.1

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. A3.2.1.5:
genaue Methodenbeschreibung siehe diese Methode
b. A3.2.1.1:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Perkolation mit 1 N NH4Cl

2. Durchfuhrung:

An 145 Bodenproben von ausgewéhlten BZE-Punkten in Sachsen-Anhalt und der
dortigen Standorkartierung wurden die Austauschkapazitat und Basensattigung mit
beiden Methoden bestimmt. Zusatzlich wurden in den Kappen-Adrian-Extrakten auch
die Kationen bestimmt. Die Daten von 3 Proben mit S-Werten tber 300 sowie von 5
Ausreil3ern wurden nicht berlcksichtigt.

3. Ergebnisse:
Die Methoden sind nicht direkt vergleichbar. Fur einige der untersuchten Parameter

gibt es aber recht gute Korrelationen zwischen beiden Methoden, so dass nach
entsprechender Umrechnung zumindest n&herungsweise Vergleiche von Daten
beider Methoden durchgefiihrt werden kdénnen.

Gut korrelieren die austauschbaren basischen Kationen mit den in S-Wert-Extrakten
bestimmten Kationen (siehe Graphik 1-4). Dies gilt auch fur den Vergleich zwischen
den Mb-Kationen der AKe und dem Mb-Kationen der Kappen-Adrian-Methode bzw.
dem S-Wert (siehe Graphik 5). Fur die sauren Kationen aus der Ake gibt es keinen
Zusammenhang zu den Kappen-Adrian-Extrakten.

FUr die Basensattigung kann nur grob gesagt werden, dass sie bei der AKe-Methode
etwa doppelt so grol3 ist wie bei der Kappen-Adrian-Methode. Der Vergleich
zwischen der Gesamtaustauschkapazitat (NH4Cl) und der Summe aus S- und H-
Wert (Kappen-Adrian) ergibt nur eine schwache Korrelation (siehe Graphik 6).

Da in der Regel bei der Kappen-Adrian-Methode die Einzelkationen nicht bestimmt
werden, sind nur vergleichende Aussagen zur Basensattigung und der Summe der
basischen Kationen tber den S-Wert mdglich.

4. Literatur

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Goéttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Graphiken :

Graphik 1:

Graphik 2:

Graphik 3:
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(aus S-Wert-Extrakt)
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Graphik 4:

Graphik 5:

Vergleich Na: AKe gegen Kappen-Adrian
(aus S-Wert-Extrakt)

2,0 -
= 15 i “ /
=< ] .
3 ] /
IS ] .
% y = 0,9057x
¥ R?=0,8844
z
15 2
Na-AKe [mmolc/kg]
Vergleich Basensattigung: AKe gegen Kappen-Adrian
1
0,9
_ 83 y=0,5769x y=0,4615x + 0,0676 1
£ 06 R?=0,5932 R’=06651 s
<I 1
c
8
o
5]
NV

AKe

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014)

A3.2.1.5 - Seite 6




H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

A3.2.1.5

Graphik 6:

Graphik 7:
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Boden Effektive Kationenaustauschkapazitat Lander
nach Bach (AK e Schleswig -Holstein) (SH)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der AK. erfolgt durch Austausch der Kationen mit SrCl,-Losung. Um
einen vollstandigen Austausch zu erreichen, wird eine Bodensaule mit groRem Uber-
schul an Sr?*-lonen (0,1 M SrCl.-Ldsung) perkoliert. Die Kationen werden bei
anndhernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da es sich um eine ungepufferte
L6sung eines Neutralsalzes handelt.

K'Na Ca Mg Mn Sr Sr Sr Sr
| Boden | +8sr2v | Boden | +Na*+ K"+ Ca2+ Mn2* + AR* + Fe3*+ H*+ Mg?* + NH4*
Al Fe NHa4 H Sr Sr Sr Sr

AnschlielRend wird die Bodensaule mit Wasser SrCl.-frei gespult und danach die
eingetauschten Sr?*-lonen mit einer Magnesiumchloridlésung (0,1 M MgCl.-Losung)
zurlckgetauscht.

Sr Sr Sr Sr Mg Mg Mg Mg
| Boden | +8Mmg2*+ | Boden | +8sr2
Sr Sr Sr Sr Mg Mg Mg Mg

Die Kationenkonzentrationen im 1. Perkolat werden ebenso wie die Sr-Konzentration
im 2. Perkolat gemessen. Die Summe der Sr-lonenaquivalente bezogen auf die
Bodenmenge ist die effektive Austauschkapazitat. Aus der Differenz der Sr-lonen-
Aguivalente und der Summe der Kationen-lonenaquivalenten kann der Anteil der
Protonenaquivalente bestimmt werden. Durch diesen Rucktausch kann die effektive
Austauschkapazit@at auch bei Bo°den mit Afrei
Salze wie Natriumchlorid, bestimmt werden.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann auch aus der Diffe-
renz der pH-Werte vor und nach der Perkolation berechnet werden. Da die
Protonenkonzentrationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums ver-
andert wird, muf3 die Protonenkonzentration in Abhangigkeit von der Al-Konzen-
tration korrigiert werden.

[AI(H20)6]3+ a [Al(HZO)SOH)]2+ + H*

2. Stbrungen:

Organische Substanzen, die bei der Perkolation in L6ésung gehen, kbnnen stdren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in L6sung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.

3. Gerate und Zubehdr:
Perkolationssaulen (mit einem Innendurchmesser von 2,8 cm (oben) bzw. 0,5 cm
(Ausfluss) und einer lichten H6he von 25 cm)
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Verbandswatte als Filterwatte

200 ml Stohmannkolben mit Stopfen
Messbecher 10 ml

Messbecher 5 ml

Halter mit Dosiereinrichtung

oder:

Perkolationsanlage (siehe Anhang 1)

Anmerkung:
1. Alle Glasgerate missen aus Duranglas hergestellt sein.

4. Chemikalien:

Strontiumchlorid: SrClz2 * 6 H20 p.a.
Magnesiumchlorid : MgClz * 6 H20 p.a.
Seesand, mit Salzséure gereinigt

b. Losungen:

0,1 M SrCl2-Lésung: 26,66 g SrCl, * 6 H,O p.a. werden in eine 1 I-Vorratsflasche
gegeben und auf 1 I mit H,O demin. aufgefllt.

0,1 M MgClz-Losung: 20,33 g MgCl, * 6 H,O p.a. werden in eine 1 I-Vorratsflasche
gegeben und auf 1 I mit H,O demin. aufgefllt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung der SrCl>-Perkolate der Bodenproben:

Die Perkolationssaulen werden in folgender Reihenfolge vorbereitet:

1. Eingabe von 2 g Watte als Basisdichtung

2. Zugabe eines Messbechers 5 ml Seesand

3. Zugabe von 5 g luftgetrockneter, auf 2 mm abgesiebter Bodenprobe, die mit
einem Messbecher 10 ml Seesand vermischt ist ( Blindprobe ohne Bodenprobe)
4. Aufgabe eines Messbechers 5 ml Seesand

Der Inhalt der Perkolationssaule wird 10-mal mit 20 ml 0,1 M SrClz-Ldsung perkoliert,
das jeweils n&chste Losungsquantum wird erst dann zugegeben, wenn die vorherige
Zugabe durchgelaufen ist. Das Perkolat wird im untergestellten Stohmannkolben
aufgefangen. Der gesamte Perkolationsvorgang dauert je nach Probenkonsistenz 1
bis 3 Stunden. Nach Beendigung der Perkolation wird mit der 0,1 M SrCl2-Lésung bis
zur Eichmarke (200 ml) aufgefullt.

b) Gewinnung der MgCI2-Perkolates ( Riicktausch)

Zur Entfernung Uberschissigen Strontiumchlorids wird die Perkolationssaule 6-mal
mit 20 ml demin. Wasser perkoliert und das Eluat verworfen.

Zum Ricktausch der eingetauschten Sr?*- Kationen wird die Bodenprobe analog zur
vorhergegangenen Perkolation 10 - mal mit je 20 ml 0,1 M MgClz-Lésung behandelt
und das Perkolat in 200 ml Stohmannkolben aufgefangen. Nach Beendigung der
Perkolation wird mit der 0,1 M MgCl2-L6sung bis zur Eichmarke (200 ml) aufgefullt.
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c) Bestimmung der Elemente in der Perkolationsldsung:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Uber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt. Dazu
ist es erforderlich, dass der pH-Wert der SrClz2-L6ésung sowohl vor der Perkolation als
auch im Perkolat so bald wie mdglich bestimmt wird.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.15
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Esist zu beachten, dass die 0,1 M SrClz-Lésung Spuren von Kationen (Na, K)
enthalt. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche SrClz-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Perkolationen
einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fir grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

d) Berechnung der effektiven Austauschkapazitat, der Austauschaziditat und der
Basensattigung:

d.1.) Berechnung der Kationenaguivalente pro Gramm Boden:

_ c*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
C Elementkonzentration im Extrakt in mg/l

Vv Volumen der zugesetzten SrClz-Lésung in ml (200 ml)
EW  Einwaage der Bodenprobe in g (5,0 9)
) AG  Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:
Na* =22,99 Ca®* =20,04 Fe3* =18,62 AR*  =8,99
K*  =39,10 Mg?*t =12,16 Mn?* = 27,47 Sr** =43,81
H" =101
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d.2.) Berechnung der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

E _ (107" - 10°P"%)* V*1000 | c(A)* V
" EW*0,88 . L& 10" 9
EW * M(Al) ?ermg

bzw. mit F = Faktor nach Ulrich/Prenzel

_ (107" - 107PH)* \/* 1000 _ c(A)*V
EW * 0,88 EW * M(A)* F

E,,

IEH Protonenaquivalent in pmol/g

pHp pH-Wert des Perkolates (Probe)

pHo pH-Wert der reinen SrCl2-Losung

V Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 g)

c(Al)  Aluminium-Konzentration im Perkolat in mg/I
M(AI)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)

Die Herleitung der Formel und eine Tabelle des Faktors F fir verschiedene pH(p)-
Werte sind nachzulesen bei Kénig u. Fortmann (1996).

d.3.) Berechnung der AKe, der Austauschaziditat und der Basensattigung:

Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:

AKe[Umol /] = IEn, + IEx + [Eca + IEyg + IEyn + [Ea + |Epe + IEy

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationen&quivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEal + IEFe + |IEmn + IEH

Die Basensattigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca TIEk TIEmg TIENa
AKe

*100

BS [%] =
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d.4.) Bestimmung der Ake und Protonenaquivalente aus dem Rucktausch:

8.

Alternativ kann die Ake (in [umolc/g Boden]) aus der gemessen Sr-Konzentration im
2. Perkolat mit Hilfe der Gleichung in d.1. errechnet werden:

AKe [umol./g Boden] = IEsr

Aus der Differenz der Summe der Kationenaquivalente und der so bestimmten AKe
konnen die Protonenaquivalente bestimmt werden.

IE= AKe [umol /g Boden] i { IEy, + [Ex + [Eca + IEyg + IEyn + IEa + |Epe }

Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.)

= [©

effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl, Methode A 3.2.1.1: siehe
Anhang 1 und Sanger-von Oepen et al. (1993)

. Literatur:

Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKE1.1

Sanger-von Oepen et al. (1993): Vorstellung der SrCl2-Methode nach Bach zur
Bestimmung der effektiven Austauschkapazitat und Vergleich mit der NH4ClI-
methode; Z. Pflanzenern. Bodenk., 156, S. 311 ff

Anmerkungen:
Die SrClz2 i Methode zur Ermittlung der effektiven Kationenaustauschkapazitat von

Bodden wurde von Herrn Dr. H. Bach, einem ehemaligen Geochemiker des ehem.
Geologischen Landesamtes Schleswig-Holstein entwickelt. Sie wird vornehmlich
in Schleswig-Holstein eingesetzt. Details kdnnen erfragt werden bei:
Landeslabor Schleswig-Holstein, MercatorstralRe 7, 24106 Kiel
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ANHANG 1

Konig, N. (20 14):
Vergleich der AKe-Bestimmung in Bodenproben zwischen den Methoden
A3.2.1.6 (AKe Schleswiq -Holstein) und A3. 2.1.1 (AKe)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. A3.2.1.6:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; perkolieren mit 0,1 M SrClz
b. A3.2.1.1:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; perkolieren mit 1 N NH4Cl

2. Durchfiihrunag:

An 45 Bodenproben ohne Carbonat aus dem BZE I-Programm der Nordwest-
deutschen Forstlichen Versuchsanstalt wurde die Austauschkapazitat mit beiden
genannten Methoden in 3-facher Wiederholung bestimmt.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es keine direkte Vergleichbarkeit, aber gute
Korrelationen (Details siehe Tabelle 1 und Graphiken 1-9.) Fir die basischen
Kationen und Mn, Fe und Protonen sind die Ergebnisse beider Methoden recht gut
vergleichbar oder weichen max. um 10 % ab. Fir Aluminium liegen die
Minderbefunde mit der SrCl2-Methode bei gut 20 %, fir die Austauschkapazitat bei
15 %. Die Korrelationskoeffizienten liegen fur alle Parameter zwischen 0,94 und
0,99.

Die fur dieses Probenkollektiv gefundenen Werte sind ahnlich, aber nicht identisch
mit denen der Vero6ffentlichung von Sanger von Oepen (1993), wobei dort die
Probenzahl der carbonatfreien Proben deutlich geringer und die Streuungen deutlich
hoher waren.

4. Literatur:

Sanger-von Oepen et al. (1993): Vorstellung der SrClz2-Methode nach Bach zur
Bestimmung der effektiven Austauschkapazitat und Vergleich mit der NH4ClI-
methode; Z. Pflanzenern. Bodenk., 156, S. 311 ff

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Tabelle 1: Vergleich zwischen AKe (x-Achse) und AKe Schleswig-Holstein (y-Achse) (n=45)

lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung
Ca 0,99 0,94
Mg 0,99 0,98
K 0,94 0,89
Na 0,98 1,05
Al 0,97 0,79
Fe 0,99 0.93
Mn 0,99 0,95
H 0,96 1,05
AK 0,97 0,85
Vergleich Calcium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
60,0
50,0 //
2 40,0
£
E /
% 30,0
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2
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Graphik 1:
Vergleich Magnesium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 2:
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Vergleich Kalium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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3 /
5 20
e *
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Graphik 3:
Vergleich Natrium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 4:
Vergleich Aluminium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 5:
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Vergleich Eisen: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 6:
Vergleich Mangan: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 7:
Vergleich Protonen: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 8:
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Vergleich Austauschkapazitat: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Schlesw.-Holst. (A3.2.1.6)
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Graphik 9:
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Boden effektive Kationen -Austauschkapazitat Lander
Humus (Ake Bayern) (BY)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der AKe erfolgt durch Austausch der Kationen mit NH,CI-Lésung.
Dazu wird der Boden mit 0,5 M NH4Cl ausgeschuttelt. Die Kationen werden bei
annahernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da die NH,CI-L6ésung ungepuffert

ist und selbst einen pH-Wert von 4,7 - 4,85 hat.

K Na Ca Mg Mn NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + Na* + K*+ Ca?*
| Boden | +15NHs- | Boden | + Mn2* + AIB* + Fe®
Al Fe NH4 H NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + H*+ Mg?*

Die Kationenkonzentrationen im Extrakt werden gemessen und in lonenaquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge ist die
effektive Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann aus der Differenz der
pH-Werte vor und nach der Extraktion berechnet werden. Da die Protonenkonzen-
trationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums verandert wird, muf3
die Protonenkonzentration in Abh&ngigkeit von der Al-Konzentration korrigiert
werden.

[AI(H,0)e]3* 2 [Al(H,0)sOH)J?* + H*

Austauschbares NH,* kann mit dieser Methode nicht erfal3t werden. Der Fehler durch
die Vernachlassigung des NH,* liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.

Achtung!

Diese Methode ist nur fir carbonatfreie Béden geeignet!

Fur carbonathaltige Bdden ist die Methode A3.2.1.2 (potentielle Austauschkapazitat)
zu verwenden.

2. Stérungen:

Organische Substanzen, die bei der Extraktion in Losung gehen, kdnnen stéren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in L6sung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch
Dissoziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.
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3. Gerate und Zubehdr:

Horizontalschutteltisch mit Spannvorrichtungen

100 ml PE- Weithalsflaschen mit Schraubverschluss
Membran-Vakuumfiltrationsanlage

Membranfilter Cellulosenitrat 0,45 pm

4. Chemikalien:
Ammoniumchlorid: NH4Cl suprapur (z. B. Merck 101143)
konzentrierte HNO, p.a.

b. LOsungen:
0,5 M NH,CI-Losung: 347,69 g NH,Cl s.p. werden in eine 20-I-Vorratsflasche

gegeben und mit Reinstwasser auf 13 | aufgefullt. (die
angesetzte NH4Cl-Lésung reicht fir die Extraktion von 100
bis 110 Bodenproben)

Spulsaure: konz. HNOs3 wird mit H2Odemin. auf 1 %-ige Losung ver-
dannt

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

a) Gewinnung der NH,CI-Extrakte:

Fur Mineralbéden werden 5,00 £+ 0,01 g und fur Auflagen 2,50 + 0,01 g der auf

< 2 mm abgesiebten und bei 105 °C getrockneten Probe in die 100 ml PE-Flaschen
eingewogen. Man setzt 100 ml der frisch angesetzten NH4CI-Losung hinzu und
spannt die verschraubten Flaschen liegend auf den Horizontalschitteltisch.

Die Proben werden 2 Stunden geschittelt, 12 bis 18 Stunden stehengelassen und
erneut fur 30 Minuten geschuttelt. Beim Schutteln soll der gesamte Bodensatz in der
Flasche bewegt werden.

AnschlieRend werden die Suspensionen Uber einen 0,45 um Membranfilter in eine
zweite, saubere 100 ml PE-Flasche filtriert und bis zur Messung bei 4 °C aufbewahrt
(Filtrate sind rund eine Woche lang haltbar). Die Filtrationsapparaturen werden vor
der Probenserie einmalig mit 1%-iger HNO3s und mit Reinstwasser gespiilt. Vor jeder
Probe erfolgt dann ein Vorspulen mit dem entsprechenden Probenextrakt.

b) Bestimmung der Elemente in der Extraktionslésung:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Gber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt. Dazu
ist es erforderlich, dass der pH-Wert der NH4CI-Losung sowohl vor der Extraktion als
auch im Extrakt so bald wie moéglich bestimmt wird.
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Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.15
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Esist zu beachten, dass die 0,5 M NH4CI-Losung Spuren von Kationen (Na, K)
enthalt. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche NH4Cl-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Extraktionen
einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf flr grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

c) Berechnung der Ake , der Austauschaziditat und der Basenséttigung:
c.1.) Berechnung der Kationen&quivalente:

_ Cc*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
c Elementkonzentration im Extrakt in mg/l
\% Volumen der zugesetzten NH4CI-Losung in ml (100 ml)

EW  Einwaage der Bodenprobe in g (5,0 bzw. 2,5 g)

) AG Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:

Na* =22,99 Ca®* =20,04 AR =8,99 Fe?* =27,92
K* =39,10 Mg?* =12,16 Mn?* =27,47 H* =101

c.2.) Berechnung der Protonenaguivalente:

_ (10°" - 107" )* V*1000 c(A* V
EW * 0,88

IE H 10° pHe

EW * M(Al) * %+—§
& 088*10°% 2
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IEq Protonenaquivalent in pmol/g

pHe pH-Wert des Extraktes (Probe)
pHL pH-Wert der reinen NH4CI-Losung
\% Volumen der zugesetzten NH4Cl-Losung in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (5,0 bzw. 2,5 g)
c(Al)  Aluminium-Konzentration im Extrakt in mg/I
M(Al)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)
c.3.) Berechnung der AK e, der Austauschaziditat und der Basensattigung:
Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:
AKe [umolo/g] = IEna + 1Eg + 1Ecy + 1Eyg + IEp, + IEp + 1Ege + IEY

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationenaquivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonenéquivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn + IEH

Die Basensattigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca tIEk *IEmg tIENa

BS [%] = "
e

*100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl-Perkolation, Methode A3.2.1.1:
siehe Anhang 1
Bei der rechnerischen Korrektur der Hydrolyse wird die H*-Aktivitét im
Korrekturterm etwas anders bertcksichtigt (vergleiche Berechnung unter Punkt
7). Die Unterschiede zwischen den Berechnungsformeln dieser Methode und
denen der der HFA-Methode A3.2.1.1 sind in der Praxis vernachlassigbar

. Literatur:
Ulrich, B. (1966): Kationenaustausch-Gleichgewichte in Boden. Z. Pflanzener-
nahr. Bodenk. 113, 141 - 159

= [©
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ANHANG 1

Konig, N. u. Schubert, A. (2014):
Vergleich der AKe-Bestimmung in Bodenproben zwischen den Methoden
A3.2.1.7 (AKe Bayern) und A3.2.1.1 (AKe)

1. Methodenbeschr eibung der verglichenen Methoden
a. A3.2.1.7:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; extrahieren mit 0,5 M NH4ClI
b. A3.2.1.1:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; perkolieren mit 1 N NH4Cl

2. Durchfiihrunag:

An 76 Bodenproben ohne Carbonat aus dem BZE I-Programm der
Nordwestdeutschen Forstlichen Versuchsanstalt und der Bayrischen Landesanstalt
fir Wald und Forstwirtschaft wurde die Austauschkapazitat mit beiden genannten
Methoden in 3-facher Wiederholung bestimmt.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es keine direkte Vergleichbarkeit, aber gute
Korrelationen (Details siehe Tabelle 1 und Graphiken 1-9). Fir die basischen
Kationen sind die Ergebnisse beider Methoden recht gut vergleichbar und weichen
nur um ca. +/- 10 % ab. Fur Aluminium liegen die Minderbefunde mit der Extraktions-
Methode bei etwa 25 %, fur Eisen und Protonen bei ca. 30 % und fir die
Austauschkapazitat bei knapp 15 %. Die Korrelationskoeffizienten liegen fir alle
Parameter zwischen 0,89 und 0,99.

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:

Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Gottingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de

Bayrische Landesanstalt fir Wald und Forstwirtschaft, Hans Carl von Carlowitz-Platz
1, 85354 Freising; e-mail: uwe.blum@Iwf.bayern.de
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7. Tabellen und Grafiken
Tabelle 1: Vergleich zwischen AKe (x-Achse) und AKe Bayern (y-Achse) (n=76; flr Natrium
n=30)
lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung
Ca 0,98 1,05
Mg 0,98 1,02
K 0,97 0,94
Na 0,89 1,15
Al 0,97 0,76
Fe 0,96 0.71
Mn 0,99 0,90
H 0,96 0,71
AK 0,93 0,87
Vergleich Calcium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
200,00
*
180,00
160,00 //
T 140,00
2 120,00 /‘
[=] ,
€ *
£, 100,00 //
‘a; 80,00 - y2= 1,0474x
R? = 0,9839
i‘é 60,00 /x"/
< 40,00 5
20,00 /%
0,00 : : : : : : : :
0,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 120,00 140,00 160,00 180,00
. Ake [mmol c/kg]
Graphik 1:
Vergleich Magnesium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
80,00
70,00 /.
= 60,00 /
E; 50,00
E y = 1,022x
c R? = 0,9802
e
@
[}
S
0,00 1000 20,00 30,00 40,00 50,00 60,00 70,00 80,00
Ake [mmol c/kg]
Graphik 2:
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Vergleich Kalium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
9,00
8,00 /‘
7,00
%n 6,00 //
©
E 500
g 400 / . y = 0,9397x
EN R?=0,9732
2 3,00 /
X *
< 2,00 . ‘%‘/
1,00 *
0,00 T T T T T T T
0,00 1,00 200 300 400 500 600 7,00 800 9,00
Ake [mmol c/kg]
Graphik 3:
Vergleich Natrium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
2,50
2,00 s
= / .
=
o
S 1,50
£
E
= /
g 1,00
g . . y = 1,1563x
2 R R® = 10,8932
< 0,50 — €
*
*
0,00 . . . .
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50
Ake [mmol c/kg]
Graphik 4:
Vergleich Aluminium: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
140,00
120,00 /
'S 100,00
o /
o
g 8000 / y = 0,7586x
c . o R?=0,9738
§ 60,00 s
3 40,00
c 2 M'
20,00 f Py
0,00 4 : : : : : : : :
0,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 120,00 140,00 160,00 180,00
Ake [mmol c/kg]
Graphik 5:
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Vergleich Eisen: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
35,00
30,00
S 25,00
> *
©
€ 20,00 -
£
% 15,00 / * y = 0,7141x
< R® = 0,9554
% 10,00 /.
*
5,00 /
0,00 : . . . T T
0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00 35,00
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Graphik 6:
Vergleich Mangan: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
30,00
25,00 ~
§ /
S 20,00
5 /
=
£, 15,00
c y = 0,9019x
) / R? = 0,9907
@ 10,00
% /
5,00 A
0,00 / T T T T T
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Graphik 7:
Vergleich Protonen: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
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Graphik 8:
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Vergleich Austauschkapazitat: Methode Ake (A3.2.1.1)
gegen Ake Bayern (A3.2.1.7)
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Graphik 9:
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effektive Kationen -Austauschkapazitat

Boden Lander
HUMUS (Ake Brandenburg / Mecklenburg - (BB, MV)
Vorpommern)
Norm: HBU:

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der AKe erfolgt durch Austausch der Kationen mit NH,CI-Lésung.
Dazu wird der Boden mit 0,5 M NH4Cl ausgeschuttelt. Die Kationen werden bei
annahernd bodeneigenem pH-Wert ausgetauscht, da die NH,CI-L6ésung ungepuffert
ist und selbst einen pH-Wert von 4,65 - 4,85 hat.

K Na Ca Mg Mn NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + Na* + K*+ Ca?*
| Boden | +15NHs- | Boden | + Mn2* + AIB* + Fe®
Al Fe NH4 H NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + H*+ Mg?*

Die Kationenkonzentrationen im Extrakt werden gemessen und in lonenéaquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge ist die
effektive Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe eingeht, kann aus der Differenz der
pH-Werte vor und nach der Extraktion berechnet werden. Da die Protonenkonzen-
trationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums verandert wird, muss
die Protonenkonzentration in Abh&ngigkeit von der Al-Konzentration korrigiert
werden.

[AI(H,0)e]3* 2 [Al(H,0)sOH)J?* + H*

Austauschbares NH,* kann mit dieser Methode nicht erfal3t werden. Der Fehler durch
die Vernachlassigung des NH,* liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.

Achtung!

Diese Methode ist nur fir carbonatfreie Béden geeignet!

Fur carbonathaltige Boden ist die Methode A3.2.1.2 (potentielle Austauschkapazitat)
zu verwenden.

Anmerkungen:

1. Die Bestimmung austauschbarer Kationen durch Extraktion mit 0,5 M
Ammoniumchlorid-L6sung erfolgt im Land Brandenburg und in Mecklenburg-
Vorpommern (sowie teilweise in Sachsen-Anhalt) seit etwa 1989. Sie |0ste die
Extraktion mit unterschiedlichen Extraktionsmitteln fiir die einzelnen Néahrstoffe
ab. Wenn die Ergebnisse zur Ermittlung der Kationenaustauschkapazitat dienen
sollen, ist die Methode nur an carbonatfreien Bodenproben anzuwenden.

2. Stbrungen:

Organische Substanzen, die bei der Extraktion in Lésung gehen, kdnnen dadurch
stbren, dass sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und damit auch nicht aus-
tauschbare Metalle in Losung bringen.
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3. Gerate und Zubehdr:
Schittelmaschine

500 ml-PE-Flaschen mit Verschluss
Filterpapier (z.B. Grinband)

4.  Chemikalien:
Ammoniumchlorid: NH,ClI p.a.

b. LOsungen:
0,5 M NH4CI-L6sung: 133,79 NH4Cl p.a. werden in einen 5|-Messkolben gegeben
und mit demin. Wasser bis zur Marke aufgefulit.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung der NH,Cl-Extrakte der Bodenproben:

10 g Mineralboden oder 2 g Humus (jeweils lufttrocken, < 2mm) werden in 500 ml-
PE-Flaschen mit 100 ml 0,5 M Ammoniumchlorid-Lésung versetzt und die verschlos-
senen GefalRe eine Stunde in einer Schuttelmaschine Uber Kopf geschuttelt. Nach
kurzem Absetzen wird Uber einen Kunststofftrichter mit hartem Papierfilter in 50 ml-
PE-Gefale filtriert.

b) Bestimmung der Elemente in der Extraktionsldsung:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die H-Konzentration wird indirekt Uber die Bestimmung des pH-Wertes ermittelt.
Dazu ist es erforderlich, dass der pH-Wert der NH4CIl-Losung sowohl vor der Extrak-
tion als auch im Extrakt so bald wie mdglich bestimmt wird.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.15
H 76.1.5

Anmerkungen:

1. Esist zu beachten, dass die 0,5 M NH4CI-L6sung Spuren von Kationen (Na, K)
enthalt. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche NH4CI-Ldsungscharge verwendet werden, mit der auch die Extraktionen
einer Messserie durchgefuhrt werden.
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2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salz-
frachten und bei Bestimmung mittels ICP ein Argonbefeuchter verwendet
werden.

c) Berechnung der effektiven Austauschkapazitat, der Austauschaziditat und der

Basenséttigunag:
c.1.) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Boden:

_ c*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
Cc Elementkonzentration im Extrakt in mg/l
V Volumen der zugesetzten NH4CI-Losung in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (10,0 bzw. 2 g)

) AG Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:

Na* =22,99 Ca®* =20,04 Fe3* =18,62 APR*  =8,99

K*  =39,10 Mg?" =12,16 Mn2?* = 27,47 H* =101

c.2.) Berechnung der Protonenaquivalente pro Gramm Boden:

E _ (107" - 10°P"%)* V*1000 | c(A)* V
" EW*0,88 . L&, 1078
EW * M(Al) ?ermg

bzw. mit F = Faktor nach Ulrich/Prenzel

_ : P - 0 C
(10" - 107PH)* \/* 1000 ) (A)* V
EW * 0,88 EW * M(A)* F

E,,

IEH Protonenaquivalent in pmol/g

pHp pH-Wert des Perkolates (Probe)

pHo pH-Wert der reinen NH4CI-L6sung

\% Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)
EW Einwaage der Bodenprobe in g (2,5 Q)

c(Al)  Aluminium-Konzentration im Perkolat in mg/l
M(AI)  Molgewicht Aluminium in g/mol (26,98 g/mol)

Die Herleitung der Formel ist nachzulesen bei Kénig u. Fortmann (1996).
Eine Tabelle des Faktors F flir verschiedene pH(p)-Werte findet sich im Anhang 1.

c.3.) Berechnung der AKe, der Austauschaziditat und der Basenséttigunag:

Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:

AKe [umol/g] = IEy, + 1By + IEc, + 1By + [Eyy + IEp + IEge + |y
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Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationenaquivalente der sauren
Kationen Al, Fe, Mn und der Protonenéaquivalente pro Gramm Boden:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn + IEH

Die Basensattigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca tIEk TIEmg T IENa

effektive Kationenaustauschkapazitat mit NH4Cl, Methode A 3.2.1.1: Der Unter-
schied zur HFA-Methode A3.2.1.1 besteht in der Gewinnung der Extrakte. Im
Gegensatz zur Perkolation mit 1 M NH4Cl wird hier eine Schittelextraktion mit
0,5 M NH4ClI im Verhéltnis Boden:Ldsung von 1:10 und anschlieRender Filtration
durchgeflhrt. Bisher ist die Vergleichbarkeit nicht geprift worden, Abweichungen

effektive Kationenaustauschkapazitat (Ake Bayern), Methode A3.2.1.7: Der
Unterschied zur HFA-Methode A3.2.1.7 besteht in der Gewinnung der Extrakte.
Im Gegensatz zur Ake Bayern wird hier eine Schiuttelextraktion mit 0,5 M NH4Cl
im Verhaltnis Boden:Lésung von 1:10 statt 1:20 durchgefuhrt. Bisher ist die
Vergleichbarkeit nicht geprtft worden, Abweichungen sind méglich.

K6nig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-

BS [%] = *100
AKe

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a)

sind aber zu erwarten.
b)
Q. Literatur:
2.

syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKE1.1
3.

Traby, P., Aldinger, E. (1989): Eine Methode zur Bestimmung austauschbarer
Kationen in Waldbdden. Z. Pflanzenernéhr. Bodenk., 152 S. 301 - 306.
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ANHANG 1

Faktor F fur verschiedene pH(p) -Werte
(aus: Konig u. Fortmann (1996a))

pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
46 | 18,8 4,1 | 57,2 36 | 179 3,1 | 563 2,6 | 1774
4,59 | 19,2 4,09 | 585 3,59 183 3,09| 576 2,59 | 1816
4,58 | 19,6 4,08 | 59,9 3,568 | 187 3,08 | 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 | 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
4,56 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 | 196 3,06 | 618 2,56 | 1943
455| 21 4,05| 64,1 3,55| 201 3,05| 632 2,55| 1993
454 21,4 4,04 | 65,6 3,54 | 205 3,04 | 647 2,54 | 2035
453 219 4,03 | 67,1 3,53| 210 3,03| 662 2,53 | 2084
452| 22,4 4,02 | 68,6 3,52 | 215 3,02| 677 2,52 | 2134
451| 22,9 4,01 | 70,2 3,61 | 220 3,01| 693 2,561 | 2183
450| 23,4 4 71,8 35| 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 | 23,9 3,99 | 735 3,49 | 230 299 | 721 2,49 | 2289
4,48 24,4 398]| 75,1 3,48 | 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
447 25 3,97 | 76,9 347 | 241 297 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 255 3,96 | 78,6 3,46 | 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 26,1 395| 804 3,45 | 252 2,95| 792 2,45 | 2511
4,44 26,7 3,94 | 82,3 3,44 | 258 2,94 | 813 2,44 | 2571
4,43| 27,3 3,93 | 84,2 3,43 | 264 2,93 | 827 2,43 | 2631
4,42 27,9 3,92 | 86,2 3,42 | 270 2,92 | 848 2,42 | 2691
4,41 | 28,5 391 88,1 341 | 276 291| 870 2,41 | 2751
4,4 | 29,2 39 ] 90,1 34 | 283 29| 891 2,4 | 2821
4,39 | 29,8 3,89 | 92,2 3,39| 289 2,80 | 912 2,39 | 2881
4,38 | 30,5 3,88 | 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
437 31,2 3,87 | 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 319 3,86 | 98,7 3,36 | 310 2,86 | 976 2,36 | 3091
4,35| 32,6 3,85 | 101 3,35| 317 2,85| 997 2,35| 3161
4,34 | 334 3,84 | 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
433 34,1 3,83 | 106 3,33| 332 2,83 | 1046 2,33 | 3311
4,32 34,9 3,82 | 108 3,32| 340 2,82 | 1067 2,32 | 3391
431 | 35,7 3,81 | 111 3,31| 348 2,81 | 1095 2,31 | 3471
43 | 36,5 3,8 | 113 3,3 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
48 | 12,2 4,29 | 37,3 3,79 | 116 3,29 | 364 2,79 | 1145 2,29 | 3631
4,79 4,28 | 38,2 3,78 | 118 3,28 | 373 2,78 | 1173 2,28 | 3721
4,78 4,27 39 3,77 121 3,27 | 381 2,77 | 1202 2,27 | 3801
4,77 13 4,26 39,9 3,76 | 124 3,26 | 390 2,76 | 1230 2,26 | 3891
4,76 | 13,3 4,25| 40,8 3,75 | 127 3,25 | 399 2,75 | 1258 2,25| 3981
4,75 | 13,6 4,24 | 417 3,74 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 139 4,23 | 42,7 3,73| 133 3,23 | 418 2,73 | 1315 2,23 | 4171
4,73 | 14,2 4,22 43,9 3,72 | 136 3,22 | 430 2,72 | 1350 2,22 | 4271
472 145 421 447 3,71 | 139 3,21 | 438 2,71 1378 2,21| 4371
4,71 | 14,8 4,20 | 45,1 3,70 | 142 3,20 | 448 2,70 | 1413 2,20 | 4471
47 [ 151 419 46,7 3,69 ] 146 3,19 ] 458 2,69 1442 2,19 [ 4571
469 | 155 4,18 | 47,3 3,68 | 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 158 4,17 | 48,9 3,67 | 152 3,17 | 480 2,67 | 1512 2,17 | 4791
4,67 | 16,1 4,16 | 50 3,66 | 156 3,16 | 491 2,66 | 1548 2,16 | 4901
4,66 | 16,5 4,15| 51,1 3,65| 159 3,15 | 502 2,65| 1583 2,15| 5001
4,65| 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
4,64 | 17,2 4,13 | 535 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
4,63 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
462 18 411] 56 3,61| 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 184 4,10 | 57,2 3,60 | 179 3,10 | 563 2,60 | 1774 2,10 | 5621
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Effektive Kationenaustauschkapazitat in

Humusauflagen (AKe Humus) BZE (2)

Humus

Norm: --- HBU: 11.8d

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der effektiven Austauschkapazitéat (AKe) in Humusproben erfolgt
durch Austausch der Kationen mit BaCl2-Losung. Um einen vollstandigen Austausch
und gute Probenbenetzung zu erreichen, wird eine mit gereinigtem Sand gemischte
Humusprobe mit einem Uberschuss an Ba2*-lonen (0,1 mol/l BaClz-L6sung)
perkoliert. Der Austausch findet bei humuseigenem pH statt, da die BaClz2-Lésung
ungepuffert ist.

K Na Ca Mg Mn Ba** Ba?** Ba* Ba* Na* + K* + Ca?*
| Humus | +8Baz* - | Humus | + Mn2* + AIB* + Fe3*
Al Fe NH4 H Ba?* Ba?** Ba?* Ba* + NH4* + H* + Mg?*

Die Kationenkonzentrationen werden im Perkolat gemessen und in lonenéquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Humusmenge ist
die effektive Austauschkapazitat (AKe).

Die austauschbaren Protonen kénnen wegen der Pufferwirkung der organischen
Substanz nicht bestimmt werden.

Auf die Bestimmung von austauschbarem NHa4* wird verzichtet. Der Fehler durch die
Vernachlassigung des NHa4* liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter
(MATSCHONAT u. MATZNER 1995)

2. Stdrungen:

Bei carbonathaltigen Humusproben (z. B. natirlich bedingt aufgrund von Bioturbation
auf Kalkbdden oder auch auf frischen Kalkungsflachen) werden die Carbonate
teilweise aufgeldst. In diesen Fallen kénnen die austauschbaren Anteile von Ca und
Mg und damit die Basensattigung Uberschétzt werden (BLUM 2004).

3. Gerate und Zubehdr:

10-ml-Einwegspritzen mit Luer-Anschluss als Perkolationsséulen

Glasfaservorfilter

PE-Messkolben 100 ml mit Stopfen oder PE-Flaschen 100 ml

Anlage zur Perkolation (siehe Anhang 1 oder alternativ Anhang 1 der Methode HFA
A3.2.1.1)

Analysenwaage, Fehlergrenze 0,1 mg

Messkolben 5000 ml (Duran-Glas oder PE)

Anmerkung

a. Die im Anhang 1 beschriebene Apparatur entspricht einer vereinfachten
Perkolationsapparatur nach Methode HFA A3.2.1.1. Fur die Perkolation von
Humusproben kdnnen beide Varianten gleichermal3en eingesetzt werden.
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4. Chemikalien:

Salpetersaure 65 % p. a.
Bariumchlorid-Dihydrat p. a.
gereinigter Quarzsand feinkdornig p. a.

b. Losungen:

BaClz2-Losung, 0,1 mol/l: 122,14 g Bariumchlorid-Dihydrat werden in rund 4,5
Reinstwasser geldst und mit Reinstwasser auf 5,00 |
aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1 oder A1.3.2 (Trocknung und Siebung)

7. Durchfihrung:

@) Beflllen der Perkolationsséulen:

Als Perkolationssaulen werden 10-ml-Kunststoff-Einmalspritzen verwendet.

1. Einlegen des unteren Glasfaserfilters:

Der Stempel der Spritze wird herausgezogen und herausgenommen. Auf die obere
Offnung der Spritze wird mittig ein Glasfaserfilter gelegt und mit dem Stempel der
Spritze bis zum unteren Ende geschoben. Dabei stanzt der Stempel ein genau
passendes Stick des Filters aus. AnschlielRend wird der Stempel der Spritze wieder
entfernt.

2. Einfullen der Proben:

Man legt zunachst etwa 1 cm reinen Quarzsand in die Spritze vor. Danach werden
1 g (max. 2 g) der gesiebten Humusprobe eingewogen und mit einem Spatel mit dem
Sand vermischt (Filter dabei nicht beschadigen). Bei volumindsen Proben wird das
Einwiegen in zwei Portionen mit weiterem Quarzsandzusatz aufgeteilt. Die Fillung
muss soviel Quarzsand enthalten, dass sie praktisch hohlraumfrei ist und sollte am
Schluss einen Abstand zum oberen Rand der Spritze von 2,5 cm nicht
unterschreiten. Dieser Freiraum ist flr eine gleichmaRige Verteilung der
Perkolationslosung tber der Saule notwendig.

3. Einlegen des oberen Glasfaserfilters:

Wie beim Einlegen des unteren Filters wird ein zweites Glasfaserfilter auf die obere
Offnung der Spritze gelegt und das ausgestanzte Stiick mit dem Stempel der Spritze
bis zur Oberkante der Fullung geschoben. Bei volumindsen Proben wird die Fillung
mit dem Stempel leicht zusammengedrickt und verdichtet. Anschlie3end wird der
Stempel der Spritze wieder entfernt. Das obere Glasfaserfilter verhindert spater das
Aufschwimmen der Humuspartikel wahrend der Perkolation. Es ist wichtig, dass
dieses Filter waagerecht (nicht schrag!) in der Spritze platziert ist.

Anmerkungen:

1. Aufgrund der geringen Einwaage von 1 bis 2 g ist auf eine gute Homogenisierung
der Humusprobe zu achten.

2. Bei Na-armen Humusproben empfiehlt sich das Konditionieren (Vorspulen) der
Glasfaservorfilter mit BaClz-L6sung.
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3. Bei der Verfahrenseinfuhrung in die Praxis empfiehlt es sich, die Messungen
zunachst als Doppelbestimmungen durchzufihren. Nur durch die
Doppelbestimmungen ist die Gute der Saulenpackungen und damit die
Vollstandigkeit der Benetzung und die Durchstromung kontrollierbar. Da die
Herstellung der Saulenpackungen etwas Ubung erfordert, ist dieser
Zusatzaufwand anfangs noétig. Bei richtiger Arbeitsweise sollte die Differenz
zwischen den lonensummen (Ake) der Doppelbestimmung in der Gréf3enordnung
von 5 bis 10 % liegen. Erst wenn bei der Packung der Saulen eine
entsprechende Erfahrung vorliegt und die Fehlerquote ausreichend niedrig ist,
sollte die Messung in der Routine als Einzelbestimmung durchgefihrt werden.

b) Gewinnung der BaClz-Perkolate:

Die Beschreibung der Bedienung der Perkolationsanlage bezieht sich auf die im
Anhang dargestellte Apparatur. Gleichermaf3en kann die in der Methode HFA
A3.2.1.1 beschriebene Anlage funktionsentsprechend verwendet werden.

Nach dem Vorspilen der gesamten Apparatur mit BaCl2-Losung werden die mit
Probe gefiillte Spritzenkartusche K an die Apparatur gehéangt und samtliche
Schlauchverbindungen mit Ausnahme von S2 hergestellt. Der Hahn H wird
geschlossen, die Schlauchklemme SK gedffnet und der Messkolben oder die
Sammelflasche SF angeschlossen.

Man fullt 100 ml BaClz2-Ldsung in den Tropftrichter T und 6ffnet den Hahn H.
Nachdem ca. 5 ml Lésung durch die Spritze gelaufen sind und die gesamte Probe
durchweicht ist (Losung tritt unterhalb der Spritze in den Schlauch), wird die
Schlauchklemme SK geschlossen und die Schlauchverbindung S2 zur Pumpe
hergestellt.

Um eine vollstdndige Benetzung der Probe zu gewéhrleisten, muss auf der
Saulenpackung ein Uberstand an Lésung sichtbar sein. Ggf. wird durch kurzes
Anheben des Stopfens ST (Entliftung) ein Lésungstuberstand Gber der Fillung
hergestellt. Stopfen wieder fest einsetzen. Es ist wichtig, dass das obere
Glasfaservorfilter waagerecht (und nicht schrag) in der Spritze fixiert bleibt.
Andernfalls schwimmt die Probe u. U. seitlich des Filters nach oben auf.

Zum Starten der Perkolation wird die Schlauchklemme SK gedffnet und die
Schlauchpumpe eingeschaltet. Zwischen der ersten Benetzung der Probe und dem
Start der Perkolation darf hochstens 1 Stunde liegen, da sich die Humusprobe bei
langeren Einweichzeiten irreversibel verandert und falsche Messwerte erhalten
werden (BLUM 2004). Innerhalb von 4 Stunden werden die restlichen ca. 90 bis 95
ml BaClz-L6sung gleichmalig durch die Spritze gepumpt. Dabei muss die
FlieRgeschwindigkeit mehrmals kontrolliert und eventuell durch Verstellen der
Schlauchklemme oder des Anpressdruckes des Pumpenschlauches bzw. der
Geschwindigkeit der Pumpe nachreguliert werden.

Anschlie3end wird die Spritze gut trockengesaugt, bis kein Perkolat mehr in den
Messkolben oder die Sammelflasche SF lauft. Das Endvolumen im Messkolben wird
durch entsprechendes Erganzen mit frischer BaCl2-Lésung auf 100 ml aufgefuillt.
Der Messkolben wird verschlossen und das Perkolat bis zur Analyse bei 4 °C
aufbewahrt (max. 5 Tage).
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Anmerkungen:

1. Bei Proben, die schlecht benetzen und daher kurz nach Perkolationsbeginn noch
nicht vollstandig feucht sind, ist es ggf. notig, die Perkolation kurz zu
unterbrechen und die Probe in der Saule mit einem Spatel mit etwas BaCl2-
Losung zu verruhren. Danach wird die Perkolation fortgesetzt.

2. Bei Verwendung von 100-ml-PE-Flaschen anstelle der Messkolben ist das
Auffullen auf 100 ml auch tber eine Wagung mdoglich. Dazu bestimmt man vorher
mittels 100 ml reiner BaClz2-Losung und des entsprechenden Flaschentypes die
notwendige Gewichtssumme Flasche plus Perkolat. Bei diesem Vorgehen liegt
der Volumenfehler erfahrungsgemalf’ bei weniger als + 1 ml, der bei der
Genauigkeit des Gesamtverfahrens durchaus toleriert werden kann.

3. FUr die Elementbestimmungen kann zur Stabilisierung der Perkolate 1 ml
Salpetersaure zugesetzt werden. Dadurch erhéht sich die Haltbarkeit auf
mindestens 30 Tage bei Raumtemperatur.

c) Bestimmung der Elemente in den Perkolaten:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendenden Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element | HFA Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.1.5

Anmerkung:

1. Da die BaClz2-Lésung immer Spuren vor allem an Na und K enthalt, ist bei der
Kalibrierung sowohl als Blindldsung als auch fur die Matrixanpassung der
Standards immer ein und derselbe Ansatz an BaClz-L6sung zu verwenden, der
auch fur die Perkolationen selbst eingesetzt wurde. Daher empfiehlt es sich, ggf.
grél3ere Chargen an BaClz-L6sung (10 oder 20 I) anzusetzen.
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d) Berechnung der effektiven Austauschkapazitit, der Austauschaziditat und der
Basensattiqung:

d1) Kationendquivalente pro Gramm Humus:

_ c*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in pumol/g
c Elementkonzentration im Perkolat in mg/l
Vv Gesamtvolumen des Perkolates in ml (100 ml)

EW  Einwaage der Humusprobe in g
AG Aguivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit

Aquivalentgewichte:
ARt 8,99 Ca?* 20,04 Fe3* 18,62 K* 39,10
Mg?* 12,15 Mn?* 27,47 Na* 22,99 jeweils g/mol

d2) AKe, Austauschaziditat und Basenséattigung:
Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente pro Gramm Humus:

AKe [Umol/g] = IEal + IEca + |Ere + IEk + IEmg + |Evn + |Ena

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationen&quivalente der sauren
Kationen Al, Fe und Mn pro Gramm Humus:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn + IEH
Die Basensattigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca TIEk TIEmg TIENa

BS [%] = e

*100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) effektive Kationenaustauschkapazitat (EU1) mit BaClz, Methode A3.2.1.3: siehe
Anhang 2

b) Saureextrakte mit Konigswasser, Methode A3.3.3 und mit Salpeterséaure unter
Druck, Methode A3.3.4: siehe Anhang 3.

Q. Literatur:
1. Bl um, U.: Abschl us s b dcklungdines Verfamenszuro j e k
Bestimmung der austauschbaren Kationen in Humusauflagen (AKe-Hu mu s ) i

Bayerische Landesanstalt fir Wald und Forstwirtschaft, Freising, im Auftrage des
Bundesministeriums fir Verbraucherschutz, Erndhrung und Landwirtschaft, 2004
2. Gottlein, A.: Einfluss von saurer Beregnung und Kalkung auf wasserlosliche
organische Stoffe eines Waldbodens unter Fichte, Dissertation, Ludwig-
Maximilians-Universitat Minchen 1988
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3. Matschonat, G. und Matzner, E.: Quantification of ammonium sorption in acid
forest soils by sorption isotherms; Plant and Soil 168, page 95 ff. (1995)
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ANHANG 1

Die Funktion der hier verwendeten Perkolationsapparatur ist im Text der
Durchfihrung unter Abschnitt 7 b) beschrieben.

GF1, GF2 Glasfaserfilter
H Hahn
K Spritzenkartusche
- P (Humu} Probe
- SF Sammelflasche
T - SK Schlauchklemme
n SP Schlauchpumpe
] ST Stopfen (durchbohrt)
. S1, S2, S3 Schlauchverbindunge
L — T Tropftrichter
| H
S1
ST
] GF2
S2
| |
| SK
SF
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ANHANG 2

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):
\Vergleich der AK-Humus -Bestimmung in Humusauflagen zwischen den
Methoden A3. 2.1.9 (AKe Humus) und A3.2.1.3 (AKe EU 1)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

a. A3.2.1.9:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; vermischen mit Quarzsand,
perkolieren mit 0,1 M BaCl2

b. A3.2.1.3 (in Anlehnung an DIN ISO 11260):

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; ausschutteln mit 0,1 M BaCl2

2. Durchfiihrung:

An 152 Humusproben aus dem Level lI-Programm der Nordwestdeutschen
Forstlichen Versuchsanstalt wurde die Austauschkapazitat mit beiden genannten
Methoden bestimmit.

3. Ergebnisse:

Zwischen beiden Methoden gibt es T bei gro3en Streuungen - eine gute
\VVergleichbarkeit. Fur die untersuchten austauschbaren Kationen und die Ake liegen
die prozentualen mittleren Abweichungen zwischen i 5 und + 20 % je nach Kation.
Die Regressionskoeffizienten liegen je nach Kation bei R? = 0,73 bis 0,93.

Da wegen der Inhomogenitét der gesiebten Humusauflagen die Streuungen auch
innerhalb der beiden Methoden erheblich sind, kbnnen die beiden Methoden in erster
Néaherung als vergleichbar bezeichnet werden. (Details siehe Tabelle 1 und
Graphiken 1-8)

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Tabelle 1: Vergleich zwischen AK Humus (x-Achse) und AK EU 1 (y-Achse) (n=152)

lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung
Ca 0,73 1,07
Mg 0,85 1,11
K 0,84 1,08
Na 0,93 1,09
Al 0,84 1,23
Fe 0,82 1,07
Mn 0,84 1,20
AK 0,42 0,97
Vergleich eff. Austauschkapazitéat:
Methode AK Humus (A3.2.1.9) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 1:
Vergleich austauschbares Kalium:
Methode AK Humus (A3.2.1.9) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 2:
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Vergleich austauschbares Natrium:
Methode AK Humus (A3.2.1.9) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 3:
Vergleich austauschbares Calcium:
Methode AK Humus (A3.2.1.9) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 4:
Vergleich austauschbares Magnesium:
Methode AK Humus (A3.2.1.9) gegen AK EU 1 (A3.2.1.3)
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Graphik 5:
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Vergleich austauschbares Aluminium:
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ANHANG 3

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):

Vergleich der Gehaltsbestimmungen in Humusauflagen zwischen den
Methoden A3. 2.1.9 (AKe Humus) und A3. 3.3 (Kdnigswasser -Extrakt) bzw.
A3.3.4 (HNOs-Extrakt unter Druck)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden
a. A3.2.1.9:
genaue Methodenbeschreibung siehe dort; vermischen mit Quarzsand,
perkolieren mit 0,1 M BaCl2
b. A3.3.4:
genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Druckaufschluss mit Salpeterséaure
c. A3.3.3 (in Anlehnung an DIN ISO 11466):
genaue Methodenbeschreibung siehe dort; offener Aufschluss mit Kénigswasser
(Salz- und Salpetersaure-Mischung 3:1)

2. Durchfiihrung:

An 980 Humusproben aus dem Level lI-Programm der Nordwestdeutschen
Forstlichen Versuchsanstalt wurden die Austauschkapazitatsextrakte und die
Salpetersaure- (770 Proben) bzw. Konigswasserextrakte (210 Proben) gewonnen
und die Elementgehalte bestimmt.

3. Ergebnisse:

Fir die verfugbaren Nahrstoffvorrate in einem Bodenprofil werden oftmals die
austauschbaren Kationen fur die Berechnung herangezogen. Da bei der BZE | noch
keine austauschbaren Kationen im Humus bestimmt wurden, werden oft die
Kdnigswasser- oder Salpetersaure-extrahierbaren Kationen fir die Vorrats-
berechnung im Humus verwendet. Daher wurden bei dieser Untersuchung die
saureextrahierbaren Kationen mit den austauschbaren Kationen im Humus ver-
glichen.

Die austauschbaren Kationen sind nicht direkt mit den saureextrahierbaren Kationen
vergleichbar. Allerdings kann festgestellt werden, dass fur die basischen Kationen
und Mangan die Saureextrakte etwa die 1 %2- bis 2- fache Menge an Kationen
extrahieren wie bei der Austauschkapazitatsbestimmung, wahrend sie fur Eisen und
Aluminium die 20- bis 40-fache Menge extrahieren (siehe Graphiken 1 bis 7).
Insbesondere bei Proben mit hohem Mineralbodenanteil ist der sdureextrahierbare
Anteil deutlich héher. Daher wurde eine getrennte Auswertung mit den Proben
vorgenommen, die mindestens 40 % Corg und maximal 20 % unldslichen Rickstand
beim Saureextrakt hatten.

AulRerdem wurde eine differenzierte Auswertung nach Humushorizonten (Ol, Of, Oh)
vorgenommen, aus der ersichtlich wird, fur die basischen Néahrstoff-Kationen Na, K,
Ca und Mg der Gehalt von Oh<Of<OlI ansteigt und die Vergleichbarkeit von
austauschbaren und saureextrahierbaren Kationen ebenfalls ansteigt.
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4. Literatur:

5. Durchfiihrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Goéttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de

6. Tabellen und Grafiken

Tabelle 1: Vergleich zwischen Austauschkapazitatsextrakt (x-Achse) und Konigswasser-
Extrakt (rot) bzw. Salpetersaure-Extrakt unter Druck (schwarz) (y-Achse) an 430
Salpetersaure-Extrakt) bzw. 130 (Kdnigswasser-Extrakt) Humusproben, die mindestens 40
0% Corg und maximal 20 % unl@slichen Rickstand beim S&aureextrakt hatten (siehe
Graphiken 1b bis 7b)

lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung Bemerkungen
Ca 0,76 /0,79 1,98 /1,52 recht gute Korrelation, am besten in
der Oh-Lage
K 0,32 /-0,17 1,34 /1,46 maRige Korrelation nur in der Ol-Lage
Mg 0,48 /0,54 1,59/1,42 mafige Korrelation, am besten in der
Of-Lage
Na 0,70/0,29 1,41/1,30 mafige Korrelation, am besten in Of-
Lage
Mn 0,51/0,81 2,37/1,64 mafige Korrelation, am besten in der
Oh-Lage
Al -0,10/0,31 11,8/17,5 Keine Korrelation
Fe 0,32/0,44 34,4136,7 sehr mafige Korrelation, am besten in
der Oh-Lage

Calcium im Humus: Vergleich Methode

- A3.2.1.9 (austauschbar) gegen ;5215522:;
A3.3.3 bzw. A3.3.4 (Saure-Extrakte) '
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Graphik 1a:

Handbuch Forstliche Analytik (5. Ergédnzung 2014) A3.2.1.9 - Seite 13



H FA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.1.9

Calcium im Humus: Vergleich Methode y=1,5246x
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Calcium im Humus: Vergleich Methode y=16659x
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Magnesium im Humus: Vergleich Methode - 3891x
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Magnesium im Humus: Vergleich Methode 1 4235x
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Natrium im Humus: Vergleich Methode
- A3.2.1.9 (austauschbar) gegen y=15651x
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Kalium im Humus: Vergleich Methode
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Aluminium im Humus: Vergleich Methode
y=21,037x
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Aluminium im Humus: Vergleich Methode
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- A3.2.1.9 (austauschbar) gegen R%= 03003
A3.3.3 bzw. A3.3.4 (Saure-Extrakte) o
40
1 nur Corg>40% u. Riickstand<20%
= 30 4
R
<]: -
© ]
™ *
<
o
(%0}
2 rY 2 *
1,0 15 2,0
A3.2.1.9 [g/kg]
Graphik 6b:
Aluminium im Humus: Vergleich Methode
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Aluminium im Humus: Vergleich Methode
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Aluminium im Humus: Vergleich Methode
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Auminium im Humus: Vergleich Methode y=40,6x
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Eisen im Humus: Vergleich Methode
y=39,056x
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Eisen im Humus: Vergleich Methode - 36.775x
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Eisen im Humus: Vergleich Methode
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Eisen im Humus: Vergleich Methode
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Eisen im Humus: Vergleich Methode
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Austauschkapazitat des Bodenskeletts

(AK . Skelett) BZE 2

Boden

Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Austauschkapazitat des Bodenskeletts erfolgt durch Austausch
der Kationen mit NH,CI-Losung an einer definierten Grobbodenfraktion (2 7 6,3 mm)
und der anschlieBenden Hochrechnung auf alle Grobbodenfraktionen.

Um einen vollstandigen Austausch zu erreichen, wird mit der Grobbodenfraktion 2-
6,3 mm ein 24-stindiger Batch-Ansatz mit grol3em Uberschuss an NH,*-lonen (1 M
NH,4Cl-L6sung) durchgefihrt. Die Kationen werden bei anndhernd bodeneigenem
pH-Wert ausgetauscht, da die NH,CI-Losung ungepuffert ist und selbst einen pH-
Wert von 4,65 - 4,85 hat.

K Na Ca Mg Mn NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 NH4 + Na* + K*+ Ca?*
| Grobboden | +15NHs- | Grobboden | + Mn2* + AIB* + Fe®
Al Fe NH4 H NHa NHa NH4 NHa NH4 NH4 NH4 NH4 + H*+ Mg?*

Die Kationenkonzentrationen in der abfiltrierten Batch-Ansatz-Lésung werden
gemessen und in lonenéquivalente umgerechnet. Die Summe der lonendquivalente
bezogen auf die Grobbodenmenge wird als effektive Austauschkapazitat der
Grobbodenfraktion 2-6,3 mm bezeichnet.

Die effektive Austauschkapazitat des gesamten Bodenskeletts bis 63 mm wird auf
der Basis dieses Ergebnisses unter Einbeziehung der Korngré3enverteilung und des
Skelettgehaltes anhand der in Abschnitt 7d gegebenen Funktionen errechnet.
GroRRere KorngroRenfraktionen werden aufgrund ihres geringen Beitrags an der AKe
vernachlassigt.

Achtung!
Diese Methode ist nur fur carbonatfreie Boden geeignet!

Der Beitrag des Bodenskeletts am Elementvorrat des Gesamtbodens ist nach
bisherigem Stand des Wissens nur bei skelettreichen Standorten nahrstoffarmer
Bodenausgangsgesteine dkochemisch relevant. Die Methode wird deshalb nur bei
Bdden mit einem Skelettanteil von >15 % im Unterboden fur folgende
Gesteinsgruppen angewendet:

Kurzzeichen Bezeichnu ng

(BZE-Anleitung)

100 saure magmatische Festgesteine

400 saure metamorphe Festgesteine

510 Metapelite und Schiefer

520 dunkle Gneise und Paragneise

700 (aul3er 770) carbonatfreie silikatische Festgesteine (ohne Tonstein)
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Anmerkungen:

1. Boden der Gesteinsgruppe 200 (intermedidre magmatische Festgesteine) wurden
bisher nicht untersucht, kénnen aber grundsatzlich nicht ausgeschlossen werden.

2. Bei bisher untersuchten Boden der Gesteinsgruppe 930 (carbonatfreie
Gletscherablagerungen) zeigte sich aufgrund der geringen Skelettgehalte (<30%)
und der niedrigen AKe keine Erfordernis zur Erfassung der AKe skelett. Bei Béden mit
Skelettgehalten von >50% mit Schichtméachtigkeiten von >0,5 m innerhalb 1 m
Bodentiefe wird eine Bestimmung der AKe skelett empfohlen.

2. Stdrungen:

Aufgrund der geringen Anteile organischer Substanz an der Skelettfraktion, die sich
im Wesentlichen auf eine Huminstoff-Ummantelung bei Oberbodenproben
beschrankt, ist nicht von Stérungen durch Komplexbildungsreaktionen auszugehen.

3. Gerate und Zubehdr:

Prifsieb 6,3 mm und 2 mm
Ultraschallbad (240-300 W, 35 KHz)
Schittelmaschine
Blauband-Filter(@ 90 mm)
Kunststoff-Trichter

Probenflaschen (PE, 100ml)
Exsikkator

. Chemikalien:
NH4Cl, p.a.

o. Losungen:
1 M NH,CI-Losung: 534,9 g NH,Cl p.a. werden in eine 10 I-Vorratsflasche gegeben

und auf 10 | mit H,O demin. aufgefillt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

\Von der zurtickbleibenden ungereinigten Grobbodenfraktion (>2 mm) werden durch
Siebung mit einem 6,3 mm-Sieb ca. 70 g Grobbodenmaterial der Fraktion 2-6,3 mm
je Probe gewonnen.

AnschlieRend muss diese Grobbodenfraktion durch Entfernung des anhaftenden
Feinbodenmaterials gereinigt werden. Dabei sollte die mechanische Belastung der
mineralischen Oberflache der Steine so gering wie moéglich sein. Das Skelettmaterial
wird dazu in einem PE - Behalter mit H2Ouest. Uberdeckt und Giber Nacht auf einer
Schittelmaschine gewaschen. Unabhéangig von Typ des Schittlers und der Form
des Gefal3es ist die Frequenz der Bewegung so einzustellen, dass die wassrige
Suspension maximal bewegt wird, ohne eine mechanische Belastung der
Skelettpartikel durch gegenseitige Reibung zuzulassen.
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Danach wird das Probenmaterial im Ultraschallbad 15 s einer Energie von 240-300
W bei 35 KHz ausgesetzt. Anschliel3end wird das Bad Uber ein 2 mm-Sieb
ausgegossen und die im Sieb aufgefangenen Steine mit H2Odemin. Nachgespult.

Ist bei Proben mit bindigem Feinboden nach dieser Prozedur die Oberflache
einzelner Minerale noch deutlich von Feinboden tberzogen, wird der oben
beschriebene Vorgang wiederholt. Bei bereits stark verwittertem Gesteinen mit
schwach bindigem Feinboden (z. B. Sandstein) wird auf eine Ultraschallanwendung
verzichtet, soweit das Bodenskelett bereits nach dem Waschen mit H2Odemin. frei von
anhaftendem Feinboden ist.

Anmerkungen:
1. Ein gunstiger Reinigungseffekt wird bei gangigen Horizontal-Schittelmaschinen
mit einer Frequenz von ca. 80 rpm erreicht.

2. Grundsatzlich ist zu bertcksichtigen, dass Gesteine mehr oder weniger
kontinuierlich zu Feinboden verwittern. So kdnnen Steine mit leicht verwitterbaren
Mineralen bereits eine Feinbodenverwitterung in Fissuren innerhalb des
Gesteinsverbandes aufweisen, die zur Skelettphase gehérend aufgefasst wird.
Daher kann bei der Reinigung des Grobbodens nicht zwingend eine absolut
vollstandige Trennung von seiner Feinbodenummantelung erfolgen.

3. Falls die Grobbodenfraktionen > 6,3 mm nicht in anderem Zusammenhang (z.B.
HFA-Methode A2.8) ermittelt werden, missen sie hier durch Sieben bestimmt
werden. Nach Moglichkeit sollten die Fraktionen (in Klammern = mittlerer
Durchmesser der Fraktion) 6,3 - 12,5 (9,4), 12,5 - 20 (16,2), 20 - 35 (27,5) und 35
- 63 (49) mm bestimmt werden.

7. Durchfuhrunag:
a) Gewinnung der Extrakte und Bestimmung der Grobbodenmasse:

Etwa 20 g des gereinigten Grobbodens der Korngrdl3e 2 - 6,3 mm werden in eine
100 ml PE-Flasche eingewogen und mit 100 ml einer 1 M NH4CI-Lésung versetzt.
Nach 24-stiindigem Stehen wird der Uberstand durch einen Trichter mit gespiiltem
Blaubandfilter in eine PE-Flasche abfiltriert.

Das Grobbodenmaterial wird in eine Glasschale Uberfuhrt, mit Wasser gespult, um
anhaftendes NH4Cl zu entfernen, bei 105°C getrocknet und nach Abkuhlung im
Exsikkator gewogen.

Anmerkungen:

1. Um Eintrage (insbesondere Ca-Freisetzung) aus den Blauband-Filtern
auszuschliel3en, werden diese vor ihrer Verwendung fir 30 min in der NH4CI-
L6sung konditioniert. Fur jeden Extraktionsansatz werden Blindwerte ermittelt, die
bei relevanten analysierten Gehalten beriicksichtigt werden.
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b) Bestimmung der Elemente in der Extraktionslésung:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.15
Na 39.15

Auf die Bestimmung der Protonen wird verzichtet, da ihr Anteil an der AKe Skelett
sehr gering ist.

Anmerkungen:

1. Esist zu beachten, dass die 1 M NH4CI-Losung Spuren von Kationen (Na, K)
enthalt. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die
gleiche NH4Cl-Ldsungscharge verwendet werden, mit der auch die Batch-Ansatze
einer Messserie durchgefuhrt werden.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salz-
frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

c) Berechnung der Austauschkapazitit der analysierten Grobbodenfraktion:
c.1.) Berechnung der Kationen&quivalente pro Gramm Boden:

c*V
EW * AG
IE lonenaquivalent in umol/g
C Elementkonzentration im Extrakt in mg/l

Vv Volumen der zugesetzten NH4CI-Losung in ml (100 ml)

EW exakte Einwaage der Skelettprobe in g (ca. 20 g)

AG Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:

Na® =22,99 Ca®t =20,04 Fe® =1862 AIP* =899
K* =39,10 Mg?t =12,16  Mn?* =27,47

c.2.) Berechnung der AKe:

Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente und der Protonenaquivalente pro
Gramm Boden:

AKe [umolo/g] = IEna + 1Ex + 1Ecy + 1Eyg + IEy, + IEp + 1Ege
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d) Berechnung der Austauschkapazitdt des Gesamt-Skeletts.

d.1.) Berechnung der relativen AKe-Anteile der verschiedenen Durchmesser-
bereiche:

Mit zunehmendem Partikeldurchmesser nimmt die AKe skelett flir die erfassten
KorngroRenklassen ab. Deshalb missen die relativen AKe-Anteile der verschiedenen
KorngréRenklassen im Bezug zur Korngréf3enklasse 2 - 6, 3 mm ermittelt werden.
Dies geschieht nach folgender Formel:

yiza*d®+f (1);wobei

yi relative AKe (Anteil der AKe eines bestimmten Durchmesserbereiches
von der AKe bei Durchmesserklasse 2 - 6,3 mm; somit: y1 = y263=1)

a, ¢, f vom Bodenausgangsgestein abhangige, konstante Parameter (siehe
Tabelle unten)

di mittlerer Durchmesser der i-ten Korngréf3endurchmesserklasse

i Nummer der Durchmesserklasse
Die Parameter a, ¢ und f werden nach drei Gruppen differenziert. Sie werden
entsprechend der nachfolgenden Tabelle in die Funktion eingefiigt und damit die
relative AKe fur die Mittel der Skelettdurchmesserklassen ermittelt.

Gesteinsgruppen

(nach BZE-Arbeitsanleitung) a ¢ f
Plutonite (110) 3,862 | -0,073 -2,466
Vulkanite, saure Metamophite,

dunkle Gneise und Sandsteine) 2,850 | -0,192 -1,168

(120, 400, 520, 710)

Schiefer und Silikatgesteine (aul3er
Sand- und Tonstein) 2,563 | -0,349 -0,559
(510, 720 - 760)

Anmerkung:

1. Zur genauen Bestimmung der AKe Skelett wird eine Erfassung der in Abschnitt 6,
Anmerkung 3 angegebenen Durchmesserklassen empfohlen. Der Beitrag
groRerer KorngroRenfraktionen kann vernachlassigt werden.

d.2.) Berechnung der Gesamt-AKe des Skeletts:

Fur die Berechnung der Gesamt-Ake des Skeletts werden zunachst die relativen
Werte der Ake (y;) mit dem relativen Massenanteil innerhalb jeder
Durchmesserklasse multipliziert und fir die ermittelten Durchmesserklassen
aufsummiert. Diese Summe wird mit der ermittelten AKe fir die Klasse 27 6,3 mm
multipliziert.

Die AKe des Skeletts bis 63 mm in pmolc/g mit n unterteilten Durchmesserklassen
errechnet sich also aus:

AKe, g3mm = AKE, g 30m a (Yi*9) (2)

i=1
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0 relativer Anteil der Masse der i-ten Durchmesserklasse am Skelett bis
63 mm
n Anzahl der Durchmesserklassen

Die Berechnung der Gehalte einzelner Kationen erfolgt analog.
Im Anhang 1 ist eine Beispielrechung durchgefihrt.

Bei der Berechnung von Gesamtbodengehalten ist der Skelettanteil mit dem
Skelettgehalt des untersuchten Korngréf3enbereiches zu gewichten.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

1. Diese Methode wurde anhand eines reprasentativen Probenkollektivs
basenarmer Waldstandorte (n=25) mit Ergebnissen zur Bestimmung der AK in einer
offenen Perkolationsanlage zur Simulation nattrlicher FlieBbedingungen
(HILDEBRAND 1991, BMELF 1994) abgeglichen. Hierbei wurde das gewaschene
Skelettmaterial in chemisch inertem Quarzsand eingebettet und im Bereich
naturlicher Saugspannung perkoliert (HEISNER et al. 2004).
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Wald. Abschlussbericht zum Forschungsprojekt 04HS024, Institut far
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ANHANG 1

Beispielrechnung:

Bei einem Granit-Standort wurden die Korngréf3enfraktionen (in Klammern = mittlerer
Durchmesser der Fraktion) 271 6,3 (4,2), 6,3 -12,5(9,4), 12,5 - 20 (16,2), 20 - 35
(27,5) und 35 - 63 (49) mm getrennt und die relativen Massenanteile am Skelett bis
63 mm fur alle 5 Klassen ermittelt.

Die relativen Massenanteile waren fir alle Klassen 0,2.
Die Analyse der AKe 2-6,3mm ergab 5 pmolc/g.
Die Faktoren a, ¢ und f fur Granit sind

a = 3,872
c =-0,073
f=-2,466

Die Werte der relativen AKe (yi) ergeben sich durch Einsetzen der mittleren
KorngrofRendurchmesser und der Konstanten in (1):

y1=1
y2=a*d2C+f=23,862*9,4007 + (i 2,466) = 0.81
Y3 = USW.

Die Gesamt- AKe errechnet sich nach (2):
AKe=(y1*0,2+y2* 0, 2 +*0,28*5 umolc/yg
=0,2*(1+ 0,81+0,68+ 0,54 +0.43) * 5 umolc/g
=0,692 * 5umolc/g = 3,46 pmolc/g
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effektive Kationenaustauschkapazitat in
Humus Humusauflagen (BZE (3)
(Ake EU 1 Humus)

Norm: UNEP-UN/ECE Methode 9106SA |In Anlehnung an HBU: 11.8c; 3.7.2.1.a
In Anlehnung an DIN ISO 11260

1. Prinzip der Methode:

Die Bestimmung der Kationenaustauschkapazitat erfolgt durch Austausch der
Kationen mit BaCl,-L6sung. Der Humus wird dazu mit der BaCl,-Ldsung geschuittelt.
Die Kationen werden bei annahernd humuseigenem pH-Wert ausgetauscht, da die
BaCl,-Losung ungepuffert ist.

K Na Ca Ba Ba Ba Ba

2 +7Ba% A | Humus | +2[Na*+K*+ Ca?" + Mg2* + NH4*]
Mg NH4 Ba Ba Ba

Die Kationenkonzentrationen im Perkolat werden gemessen und in lonenéquivalente
umgerechnet. Die Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Bodenmenge ist die
Austauschkapazitat.

Die austauschbaren Protonen kénnen wegen der Pufferwirkung der organischen
Substanz nicht bestimmt werden.

Auch austauschbares NH,* kann mit dieser Methode erfasst werden. Der Fehler

durch die Vernachlassigung des NH," liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder
darunter.

2. Stérungen:

Organische Substanzen, die bei der Extraktion in Lésung gehen, kénnen stdren, da
sie Komplexbildungsreaktionen eingehen und somit sowohl nicht austauschbare
Metalle in Losung bringen als auch die Protonenkonzentrationen durch Disso-
ziations- und Komplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.

3. Geréte und Zubehor:

Zentrifuge mit Rotor

Zentrifugenglaser (z.B. Polycarbonat), 25-50 ml
Schittelmaschine

Kunststoff-Trichter

Schwarzband-Filter

Probenflaschen (PE)

4.  Chemikalien:
Bariumchlorid: BaCl,»2 H,O p.a.

b. Losungen:
0,1 M BaCl,-Losung: 122,14 g BaCl,«2 H,0O p.a. werden in eine 5 |-Vorrats-

flasche gegeben und auf 5 | mit H,O demin. aufgefuillt.
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6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.2 und A1.3.1 oder A1.3.2

7. Durchfihrung:

a.) Gewinnung der BaCl,-Extrakte der Humusproben:

Je 2,5 g der Humusproben werden in Zentrifugenréhrchen eingewogen und mit 30 ml
0,1 M BaCl,-LOsung versetzt. AnschlieBend werden die verschlossenen Rohrchen
auf eine Schittelmaschine gelegt und 2 Std. geschiuttelt. Die Gberstehende Lésung in
den Rohrchen wird tber einen Kunststofftrichter mit Schwarzbandfilter direkt in eine
PE-Flasche uberfuhrt.

(bei der ansonsten identischen UNEP-UN/ECE Methode 9106SA wird 2 g Humus mit
20 ml 0,1 M BaClz-L6sung geschuttelt und nach der Zentrifugation die Giberstehende
L6sung direkt in eine PE-Flasche filtriert. Da die Ausbeute nur ca. 15 ml betragt,
kann dies ev. zu Problemen bei der pH- und ICP-Messung fuhren!)

b.) Bestimmung der Elemente im Extrakt:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.5
Ca 11.1.5
Fe 17.1.5
K 30.1.5
Mg 36.1.5
Mn 37.1.5
Na 39.15

Anmerkungen:

Es ist zu beachten, dass die Ba-Losungen Spuren anderer Kationen (Na, K)
enthalten. Daher muss als Blindlésung und zur Herstellung der Standards die gleiche
BaCl2-Losungscharge verwendet werden, mit der auch die Extraktionen einer
Messserie durchgefthrt werden.

Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fur grof3e Salzfrachten
oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet werden.

c.) Berechnung der Austauschkapazitat und der Basenséattigung:
c.1.) Berechnung der Kationendquivalente pro Gramm humus:

_ c*V
EW * AG
IE lonen&quivalent in pumol/g
c Elementkonzentration im Extrakt in mg/I
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Vv Volumen der zugesetzten BaClz-Losung in ml (30 ml)

EW Einwaage der Humusprobe in g (2,5 g)

AG Aquivalentgewicht des Elementes in g/mol bezogen auf die Wertigkeit
Aquivalentgewichte:

Na* =22,99 Ca?* =20,04 Fe3* =18,62 AR =8,99

K*  =39,10 Mg?* =12,16 MnZ*t =27.47

c.2.) Berechnung der AKe und der Basensattigung:
Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente pro Gramm Humus:

AKe[UmOl /] = IEng + [Ex + [Ecq + IEyg + [Eyn + [Ea + 1Ere

Die Austauschaziditat (AA) ist die Summe der Kationenaquivalente der sauren
Kationen Al, Fe, und Mn pro Gramm Humus:

AA [umol/g] = IEai + IEFe + IEmn

Die Basensattigung (BS) ist die Summe der Neutralkationen bezogen auf die AKe:

I[Eca tIEk *IEmg T IENa
AKe

BS [%] = *100

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) Die Methode ist identisch mit der Methode A3.2.1.3 (AKe EU1); jedoch entfallt bei
Humusproben die Protonenbestimmung wegen der Pufferwirkung der org.
Substanzen.

b.) Austauschkapazitat Humus, Methode A3.2.1.9: siehe Anhang 2 Methode A3.2.1.9

Q. Literatur:

1. 1. BMELF (Hrg.), (1997): Dauerbeobachtungsflachen zur Umweltkontrolle im
Wald, Level Il, Methodenleitfaden, S. 23 1.

2. DIN ISO 11260, Normenausschul3 Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. (1997): Bodenbeschaffenheit i Bestimmung der effektiven Kationen-
austauschkapazitat und der Basensattigung unter Verwendung Bariumchlorid-
l6sung

3. DIN EN ISO 14254, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fr
Normung e.V. (2011): Bodenbeschaffenheit - Bestimmung der Austausch-aciditat
in Bariumchloridextrakten (1ISO 14254:2001); Deutsche Fassung EN ISO
14254:2011-09

4. International Cooperative Programme on Assessment and Monitoring of Air
Pollution Effects on Forests, BFH (Hrg.) (1994): Manual on Methods and criteria
of the effects of air pollution and forests, 3. Edition, Hamburg: UNEP-UN/ECE
Methode 9106SA

5.  Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
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systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKEG1.1
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Boden BZE
Wassrige Extrakte Level I+l
Humus .
Lander

Die Zusammensetzung der naturlichen Bodenlésung wird zum einen durch diverse
Austausch- und Adsorptionsreaktionen der lonen und Stoffe zwischen Boden und
Bodenldsung bestimmt und zum anderen durch den Fluf3 des Wassers durch das
Porensystem des Bodens.

In strukturierten Boden ist der Wasser- und Stofftransport vorrangig auf die groben
Makroporen (= Interaggregatporen) beschrankt, wahrend das feinporige Intra-
aggregatporensystem nur zu einem sehr geringen Teil an dem Wasser- und lonen-
transport beteiligt ist. Daher treten fur das Pflanzenwachstum &kologisch relevante
Anderungen in der chemischen Zusammensetzung vorrangig an den AuRenflachen
der Aggregateinheiten auf, zumal Struktureinheiten meist um- und nicht gleichméaRig
durchwurzelt werden.

Bei den Austausch- und Adsorptionsreaktionen der lonen und Stoffe zwischen Boden
und Bodenldsung handelt es sich um reversible Reaktionen, die in einem ungestor-
ten System zu einem Gleichgewichtszustand und damit zu einer Gleichgewichts-
bodenldsung fuhren.

Nattrliche Bodenlésungen kdnnen nur sehr aufwendig Uber Lysimeteranlagen im
Feld gewonnen werden. Daher wurden vereinfachte Labormethoden zur Gewinnung
einer quasi-natirlichen Bodenlésung entwickelt.

Aus feldfrischen Bodenproben kann ein Sattigungsextrakt, die so genannte Gleich-
gewichtsbodenlésung (GBL), gewonnen werden, deren Manko jedoch die Stérung
des natirlichen Bodengefiiges ist. Bei dem aus getrockneten Bodenproben gewon-
nenen wafrigen 1:2-Extrakt kommt zur Stérung des natirlichen Gefliges noch die
Storung durch Trocknung hinzu, die sich besonders auf die organische Substanz und
bestimmte Tonmineraleigenschaften auswirkt.

Aufwendiger sind die Verfahren zur Gewinnung von Bodenldsungen ohne Wasser-
zusatz und aus ungestorten Bodenproben.

Bodenldsungen ohne Wasserzusatz kdnne durch Zentrifugation feldfrischer Boden-
proben mit speziellen Zentrifugengefalien oder durch Verdrangung der Bodenlésung
mittels hohen Drucks gewonnen werden.

Zur Quantifizierung der 6kologisch wirksamen Nahrstoffzusammensetzung des per-
kolierenden Bodenwassers kann die Gleichgewichtsbodenporenlésung nach Hilde-
brand (GBPL) empfohlen werden, die aus ungestorten Bodenproben gewonnen wird.
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Boden Wassriger 1:2 -Extrakt BZE

Norm: --- HBU: 11.7a

1. Prinzip der Methode:

Der waldrige 1:2-Extrakt wird durch Verriihren des getrockneten Bodens mit der
doppelten Menge Wasser, 24-stiindigem Stehen lassen und anschlie3endem Abfil-
trieren der Gleichgewichtslésung gewonnen, wobei beim Filtrieren der Boden als
naturliche Filterschicht dient. Dadurch wird die mechanische und trocknungsbedingte
Uberproportionale Desorption der organischen Substanzen und der komplexierten
Kationen teilweise korrigiert. Dennoch enthéalt der walirige 1:2-Extrakt deutlich mehr
organische Substanz als die natirliche Bodenldsung.

Achtung!
Diese Methode ist nur fir Corg-arme Boden (Unterbdden) geeignet.

2. Stérungen:

AN An-, Aenh-, Ane-, Bh-, und Bsh-Horizonten von Boden sollte die Methode der 1:2-
Extraktgewinnung wegen der Corg-Mobilisierung durch die Bodentrocknung nicht
angewendet werden.

Zentrifugation des Boden/Losungs-Gemisches fuhrt bei Corg-haltigen Béden zu
starker Corg-Mobilisierung in die Losungsphase und ist deshalb nicht zugelassen
(Fortmann u. Konig, 1990).

3. Gerate und Zubehdr:

250 ml-PE-Flaschen oder 500 ml-Kunststoff-Becherglaser
Filternutsche

Filtrationsapparatur fir Membranfiltration

0,45 um Mischestermembranfilter (Celluloseacetat, Cellulosenitrat)
250 ml-PE-Probenflaschen

4.  Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

a) Gewinnung des waldrigen 1:2-Extraktes der Bodenprobe
100 g gesiebter Boden wird in eine 250 ml-PE-Flasche oder ein Kunststoffbecherglas
eingewogen, mit 200 ml H,O demin. versetzt und verrthrt. Diese Suspension muss
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24 Stunden verschlossen stehengelassen und dabei im Lauf der Zeit mindestens 5-
mal mit einem Spatel gut durchgerihrt werden. Am nachsten Tag wird die Suspen-
sion aufgerdhrt und mit Hilfe einer Filternutsche Uber einen Schwarzbandfilter
gegeben, wobei der Boden als zuséatzlicher Filter fur die Lésung wirkt. Anschlie3end
muss die Bodenldsung membranfiltriert (A 0,45 nm) werden. Bei Verwendung einer
entsprechenden Membranfiltrationsanlage kann die Suspension auch direkt in 250 ml
PE-Flaschen membranfiltriert werden (eventuell mit Glasfaservorfilter). Alle Filter-
materialien missen vorher gespult werden.

Die Losungen werden im Kihlraum bei 4 °C gelagert.

b) Bestimmung der Elemente im wassrigen 1:2-Extrakt

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die Bestimmung des pH-Wertes muss sofort nach der Gewinnung des Extrakts erfol-
gen!

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.4
Ca 11.14
Cl 13.2.4
Fe 17.1.4
K 30.1.4
DOC 31.24
Mg 36.1.4
Mn 37.14
Na 39.1.4
SO4 54.2.4
Nges 58.1.4
NHa 58.3.4
NOs 58.4.4
pH 76.1.4

Anmerkungen:

1. Die pH-Werte miussen sofort gemessen werden.

2. Die Messung der Gbrigen Inhaltsstoffe sollte méglichst innerhalb einer Woche
nach Herstellung der Extrakte erfolgen, da die Losungen wegen der relativ hohen
Corg-Gehalte nicht lange haltbar sind.

3. Bei stark huminstoffhaltigen Extrakten kann es bei der AAS-Messung zu
Brennerkopfverstopfungen und Verschleppungen kommen.
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Gleichgewichtsbodenlésung (GBL), Methode A3.2.2.2, Lysimeterldsung, Boden-
porenldsung nach Hildebrand, Methode A3.2.2.3 und andere: GBL und
Lysimeterldsung liefern ahnliche Ergebnisse, alle anderen Methoden weichen

Gleichgewichtsbodenlésung (GBL), Methode A3.2.2.2, KCI-Extrakt (Nmin),
Lysimeterlosung; Vergleich der NOs-Konzentrationen: Wenn man die Ergebnisse
auf gleiche Boden:L6ésung-Verhaltnisse umrechnet, sind die NOs-Konzen-
trationen recht gut zu vergleichen; dies gilt nicht fur die NH4-Konzentrationen

Gleichgewichtsbodenldsung (GBL), Methode A3.2.2.2: Fir einige Parameter gibt
es gute Korrelationen zwischen beiden Extrakten, so z.B. fir NOs, Al und CI.
Schlechte Korrelationen wurden fiir Ca, Corg und NHa festgestellt. (Auswertung

Evers, Konig, Wolff u. Meiwes (2002): Vorbereitung der 2. Bodenzustands-erhe-
bung im Wald 1 Untersuchungen zur Laboranalytik, Stickstoffbestimmung und
zeitlichen Variabilitat bodenchemischer Parameter, BMVEL, S. 215 ff.

Fortmann u. Konig (1990): Vergleich der GBL- und 1:2-Extrakt-Gewinnung durch

Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden, wassriger 1:2 Extrakt

Ludwig, Meiwes, Khanna, Gehlen, Fortmann u. Hildebrand (1999): Comparison
of different laboratory methods with lysimetry for soil solution composition 1
experimental und model results; J. Plant Nutr. Soil Sci. 162 S. 343 ff

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a.)
deutlich ab (Ludwig et. al. 1999).
b.)
(Evers et.al. 2002).
C.)
der Daten der BZE-Profile aus Niedersachsen, unveréffentlicht)
Q. Literatur:
1.
2.
Zentrifugation und Filtration Gber den Bodenbrei; (unveroffentlicht)
3.
4.
5.

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Waldodkosyst., Bd. 7, S.
Tff
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Boden Gleichgewichtsbodenlosung (GBL) BZE (1)

Norm: --- HBU: 11.7c

1. Prinzip der Methode:

Die Gleichgewichtsbodenlésung (GBL) wird durch Verriihren des feldfrischen Bodens
mit Wasser zu einem Bodenbrei, 24-stiindigem Stehen lassen und anschlieRendem
Abfiltrieren der Gleichgewichtslésung gewonnen, wobei beim Filtrieren der Boden als
naturliche Filterschicht dient Dadurch wird die durch das Rihren verstarkte Desorp-
tion der organischen Substanzen und der komplexierten Kationen teilweise korrigiert.
Das Boden-Wasser-Verhaltnis darf 0,8 ml/g nicht Gberschreiten (Ulrich et. al.1971).

2. Stérungen:

Die feldfrischen Bodenproben sollten mdglichst sofort nach Probeneingang bearbei-
tet werden, da es durch mikrobielle Umsetzungen wéahrend der Lagerung zu Veran-
derungen bei einigen Parametern (NOs, NH4, pH, Corg) kommen kann. (Fortmann u.
Konig, 1991)

Hohe Gehalte an organischer Substanz fihren zu sehr huminstoffhaltigen Extrakten,
deren AAS-Messung Schwierigkeiten wegen Brennerkopf-Verstopfungen und
Verschleppungen machen kann. Auch photometrische Methoden fur die Anionen-
bestimmungen werden durch die Eigenfarbung der Huminstoffe gestort.

3. Gerate und Zubehdr:

1 I-Kunststoff-Becherglaser

Motorruhrer

grofRe Metallspatel

grof3e Kunststoff-Filternutschen und Absaugflaschen
Schwarzbandfilter

Vakuumpumpe

Filtrationsapparatur fir Membranfiltration

0,45 pum Mischestermembranfilter (Celluloseacetat, Cellulosenitrat)
250 ml-PE-Flaschen

. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:
Die feldfrische Probe wird per Hand homogenisiert und von Wurzeln und Steinen
befreit.
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7. Durchfihrunag:

@a.) Gewinnung des Extraktes:

700-1.000 g (mindestens 500 g) feldfrischer Boden (ohne Steine und Wurzeln,
homogenisiert) werden in die 1 I-Kunststoffbechergléaser eingewogen und mit soviel
H,O demin. versetzt, dass der Boden mit einem Spatel knetbar ist.

Anschlie3end werden 130-150 ml H,O demin. zugegeben und mit einem Elektro-

rahrer verriihrt. Der Rihrmotor ist dabei in einem Stativ verankert, damit das Kunst-
stoff-Becherglas von Hand unter den Ruhrquirl gefiihrt und auf und ab bewegt
werden kann. In der Regel reicht die angegebene Wassermenge aus, um eine
gerade verriihrbare Suspension oder Paste zu bekommen. Wenn das nicht der Fall
ist, mul3 man noch etwas H,O demin. zugeben. Es ist jedoch darauf zu achten, dass

das Losungs-Boden-Verhaltnis nach Mdglichkeit 0,8 ml/g Trockensubstanz nicht
Uberschreitet. Den Punkt des richtigen Wasserzusatzes, der im allgemeinen inner-
halb von 5 % reproduzierbar ist, erkennt man daran, dass: die Bodenpaste glanzt,
weil sie Licht reflektiert, die Bodenpaste schwach flief3t, wenn man den Becher
schrag halt, die Bodenpaste sauber und von selbst vom Spatel gleitet und wenn man
mit der schmalen Seite des Spatels eine Rinne in die Paste zieht, diese sich leicht
wieder schliefl3t, wenn man den Plastikbecher leicht rittelt.

Die Gefal3e mit dem Bodenbrei werden ca. 24 Std. mdglichst kiihl stehengelassen
und ab und zu mit einem Spatel umgerihrt.

Am nachsten Tag wird die Suspension aufgerihrt und Gber grof3e Filternutschen mit
wassergespulten Schwarzbandfiltern durch Anlegen von Vakuum so abgesaugt,
dass der Bodenbrei als Filterschicht fir die Bodenldsung fungiert. Es wird gesaugt,
bis der Boden einen fast trockenen, rissigen Kuchen bildet; dies dauert je nach
Bodentyp bis zu 3 Stunden.

Das Filtrat (ca. 150 ml) wird in 250 ml-PE-Flaschen aufgefangen und anschlieend in
der Membranfiltrationsanlage tber 0,45 um Membranfilter direkt in 250 ml PE-
Flaschen filtriert.

Anmerkungen:

1. Die zugesetzte Wassermenge muss erfal3t werden, um das genaue Boden-
Ldsungsverhaltnis bestimmen zu kdnnen. Dazu ist auch die Bestimmung des
Wassergehalts der feldfrischen Probe notig.

2. Die GBL darf auf keinen Fall durch Zentrifugation gewonnen werden, da sonst
die organische Substanz vom Mineralboden abgeldst und in Lésung Uberfihrt
werden kann! (Fortmann u. Kénig, 1990)

b.) Bestimmung der Elementgehalte und des pH-Wertes in den Extrakten:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die Bestimmung des pH-Wertes muss sofort nach der Gewinnung des Extrakts
erfolgen!
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Element HFA-Methode Teil D
Al 114
Ca 11.1.4
Cl 13.24
Fe 17.1.4
K 30.14
DOC 31.2.4
Mg 36.1.4
Mn 37.1.4
Na 39.14
SO4 54.2.4
Nges 58.1.4
NH4 58.3.4
NOs3 58.4.4
pH 76.1.4

Anmerkungen:

1. Die pH-Werte mussen sofort gemessen werden.

2. Bis zur Messung mussen die gewonnenen Extrakte kihl (4°C) gelagert werden.
Die Messung aller Parameter sollte innerhalb einer Woche geschehen, da die
Lésungen wegen des oft hohen Corg-Gehalts nicht sehr haltbar sind (Fortmann u.
Konig, 1991).

3. Bei stark huminstoffhaltigen Extrakten kann es bei der AAS-Messung zu
Brennerkopfverstopfungen und Verschleppungen kommen.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) Wassriger 1:2-Extrakt, Methode A3.2.2.1, Lysimeterldsung, Bodenporenldsung
nach Hildebrand, Methode A3.2.2.3 und andere: GBL und Lysimeterldsung
liefern &hnliche Ergebnisse, alle anderen Methoden weichen deutlich ab (Ludwig
et. al. 1999).

b.) Wassriger 1:2-Extrakt, Methode A3.2.2.1, KCI-Extrakt (Nmin), Lysimeterldésung;
Vergleich der NOs-Konzentrationen: Wenn man die Ergebnisse auf gleiche
Boden:Losung-Verhaltnisse umrechnet, sind die NOs-Konzentrationen recht gut
zu vergleichen; dies gilt nicht fur die NHs-Konzentrationen (Evers et.al. 2002).

c.) Wassriger 1:2-Extrakt, Methode A3.2.2.1: Fir einige Parameter gibt es gute
Korrelationen zwischen beiden Extrakten, so z.B. fur NOs, Al und CI. Schlechte
Korrelationen wurden fur Ca, Corg und NH4 festgestellt. (Auswertung der Daten
der BZE-Profile aus Niedersachsen, unveroffentlicht)
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. Literatur:

Evers et. al. (2002): Vorbereitung der 2. BZE im Wald i Untersuchung zur Labor-
analytik, Stickstoffbestimmung und zeitlichen Variabilitaét bodenchem. Parameter,
BMVEL

Fortmann u. Konig (1990): Vergleich der GBL- und 1:2-Extrakt-Gewinnung durch
Zentrifugation und Filtration Gber den Bodenbrei; (unveroéffentlicht)

Fortmann u. Konig (1991): Untersuchungen zur Veranderung der GBL-
Konzentrationen auf Grund von langerer Lagerung der feldfrischen Proben vor
der GBL-Gewinnung und der GBL selbst (unverdéffentlicht)

Konig u. Fortmann (1996b): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Walddko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethode Boden AKT2.1

Ludwig, Meiwes, Khanna, Gehlen, Fortmann u. Hildebrand (1999): Comparison
of different laboratory methods with lysimetry for soil solution composition i
experimental und model results; J. Plant Nutr. Soil Sci. 162 S. 343 ff

Meiwes et al. (1984): Berichte des Forschungszentrums Waldodkosyst., Bd. 7, S.
17ff

Scheffer, Schachtschabel (1982): Lehrbuch der Bodenkunde, S. 203 ff,
Ferdinand Enke Verlag, Stuttgart

Ulrich, B., Khanna, P.K.: Goéttinger Bodenkdl. Berichte 19, S.121 ff., 1971
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Gleichgewichtsbodenporenlésung (GBPL)

Boden nach Hildebrand

BZE (1)

Norm: --- HBU: 11.7d

1. Prinzip der Methode:

Die Stechzylinderproben von ungestdrten Bodenproben werden im Kreislauf mit
demin. Wasser pumpengesteuert perkoliert, bis sich ein Gleichgewicht zwischen
Bodenprobe und Lésung einstellt. Der Chemismus dieser Losung charakterisiert im
Wesentlichen die chemischen Bedingungen an den Aggregatoberflachen.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehdr:

Perkolationsapparatur (siehe Anhang 1)

Stechzylinder 100 mi

100 ml-Vorrats- bzw. Auffangflaschen mit durchbohrten Stopfen
Manometer

Schlauchpumpe

Kihlbox 16°C

Filterflockenmasse

4. Chemikalien:

5. Ldsungen:

6. Probenvorbereitung:

Der an der AuRenwand des Stechzylinders anhaftende Boden wird entfernt.

Die Fehlstellen im Bodenkdrper werden mit angefeuchteter Filterflockenmasse (vorher
gut mit heiRem demin. Wasser auskochen und bei 60°C trocknen) ausgefillt.

7. Durchfihrung:

a.) Vorbereitung der Perkolationsapparatur

Vor dem Splilen sind die Manometer abzuklemmen, da diese sonst aufgrund des
Unterdrucks mit Spulwasser volllaufen.

Die Perkolationsapparatur wird 5-8-mal von oben mit demin. Wasser gespllt
(Pumpenstellung 20-40).

Vor dem Aufsetzen der Stechzylinder muss das Spilwasser gut abgesaugt und die
Klemmen an den Manometerschlauchen entfernt werden.
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b.) Gewinnung des Perkolats:

Der mit einer Dichtung versehene Plexiglaszylinder wird auf den Stechzylinder mit
den feldfrischen Proben montiert und auf die Apparatur aufgesetzt, wobei man die
Stechzylinder leicht gegen die Filzscheibe andrickt.

AnschlieRend legt man ein Filterpapier (Blauband, durchlochert und mit Einschnitten)
auf den Boden, feuchtet es an und passt es der Bodenoberflache an.

In das Vorratsgefald werden 100 ml aqua bidest gegeben, je nach Wassergehalt der
feldfrischen Bodenprobe liegt dann das Boden/Wasser-Verhaltnis zwischen 0,9 und
1,2. Durch eine Schlauchpumpe wird am Membranfilter eine Saugspannung aufge-
baut. Der dabei entstehende Gegendruck im Vorratsgefald fordert Aqua bidest auf die
Bodenprobe. Ist die Wasserspannung in der Bodenprobe geringer als die am
Membranfilter anliegende Saugspannung, beginnt der Wasserkreislauf, wobei sich die
Spannung am Membranfilter allm&hlich abbaut. Die Schlauchpumpe wird so reguliert,
dass eine geringe Spannung (0,6 < pF< 1,8) am Membranfilter aufrechterhalten wird.
Die groben Poren bleiben dann beliftet. Nach 48 Stunden besteht zwischen der
L6sung im VorratsgefalR und den wenig gespannten Wasserfilmen in der Bodenprobe
ein Quasi-Gleichgewicht. Eine halbe Stunde vor Beendigung des Wasserkreislaufs
wird der Stopfen des Vorratsgefal3es gedtffnet. Damit wird die Forderung der Lésung
auf die Bodenprobe unterbrochen und der in der Probe befindliche Restelektrolyt kann
abgesaugt werden.

c.) Bestimmung der Elementgehalte und des pH-Wertes in den Extrakten:

In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Die Bestimmung des pH-Wertes muss sofort nach der Gewinnung des Extrakts erfol-
gen!

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.4
Ca 11.14
Cl 13.2.4
Fe 17.1.4
K 30.1.4
DOC 31.24
Mg 36.1.4
Mn 37.14
Na 39.14
SOq4 54.2.4
Nges 58.1.4
NHa 58.3.4
NOs3 58.5.4
H 76.1.4
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1.

Anmerkungen:

Die pH-Werte missen sofort gemessen werden.
Die Messung der ubrigen Inhaltsstoffe sollte moglichst innerhalb einer Woche
nach Herstellung der Extrakte erfolgen, da die Lésungen wegen der relativ hohen

Bei stark huminstoffhaltigen Extrakten kann es bei der AAS-Messung zu
Die verwendeten Schlauche und Filzscheiben missen unbedingt gut mit heil3em

demin. Wasser gereinigt werden. Zu empfehlen ist ein Blinddurchlauf ohne
aufgesetzte Bodenprobe. Die hier erhaltenen Messwerte werden als Blindwert

Wassriger 1:2-Extrakt, Methode A3.2.2.1, Lysimeterldsung, Gleichgewichts-
bodenlésung (GBL), Methode A3.2.2.2 und andere: GBL und Lysimeterlésung
liefern @hnliche Ergebnisse, alle anderen Methoden weichen deutlich ab (Ludwig

Hildebrand (1986): Ein Verfahren zur Gewinnung der Gleichgewichts- und
Bodenporenldsung, Zeitschrift Pflanzenern. und Bodenkunde, 149, S. 340 ff
Ludwig, Meiwes, Khanna, Gehlen, Fortmann u. Hildebrand (1999): Comparison
of different laboratory methods with lysimetry for soil solution composition 1
experimental und model results; J. Plant Nutr. Soil Sci. 162 S. 343 ff

2.
Corg-Gehalte nicht lange haltbar sind.

j Brennerkopfverstopfungen und Verschleppungen kommen.
von den Probenmesswerten abgezogen.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a)
et. al. 1999).

0. Literatur:

1.

2.
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ANHANG 1
Aufbau der Perkolationsapparatur (aus: Hildebrand et. al. (1986))
GBPL-Versuchsaufbau
Unterdruck- |
Manometer

. o
> o I

Plexiglasaufsatz

Stechzylinder

Anpref3ring mit Bodenprobe

O-Ring

Filfilterscheiben

Silikon-

Membranfilter (0,45 pm) | Schlauch
(Cellulose-Acetatfilter) I
Peristaltik- I
Pumpe I
|
|
I |
| |
| |
I |
| |

' Gleichgewichts-Bodenporen- I demin.

I Lésung (GBPL) | Wasser
| |
| |
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BZE
Boden Salz-Extrakte Level I+l
Humus .
Lander
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Oxalat -Extrakt zur Bestimmung

Boden des oxidischen Al und Fe

Level I+11 (2)

Norm: in Anlehnung an DIN 19684 -6 HBU: 11.7b; in Anlehnung an HBU
3.4.1.17.2a

1. Prinzip der Methode:

Die Bodenprobe wird mit Ammoniumoxalat-Losung geschuttelt. Dabei werden die
leicht 16slichen, amorphen oxidischen und hydroxidischen Verbindungen des Eisens
und Aluminiums durch Komplexierung aufgel6st und in Losung gebracht. Im Extrakt
wird dann Fe und Al bestimmt.

2. Stdrungen:

Bei humusreichen Béden kann organische Substanz in Lésung gehen, an der Fe und
Al komplexiert gebunden sind. Dies fuhrt zur Uberschatzung des Oxidischen Fe und
Al

3. Gerate und Zubehor:
Schittelmaschine

PE-Flasche, Weithals, 100 ml
Zentrifugenbecher 50 ml

Zentrifuge

Waage (Wagegenauigkeit +/- 0,01 g)
Pipette

PE-Flasche 50 ml

4. Chemikalien:
Ammoniumoxalat: (NH4)2C204*H20
Oxalsaure: H2C204*H20

Superfloc (Fallungsmittel)

b. LOsungen:

0,2 M Ammoniumoxalat-Losung: 81 g Ammoniumoxalat und 54 g Oxalsaure
werden in einem 5 |-Messkolben in 4, 5 | H2Odemin
geldst und anschliel3end auf 5 | aufgefllt.
Anschlie3end wird der pH-Wert der Lésung durch
Zugabe einiger ml einer 0,2 M Ammoniumoxalat-
Ldsung (28 g/l) oder einer 0,2 M Oxalsaure-
Losung (25 g/l) auf pH 3 eingestellt.

Anmerkungen:
1. Die Ammoniumoxalat-Losung muss im Dunkeln aufbewahrt werden. Sie ist nur
begrenzt haltbar!

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1
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7. Durchfihrung:

a.) Gewinnung des Extrakts:

1 g getrockneter und gesiebter Boden werden in eine 100 ml-PE-Flasche einge-
wogen und mit 50 ml 0,2 M Ammoniumoxalat-Losung versetzt. Das Gemisch wird 4
Std. unter Schutz vor UV-Strahlung geschiittelt. 30-40 ml der tberstehenden Lésung
werden in einen Zentrifugenbecher tberfuhrt und 10-15 min. mit 3.000 g zentrifugiert.
Die Uberstehende klare Lésung wird vorsichtig mit einer Pipette abpipettiert und in
eine PE-Probenflasche gegeben.

Anmerkungen:

1. Je nach Gehalt an Fe und Al kann die Boden-Einwaage auf 2 g erhdht oder der
Zusatz der Ammoniumoxalat-Losung auf 100 ml erhéht werden.

2. Zur besseren Sedimentation beim Zentrifugieren kann der Losung Fallungsmittel

wie z.B.: Superfloc zugesetzt werden.

3. Da die Reaktion temperaturabhangig ist, sollte die Arbeitstemperatur nicht tiber

25°C liegen.

b.) Bestimmung der Elementgehalte von Fe und Al in den Extrakten:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.15

Fe 17.1.5

Anmerkungen:

1. Es ist darauf zu achten, dass fur das Ansetzen der Standards unbedingt 0,2 M
Ammoniumoxalat-Lésung verwendet wird.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf fir grof3e Salz-

frachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet

werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) Die Methode ist mit der DIN 19684-6 weitgehend identisch, hat aber mit hier 4 h
statt der 2 h in der DIN eine langere Schiuttelzeit.

b.) In der DIN EN ISO 12782 werden flur die geochemische Modellierung ebenfalls
amorphe Eisenoxide extrahiert. Dort wird mit einer Ascorbinséaurelésung 24 h lang
geschuttelt. Diese Methode ist zur hier beschriebenen nicht vergleichbar.

c.) Die DIN EN ISO 12782-3 ist vergleichbar zu dieser Methode, es wird aber mit einer

héheren Einwaage und einem engeren Boden-Ldsungsverhaltnis gearbeitet.

Q. Literatur:

1. ISRIC, FAO (1995): Procedures for soil analysis, Fifth ed. ISRIC Technical Paper
9, Wageningen

2. DIN 19684-6, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung

e.V. (1997): Bodenuntersuchungsverfahren im Landwirtschaftlichen Wasserbau -

Chemische Laboruntersuchungen - Teil 6: Bestimmung des Gehaltes an oxalat-

|6slichem Eisen
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3. Utermann, J. u.a. (2000): Geologisches Jahrbuch, Reihe G, Heft 8: Labor-
methoden-Dokumentation; Hrsg. BGR
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Boden Ammoniumnitrat -Extrakt zur Bestimmung Lander
Humus extrahierbarer Spurenelemente (RP)
Norm: in Anlehnung an DIN 19730 HBU: 3.2.2.1

1. Prinzip der Methode:

Die Ammoniumnitrat-Losung (1 mol/l) extrahiert wasserlésliche und unspezifisch
adsorbierte Elemente sowie leicht I6sliche metallorganische Komplexe, d.h. leicht
mobilisierbare Elemente und Verbindungen aus dem Mineralboden. Die Extraktion
mit der ungepufferten Salzlésung findet bei weitgehend unverandertem pH-Wert des
Bodens statt und spiegelt damit die stark pH-abhangige Mobilitdt der meisten
Elemente wider. Die Gehalte schwanken element- und substratspezifisch in einem
weiten Bereich.

Die Ammoniumnitrat-Extraktion ist ein Verfahren der Bundes-Bodenschutz- und
Altlastenverordnung (BBodSchV 1999) zur Wirkungspfad-bezogenen Bewertung
anorganischer Schadstoffe.

2. Stdrungen:

3. Gerdate:

Analysenwaage (Wagegenauigkeit +/- 0,1 g)
100 ml Kunststoff-Weithalsflasche
Schittelgerat

Apparatur fur Membranfiltration
Membranfilter, 0,45 um Porenweite

50 ml Kunststoff-Flasche

4. Chemikalien:
Ammoniumnitrat: NHsNOs p.a.
Salpetersaure: HNOs 65% suprapur

b. Losungen:
1 M NH4aNOs-Losung: 80,04 g NHaNOs p.a. in Wasser I6sen und auf 1 | auffillen.
Verd. Salpetersédure: 10 ml Salpetersaure (4.b) mit Wasser auf 1 | auffillen.

Anmerkungen:
1. Ammoniumnitrat ist nicht mit einem héheren Reinheitsgrad als p.a. erhaltlich.

allerdings besitzt diese keinen hoheren Reinheitsgrad, als die Lésung 5.a, sofern
bidestilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades verwendet wird.

6. Probenvorbereitung:

HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

Nach DIN 19730 sollte bei einem Gehalt von >30 Gew.-% organischer Substanz die
feldfrische Probe verwendet werden und der Wassergehalt nach DIN ISO 11465

Gebrauchsfertige 1 m Ammoniumnitrat-L © sung gi bt es i n de
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zusatzlich bestimmt werden. Diese Vorgehensweise ist zu bevorzugen, da diese
Proben im getrockneten Zustand haufig hydrophob sind und ein Grol3teil der Extrak-
tionslésung aufgesaugt wird.

Proben aus reduktomorphen Bodenhorizonten sollten ebenfalls feldfrisch untersucht
werden.

7. Durchfihrung:

@) Extraktion:

20 g Boden wird in einer 100 ml-Kunststoff-Flasche mit 50 ml 1 M NH4NOs-LOdsung
versetzt. Bei ton- und/oder huminstoffreichen Béden ist die Erh6hung der Einwaage
bei Einhaltung des Feststoff:Extraktionsmittel-Verhaltnises von 1:2,5 zu empfehlen,
um ein fur die Messungen ausreichendes Volumen des Extraktes zu erhalten. Auch
das Volumen der Kunststoff-Weithalsflasche ist entsprechend zu erhéhen.

Die Probe wird 2 h bei Raumtemperatur mit etwa 20 Umdrehungen/min geschuittelt.
AnschlieRend a3t man die Weithalsflasche zum Absetzen der festen Bestandteile
15 min ruhen. Die Uberstehende Lésung wird dekantiert und in eine 50 ml Kunststoff-
Flasche membranfiltriert. Nach beendeter Filtration ist dem Extrakt zur Stabilisierung
verd. Salpetersaure im Verhaltnis 1:100 zuzusetzen (z.B. 0,4 ml Salpetersaure zu
40 ml Extrakt).

Anmerkungen:

1. Abweichend zur DIN 19730 kénnen an Stelle von Membranfiltern langsam-
laufende sduregewaschene quantitative Filterpapiere oder 1 pappen verwendet
werden.

2. Nach DIN 19730 sind alle fur die Extraktion bendtigten Geféal3e vor jedem
Gebrauch mit verdiunnter Salpetersaure zu fullen und 24 h stehen zu lassen.

3. Es sollte mindestens eine Blindprobe bei jeder Untersuchung den vollstandigen
Extraktionsvorgang, einschlieflich Filtration und Extraktstabilisierung, durch-
laufen.

b) Bestimmung der Elemente im Extrakt:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
As 3.15
Pb 6.1.5
Cd 9.1.5
Cr 14.1.5
Co 15.1.5
Cu 32.1.5
Ni 42.1.5
Hg 47.1.5
Zn 73.1.5
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1.

Anmerkungen:

Grundsatzlich sollen die Kalibrierungslésungen mit der fir den Extrakt verwen-
deten 1 M NH4NOs-L6sung angesetzt und mit dem entsprechenden Volumen
Salpetersaure stabilisiert werden. Empfehlenswert ist die Verwendung eines
Kalibrations-Blindwertes.

Die Blindprobe der jeweiligen Untersuchung sollte mit den eigentlichen Mess-
l6sungen gemessen werden, was die Qualitatskontrolle der eingesetzten

Die Konzentration von Spurenelementen ist schon in der unverdiinnten NH4NOs-
Lésung insbesondere in schwach sauren bis alkalischen Béden so gering, dass
nur der Einsatz nachweisstarker Gerate (G-AAS, ICP-MS, ICP-AES, ICP-AES
mit USN) sinnvoll ist. Hinweise auf haufig vorkommende Gehalte finden sich u.a.:

DIN 19730, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung e.V.
[Hrsg.] (1997): Bodenbeschaffenheit - Extraktion von Spurenelementen mit

Priel3, A. (1992): Vorsorgewerte und Prufwerte fir mobile und mobilisierbare,
potentiell 6kotoxische Spurenelemente in Béden.- 145 S.; Wendlingen (Grauer).
Priel3, A. (1994) : Einstufung mobiler Spurenelemente in Béden.- In: Rosen-
kranz, D. et. al. [Hrsg.]: Bodenschutz, Erganzbares Handbuch der Malinahmen
und Empfehlungen fir Schutz, Pflege und Sanierung von Béden, Landschaft und

2.
Reagenzien ermoglicht.
3.
DIN 19730 (1997), PrueR3 (1992, 1994) und LABO (2003).
8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
Q. Literatur:
1.
Ammoniumnitrat-Losung
2.
3.
Grundwasser, 3600: 1-59; Berlin (E. Schmidt).
A

Bund-Lander-Arbeitsgemeinschaft Bodenschutz (LABO) (2003): Hintergrund-
werte flr anorganische und organische Stoffe in Béden.- 3 Aufl., 170 S.
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Boden Ammoniumlaktat -Essigsaure -Extrakt Lander
zur Orthophosphat -Bestimmung (BB, MV)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Das im Boden enthaltene Orthophosphat wird durch Schtteln mit einer auf ca. pH

3,7 eingestellten Loésung aus Essigsaure, Milchsaure und Ammoniumacetat (ALE-

Losung) extrahiert. Nach Filtration wird der Gehalt an Orthophosphat in der Lésung
spektrophotometrisch bestimmt.

Anmerkungen:

1. Die Bestimmung des Orthophosphats in Boden durch Extraktion mit Ammonium-
laktat-Essigsaure-Losung erfolgt im Land Brandenburg und in Mecklenburg-Vor-
pommern (sowie teilweise in Sachsen-Anhalt) seit etwa 1983.

2. Stdrungen:

3. Gerate und Zubehor:
Schittelmaschine

500 ml-PE-Flaschen mit Verschluss
geeignetes Filterpapier (z.B. Griinband)
PE-Probenflaschen, 100 mi

4. Chemikalien:

Milchsaure etwa 90 %, reinst (Dichte 1,21 g/ml)
Essigsaure 96 %, reinst

Ammoniumacetat, p.a.

b. Losungen:

Milchsaure-Stammlésung: 1 kg Milchsaure wird in einem 5 [-Messkolben mit 2 |
demin. Wasser verdinnt und zur Hydratisierung 48 h bei 95°C
gehalten. Nach dem Abkihlen wird die Konzentration dieser
Milchsaure-Stammldésung ermittelt. (Sie sollte etwa 3 molar sein).

Milchsaure-Vorratslésung:  Aus Milchsaure-Stammldsung, Essigsaure und Ammo-
niumacetat wird eine Vorratslésung angesetzt. Die Milchsaure-
menge wird dabei so bemessen, dass ihre Konzentration in der
Vorratsldsung 1 M entspricht. Die benotigte Menge Milchsaure-
Stammldsung wird in einem 5 [-Messkolben mit 892,5 ml Essig-
saure und 385 g Ammoniumacetat gemischt und mit H2Odemin bis
zur Marke aufgefillt.

AL E-Extraktionslosung: Die Vorratslésung wird im Verhaltnis 1:10 mit demin.

Wasser verdunnt.
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6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung des ALE-Extrakts:

10 g Mineralboden bzw. 5 g Humus (jeweils lufttrocken, < 2mm) werden in 500 ml-
PE-Flaschen mit 100 ml ALE-Extraktionsldsung versetzt und die verschlossenen
Gefalle zwei Stunden in einer Schittelmaschine Gber Kopf geschuttelt. Nach
Filtration durch geeignete Papierfilter in eine 100 ml-PE-Flasche wird das
Orthophosphat photometrisch bestimmt.

b) Bestimmung des Orthophosphats im Extrakt:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
POa4 44.2.5

Anmerkungen:
1. Es ist darauf zu achten, dass als Blindldsung und fir das Ansetzen der
Standards die ALE-Extraktionslésung verwendet wird.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:

1. Fiedler, H.J. (1965): Die Untersuchung der Béden; Band 2, S. 83-85

2. Just, G. (1983): Bodenuntersuchungen im Labor; in: Anleitung fir die forstliche
Standortserkundung im nordostdeutschen Tiefland (Standortserkundungs-
anleitung). SEA 8371 B 11; VEB Forstprojektierung Potsdam

3. Riehm, H. (1958): Die Ammoniumlaktatessigsauremethode zur Bestimmung der
leicht I6slichen Phosphorséaure in karbonathaltigen Boden. Agrochemica 3, S. 49-
65
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Boden Citronensaure -Extrakt Lander
zur Phosphat -Bestimmung (BY)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Methode dient zur Bestimmung der Phosphorvorrate vor allem in mineralischen
Horizonten von Waldbdden.

Durch die citronensaure Lésung werden auch die in neutralem Milieu schwerlos-
lichen Phosphate geldst, vor allem die des Ca, Mg, Fe und die entsprechenden
schwerldslichen Co-Phosphate (z. B. MgNH4(POa4)). Die komplexierende Wirkung der
Citrationen unterstttzt dabei die Mobilisierung der Phosphate.

2. Stérungen:
Bei stark carbonathaltigen Boéden werden die Carbonate z. T. aufgel6st.

3. Gerate und Zubehdr:

Analysenwaage (+/- 0,01 g)

Wageschiffchen

\VVorratsflasche 20 |

Dispenser fur 50 oder 100 ml
Horizontalschtteltisch mit Spannvorrichtungen

100 ml PE-Flaschen Weithals mit Schraubverschluf3
Membran-Vakuumfiltrationsanlage

Membranfilter Cellulosenitrat 0,45 pm

4. Chemikalien:
Citronensaure-1-hydrat, p.a.
Konz. HNOs, p.a.

b. Losungen:

1 % Citronensaure-Losung: 130,0 g Citronensaure-1-hydrat p.a. werden in eine 20-
I-Vorratsflasche gegeben und mit Reinstwasser auf 13 |
aufgefullt.

Verdiinnte Salpetersaure: 1% L6sung aus konz. HNOs3

Anmerkungen:
1. Die angesetzte Citronensaure-Losung reicht fur die Extraktion von rund 100 bis
110 Proben.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1
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7. Durchfihrunag:

@) Gewinnung der Citronenséure-Extrakte:

Fur Mineralbdden werden 10,00 £ 0,01 g und fir Humusproben 5,00 £+ 0,01 g der
gesiebten Probe in die 100 ml PE-Flaschen eingewogen. Man setzt 100 ml der frisch
angesetzten Citronensaure-Ldsung hinzu und spannt die verschraubten Flaschen
liegend auf den Horizontalschutteltisch.

Die Proben werden 2 Stunden geschttelt, 12 bis 18 Stunden stehengelassen und
erneut fur 30 Minuten geschuttelt. Beim Schutteln soll der gesamte Bodensatz in der
Flasche bewegt werden.

AnschlieBend lasst man die Suspensionen absitzen und filtriert den Uberstand tiber
einen 0,45 um Membranfilter in eine zweite, saubere 100 ml PE-Flasche. Die Filtra-
tionsapparaturen werden vor der Probenserie einmalig mit 1%-iger HNO3s und mit
Reinstwasser gespult. Vor jeder Probe erfolgt dann ein Vorspulen mit dem entspre-
chenden Probenextrakt. Die Filtrate werden bis zur Messung bei 4 °C aufbewahrt
(Die Filtrate sind rund eine Woche lang haltbar).

b) Analyse der Extrakte:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
P (gesamt) 44.1.5

Anmerkungen:

2. Es ist darauf zu achten, dass als Blindlésung und flir das Ansetzen der Standards
die Citronenséure-Ldsung der gleichen Charge verwendet wird.

3. Um Verschleppungen bei der ICP-AES-Messung von Probe zu Probe zu
reduzieren, sollte auch die Spulldsung am ICP etwa 1 % Citronensaure enthalten.

c) Berechnung des P-Gehaltes in der Bodenprobe:

*
m(P) = _Cc*V
EW * 1000
m(P) P-Gehalt in der Bodenprobe in mg/g
c P-Konzentration im Extrakt in mg/I
\% Volumen der zugesetzten Citronensaure-Losung in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (10 bzw. 5 g)

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) VDLUFA-Methode: Bei der hier beschriebenen Methode werden die P-
Gesamtgehalte im Extrakt mittels ICP-AES bestimmt. Daher sind die Ergebnisse
zur VDLUFA-Methode nur bedingt vergleichbar, da dort aufgrund der
photometrischen Bestimmung mittels Vanadat oder als Molybdanblau nur die
Ortho-Phosphat-Anteile des Gesamt-P-Gehaltes erfasst werden.
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. Literatur:

= [©

2. Julian Fath, Michael Kohlpaintner, Uwe Blum, Axel Gottlein, Karl H. Mellert:

VDLUFA, Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und
Forschungsanstalten: Handbuch der Landwirtschaftlichen Versuchs- und Unter-
suchungsmethodi k (Methodenhandbuch),

4. Auflage 1991, VDLUFA-Ver | ag Dar mstadt, Abschni {
Phosphor im Citronens2ureauszughi

Assessing phosphorus nutrition of the main European tree species by simple soil
extraction methods, Forest Ecology and Management 432 (2019) 8951 901

Band

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.2.3.4 - Seite 3



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.3.4

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.2.3.4 - Seite 4




H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.3.5

Boden Kaliumchlorid -Extrakt zur Bestimmung Lander
der Gesamtaziditat und freien H -Aziditat (BB, MV)
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Beim Schutteln des Bodens mit neutraler 1M Kaliumchlorid-Losung werden H*- und
AI**-lonen des Bodenkomplexes gegen K*-lonen der Extraktionslosung ausge-
tauscht. Die Austauschaziditat (Gesamtaziditat aus H*- und Al**-lonen) wird in einem
ersten Aliquot durch Titration mit Natronlauge erfasst. In einem zweiten Aliquot
werden die AI**-lonen durch Zusatz von NaF maskiert. Dann wird die freie H*-Aziditat
durch Titration mit Natronlauge ermittelt.

Anmerkungen:

1. Die Bestimmung der Austauschaziditat in Boden durch Titration im KCI-Extrakt
erfolgt im Land Brandenburg und in Mecklenburg-Vorpommern (sowie teilweise
in Sachsen-Anhalt) seit etwa 1987.

2. Stérungen:

Bei starker gefarbten Losungen oder auch bei Ausflockungen wéahrend der Titration
mit 0.1 M NaOH ist die Erkennung des Indikatorumschlages schwierig und kann
daher zu einer geringeren Reproduzierbarkeit der Ergebnisse fuhren. Hier ist auf
jeden Fall die potentiometrische Titration zu empfehlen.

3. Gerate und Zubehor:

Schittelmaschine

500 ml-PE-Flaschen mit Verschluss

geeignetes Filterpapier

Titrator (oder Birette und Ruhrer, falls nicht potentiometrisch gearbeitet wird)
PE-Probenflaschen, 100 ml

4. Chemikalien:

Natronlauge (NaOH) 0,1 M (Ampulle)

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Natriumfluorid (NaF) p.a.

Phenolphthaleinlésung 1 % in Ethanol (falls nicht potentiometrisch gearbeitet wird)

5. Ldsungen:

1M KCI-L6sung: 74,56 g KCl werden in einem Messkolben mit demin. Wasser
auf 1 | aufgefullt.
0,02 M NaOH: 200 ml einer 0,1 M Natronlauge werden in einem Messkolben

mit demin. Wasser auf 1 | aufgefillt.
1 M NaF-Lésung: 4,2 g NaF werden in einem Messkolben mit demin. Wasser auf
100 ml aufgefullt.

Handbuch Forstliche Analytik (Grundwerk 2005) A3.2.35 - Seitel



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.2.3.5

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.3 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung der KCI-Extrakte der Bodenproben:

10 g Mineralboden, 5 g humoser Boden bzw. 2 g Humus (jeweils lufttrocken, < 2 mm)
werden in 500 ml-PE-Flaschen mit 100 ml 1 M KCI-LOdsung versetzt und die ver-
schlossenen Gefél3e eine Stunde in einer Schittelmaschine Uber Kopf geschiittelt.
AnschlielRend wird durch Papierfilter in eine PE-Probenflasche filtriert.

b) Bestimmung der Gesamtaziditat in der Extraktionsldsung:
Fur die Gesamtaziditat werden 25 ml Filtrat mit 0,02 M NaOH manuell (gegen
Phenolphthalein) oder mit einem Titriergerat (bis pH 8,2) titriert.

c) Bestimmung der freien H*-Aziditat in der Extraktionslésung:

Fur die freie H-Aziditat werden weitere 25 ml Filtrat mit 1 ml NaF-Ldsung (oder einer
Spatelspitze festem NaF) versetzt und nach gutem Durchmischen in gleicher Weise
titriert.

d) Berechnung der Gesamtaziditat und der freien H-Aziditat:

Die Gesamtaziditat wird berechnet nach:

_(VL1- V2) *1000 * K * M
E*N

GAz

Hierin bedeuten:
GAz = Gesamtaziditat in mmolc</100g Boden)
V1= Volumen der bei der Probe bis zum Erreichen des pH-Wertes 8,2 verbrauch-
ten Natronlauge, in ml
V2 =  Volumen der bei der Blindprobe bis zum Erreichen des pH-Wertes 8,2
verbrauchten Natronlauge, in ml
1000 = Umrechnungsfaktor auf 1 kg Boden
= Konzentration der Natronlauge in mol/l
= Menge Extraktionsmittel (100 ml)
= Bodeneinwaage (2, 5 oder 109g)
= Menge des zur Titration eingesetzten Filtrats (25 ml)

Die freie H™-Aziditat wird in gleicher Weise wie die Gesamtaziditat berechnet.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Q. Literatur:
4. Thomas, G.W. (1982): Exchangeable Cations. In: Page, A.L. et al: Methods of
Soil Analysis, Part 2, S. 159 - 165
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Boden NaHCOs-Extrakt Lander
zur Phosphat -Bestimmung BY
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Methode dient zur Bestimmung der leicht mobilisierbaren Phosphor-Vorréte in
vor allem mineralischen Horizonten von Waldbdden.

Das Bodenmaterial wird mit einer wassrigen, verdiinnten Natriumhydrogencarbonat-
L6sung extrahiert. Aufgrund des schwach alkalischen Milieus werden dabei nur die
mobilen Fraktionen des Phosphors in Losung gebracht. Stark gebundene und nur im
sauren Milieu mobile Anteile (z.B. Calciumphosphate) werden dabei nicht erfasst.
Durch die hohe Loslichkeit von Huminsauren im schwach alkalischen Milieu werden
auch organisch gebundene Phosphorfraktionen mit erfasst.

Durch den Einsatz der schwach alkalischen Natriumhydrogencarbonat-Losung eignet
sich das Verfahren besonders auch fur carbonathaltige Boden.

2. Storungen:

Bei htheren Humus-Gehalten sind die Probenextrakte teilweise nur sehr schwer
filtrierbar.

Bei dieser Methode werden neben den anorganischen Fraktionen auch organisch
gebundene Phosphoranteile mit erfasst.

3. Gerate und Zubehdr:

Analysenwaage (+/- 1 mg)

pH-Meter mit Glaselektrode

Wageschiffchen

Kunststoffbecher 5 |

Messkolben 5 |

Dispenser fur 50 oder 100 ml
Horizontalschutteltisch mit Spannvorrichtungen
100 ml PE-Flaschen Weithals mit Schraubverschluf3
Membran-Vakuumfiltrationsanlage
Membranfilter Cellulosenitrat 0,45 pum

4. Chemikalien:

Natriumhydroxid (NaOH) p.a.

Natriumhydrogencarbonat (NaHCOs3) p.a.

konzentrierte HNOs p.a. (verdinnt auf 1 % als Spulsaure)
Reinstwasser (z. B. Millipore)

b. Losungen:
NaOH-L6sung 5 %-ig:
5 g NaOH p.a. werden in 95 ml Reinstwasser gelost.
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NaHCOzs-L6sung 0,5 mol/l:

210,03 g NaHCOs p. a. werden in ca. 4,5 | Reinstwasser geldst (5-I-Kunststoffbecher)
und mit 5 %-iger NaOH auf pH 8,50 eingestellt. Die Losung wird anschlie3end in
einen 5-1-Messkolben Uberfuhrt und mit Reinstwasser auf 5,00 Liter aufgefullt.

6. Probenvorbereitung:
Trocknung nach HFA A1.2.1
Siebung nach HFA A1.3.2

7. Durchfiihrung:

(a) Gewinnung der NaHCOs-Extrakte

4,00 g der auf < 2 mm gesiebten Bodenprobe (Humusauflagen und Mineralbdden)
werden in eine 100-ml-PE-Weithalsflasche eingewogen. Man setzt 80 ml der frisch
angesetzten NaHCOs-L6sung hinzu und spannt die verschraubten Flaschen liegend
auf den Horizontalschutteltisch.

Die Proben werden 30 Minuten geschuttelt. Beim Schitteln soll der gesamte
Bodensatz in der Flasche bewegt werden (je nach Amplitude des Schittlers ca. 120
U/min).

AnschlieRend lasst man die Suspensionen absitzen und filtriert den Uberstand tiber
einen 0,45 um Membranfilter in eine zweite, saubere 100 ml PE-Flasche.

Die Filtrationsapparaturen werden vor der Probenserie einmalig mit 1%-iger HNO3
und mit Reinstwasser vorgespiilt. Vor jeder Probe erfolgt dann ein Vorspulen mit
dem entsprechenden Probenextrakt. Die Filtration muss noch am selben Tag der
Extraktion erfolgen.

Die Filtrate werden bis zur Messung bei 4 °C aufbewahrt (Filtrate sind rund eine
Woche lang haltbar).

(b) Analyse der Extrakte:

Die P-Konzentrationen werden mittels ICP-OES mit entsprechender Matrixanpassung
der  Standards  bestimmit. Der  hochste  Standard betragt  dabei
30 mg/l.

(c) Berechnung des P-Gehaltes in der Bodenprobe:

*
mP)=—°V__
EW * 1000
m(P) P-Gehalt in der Bodenprobe in mg/g
c P-Konzentration im Extrakt in mg/I
\% Volumen der zugesetzten NaHCOs-Losung in ml (80 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (4 g)

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

Zur Vergleichbarkeit mit anderen Methoden wie z.B. dem Citronensaure-Extrakt
(HFA A3.2.3.4) gibt es zur Zeit noch keine genaueren Auswertungen. Erste
\Vergleiche zeigen, dass der Natriumhydrogencarbonat-Extrakt fur einen Grof3teil der
bisher untersuchten Proben z. T. erheblich geringere Phosphor-Konzentrationen
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erreicht als der Citronensaure-Extrakt. Nur bei wenigen Proben sind die
Konzentrationen hoher.Es deutet sich an, dass es zwischen beiden Verfahren keine
feste Korrelation gibt. Offensichtlich hangen die jeweils extrahierten
Phosphormengen ab von der Art der Probe, v.a. vom pH-Wert und dem
Humusgehalt.

9. Literatur:

1. Olsen R., Cole C., Frank S., Dean L.: Estimation of available phosphorus in soils
by extraction with sodium bicarbonate (1954)

2. Sibbesen E.: Phosphate Soil Tests and Their Suitability to Assess the Phosphate
Status of Soil; J. Sci. Food Agric., 34, 13681 1374 (1983)

3. Zorn W., Krause O.: Untersuchungen zur Charakterisierung des
pflanzenverfiigbaren Phosphats in Thiuringer Carbonatbdden; Thiringer
Landesanstalt fur Landwirtschaft (2000)

4. Khanna P. K., Bauhus J., Meiwes K. J., Kohler M., Rumpf S., Schonfelder E.:
Assessment of changes in the Phosphorus status of forest ecosystems in
Germany 1 literature review and analysis of existing data; BMELV (2007)
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Oxalat -Extrakt zur Bestimmung
Boden des oxidischen Al und Fe sowie P hosphor
und S chwefel

Level [+l
BZE (3)

Norm: in Anlehnung an DIN 19684 -6 HBU: 11.7b; in Anlehnung an HBU
3.4.1.17.2a

1. Prinzip der Methode:

Die Bodenprobe wird mit Ammoniumoxalat-Losung geschittelt. Dabei werden die
leicht 16slichen, amorphen oxidischen und hydroxidischen Verbindungen des Eisens
und Aluminiums durch Komplexierung aufgel6st und in Losung gebracht. Im Extrakt
wird dann Fe und Al bestimmt.

Gleichzeitig werden auch die pflanzenverfigbaren Anteile an Phosphor und Schwefel
mobilisiert.

2. Stérungen:

Bei humusreichen Boden kann organische Substanz in Lsung gehen, an der Fe und
Al komplexiert gebunden sind. Dies fuhrt zur Uberschatzung des Oxidischen Fe und
Al

3. Gerate und Zubehor:
Schittelmaschine

PE-Flasche, Weithals, 100 ml
Zentrifugenbecher 50 ml

Zentrifuge

Waage (Wagegenauigkeit +/- 0,01 g)
Pipette

PE-Flasche 50 ml

4. Chemikalien:

Ammoniumoxalat: (NH4)2C204*H20
Oxalsaure: H2C204*H20

Superfloc (Fallungsmittel)

b. Losungen:

0,2 M Ammoniumoxalat-Lésung: 81 g Ammoniumoxalat und 54 g Oxalsaure
werden in einem 5 I-Messkolben in 4, 5 |
H20demin geldst und anschlie3end auf 5 |
aufgefullt. Anschliel3end wird der pH-Wert der
Ldsung durch Zugabe einiger ml einer 0,2 M
Ammoniumoxalat- Lésung (28 g/l) oder einer 0,2
M Oxalséaure- Losung (25 g/l) auf pH 3 eingestellt.

Anmerkungen:
2. Die Ammoniumoxalat-Losung muss im Dunkeln aufbewahrt werden. Sie ist nur
begrenzt haltbar!
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6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1

7. Durchfihrung:

@) Gewinnung des Extrakts:

1 g getrockneter und gesiebter Boden werden in eine 100 ml-PE-Flasche
eingewogen und mit 50 ml 0,2 M Ammoniumoxalat-Lésung versetzt. Das Gemisch
wird 4 Std. unter Schutz vor UV-Strahlung geschiittelt. 30-40 ml der tGberstehenden
Losung werden in einen Zentrifugenbecher tdberfihrt und 10-15 min. mit 3.000 g
zentrifugiert. Die Uberstehende klare Losung wird vorsichtig mit einer Pipette
abpipettiert und in eine PE-Probenflasche gegeben.

Anmerkungen:

1. Je nach Gehalt an Fe und Al kann die Boden-Einwaage auf 2 g erhéht oder der
Zusatz der Ammoniumoxalat-Losung auf 100 ml erh6ht werden.

2. Zur besseren Sedimentation beim Zentrifugieren kann der Ldsung
Fallungsmittel wie z.B.: Superfloc zugesetzt werden.

3. Da die Reaktion temperaturabhéngig ist, sollte die Arbeitstemperatur nicht Uber
25°C liegen.

b) Bestimmung der Elementgehalte von Fe, Al, P und S in den Extrakten:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.15
Fe 17.1.5
P (gesamt) 44.1.5
S (gesamt) 54.1.5

Anmerkungen:

4. Es ist darauf zu achten, dass fur das Ansetzen der Standards unbedingt 0,2 M
Ammoniumoxalat-Lésung verwendet wird.

5. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brennerkopf flr groR3e
Salzfrachten oder ein Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendet
werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a.) Die Methode ist mit der DIN 19684-6 weitgehend identisch, hat aber mit hier 4 h
statt der 2 h in der DIN eine langere Schiittelzeit.

b.) In der DIN EN ISO 12782 werden fur die geochemische Modellierung ebenfalls
amorphe Eisenoxide extrahiert. Dort wird mit einer Ascorbinsaurelésung 24 h lang
geschuttelt. Diese Methode ist zur hier beschriebenen nicht vergleichbar.
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. Literatur:
ISRIC, FAO (1995): Procedures for soil analysis, Fifth ed. ISRIC Technical Paper
9, Wageningen
DIN 19684-6, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung
e.V. (1997): Bodenuntersuchungsverfahren im Landwirtschaftlichen Wasserbau -
Chemische Laboruntersuchungen - Teil 6: Bestimmung des Gehaltes an
oxalatléslichem Eisen
Utermann, J. u.a. (2000): Geologisches Jahrbuch, Reihe G, Heft 8:
Labormethoden-Dokumentation; Hrsg. BGR
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Citronenséaure -Extrakt
zur Bestimmung des citronensaure -

Boden |6slich en Phosphors und Schwefel sowie BZE (3)
Calicium, Magnesium und Kalium
Norm: --- HBU: ---

1. Prinzip der Methode:

Die Methode dient zur Bestimmung der citronensaure-loslichen Vorrate an Phosphor,
Schwefel, Calcium, Magnesium sowie Kalium vor allem in mineralischen Horizonten
von Waldboden.

Durch die citronensaure Lésung werden auch die in neutralem Milieu schwerlos-
lichen Phosphate geldst, vor allem die des Ca, Mg, Fe und die entsprechenden
schwerldslichen Co-Phosphate (z. B. MgNH4(POa4)). Die komplexierende Wirkung der
Citrationen unterstutzt dabei die Mobilisierung der Phosphate.

2. Stdrungen:
Bei stark carbonathaltigen Boden werden die Carbonate z. T. aufgeltst.

3. Gerate und Zubehor:

Analysenwaage (+/- 0,01 g)

Wageschiffchen

\Vorratsflasche 20 |

Dispenser fur 50 oder 100 mli

Horizontalschutteltisch mit Spannvorrichtungen

100 ml PE-Flaschen Weithals mit Schraubverschlufd
Membran-Vakuumfiltrationsanlage oder Glastrichter z.B. fur Papier-Faltenfilter
Membranfilter Cellulosenitrat 0,45 um oder P-freie Papierfilter

4. Chemikalien:
Citronensaure-1-hydrat, p.a.
Konz. HNOs, p.a.

b. LOsungen:

1 % Citronenséure-Losung: 130,0 g Citronensaure-1-hydrat p.a. werden in eine 20-
[-Vorratsflasche gegeben und mit Reinstwasser auf 13 |
aufgefullt.

Verdinnte Salpetersédure: 1% Ldsung aus konz. HNOs3

Anmerkungen:
3. Die angesetzte Citronensaure-Ldsung reicht fur die Extraktion von rund 100 bis
110 Proben.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1 und A1.3.1
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7. Durchfihrung:

@) Gewinnung der Citronenséure-Extrakte:

Fir Mineralbdéden werden 10,00 = 0,01 g und fir Humusproben 5,00 + 0,01 g der
gesiebten Probe in die 100 ml PE-Flaschen eingewogen. Man setzt 100 ml der frisch
angesetzten Citronensaure-LAosung hinzu und spannt die verschraubten Flaschen
liegend auf den Horizontalschutteltisch.

Die Proben werden 2 Stunden geschuittelt, 12 bis 18 Stunden stehengelassen und
erneut fir 30 Minuten geschttelt. Beim Schutteln soll der gesamte Bodensatz in der
Flasche bewegt werden.

AnschlieRend lasst man die Suspensionen absitzen und filtriert den Uberstand tiber
einen 0,45 um Membranfilter oder einen geeigneten Papierfilter (quantitatives
Filterpapier mit ausreichend kleiner Porenweite) in eine zweite, saubere 100 ml PE-
Flasche. Die Filtrationsapparaturen werden vor der Probenserie einmalig mit 1%-iger
HNOs und mit Reinstwasser gespllt. Vor jeder Probe erfolgt dann ein Vorspulen mit
dem entsprechenden Probenextrakt. Die Filtrate werden bis zur Messung bei 4 °C
aufbewahrt (Die Filtrate sind rund eine Woche lang haltbar).

b) Analyse der Extrakte:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendeten Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
P (gesamt) 44.1.5
S (gesamt) 54.1.5
Ca 11.1.5
Mg 36.1.5
K 30.1.5

Anmerkungen:

6. Es ist darauf zu achten, dass als Blindlésung und fur das Ansetzen der Standards
die Citronensaure-L6sung der gleichen Charge verwendet wird.

7. Um Verschleppungen bei der ICP-AES-Messung von Probe zu Probe zu
reduzieren, sollte auch die Spulldsung am ICP etwa 1 % Citronensaure enthalten.

c) Berechnung der Element-Gehalte in der Bodenprobe:
hier am Beispiel Phosphor (P):

*
m(P) = _c*V
EW * 1000
m(P) P-Gehalt in der Bodenprobe in mg/g
c P-Konzentration im Extrakt in mg/I
Vv Volumen der zugesetzten Citronensaure-Lésung in ml (100 ml)

EW Einwaage der Bodenprobe in g (10 bzw. 5 g)
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8.

Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

b.) VDLUFA-Methode: Bei der hier beschriebenen Methode werden die P-

. Literatur:

Gesamtgehalte im Extrakt mittels ICP-AES bestimmt. Daher sind die Ergebnisse
zur VDLUFA-Methode nur bedingt vergleichbar, da dort aufgrund der
photometrischen Bestimmung mittels Vanadat oder als Molybdanblau nur die
Ortho-Phosphat-Anteile des Gesamt-P-Gehaltes erfasst werden.

3. VDLUFA, Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und
Forschungsanstalten: Handbuch der Landwirtschaftlichen Versuchs- und
Untersuchungsmet hodi k ( Met hodenhandbuc
Bod e n i , 4 . Auf | a g-¥erlafy Darstadt, \ADBschuaiff A 6.2.3.4
ABesti mmung von Phosphor im Citronen

4. Julian Fath, Michael Kohlpaintner, Uwe Blum, Axel Géttlein, Karl H. Mellert:
Assessing phosphorus nutrition of the main European tree species by simple
soil extraction methods, Forest Ecology and Management 432 (2019) 8951 901

saur
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Boden Gesamtaufschluss mit HNO 3 und HF BZE
Humus
Norm: --- HBU: 11.9a

1. Prinzip der Methode:
Der Salpetersaure/Flusssaure-Aufschluss ist ein Aufschluss, bei dem sich die oxidie-
rende Wirkung der Salpetersaure und die silikatauflosende Wirkung der Flussséaure

verbinden. Dabei wird zum einen das Nitrat (mit N) zu nitrosen Gasen (NOy, mit N'"

V) umgewandelt und der dabei abgespaltene Sauerstoff bewirkt die Oxidation der
aufzuschlieRenden Substanzen:

2 HNO3z2 2 HNO, + O,.

Zum anderen Uberfuhrt die Flusssaure alle Silikate in Fluorokieselséaure, die beim
Abrauchen in fliichtiges Siliziumtetrafluorid und Flusssaure zerféllt und so die Silikate
aus dem System entfernt:

SiO2 + 6 HF - H2SiFs + 2 H20

H>SiFe - SiFs + 2 HF

Organische Substanzen werden in diesem Aufschlul3 vollstandig aufgeschlossen:
CoHuNOgSPM, +2 O, - aCO, +b/2 HyO + ¢ NO, + e SO,% +fPO,> +g
M+/2+/3+

Mineralische Substanzen des Humus werden bis auf wenige spezielle Minerale (z.B.
manche Zirkonverbindungen, Topas) vollstandig aufgeschlossen.

Der Aufschluss wird in einem Druckgefald mit Teflonbecher durchgefuhrt, weil so mit
der leicht flichtigen Salpetersdure und Flusssaure bei 170 bis 190 °C aufgeschlos-
sen werden kann.

2. Stérungen:

Da die oxidierende Wirkung des HF/HNOs-Gemisches nicht so stark ist wie die der
reinen Salpetersaure, ist bei Bodenproben mit hohem Humusgehalt manchmal ein
Voraufschluss mit reiner Salpetersdure zum vollstandigen Aufschluss der organi-
schen Substanz notig.

Einige Verbindungen werden unter Umsténden nicht vollstandig aufgeschlossen,
wenn sie chemisch stabil oder die Proben nicht fein genug gemabhlen sind. In einigen
Fallen kdnnen auch beim Aufschluss schwerlgsliche Phasen ausfallen. Betroffen
durch unvollstandigen Aufschluss oder Ausfallung kdnnen beispielsweise folgende
Elemente bzw. Phasen sein: Oxide von Al und Ti; Fluoride von Al, Ca; Sulfate von
Ba, Pb, und Sr.

Es besteht hohe Kontaminationsgefahr. Kontaminationen lassen sich durch Spilen
der verwendeten Geréate mit verdiinnter Salpetersdure nachhaltig zurtickdrangen. Als
Aufschlussgefalie sind speziell fur diese Anwendung entwickelte Teflonbehalter oder
artverwandte Materialien zu verwenden. Dadurch wird die Gefahr von Memory-
Effekten erheblich gemindert.
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3. Gerate und Zubehdr:

Aufschluss-Apparatur mit Teflon-Aufschlussbechern (eine mogliche Aufschluss-
@apparatur siehe Anhang 1)

Heizplatte mit Temperatursteuerung, alternativ: Trockenschrank mit Temperatur-
Steuerung

Waage (Wagegenauigkeit +/- 0,1 mg)

Messkolben 50 ml aus Duran-Glas oder PFA

PFA-Flaschen 50 ml

Keramikspatel

Pipetten

Dispensetten

4. Chemikalien:
Salpetersaure (HNO3), 65 % p.a. plus

FluRsaure (HF), 40 % p.a.

b. LOsungen:
Spulsaure 5 % p.a. plus: 80 ml konz. HNOg p.a. plus werden mit einem Mess-

zylinder abgemessen und in einem 1 |-Becherglas mit
H,O demin. reinst auf 1 | aufgefllt und in eine 2 I-PE-

Flasche mit Dispensetten-Aufsatz Uberfihrt.

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1, A1.3.1und A1.4.1

7. Durchfihrunag:

Sicherheitshinweise:

1. Die Arbeiten missen in einem fur Flusssaure geeigneten Abzug durchgefihrt
werden!

2. Es sind die einschlagigen Sicherheitshinweise flr das Arbeiten mit Flusssaure zu
beachten!

@) Durchfiihrung des Aufschlusses

1.) Voraufschluss

(nur notig bei Bodenproben mit hohem Humusanteil und Humusproben sowie bei
Aufschlusswiederholung, wenn sich nach dem Gesamtaufschluss ein schwarzer Nie-
derschlag gezeigt hat)

In die Teflonbecher werden jeweils ca. 200 mg Probe auf 0,1 mg genau mit der
Mikrowaage eingewogen. Unter dem Abzug werden 4 ml konz. HNO5; mit einer

Pipette so zugesetzt, dass diese langsam an der Teflonbecherwand herunterlauft.
Die Teflonbecher werden einzeln vorsichtig mit der Hand umgeschwenkt, damit die
Probe vollstandig mit der Saure benetzt wird. Nach Auflegen der Deckel werden die
Becher 1 Stunde bei Zimmertemperatur stehengelassen, damit die Probe mit der
Saure vorreagieren kann. AnschlieRend werden die nummerierten Teflonbecher in
den Aufschlussblock gesetzt und der Aufschlussblock verschraubt. Danach wird der
Aufschlussblock in den Trockenschrank oder auf die Heizplatte gesetzt und langsam
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(innerhalb 1 Stunde) auf 175°C aufgeheizt. Diese Temperatur wird dann mindestens
6 Stunden gehalten und so die Proben (Uber Nacht) aufgeschlossen.

Am nachsten Morgen la3t man die Aufschlussbldcke abkihlen und 6ffnet sie. Die
Tiegeldeckel werden beim Abheben vom Tiegel etwas schrag gehalten, wobei mit
dem Rand des Deckels mehrmals leicht auf den Tiegel geklopft wird, damit am
Deckel haftendes Saurekondensat in den Tiegel tropfen kann. Die Tiegeldeckel
werden mit H,O demin. gespdlt und fur den Gesamtaufschluss beiseite gelegt. Als

Staubschutz werden sie mit einem Blatt Zellstoff abgedeckt.
Danach werden die Teflontiegel mit der Aufschlusslosung in eine Abraucheinheit
unter einem Abzug gestellt und bei maximal 120 °C fast bis zur Trockne abgeraucht.

Anmerkungen:

1. Beim Einwiegen der Probe in den Teflonbecher sollte sie mit dem Spatel mdg-
lichst tief in den Becher eingefuihrt werden, da durch elektrostatische Aufladung
des Bechers sonst viel Probenmaterial am Becherrand hangen bleibt.

2. Die Heizplatte bzw. der Trockenschrank fur den Aufschluss sollten wegen der
Freisetzung nitroser Gase unter einem Abzug stehen bzw. mit Absaugvorrich-
tungen versehen sein.

3. Die Verwendung geschlossener Abraucheinheiten (siehe Anhang 1) ist sehr
sinnvoll, da so eine Kontamination wahrend des Abrauchens weitgehend
verhindert werden kann.

2.) Gesamtaufschluss

Falls kein Voraufschluss nétig war, werden in Teflonbecher jeweils ca. 200 mg Probe
mit der Mikrowaage eingewogen. Ansonsten wird der Gesamtaufschluss mit den fast
zur Trockne abgerauchten Proben in den Teflonbechern durchgefihrt. Unter dem
Abzug werden der Probe 4 ml konz. HNO5; und 2 ml HF bei Humusproben bzw. 2 ml

konz. HNO; und 2 ml HF bei Bodenproben mit einer Pipette so zugesetzt, dass diese

langsam an der Teflonbecherwand herunterlauft. Die Teflonbecher werden einzeln
vorsichtig mit der Hand umgeschwenkt, damit die Probe vollstandig mit der S&ure
benetzt wird. Nach Auflegen der Deckel werden die Becher eine Stunde bei
Zimmertemperatur stehengelassen, damit die Probe mit der S&ure vorreagieren
kann. Wurde ein Voraufschluss durchgefihrt, kann dieser Punkt entfallen.

Die nummerierten Teflonbecher werden in den Aufschlussblock gesetzt und der Auf-
schlussblock verschraubt. AnschlielRend wird der Aufschlussblock in den Trocken-
schrank oder auf die Heizplatte gesetzt und langsam (innerhalb einer Stunde) auf
175 °C aufgeheizt. Diese Temperatur wird dann mindestens 6 Stunden gehalten und
S0 die Proben (Uber Nacht) aufgeschlossen.

Am nachsten Morgen lasst man die Aufschlussblécke abkihlen und 6ffnet sie. Die
Tiegeldeckel werden beim abheben vom Tiegel etwas schrag gehalten, wobei mit
dem Rand des Deckels mehrmals leicht auf den Tiegel geklopft wird, damit am
Deckel haftendes Saurekondensat in den Tiegel tropfen kann. Die Tiegeldeckel
werden mit H,O demin. gespdlt und fur den abschlieRenden Ldseschritt beiseite
gelegt. Als Staubschutz werden sie mit einem Blatt Zellstoff abgedeckt.

Danach werden die Teflontiegel mit der Aufschlusslésung in eine Abraucheinheit
unter einem Abzug gestellt und bei maximal 120 °C fast bis zur Trockne abgeraucht.
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Anmerkungen:

1. Beim Arbeiten mit HF immer Latex-Handschuhe anziehen und fir mogliche
Unfalle die Salbe gegen HF-Veratzungen bereitlegen!

2. Beim Einwiegen der Probe in den Teflonbecher sollte sie mit dem Spatel még-
lichst tief in den Becher eingefuihrt werden, da durch elektrostatische Aufladung
des Bechers sonst viel Probenmaterial am Becherrand hangen bleibt.

3. Die Heizplatte bzw. der Trockenschrank fur den Aufschluss sollten wegen der
Freisetzung nitroser Gase unter einem Abzug stehen bzw. mit Absaugvorrichtun-
gen versehen sein.

4. Die Verwendung geschlossener Abraucheinheiten (siehe Anhang 1) ist sehr

sinnvoll, da so eine Kontamination wahrend des Abrauchens weitgehend

verhindert werden kann.

3.) abschlieRender Ldseschritt
Der im Teflonbecher verbliebene Abrauch-Ruckstand wird mit 2 ml konz. HNOs
versetzt und anschliel3end mit der Dispensette 15 ml H,O demin. reinst zugegeben.

Die Teflondeckel werden aufgelegt, die geschlossenen Teflonbecher in den
Aufschlussblock gesetzt und dieser verschraubt. Anschliel3end wird der Aufschluss-
block in den Trockenschrank oder auf die Heizplatte gesetzt und auf 150 °C auf-
geheizt. Diese Temperatur wird dann mindestens 1 Stunde gehalten und so der
Abrauchrickstand in Lésung gebracht.

Nach Beendigung des Ldseschritts wird die Aufschlusseinheit gedffnet. Im Tiegel
mussen sich nun klare Lésungen befinden. (ist dies nicht der Fall, muss der Auf-
schluss mit Voraufschluss wiederholt werden.)

Zum Uberfiihren der Aufschlusslésung wird jeweils 1 Becher eines Blocks heraus-
genommen und der Deckel vorsichtig abgenommen. Durch vorsichtiges Schrag-
halten des Deckels und leichtes Klopfen auf den Rand des Teflonbechers wird am
Deckel befindliches Kondensat in den Becher gespult. Dann wird die Aufschluss-
|[6sung vorsichtig direkt aus dem Teflonbecher in einen 50 mI-Messkolben geschiittet.
AnschlielRend wird der Becher 3-mal mit je 10 ml demin. reinst aus der Dispensette
nachgespult und die Spullésung auch in den Mel3kolben geschuttet. Der Messkolben
wird mit H,O demin. aufgefullt, verschlossen und geschuttelt. Die Aufschlusslosung

wird anschlief3end in eine 50 ml PFA-Flasche geftillt.

Anmerkungen:

1. Sollte sich der Abrauchrickstand nicht vollstandig gelost haben, kann der Lose-
aufschluss nach Zusatz von etwas HCI wiederholt werden.

2. Reinigung der verwendeten Gefal3e und Filter:

Teflonbecher:

Nach jedem Aufschluf3 innerhalb sowie am Ende der Serie werden die Teflon-

becher mit 5%iger Spulsdure bis an den Rand gefillt und die Deckel aufgelegt.

Sollten sich im Teflontiegel nach dem Aufschlul’ leichte Verfarbungen zeigen,

werden diese vorher mit einem weichen Zellstofftuch und etwas H,O demin.

reinst vorsichtig ausgewischt. Nach einer Stunde werden die Becher entleert, mit
H,O demin. reinst grindlich ausgespult und im Trockenschrank bei 60 °C
(niemals Uber 60 °C!) mit einem Papier abgedeckt getrocknet.

Messkolben:
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Der 50 ml-Messkolben wird bis an den Rand mit Spulsaure gefillt und der
Stopfen eingesetzt. Erst direkt vor der Benutzung wird der Kolben mit H,O
demin. reinst saurefrei gespuilt.

PFA-Flaschen:

Die 50 ml-PFA-Flaschen werden mit 25 ml Spulsaure gefillt, auf der Schiittel-
maschine 1 Stunde geschittelt und anschlieRend mit H,O demin. reinst saurefrei
gespult. Dann werden sie im Trockenschrank bei 50 °C mit Papier abgedeckt
getrocknet.

Ubrige Gerate:
Die Pipette zum Dosieren der konz. HNO3 und der HF muss nach der taglichen
Benutzung mit H,O demin. grundlich gespdlt werden, um Korrosion von

Bauteilen zu verhindern. Die Pipettenspitzen durfen nicht langer als eine Serie
verwendet werden.

b.) Bestimmung der Elemente in der Aufschlusslésung:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendenden Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.6
As 3.1.6
Ba 4.1.6
Pb 6.1.6
Cd 9.1.6
Ca 11.1.6
Cr 14.1.6
Co 15.1.6
Fe 17.1.6
K 30.1.6
Cu 32.1.6
Mg 36.1.6
Mn 37.1.6
Mo 38.1.6
Na 39.1.6
Ni 42.1.6
P 44.1.6

54.1.6
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Element HFA-Methode Teil D
Ti 64.1.6
Zn 73.1.6
Zr 75.1.6

Anmerkungen:

1. Es ist darauf zu achten, dass fur das Ansetzen der Standards und als Zwischen-
spullésungen am ICP, AAS und bei automatischen Probengebern unbedingt
matrixangepalfte Saurelésungen verwendet werden.

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

a) Gesamtaufschluss mit HNOs/HF mit Mikrowelle, Methode A3.3.2: die Ergebnisse
sind grundsatzlich vergleichbar.

b) Gesamtaufschluss mit HCIO4/HNO3s/HF mit Mikrowelle, Methode A3.3.5: die
Ergebnisse sind grundséatzlich vergleichbar; allerdings kann es nach Erfahrungen
des Gutachterausschusses Forstliche Analytik beim HNO3s/HF/HCIOs-Aufschluss
zu Minderbefunden bei Chrom insbesondere in Humusproben kommen.

. Literatur:
DIN ISO 14869-1, Normenausschuld Wasserwesen (NAW) im Dt. Inst. fur
Normung e.V. [Hrsg.] (2003): Bodenbeschaffenheit - Aufschlussverfahren zur
nachfolgenden Bestimmung von Element-Gesamtgehalten - Teil 1: Aufschluss
mit Flusssdure und Perchlorsaure; veroffentlicht in HBU 3.1.3.3a
2. Heinrich und Herrmann (1990): Praktikum der analytischen Geochemie;
Springer-Verlag, Berlin
3. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niederséchsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethoden DANF1.1 Boden und Humus
Picotrace-Betriebsanleitung
Sulcek u. Povondra (1989): Methods of Decomposition in Inorganic Analysis,
Boca Raton
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ANHANG 1

Beschreibung des Gesamtaufschlusses unter Verwendung der Aufschluss -
@apparatur Picotrace (aus: Konig u. Fortmann (1996), Methode DANF1.1 Humus)

1.) Voraufschluss

In die 16 Teflonbecher werden jeweils ca. 100 mg Probe mit der Mikrowaage einge-
wogen. Die Probe muss dabei mdglichst tief in den Becher eingefiihrt werden, da
durch elektrostatische Aufladung des Bechers sonst viel Probenmaterial am Becher-
rand hangen bleibt. Manchmal ist es sogar am besten, das Material direkt aus der
Probenflasche in den Teflonbecher zu schitten. Pro Becher-Satz (16) werden 1
Kontroll-Standard-Aufschluss sowie 2 Blindaufschlisse durchgefuhrt.

Nach dem Einwiegen werden die nummerierten Teflonbecher in den Aufschlussblock
gesetzt. Unter dem Abzug werden der Probe 4 ml konz. HNOg (p.a. plus) mit einer

Pipette so zugesetzt, dass diese langsam an der Teflonbecherwand herunterlauft.
Die Teflonbecher werden einzeln vorsichtig mit der Hand umgeschwenkt, damit die
Probe vollstandig mit der Saure benetzt wird. Nach Auflegen der Deckel werden die
Becher eine Stunde bei Zimmertemperatur stehengelassen, damit die Probe mit der
Saure vorreagieren kann. Nach nochmaligem Umschwenken werden die Stlitzplatten
auf die Deckel und die Andruckplatte auf den Block gelegt und die 6 Plattenandruck-
schrauben von Hand festgedreht. Danach werden die 16 Andruckschrauben fur die
Tiegeldeckel ebenfalls von Hand festgeschraubt. Auf gleiche Weise wird mit dem
anderen Aufschlussblock verfahren.

1 Temperaturfahler in einen der beiden Aufschlussblocke stecken.

1 Kippschalter an der Rickwand der Steuereinheit der Heizplatte betéatigen.

T Mit Taste fiProgi Programm 1 anw?hl en
1 Mit griner Taste das Programm starten.

AnschlieRend werden die Proben unter dem Abzug auf der Heizplatte bei 175 °C 10
Stunden lang Uber Nacht aufgeschlossen.

Am nachsten Morgen werden die Blocke nach Anschluss des Kiuhlwasserschlauches
an die Steckverbindung des Aufschlussblockes mit kaltem Wasser abgekuhlt. Dabei
mussen die Andruckschrauben fur die Tiegeldeckel nachgezogen werden, damit
keine Aufschlusslésung entweichen kann. Nach dem vollstandigen Abkihlen werden
die Andruckschrauben geldst, die Andruckplatte entfernt und die Stitzplatten von
den Tiegeldeckeln genommen. Die Tiegeldeckel werden beim Abheben vom Tiegel
etwas schrag gehalten, wobei mit dem Rand des Deckels mehrmals leicht auf den
Tiegel geklopft wird, damit am Deckel haftendes Saurekondensat in den Tiegel trop-
fen kann. Die Tiegeldeckel werden mit H,O demin. gespuilt und fur den Gesamtauf-
schluss beiseite gelegt. Als Staubschutz werden sie mit einem Blatt Zellstoff abge-
deckt.

Die Einheit zum geschlossenen Abrauchen der im Tiegel verbliebenen HNO5 wird
auf die Tiegel gesetzt. Dartber wird eine spezielle Andruckplatte zum Fixieren der
Abraucheinheit gelegt und die 6 Andruckschrauben vorsichtig gleichméafig festge-
schraubt. Die Absaugeinheit wird mit Blindstopfen und Absaug- sowie Zuluftstutzen
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versehen. Die Absaug- und Zuluftstutzen missen mit ihrer Markierung immer in
Richtung der Tiegel zeigen. Der Absaugstutzen wird mit der Wasserstrahlpumpe
verbunden, wobei die Luft durch eine mit Teflonspdnen und 1 M NaOH gefiillte
Waschflasche gesaugt wird, um das abgesaugte saure Kondensat zu neutralisieren.
Die Absaugmenge ist optimal eingestellt, wenn ca. 2 Luftblasen/sek und Absaug-
einheit abgesaugt werden.

Das Temperaturprogramm 2 (siehe Tabelle 1) wird gestartet.

Nach Beendigung des Abrauchens und Abklhlens des Aufschlussblocks (siehe
oben) wird die Abraucheinheit vom Aufschlussblock entfernt.

2.) Gesamtaufschluss

Wenn kein Voraufschluss durchgefuhrt wurde, werden in die 16 Teflonbecher jeweils
ca. 100 mg Probe mit der Mikrowaage eingewogen. Die Probe muf3 dabei moglichst
tief in den Becher eingeflihrt werden, da durch elektrostatische Aufladung des
Bechers sonst viel Probenmaterial am Becherrand hangen bleibt. Manchmal ist es
sogar am besten, das Material direkt aus der Probenflasche in den Teflonbecher zu
schitten. Pro Becher-Satz (16) werden 1 Kontroll-Standard-Aufschluss sowie 2
Blindaufschliisse durchgefihrt.

Nach dem Einwiegen werden die nummerierten Teflonbecher in den Aufschlussblock
gesetzt. Unter dem Abzug werden 4 ml konz. HNO3; und 2 ml HF mit der Pipette

vorsichtig an der Teflonbecherwand den Proben zugesetzt. Die Teflonbecher werden
einzeln vorsichtig mit der Hand umgeschwenkt, damit die Probe vollstandig mit der
Saure benetzt wird. Nach Auflegen der Deckel werden die Becher eine Stunde bei
Zimmertemperatur stehengelassen, damit die Probe mit der Sure vorreagieren
kann. Wurde ein Voraufschluss durchgefiihrt, kann dieser Punkt entfallen. Nach
nochmaligem Umschwenken werden die Stiutzplatten auf die Deckel und die
Andruckplatte auf den Block gelegt und die 6 Plattenandruckschrauben von Hand
festgedreht. Danach werden die 16 Andruckschrauben fir die Tiegeldeckel ebenfalls
von Hand festgeschraubt. Auf gleiche Weise wird mit dem anderen Aufschlussblock
verfahren.

1 Temperaturfahler in einen der beiden Aufschlussblocke stecken.

1 Kippschalter an der Rickwand der Steuereinheit der Heizplatte betéatigen.

T Mit Tast e grénrlamgvahleR (siehe Tabellel).

1 Mit griner Taste das Programm starten.
Anschlieend werden die Proben unter dem Abzug auf der Heizplatte bei 175 °C 10
Stunden lang tUber Nacht aufgeschlossen.
Am nachsten Morgen werden die Blocke nach Anschluss des Kihlwasserschlauches
an die Steckverbindung des Aufschlussblockes mit kaltem Wasser abgekuhlt. Dabei
mussen die Andruckschrauben fur die Tiegeldeckel nachgezogen werden, damit
keine Aufschlusslésung entweichen kann. Nach dem vollstandigen Abkihlen werden
die Andruckschrauben geldst, die Andruckplatte entfernt und die Stitzplatten von
den Tiegeldeckeln genommen. Die Tiegeldeckel werden beim Abheben vom Tiegel
etwas schrag gehalten wobei mit dem Rand des Deckels mehrmals leicht auf den
Tiegel geklopft wird, damit am Deckel haftendes Saurekondensat in den Tiegel
tropfen kann. Die Tiegeldeckel werden mit H,O demin. gespdlt und fir den Lése-

schritt beiseite gelegt. Als Staubschutz werden sie mit einem Blatt Zellstoff abge-
deckt.
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Die Einheit zum geschlossenen Abrauchen des im Tiegel verbliebenen HF/HNO;-

Gemisches wird auf die Tiegel gesetzt. Darliber wird eine spezielle Andruckplatte
zum Fixieren der Abraucheinheit gelegt und die 6 Andruckschrauben vorsichtig
gleichmafiig festgeschraubt. Die Absaugeinheit wird mit Blindstopfen und Absaug-
sowie Zuluftstutzen versehen. Die Absaug- und Zuluftstutzen missen mit ihrer Mar-
kierung immer in Richtung der Tiegel zeigen. Der Absaugstutzen wird mit der
Wasserstrahlpumpe verbunden, wobei die Luft durch eine mit Teflonspdnen und 1 M
NaOH geflllten Waschflasche gesaugt wird, um das abgesaugte saure Kondensat
zu neutralisieren. Die Absaugmenge ist optimal eingestellt, wenn ca. 2 Luft-
blasen/sek und Absaugeinheit abgesaugt werden.

Das Temperaturprogramm 2 (siehe Tabelle 1) wird gestartet.

Nach Beendigung des Abrauchens und Abklhlens des Aufschlussblocks (siehe
oben) wird die Abraucheinheit vom Aufschlussblock entfernt.

3.) abschlieBender Loseschritt
Der im Tiegel verbliebene Abrauch-Rickstand wird mit 2 ml konz. HNO; versetzt und

anschliel3end mit der Dispensette 15 ml H,O demin. reinst zugegeben. Die Tiegel-

deckel werden aufgelegt und die Aufschlusseinheit wie unter Abschnitt 2. beschrie-
ben geschlossen.

Nach Beendigung des Ldseschritts wird die Aufschlusseinheit gedffnet. Im Tiegel
mussen sich nun klare Lésungen befinden. (ist dies nicht der Fall, muss der
Aufschluss mit Voraufschluss wiederholt werden.)

Zum Uberfiihren der Aufschlusslésung wird jeweils ein Becher eines Blocks heraus-
genommen und der Deckel vorsichtig abgenommen. Durch vorsichtiges Schrag-
halten des Deckels und leichtes Klopfen auf den Rand des Teflonbechers wird am
Deckel befindliches Kondensat in den Becher gespult. Dann wird die Aufschluss-
|[6sung vorsichtig direkt aus dem Teflonbecher in den Glaskolben geschiittet.
Anschlielend wird der Becher 3-mal mit je 10 ml H20 demin. aus der Dispensette
nachgespult und die Spullésung auch in den Messkolben geschuttet. Der Mess-
kolben wird mit H,O demin. aufgefiillt, verschlossen und geschdittelt. Die Auf-

schlusslosung wird anschlie3end in eine 50 ml PFA-Flasche gefullt.

Der 50 ml Kolben wird 3 mal mit je 10 ml H20 demin., anschliel3end 3 mal mit wenig
Spulsaure und dann wieder 3 mal je 10 ml H20 demin. ausgespdilt. AnschlieRend
wird die nachste Probe auf die gleiche Weise uberflhrt.

Tabelle 1: verwendete Temperaturprogramme

Temperaturprogramm 1: Druckaufschluss bzw. Voraufschluss

Segment-Nr. 0 1 2 3 4 5

Zeit 0 min 30 min 60 min | 10 Stunden | 8 Stunden | Ende
(skip)

Temperatur 20 °C 90 °C 225 °C 225 °C 20 °C
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Temperaturprogramm 2: Abrauchen
Segment-Nr. 0 1 2 3
Zeit 0 min 30 min |6 Stunden Ende
(skip)
Temperatur 20 °C 150 °C 150 °C
Temperaturprogramm 3: Léseaufschluss
Segment-Nr. 0 1 2 3
Zeit 0 min 30 min 90 min Ende
(skip)
Temperatur 20 °C 185 °C 185 °C
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Boden Gesamtaufschluss mit HNO 3/HF mit

) BZE
Humus Mikrowelle
Norm: --- HBU: 11.9c

1. Prinzip der Methode:

Der Salpetersaure/Flusssaure-Aufschluss ist ein Aufschluss, bei dem sich die oxidie-
rende Wirkung der Salpetersaure und die silikataufldsende Wirkung der Flussséure
verbinden.

Dabei wird zum einen das Nitrat (mit NV) zu nitrosen Gasen (NOy, mit N'"V)
umgewandelt und der dabei abgespaltene Sauerstoff bewirkt die Oxidation der
aufzuschlieRenden Substanzen:

2 HNOz; 2 2 HNO, + O,

Zum anderen Uberfuhrt die Flusssaure alle Silikate in Fluorokieselsaure, die beim
Abrauchen in flichtiges Siliziumtetrafluorid und Flussséaure zerfallt und so die Silikate
aus dem System entfernt:

SiO2 + 6 HF - H2SiFs + 2 H20

H2SiFs - SiFa + 2 HF

Organische Substanzen werden in diesem Aufschluf? vollstdndig aufgeschlossen:
CoHoN.OySePMy +2 0, - @ CO, +b/2 HyO + ¢ NO, + e SO,~ +fPO,* +g

N 23+

Mineralische Substanzen werden bis auf wenige spezielle Falle (z.B. manche Zirkon-
verbindungen, Topas) vollstandig aufgeschlossen.

Zur Beschleunigung und Vervollstandigung des Aufschlusses sowie zur Vermeidung
von Kontaminationen wird bei erhéhten Temperaturen (170 1 240°C) in verschlos-
senen Druckbehdltern aus Kunststoff gearbeitet. Die Energiezufuhr erfolgt durch ein
Mikrowellen-System.

2. Stérungen:

Da die oxidierende Wirkung von Salpeterséure- / Flusssauregemisches nicht so stark
ist wie die der reinen Salpetersaure, hat sich im Falle hoher Kohlenstoffgehalte ein
Voraufschluss mit konzentrierter Salpetersdure bewéhrt. Dunkel gefarbte kohlen-
stoffhaltige Rickstande werden dadurch vermieden.

Einige Verbindungen werden unter Umst&nden nicht vollstandig aufgeschlossen,
wenn sie chemisch stabil oder die Proben nicht fein genug gemabhlen sind. In einigen
Fallen kdnnen auch beim Aufschluss schwerlgsliche Phasen ausfallen. Betroffen
durch unvollstandigen Aufschluss oder Ausfallung kénnen beispielsweise folgende
Elemente bzw. Phasen sein: Oxide von Al und Ti; Fluoride von Al, Ca; Sulfate von
Ba, Pb, und Sr. Nach dem Abrauchen hat sich ein zusatzlicher Lseschritt mit
verdinnter Salpeterséure bei etwa 150°C unter Druck bewahrt.

Es besteht hohe Kontaminationsgefahr. Kontaminationen lassen sich durch Spulen
der verwendeten Geréate mit verdiinnter Salpetersaure nachhaltig zurtckdrangen. Als
AufschlussgefalRe sind speziell fur diese Anwendung entwickelte Teflonbehalter oder
artverwandte Materialien zu verwenden. Dadurch wird der Gefahr von Memory-
Effekten erheblich gemindert.
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3. Gerate und Zubehdr:

Mikrowellenofen mit Teflon-Aufschluss-Behaltern inkl. Abraucheinheiten (siehe
Anmerkung 1)

Waage (mindest Genauigkeit + 0,1 mg)

\Wageschiffchen (wenn nicht direkt in die Aufschlussbehalter eingewogen wird)
Messkolben 50 ml Duran-Glas oder PFA-Messkolben

Trichter

PFA-Flaschen 50 ml

Spatel z.B. aus Keramik

Pipetten

Anmerkungen:

1. Auf dem Markt werden eine Reihe sehr hoch entwickelter Druck-Aufschluss-
Systeme auf Basis der Mikrowellentechnologie angeboten. Sie erlauben ein
sicheres Arbeiten mit der stark giftigen Flusssdure. Moderne Geréte lassen nicht
nur eine Druck- sondern haufig auch eine Temperaturkontrolle zu. Die Auf-
schlussparameter (Temperatur / Energie, Zeit, Druck) sind mit dem Ziel eines
Gesamt-Aufschlusses flr das jeweilige Aufschluss-System zu optimieren.

Die Herstellerfirmen bieten meist Komplettlésungen mit einer Abrauch-Einheit fir
Flusssaure an. Dadurch wird ein Hochstmal3 an Arbeitssicherheit und
Kontaminationsfreiheit gewahrleistet. Die Angaben des Gerateherstellers sind
dabei unbedingt zu beachten.

4. Chemikalien:

Salpetersaure, HNOs, 65 % (G0 = 1,40 g/ ml) subboi
Flusss2ure, HF, 40% (G = 1,13 g/ ml), p.
NaOH, techn.

Borsaure: HsBOs (techn.)

b. Losungen:
Absorptionslosung Natronlauge: nach Angaben der Hersteller der Adsorptions-
einheit

und/oder
Adsorptionslésung Borséaure: gesattigte Losung

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1, A1.3.1und A1.4.1

7. Durchfihrung:

Fur den jeweiligen Gerétetyp sind die Angaben und Empfehlungen des Herstellers zu
beachten. Die folgenden Ausfihrungen sind daher sinngemalf auf das zur Verfigung
stehende Aufschlusssystem zu Gbernehmen.

Sicherheitshinweis:
Es sind die einschlagigen Sicherheitshinweise fur das Arbeiten mit Flusssaure zu
beachten!
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@.) Aufschluss:

1.) Vorbereitung des Aufschlusssystems

Zur Reinigung konnen in die Aufschlussbehélter jeweils etwa 8 ml konz. HNO3
gegeben werden. Diese werden verschlossen und in der Mikrowelle erwéarmt
(Reinigungsprogramm). Das Sauregemisch wird nach dem Abkuhlen verworfen, die
Aufschlussbehalter anschlieRend grindlich mit Reinstwasser gespdlt.

2.) Aufschluss:

200 mg Probe werden auf 0,1 mg eingewogen und kdénnen mit wenig Reinstwasser
befeuchtet werden. Es erfolgt die Zugabe von 2 ml HNO3s, 2 ml HF. Vor allem bei
erhohten Kohlenstoffgehalten kann das HNOs-Volumen erhdht werden. Mdgliche
\Vorreaktionen werden abgewartet (am besten tber Nacht). Die Bellftungsventile der
Behalterdeckel bleiben hierfir geoffnet. Nach dem Schlieen der Ventile/Behélter
erfolgt die mikrowellenunterstitzte Aufheizung.

Je nach Gerathersteller haben sich folgende Temperatur-Zeitprogramme oder
Leistungs-Zeitprogramme bewahrt:

Temperatur-Zeitprogamm

Stufe Aufheizzeit Temperatur Halte Zeit
[Minuten] [°C] [Minuten]

1 5 100 3

2 6 150 5

3 5 200 10

4 10 220 5

5 10 230 5

Leistungs-Zeitprogramm

Stufe Leistung Halte Zeit
[W] [Min ]

1 300 10

2 800 5

3 120 2

4 500 3

5 0 25

Nach der Stufe 5 werden die Aufschlussbehalter auf Zimmertemperatur abgekuhilt.

Anmerkungen:

1. Es wird jeweils eine Blindprobe (Blindaufschluss) zur Prifung der Gefal3- und
Reagenzien-Reinheit durchgefihrt.

2. Es sollten sich moglichst gleich reaktive Proben auf einem Probenteller des Mikro-

wellen-Aufschluss-Systems befinden.
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3.) Abrauchschritt:

Nach dem Abkuhlen und Beliften werden die Deckel entfernt, wobei evtl. anhaftende
Tropfen mit Reinstwasser in den Aufschlussbehélter gespult werden. Die Innen-
behalter werden mit den fir das Abrauchen vorgesehenen Deckeln verschlossen und
in den Drehteller der Abraucheinheit gestellt. Zum Abrauchen der Sauredampfe wird
die verschraubte Einheit in der Mikrowelle mit Absorptionsflaschen verbunden, die an
einer Unterdruckpumpe angeschlossen sind. Die Sauredampfe werden im Wasch-
system nach Herstellerangaben mit gesattigter Borsaure und/oder Natronlauge neut-
ralisiert. Es folgt das Abrauchen der Probe bis zur Trockene. Dazu ist ein Tempe-
raturprogramm zu entwickeln, die ein allmahliches Einengen der Aufschlusslésung
gewahrleistet. Anfanglich kann etwas starker eingeengt werden. Zum Ende muss die
Energie Zufuhr vorsichtiger erfolgen, damit die ausfallenden Feststoffe nicht in die
Aufschlussbehalter einbrennen. Die gesamte Prozedur dauert fir gewohnlich 1 bis 1,5
Stunden.

4.) Ldseschritt:

Der Ruckstand kann mit einigen Tropfen Wasser befeuchtet werden. Es werden 2mi
konz. HNOs und anschlieRend 10 ml Reinstwasser zugegeben. Die Aufschluss-
behalter werden in der Mikrowelle unter Druck auf bis ca. 150° C erwarmt. Der
Losungsaufschluss erfolgt, je nach Geratehersteller, innerhalb von 10-30 Minuten.
Die klaren Losungen werden nach dem Abkuhlen mit Reinstwasser in einen Mess-
kolben Uberfuhrt.

b.) Bestimmung der Elemente in der Aufschlussldsung:
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendenden Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.6
As 3.1.6
Ba 4.1.6
Pb 6.1.6
Cd 9.1.6
Ca 11.1.6
Cr 14.1.6
Co 15.1.6
Fe 17.1.6
K 30.1.6
Cu 32.1.6
Mg 36.1.6
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Element HFA-Methode Teil D

Mn 37.1.6

Mo 38.1.6

Na 39.1.6

Ni 42.1.6

P 44.1.6

S 54.1.6

Ti 64.1.6

Zn 73.1.6

Zr 75.1.6
Anmerkungen:
1. Esist darauf zu achten, das fiir das Ansetzen der Standards und als Zwischen-

spullésungen am ICP, AAS und bei automatischen Probengebern unbedingt
matrixangepalite Saureldsungen verwendet werden.

Gesamtaufschluss mit HNOs/HF, Methode A3.3.1: die Ergebnisse sind grund-

Gesamtaufschluss mit HCIO4/HNOs/HF mit Mikrowelle, Methode A3.3.5: die
Ergebnisse sind grundsétzlich vergleichbar; allerdings kann es nach Erfahrungen
des Gutachterausschusses Forstliche Analytik beim HNO3s/HF/HCIOs-Aufschluss
zu Minderbefunden bei Chrom insbesondere in Humusproben kommen.

Untersuchung zum Druckaufschluss von Boden- u. Gesteinsproben, G. lilgen und
H. J. Fiedler, Chem. Erde 51 (1991), 297-305, G. Fischer Verlag, Jena
HF-Totalaufschluf3 im geschlossenen System fir Element- und Spurenelement-
bestimmungen in Boden, Klarschlamm, Sediment u.&. Proben, P. Schramel, G.

Bedienungsanleitungen mega 1200 (1991) und ETHOS plus (2001), Fa. Mirko-

MARS 5 Benutzerhandbuch Vers. 1/2000 Fa. CEM GmbH, Carl-Friedrich-Gauss-

8. Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:
a.)
satzlich vergleichbar.
b.)
Q. Literatur:
1. Methodenvorschrift der BZE, AG Forstl. Analytik, 11. Treffen, 1999
2.
3.
Lill und R. Seif, Fresenius Z Anal Chem ( 1987; 135-138
4.
wellen-Laborsysteme GmbH, Auenweg 37, D-88299 Leutkirch
5.
Str.9, 47475 Kamp-Lintfort
6.

Heinrichs, H. und A. G. Herrmann (1990): Praktikum der analytischen Geo-
chemie. Springer, Berlin.
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Boden 0 BZE
Humus Kenigswissemkt Level [+1]

Norm: in Anlehnung an DIN EN ISO HBU: 3.1.3.1iund 11.9b
54321,

Verfahren Al

1. Prinzip der Methode:

Konigswasser ist eine Mischung aus 1 Teil konz. Salpeterséure 3 Teilen Salzsaure.
Sie wirkt stark oxidierend durch die Entstehung von sehr reaktivem (nascierendem)
Chlor und Nitrosylchlorid:

HNO,; + 2 HCl - NOCI + 2 H,0 + Cl2

Cl2+2e- - 2CI

Dazu kommt die oxidierende Wirkung der Salpetersaure, bei der Nitrat (mit NY) zu
nitrosen Gasen (NO,, mit N'""V)umgewandelt wird und der dabei abgespaltene
Sauerstoff die Oxidation der aufzuschlieRenden Substanzen bewirkt:

2 HNOz; 2 2 HNO, + O,

Beim Kodnigswasserextrakt werden organische Substanzen nahezu vollstandig
aufgeschlossen:

CaHpNOySePiMy +z Cl- @ CO, + b/2 H,0 + ¢ NO, + e SO,* +fPO,* + g M"/#*3*
Mineralische Substanzen werden je nach Art und Zusammensetzung ganz (z.B.

leicht 16sliche Oxide), unvollstandig (z. B. Silikate) oder gar nicht (z.B. schwer l8sliche
Sulfide) aufgeschlossen.

2. Stérungen:

Karbonathaltige Bodenproben und manche Humusproben schaumen beim Extrakt
stark. Es kann zum Aufsteigen des Schaums und feiner Partikel bis in den Kuhler
und dadurch zu einer unvollstandigen Extraktion kommen. Durch Vorreaktion mit
langsamer Saurezugabe und Stehen lassen der angeséuerten Proben tiber Nacht
kann dies weitestgehend verhindert werden.

3. Gerate und Zubehor:

Aufschlussapparatur mit Aufschluss-Glasern 250 ml und Kiihlern sowie Absorptions-
aufsatzen

Absaugung fur nitrose Gase mit Waschflasche und Pumpe
Umlauf-Kuhlgerat fur Kihler

Analysenwaage (Wagegenauigkeit +/- 1 mg)

Messkolben Duran 100 mi

PFA-Flaschen oder PE-Flaschen, 100 ml

Glastrichter

Polyamidspatel

\Variable Pipette mit 25 ml-Pipettenspitzen

Geeignete Papierfilter
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Anmerkungen:

Fur die Durchfiihrung der Extraktion kann neben der hier methodisch beschriebenen
Aufschlussapparatur mit Ruckflusskuhler auch eine Destillationsapparatur mit PFA-
SiedegefalRen und Ruckflussaufsatzen mit Luftkiihlung genutzt werden. (z.B.
Aufschlusssystem der Fa. AHF) Bei einem solchen System entfallen die apparativ
aufwendigen Absaug- und Kuhlschritte. AuRerdem wird das Schdumen von Proben
durch das Gefalimaterial verringert. Eine genaue Methodenbeschreibung findet sich
bei N. Kbnig u. H. Fortmann 2020). Dort ist auch ein Methodenvergleich zwischen
dem Konigswasserextrakt in der herkommlichen Glasgefal3e-Ruckfluss-Apparatur
und den PFA-SiedegefalRen mit Rickflussaufséatzen veroffentlicht, der zum Ergebnis
kommt, dass die Ergebnisse beider Methoden sehr gut vergleichbar sind und die
Methode mit PFA-GefalRen dariber hinaus auch richtige Na-Werte liefert, die bei
Glasgefalien nicht mdglich sind.

4. Chemikalien:
Salpetersaure HNOg, 65 % p.a.

Salzsaure HCI, 37 % p.a.

b. LOsungen:
verd. Saure (0,65 %): in eine sduregespulte 1 |-PE-Flasche werden 10 ml HNO4

konz. gegeben und mit H,O demin. auf 1 | aufgefullt

Spulsaure (2,6 %): in einen séduregespilten 5 | Messkolben werden 200 ml
HNO; konz p.a. gegeben und mit H,O demin. Auf 5 |
aufgefullt

6. Probenvorbereitung:
HFA-Methoden A1.2.1, A1.3.1 oder A1.3.2 und A1.4.1

Anmerkungen:

1. Im Rahmen der BioSoil- und Level lI-Programme ist der Kénigswasseraufschluss
an der gesiebten Probe durchzufuhren!

2. Im Rahmen der BZE (2) ist der Kdonigswasseraufschluss an gemahlenen Proben

(Humus und Boden) durchzufihren.

3. Im Rahmen der BZE (3) ist der Kdonigswasseraufschluss an gemahlenen

Humusproben und an gesiebten Bodenproben durchzufihren.

7. Durchfihrung:

a.) Durchfiihrung des Extraktes

In die Aufschlussglaser werden jeweils mindestens 1 g gemahlene oder mindestens
3 g gesiebte Probe mit der Analysenwaage eingewogen und die Gefalie in ein
Tragegestell gestellt. Unter dem Abzug werden den Proben vorsichtig jeweils soviel
HCI konz. p.a. und HNO4 konz. p.a. mit der variablen Pipette im Aufschlussgefafd

zugesetzt, dass fir Bodenproben das ungefahr das Verhéltnis 3 g Boden zu 21 ml
HCIl zu 7 ml HNOs und fur Humusproben das Verhaltnis 1 g Humus zu 15 ml HCI zu
5 ml HNOg3 erreicht wird. (z.B. 1 g Boden + 7,5 ml HCI + 2,5 ml HNO3s oder 2 g Boden
+ 15 ml HCI + 5 ml HNOs3) Bei stark schdumenden Proben darf die S&aure dann nur in
sehr kleinen Schritten zugesetzt werden.

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.3.3 - Seite 2



H FA Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3

Das Tragegestell mit den Aufschlussgefal3en wird in die Aufschlussapparatur
gestellt, die Kuhler auf die Gefal3e und anschlieRend die mit verd. Salpetersaure
gefillten Absorptionsaufsatze auf die Kuhler gesetzt. Uber Nacht bleiben die Proben
zum Vorreagieren in der kalten Aufschlussapparatur unter dem Abzug stehen.

Am nachsten Morgen wird das Kuhlgerat fur den Kuhlkreislauf der Ruckflusskihler
(18°C) angeschaltet und der Aufschlussblock langsam (innerhalb von ca. 1,5 Std.)
auf 170°C hochgeheizt (Siedetemperatur) und 2 Stunden bei dieser Temperatur
gehalten (unter Ruckfluss und bei Atmospharendruck).

Wahrend der Extraktion ist darauf zu achten, ob durch starkes Schdumen Schaum
und Probenmaterial in den Ruckflusskihler steigen. In diesem Fall ist es angebracht,
nach Abnehmen des Adsorptionsgefal3es mit etwas verd. Salpetersdure das Material
aus dem Kuhler zurtickzuspulen und die Absorptionsaufsatze wieder aufzusetzen.
Nach Beendigung der Extraktion und dem Abkuhlen der Aufschlussgefafe werden
die Sauren aus den AdsorptionsgefalRen in die jeweiligen AufschlussgefalRe gekippt,
die Aufschlussgefalie in dem Tragegestell aus der Aufschlussapparatur genommen
und die Extraktionsldsungen in die 100 ml Messkolben Gberfihrt. Dazu werden die
Messkolben mit Glastrichter und gespilten, mit Pinzette eingelegtem, séure-
gesplltem Filterpapier aufgestellt und die Lésungen der Reihe nach tberfuhrt. Die
Extraktionslosung und der Riuckstand werden aus dem Gefal3 vorsichtig in den
Filtertrichter gegossen und anschliel3end mindestens 3 mal mit wenig verd. Salpeter-
saure nachgespult. Zum Schluss wird der Rickstand im Filter noch einmal mit etwas
verd. Salpetersaure gespilt. Der Messkolben wird mit der verd. Salpetersaure auf
100 ml aufgefillt, verschlossen und geschiittelt. Die Extraktionslésung wird danach in
eine gespulte PFA- oder PE-Flasche umgefilit.

Anmerkungen:

1. Wegen der Freisetzung von nitrosen Gasen ist es sinnvoll, mit einer PVC-
Absaugvorrichtung, die auf die Absorptionsaufsatze aufgesetzt wird, die Gase
mittels einer Pumpe durch eine mit verd. NaOH gefillte Waschflasche abzu-
saugen.

2. Wenn mdoglich sollte die langsame Aufheizung des Aufschlussblockes durch ein
Temperatur-Programm gesteuert sein und die Endtemperatur von 170 °C geprift
werden (Gefahr von Minderbefunden bei Unterschreitung).

3. Reinigung der verwendeten Gefalde und Filter:

Aufschluss-Glaser:

Nach jeder Extraktion innerhalb der Serie werden die Aufschluss-Glaser (250 ml)
mit heiBem Wasser griindlich gespilt und dabei mechanisch mit einer Biirste und
etwas Spulmittel gereinigt, um festgebackte Silikatriickstande moglichst zu
entfernen. Danach werden die Gefalde in der Spilmaschine mit heil3em demin.
Wasser gereinigt und anschlielRend mit Spulséure bis zur Oberkante gefillt und
mind. 1 Std. stehengelassen. Zum Schluss wird die Spulsédure ausgekippt und
die Gefal3e grundlich mit demin. Wasser ausgespult. Im Trockenschrank werden
die GefalRe bei 105 °C getrocknet.

Ruckflusskuhler:

Die Ruckflusskihler werden im Aufschlussgestell durch Untersetzen einer Spuil-
wanne mit einer Spritzflasche (oder Uber einen Schlauch vom Wasserhahn der
Reinstwasseranlage) von oben zuerst mit demin. Wasser, dann mit Spulsaure

und anschlieRend wieder mit demin. Wasser durchgespiilt.
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Absorptionsaufsatze:

Die Absorptionsaufsatze werden mit einer Spritzflasche zuerst mit Wasser, dann
mit Spulsaure und anschliel3end mit demin. Wasser durchgespililt.

Messkolben:

Die 100 ml-Messkolben und die Glastrichter werden in der Sptlmaschine mit
H,O demin. vorgespult und anschliel3end mit Spulsaure gefllt bzw. abgespilt.
Nach dem Abspulen mit demin. Wasser werden sie auf dem Abtropfgestell
getrocknet.

Variopette:

Die Variopette zum Dosieren der konz. HNO3 und HCI muss sofort nach der
taglichen Benutzung mit H,O demin. grundlich gespult werden, um Korrosion von
Bauteilen zu verhindern. Die Pipettenspitzen dirfen nicht langer als 1 Serie ver-
wendet werden.

Papierfilter:

25 Filter werden zuerst gefaltet und in eine Nutsche gelegt. Sie werden zuerst mit
Spulséure 2,6 % durch Abnutschen gespiilt und anschlie3end mit 2 | H,O demin.
saurefrei gespuilt.

PFA/PE-Flaschen:

Die PFA-Flaschen bzw. PE-Flaschen werden mit 2,6 %-Spulséaure vorgesplilt.

b.) Bestimmung der Elementgehalte in der Extraktionslésung
In der folgenden Tabelle sind die zu verwendenden Elementbestimmungsmethoden
aufgelistet.

Element HFA-Methode Teil D
Al 1.1.6
As 3.1.6
Ba 4.1.6
Pb 6.1.6
Cd 9.1.6
Ca 11.1.6
Cr 14.1.6
Co 15.1.6
Fe 17.1.6
K 30.1.6
Cu 32.1.6
Mg 36.1.6
Mn 37.1.6
Mo 38.1.6
Na 39.1.6
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Ni 42.1.6
P 44.1.6
Hg 47.1.6
S 54.1.6
Ti 64.1.6
Zn 73.1.6
Zr 75.1.6

Anmerkungen:
Es ist darauf zu achten, dass flr das Ansetzen der Standards und als

Zwischenspilldsungen am ICP, AAS und bei automatischen Probengebern
unbedingt matrixangepasste Saurelésungen verwendet werden.

Vergleichbarkeit mit anderen Methoden:

b.)

d.)

= |[©

Gesamtaufschluss mit HF/HNOs, Methode A3.3.1: Methodenvergleich siehe
Anhang 1

Gesamtaufschluss mit HF/HNOs, Methode A3.3.1: Untersuchungen im Rahmen
von Ringanalysen des Gutachterausschusses Forstliche Analytik haben ergeben,
dass mit dem Konigswasser-Extrakt im Vergleich zum Totalaufschluss bei
Humusproben aulRer Na, K, Mg und Al alle weiteren Nahrelemente und die
meisten Schwermetalle nahezu zu 100 % erfasst werden (Konig u. Wolff 1993).
Bei Mineralb6den konnten Hornburg u. Lier (1999 und 2002) fir die Elemente
As, Ca, Fe, Mg, Ni, P, Pb und S hohe und fur Cd, Co, Cu, Hg, Mn und Zn zum
Teil sehr hohe Extraktionsausbeuten im Vergleich zum Totalaufschluss finden.
Die umfangreichsten Vergleichsuntersuchungen zwischen den beiden Auf-
schlissen haben Utermann u.a. (2000) bezuglich extrahierbarer Schwermetalle
durchgeflhrt. Sie kommen auf Grund von Regressionsanalysen zu dem
Ergebnis, dass je nach Boden- und Gesteinsart unterschiedliche
Umrechnungsfunktionen verwendet werden missen, um vom Kodnigswasser-
extrahierbaren Anteil auf den Gesamtgehalt schlieRen zu kdnnen.
Konigswasser-Extrakt, Methode A3.3.3, Vergleich des Extraktes von gesiebten
und gemahlenen Proben: siehe Anhang 2

HNOs-Druckaufschluss, Methode A3.3.4: Vergleich siehe Anhang 1 in der
Methode A3.3.3

. Literatur:

DIN Deutsches Institut fir Normung e. V. (Herausgeber); DIN EN ISO 54321,

April 2020:. Boden, behandelter Bioabfall, Schlamm und Abfall T Aufschluss von
mit Konigswasser l6slichen Anteilen von Elementen Deutsche Fassung EN ISO
54321:2021-04

Hornburg, Volker (2002): Vergleich von Methoden zur Bestimmung des Gesam-
tgehalts von Haupt und Spurenelementen in Béden; Bericht im Rahmen des
Untersuchungsvor habens ASc h vesprobea auadein BZEi 1
Projekt; Geologischer Dienst NRW, 2002, 116 Seiten (Download:

http://www.qd.nrw.de//a pjarch.htm#boden)
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3. Hornburg, und Luer, B. (1999): Vergleich zwischen Total- und kdnigswasser-
extrahierbaren Elementgehalten in natirlichen Béden, J. Pant Nutr. Soil Sci.,162,
131-137

. Konig u. Fortmann (1996): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungsmethoden des Umweltlabors der Niedersachsischen Forstlichen
Versuchsanstalt und des Zentrallabors Il des Forschungszentrums Waldoko-
systeme, Teil 4: Probenvorbereitungs- und Untersuchungsmethoden, Qualitats-
kontrolle und Datenverarbeitung; Berichte des Forschungszentrums Waldoko-
syst. B, Bd. 49, Untersuchungsmethoden OAKW 1.1 Boden und Humus

5. Konig u. Fortmann (2020): Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und Element-
bestimmungs- und Qualitatskontrollmethoden des Umweltlabors der
Niedersachsischen Forstlichen Versuchsanstalt und des Zentrallabors 1l des
Umweltlabors der Nordwestdeutschen Forstlichen Versuchsanstalt, 4.
Erganzung: 20121 2019, Teil 1. Probenvorbereitungs- und
Untersuchungsmethoden, und Geratekurzanleitungen; Berichte der Sektion
Waldokosystemforschung Reihe. B, Bd. 84, Untersuchungsmethode OAKW2.1
Boden

6. Konig u. Wolff (1993): Abschluf3bericht Uber die Ergebnisse und Konsequenzen
der im Rahmen der bundesweiten BZE durchgefiihrten Ringanalysen; Berichte
des Forschungszentrums Waldokosyst. B, Bd. 33

7. Utermann, J., Diwel, O., Gabler, H.-E., Hindel, R. (2000): Beziehung zwischen
Totalgehalten und Kdnigswasser extrahierbaren Gehalten von Schwermetallen in
Bdden. - Rosenkranz/Einsele/Harrel3 (Hrsg) BoS 32. Lfg. XI/00, Kap. 1600, 36

Pp.
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ANHANG 1

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 14):

Vergleich der Gehaltsbestimmungen in Bodenproben und Humusauflagen
zwischen den Methoden A3. 3.3 (Kdnigswasser -Extrakt) und A3. 3.1
(Gesamtaufschluss)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden

b. A3.3.3 (in Anlehnung an DIN ISO 11466): genaue Methodenbeschreibung
siehe dort; offener Aufschluss mit Salz- und Salpetersaure (Mischung 3:1)

c. A3.3.1:

genaue Methodenbeschreibung siehe dort; Druckaufschluss mit Salpeter- und
Flussséaure

2. Durchfiihrung:

An 525 Bodenproben aus dem Level II-Programm der Nordwestdeutschen
Forstlichen Versuchsanstalt wurden die Extrakte bzw. Aufschliisse mit beiden
genannten Methoden gewonnen und die Elementgehalte bestimmt.

3. Ergebnisse:

Fur einige Elemente sind die Unterschiede zwischen beiden Methoden erheblich und
zudem abhangig vom Bodenmaterial. Fur Al, K, Na und Cr gibt es praktisch keinen
Zusammenhang zwischen den beiden Methoden; im Gesamtaufschluss wird deutlich
mehr gefunden (siehe Graphiken 1 bis 4). Bei den Elementen Ca, Mn, Fe, S, P und
Mg ist die Korrelation deutlich besser; hier gibt es Minderbefunde im
Kdnigswasseraufschluss von 5 - 23 % (in der Reihenfolge der Elemente abnehmend;
siehe Graphiken 5 bis 10).

4. Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Géttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Tabelle 1: Vergleich zwischen Gesamtaufschluss (x-Achse) und Kénigswasser-Extrakt (y-
Achse) an 525 Bodenproben

lineare Korrelation
(durch Nullpunkt)
Element Korr.-Koeff. Steigung Bemerkungen

Al 0,715 0,44 | keine Ubereinstimmung

gute Ubereinstimmung; nur Daten eines Standortes
Ca 0,986 0,96 |weichen ab
Fe 0,995 0,90 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 10 %
K 0,299 0,18 [keine Ubereinstimmung
Mg 0,987 0,77 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 25 %
Mn 0,987 0,91 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 10 %
Na 0,012 0,03 [keine Ubereinstimmung

relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 20 %;
P 0,987 0,83 | nur Daten eines Standortes weichen ab
S 0,983 0,88 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 12 %
Cd
Co 0,987 0,84 | relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 15 %
Cr 0,959 0,42 | keine Ubereinstimmung
Cu 0,982 0,96 | relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 5 %
Ni 0,996 1,04 | relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 5 %
Pb 0,974 0,86 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 15 %
Zn 0,976 0,91 |relativ gute Ubereinstimmung; Abweichungen bis 10 %

Methodenvergleich Auminium:
Gesamtaufschluss gegen Koénigswasser-Extrakt
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Graphik 1:
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Methodenvergleich Kalium:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt
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Graphik 2:
Methodenvergleich Natrium:
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Graphik 3:
Methodenvergleich Chrom:
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Graphik 4:
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Methodenvergleich Calcium:
Gesamtaufschluss gegen Kénigswasser-Extrakt
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Graphik 5:
Methodenvergleich Eisen:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt
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Graphik 6:
Methodenvergleich Mangan:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt
2,0
y = 0,9129x
R? = 0,9905
.15
i i
2
2
@ 1,0
=
S
S
¥ 05
00 e o O OO OO OO
0,0 0,5 1,0 15 2,0
Gesamtaufschluss [g/kg]
Graphik 7:
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Methodenvergleich Magnesium:
Gesamtaufschluss gegen Kdnigswasser-Extrakt
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Graphik 8:
Methodenvergleich Phosphor:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt
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Graphik 9:
Methodenvergleich Schwefel:
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Graphik 10:
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MethodenMethodenvergleich Kupfer:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt vergleich
100 7
90 1 —
g0 ¥ = 0962 +« —
i R®=0,982
g 705 /
=3 3
E 603
g 507
a ]
= 40 3
25 E
g 303
X E
20 3
10 3
01
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Gesamtaufschluss [mg/kg]
Graphik 11:
Methodenvergleich Nickel:
Gesamtaufschluss gegen Konigswasser-Extrakt
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Graphik 12:
Methodenvergleich Cobalt:
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Graphik 13:
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Methodenvergleich Blei:
Gesamtaufschluss gegen Koénigswasser-Extrakt
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Graphik 14:
Methodenvergleich Zink:
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Graphik 15:
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ANHANG 2

Fortmann, H. u. Konig, N. (20 21):
\Vergleich der Gehaltsbestimmungen in gesiebten und gemahlenen Boden -
roben mit der Methode A3.3.3 (Kdnigswasser -Extrakt)

1. Methodenbeschreibung der verglichenen Methoden:

a. A3.3.3, gesiebte Proben: genaue Methodenbeschreibung siehe diese Methode

b. A3.3.3, gemahlene Proben: genaue Methodenbeschreibung siehe diese Me-
thode

2. Durchfiihrunag:

An 640 Bodenproben von 12 Flachen aus dem Level lI-Programm der
Nordwestdeutschen Forstlichen Versuchsanstalt wurden Konigswasser-Extrakte
sowohl an den gesiebten als auch den gemahlenen Proben durchgefuhrt und die
Gehalte bestimmt.

3. Ergebnisse:

Fur die viele Elemente sind die Ergebnisse gut vergleichbar, wobei Abweichungen
von +/- 10 % im Wesentlichen auf die Streuung beim Kdnigswasser-Extrakt an
gesiebten Proben zuriickzufuhren ist, da es schwierig ist, aus einem Probengefaf
eine reprasentative gesiebte Teilprobe zu entnehmen (siehe hierzu auch Anhang 1 in
Methode A1.3.2).

Fur die Elemente K und Na sowie in Einzelféllen fur das Element Ca werden an
gemahlenen Proben bis zu 80 % hdhere Ausbeuten im Kdnigswasserextrakt erzielt
(siehe Graphiken 1 bis 16 und Tabelle 1), da bestimmte Minerale bei feiner
Vermahlung der Probe und somit grof3eren Oberflachen besser aufgeschlossen
werden. Im Folgenden sind fir alle untersuchten Elemente jeweils in 3 Grafiken die
Korrelationen zwischen gesiebten und gemahlenen Proben fir alle untersuchten
Proben und fir die Proben von zwei einzelnen Versuchsflachen dargestellt, bei
denen bei der einen die Wiederfindung in gesiebten Proben nahezu 100 % betragt
und bei der anderen die Wiederfindung deutlich unter 100 % liegt. Daran ist zu
erkennen, dass es offenbar vom geologischen Ausgangsmaterial abhangt, ob die
Wiederfindung bei gesiebten Proben nahezu 100 % oder deutlich geringer ist. In
Tabelle 1 sind deshalb fur alle Elemente die Steigungen der Ausgleichsgerade fur
alle Proben und die Spanne der Steigungen flir die Proben der jeweils einzelnen
Flachen angegeben.

4.  Literatur:

5. Durchfuhrendes Labor:
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt, Gratzelstr. 2, 37079 Goéttingen;
e-mail: heike.fortmann@nw-fva.de; nils.koenig@nw-fva.de
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6. Tabellen und Grafiken

Tabelle 1: Vergleich Kdnigswasser-Extrakt zwischen gemahlenen (x-Achse) und gesiebten
y-Achse) Bodenproben (n=640

lineare
Korrelation
(durch
Nullpunkt)
i Steigung .
Element Korr. alle Spanne S__te|gung Bemerkungen
Koeff. nach Flachen
Proben
Al 0,99 0,96 0,83-0,99
Ca 1 1 062-1.1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Fe 0,99 0,99 0,84-1
K 0,98 0.84 0,62 - 0,96 fIachenspemﬂsch sehr unterschiedliche
Korrelationen
Mg 1 1 0,83-1,1
M 0,99 0.97 074-1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Na 0.96 0.88 0.19 -0.94 flaphenspe2|f|§ch sehr unterschiedliche oder
keine Korrelationen
= 0.98 11 075-1.1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
S 0,98 0.92 076-1,1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
cd 0.97 0.88 074-11 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Co 0.99 0.87 0.74 - 0,98 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Cr 0,99 0.85 076-1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Cu 0.8 0.83 072-097 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Ni 0.98 0.84 078-1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
Pb 0,99 0.86 078 - 0,95 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden
bei gemahlenen Proben
7n 1 0.92 073-1 einige Flachen mit deutlichen Mehrbefunden

bei gemahlenen Proben
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
rafik 1a:
Vergleich Aluminium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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IGrafik 1b:
Vergleich Aluminium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Klétze Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 1c:
Vergleich Aluminium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Zierenberg Buche - gesiebt gegen gemahlen
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
rafik 2a:
Vergleich Calcium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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IGrafik 2b:
Vergleich Calcium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Klotze Kiefer - gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 2c:
Vergleich Calcium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Zierenberg Buche - gesiebt gegen gemahlen
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
rafik 3a:
Vergleich Eisen Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 3b:
Vergleich Eisen Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Kellerwald Buche - gesiebt gegen gemahlen
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IGrafik 3c:
Vergleich Eisen Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Kldtze Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
Grafik 4a:
Vergleich Kalium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 4b:
Vergleich Kalium Koénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Klotze Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 4c:
Vergleich Kalium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Zierenberg Buche - gesiebt gegen gemahlen
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H FA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3

rafik 5a:
Vergleich Magnesium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 5b:
Vergleich Magnesium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Fléche: Nedlitz Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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IGrafik 5c:
Vergleich Magnesium Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Kellerwald Buche - gesiebt gegen gemahlen
4

y=x R%=1

gesiebt [g/kg]
[\] w

—_

0 1 2 3 4
gemahlen [g/kg]

Handbuch Forstliche Analytik (6. Erganzung 2021) A3.3.3 - Seite 20




H FA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen

A3.3.3

Grafik 6a:
Vergleich Mangan Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 6b:
Vergleich Mangan Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Kellerwald Buche - gesiebt gegen gemahlen
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IGrafik 6¢:
Vergleich Mangan Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Nedlitz Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
rafik 7a:
Vergleich Natrium Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 7b.
Vergleich Natrium Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Weilburg Buche — gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 7c:
Vergleich Natrium Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Zierenberg Buche — gesiebt gegen gemahlen
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A3.3.3
rafik 8a:
Vergleich Phosphor Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 8b:
Vergleich Phosphor Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Krofdorf Buche - gesiebt gegen gemahlen
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(Grafik 8c:
Vergleich Phosphor Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Weilburg Buche - gesiebt gegen gemahlen
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HEA ‘ Teil A: Boden - und Humusuntersuchungen A3.3.3
rafik 9a:
Vergleich Schwefel Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 9b:
Vergleich Schwefel Konigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Krofdorf Buche - gesiebt gegen gemahlen
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|Grafik 9c:
Vergleich Schwefel Kénigswasseraufschluss (A3.3.3)
Flache: Augustendorf Kiefer — gesiebt gegen gemahlen
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Grafik 10a:

Grafik 10b:

Grafik 10c:
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