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Vorwort

Bei Inbetriebnahme des Labors der Niedersachsischen Forstlichen Versuchsanstalt
im Jahre 1989 wurde von der Laborleitung entschieden, alle verwendeten
Methoden gut zu dokumentieren und auch eventuell nétige Anderungen oder
Verbesserungen stets festzuhalten. Dass dieser gute Vorsatz in der Praxis eines
Routinelabors nicht immer leicht zu erflllen ist, kbnnen die Kolleginnen und
Kollegen anderer Labors sicher gut nachvollziehen. Fragt man namlich bei anderen
Labors einmal nach Details einer verwendeten Methode, so liegen oft nur veraltete
Methodenbeschreibungen und Handaufzeichnungen beim Laborpersonal vor.
Detaillierte Methoden-Veroffentlichungen sind relativ selten.

Mit Einfihrung des Laborproben-Informationssystems LAPIS wurde entschieden,
zu jedem Einzelanalysen-Wert ein Methoden-Code abzuspeichern, um auch nach
vielen Jahren noch nachvollziehen zu kénnen, mit welcher Methode, welchem
Analysegerat und nach welcher Probenvorbereitung und -Behandlung der
Analysenwert ermittelt wurde. Mit Hilfe des Methoden-Codes konnten auch kleinere
Anderungen an einer Methode dokumentiert werden, was sich sehr bald als sinnvoll
und notig erwies. So sind zum Beispiel innerhalb von 6 Jahren allein 9
verschiedene oder gednderte Nitrat-Bestimmungsmethoden verwendet worden, mit
denen zum Teil nicht voll vergleichbare Daten gemessen wurden, wie sich spater
herausstellte.

1994 haben wir begonnen, zu jedem Methoden-Code eine vollstandige
Beschreibung der Probenbehandlungs-, Untersuchungs-, oder Analysenmethode,
der Gerateparameter, der Geratebedienung und der Datenauswertung sowie
Datendokumentation anzufertigen bzw. die vorhandenen Beschreibungen in eine
einheitliche Form zu Ubertragen. Der Umfang von ca. 1.400 Seiten hat uns selbst
Uberrascht und zu der spaten Veroffentlichung 1996 (Band 46-48) bzw. 1999 (Band
49) gefuhrt. 1999 erschienen die ersten Ergdnzungsbande (Band 58-60) mit den
Methodenbeschreibungen aus den Jahren 1996 bis 1998. Leider ist es uns nicht
wie geplant gelungen, alle 2 Jahre weitere Ergdnzungsbande zu erstellen. Die
Einfihrung unseres neuen Labordaten-Informations- und Managementsystems
(LIMS) LABBASE, hohe Arbeitsbelastung, Strukturreformdiskussionen und
schlie3lich die Umwandlung der Niederséachsischen in die neue Nordwestdeutsche
Forstliche Versuchsanstalt haben immer wieder zu Verzoégerungen bei der
Veroffentlichung unserer Labormethoden gefiihrt.

In den vergangenen 10 Jahren sind allein weit Uber 200 neue
Elementbestimmungsmethoden und zahlreiche Probenvorbereitungs-,
Untersuchungs- und Qualitatskontrollmethoden hinzugekommen. In 2009 wurden in
4 Erganzungsbénden (Band 75-78) alle neuen Elementbestimmungsmethoden mit
Anhangen und Sammelanhangen bis Ende 2008 abgedruckt. Nun liegen die
Erganzungsbéande mit den  Probenvorbereitungs-, Untersuchungs- und
Qualitatskontrollmethoden sowie den Geratekurzanleitungen vor. Wir hoffen, dass
in Zukunft alle neuen Methoden zeitnah veroffentlicht werden.

Wir sind uns bewusst, dass wir mit dieser sehr detaillierten Dokumentation einen
sehr weitgehenden Einblick in unsere Laborarbeit geben, die sicherlich nicht
fehlerfrei ist. Wir méchten damit auch zur Diskussion Gber Methoden-Auswahl und -
Durchfuhrung, Uber Qualitatskontrolle und Datendokumentation und nicht zuletzt



uber Methoden- und damit Datenvergleichbarkeit anregen. Verbesserungs- und
Korrektur-Vorschlage nehmen wir dankbar entgegen.

Nils Konig Heike Fortmann

Abteilung Umweltkontrolle, Sachgebiet Umweltanalytik
Nordwestdeutsche Forstliche Versuchsanstalt
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Allgemeiner Aufbau der Probenvorbereitungsmethoden

Der Text aller Lagerungs- und Probenvorbereitungsmethoden ist gleich aufgebaut.
Er wurde im Vergleich zum Aufbau der Methoden im Band 49, Reihe B, des
Forschungszentrums Walddkosysteme um einige Informationen erganzt.

Jede Seite hat eine Kopfzeile, in der die Matrix (Probenart), die
Methodenbezeichnung, das Methodenkiirzel und die Seitenzahl eingetragen sind.
Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfuhrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die genaue Bezeichnung der Methode.

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Probenvorbereitungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine Norm
(DIN, EN, 1SO) entwickelt wurde, so ist die entsprechende Norm in der 1. Zeile der
Tabelle angegeben. In der 2. Zeile ist angegeben, welcher Methode des
Handbuchs Forstliche Analytik (HFA) die Elementbestimmungsmethode
entspricht. In Zeile 3 ist der aus dem HFA, Teil E ableitbare Methoden-Code
angegeben.

Danach sind unter der Uberschrift Gerate und Zubehor alle benotigten Gerate und
Materialien aufgelistet. Die gegebenenfalls zu verwendenden Chemikalien bzw.
Losungen  sind unter gleich lautenden Uberschriften im  Anschluss
zusammengestellt. Es folgen bei manchen Methoden in einem Kasten wichtige
Hinweise zur Methodendurchfihrung.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben angegeben. Die durchnummerierten Anhéange
findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung. Eventuell genannte
Geratekurzanleitungen finden sich im Band 81, Reihe B.

Auf der 2. und den folgenden Seiten der Methodenbeschreibung ist die
Durchfihrung der Methode ausfuhrlich beschrieben. Bei einigen Methoden wird
hier auf die jeweilige Geratekurzanleitung verwiesen. Gibt es keine eigene
Geratekurzanleitung fur das zu benutzende Gerat, so findet man die Angaben zur
Geratebedienung im Abschnitt Durchfuhrung. Besonders wichtige
Durchfihrungshinweise sind mit "Achtung " hervorgehoben. Zum Schluss finden
sich manchmal Hinweise zur Geratewartung .

In den Anhangen am Ende der Methode sind unterschiedliche Detailinformationen
zur Methode angegeben. Auf die Anhange ist im Methodentext an der jeweiligen
Stelle verwiesen.

Allgemeiner Aufbau der Untersuchungsmethoden

Der Text aller Untersuchungsmethoden ist gleich aufgebaut. Er wurde im Vergleich
zum Aufbau der Methoden im Band 49, Reihe B, des Forschungszentrums
Waldbtkosysteme um um einige Informationen erganzt.

Jede Seite hat eine Kopfzeile , in der die Matrix, die Methodenbezeichnung, der
Methoden-Code, der Chemie-Archiv-Code (Lapis alt) und die Seitenzahl
eingetragen sind.

Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfihrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die genaue Bezeichnung der Methode.



Da fir jede Untersuchungsmethode die Proben auf eine ganz bestimmte Weise
vorbereitet und gelagert werden muissen, werden in einer Tabelle diejenigen
Lagerungs- und Probenvorbereitungsmethoden aufgelistet, mit denen die
Proben vorbehandelt sein dirfen, um die beschriebene Untersuchungsmethode
anwenden zu konnen. (So mussen z.B. Pflanzenproben, an denen Schwermetall-
Gehalte bestimmt werden sollen, mit metallabriebfreien Miihlen gemahlen worden
sein.)

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Probenvorbereitungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine Norm
(DIN, EN, 1SO) entwickelt wurde, so ist die entsprechende Norm in der 1. Zeile der
Tabelle angegeben. In der 2. Zeile ist angegeben, welcher Methode des
Handbuchs Forstliche Analytik (HFA) die Elementbestimmungsmethode
entspricht. In Zeile 3 ist der aus dem HFA, Teil E ableitbare Methoden-Code
angegeben.

Weiterhin ist auf der Titelseite eine kurze Beschreibung des Prinzips bzw. der
chemischen Reaktionen der Methode und eine Zusammenstellung moglicher St6-
rungen bei der Methode dargestellt.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die durchnummerierten
Anhange findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung. Eventuell
genannte Geratekurzanleitungen finden sich im Band 81, Reihe B.

Auf den folgenden Seiten der Methodenbeschreibung sind in stets gleicher
Reihenfolge die nachfolgenden Unterabschnitte zu finden:

. Analysengerate und Zubehor

. Chemikalien

. LOosungen

. Durchfiihrung

. Qualitatskontrolle

. Auswertung/Datendokumentation

Im Abschnitt Analysengerate und Zubehor sind alle fiir die Durchfihrung der
Methode bendtigten Gerate und das Zubehor aufgleistet.

Im Abschnitt Chemikalien sind alle fir die Durchfihrung der Methode wie auch fur
Spul- oder Reinigungsarbeiten benétigte Chemikalien in der handelstblichen Form
aufgelistet.

Die daraus anzusetzenden Losungen und Gemische sind im Abschnitt Losungen
mit genauen Herstellungsvorschriften aufgefthrt.

Die genaue Durchfihrung der Untersuchungsmethode ist im Abschnitt
Durchfihrung beschrieben. Bei einigen Methoden wird hier auf die jeweilige
Geratekurzanleitung verwiesen. Besonders wichtige Durchfiihrungshinweise sind
mit "Achtung " hervorgehoben.

In dem Abschnitt Qualitatskontrolle  sind in einer Tabelle alle durchzu-
fuhrenden Qualitatskontrollen mit Verweis auf die Methodenvorschriften aufgelistet.
Uber die Methodenvorschrift hinausgehende Detailfestlegungen wie verwendete
Kontrollstandards, erlaubt prozentuale Abweichungen u.s.w. sind in der Spalte
"Durchfuihrung” zusammengestellt.

Der letzte Abschnitt Auswertung/Datendokumentation  beschreibt, welche Daten
oder Messergebnisse wo und wie festzuhalten sind. Werden die Daten mit Hilfe



irgendwelcher Formeln verrechnet, so ist auch der genaue Berechnungsweg
beschrieben.

In den Anhangen am Ende der Methode sind unterschiedliche Detailinformationen
zur Methode angegeben. Auf die Anhéange ist im Methodentext an der jeweiligen
Stelle verwiesen.

Allgemeiner Aufbau der Qualitatskontrollmethoden

Um die Qualitat der Analytik sicherzustellen, gibt es zahlreiche
Kontrollmdglichkeiten, die Fehlerquellen aufdecken oder methodische Fehler
erkennen lassen.

Die Qualitatskontrollenmethoden haben einen einheitlichen Aufbau. In der
Kopfzeile sind die Probenart, der Methodenname, das Methoden-Kirzel und die
Seitenzahl eingetragen. Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das
Einfihrungsdatum der Methode  angegeben. Es folgt die genaue Bezeichnung
der Methode. Danach ist jeweils das Prinzip der Qualitdtskontrolle  beschrieben
gefolgt von der Durchftihrung .

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehdrigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die durchnummerierten
Anhange findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung.

Allgemeiner Aufbau der Elementbestimmungsmethoden

Der Text aller Elementbestimmungsmethoden ist gleich aufgebaut. Er wurde im
Vergleich zum Aufbau der Methoden im Band 58 und 59, Reihe B, der Berichte des
Forschungszentrums Waldokosysteme um eine Reihe von Informationen erganzt.
Jede Seite hat eine Kopfzeile , in der das zu bestimmende Element, die chemische
Form des Elementes, die bestimmt wird, das Gerét, der Methoden-Code und die
Seitenzahl eingetragen sind.

Auf der Titelseite ist direkt unter der Kopfzeile das Einfihrungsdatum der
Methode angegeben. Es folgt die zu bestimmende Elementform und der
Messbereich der Methode. Dieser wird dargestellt durch die Nachweisgrenze , die
Bestimmungsgrenze und die obere Messgrenze .

Da fir verschiedene Probenmatrices (z.B. Wasser, Aufschlusslosung, Salzextrakt)
oft unterschiedliche Elementbestimmungsmethoden nétig sind, werden in einer
nach Boden, Humus, Pflanze und Wasser unterteilten Tabelle diejenigen
Untersuchungsmethoden aufgelistet, far die die beschriebene
Elementbestimmungsmethode geeignet ist. (So missen z.B. Pflanzenproben, an
denen Schwermetall-Gehalte bestimmt werden sollen, mit metallabriebfreien
Miahlen gemahlen und mit einem far Schwermetalle geeigneten Auf-
schlussverfahren in Losung gebracht worden sein.)

Es folgt eine Tabelle, in der Methodenverweise gegeben werden. Wenn die
Elementbestimmungsmethode normgerecht ist oder in Anlehnung an eine Norm
(DIN, EN, 1SO) entwickelt wurde, so ist die entsprechende Norm in der 1. Zeile der
Tabelle angegeben. In der 2. Zeile ist angegeben, welcher Methode des
Handbuchs Forstliche Analytik (HFA) die Elementbestimmungsmethode



entspricht. In Zeile 3 ist der aus dem HFA, Teil E ableitbare Methoden-Code
angegeben.

Weiterhin ist auf der Titelseite eine kurze Beschreibung des physikalischen
Prinzips bzw. der chemischen Reaktionen der Methode und eine Darstellung
maoglicher Stérungen bei der Methode dargestellt.

In einem Kasten am unteren Ende der Seite sind die zur Methode gehérigen
Anhange und Literaturangaben zur Methode angegeben. Die durchnummerierten
Anhange findet man direkt im Anschluss an die Methodenbeschreibung und die
Sammelanhange im Band 80 hinter den Methodenbeschreibungen. Die
Kurzanleitungen werden im Band 81 verdffentlicht.

Auf den folgenden Seiten der Methodenbeschreibung sind in stets gleicher
Reihenfolge die nachfolgenden Unterabschnitte zu finden:

. Analysengerate und Zubehor
. Chemikalien
. LOosungen

. Eichung/Standards

. Durchfiihrung

. Qualitatskontrolle

. Auswertung/Datendokumentation

Im Abschnitt Analysengerate und Zubehor st jeweils der genaue Geratetyp mit
allen Zusatzgeraten wie Probenehmer oder Dilutoren sowie die zugehorige Geréate-
Software

beschrieben. Des Weiteren sind hier wichtige, methodenspezifische Detail-
Angaben wie Art des Brenners, Graphitrohrtyp, Zerstaubertyp usw. zu finden.

Im Abschnitt Chemikalien sind alle fir die Durchfihrung der Methode wie auch fur
Spul- oder Reinigungsarbeiten benétigte Chemikalien in der handelstblichen Form
aufgelistet.

Die daraus anzusetzenden Lésungen und Gemische sind im Abschnitt Losungen
mit genauen Herstellungsvorschriften aufgefthrt.

Im Abschnitt Eichung/Standards sind im Unterabschnitt Stammldsungen die Her-
stellungsvorschriften flr die LOsungen angegeben, aus denen die Standards
hergestellt werden. Bei manchen Methoden (z.B. ICP-Methoden) gibt es den
Abschnitt Standardlésungen , in dem die genaue Herstellung der Standards
beschrieben ist. Es folgen Tabellen fur die zu verwendende Standardreihe und die
Kontrollstandards , mit denen die Eichung und die Messungen im Laufe des
Arbeitstages Uberprift werden. Werden an einem Gerdt mehrere Elemente
gleichzeitig oder direkt nacheinander bestimmt, so ist die Verwendung von
Mehrelement-Standards sinnvoll. In diesem Fall sind in einer eigenen Tabelle die
Standardzusammensetzungen fur die Mehrelementbestimmung aufgelistet. Nach
den Tabellen folgen Angaben zum Extinktions-Sollwert eines ausgewahlten
Standards. Hiermit kann die Geréteeinstellung Uberprift werden. Schlief3lich sind
noch Hinweise zur Matrix-Anpassung von Standards und Proben sowie
Lagerungshinweise aufgefuhrt.

Die genaue Durchfihrung der Analysen ist im Abschnitt Durchfihrung

beschrieben. Bei vielen Methoden wird hier auf die jeweilige Geratekurzanleitung
verwiesen. Da diese jedoch meist flur mehrere Methoden gilt, sind die
methodenspezifischen Angaben als Erganzung der Geratekurzanleitung in diesem



Abschnitt dargestellt. Gibt es keine eigene Geréatekurzanleitung fir das zu
benutzende Gerat, so findet man die Angaben zur Geratebedienung im Abschnitt
Durchfihrung. Besonders wichtige Durchfiihrungshinweise sind mit "Achtung "
hervorgehoben.

Im Abschnitt Qualitatskontrolle sind in einer Tabelle alle durchzufiihrenden
Qualitatskontrollen mit Verweis auf die Methodenvorschriften aufgelistet. Uber die
Methodenvorschrift  hinausgehende  Detailfestiegungen  wie  verwendete
Kontrollstandards, erlaubt prozentuale Abweichungen u.s.w. sind in der Spalte
"Durchfiihrung" zusammengestellt.

Der letzte Abschnitt Auswertung/Datendokumentation beschreibt, welche
Messergebnisse  wo und wie  festzuhalten sind bzw. welches
Datenverarbeitungsprogramm fiir die Datenkontrolle, -Ubertragung und -Sicherung
verwendet werden muss. Bei Verwendung solcher Programme wird auf die
jeweilige Geratekurzanleitung Datenverarbeitung verwiesen. Diese Anleitungen
werden im gleichen Band wie die Geratekurzanleitungen vero6ffentlicht.

In den Anhangen am Ende der Methode sind unterschiedliche Detailinformationen
zur Methode angegeben. Dies kodnnen Chromatogramme, Gerdteparameter,
Spektren, Flieschemata bei Cont.-Flow-Methoden u. &. sein. Auf die Anhange ist
im Methodentext an der jeweiligen Stelle verwiesen.

In den folgenden Tabellen sind die verwendeten Abklrzungen flr Analysengerate
(Tabelle 1), fur die Untersuchungsverfahren (Tabelle 2), fir die Probenvorberei-
tungs- und Lagerungsverfahren (Tabelle 3) und die Qualitatskontrollen (Tabelle 4)
aufgelistet.

Tabelle 1: verwendete Abkurzungen fir Analysengerate

Abkirzung {Geréat

AAS Atomabsorptionsspektrophotometer
AAS(G): mit Graphitrohrofen-Atomisierung
AAS(FI): mit Flammen-Atomisierung

CFC Continuous-Flow-Colorimeter

CFE Continuous-Flow-Elektrochemie

CNS Elementaranalysator fiur C, N und S

GC Gaschromatograph

IC lonenchromatograph

ICP Induktiv-gekoppeltes Plasma-Spektrophotometer

LFM Leitfahigkeitsmessgeréat

PHM pH-Meter

SCH Scheibler-Apparatur zur CO,-Bestimmung

TIT Titrator fr pH- und Leitfahigkeitstitrationen

TOC Total-Organic-Carbon-Analysator

TN Total-Nitrogen-Analysator

WG Waage




Tabelle 2: Abkurzungen fur Untersuchungsmethoden

Abkirzung Pntersuchungsverfahren

ANULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens (Fllssige
Proben)

ATNULL ohne Anwendung eines Untersuchungsverfahrens
(Festproben)

AKE effektive Austauschkapazitats-Bestimmung

AKEG Europaische Methode zur Austauschkapazitatsbestimmung

AKH Austauschkapazitatsbestimmung an Humusproben

AKT totale (potentielle) Austauschkapazitts-Bestimmung

BGW Blattgewicht

BNK Basen-Neutralisierungs-Kapazitats-Bestimmung

Clges Gesamt-Chlor-Bestimmung

CNMIK(F) C- und N-Bestimmung der mikrobiellen Biomasse

CO2ATM CO,-Atmung

CO3ges Carbonat-Bestimmung

DAN Druckaufschluss mit Salpetersaure

DANF Druckaufschluss mit Salpeter- und Flusssséure

EXT1:2H20 [wassriger 1:2-Extrakt

EXT1:2ALKP | Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion im wassrigen 1:2-
Extrakt

EXTEDTA EDTA-Extrakt

EXTOX Oxalat-Extrakt

FBA Feinbodenanteil-Bestimmung

GBL Gleichgewichts-Bodenlosung

GBLALKP Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion in der GBL

Nmin Bestimmung der mineralischen Stickstoff-Fraktion

NGW Nadelgewicht

KOMPAL Bestimmung der komplexierten Al-Fraktion

OAKW offener Aufschluss mit Konigswasser

OAKWEG Européische Variante des offenen Aufschlusses mit
Konigswasser

PHH20 pH-Bestimmung in wassriger Suspension

PHKCI pH-Bestimmung in KCI-Suspension

PHCACI2 pH-Bestimmung in CaCl,-Suspension

TRD Trockenraumdichte-Bestimmung

TRDF Trockenrohdichte des Feinbodens

TRDFBA Trockenrohdichte und Feinbodenanteil (BDF-Flachen)

WGH Wassergehalts-Bestimmung




Tabelle 3: Abkurzungen fur Probenvorbereitungs- und Lagerungsverfahren

Abklrzung Probenvorbereitungs- oder Lagerungsverfah ren

F Filtration

L Lagerung

M Mahlen mit verschiedenen Muhlen

S Sieben

SM Probenvorbehandlung von Wasserproben, in denen Schwer-
metalle (SM) gemessen werden

T Trocknung/Homogenisieren/Sortieren

M/SB Mihle/Sieb fir Bodenproben geeignet

M/SP Muhle/Sieb fur Pflanzen(Humus)proben geeignet

M/SBP Mihle/Sieb fir Boden-und Pflanzenproben geeignet

Tabelle 4: Abkurzungen fur Qualitatskontrollen

Abkurzungen | Qualitatskontrolle

BL Basislinienkontrolle

BW Blindwerte

CB Kohlenstoff-Bilanz

DK Driftkontrolle

EK Eichkurvenkontrolle

EK Eichkurvenkontrolle

IB lonenbilanz/Leitfahigkeitshilanz
IBEU lonenbilanz/Leitfahigkeitsbilanz, Europaische Variante
KSt Kontroll-Standard

KstNit Kontroll-Standard Nitrit

LFEU Leitfahigkeitsbilanz, Europaische Variante
MA Mehrfachaufschluss

MM Mehrfachmessung

NaClVv NaCl-Verhaltnis-Prifung

NB Stickstoff-Bilanz

NPK Nullpunktkontrolle

PH pH-Prufung

StM Standard-Material

VK Verschleppungskontrolle

WG Wassergehalt-Prifung

WM Wiederholungsmessungen
WP Wiederholungsproben




Hinweis:

Die Methoden-Bande sind so gedruckt, dass jede neue Methode mit einer
ungeraden Seitenzahl beginnt. Bei Entfernung der Verleimung kann die
Methodensammlung auch als Loseblatt-Sammlung verwendet werden. Daher sind
bei neuen Methoden-Versionen nicht nur die Anderungen, sondern der vollstandige
Methodentext abgedruckt. Die neuen Methoden bzw. —Methodenversionen der
Erganzungsbéande kdnnen in die Loseblatt-Sammlung eingeordnet werden.



Liste der alten und der zwischen dem 1.1.99 und dem 31.12.11 neu
hinzugekommenen Probenvorbereitungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwen

dungszeitraum der

jeweiligen Methoden; korrigierte Methoden in Kursiv druck)
Kirzel Probenart Von Bis
F1.1 01.01.1989
F2.1 01.01.1989
F3.1 01.01.1989
F4.1 01.01.1990
LO 01.01.1989
L1.1 01.01.1989
L1.1L2.1 01.01.1989
L2.1 01.01.1989
L3.1 01.01.1989
MB1.1 01.01.1989
MBP1.1 01.01.1989
MBP2.1 01.01.1995
MBP3.1 01.10.1994 | 30.09.2004
MBP4.1 Pflanze 01.06.2004
MBP5.1 Boden 01.10.2004
Boden
Humus
MBP6.1 Pflanze 01.11.2010
MP1.1 01.01.1994 | 31.12.2004
MP1.2 Pflanze 01.01.2005
MP2.1 01.01.1989 | 31.12.2010
MP2.2 01.07.1997
MP2.3 Pflanze 15.01.2011
MP3.1 01.07.1991 | 31.12.2010
MP3.2 01.07.1997
MP3.3 Pflanze 15.01.2011
MP4.1 01.01.1992 | 31.12.2010
MP4.2 01.07.1997
MP5.1 Pflanze 01.11.2010
SB1.1 01.04.1991
SBP1.1 01.01.1989
SBP2.1 01.01.1989
SBP2.2 Humus 01.04.2004
SBP3.1 01.01.1989
SHBZE1.1 |Humus 01.08.2006
SM1.1 01.01.1989 | 01.02.1994
SM1.2 01.02.1994 | 01.11.1994
SM1.3 01.11.1991
SM2.1 01.01.1989 | 01.11.1994
SM2.2 01.11.1994
T1.1 01.01.1989
T2.1 01.01.1989




T3.1 01.01.1989
T3.1T1.1 01.01.1989
T4.1 01.01.1989
T4.1T1.1 01.01.1989
15.1 01.01.1989
16.1 01.12.1992 | 31.11.2000
16.2 Pflanze 01.12.2000 | 31.11.2002
16.3 Pflanze 01.12.2002 | 31.11.2004
T16.4 Pflanze 01.03.2004 | 28.02.2006
16.5 Pflanze 01.03.2006 | 28.02.2007
T16.6 Pflanze 01.03.2007
T7.1 01.12.1992 | 31.11.2000
17.2 Pflanze 01.12.2000 | 31.11.2002
T7.3 Pflanze 01.12.2002 | 31.11.2004
17.4 Pflanze 01.12.2004 | 28.02.2006
T7.5 Pflanze 01.03.2006 | 28.02.2007
T7.6 Pflanze 01.03.2007 | 28.02.2008
T7.7 Pflanze 01.03.2008 | 28.02.2009
T17.8 Pflanze 01.03.2009 | 28.02.2010
17.9 Pflanze 01.03.2010
T18.1 01.01.1992

Liste der alten und der zwischen dem 1.1.96 und dem 31.12.11 neu
hinzugekommenen Untersuchungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck, korrigierte Methoden i

m kursiven Fettdruck;

mit Angaben zum Verwendungszeitraum der jeweiligen Methoden)
Boden:

Kirzel Probenart  Gdiltig von  Glltig bis
AKE1.1 Boden 01.03.1990
AKEG1.1 Boden 01.01.1996
AKEG2.1 Boden 01.06.2002

AKT1.1 Boden 01.01.1989 31.12.1999
AKT2.1 Boden 01.01.1991
ATNULL Boden 01.01.1989
CNMIK1.1 Boden 01.01.1996
CNMIKF1.1 Boden 01.01.1996
CO2ATM1.1 Boden 01.06.1996
CO3gesl.1 Boden 01.01.1997
CO3ges2.1 Boden 01.01.2004

DAN1.1 Boden 01.01.1989
DANF1.1 Boden 01.11.1998
EXT12ALKP1.1 |Boden 01.01.1989
EXT12H201.1 Boden 01.01.1989
EXTEDTAL.L Boden 01.01.1993
EXTOX1.1 Boden 01.07.2002

FBAl.1 Boden 01.01.1989

GBL1.1 Boden 01.01.1989
GBLALKP1.1 Boden 01.01.1992




Nminl.1 Boden 01.01.1992

OAKW1.1 Boden 01.06.1995
OAKWEG1.1 Boden 01.12.1996| 31.12.1999
OAKWEG2.1 Boden 01.01.2007
pHCaCl2/1.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHCaCl2/1.2 Boden 01.04.1991| 31.01.1995
pHCaCl2/1.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHCaCl2/3.1 Boden 01.01.2000 09.12.2000
pHCaCl2_5.1 Boden 10.12.2000
pHCaCl2_6.1 Boden 01.12.2004

pHH201.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHH201.2 Boden 01.04.1991| 31.01.1995
pHH201.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHH203.1 Boden 01.01.2000 09.12.2000
pHH205.1 Boden 10.12.2000

pHH206.1 Boden 01.12.2004

pHKCI1.1 Boden 01.01.1989| 31.03.1991
pHKCI1.2 Boden 01.04.1991| 31.01.1995
pHKCI1.3 Boden 01.02.1995| 09.12.2000
pHKCI3.1 Boden 01.01.2000 09.12.2000
pHKCI4.1 Boden 01.01.2000 09.12.2000
pHKCI5.1 Boden 10.12.2000

pHKCI6.1 Boden 01.12.2004

TRD1.1 Boden 01.01.1989

TRDF2.1 Boden 01.06.2009
TRDFBAL.1 Boden 01.06.2006

WGH1.1 Boden 01.01.1989

WGH2.1 Boden 01.01.1989

Humus:

Kirzel Probenart  Glltig von  Glltig bis
AKEG1.1 Humus 01.01.2006

AKEG2.1 Humus 01.01.2006

AKH1.1 Humus 01.03.1990| 31.05.1997
AKH1.2 Humus 01.06.1997| 30.11.1997
AKH1.3 Humus 01.12.1997| 28.02.1998
AKH1.4 Humus 01.03.1998

AKH2.1 Humus 01.03.1990| 31.05.1997
AKH2.2 Humus 01.06.1997| 30.11.1997
AKH2.3 Humus 01.12.1997| 28.02.1998
AKH2.4 Humus 01.03.1998

AKH3.1 Humus 01.01.2006

ATNULL Humus 01.01.1989

CNMIK1.1 Humus 01.01.1996
CNMIKF1.1 Humus 01.01.1996
CO2ATM1.1 Humus 01.06.1996
CO3gesl.1 Humus 01.01.1989

CO3ges2.1 Humus 01.01.2004

DAN1.1 Humus 01.01.1989




DAN2.1 Humus 01.01.1989| 30.06.1996
DANZ2.2 Humus 01.07.1996

DANF1.1 Humus 01.11.1998

HV1.1 Humus 01.01.1989

HV2.1 Humus 01.01.2003

HV3.1 Humus 29.11.2005

HV4.1 Humus 01.06.2006

Nminl.1 Humus 01.01.1992

OAKW1.1 Humus 01.06.1995
OAKWEG1.1 Humus 01.12.1996| 31.12.1999
pHCaCl2/2.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHCaCl2/2.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHCaCl2/3.1 Humus 01.01.2000 09.12.2000
pHCaCl2_5.1 Humus 10.12.2000

pHCaCl2 6.1 Humus 01.12.2004

pHH202.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHH202.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHH203.1 Humus 01.01.2000 09.12.2000
pHH205.1 Humus 10.12.2000

pHH206.1 Humus 01.12.2004

pHKCI2.1 Humus 01.01.1989| 31.01.1995
pHKCI2.2 Humus 01.02.1995| 09.12.2000
pHKCI3.1 Humus 01.01.2000 09.12.2000
pHKCI4.1 Humus 01.01.2000 09.12.2000
pHKCI5.1 Humus 10.12.2000

pHKCI6.1 Humus 01.12.2004

WGH1.1 Humus 01.01.1989

WGH2.1 Humus 01.01.1989

Pflanze:

Kirzel Probenart  Glltig von  Glltig bis
ATNULL Pflanze 01.01.1989

BGW1.1 Pflanze 01.01.1989

Clgesl.1 Pflanze 15.07.1991

Clgesl.2 Pflanze 01.01.1997

DAN1.1 Pflanze 01.01.1989

DAN2.1 Pflanze 01.01.1989| 30.06.1996
DAN2.2 Pflanze 01.07.1996

NGW1.1 Pflanze 01.01.1989| 31.03.2000
NGW1.2 Pflanze 01.04.2000

WGH1.1 Pflanze 01.01.1989

Wasser:

Kirzel Probenart  Giltig von  Glltig bis
ALK1.1 Wasser 02.02.2000

ANULL Wasser 01.01.1989
KOMPAI1.1 Wasser 01.01.1989




Liste der alten und der zwischen dem 1.1.99 und dem 31.12.11 neu
hinzugekommenen Qualitdtskontrollmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwen

dungszeitraum der

jeweiligen Methoden)

Matrix Festproben:

Qualitats- Probenart [Eingefihrt Beendet
kontrolle Datum Datum
QBC1.1 Festproben 01.02.2000

QBW1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2001
QBW1.2 Festproben 01.01.2001

QMA1.1 Festproben 01.01.1989

QEK1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2005
QEK1.2 Festproben 01.01.2005

QPH1.1 Festproben 01.01.2000

QStM1.1 Festproben 01.01.1989| 01.01.2001
QStM1.2 Festproben 01.01.2001

QWG1.1 Festproben 01.10.1990

QWP1.1 Festproben 01.01.1989| 01.02.1996
QWP1.2 Festproben 01.02.1996

Matrix Losungen:

Qualitats- Probenart Eingefihrt Beendet
kontrolle Datum Datum
QALK1.1 Losungen 01.01.2000

QBL1.1 LOsungen 01.01.1989

QBL2.1 LOsungen 01.01.2000

QCB1.1 Ldsungen 01.02.2000

QDK1.1 LOosungen 01.01.1989

QDK2.1 LOsungen 01.01.2000

QMM1.1 LOsungen 01.01.1989

QEK1.1 Ldsungen 01.01.1989| 01.01.1999
QEK1.2 LOsungen 01.01.1999

QIB1.1 Lésungen 01.10.1990| 01.06.2004
QIB1.2 LOosungen 01.06.2004

QIB2.1 LOosungen 01.01.2005

QIB3.1 LOosungen 01.07.2007

QIBEU1.1 Losungen 01.01.2004

QKSt1.1 LOosungen 01.01.1989

QKStNitl.1 LOsungen 01.01.1989

QLFEU1.1 Ldsungen 01.01.2004

QNaClV1.1 Ldosungen 01.01.2005

QNB1.1 Ldsungen 01.03.1995| 01.02.2000
QNB1.2 LOosungen 01.02.2000

QNPK1.1 LOsungen 01.01.1989

QStM1.1 LOosungen 01.01.2001

QVK1.1 LOsungen 01.01.1989

QWM1.1 Lésungen 01.01.1989| 01.02.1996
QWM1.2 LOosungen 01.06.1996




Liste der alten und der zwischen dem 1.1.99 und dem

31.12.11 neu

hinzugekommenen Elementbestimmungsmethoden

(neue Methoden im Fettdruck; mit Angaben zum Verwen
jeweiligen Methoden)

dungszeitraum der

Element |Prifmethodenname ultig von gultig bis

Al AlAlgesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Al AlAlgesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Al AlAlgesAAS6.1 01.11.2001

Al AlAlgesAAS7.1 15.11.2001

Al AlAlgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Al AlAlgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Al AlAlgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Al AlAlgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Al AlAlgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Al AlAlgesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Al AlAlgesICP4.1 01.04.1998 15.09.1998
Al AlAlgesICP4.2 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Al AlAlgesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Al AlAlgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Al AlAlgesICP7.3 01.03.2008

Al AlAlgesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Al AlAlgesICP8.2 01.05.2005

Al AlAlgesICP10.1 01.01.2004

Al AlAlgesICP15.1 01.10.2006

Al AlAlgesICP16.1 01.02.2007

Al AlAlgesICP18.1 01.10.2006

Al AlAlgesIiCP19.1 D1.10.2009

Alk ALK37TIT1.1 01.01.2000

Alk ALK37TIT2.1 29.10.2009

Alk ALKA40TIT1.1 01.01.2000

Alk ALKA40TIT2.1 29.10.2009

Alk ALKA43TIT1.1 01.01.2000

Alk ALKA43TIT2.1 29.10.2009

Alk ALKA45TIT1.1 01.01.2000

Alk ALKA45TIT2.1 29.10.2009

As AsAsgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
As AsAsgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
As AsAsgesICP3.1 01.11.1998 31.12.2005
Ba BaBagesICP1.1 01.04.1992 01.11.1998
Ba BaBagesICP1.2 01.11.1998 31.12.2002
Ba BaBagesICP2.1 01.11.1998 01.10.2006
Ba BaBagesICP8.1 01.01.2004 01.06.2005
Ba BaBagesICP8.2 01.05.2005

Ba BaBagesICP10.1 01.01.2004

Ba BaBagesICP16.1 01.02.2007

Ba BaBagesICP19.1 01.10.2009




CCanorgTOC1.1

01.01.1989

C

C CCanorgTOC2.1 01.10.1991 01.04.1994
C CCanorgTOC2.2 01.04.1994 01.06.1997
C CCanorgTOC2.3 01.06.1997 31.12.1999
C CCanorgTOC3.1 01.01.1999 14.12.2007
C CCanorgTOC3.2 15.12.2007

C CCO2GC1.1 01.06.1996

C CCO03C1.1 01.12.2006

C CCO3CNS1.1 20.08.2004

C CCO3DRUL1.1 01.01.2004

C CCO3SCH1.1 01.01.1993 01.01.1997
C CCO3SCH1.2 01.01.1997

C CCgesCNS1.1 01.01.1989 01.10.1995
C CCgesCNS1.2 01.10.1995 31.12.1997
C CCgesCNS2.1 01.02.1996 01.10.1997
C CCgesCNS2.2 01.10.1997 30.11.2004
C CCgesCNS3.1 01.10.1997 30.11.2004
C CCgesCNS4.1 01.11.2001

C CCgesCNS5.1 20.08.2004 25.10.2010
C CCgesCNS5.2 25.10.2010

C CCgesTOC1.1 01.01.1989

C CCgesTOC2.1 01.10.1991 01.04.1994
C CCgesTOC2.2 01.04.1994 01.06.1997
C CCgesTOC2.3 01.06.1997 31.12.1999
C CCgesTOC3.1 01.01.1999 31.10.1999
C CCgesTOC3.2 01.11.1999 14.12.2007
C CCgesTOC3.3 15.12.2007

C CCgesTOC4.1 28.08.2008

C CCorgC1.1 01.12.2006

C CCorgCNS1.1 01.01.2000 30.11.2003
C CCorgCNS2.1 20.08.2004 01.11.2007
C CCorgT0OC2.1 01.01.1999 14.12.2007
C CCorgT0OC2.2 15.12.2007

Ca CaCagesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Ca CaCagesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Ca CaCagesAAS6.1 01.11.2001

Ca CaCagesAAS7.1 15.11.2001

Ca CaCagesIC2.1 15.12.2007

Ca CaCagesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Ca CaCagesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Ca CaCagesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Ca CaCagesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Ca CaCagesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Ca CaCagesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Ca CaCagesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Ca CaCagesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Ca CaCagesICP4.2 15.06.1998 01.10.2006
Ca CaCagesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Ca CaCagesICP6.1 01.07.2000 30.06.2006




Ca CaCagesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Ca CaCagesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Ca CaCagesICP7.3 01.03.2008
Ca CaCagesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Ca CaCagesICP8.2 01.05.2005
Ca CaCagesICP10.1 01.01.2004
Ca CaCagesICP13.1 01.03.2004
Ca CaCagesICP15.1 01.10.2006
Ca CaCagesICP16.1 01.02.2007
Ca CaCagesICP19.1 01.10.2009
Cd CdCdgesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Cd CdCdgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cd CdCdgesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1993
Cd CdCdgesAAS3.2 01.01.1993 01.07.1994
Cd CdCdgesAAS4.1 01.07.1994 01.11.1996
Cd CdCdgesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Cd CdCdgesAASS.1 01.01.1997 31.12.2002
Cd CdCdgesAASS8.1 01.02.2005
Cd CdCdgesICP1.1 01.05.1994 01.01.1997
Cd CdCdgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cd CdCdgesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Cd CdCdgesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Cd CdCdgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Cd CdCdgesICP3.2 01.07.2000 01.10.2006
Cd CdCdgesICP4.1 01.01.2001 30.06.2006
Cd CdCdgesICP8.1 10.03.2003
Cd CdCdgesICP14.1 01.09.2006
Cd CdCdgesICP15.1 01.10.2006
Cd CdCdgesICP16.1 01.02.2007
Cd CdCdgesICP17.1 01.10.2006
Cd CdCdgesICP19.1 01.10.2009
Cl CICICFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
Cl CICICFC1.2 01.03.1991 01.03.1994
Cl CICICFCL1.3 01.03.1994 01.02.1995
Cl CICICFC1.4 01.02.1995 01.01.1996
Cl CICICFC1.5 15.05.1996 31.12.2003
Cl CICICFE1.1 15.05.1996 31.12.2000
Cl CICICFE2.1 01.07.1997 30.11.1999
Cl CICICFE2.2 01.12.1999 31.12.2003
Cl CICICFE3.1 01.06.1999 30.11.1999
Cl CICICFE3.2 01.12.1999
Cl CICIIC1.1 01.08.1992 31.12.1998
Cl CIClIC2.1 15.12.2007 30.09.2009
Cl CICIIC2.2 01.08.2009
Co CoCogesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Co CoCogesAAS2.1 01.01.1993 01.01.1996
Co CoCogesAAS2.2 01.01.1996 01.06.2002




Co CoCogesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Co CoCogesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Co CoCogesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Co CoCogesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Co CoCogesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Co CoCogesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Co CoCogesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Co CoCogesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Co CoCogesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Co CoCogesICP8.1 10.03.2003

Co CoCogesICP14.1 01.09.2006

Co CoCogesICP15.1 01.10.2006

Co CoCogesICP16.1 01.02.2007

Co CoCogesICP17.1 01.10.2006

Co CoCogesICP19.1 01.10.2009

Cr CrCrgesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Cr CrCrgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cr CrCrgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cr CrCrgesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Cr CrCrgesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Cr CrCrgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cr CrCrgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Cr CrCrgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2006
Cr CrCrgesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Cr CrCrgesICP8.1 10.03.2003

Cr CrCrgesiCP14.1 01.09.2006

Cr CrCrgesICP15.1 01.10.2006

Cr CrCrgesICP16.1 01.02.2007

Cr CrCrgesICP17.1 01.10.2006

Cr CrCrgesiCP19.1 01.10.2009

Cu CuCugesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Cu CuCugesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Cu CuCugesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Cu CuCugesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Cu CuCugesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1992
Cu CuCugesAAS4.1 01.11.1992 01.07.1994
Cu CuCugesAASS.1 01.07.1994 01.11.1996
Cu CuCugesAASS.2 01.11.1996 31.12.2002
Cu CuCugesAASS.1 01.02.2005

Cu CuCugesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Cu CuCugesICP1.2 01.05.1994 01.01.1997
Cu CuCugesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Cu CuCugesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Cu CuCugesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Cu CuCugesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Cu CuCugesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Cu CuCugesICP8.1 10.03.2003

Cu CuCugesICP14.1 01.09.2006

Cu CuCugesICP15.1 01.10.2006




Cu CuCugesICP16.1 01.02.2007
Cu CuCugesICP17.1 01.10.2006
Cu CuCugesICP19.1 01.10.2009
F FFIC2.1 15.12.2007 30.09.2009
F FFIC2.2 01.08.2009
Fe FeFegesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Fe FeFegesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Fe FeFegesAAS6.1 01.11.2001
Fe FeFegesAAS7.1 15.11.2001
Fe FeFegesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Fe FeFegesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Fe FeFegesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Fe FeFegesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Fe FeFegesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Fe FeFegesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Fe FeFegesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Fe FeFegesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Fe FeFegesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Fe FeFegesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Fe FeFegesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Fe FeFegesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Fe FeFegesICP7.3 01.03.2008
Fe FeFegesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Fe FeFegesICP8.2 01.05.2005
Fe FeFegesICP10.1 01.01.2004
Fe FeFegesICP15.1 01.10.2006
Fe FeFegesICP16.1 01.02.2007
Fe FeFegesICP18.1 01.10.2006
Fe FeFegesICP19.1 01.10.2009
H HH+1PHM1.1 01.01.1989
H HH+1PHM4.1 01.01.2001
H HH+1PHM®6.1 01.03.2009
H HH+2PHM1.1 01.01.1989
H HH+2PHMA4.1 01.01.2001 01.09.2009
H HH+2PHM®6.1 01.03.2009
H HH+PHM1.1 01.01.1989 01.03.1996
H HH+PHM1.2 01.03.1996 01.03.1997
H HH+PHM1.3 01.03.1997 31.01.2000
H HH+PHM1.4 01.02.2000
H HH+PHM?2.1 01.11.1995 01.03.1996
H HH+PHM3.1 01.03.1996 31.12.1996
H HH+PHMA4.1 01.01.2000 31.12.2010
H HH+PHMS5.1 01.01.2000 01.09.2009
H HH+PHM®6.1 01.06.2006
H HH+PHM7.1 01.06.2006
H HH+TIT1.1 01.05.1989 31.12.1993
HA HAHKTIT2.1 01.04.2011
K KKgesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
K KKgesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002




K KKgesAASG6.1 01.11.2001
K KKgesAAS7.1 15.11.2001 01.03.2003
K KKgesAAS7.2 01.03.2003
K KKgesIC2.1 15.12.2007
K KKgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
K KKgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
K KKgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
K KKgesICP2.1 01.01.1997 01.08.1998
K KKgesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
K KKgesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
K KKgesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
K KKgesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
K KKgesICP5.1 01.07.2000 01.10.2006
K KKgesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
K KKgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
K KKgesICP7.3 01.03.2008
K KKgesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
K KKgesICP8.2 01.05.2005
K KKgesICP10.1 01.01.2004
K KKgesICP13.1 01.03.2004
K KKgesICP15.1 01.10.2006
K KKgesICP16.1 01.02.2007
K KKgesICP19.1 01.10.2009
LF LFLFCFC1.1 01.03.2000 31.12.2003
LF LFLFLFM1.1 01.01.1989 31.05.1997
LF LFLFLFM1.2 01.06.1997
LF LFLFLFM2.1 01.06.2006
Mg MgMggesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Mg MgMggesAAS2.1 01.01.1989 01.08.1993
Mg MgMggesAAS2.2 01.08.1993 01.06.2002
Mg MgMggesAASG6.1 01.11.2001
Mg MgMggesAAS7.1 15.11.2001
Mg MgMggesIC2.1 15.12.2007
Mg MgMggesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Mg MgMggesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Mg MgMggesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Mg MgMggesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Mg MgMggesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Mg MgMggesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Mg MgMggesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Mg MgMggesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Mg MgMggesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Mg MgMggesICP5.1 01.11.1998 01.10.2006
Mg MgMggesICP6.1 01.07.2000 30.06.2006
Mg MgMggesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Mg MgMggesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Mg MgMggesICP7.3 01.03.2008
Mg MgMggesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Mg MgMggesICP8.2 01.05.2005




Mg MgMggesICP10.1 01.01.2004
Mg MgMggesICP13.1 01.03.2004
Mg MgMggesICP15.1 01.10.2006
Mg MgMggesICP16.1 01.02.2007
Mg MgMggesICP19.1 01.10.2009
Mn MnMngesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Mn MnMngesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Mn MnMngesAAS6.1 01.11.2001
Mn MnMngesAAS7.1 15.11.2001
Mn MnMngesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Mn MnMngesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Mn MnMngesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Mn MnMngesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Mn MnMngesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Mn MnMngesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Mn MnMngesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Mn MnMngesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Mn MnMngesICP4.1 01.04.1998 01.11.1998
Mn MnMngesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006
Mn MnMngesICP5.1 01.11.1998 30.06.2000
Mn MnMngesICP5.2 01.07.2000 01.10.2006
Mn MnMngesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Mn MnMngesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Mn MnMngesICP7.3 01.03.2008
Mn MnMngesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Mn MnMngesICP8.2 01.05.2005
Mn MnMngesICP10.1 01.01.2004
Mn MnMngesICP15.1 01.10.2006
Mn MnMngesICP16.1 01.02.2007
Mn MnMngesICP19.1 01.10.2009
N NNH4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
N NNH4CFC1.2 01.03.1991 01.12.1993
N NNH4CFC1.3 01.12.1993 01.11.1994
N NNH4CFC1.4 01.11.1994 31.01.1997
N NNH4CFC2.1 01.02.1995 31.08.1996
N NNH4CFC3.1 01.07.1997 31.12.2003
N NNH4CFC3.2 01.12.1999 31.12.2003
N NNH4CFC4.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNH4CFC4.2 01.12.1999 15.02.2006
N NNH4CFC4.3 15.01.2006 28.02.2007
N NNH4CFC5.1 01.11.2004 28.02.2007
N NNH4CFC6.1 01.03.2007
N NNH4CFC7.1 01.03.2007
N NNH4IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
N NNH4IC2.1 15.12.2007
N NNO2+3CFC1.1 01.01.1989 01.10.1989
N NNO2+3CFC2.1 01.10.1989 01.03.1991
N NNO2+3CFC2.2 01.03.1991 01.11.1994
N NNO2+3CFC2.3 01.11.1994 01.09.1995




N NNO2+3CFC2.4 01.09.1995 31.12.2008
N NNO2+3CFC3.1 01.02.1995 01.09.1995
N NNO2+3CFC3.2 01.09.1995 31.08.1996
N NNO2+3CFC4.1 01.07.1997 30.11.1999
N NNO2+3CFC4.2 01.12.1999 31.12.2003
N NNO2+3CFC5.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNO2+3CFC5.2 01.12.1999 28.02.2006
N NNO2+3CFC5.3 15.01.2006 28.02.2007
N NNO2+3CFC5.4 01.03.2007

N NNO2+3CFC6.1 01.11.2004 28.02.2007
N NNO2+3CFC6.2 01.03.2007

N NNO2+3CFC7.1 01.03.2010

N NNO2IC2.1 01.01.2008 30.09.2009
N NNO2I1C2.2 01.08.2009

N NNO3IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
N NNO3IC2.1 15.12.2007 30.09.2009
N NNO3IC2.2 01.08.2009

N NNgesCFC1.1 01.01.1989 01.12.1994
N NNgesCFC1.2 01.12.1994 31.01.1995
N NNgesCFC2.1 01.02.1995 31.12.1997
N NNgesCFC3.1 01.04.1996 01.09.1996
N NNgesCFC4.1 01.07.1997 30.11.1999
N NNgesCFC4.2 01.12.1999 31.12.2003
N NNgesCFC5.1 01.06.1999 30.11.1999
N NNgesCNS1.1 01.01.1989 01.10.1995
N NNgesCNS1.2 01.10.1995 31.12.1997
N NNgesCNS2.1 01.02.1996 01.10.1997
N NNgesCNS2.2 01.10.1997 30.11.2004
N NNgesCNS3.1 01.09.1997 30.11.2004
N NNgesCNS4.1 01.11.2001

N NNgesCNS5.1 20.08.2004 25.10.2010
N NNgesCNS5.2 25.10.2010

N NNgesTOC1.1 01.11.1999 01.12.1999
N NNgesTOC2.1 01.12.1999 14.12.2007
N NNgesTOC2.2 15.12.2007

N NNgesTOC3.1 28.08.2008

Na NaNagesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Na NaNagesAAS2.1 01.01.1989 01.06.2002
Na NaNagesAAS6.1 01.11.2001

Na NaNagesAAS7.1 15.11.2001 01.03.2003
Na NaNagesAAS7.2 01.03.2003

Na NaNagesIC2.1 15.12.2007

Na NaNagesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
Na NaNagesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Na NaNagesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Na NaNagesICP2.1 01.01.1997 01.08.1998
Na NaNagesICP3.1 01.08.1997 01.11.1998
Na NaNagesICP3.2P 01.11.1998 31.12.2002
Na NaNagesICP4.2 01.11.1998 30.06.2006




Na NaNagesICP5.1 01.07.2000 01.10.2006
Na NaNagesICP7.1 15.02.2003 28.02.2006
Na NaNagesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
Na NaNagesICP7.3 01.03.2008
Na NaNagesICP8.1 10.03.2003 01.06.2005
Na NaNagesICP8.2 01.05.2005
Na NaNagesICP10.1 01.01.2004
Na NaNagesICP13.1 01.03.2004
Na NaNagesICP15.1 01.10.2006
Na NaNagesICP16.1 01.02.2007
Na NaNagesICP19.1 01.10.2009
Ni NiNigesAAS1.1 01.11.1996 31.12.2002
Ni NiNigesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Ni NiNigesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Ni NiNigesAAS3.1 01.01.1989 01.07.1994
Ni NiNigesAAS4.1 01.07.1994 31.12.2002
Ni NiNigesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Ni NiNigesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Ni NiNigesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
Ni NiNigesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Ni NiNigesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Ni NiNigesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Ni NiNigesICP8.1 10.03.2003
Ni NiNigesICP14.1 01.09.2006
Ni NiNigesICP15.1 01.10.2006
Ni NiNigesICP16.1 01.02.2007
Ni NiNigesICP17.1 01.10.2006
Ni NiNigesICP19.1 01.10.2009
P PPgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
P PPgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
P PPgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
P PPgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
P PPgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
P PPgesICP3.1 01.11.1998 01.10.2006
P PPgesICP7.1 15.02.2003 01.04.2006
P PPgesICP7.2 01.03.2006 01.03.2008
P PPgesICP7.3 01.03.2008
P PPgesICP8.1 10.03.2003 01.05.2005
P PPgesICP8.2 01.05.2005
P PPgesICP9.1 01.09.2003
P PPgesICP15.1 01.10.2006
P PPgesICP16.1 01.02.2007
P PPgesICP19.1 01.10.2009
P PPO4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
P PPO4CFC1.2 01.03.1991 01.02.1995
P PPO4CFC2.1 01.01.1989 01.10.1990
P PPO4CFC2.2 01.10.1990 01.02.1995
P PPO4IC2.1 15.12.2007 30.09.2009
P PPO41C2.2 01.08.2009




Pb PbPbgesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Pb PbPbgesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Pb PbPbgesAAS3.1 01.01.1989 01.11.1993
Pb PbPbgesAAS3.2 01.11.1993 01.07.1994
Pb PbPbgesAAS4.1 01.07.1994 01.11.1996
Pb PbPbgesAAS4.2 01.11.1996 31.12.2002
Pb PbPbgesAASS.1 01.02.2005

Pb PbPbgesICP1.2 01.05.1994 15.03.1995
Pb PbPbgesICP1.3 15.03.1995 01.01.1997
Pb PbPbgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Pb PbPbgesICP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Pb PbPbgesICP2.3 01.07.2000 30.06.2006
Pb PbPbgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Pb PbPbgesICP3.2 01.07.2000 01.10.2006
Pb PbPbgesICP4.1 01.01.2001 30.06.2006
Pb PbPbgesICP8.1 10.03.2004

Pb PbPbgesICP14.1 01.09.2006

Pb PbPbgesICP15.1 01.10.2006

Pb PbPbgesICP16.1 01.02.2007

Pb PbPbgesICP17.1 01.10.2006

Pb PbPbgesICP19.1 01.10.2009

S SSgesCNS1.1 01.01.1989 31.12.1997
S SSgesICP1.1 01.10.1990 01.05.1994
S SSgesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
S SSgesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
S SSgesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
S SSgesICP2.2 01.11.1998 01.10.2006
S SSgesICP3.1 01.11.1998 30.06.2006
S SSgesICP7.1 15.02.2003 31.08.2003
S SSgesICP7.2 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesICP8.1 10.03.2003 31.08.2003
S SSgesICP8.2 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesICP9.1 01.09.2003 31.12.2003
S SSgesICP10.1 01.01.2004 01.04.2006
S SSgesICP10.2 01.03.2006 01.03.2008
S SSgesICP10.3 01.03.2008

S SSgesICP11.1 01.01.2004 01.06.2005
S SSgesICP11.2 01.05.2005

S SSgesICP12.1 01.01.2004

S SSgesICP15.1 01.10.2006

S SSgesICP16.1 01.02.2007

S SSgesICP19.1 01.10.2009

S SSO4CFC1.1 01.01.1989 01.03.1991
S SSO4CFC1.2 01.03.1991 01.06.1993
S SSO4IC1.1 01.08.1992 31.12.1998
S SS04I1C2.1 15.12.2007 30.09.2009
S SS04IC2.2 01.08.2009




SA SASKTIT2.1 01.04.2011
Si SiISIO2WG1.1 01.01.1989
Si SiSigesAAS1.1 01.01.1989 31.12.2002
Si SiSigesICP1.1 01.01.1990 01.05.1994
Si SiSigesICP1.2 01.05.1994 01.08.1998
Si SiSigesICP1.3 01.08.1998 31.12.2002
Ti TiTigesICP1.1 01.11.1998 01.11.1999
Ti TiTigesICP2.1 01.11.1998 30.06.2000
Ti TiTigesICP2.2 01.07.2000 01.10.2006
Ti TiTigesICP8.1 01.05.2005
Ti TiTigesICP15.1 01.10.2006
Ti TiTigesICP16.1 01.02.2007
Ti TiTigesICP19.1 01.10.2009
Zn ZnZngesAAS1.1 01.01.1989 01.11.1996
Zn ZnZngesAAS1.2 01.11.1996 01.06.2002
Zn ZnZngesAAS2.1 01.01.1993 01.11.1996
Zn ZnZngesAAS2.2 01.11.1996 01.06.2002
Zn ZnZngesiCP1.1 01.10.1990 01.05.1994
n ZnZngesICP1.2 01.05.1994 01.01.1997
Zn ZnZngesICP2.1 01.01.1997 01.11.1998
Zn ZnZngesiCP2.2 01.11.1998 30.06.2000
Zn ZnZngesICP2.3 01.07.2000 01.10.2006
Zn ZnZngesiCP3.1 01.11.1998 30.06.2000
Zn ZnZngesICP3.2 01.07.2000 30.06.2006
Zn ZnZngesICP4.1 01.01.2001 01.10.2006
Zn ZnZngesiCP8.1 10.03.2003
Zn ZnZngesICP14.1 01.09.2006
Zn ZnZngesiCP15.1 01.10.2006
Zn ZnZngesICP16.1 01.02.2007
Zn ZnZngesICP17.1 01.10.2006
Zn ZnZngesiCP19.1 01.10.2009




PROBENVORBEREITUNGSMETHODEN
BODEN






Matrix Methode

Methoden-Nr. Seite

Boden Mahlen in der Mikromuhle

MBP5.1

1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode:

Datum:

01.10.2004

MAHLEN MIT DER MIKROMUHLE PULVERISETTE23

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464

HFA Al4.1

HFA-Code | B1;-3;-3;-3;-3;-3:-3:4:3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Mikromuhle Pulverisette 23, Fa. Fritsch
Zirkonoxidbecher 10 ml fur Pulverisette 23, Fatsain
Zirkonoxidkugel 15 mm @

Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen

Staubabsaugung

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Wichtiger Hinweis:

@ Die Mihle ist nur fur das Mahlen kleiner Probennmamn@<5ml) geeignet.

Muhle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

Mahlbecher nur bei vélligem Stillstand der Muhléreshmen!

Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

Zirkonoxid-Mahlbecher und Mahlkugeln sind fur diervhahlung von Proben, an deng
Schwermetalle gemessen werden sollen, geeignet

N

s G | G | G | B

Sollte die Muhle nicht starten, kontrollieren oly #®ntaktschalter blockiert ist.

Anhang: Literatur:

| Tw=



Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Boden Mahlen in der Mikromuhle MBP5.1 2

Durchfiihrunag:

Die Mluhle am Hauptschalter einschalten. Nach demsdhalten leuchtet das Display.

Die Mahlkugel in das Unterteil des Bechers gebeaxiWal soviel Probematerial einfillen,
dass der Becher durch Kugel und Probe hochstertdéttie gefullt ist.

Den Dichtungsring einsetzen und Becher mit demesb@eil des Bechers verschlie3en.

Den Becher in die Halterung einsetzen. Den Haltebiiger den Becher bewegen. Den Becher
so zentrieren das der Dorn der RandelschrauberiNeltiefung des Bechers sitzt. Den Becher
mit der Randelschraube fest einspannen und mikKdatermutter zusatzlich sichern (nur mit
der Hand und nicht mit Werkzeugen fest ziehen)

Durch Betatigung der +/- Taste (time) ca. 5 Minutathlzeit einstellen.

Mit der +/- Taste der Funktion frequency die Stédlee oszillierenden Bewegungen einstellen.
Zunachst mit einer niedrigen Geschwindigkeit (1&yibnen.

Die Muhle durch Betétigen des grinen Start-Knopf8éwegung setzen. Durch Betatigen der
roten Stopp-Taste kann sie jederzeit gestoppt werlliesonsten schaltet sie sich nach Ablauf
der gewahlten Laufzeit selbsttatig ab.

Anschlieend die Geschwindigkeit so weit wie mdyli¢50) hoch regeln. Da die
Geschwindigkeit der Muhle im laufenden Betrieb ghsih wird, warten bis die
Endgeschwindigkeit erreicht ist, und sichergesistjtdass die Muhle ruhig lauft.

Nach Beendigung der Mahlzeit, den Becher erst matlstandigem Stillstand der Muhle der
Halterung entnehmen, und kontrollieren ob die Prebéstandig zerkleinert wurde, d.h.
ausschlief3lich ein feines Pulver vorliegt.

Das Pulver mittels des Plastiktrichters und desd@nin eine 50 ml PE-Weithalsflasche fallen. M
Den Becher und die Kugel durch Ausblasen mit Puftssh der StaubabsaugungskabineB
reinigen. Gegebenen Falls anhaftende BestandteileRroben durch Waschen mit warme
Wasser und Ausspuilen mit demineralisiertem Wass#gr mit Hilfe eines Ultraschallbades
entfernen. Den Becher und die Kugel mit ZellstaféoDruckluft vollsténdig trocknen.
Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyen reinigen.

Geratewartung/Hinweise:

Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedass die Mahlgarnitur nicht hei3er als 40
°C wird.

Die Muhle nur nach dem Ausschalten des Hauptsakatté einem feuchten Tuch abwischen.
Den Dichtungsring bei jedem Mahlvorgang auf Besa#ty kontrollieren, und gegebenen
Falls erneuern.

Die Einspannvorrichtung von Zeit zu Zeit mit eimg&ropfen Ol versehen. Sollte dies nicht
ausreichen, kann die Halterung auch komplett emewexden.

Die Muhle hat keine zusatzliche Schutzhaube, da#dtme optimal abgefuhrt werden kann.
Deshalb Vorsicht mit Allem was sich in den beweggtin Teilen der Miuhle verfangen kann.




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Boden Mabhlen in der Planeten-Mikromuhle MBP6.1 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.11.2010

MAHLEN MIT DER PLANETEN-MIKROMUHLE
PULVERISETTE 7

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA Al.4.1

HFA-Code | B1;-3;-3;-3;-3;-3;-3;3;3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Planeten-Mikromuhle Pulverisette 7, Fa. Fritsch
Zirkonoxidbecher 80 ml fur Pulverisette 7, Fa. $ait
Zirkonoxidkugeln 20 mm @

Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen

Staubabsaugung

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

@ Mihle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

@ Zirkonoxid-Mahlbecher und Mahlkugeln sind fur diervhahlung von Proben, an denen
Schwermetalle gemessen werden sollen, geeignet

Anhang: Literatur:

| Tw=



Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Boden Mabhlen in der Planeten-Mikromuhle MBP6.1 2

Durchfiihrunag:

- Die Miuhle am Hauptschalter einschalten. Nach demsdhalten sollte das Display kurz
aufleuchten, die Mahlstation 1 in die Ladestati@iagren werden und sich der Deckel der
Mubhle 6ffnen.

« Anschlie3end die Mahlposition 2 anwéahlen. Prifénbeide Mahlpositionen leer sind.

- Durch Dricken der <Taste gelangt man in die Bediene, auf der man die Méglichkeit hat,
das Gerat zu Starten oder zu Stoppen, den Deckeffmen oder zu SchlieRen, oder Menue
die Einstellungen zu andern.

« Menl: unter Parameter kann die Mahldauer (Zeit =mid fur Bodenproben) und die
Mahlgeschwindigkeit (Drehzahl = 700 fur Bodenpmpeingestellt werden. Durch Driicken
der <-Taste gelangt man ins Hauptmenu zurick.

- Die 5 Mahlkugeln mit 20 cm @ in den Becher gebemf Aie Kugeln mdglichst soviel
Probematerial geben, das die Kugeln gut bedecHt &s konnen zwischen 10 und 30 ml Probe
gemabhlen werden.

- Die Becher mit den Deckeln verschliel3en, dabei udaehten, dass sich die Kerbe des
Dichtungsrings in der Nahe eines Verschlusshakemfindet. Zunachst die zwei
Verschlusshaken nach innen dricken, den DeckeddanfBecher aufsetzen, und die Haken
loslassen. Den Deckel solange Drehen bis die Na@nHaken in die Vertiefung des
Becherrands einrasten. Der Becher ist korrektchdossen, wenn die Haken senkrecht stehen
und sich mittig in den Vertiefungen befinden.

« Dann den Griff (mittiger Knopf) und die Anpresstailgvessing) fest drehen. Darauf achten
dass sich in den Gewinden keine Partikel befinden M

« AnschlieRend Position 1 bzw. 2 anwahlen, die Klepange nach oben stellen, die Becher i3
die Halterungen stellen und durch Drehen einrakiesen. Der Becher sinkt dadurch einig
Millimeter ab. Dann den Verriegelungsknopf drickewdurch der Mahlbecher weiter absinkt.
Durch senkrechten Druck auf den Mahlbechergrifsdieverriegeln. Der Mahlbecher ist richtig——
verriegelt, wenn sich der Verriegelungsknopf wienteseiner Ausgangsposition befindet. Die
Klemmspange nach unten umlegen.

« Nach Dricken deBtartTaste muss die KugelgrofRe eingegeben werden. cle KizgelgroRe
wird die Drehzahl begrenzt, um eine Zerstorung Mahlgarnitur oder Mihle zu vermeiden
(z.B. 20 mm &, max. 700 U/min)

- Danach wird der Deckel geschlossen, und der Sieltedieck gestartet. Es wird geprift, ob die
Deckel richtig geschlossen sind, welche Becher siclder Muhle befinden, und ob diese
korrekt eingesetzt sind. Erst wenn diese drei Pigdn erfolgreich waren setzt sich die Muhle
in Bewegung.

- Durch Betétigen deStoppTaste kann die Mihle jederzeit gestoppt werdersofsten schaltet
sie sich nach Ablauf der gewahlten Laufzeit sefibisttab.

- Erst nach Beendigung der Mahlzeit, und nach valtiigem Stillstand der Mahlbecher, fahrt die
Muhle in Position 1, und der Deckel 6ffnet sichcamatisch.

- Die Klemmspange nach oben dricken. Durch anschiddg® Dricken des
Verriegelungsknopfes springt der Becher einige iMgter nach oben, und kann entnommen
werden. Danach Position 2 anwahlen und den zwBiésher entnehmen.

« Den Deckel offnen und kontrollieren ob die Probellstandig zerkleinert wurde, d.h.
ausschlieflich ein feines Pulver vorliegt.

« Das Pulver mittels des Plastiktrichters und deséin eine 50 ml PE-Weithalsflasche fillen.

- Den Becher und die Kugel durch Ausblasen mit Puéissh der Staubabsaugungskabine
reinigen. Gegebenen Falls anhaftende BestandteiteRroben durch Waschen mit warmem
Wasser und Ausspilen mit demineralisiertem Wasséeraen. Den Becher und die Kugel mit




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Boden Mabhlen in der Planeten-Mikromuhle MBP6.1 3

Zellstoff oder Druckluft vollstandig trocknen. Di®echer dirfen gegebenen Falls im
Ultraschallbad gereinigt werden.
- Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyem reinigen.

Geratewartung/Hinweise:

» Die Zerkleinerung der Proben erfolgt durch gleiahd gegengerichtete Zentrifugalkréafte, die
durch die entgegen gesetzte Drehrichtung der Mahtiyeum ihre eigene Achse, und die des
Drehtellers auf dem sich die Mahlbecher befindaistehen.

* Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedess die Mahlgarnitur nicht heil3er als 40
°C wird. Gegebenen Falls langere Betriebspauseaggnl

» Das Geréat im Betrieb nie unbeaufsichtigt lassergsibei bestimmten Betriebszustdnden an zu
wandern fangen kann.

* Bei Unwucht, starker Erwarmung und blockiertem Agtirschaltet das Gerat automatisch ab.
Es erscheintBitte Unwucht prifen

« Bei Uberlastung oder leichten Unwuchten wird dielirahl automatisch herunter geregelt.

» Die Mahlbecher deshalb mdglichst gleichmaf3ig befiiim Unwuchten zu vermeiden

» Darauf achten, dass die Luftungsschlitze nicht dbglt sind.

* Die Mahlraumabdeckung kann nur elektrisch und nicathanisch getffnet werden.

» Die Mihle nur nach dem Ausschalten des Hauptsakatté einem feuchten Tuch abwischen.

* Den Dichtungsring bei jedem Mahlvorgang auf Besaj#ty kontrollieren, und gegebenen
Falls erneuern.

« Die Dichtungen im Deckel des Bechers 6ffnen beemirbestimmten Uberdruck und IasserB
diesen definiert ab. Deshalb diurfen nur Originditiiagen verwendet werden.

* Die Mahlbecher nie gewaltsam 6ffnen. P
* Bei Unterschreiten der minimalen Probenmenge mugseimem hohem Abrieb gerechnet——
werden.

* Die Mahlbecher mit Kugeln nie ohne Probenmateretdiben, weil dadurch Mahlbecher und
Kugeln beschadigt werden kdnnen.

* Insbesondere durch mineralische Bestandteile daveArkann es zu einer Beschadigung der
Gewinde des Deckels kommen. Deshalb sollten dieitgntaglich, nach Beendigung der
Arbeit, durch Herausdrehen der Schrauben mit ditessingburste gereinigt werden.

* Die Schraube nach ca. 10 Durchgangen (spatestdoshjaach einer Stunde) heraus drehen
und das Gewinde der Schraube und des Deckels milelssingbtirste reinigen. Sollte sich die
Schraube nach dieser Reinigung nicht leicht dréagsen, so muss das Gewinde der Schraube
und das Gewinde im Deckel des Mahlbechers mit eiG@windeschneider nach geschnitten
werden.

* Die sich in der Mitte des Deckels befindende Sdbeain der sich ein Mikrochip befindet, auf
keinen Fall im Ultraschallbad reinigen.

 Einmal jahrlich den Mahlraumdeckel abschrauben, die Mihle von innen reinigen (s.
Originalbedienungsanleitung).
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PROBENVORBEREITUNGSMETHODEN
HUMUS






Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Humus Mabhlen in der Planeten-Mikromuhle MBP6.1 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.11.2010

MAHLEN MIT DER PLANETEN-MIKROMUHLE
PULVERISETTE 7

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA Al.4.1

HFA-Code | B1;-3;-3;-3;-3;-3;-3;3;3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Planeten-Mikromuhle Pulverisette 7, Fa. Fritsch
Zirkonoxidbecher 80 ml fur Pulverisette 7, Fa. $ait
Zirkonoxidkugeln 20 mm @

Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen

Staubabsaugung

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

@ Muhle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

@ Zirkonoxid-Mahlbecher und Mahlkugeln sind fur diervhahlung von Proben, an denen
Schwermetalle gemessen werden sollen, geeignet

Anhang: Literatur:

| Tw=
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Humus Mabhlen in der Planeten-Mikromuhle MBP6.1 2

Durchfiihrunag:

- Die Miuhle am Hauptschalter einschalten. Nach demsdhalten sollte das Display kurz
aufleuchten, die Mahlstation 1 in die Ladestati@iagren werden und sich der Deckel der
Mubhle 6ffnen.

« Anschlie3end die Mahlposition 2 anwéahlen. Prifénbeide Mahlpositionen leer sind.

- Durch Dricken der <Taste gelangt man in die Bediene, auf der man die Méglichkeit hat,
das Gerat zu Starten oder zu Stoppen, den Deckeffmen oder zu SchlieRen, oder Menue
die Einstellungen zu andern.

+ Menl: unter Parameter kann die Mahldauer (Zeit =mid fur Humusproben) und die
Mahlgeschwindigkeit (Drehzahl = 700 fur Humuspmopeingestellt werden. Durch Driicken
der <-Taste gelangt man ins Hauptmenu zuriick.dstMahlergebnis nicht zufrieden stellend,
so kann die Mahlzeit verlangert werden.

- Die 5 Mahlkugeln mit 20 cm @ in den Becher gebemf Mie Kugeln mdglichst soviel
Probematerial geben, das die Kugeln gut bedecHt &s konnen zwischen 10 und 30 ml Probe
gemahlen werden.

- Die Becher mit den Deckeln verschlie3en, dabei udaeghten, dass sich die Kerbe des
Dichtungsrings in der Nahe eines Verschlusshakemfindet. Zunachst die zwei
Verschlusshaken nach innen driicken, den DeckedenfBecher aufsetzen, und die Haken
loslassen. Den Deckel solange Drehen bis die NasnHaken in die Vertiefung des
Becherrands einrasten. Der Becher ist korrektchdossen, wenn die Haken senkrecht stehen
und sich mittig in den Vertiefungen befinden.

« Dann den Griff (mittiger Knopf) und die Anpresstailgviessing) fest drehen. Darauf achten',\/I
dass sich in den Gewinden keine Partikel befinden B

« Anschlie3end Position 1 bzw. 2 anwahlen, die Klepange nach oben stellen, die Becher i
die Halterungen stellen und durch Drehen einrakiesen. Der Becher sinkt dadurch einige
Millimeter ab. Dann den Verriegelungsknopf driickewdurch der Mahlbecher weiter absinkt——
Durch senkrechten Druck auf den Mahlbechergrifsdreverriegeln. Der Mahlbecher ist richtig
verriegelt, wenn sich der Verriegelungsknopf wieteseiner Ausgangsposition befindet. Die
Klemmspange nach unten umlegen.

« Nach Dricken deBtartTaste muss die KugelgréRe eingegeben werden. cle Kiagelgrol3e
wird die Drehzahl begrenzt, um eine Zerstorung Mahlgarnitur oder Mihle zu vermeiden
(z.B. 20 mm @, max. 700 U/min)

- Danach wird der Deckel geschlossen, und der Sieltedeck gestartet. Es wird geprtft, ob die
Deckel richtig geschlossen sind, welche Becher siclider Mihle befinden, und ob diese
korrekt eingesetzt sind. Erst wenn diese drei Pigda erfolgreich waren setzt sich die Muhle
in Bewegung.

« Durch Betatigen deBtoppTaste kann die Muhle jederzeit gestoppt werdersofisten schaltet
sie sich nach Ablauf der gewahlten Laufzeit sedibisttab.

« Erst nach Beendigung der Mahlzeit, und nach vaitligem Stillstand der Mahlbecher, fahrt die
Muhle in Position 1, und der Deckel 6ffnet sichcamatisch.

- Die Klemmspange nach oben dricken. Durch anschiad® Dricken des
Verriegelungsknopfes springt der Becher einige iMitter nach oben, und kann enthommen
werden. Danach Position 2 anwahlen und den zw8geher entnehmen.

- Den Deckel offnen und kontrollieren ob die Probellstandig zerkleinert wurde, d.h.
ausschlieflich ein feines Pulver vorliegt.

- Das Pulver mittels des Plastiktrichters und desétmin eine 50 ml PE-Weithalsflasche fullen.

« Den Becher und die Kugel durch Ausblasen mit Pufissh der Staubabsaugungskabine
reinigen. Gegebenen Falls anhaftende BestandteileRroben durch Waschen mit warmem
Wasser und Ausspilen mit demineralisiertem Wasstéeraen. Den Becher und die Kugel mit
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Zellstoff oder Druckluft vollstandig trocknen. Di®echer dirfen gegebenen Falls im
Ultraschallbad gereinigt werden.
- Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyem reinigen.

Geratewartung/Hinweise:

» Die Zerkleinerung der Proben erfolgt durch gleiahd gegengerichtete Zentrifugalkréafte, die
durch die entgegen gesetzte Drehrichtung der Mahtiyeum ihre eigene Achse, und die des
Drehtellers auf dem sich die Mahlbecher befindaistehen.

* Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedess die Mahlgarnitur nicht heil3er als 40
°C wird. Gegebenen Falls langere Betriebspauseaggnl

» Das Geréat im Betrieb nie unbeaufsichtigt lassergsibei bestimmten Betriebszustdnden an zu
wandern fangen kann.

* Bei Unwucht, starker Erwarmung und blockiertem Agtirschaltet das Gerat automatisch ab.
Es erscheintBitte Unwucht prifen

« Bei Uberlastung oder leichten Unwuchten wird dielirahl automatisch herunter geregelt.

» Die Mahlbecher deshalb mdglichst gleichmaf3ig befiiim Unwuchten zu vermeiden

» Darauf achten, dass die Luftungsschlitze nicht dbglt sind.

* Die Mahlraumabdeckung kann nur elektrisch und nicathanisch getffnet werden.

» Die Mihle nur nach dem Ausschalten des Hauptsakatté einem feuchten Tuch abwischen.

* Den Dichtungsring bei jedem Mahlvorgang auf Besaj#ty kontrollieren, und gegebenen
Falls erneuern.

« Die Dichtungen im Deckel des Bechers 6ffnen beemirbestimmten Uberdruck und IasserB
diesen definiert ab. Deshalb diurfen nur Originditiiagen verwendet werden.

* Die Mahlbecher nie gewaltsam 6ffnen. P
* Bei Unterschreiten der minimalen Probenmenge mugseimem hohem Abrieb gerechnet——
werden.

* Die Mahlbecher mit Kugeln nie ohne Probenmateretdiben, weil dadurch Mahlbecher und
Kugeln beschadigt werden kdnnen.

* Insbesondere durch mineralische Bestandteile daveArkann es zu einer Beschadigung der
Gewinde des Deckels kommen. Deshalb sollten dieitgntaglich, nach Beendigung der
Arbeit, durch Herausdrehen der Schrauben mit ditessingburste gereinigt werden.

* Die Schraube nach ca. 10 Durchgangen (spatestdoshjaach einer Stunde) heraus drehen
und das Gewinde der Schraube und des Deckels milelssingbtirste reinigen. Sollte sich die
Schraube nach dieser Reinigung nicht leicht dréagsen, so muss das Gewinde der Schraube
und das Gewinde im Deckel des Mahlbechers mit eiG@windeschneider nach geschnitten
werden.

* Die sich in der Mitte des Deckels befindende Sdbeain der sich ein Mikrochip befindet, auf
keinen Fall im Ultraschallbad reinigen.

 Einmal jahrlich den Mahlraumdeckel abschrauben, die Mihle von innen reinigen (s.
Originalbedienungsanleitung).
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Methoden-Nr.

Seite

Humus 2 mm Sieben, Kunststoffsieb

SBP2.2

1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode:

Datum: 01.04.2004

SIEBEN MIT DEM 2 mm-KUNSTSTOFFSIEB
(Analyse des Siebrickstands)

Methodenverweise:

Norm

In Anlehnung an DIN ISO 11464

HFA

Al.3.2

HFA-Code | B1;-3;-3;-3;-3;6;2:-3;-3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Kunststoffsieb (Polyethylen) 2 mm quadratische lgich
Auffangschale (Edelstahl)

Pressluftversorgung

Staubabsaugung

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Wichtiger Hinweis:

| T wm

¢
¢

Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

Humusproben fur die Schwermetallanalyse durfermtidem Kunststoffsieb vorbereitet

werden.

Anhang: Literatur:
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Humus 2 mm Sieben, Kunststoffsieb SBP2.2 2
Durchfiihrunag:

- Die Humusprobe auf das Sieb geben, und soviel wiglioh durch das Sieb reiben. Beim
Sieben in der Staubabsaugkabine arbeiten, und idasuBd die Auffangschale in der Kabine

mit Pressluft ausblasen. Beim Sieben keine Ledeld@uhe tragen.

« Den Siebriuckstand in einer Gefrierdose aufbewahred, mit gesonderter Hauptbuchnummer
beschriften. Der Siebriickstand wird spéater gemafde®. MBP1.1), und gesondert analysiert
(gleiches Analysenprogramm wie der Siebdurchgang).

- Die gesiebte Probe je nach Projekt in 500 ml o@801ImI| Gefrierdosen flllen.

Schwer zu siebende Humusproben kénnen an Stellelaledsiebens mit der Zentrifugalmihle mit
dem 4 mm Sieb (MP4.1) bearbeitet werden, oder fhigtdnit dem 4 mm Kunststoffsieb und dann
mit dem 2 mm Sieb gesiebt werden. In jedem Faltlwler Siebriickstand gemahlen, und gesondert

analysiert.

Geratewartungq: ---

| T wm
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Humus 2 mm Sieben, Kunststoffsieb SHBZE1.1 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.08.2006

SIEBEN MIT DEM 20 mm- und DEM 2 mm-
KUNSTSTOFFSIEB, ZERKLEINERN DER 2-20 mm-
FRAKTION MIT DER SCHNEIDMUHLE

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA Al1.3.2

HFA-Code | B1;-3;-3;1;2;6;2;-3;-3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Edelstahlsieb 20 mm quadratische Locher

Kunststoffsieb (Polyethylen) 2 mm quadratische lgich

Auffangschale (Edelstahl)

Schneidmuhle Typ SM 2000 mit Scheiben-Rotor ausweaometallfreiem Stahl (St 52),
Wendeschneidplatten aus Wolframcarbid und Schnsidle aus schwermetallfreiem Stahl
(1.1740), Version 695/835 nifnFa. Retsch

Bodensiebe aus St1303 fir schwermetallfreie Zaerkleing, Quadratlochung 4 mm
Industriestaubsauger

Pressluftversorgung

Staubabsaugung

Gefrierdosen 500 ml und/oder 1000 ml

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

EET

Humusproben fur die Schwermetallanalyse durfermtidem Kunststoffsieb vorbereitet
werden.

Die Schneidmihle niemals ohne Einfulltrichter bibea!

Mahlgut nur bei laufender Schneidmuihle einflllen!

C & & &

Anhang: Literatur:




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Humus 2 mm Sieben, Kunststoffsieb SHBZE1.1 2

Durchfiihrunag:

Die Humusprobe in eine grol3e Schissel schittenaliesl was nicht zur Probe gehdort heraus
nehmen und verwerfen (z.B. Moos, Steine, lebendez®@iy, Graswurzelfilz).

Verbackenes totes Material mit der Hand auseinanagien.

Bei groReren Teilen, bei denen es sich um toteghdhthandelt, mit dem 20 mm Sieb messen,
ob sie grol3er oder kleiner 20 mm sind. Alle Bestitel >20 mm wiegen, und das Gewicht
unter organischer Restvorrat (ORV, HV4.1) im LIM$hgeben. Die Fraktion >20 mm
verwerfen.

Den Siebdurchgang auf das 2 mm-Sieb mit der Auffiehgle aus Edelstahl geben, und soviel
Probe wie moglich durch das Sieb reiben. Den Siedbdiang in eine mit der Probennummer
beschriftete Gefrierdose fillen.

Beim Sieben in der Staubabsaugkabine arbeiten,dasdSieb und die Auffangschale in der
Kabine mit Pressluft ausblasen. Beim Sieben kesuwethandschuhe tragen.

Den Siebrickstand (Fraktion 2-20 mm) mit der Sathméihle mit 4 mm Bodensieb zerkleinern:
Zunachst den Hauptschalter rechts am Gerat anenh&as Gerat kann erst gedffnet werden,
wenn es mit Strom versorgt wird.

Anschlie3end das Gerat durch Dricken der Turtafteerd Der Einfullschacht kann durch
Herausziehen und Drehen des Zentralverschluss&&emenuhrzeigersinn (rechts) und Kippen
des Schachts nach links geotffnet werden. Den Ratorrsdubern, und das 4 mm Bodensieb
einlegen.

Den Auffangbehélter unter das Gerat spannen, defillsichacht zurtickkippen die Tir des
Rotorraumes mit Nachdruck schliel3en. Den Zentrablduss durch Drehen im Uhrzeigersinn
verriegeln.

Geréat durch Drucken der Starttaste in Betrieb setze

Wenn der Rotor seine Endgeschwindigkeit erreichtiaa Mahlgut einfillen.

Nach Beendigung des Mahlvorgangs die Verriegelumghd Herausziehen und Drehen des
Knopfes im Gegenuhrzeigersinn 6ffnen, den Rotorrdunch Dricken der Turtaste 6ffnen, den
Schacht nach links kippen und die Probe aus derfaAgibehélter entnehmen.

Die geschredderte Probe mit dem Siebdurchgang denZSiebung gut mischen und in die mit
der Probennummer beschriftete Gefrierdose fullemgch Projekt 500 ml oder 1000 ml).

Das Sieb entnehmen und die ganze Muhle, den Behitlte den Einflllschacht mit dem
Staubsauger aussaugen. Erst dann die Mihle mglRitesusblasen). Dabei darauf achten, das®
am Rotor festhdngende Teile entfernt werden. H

B

Geratewartunag:

Hin und wieder den Spalt zwischen Schneidleisted Wendeschneidplatten prufen. Dieser
sollte nicht kleiner als 0,2 mm sein, jedoch auathinwesentlich groRer. Die Schneidleisten
sind verschiebbar angebracht.

Sollten die Wendeschneidplatten abgenutzt seirktemen sie einmal gedreht werden. Die
Schneidleisten missen bei Abnutzung ersetzt werden.

Von Zeit zu Zeit jedoch, immer wenn sich Mahlgutter dem Rotor festgeklemmt hat, sollte
dieser zur Reinigung ausgebaut werden (s. Betngixsiaung).




PROBENVORBEREITUNGSMETHODEN
PFLANZEN






Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Pflanze Mahlen mit dem Achatmorser MBP4.1 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.06.2004

MAHLEN MIT DEM ACHATMORSER

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;-3;-3;-3;-3;6;3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Morser (Reibschale) mit Pistill aus Achat
Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter
50 ml PE-Weithalsflaschen
Staubabsaugung

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Wichtiger Hinweis:

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

@ Achatmoérser nur in den Staubabsaugungskabinen dwshlasen reinigen!

Achatmorser sind fur die Vermahlung von Probendemen Schwermetalle gemessen
werden sollen, geeignet

Anhang: Literatur:
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Matrix Methode Methoden-Nr. Seite
Pflanze Mahlen mit dem Achatmorser MBP4.1 2
Durchfiihrunag:

- Pflanzenproben bei denen sehr wenig Material vateanst in die Reibschale geben, und mit
dem Pistill aus Achat zerkleinern bis ein feines/Buentstanden ist.

- Das Pulver mittels des Plastiktrichters und desétin eine 50 ml PE-Weithalsflasche fillen.

« Reibschale und Pistill durch Ausblasen mit Presstufder Staubabsaugungskabine reinigen.
Gegebenen Falls anhaftende Bestandteile von Prdilreh Waschen mit warmem Wasser und
Ausspulen mit demineralisiertem Wasser entfernea.R2ibschale und den Pistill mit Zellstoff

vollstandig trocken reiben.
« Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyem reinigen und unter Verschluss lagern.

| Tw=
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Pflanze Mahlen in der Planeten-Mikromihle MBP6.1 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.11.2010

MAHLEN MIT DER PLANETEN-MIKROMUHLE
PULVERISETTE 7

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;-3;-3;-3;-3;3;3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Planeten-Mikromuhle Pulverisette 7, Fa. Fritsch
Zirkonoxidbecher 80 ml fur Pulverisette 7, Fa. $ait
Zirkonoxidkugeln 20 mm @

Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen

Staubabsaugung

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

@ Muhle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

@ Zirkonoxid-Mahlbecher und Mahlkugeln sind fur diervhahlung von Proben, an denen
Schwermetalle gemessen werden sollen, geeignet

Anhang: Literatur:
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Pflanze Mahlen in der Planeten-Mikromihle MBP6.1 2

Durchfiihrunag:

- Die Muhle am Hauptschalter einschalten. Nach demsdhalten sollte das Display kurz
aufleuchten, die Mahlstation 1 in die Ladestati@iagren werden und sich der Deckel der
Mubhle 6ffnen.

« Anschlie3end die Mahlposition 2 anwéahlen. Prifénbeide Mahlpositionen leer sind.

- Durch Dricken der <Taste gelangt man in die Bediene, auf der man die Méglichkeit hat,
das Gerat zu Starten oder zu Stoppen, den Deckeffmen oder zu SchlieRen, oder Menue
die Einstellungen zu andern.

« Menl: unter Parameter kann die Mahldauer (Zeit #miad fir Pflanzenproben) und die
Mahlgeschwindigkeit (Drehzahl = 700 fur Pflanzeotpen) eingestellt werden. Durch Driicken
der <-Taste gelangt man ins HauptmenU zuriick. &salie gemahlene Probe noch Fasern
enthalten, d.h. es liegt kein homogenes feines duor, so muld die Mahlzeit verlangert
werden.

« FUr Holzproben (Spéane) ist die Mihle nicht geeignet

« Die 5 Mahlkugeln mit 20 cm @ in den Becher gebemf Mie Kugeln mdglichst soviel
Probematerial geben, das die Kugeln gut bedecHt &s konnen zwischen 10 und 30 ml Probe
gemahlen werden.

- Die Becher mit den Deckeln verschliel3en, dabei udaeghten, dass sich die Kerbe des
Dichtungsrings in der Nahe eines Verschlusshakemfindet. Zunachst die zwei
Verschlusshaken nach innen driicken, den DeckedenfBecher aufsetzen, und die Haken
loslassen. Den Deckel solange Drehen bis die NasnHaken in die Vertiefung des
Becherrands einrasten. Der Becher ist korrektchdossen, wenn die Haken senkrecht stehd¥
und sich mittig in den Vertiefungen befinden. B

- Dann den Griff (mittiger Knopf) und die Anpresstailgviessing) fest drehen. Darauf achtenP
dass sich in den Gewinden keine Partikel befinden

« Anschlie3end Position 1 bzw. 2 anwahlen, die Klepamge nach oben stellen, die Becherim—
die Halterungen stellen und durch Drehen einrakiesen. Der Becher sinkt dadurch einige
Millimeter ab. Dann den Verriegelungsknopf drickewdurch der Mahlbecher weiter absinkt.
Durch senkrechten Druck auf den Mahlbechergrifsdreverriegeln. Der Mahlbecher ist richtig
verriegelt, wenn sich der Verriegelungsknopf wieteseiner Ausgangsposition befindet. Die
Klemmspange nach unten umlegen.

- Nach Dricken deBtartTaste muss die KugelgréRe eingegeben werden. cle Kagelgrol3e
wird die Drehzahl begrenzt, um eine Zerstorung Mahlgarnitur oder Mihle zu vermeiden
(z.B. 20 mm @, max. 700 U/min)

- Danach wird der Deckel geschlossen, und der Sieltedeck gestartet. Es wird geprtft, ob die
Deckel richtig geschlossen sind, welche Becher siclider Mihle befinden, und ob diese
korrekt eingesetzt sind. Erst wenn diese drei Pigda erfolgreich waren setzt sich die Muhle
in Bewegung.

« Durch Betatigen deBtoppTaste kann die Muhle jederzeit gestoppt werdersofisten schaltet
sie sich nach Ablauf der gewahlten Laufzeit sedibisttab.

« Erst nach Beendigung der Mahlzeit, und nach vaitligem Stillstand der Mahlbecher, fahrt die
Muhle in Position 1, und der Deckel 6ffnet sichcamatisch.

- Die Klemmspange nach oben dricken. Durch anschiad® Dricken des
Verriegelungsknopfes springt der Becher einige iMitter nach oben, und kann enthommen
werden. Danach Position 2 anwahlen und den zwBgeher entnehmen.

- Den Deckel offnen und kontrollieren ob die Probellstandig zerkleinert wurde, d.h.
ausschlief3lich ein feines Pulver vorliegt.

- Das Pulver mittels des Plastiktrichters und desétin eine 50 ml PE-Weithalsflasche fullen.
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Den Becher und die Kugel durch Ausblasen mit Pufissh der Staubabsaugungskabine
reinigen. Gegebenen Falls anhaftende BestandteiteRroben durch Waschen mit warmem
Wasser und Ausspilen mit demineralisiertem Wasstéeraen. Den Becher und die Kugel mit
Zellstoff oder Druckluft vollstandig trocknen. Di®echer dirfen gegebenen Falls im
Ultraschallbad gereinigt werden.

Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyen reinigen.

Geratewartung/Hinweise:

Die Zerkleinerung der Proben erfolgt durch gleiahd gegengerichtete Zentrifugalkrafte, die
durch die entgegengesetzte Drehrichtung der Mahésegm ihre eigene Achse, und die des
Drehtellers auf dem sich die Mahlbecher befindetstehen.

Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedess die Mahlgarnitur nicht heiRer als 40
°C wird. Gegebenen Falls langere Betriebspauseaggnl

Das Geréat im Betrieb nie unbeaufsichtigt lassergddbei bestimmten Betriebszustanden an zu
wandern fangen kann.

Bei Unwucht, starker Erwarmung und blockiertem Aatirschaltet das Gerat automatisch ab.
Es erscheintBitte Unwucht prifen

Bei Uberlastung oder leichten Unwuchten wird dielirahl automatisch herunter geregelt.

Die Mahlbecher deshalb moglichst gleichmaliig befiiim Unwuchten zu vermeiden

Darauf achten, dass die Liftungsschlitze nicht dbglt sind.

Die Mahlraumabdeckung kann nur elektrisch und meethanisch gedffnet werden.

Die Muhle nur nach dem Ausschalten des Hauptsaebkattié einem feuchten Tuch abwischen. B
Den Dichtungsring bei jedem Mahlvorgang auf Besa#ty kontrollieren, und gegebenen
Falls erneuern.

Die Dichtungen im Deckel des Bechers 6ffnen beemirbestimmten Uberdruck und lassen |
diesen definiert ab. Deshalb durfen nur Originditiiagen verwendet werden.

Die Mahlbecher nie gewaltsam 6ffnen.

Bei Unterschreiten der minimalen Probenmenge mus$seimem hohem Abrieb gerechnet
werden.

Die Mahlbecher mit Kugeln nie ohne Probenmateréitdiben, weil dadurch Mahlbecher und
Kugeln beschadigt werden kdnnen.

Insbesondere durch mineralische Bestandteile daveArkann es zu einer Beschédigung der
Gewinde des Deckels kommen. Deshalb sollten dieitgmntaglich, nach Beendigung der
Arbeit, durch Herausdrehen der Schrauben mit d¥tesrsingburste gereinigt werden.

Die Schraube nach ca. 10 Durchgangen (spatestdoshjamach einer Stunde) heraus drehen
und das Gewinde der Schraube und des Deckels milelssingburste reinigen. Sollte sich die
Schraube nach dieser Reinigung nicht leicht dréagsen, so muss das Gewinde der Schraube
und das Gewinde im Deckel des Mahlbechers mit ei@@windeschneider nach geschnitten
werden.

Die sich in der Mitte des Deckels befindende Sdbeain der sich ein Mikrochip befindet, auf
keinen Fall im Ultraschallbad reinigen.

Einmal jahrlich den Mahlraumdeckel abschrauben, died Mihle von innen reinigen (s.
Originalbedienungsanleitung).
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Pflanze(SM) Vorzerkleinern/ Schneidmuhle MP1.2 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.01.2005

VORZERKLEINERN/SCHNEIDMUHLE

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464
HFA B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;1;2;-3;-3;-3;-3;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Schneidmihle Typ SM 2000 mit Scheiben-Rotor ausweaometallfreiem Stahl (St 52),
Wendeschneidplatten aus Wolframcarbid und Schnsidie aus schwermetallfreiem Stahl
(1.1740), Version 695/835 minFa. Retsch

Bodensiebe aus St1303 fur schwermetallfreie Zerkleing, Quadratlochung 4 mm
Industriestaubsauger

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Wichtiger Hinweis:

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

@ Die Muhle niemals ohne Einfllltrichter betreiben!

@ Mahlgut nur bei laufender Muhle einfillen!

Anhang: Literatur:

T <
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Durchfiihrunag:

« Zunachst den Hauptschalter rechts am Gerat ansoh@das Gerat kann erst getffnet werden,
wenn es mit Strom versorgt wird.

« AnschlieRend das Gerét durch Driicken der Turtastedurch Herausziehen und Drehen des
Knopfes im Gegenuhrzeigersinn 6ffnen. Der Einflillstht kann dann durch Kippen nach links
geoffnet werden. Den Rotorraum sédubern und das4sieb einlegen.

- Den Auffangbehalter unter das Gerat spannen undbEd&iillschacht zurtickkippen. Die Tur
des Rotorraumes mit Nachdruck schlielen und denraeerschluss durch Drehen im
Uhrzeigersinn verriegeln.

« Gerat durch Drucken der Starttaste in Betrieb nehme

« Wenn der Rotor seine Endgeschwindigkeit erreichtiaa Mahlgut einfillen.

« Nach Beendigung des Mahlvorgangs die Verriegelumghd Herausziehen und Drehen des
Knopfes im Gegenuhrzeigersinn 6ffnen und den Sdhaath links kippen. Die Probe aus dem
Auffangbehélter entnehmen. Das Sieb entnehmen iendathze Mihle, den Behélter und den
Einfullschacht mit dem Staubsauger aussaugen.darst die Mihle mit Pressluft ausblasen.
Dabei darauf achten, dass am Rotor festhangentke éregfernt werden.

Geratewartung:

Hin und wieder den Spalt zwischen Schneidleistesh Wendeschneidplatten prufen. Dieser sollte
nicht kleiner als 0,2 mm sein, jedoch auch nichtsemtlich grof3er. Die Schneidleisten sind
verschiebbar angebracht. Sollten die Wendeschradtdpl abgenutzt sein, so kénnen sie einm
gedreht werden. Die Schneidleisten mussen bei Zbingtersetzt werden. P
Von Zeit zu Zeit jedoch, immer wenn sich Mahlgutter dem Rotor festgeklemmt hat, sollte dieser
zur Reinigung ausgebaut werden (s. Betriebsanwgjsun
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Pflanze Mahlen mit der Rotor-Schnellmihle

MP2.3

1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode:

Datum:

MAHLEN MIT DER ROTOR-SCHNELLMUHLE
(ZENTRIFUGALMUHLE) PULVERISETTE 14

Methodenverweise:

15.01.2011

Norm

In Anlehnung an DIN ISO 11464

HFA

B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;-3;-3;-3;-3;5;1;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Rotor-Schnellmihle Pulverisette 14, Fa. Fritsch
Rundsieb aus rostfreiem Stahl, 0,2 mm Trapezlochung
Schlagrotor mit 12 Rippen aus rostfreiem Stahl

Pinsel, Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen

Staubabsaugung

Staubsauger

Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Wichtiger Hinweis:

é

¢
¢

Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

Mihle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

Mahlgut nur bei laufender Mihle einfiillen, dabetiadd achten, dass die Mihle nicht

Uberhitzt (Zeiger nie im roten Bereich)!

Anhang: Literatur:

| Tw=
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Pflanze Mahlen mit der Rotor-Schnellmihle MP2.3 2

Durchfiihrunag:

- Die Muhle am Hauptschalter an der Rickseite destégreinschalten. Nach dem Einschalten
sollten die Anzeigen leuchten. Die Verriegelungnéff sich erst nach kurzer zeitlicher
Verzogerung.

- Die Haube durch Ziehen der vorderen Verschlussiarelsh vorne 6ffnen.

- Den Deckel des MahlgefalRes abnehmen und den RiaerSieb, die Auffangschale und die
Labyrinthscheibe entnehmen, falls nicht sicherdiessg das die Mihle sauber ist.

- Die Mihle und die Mahlgarnitur mit Pressluft in ddysaugkabine gut ausblasen.

« Danach die Muhle in umgekehrter Richtung wiedeamusenbauen:

Die Labyrinthscheibe, die durch einen O-Ring gedmaltird, so fest andriicken, bis sie plan auf dem
Motorflansch aufliegt. Dann den Rotor einsetzes drieinrastet. Dabei darauf achten, dass er nicht
verkanntet wird. Der Rotor muss sich leicht einsetiassen, und nach dem Einsetzen leicht drehen
lassen. Dann die Auffangschale und den Siebringeézen. Dabei darauf achten, dass der Pfeil auf dem
Siebring nach oben zeigt. Zeigt der Pfeil nach mngéehalt man einen hoheren Feinanteil. Die Muhle
erhitzt sich dann jedoch starker und kann u.U. kelf$, d.h. heiRRer als 6Q werden

» Die Kassette mit dem Deckel verschlieBen. Daralfeacdas die Deckeldichtung korrekt eingesetzt ist.

» Dann den Deckel des Gerats schlie3en und mit damrsprrichtung spannen, bis diese hdrbar einrastet.
Ist das Geréat nicht richtig zusammen gebaut unsichdwssen, so kann es nicht in Betrieb gesetzt
werden.

» Anschlie3end die gewlinschte Drehzahl (18 x 1000pem + und — Tasten wahlen und die Mihle durch
Dricken der Start-Taste in Bewegung setzen.

» Nach Erreichen der Endgeschwindigkeit, das Prob&mahvorsichtig in den Einfllltrichter geben. Auf M
keinen Fall soviel Mahlgut aufgeben, dass die laalkr temperature-Lampe leuchtet. Im ersteren Fall
ist der Motor Uberlastet, im zweiten Fall ist dig¢ifMe stark Gberhitzt. B
Achtung! Das Mahlgut darf auf keinen Fall heiRex @0°C werden. P

* Nach und nach maximal 150 ml Mahlgut aufgeben ¢#es maximal 50 ml gemahlenes Material
entstehen). Nachdem die Betriebsgerausche der MilddeEnde des Mahlvorgangs anzeigen, die Mikie—
durch Betétigen de8topTaste anhalten.

- Die Muhle nach vollstandigem Stillstand 6ffnen.

- Das Pulver von Sieb und Deckel in die Auffangschafeseln und mittels des Plastiktrichters
und des Pinsels in eine 50 ml PE-Weithalsflascherfii

- Das Sieb, den Rotor und die Auffangschale durch bkagsen mit Pressluft in der
Staubabsaugungskabine reinigen. Gegebenen Falidtemite Bestandteile von Proben durch
Waschen mit warmem Wasser und Ausspulen mit dealisigrtem Wasser entfernen, oder
Rotor und Siebe im Ultraschallbad reinigen. AllesBadteile der Muhle mit Pressluft
vollstandig trocken blasen. Der Rotor muss nur damnommen werden, wenn die
Labyrinthscheibe mit Probenmaterial verschmutzt ist

« Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmateriakyen reinigen, d.h. dass die Labyrinthscheibe
und der Rotor entnommen werden mussen, um sie ligkimel reinigen. Die Mihle mit dem
Staubsauger unter der Labyrinthscheibe etc. abeauge

Geratewartung/Hinweise:

* Die Muhle dient zur Zerkleinerung von Blattern, l¢ad sowie allen anderen Pflanzenteilen
vergleichbarer GroRe (<10mm). GroRRere Pflanzenteigéssen mit der Schneidmihle
(Schredder, MP1.2) vorzerkleinert werden.

* Sehr harte Pflanzenteile wie z.B. die Kapseln dechigckern oder fetthaltige Friichte lassen
sich besser mit einer Planetenmuihle (KugelmuhlePMB+2.1) zerkleinern.

* Aufgabegrofe maximal 1 cm, Aufgabemenge maximalrgDO0
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Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedess die Mahlgarnitur nicht heiRer als 60
°C wird. Gegebenen Falls langere Betriebspauseaggnl

Bei Uberlastung schaltet sich die Miihle automatischund kann erst 10 s nach Beseitigung
der Stérung wieder eingeschaltet werden.

Sollte die Muhle heil3er als gewdhnlich werden, adlerProbe nicht zu einem feinen Pulver
vermahlen werden, d.h. es befinden sich faseriggaBdteile in der Probe, so muss gepruft
werden, ob das Sieb u.U. abgenutzt ist. Ist dies-di, das Ringsieb austauschen.

Darauf achten, dass die Liftungsschlitze nicht dbglet sind.

Die Mahlraumabdeckung kann nur elektrisch, und tniokchanisch, geotffnet werden. Nach
einem Stromausfall lauft die Mihle nicht wiederamatisch an, sondern muss erneut gestartet
werden.

Ist das Mahlgut <8 mm, so konnen die Betriebsget@ris durch das Einsetzen eines
zusatzlichen Innentrichters in den Einfillstutzexduziert werden.

Die Muhle nie ohne Rotor, Siebring und Auffanggef@®reiben.

Die Muhle nur nach dem Ausschalten des Hauptsaebattié einem feuchten Tuch abwischen.
An der Ruckseite des Gerates befindet sich einterfihtte deren Reinigung fur das Gerat
lebenswichtig ist. Diese hierzu entnehmen, waschecknen und wieder einsetzen, oder durch
eine neue Matte ersetzen.

Von Zeit zu Zeit einen Anlauftest bei getffneteruda durchfihren. Das Gerat darf auf keinen
Fall anlaufen!

| Tw=
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Pflanze(SM) Mahlen mit der Rotor-Schnellmihle MP3.3 1
Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 15.01.2011

MAHLEN MIT DER ROTOR-SCHNELLMUHLE
(ZENTRIFUGALMUHLE) PULVERISETTE 14

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11464

HFA B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;-3;-3;-3:-3;5;6;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Rotor-Schnellmiihle Pulverisette 14, Fa. Fritsch

Rundsieb aus Reintitan, 0,2 mm Trapezlochung, raersté&rkungsringen

Schlagrotor mit 12 Rippen aus Reintitan
Pinsel (ohne Metallteile), Plastiktrichter

50 ml PE-Weithalsflaschen
Staubabsaugung
Staubsauger
Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

schnell abnutzt!

E & &

@ Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

Mihle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

Titanrotoren und —siebe nur fir das Mahlen von &nadn denen Schwermetalle
gemessen werden sollen verwenden, da Titan weatt&tahl ist, und sich deshalb se|

Mahlgut nur bei laufender Mihle einfiillen, dabetiadd achten, dass die Mihle nicht
Uberhitzt (Zeiger nie im roten Bereich)!

Anhang:

Literatur:

| Tw=
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Durchfiihrunag:

- Die Muhle am Hauptschalter an der Rickseite destégreinschalten. Nach dem Einschalten
sollten die Anzeigen leuchten. Die Verriegelungnéff sich erst nach kurzer zeitlicher
Verzogerung.

- Die Haube durch Ziehen der vorderen Verschlussiarelsh vorne 6ffnen.

- Den Deckel des MahlgefaBes abnehmen und den Remttior, das Titansieb, die
Auffangschale und die Labyrinthscheibe entnehmalis hicht sichergestellt ist, das die Mihle
sauber ist.

« Die Muhle und die Mahlgarnitur mit Pressluft in ddrsaugkabine gut ausblasen.

- Danach die Muhle in umgekehrter Richtung wiedeamusenbauen:

Die Labyrinthscheibe, die durch einen O-Ring gedraltird, so fest andriicken, bis sie plan auf dem
Motorflansch aufliegt. Dann den Rotor einsetzes drieinrastet. Dabei darauf achten, dass er nicht
verkanntet wird. Der Rotor muss sich leicht einsettassen, und nach dem Einsetzen leicht drehen
lassen. Dann die Auffangschale und den Siebringggten. Dabei darauf achten, dass der Pfeil auf dem
Siebring nach oben zeigt. Zeigt der Pfeil nach mngehalt man einen héheren Feinanteil. Die Mihle
erhitzt sich dann jedoch starker und kann u.U.éveills 66°C werden.

« Die Kassette mit dem Deckel verschliel3en.

« Dann den Deckel des Gerats schlie3en und mit damrsprrichtung spannen, bis diese hdrbar einrastet.
Ist das Gerét nicht richtig zusammen gebaut unschdossen, so kann es nicht in Betrieb gesetzt
werden.

« Anschlie3end die gewlinschte Drehzahl (18 x 10000)lem + und — Tasten wahlen und die Muhle
durch Driicken der Start-Taste in Bewegung setzen.

« Nach Erreichen der Endgeschwindigkeit, das Prob&mabvorsichtig in den Einfllltrichter geben. Auf M
keinen Fall soviel Mahlgut aufgeben, dass die leatr temperature-Lampe leuchtet. Im ersteren Fall B
ist der Motor Uberlastet, im zweiten Fall ist dig¢ilfve stark Gberhitzt.

« Achtung! Das Mahlgut darf auf keinen Fall heiRex @0°C werden. P

« Nach und nach maximal 150 ml Mahlgut aufgeben. Naohdie Betriebsgerausche der Mihle, das
Ende des Mahlvorgangs anzeigen, die Mihle durchtigen deiStopTaste anhalten.

« Die Muhle nach vollstandigem Stillstand 6ffnen.

- Das Pulver von Sieb und Deckel in die Auffangschafeseln und mittels des Plastiktrichters
und des Pinsels in eine 50 ml PE-Weithalsflascherfii

- Das Sieb, den Rotor und die Auffangschale durch bRgen mit Pressluft in der
Staubabsaugungskabine reinigen. Gegebenen Falidtemite Bestandteile von Proben durch
Waschen mit warmem Wasser und Ausspulen mit dealisigrtem Wasser entfernen, oder
Rotor und Siebe im Ultraschallbad reinigen. AllesBadteile der Muhle mit Pressluft
vollstandig trocken blasen. Der Rotor muss nur damnommen werden, wenn die
Labyrinthscheibe mit Probenmaterial verschmutzt ist

« Nach Beendigung der Arbeit alle Arbeitsmaterialyen reinigen, d.h. dass die Labyrinthscheibe
und der Rotor entnommen werden mussen, um sie ligkimcl reinigen. Die Mihle mit dem
Staubsauger unter der Labyrinthscheibe etc. abeauge

Geratewartung/Hinweise:

* Die Muhle dient zur Zerkleinerung von Blattern, g sowie allen anderen Pflanzenteilen
vergleichbarer GroRe (<10mm). GroRRere Pflanzenteiigéssen mit der Schneidmihle
(Schredder, MP1.2) vorzerkleinert werden.

» Sehr harte Pflanzenteile wie z.B. die Kapseln dechigckern oder fetthaltige Friichte lassen
sich besser mit einer Planetenmuihle (KugelmuhlePWMB+2.1) zerkleinern.

* Aufgabegrofe maximal 1 cm, Aufgabemenge maximalrgDO

* Insbesondere bei unbekanntem Mahlgut kontrolliedess die Mahlgarnitur nicht heil3er als 60
°C wird. Gegebenen Falls langere Betriebspauseaggnl
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Bei Uberlastung schaltet sich die Miuihle automatischund kann erst 10 s nach Beseitigung
der Stérung wieder eingeschaltet werden.

Sollte die Muhle heif3er als gewdhnlich werden, adlerProbe nicht zu einem feinen Pulver
vermahlen werden, d.h. es befinden sich faseriggaRdteile in der Probe, so muss gepruft
werden, ob das Sieb u.U. abgenutzt ist. Ist diesdi, das Ringsieb austauschen.

Darauf achten, dass die Liftungsschlitze nicht dbglt sind.

Die Mahlraumabdeckung kann nur elektrisch, und tniokchanisch, getffnet werden. Nach
einem Stromausfall lauft die Mihle nicht wiederamatisch an, sondern muss erneut gestartet
werden.

Beim Mahlen von Proben an denen Schwermetalle siealywerden sollen, nie den
zusatzlichen Innentrichter in den Einflllstutzenseitzen.

Die Muhle nie ohne Rotor, Siebring und Auffanggeti@®reiben.

Die Muhle nur nach dem Ausschalten des Hauptsakatté einem feuchten Tuch abwischen.
An der Ruckseite des Gerates befindet sich einterfiatte deren Reinigung fur das Gerat
lebenswichtig ist. Diese hierzu entnehmen, wascdhecknen und wieder einsetzen, oder durch
eine neue Matte ersetzen.

Von Zeit zu Zeit einen Anlauftest bei getffneteruda durchfihren. Das Gerat darf auf keinen
Fall anlaufen!
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Pflanze Mahlen in der Zentrifugalmuhle MP5.1 1
Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.11.2010

MAHLEN

Methodenverweise:

IN DER ZENTRIFUGALMUHLE

Norm

In Anlehnung an DIN ISO 11464

HFA

B1.3.1

HFA-Code | B2;-3;-3;-3;-3;-3:-3;5;1;-3;-3;

Gerate und Zubehor:

Ultra-Zentrifugalmihle, Typ ZM100 Fa. Retsch
Rundsiebe aus Stahl 0,2 mm Lochung, Abstandssieb!
Rotor aus Stahl

Pinsel

Plastiktrichter
Ultraschallbad
Staubabsaugung
Pressluftversorgung

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Wichtiger Hinweis:

e & & & & &

Gehorschutz, Atemschutz und Schutzkleidung tragen!

Mihle nur in den Staubabsaugungskabinen betreiben!

GrolRe oder harte Probenteile mit 4 mm Sieb (MPgdg)y Kugelmuhle (Zrg, MBP2.1)

vorzerkleinern!

Das 0,2 mm Abstandssieb sollte nur bei Proben vashetewerden, bei denen das
normale 0,2 mm Sieb zu heil (>8D) wird, da das Mahlergebnis nicht so gut ist!

Mahlgut nur bei laufender Mihle einflillen, dabeiadd achten, dass die Mihle nicht
Uberhitzt (load-control-Anzeige maximal im gelberg im roten Bereich)!

Muhle kann nur bei vélligem Stillstand geoffnet den!

Anhang: Literatur:

T <
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Durchfiihrunag:

- Den Hauptschalter vorne links einschalten und dibvs$prifung des Gerates abwarten. Nach
Beendigung der Prifung leuchtet die functions-Ageerun.

- AnschlieRend kann der Deckel der Mihle gedffnetderr Das Offnen der Miihle ist nur
moglich, wenn die Miihle vollkommen still steht uabhgeschaltet ist. Nach dem Offnen des
Deckels kdnnen die Mahlwerkzeuge eingesetzt werden:

1. Zuerst den Stahlrotor in die Mlhle einsetzen. Retor wird mit den zwei Nuten unten auf
die Stifte in der Mihle aufgesteckt. Er brauchhhilestgeschraubt zu werden.

2. Anschlie3end wird die Edelstahlauffangwanne (Kasyeingesetzt.

3. Das Abstandssieb aus Stahl (0,2 mm) wird danachdeuaf Rotor aufgesteckt und die
Kassette mit dem Edelstahldeckel verschlossen. iDabhses darauf geachtet werden, dass
die Pfeilrichtung auf dem Sieb mit der Pfeilrichgusuf der Miihle Gbereinstimmt.

4. Zum Schluss den Deckel der Muhle schlie3en @ndegeln.

« Die Drehzahl auf 14000 U/Min. einstellen.

« Die Muhle dann durch Driicken der START-Taste inrigbtsetzten

« Nach Erreichen der Endgeschwindigkeit des Rotorsig@le sich die load-control-Anzeige auf
die Position 2 ein. Erst dann kann die Probe lamgsaden Einfllltrichter gegeben werden.
Beim Einfullen der Probe standig die load-controlz&ige beobachten. Diese darf maximal im
gelben Bereich, nie im roten Bereich sein, da dighl und damit das Mahlgut sonst Uberhitzt.
Durch Uberhitzung des Mahlgutes kann es zu Stitkstidusten in der Probe kommen. GroRe
Probenteile vor der Vermahlung vorzerkleinern (sweise).

- Nach Beendigung des Mahlvorganges (leiseres, gigi@iges Laufgerdusch der Muhle) diV]
Muhle durch Driicken der STOP-Taste zum Stillstamcigen. Beim Ausschalten der Mihle amP
Hauptschalter wird die Mihle nicht gebremst und kdnwesentlich langsamer zum Stillstand.
Der Deckel der Muhle kann auf3erdem nicht gedffrexten, wenn die Muhle am Hauptschalter
ausgeschaltet wurde.

« Nach volligem Stillstand der Mihle den Deckel 6fineind die Probe mit einem Pinsel vom
Sieb und Deckel in die Auffangschale birsten. DabP in 50 ml Weithals-polyethylenflaschen
abfullen.

- Deckel, Auffangschale, Sieb, Rotor und gegebendls Beée Labyrinthscheibe mit Pressluft
ausblasen. Sollten Probenreste wie z.B. Harz arbh &ier Rotor kleben, diese mit heilRem
Wasser, Aceton oder im Ultraschallbad reinigen.

« Nach Beendigung der Arbeit die Muhle vollstandigeinanderbauen und die Rotorwelle bei
Bedarf mit Aceton reinigen. Probenteile, die sictten dem Rotor befinden, kdnnen die Welle
der Muhle beschadigen. Nach der Reinigung die Ratibe hin und wieder mit Maschinenfett
leicht einfetten.

Geratewartung:

» Unter der Mihle befindet sich ein runder Filter sweslRem Fliel3. Dieser muss hin und wieder
kontrolliert werden, und falls er sich mit Staulyesetzt hat ausgewechselt werden.

» Halbjahrlich sollte wie folgt gepruft werden, okedvihle richtig bremst: Die Geschwindigkeit
auf 18000 U/Min. stellen. Die Muhle durch Drickesr 8TART-Taste starten. Nach Erreichen
der Maximalgeschwindigkeit die Muhle durch Driickder STOP-Taste stoppen. Die Zeit
zwischen Dricken der STOP-Taste und volligem $diid der Mihle mit einer Stoppuhr
messen. Sie sollte 7 s nicht Gberschreiten
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.12.2000

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Grobsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grof3en Fraktionen von Hankih@ Handschuhe). Proben, die offensichtlich
durch Vogelkot oder auf andere Weise (z.B. Raupmfipekontaminiert sind, werden ohne zu
Wiegen vollstéandig verworfen und gelangen nichtli@ Analyse. Alle Tiere (Kafer, Mause etc.),
Steine und andere Bestandteile die nicht zum Stheyghdren werden aussortiert und verworfen.
Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden in 2 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)
Feinunfraktioniert 10N (MengeFein): alles aulRerli3toeu (9N)

2. Laubbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige uberg)
Feinunfraktioniert 10L (MengeFein): alles aul3eol@atreu (9L)

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobeesbhriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.

T

[ll. Mischen der Proben fiur die Analyse

1. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werderneiiden Sammler (5-12) ermittelt. —
2. Die Fraktionen 9N, 10N einer Flache der Sammlens® 9-12 ergeben 4 Jahresproben.
3. Die Fraktionen 9L, 10L einer Flache der Sammlerin@ 9-12 ergeben 4 Jahresproben.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe

5-8, 9-12 9N, 10N X

5-8, 9-12 9L,10L X
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Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
Dezember — November Dezember — November

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unverandd} K. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!




Matrix Methoden-Nr.

Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T6.2

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestéanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein“ und der dazugehdrige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar (Marz)nt 3u5eptember - November gereinigt.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.12.2002

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Grobsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grof3en Fraktionen von Hankih@ Handschuhe). Proben, die offensichtlich
durch Vogelkot oder auf andere Weise (z.B. Raupmfipekontaminiert sind, werden ohne zu
Wiegen vollstéandig verworfen und gelangen nichtli@ Analyse. Alle Tiere (Kafer, Mause etc.),
Steine und andere Bestandteile die nicht zum Stheyghdren werden aussortiert und verworfen.
Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden in 2 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)
Feinunfraktioniert 10N (MengeFein): alles aul3erl§3toeu (9N)

2. Laubbaumstandorte Sammler 5-12
Feinfraktion 9L (MengeGrob) : Grobstreu (Zweige iibe g)
Feinunfraktioniert 10L (MengeFein): alles aul3eol@atreu (9L)

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobeesbhriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.

T

[ll. Mischen der Proben fiur die Analyse

4. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (5-12) ermittelt. —
5. Die Fraktionen 9 N, 10 N einer Flache der Sammi8rund 9-12 ergeben 4 Jahresproben.
6. Die Fraktionen 9 L, 10 L einer Flache der Sammi8ruind 9-12 ergeben 4 Jahresproben.

Die Jahresmischproben fur das Streujahr 2003 biémhdie Grob- bzw. Feinstreu des Zeitraums
Dezember 2002 bis Februar 2004, da das Streujahdiedem Zeitpunkt nicht mehr Ende
November, sondern erst im darauf folgenden JaheHrebruar endet. Neuer Zeitraum ab 2004,
1.3. des Streujahres bis 28.2. des folgenden Jahres
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Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe

5-8, 9-12 9N, 10N X

5-8, 9-12 9L,10L X

Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
Dezember — Februar Dezember — Februar

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!




Matrix Methoden-Nr.

Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T6.3

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestéanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein“ und der dazugehdrige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar( Marz) +Jseptember- November gereinigt
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2004

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Grobsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @R¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grof3en Fraktionen von Hankih@ Handschuhe). Proben, die offensichtlich
durch Vogelkot oder auf andere Weise (z.B. Raupmfipekontaminiert sind, werden ohne zu
Wiegen vollstéandig verworfen und gelangen nichtli@ Analyse. Alle Tiere (Kafer, Mause etc.),
Steine und andere Bestandteile die nicht zum Stheyghdren werden aussortiert und verworfen.
Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden in 2 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)
Feinunfraktion 10N (MengeFein): alles aul3er Graas{ON)

2. Laubbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige uberg)
Feinunfraktioniert 10L (MengeFein): alles aul3erl6atoeu (9L)

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobeesbhriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.

T

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (5-12) ermittelt. —
4. Die Fraktionen 9N, 10N einer Flache der Sammlens@® 9-12 ergeben 4 Jahresproben.
5. Die Fraktionen 9L, 10L einer Flache der Sammlerin@ 9-12 ergeben 4 Jahresproben.

Die Jahresmischproben ab dem Streujahr 2004 béémhdie Grob- bzw. Feinstreu des Zeitraums
Marz des Streujahres bis Februar des folgendemrsatia das Streujahr ab diesem Zeitpunkt nicht
mehr Ende November, sondern erst im darauf folgedabr Ende Februar endet. Neuer Zeitraum
1.3. des Streujahres bis 28.2. des folgenden Jahres
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Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe

5-8, 9-12 9N, 10N X

5-8, 9-12 9L,10L X

Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
Marz — Februar Marz — Februar

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!
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Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T6.4

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestéanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein und der dazugehdorige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar (Marz)nt Julseptember - November gereinigt
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2006

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Grobsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grof3en Fraktionen von Hankih@ Handschuhe). Proben, die offensichtlich
durch Vogelkot oder auf andere Weise (z.B. Raupmfipekontaminiert sind, werden ohne zu
Wiegen vollstéandig verworfen und gelangen nichtli@ Analyse. Alle Tiere (Kafer, Mause etc.),
Steine und andere Bestandteile die nicht zum Stheyghdren werden aussortiert und verworfen.
Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden in 2 Fraktionen sortiert:

Niedersachsen:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 5-12 :

Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dnekige Uber 10 g)
Feinunfraktioniert 10N (MengeFein): alles aul3erlistceu (9N)

2. Laubbaumstandorte Sammler 5-12
Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ubeérg)
Feinunfraktioniert 10L (MengeFein): alles aul3er l&&toeu (9L)

Sachsen- Anhalt:

Keine Einzeldaten der Feinfraktionen pro Sammler @Qlals Gesamtprobe) T
1. Nadelbaumstandorte Sammler 1-9:

Feinfraktion 9 N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dnekige Uber 10 Q)

Feinunfraktioniert 10 N (MengeFein): alles auReoléstreu (9N) —

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobessbhriftet, und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel geftillt.

[1l. Mischen der Proben fur die Analyse

1. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdendden Sammler (5-12 NI sowie 1-9
ST) ermittelt.

2. Die Fraktionen 9N, 10N einer Flache der Sammlens® 9-12 ergeben 4 Jahresproben.

3. Die Fraktionen 9L, 10L einer Flache der Sammlerin@ 9-12 ergeben 4 Jahresproben.
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4. Sachsen-Anhalt: Die Fraktionen 9N, 10N der Samml& werden zu 2 Jahresproben
gemischt.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
5-8, 9-12 9N, 10N X
5-8, 9-12 9L,10L X
1-9 9N, 10N X

Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
Marz — Februar Marz — Februar

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!
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Probennahme und Reinigung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachsttihen 12 Streusammler, auf Sachsen-
Anhalt Flachen stehen 9 Sammler.

Die Beprobung erfolgt in der Bliitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14t&gig. In der restlichen Zeit antiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naime ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe" und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, SchiResst...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesemiel3endem Nachspulen mit demin. Wasser.
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Pflanze (Streu) Trocknen/Sortieren v. Streuproben ©.6 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2007

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Grobsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grof3en Fraktionen von Hankih@ Handschuhe). Proben, die offensichtlich
durch Vogelkot oder auf andere Weise (z.B. Raupmfipekontaminiert sind, werden ohne zu
Wiegen vollstéandig verworfen und gelangen nichtli@ Analyse. Alle Tiere (Kafer, Mause etc.),
Steine und andere Bestandteile die nicht zum Stheyghdren werden aussortiert und verworfen.
Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Ab Streujahr 2007 befinden sich auf allen Flachdiedersachsen, Sachsen-Anhalt) 12 Sammler.
Die Proben der Sammler 5-12 auf Flachen hédelbdumen als Hauptbaumart werden in 2
Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 5-12:
Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)
Feinunfraktioniert 10N (MengeFein): alles au3eolitreu (9N)

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobeesbhriftet, und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.

T

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (5-12) ermittelt. —
4. Die Fraktionen 9N, 10N einer Flache der Sammlerns@® 9-12 ergeben 4 Jahresproben.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
5-8, 9-12 9N, 10N X

Nadel Hauptbaumbestande
Méarz — Februar
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IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!




Matrix Methoden-Nr.
Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T6.6

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachged Sachsen-Anhalt stehen 12
Streusammler.

Die Beprobung erfolgt auf Nadelbaumflachen mindestdle 4 Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein* und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe* und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, Schihesst...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesemiel3endem Nachspulen mit demin. Wasser.
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Pflanze (Streu) Trocknen/Sortieren v. Streuproben 7.2 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.12.2000

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die

Analyse.

Alle Tiere (Kafer, Mause etc.), Steine und andesstBndteile die nicht zum Streufall gehoren
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baunmar#,i 5 bzw. 7 Fraktionen (Luss, 2
Hauptbaumarten) sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1- 4:

Feinfraktion 1 N ( MengeFolFichte oder Kiefer): & Hauptbaumart

Feinfraktion 6 N (MengeRest): Reststreu (Knospeagpkn, Bluten, Rest, Zweige
sowie Zapfen unter 10 g)

Feinfraktion 9 N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)

Feinfraktion 11 N(MengeFoINN) : Blatter und Nebaomarten

2. Laubbaumstandorte Sammler 1- 4: T

Feinfraktion 1 L ( MengeFolBuche oder Eiche): Battlauptbaumart

Feinfraktion 4 L (MengeFrucBucheckern oder Eichejichte ohne Schalen N
Hauptbaumarten

Feinfraktion 8 L (MengeRest): Reststreu (Knospeuappkn, Rest, Fruchtschalen,
Zweige unter 10 g)

Feinfraktion 9 L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ibé g)

Feinfraktion 11 L (MengeFoINN): Blatter und Nad&lebenbaumarten

(Im Falle von Luss gibt es mehrere bestandpragBadenarten, so dass die Feinfraktionen 1 L und
4 L zweimal auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden wie die Originalprobeesbhriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.




Methoden-Nr. Seite
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Methode
Trocknen/Sortieren v. Streuproben

Matrix
Pflanze (Streu)

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (1-4) ermittelt.

4. Die Fraktionen Blatter Hauptbaumart (1 L) einerchi (1-4) und Nadeln Hauptbaumart (1
N) einer Flache (1-4) werden jeweils zu 4 Quartalspn gemischt, so dass fur die
zeitlichen Mischintervalle jeweils 4 Proben (Lus®&®ben) fur die Fraktion Hauptbaumart
vorhanden sind.

5. Die Fraktionen 6 N, 9 N, 11N einer Flache der Séent+4 ergeben 3 Jahresproben.

4. Die Fraktionen 4 L, 8 L, 9 L, 11L einer Flache @&ammler 1-4 ergeben 4 Jahresproben
(Luss 6 Proben).

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 1N X
1-4 6N,9N, 11N X
1-4 1L X
1-4 4L,8L,9L,11L X

Die Quartale fur Laub- und Nadelbaumstandorte datoki unterschiedlich:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
I Dezember — Februar Dezember — Juni

I Marz — Juni Juli — September

1] Juli — September Oktober

v Oktober — November November

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!

Mindestmengen zur Analyse:

Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g
werden nur gewogen, da die Menge fir die Analyshtrausreicht.

Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die
Menge fur die Analyse nicht ausreicht.
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Sollten bei der Installationstibersicht nicht allenkpartimente erscheinen, so gibt es diese auf den
entsprechenden Flachen nicht. (z.B. im Harz gilitegse Nebenbaumarten.)




Matrix Methoden-Nr.

Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T7.2

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestéanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hant Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein“ und der dazugehdrige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar( Marz) +Jeeptember- November gereinigt




Anhang Nr.

far

Matrix

Methoden-Nr.

Pflanze (Streu)

T7.2
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Pflanze (Streu) Trocknen/Sortieren v. Streuproben 7.3 1

Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.12.2002

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die
Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baunmar#,i 5 bzw. 7 Fraktionen (Luss, 2
Hauptbaumarten) sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1- 4:

Feinfraktion 1 N ( MengeFolFichte oder Kiefer): & Hauptbaumart

Feinfraktion 6 N (MengeRest): Reststreu (Knospeagpkn, Bluten, Rest, Zweige
sowie Zapfen unter 10 g)

Feinfraktion 9 N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)

Feinfraktion 11 N(MengeFoINN) : Blatter und Nadé&lebenbaumarten

2. Laubbaumstandorte Sammler 1- 4: T

Feinfraktion 1 L ( MengeFolBuche oder Eiche): Battlauptbaumart

Feinfraktion 4 L (MengeFrucBucheckern oder Eichefjichte ohne Schalen N
Hauptbaumarten

Feinfraktion 8 L (MengeRest): Reststreu (Knospeuappkn, Rest, Fruchtschalen,
Zweige unter 10 g)

Feinfraktion 9 L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ibé g)

Feinfraktion 11 L (MengeFoINN): Blatter und Nad&lebenbaumarten

(Im Falle von Luss gibt es mehrere bestandpragBadenarten, so dass die Feinfraktionen 1 L und
4 L zweimal auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden, wie die OriginalproliEeschriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.
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Methode
Trocknen/Sortieren v. Streuproben

Matrix
Pflanze (Streu)

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (1-4) ermittelt.

4. Die Fraktionen (1 N und 1 L) Blatter und Nadeln gdoaumart einer Flache (1-4) werden
jeweils zu 5 Quartalsproben gemischt (neu zeitlishechung da nicht nach Kalenderjahr
sondern nach Vegetationsperiode gemischt wirdjass fur die zeitlichen Mischintervalle
jeweils 5 Proben (LUss 10 Proben) fir die Frakb@auptbaumart vorhanden sind.

5. Die Fraktionen 6 N, 9 N, 11N einer Flache der Séan+4 ergeben 3 Jahresproben.

6. Die Fraktionen 4 L, 8 L, 9 L, 11L einer Flache &ammler 1-4 ergeben 4 Jahresproben
(Luss 6 Proben).

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 1N X
1-4 6N,9N, 11N X
1-4 1L X
1-4 41,8L,9L,11L X

Die Quartale fur die Mischung der Fraktionen fuubhg1L)- und Nadelbaumstandorte (1N) sind ab
2003 wie folgt:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
I Dezember — Februar Dezember — Juni

I Marz — Juni Juli — September

1] Juli — September Oktober

v Oktober — November November

\ Dezember — Februar Dezember — Februar

Durch die Umstellung auf die in der obigen Tabellggefiihrten Quartale ergeben sich fir 2003
funf Quartale.

Die Jahresmischproben fur das Streujahr 2003 bikémheie entsprechenden Streufraktionen (6NT
9N, 11N, 4L, 8L, 9L, 11L) des Zeitraums Dezembe®2bis Februar 2004, da das Streujahr ab
diesem Zeitpunkt nicht mehr Ende November, sondeshim darauf folgenden Jahr Ende Februar
endet. Neuer Zeitraum 1.3. des Streujahres bis 882folgenden Jahres.

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!
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Mindestmengen zur Analyse:

Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g
werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.

Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die
Menge fir die Analyse nicht ausreicht.

Sollten bei der Installationstibersicht nicht allenkpartimente erscheinen, so gibt es diese auf den
entsprechenden Flachen nicht. (z.B. im Harz gilitegse Nebenbaumarten.)
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Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T7.3

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein“ und der dazugehdrige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar( Marz) +Jseptember- November gereinigt




Anhang Nr.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2004

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die

Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeih Status zugeordnet, die in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baunmar#,i 5 bzw. 7 Fraktionen (Luss, 2
Hauptbaumarten) sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1- 4:

Feinfraktion 1 N ( MengeFolFichte oder Kiefer): & Hauptbaumart

Feinfraktion 6 N (MengeRest): Reststreu (Knospeagpkn, Bluten, Rest, Zweige
sowie Zapfen unter 10 g)

Feinfraktion 9 N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)

Feinfraktion 11 N(MengeFoINN) : Blatter und Naddbenbaumarten

2. Laubbaumstandorte Sammler 1- 4: T

Feinfraktion 1 L ( MengeFolBuche oder Eiche): Battlauptbaumart

Feinfraktion 4 L (MengeFrucBucheckern oder Eichefjichte ohne Schalen N
Hauptbaumarten

Feinfraktion 8 L (MengeRest): Reststreu (Knospeuappkn, Rest, Fruchtschalen,
Zweige unter 10 g)

Feinfraktion 9 L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ibé g)

Feinfraktion 11 L (MengeFoINN): Blatter und Nad&lebenbaumarten

(Im Falle von Luss gibt es mehrere bestandpragBadenarten, so dass die Feinfraktionen 1 L und
4 L zweimal auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden, wie die Originalprolieeschriftet und in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.
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Matrix
Pflanze (Streu)

[1l. Mischen der Proben fur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (1-4) ermittelt.

4. Die Fraktion (1N) Nadeln der Hauptbaumart einerckéder Sammler 1-4 werden zu 4
Quartalsproben gemischt. Die Fraktion (1L) Blattler Hauptbaumart einer Flache der
Sammler 1-4 werden zu 5 Quartalsproben gemisahi: (reitliche Mischung nicht nach
Kalenderjahr sondern nach Vegetationsperiode). &usee Liss 10 Proben, da es auf dieser
Flache 2 Hauptbaumarten gibt.

5. Die Fraktionen 6 N, 9 N, 11N einer Flache der Séanm+4 ergeben 3 Jahresproben.

6. Die Fraktionen 4 L, 8 L, 9 L, 11L einer Flache d&ammler 1-4 ergeben 4 Jahresproben
(Luss 5 Proben).

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 1N X
1-4 6N,9N, 11N X
1-4 1L X
1-4 41,8L,9L,11L X

Die Quartale fur die Mischung der Fraktionen fuubhg1L)- und Nadelbaumstandorte (1N) sind ab
2004 wie folgt:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
I Maéarz — Juni Marz — Juni

Il Juli — September Juli — September

1] Oktober — November Oktober

v Dezember - Februar November

\Y Dezember - Februar

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!

Mindestmengen zur Analyse:
Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben @mem Gewicht von weniger als 0,49 g
werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.
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Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die
Menge fir die Analyse nicht ausreicht.

Sollten bei der Installationsubersicht nicht allenkpartimente erscheinen, so gibt es diese auf den
entsprechenden Flachen nicht. (z.B. im Harz gititeése Nebenbaumarten.)
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Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Niedersachsen-Flachen stehen 12 Streusammle

Die Beprobung erfolgt einmal monatlich (in den Lbabmbestéanden von September bis November
14- tagig).

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, @nabme ,ja/nein und der dazugehdrige
Status eingetragen. Kann keine Probenahme erfolgeshjm Feldbuch/Aufnahmezettel ,keine
Probe" und der Grund vermerkt (z. B. zu geringe §erSchnee, Frost...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler

Die Sammler werden jeweils Ende Februar( Marz) +Jseptember- November gereinigt
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2006

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die
Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Streuproben werden je nach Herkunft (Bundeglamnel folgt sortiert:

Hessen (nur Buchenflachenpammler 1-10:

Keine Einzeldaten der Feinfraktionen pro Sammlére(Saus den Sammlern 1-10 als Gesamtprobe

sortiert)!

Feinfraktion 1L (MengeFolBuche): Blatter der Haupilmart (Buche)

Feinfraktion 4L (MengeFrucBucheckern): Bucheckemne Schalen

Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige uberg)

Feinfraktion 12L (MengeRestNN): Reststr@ioht Buche (alle Nebenbaumarten z.B.
Nadeln, Zweige, Blatter, Frichte aber auch ,Versatmngen®) Diese zweite Restfraktion
wurde bisher verworfen und wird in den Streujal2686 und 2007 getrennt analysiert um T
Informationen Uber die Menge und den Gehalt dibsdrer verworfenen Anteile zu

erhalten. ]

Feinfraktion 13L (MengeRestHaupt): Reststreu Bugmospenschuppen, Bliten,
Zweige unter 10 g, Fruchtschalen)

Ausnahme Kellerwald und Hunfeld:
Feinfraktion 8L (MengeRest): Reststreu (Knospenppku, Rest, Fruchtschalen und
Zweige unter 10 g)

Niedersachsen:

1. Nadelbaumstandorgammler 1-4:

Feinfraktion 1N ( MengeFolFichte oder Kiefer): Nadelauptbaumart
Feinfraktion 6N (Menge Rest): Reststreu (Knospeagpkn, Bliten, Rest, Zweige
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sowie Zapfen unter 10 g)
Feinfraktion 9 N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dnekige Uber 10 Q)
Feinfraktion 11N(MengeFoINN): Blatter und Nadeleldénbaumarten

2. Laubbaumstandorte Sammler 1- 4:

Feinfraktion 1L (MengeFolBuche oder Eiche): Blattauptbaumart

Feinfraktion 4L (MengeFrucBucheckern oder Eichejichte ohne Schalen
Hauptbaumarten

Feinfraktion 8L (MengeRest): Reststreu (Knospenppku, Rest, Fruchtschalen,
Zweige unter 10 Q)

Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige uberg)

Feinfraktion 11L (MengeFoINN): Blatter und Nadeleténbaumarten

(Im Falle von Luss gibt es zwei bestandpragenderiaten, so dass die Feinfraktionen 1 L und
4 L zweimal auftreten.)

Sachsen- Anhalt:

Keine Einzeldaten der Feinfraktionen pro Sammlére{Saus den Sammlern 1-9 als Gesamtprobe
sortiert)!

1. Nadelbaumstandorgammler 1-9:

Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)

Feinunfraktioniert 10N (MengeFein): alles aul3erlstoeu (9N)

Die Einzelfraktionen werden wie die Original Prdimschriftet, in Polyethylen- oder Polypropylen-
Beutel gefillt.

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Niedersachsen: die Gewichte der getrockneten ferati werden fir jeden Sammler (1-4)
ermittelt.

4. Hessen und Sachsen-Anhalt: die Gewichte der Fratioverden fiir die Gesamtproben
(alle Sammler) ermittelt.

5. Niedersachsen: Die Fraktionen (1N oder 1L) Nadew.[Blatter der Hauptbaumart einer
Flache werden zu 4 Quartalsproben gemischt, (LI®Ben, 2 Hauptbaumarten).
Die Fraktionen 6N, 9N, 11N der Sammler 1-4 warde 3 Jahresproben gemischt. T
Die Fraktionen 4L, 8L, 9L, 11L der Sammler 1-4 westdzu 4 Jahresproben gemischt
(Luss 6 Proben)

6. Sachsen-Anhalt: Die Fraktionen 9N, 10N der Sammik& werden zu 2 Jahresproben
gemischt.

7. Hessen: Die Fraktion 1L Blatter der HauptbaumaneeFlache wird zu 5 Quartalsproben
gemischt. Die Fraktionen 4L, 8 L, 9L, 12L, 13L d&ammler 1-10 werden zu 4
Jahresproben gemischt.
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Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 NI 6N, 9N, 11N X
1-9 ST 9N, 10N X
1-4 NI 1L, 1IN X
1-10 HE 1L X
1-4 NI 4L, 8L, 9L, 11L X
1-10 HE 4L, 8L, 9L,12L, 13L X

Die Quartale fur Laub- und Nadelbaumstandorte gnthch Bundesland verschieden:

Niedersachsen, Sachsen- Anhalt

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
I Marz — Juni Marz — September

Il Juli — September Oktober

11 Oktober — November November

v Dezember - Februar Dezember- Februar

Hessen Ubergangsregelung 2006 Streujahr 2 Monateniger
Quartal |Laub Hauptbaumbestande
I Dezember- Februar

I Marz — September

1l Oktober
v November
V Dezember- Februar

IV. Dateneingabe in ECO:
Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:
Keine Beprobung:
Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben
Beprobung:
Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.
T
Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!

Mindestmengen fur die Analyse:

Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g
werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.

Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die
Menge fir die Analyse nicht ausreicht.
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Anhang Nr.| 1 far Pflanze (Streu) T7.5

Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Eichen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen stehen bis zist2usammler.

Die Beprobung erfolgt in der Bliitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14té&gig. In der restlichen Zeit antiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe" und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, SchiResst...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesemiel3endem Nachspulen mit demin. Wasser.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2007

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die
Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Ab Streujahr 2007 befinden sich auf allen Flachideséen, Niedersachsen, Sachsen-Anhalt) 12
Sammler.

Die Proben werden je nach vorherrschender Baum&t4, 5 oder 6 Fraktionen sortiert:

1. Nadelstandorte Sammler 1-4:

Feinfraktion 1N (MengeFolFichte oder Kiefer): Nadélauptbaumart

Feinfraktion 6N (MengeRest): Reststreu (Knospengphln, Bliten, Rest,
Zweige, Nebenbaumblatter, sowie Zapfen unter 10 Q)

Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dmekige Uber 10 g)

2. Laubbaumstandorte Sammler 1-12:

Feinfraktion 1L ( MengeFolBuche oder Eiche): Blattauptbaumart N

Feinfraktion 4L (MengeFrucBucheckern oder Eichefjichte Hauptbaumarten

Feinfraktion 8L (MengeRest): Reststreu (Knospenppka, Rest, Nebenbaumblatter,
Zweige unter 10 g)

Feinfraktion 9L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ubeérg)

Flachen in Hessen (aul3er Kellerwald) sind nach Rdsaupt und RestNN sortiert worden, um
Menge und Gehalte dieser bisher verworfenen Anteileu erhalten (2006 und 2007).
Feinfraktion 12L (MengeRestNN): Reststr@ioht Buche (alle Nebenbaumarten z.B.

Nadeln, Zweige, Blatter, Frichte aber auch ,Vemsgtzungen®)
Feinfraktion 13L (MengeRestHaupt): Reststreu Bughrspenschuppen, Rest,

Zweige unter 109)
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Im Falle mehrerer bestandpragender Baumarten kodige/einfraktionen 1N, 1L, 4L mehrmals
auftreten.

Die Einzelfraktionen werden, wie die Original Proleeschriftet, in Polyethylen- oder
Polypropylen-Beutel gefilit.

[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werden féden Sammler (1-12
Laubbaumflachen, bzw. 1-4 Nadelbaumflachen) ertnitte

4. Die Fraktionen Blatter Hauptbaumart (1L) der Sammlel, 5-8 und 9-12 werden zu je 4
Quartalsproben gemischt (=12 Proben je Fraktiorit@&l&Hauptbaumart). Die Fraktionen
Nadeln Hauptbaumart (1N) einer Flache der Samml&r Werden ebenfalls zu 4
Quartalsproben gemischt (=4 Proben je Fraktion Madauptbaumart).

5. Die Fraktionen 6N und 9N einer Flache der Samayér ergeben 2 Jahresproben.

6. Die Fraktionen 4L, 8L, 9L, 12L, 13L der Sammler 2-drgeben 5 Jahresproben.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 1N X
1-4 6N,9N X
1-4,5-8,9-12| 1L X
1-12 41,8L,9L,121L,13L X

Die Quartale sind fur Laub- und Nadelbaumstandegtsechieden:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande

I Marz — Juni Marz — September

Il Juli — September Oktober

1] Oktober — November November

\Y Dezember — Februar Dezember — Februar T

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!
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Mindestmengen fur die Analyse:
Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g

werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.
Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die

Menge fir die Analyse nicht ausreicht.
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Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Echen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachsdessen und Sachsen-Anhalt stehen 12
Streusammler.

Die Beprobung erfolgt in der Bliitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14tégig. In der restlichen Zeit anfiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hant Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe* und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, Schiheest...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesdnlielRendem Nachspilen mit demin. Wasser.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2008

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die
Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baum&it8 bzw. 12 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1-4:

Feinfraktion 1N (MengeFolFichte oder Kiefer): Nadélauptbaumart

Feinfraktion 2N (MengeBlattNN): Blatter Nebenbautear

Feinfraktion 3N (MengeNadelNN) : Nadeln Nebenbauerar

Feinfraktion 6N (Menge Rest): Reststreu (Knospeuagpkn, Bliten, Rest, Zweige
sowie Zapfen unter 10 g)

Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dnekige Uber 10 Q)

2. Laubbaumstandorte Sammler 1-12: T
Feinfraktion 1 L (MengeFolBuche oder Eiche): Blattauptbaumart

Feinfraktion 2 L (MengeBlattNN): Blatter Nebenbautea —
Feinfraktion 3 L (MengeNadelNN): Nadeln Nebenbausrar

Feinfraktion 4 L (MengeFrucBucheckern oder Eichehnjichte Hauptbaumarten
Feinfraktion 5 L (MengeFruchtschalenBuche oder &ith Fruchtschalen Hauptbaumarten
Feinfraktion 6 L (MengeBIlutenBuche oder Eiche): BluHauptbaumarten

Feinfraktion 8 L (MengeRest) : Reststreu (Knospkoppen, Rest, Zweige unter 10 g)
Feinfraktion 9 L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ibé g)

(Im Falle mehrerer bestandpragender Baumarten ) kissien die Feinfraktionen 1L, 4L, 5L und
6L mehrmals auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden wie die Original Prdimschriftet, in Polyethylen- oder Polypropylen-
Beutel gefillt.
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[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse

3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werden féden Sammler (1-12
Laubbaumflachen, bzw. 1-4 Nadelbaumflachen) ertnitte

4. Die Fraktionen Blatter Hauptbaumart (1L) der Sammlel, 5-8 und 9-12 werden zu je 4
Quartalsproben gemischt (=12 Proben je Fraktiorit@&l&Hauptbaumart). Die Fraktionen
Nadeln Hauptbaumart (1N) einer Flache der Samml&r Werden ebenfalls zu 4
Quartalsproben gemischt (=4 Proben je Fraktion Madauptbaumart).

5. Die Fraktionen 2N, 3N, 6N, 9N der Sammler 1-4 eiRgche werden zu einer Jahresprobe
vereint, so dass fur die zeitlichen Mischinterv@eeils 4 Jahresproben ergeben.

6. Die Fraktionen 2L, 3L, 4L, 5L, 6L, 8L der Sammleil2 einer Flache werden zu einer
Jahresprobe vereint, so dass sich jeweils 6 Jalotesp ergeben.

7. Die Fraktion 9L der Sammler 1-4, 5-8 und 9-12 eiRkithe werden zu einer Jahresprobe
vereint, so dass sich jeweils 3 Jahresproben engebe

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4 1N X
1-4 2N,3N,6N,9N X
1-4,5-8,9-12| 1L X
1-12 2L,3L,4L,5L,6L,8L, X
1-4,5-8,9-12| 9L X

Die Quartale sind fur Laub- und Nadelbaumstandegtsechieden:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande

I Marz — Juni Marz — September

Il Juli — September Oktober

1] Oktober — November November

\Y Dezember — Februar Dezember — Februar T

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Pflanze (Streu) Trocknen/Sortieren v. Streuproben 7.7 4

Mindestmengen fur die Analyse:
Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g

werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.
Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die

Menge fir die Analyse nicht ausreicht.
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Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Echen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachsdessen und Sachsen-Anhalt stehen 12
Streusammler.

Die Beprobung erfolgt in der Blitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14tégig. In der restlichen Zeit anfiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hant Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe* und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, Schiheest...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesdnliel3endem Nachspilen mit demin. Wasser.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2009

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den auiG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die
Analyse.

Alle Tiere (Kéafer, Mause etc.), Steine und andesestBndteile, die nicht zum Streufall gehdren,
werden aussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baum&it8 bzw. 12 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1-12:

Feinfraktion 1N (MengeFolFichte oder Kiefer): Nadélauptbaumart

Feinfraktion 2N (MengeBlattNN): Blatter Nebenbautear

Feinfraktion 3N (MengeNadelNN): Nadeln Nebenbauerart

Feinfraktion 6N (Menge Rest): Reststreu (Knospeuagpkn, Bliten, Rest, Zweige
sowie Zapfen unter 10 g)

Feinfraktion 9N (MengeGrob): Grobstreu (Zapfen dnekige Uber 10 Q)

2. Laubbaumstandorte Sammler 1-12: T
Feinfraktion 1 L (MengeFolBuche oder Eiche): Blattauptbaumart

Feinfraktion 2 L (MengeBlattNN): Blatter Nebenbautea —
Feinfraktion 3 L (MengeNadelNN): Nadeln Nebenbausrar

Feinfraktion 4 L (MengeFrucBucheckern oder Eichehnjichte Hauptbaumarten
Feinfraktion 5 L (MengeFrchtschalenBuche oder HitheFruchtschalen Hauptbaumarten
Feinfraktion 6 L (MengeBIlutenBuche oder Eiche): BluHauptbaumarten

Feinfraktion 8 L (MengeRest): Reststreu (Knospkoppen, Rest, Zweige unter 10 g)
Feinfraktion 9 L (MengeGrob): Grobstreu (Zweige ibé g)

(Im Falle mehrerer bestandpragender Baumarten )lkissien die Feinfraktionen 1L, 4L, 5L und
6L mehrmals auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden wie die Original Prdimschriftet, in Polyethylen- oder Polypropylen-
Beutel gefillt.
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[Il. Mischen der Proben fiur die Analyse
3. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdenefden Sammler (1-12) ermittelt.

4. Die Fraktionen (1N und 1L) Nadeln Hauptbaumart @&hétter Hauptbaumart einer Flache
(1-4, 5-8, 9-12) werden zu je 4 Quartalsproben gelmj so dass fur die zeitlichen
Mischintervalle jeweils zwolf Proben (bei zwei asiipragende Baumarten 24 Proben) fur
die Fraktion Hauptbaumart vorhanden sind.

5. Die Fraktionen 2N, 3N, 6N, 9N, 2L, 3L, 4L, 5L, 618L, 9L der Sammler 1-4, 5-8 und 9-12
werden zu einer Jahresprobe vereint, so dass diizatilichen Mischintervalle jeweils drei
Proben fur jede Fraktion vorhanden sind.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4,5-8,9-12| 1N X
1-4,5-8,9-12| 2N,3N, 6 N, 9N X
1-4,5-8,9-12| 1L X
1-4,5-8,9-12| 2L.,3L,4L,5L,6L,8L,9 X
L

Die Quartale sind fur Laub- und Nadelbaumstandegtsechieden:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande
I Marz — Juni Marz — September

Il Juli — September Oktober

1] Oktober — November November

\Y Dezember — Februar Dezember — Februar

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung: T
Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen

Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!

Mindestmengen fur die Analyse:

Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g
werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.

Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die
Menge fir die Analyse nicht ausreicht.
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Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Echen

1. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachsdessen und Sachsen-Anhalt stehen 12
Streusammler.

Die Beprobung erfolgt in der Blitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14tégig. In der restlichen Zeit anfiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hand Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe* und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, Schihesst...).

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

2. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesdnlielRendem Nachspilen mit demin. Wasser.
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Probenvorbereitungs-/Lagerungsmethode: Datum: 01.03.2010

TROCKNEN, SORTIEREN UND MISCHEN VON
STREUPROBEN (Feinsortierung)

Methodenverweise:
Norm

HFA -

HFA-Code | B2;-3;3;-3;-3;-3;-3:-3;-3;-3:-3;

Gerate und Zubehor:

« Waage

» Kunststoffpinzette

* Verschiedene Grof3en von Polyethylen Beutel, sowiggPopylen Flachbeutel
* Trockenschrank

Chemikalien: ---

Anhang: Lit.:

Anhang 1: Probenahme- und Reinigung |der
Streusammler auf IM-Flachen
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Durchfiihrunag:

I. Trocknen der Streuproben:

Die Polyethylenbeutel werden gedffnet in den aufG@ingestellten Trockenschrank gelegt. Bei
sehr feuchten Proben sollten diese taglich gewemdeten. Nach 3-6 Tagen werden die Proben aus
dem Trockenschrank genommen und kontrolliert, @dR¥oben trocken sind.

[l. Sortieren der Proben

Die getrockneten Streuproben werden auf einer saope@latten Oberflache ausgebreitet. Das
Sortieren erfolgt bei grol3en Fraktionen von HanthéoHandschuhe) und bei kleinen Teilen mit
einer Kunststoff-Pinzette (keine Metall-Pinzetteerwenden, da Schwermetalle analysiert werden
sollen!). Proben, die offensichtlich durch Vogelkamder auf andere Weise (z.B. Raupenbefall)
kontaminiert sind, werden ohne zu Wiegen vollstgnderworfen und gelangen nicht in die

Analyse.

Alle Tiere (Kafer, Méause etc.), Steine und anderestBndteile (Zweige groRRer als 2cm

Durchmesser), die nicht zum Streufall gehéren, emm@ussortiert und verworfen.

Jeder Probe wird nach der unten aufgefuhrten Tabeilh Status zugeordnet, der in der
entsprechende Datenliste notiert wird.

Status | Beschreibung

0 Unveranderte Probe

3 Tiere in der Probe

7 Ausfall wegen Verunreinigung

Die Proben werden je nach vorherrschender Baum&it8 bzw. 12 Fraktionen sortiert:

1. Nadelbaumstandorte Sammler 1-12:
Feinfraktion 1N (MengeFolFichte oder Kiefer): Nadélauptbaumart
Feinfraktion 2N (MengeBlattNN): Blatter Nebenbautear
Feinfraktion 3N (MengeNadelNN): Nadeln Nebenbauerart
Feinfraktion 4N (MengeFruchtFichte oder Kiefer)pfen und Samen Hauptbaumarten
Feinfraktion 5N (MengeFruchtGesamtNN): Friichte Nedaimarten
Feinfraktion 6N (Menge Rest): Reststreu (Knospeugpkn, Bliten, Rest, Zweige kleiner als 2 cm
Durchmesser)
T
2. Laubbaumstandorte Sammler 1-12:
Feinfraktion 1L (MengeFolBuche oder Eiche): Blattauptbaumart N
Feinfraktion 2L (MengeBIlattNN): Blatter Nebenbautear
Feinfraktion 3L (MengeNadelNN): Nadeln Nebenbauerart
Feinfraktion 4L (MengeFrucBucheckern oder Eichefjichte Hauptbaumarten
Feinfraktion 5L (MengeFrchtschalenBuche oder Eichdtruchtschalen Hauptbaumarten
Feinfraktion 6L (MengeBIlutenBuche oder Eiche): tBhiHauptbaumarten
Feinfraktion 7L (MengeFruchtGesamtNN): Friichte Nddmimarten
Feinfraktion 8L (Menge Rest): Reststreu (Knospeunppkn, Rest, Zweige kleiner als 2 cm
Durchmesser)
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(Im Falle mehrerer bestandpréagender Baumarten kodieeFeinfraktionen 1N, 4N, 1L, 4L, 5L und
6L mehrmals auftreten.)

Die Einzelfraktionen werden wie die Original Prdimschriftet, in Polyethylen- oder Polypropylen-
Beutel gefillt.

[ll. Mischen der Proben fiur die Analyse
7. Die Gewichte der getrockneten Fraktionen werdeneiien Sammler (1-12) ermittelt.
8. Die Fraktionen (1IN und 1L) Nadeln Hauptbaumart @ét@ter Hauptbaumart einer Flache
(1-4, 5-8, 9-12) werden zu je 4 Quartalsproben gelmj so dass fur die zeitlichen

Mischintervalle jeweils zwolf Proben (bei zwei asiipragende Baumarten 24 Proben) fur
die Fraktion Hauptbaumart vorhanden sind.

9. Die Fraktionen 2N, 3N, 4N, 5N, 6N, 2L, 3L, 4L, 56L, 7L, 8L der Sammler 1-4, 5-8 und
9-12 werden zu einer Jahresprobe vereint, so dastid zeitlichen Mischintervalle jeweils
drei Proben fur jede Fraktion vorhanden sind.

Mischplan fur getrocknete und sortierte Streuproben

Sammler Sortierfraktionen (siehe Jahres- Quartals-
Methodenbeschreibung) | mischprobe| mischprobe
1-4,5-8,9-12| 1N X
1-4,5-8,9-12| 2N,3N, 4N,5N, 6N, X
1-4,5-8,9-12| 1L X
1-4,5-8,9-12| 2L.,3L,4L,5L,6L,7L,8 X
L

Die Quartale sind fur Laub- und Nadelbaumstandegtsechieden:

Quartal | Nadel Hauptbaumbestande | Laub Hauptbaumbestande

I Marz — Juni Marz — September

Il Juli — September Oktober

1] Oktober — November November

\Y Dezember — Februar Dezember — Februar T

IV. Dateneingabe in ECO:

Zeitraume der Probenahmetermine eintragen:

Keine Beprobung:

Datum,Menge = 0 und Status = 3 eingeben

Beprobung:

Gewicht mit Status (Tiere = 3, Probe unveranddlj k. Liste eintragen
Probe verworfen: Menge = 0 und Status = 7 eingeben.

Wenn Schnee oder Frost die Probenahme verhindeenhdas nachst folgende Datum eintragen an
dem die Probenahme stattfand!
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Mindestmengen fur die Analyse:
Fraktion (Blatter/Nadeln) Hauptbaumarten: Proben emem Gewicht von weniger als 0,49 g

werden nur gewogen, da die Menge fur die Analysbtrausreicht.
Alle anderen Proben: Proben mit einem Gewicht veniger als 1 g werden nur gewogen, da die

Menge fir die Analyse nicht ausreicht.
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Probennahme und Reiniqung der Streusammler auf IM-Echen

3. Probenahme

Auf den Intensivmonitoring-Flachen in Niedersachsdessen und Sachsen-Anhalt stehen 12
Streusammler.

Die Beprobung erfolgt in der Blitezeit und von Sapber bis einschliel3lich November auf
Laubbaumflachen 14tégig. In der restlichen Zeit anfiNadelbaumflachen mindestens alle 4
Wochen.

Der Inhalt des jeweiligen Sammlers wird per Hant Palyethylen-Handschuhen (keine
Latexhandschuhe) in einen mit Ort, Sammlernummdratum beschrifteten PE-Beutel verpackt.
In das Feldbuch/Aufnahmezettel wird das Datum, €naine ,ja/nein” und der dazugehdrige Status
eingetragen. Kann keine Probename erfolgen, wirBetdbuch/Aufnahmezettel ,keine Probe* und
der Grund vermerkt (z. B. zu geringe Menge, Schiheest...)

Status 0: Probe unverandert
Status 9: Abfluss des Sammlers verstopft
Status 7: Bereits bei der Probenahme verworfen

4. Reinigung der Sammler
Die Sammler werden jeweils Anfang Marz, Anfang Deber und bei starker Verunreinigung

gereinigt.
Dies erfolgt mit einer metallfreien Birste sowiesdnlielRendem Nachspilen mit demin. Wasser.
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Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2002

KATIONEN-AUSTAUSCHKAPAZITAT, EG-METHODE?2

|mmx>

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP2.1, SBP1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11260

HFA A3.2.1.4

HFA-Code | C1;14;-3;-3;-3;

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Feste Boden-(oder Humus-)teilchen (vorwiegend Toenale und organische Substanz) besitzen die
Fahigkeit, an ihrer Oberflache lonen aus der Baitemlg gegen gebundene lonen auszutauschen. Der
Boden verhdlt sich bei diesem Vorgang wie ein lanstauscher. Die Summe aller an der Bodenoberflache
bei pH 7-7,5 austauschbar gebundener Kationen potdntielle Austauschkapazitdt (AKt) genannt. Die
Austtauschkapazitat beim jeweiligen pH des Bodemd dagegen als effektive Austauschkapazitat (AKe)
bezeichnet. Sie liegt insbesondere in sauren Bddatlich unter der AKt.

Die Bestimmung der AK(EG) erfolgt durch Austausdr &ationen mit BaGtLosung. Der Boden wird

dazu mit der BaGtLosung 3 mal geschuttelt. Die Kationen werdenareiahernd bodeneigenem pH-Wert
ausgetauscht, da die Badlosung ungepuffert ist.

H K Na Ca Mg Ba Ba Ba Ba +Na++K++Ca++
Boden | +8Ba’ - Boden M AT R
Mn Al Fe NHy Ba Ba Ba Ba +H++Mg+++ NH4+

Die Kationenkonzentrationen im Extrakt werden geseasund in lonendquivalente umgerechnet. Die
Summe der lonendquivalente bezogen auf die Bodegeriehdie Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe éind@nn aus der Differenz der pH-Werte vor unchnac
der Extraktion berechnet werden. Da die Protonerdwinationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des
Aluminiums verandert wird, mufd die Protonenkonzamin in Abhangigkeit von der Al-Konzentration
korrigiert werden.

[Al(H,0)e]3" & [AI(H,0)sOH]?" + HY
Auch austauschbares I)fHkann mit dieser Methode erfal3t werden. Der Feiflech die Vernachlassigung

des NI—L{+ liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.
Die Ergebnisse der AK(EG)-Methode sind nicht mitr delethode AKE1.1 (NHCI-Perkolation)
vergleichbar, da der Austausch bei der AK(EG)-Mdthoffenbar nicht vollstandig ist.

Storungen:
Organische Substanzen, die bei der Perkolatiorguhg gehen, kénnen stéren, da sie Komplex-

bildungsreaktionen eingehen und somit sowohl réclgtauschbare Metalle in Losung bringen als aueh di

Anhang: Literatur:

Anhang 1: Faktoren F fir verschiedene pH(p)-| DIN ISO 11260, Handbuch Bodenuntersuchung
Werte _ 2000, Beuth Verlag

Anhang 2: Liste der Elementbestimmungs- Ulrich, B.: Z. Pflanzenern. Bodenk. 113,1966,
methoden Seite 141 ff

International Cooperative Programme on Assesg
ment and Monitoring of Air Pollution Effects on
Forests: Manual on Methods, Hamburg, 1994
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Protonenkonzentrationen durch Dissoziations- unchplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.

Analysengerate und Zubehor:

|mmx>

Zentrifuge Centrikon T-124 (Fa. Kontron) mit Rotgk6.9 und 6 Einsatzen fur je 3
Zentrifugenglaser

Zentrifungenglaser Polycarbonat, 40 ml, Durchme2g&cm

Schittelmaschine

Kunststoff-Trichter

Schwarzband-Filter

Szintillationsgefal3e (25 ml)

Chemikalien:

Bariumchlorid: BaC}2 H,0 p.a.

LOosungen:

0,1 M BaCl-Losung: 122,14 g BaGl2 H,O p.a. werden in eine 5 |-Vorratsflasche gegebeh un
auf 5 | mit H,O demin. aufgefullt.

Standards:
Harste 30-50

Durchfiihrunag:

Il. Gewinnung der BaCl,-Extrakte der Bodenproben:

Je 2,5 g der Bodenproben werden in Zentrifugenhimroeingewogen und mit 30 ml 0,1 M
BaClL-L6sung versetzt.

Anschlie3end werden die verschlossenen Rohrcheei@fSchittelmaschine gelegt und 2 Std.
geschlittelt.

Danach werden jeweils 18 Rohrchen in der Zentrifmged000 U/min ca. 15 min. zentrifugiert.
Die Uberstehende Losung in den Rohrchen wird iaretD0 ml Messkolben tberfihrt.

2 weitere Male werden 30 ml 0,1 M Bag@losung zugegeben, geschiittelt, zentrifugiert ued d
Uberstehende Losung in den 100 ml Messkolben Uterft

Der Messkolben wird auf 100 ml mit 0,1 M Ba@lbsung aufgefillt und dann der gesamte
Extrakt Gber einen Kunststofftrichter mit Schwanadiiiter in eine 100 ml PE-Flasche filtriert.

Hinweis:

1. Die Zentrifugenrohrchen werden nach Fertigstellugiger Analysenserie mit 2,6 %
Salpetersdure durch 30 mindtiges Schuitteln auf reiBehittelmaschine gesplilt.
Anschlie3end missen sie mis® demin. saurefrei gespult werden.

2. Die Schwarzbandfilter werden vor der Benutzung Hiife einer Nutsche mit gut $O
demin. gespuilt.
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lll. Bestimmung der Kationengehalte in den Extrakten:

A. Messung der Metallkationen-Konzentrationen

|mmx>

1.) Die Bestimmung der Kationengehalte in den Extralddalgt durch die Messung mittels AAS
(siehe Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).
2.) Die Eichlosungen fur die AAS-Standards muissen unigédnit der gleichen BaGlLosung

angesetzt werden, die auch fir die Extraktion vadeé worden ist. Daflir mussen bei jeder
AK-Serie 1 | der 0,1 M BaGlLosung der gleichen Charge abgeftillt werden.

B. Messung der HKonzentrationen

1.) Zur Bestimmung und Berechnung der austauschbaorfen (H) und moglicher Al-Hydro-
lysereaktionen wird der pH-Wert der fur die Extrakt verwendeten 0,1 M-BagGLosung

(pHy) und der pH-Wert der Extrakte (pH gemessen. (pH-Messung s.

Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).
2.) Die pH-Messung kann nach der Extraktion der Bodalogn einer ganzen Serie durchgefuhrt
werden. Der pH-Wert verandert sich in diesem Zeitrdca. 1 Woche) nur unwesentlich.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Blindwerte QBW1.1 Alle 40 Proben 2 Blindextrakte
Standard-Material QSTM1.1 Harste 30-50; Extrake @D Proben (mind. 2 pfo

Serie); Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 10 %
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemg@stens 3 Proben pro Seri

D

11%

Auswertung / Datendokumentation

|. Datendokumentation:

Die Bodeneinwaage, das Extraktionsvolumen, die pétté&/und die Kationenkonzentrationen sind
in die entsprechenden Datenlisten (LIMS) zur weittéverrechnung einzutragen.

Il. Berechnung der Austauschkapazitat (AK)

A. Auswertung im Routinefall per Rechenprogramm

Das Datenspeicherungs- und Verarbeitungsprogramechaeret aus den gemessenen Kationenkon-
zentrationen sowie den pH-Werten selbstdndig distauschkapazitat sowie die %-Anteile der

Kationen an der AK. Dabei werden auch die Hydrolgeaktionen des Al bertcksichtigt.
Das Rechenprogramm basiert auf der Programmentwigkton PRENZEL (1983)
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B. Auswertung der Daten von Hand

a) Berechnung der Kationendquivalente pro Gramm Boden

Die ausgetauschten Kationen werden in lonenaquitelgA) umgerechnet:
*
(1) 1A[zmol, / gBoder} = _ct100
25* Aquivalengewicht

¢ = Konzentration in mg/l, 100 = 100 ml Extrak$ 2, 2,5 g Einwaage.

Aquivalentgewichte:
Na® =22,99 ca® =20,04 F&" =18,62 APt =8,99

K* =39,10 Mg+ =12,16 Mt = 27,47 H =1,01.

b) Berechnung der Protonendquivalente pro Gramm Boden

Der Gehalt an austauschbaren Protonen kann duréfiggdungen in der 0,1 M Bagllosung vor
und nach der Extraktion berechnet werden. Da deiMsit als negativer Logarithmus def-H

Konzentration definiert ist, gilt:

~PH(p) _ 1~ PH )
(2) c(H *)[zmol, / gBoder) = 10 2510

pH(p) = pH-Wert des Extrakts, pH(0) = pH-Wert dex@,-Losung.

*10°, mit

An dieser Gleichung (2) mussen noch zwei Korrektuaegebracht werden:

Korrektur 1 (Aktivitdten statt Konzentrationen)

Bei der pH-Messung wird strenggenommen nicht degakithmus der FHlonen-Konzentration
sondern der der Hlonen-Aktivitat erfalt. Dieser Fehler kann bei kélelytarmen Losungen

|mmx>

vernachlassigt werden. In einer 0,1 M Baldsung treten aber bereits melRbare Unterschiede au

Grundsatzlich gilt:
(3)a =f*a, mit
ci = Konzentration (Mol/l), e= Aktivitat (Mol/l), T= Aktivitatskoeffizient.

Der Aktivitatskoeffizient von H in 0,1 M BaC} betragt 0,9. Gleichung (2) muB also

folgendermal3en berichtigt werden:
a(H,)-a(Hy)
09*25
=(a(H *p) —a(H *0)) 05545[110* = (L0"""(P —107PH() 04545[110*, mit
a(H') = H™-Aktivitat des Perkolats, a(td) = H™-Aktivitat der BaC}-Losg..

(4) c(H *)[(umol,)/ gBoder) = G

Im Perkolat treten jedoch auch #bnen auf, die durch Hydrolysereaktionen des Ahimis ent-

stehen. Diese Protonenmenge mufd von dem in Glajckdn errechneten Ergebnis abgezogen

werden:
(5) c(H")[pmol,/ gBoder= A0PHP —107"H© ) * 4545*10° - R

Die Protonenmenge R héangt vom pH-Wert und von ddfghzentration im Extrakt ab. Diese 2.

KorrekturgrofRe kann wie folgt berechnet werden:
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Korrekur 2 (Protonenmenge R aus Al-Hydrolyse)
Treten in wal3riger Losung Al -lonen auf, bestelgéades Gleichgewicht:

(6) [AI(OH,)]*" = [AI(OH)(OH,) [* +H"

Der Al-Hydroxokomplex ist eine Kationensaure undronisiert unter Verlust einer Ladung.
Nach dem Massenwirkungsgesetz kann diese GleickbeWigendermalRen formuliert werden:

7 k = SH ) e(AIOH)OH, ), [)
c([AIOH,),[*)

¢ = molare Konzentrationen.
Nach ULRICH (1966) betragt die Massenwirkungskomstalieses Gleichgewichtes in 1 M BaCl

10585 d. h. der pK-Wert der Gleichung (7) ist 5,85.
Nach Umformung kann man folgende Beziehung auéstell

c(H *) * o({AI(OH)(OH,) ™)
10—5,85

|mmx>

, mit

8) c([AI(OH,),]*) =

Es qilt auRerdem:

(9) S(Alges) = c([AI(OH,) ") + c([AI(OH)(OH,)|*") , mit

C(Alges) = gesamte molare Al-Konz..

Durch Einsetzen von (8) in (9) erhalt man:

o(H*) * o([AI(OH)(OH,).]*")

(10) c(Al ) = c([AI(OH)(OH,)|*) + T
Lost man Gleichung (10) nach c(AI(OH)(@)I;F*)) auf, so ergibt sich:
2+ C(A'ges)
11) c(|AI(OH)(OH, =
(1) c[AI(OH)(OH,)]*) o)
1C—585

Aus Gleichung (6) geht hervor, dal’ die Hydrolysdpkd &quimolar sind, d. h. ihr molares Ver-

haltnis ist eins. Die molare Konzentration an', Hlie durch Deprotonisierung des Al-
Hydrokomplexes nach Gleichung (6) entstanden ist.

C(Alges) _ C(A'ges)
y -PH (p)
1+ c(H") 1+ 10
1C—5,85 1C—5,85
R = die gesamte Protonenmenge aus Gleichung (5).

Gleichung (5) kann also vervollstandigt werden enthalt jetzt nur noch bekannte Groéf3en auf der
rechten Seite:

(13) c¢(H ")[umol, / gBoder} = (LOPH(® —107P"©@ ) * 4545*10" -

(12) R= (zu 10°HP)siehe Anmerkung 1), mit

C(Alges)
10-DH(D)

1+ 10—5,85

_ PH(R)
Mit F :1+W gllt:

(14) c(H *)[umol, / gBoder} = LOPP —107"" @) [14545[110" ~ C(AFlges) |

In Tabelle 1 (Seite 6) ist der Fakteiftr verschiedene pH(p)-Werte berechnet.

Anmerkung 1:

Eigentlich muRte auch hier beim Ubergang von'§H 10P™ durch den Aktivitatskoeffizienten f =
0,88 dividiert werden. Da von ULRICH (1966) bei dastimmung des pK-Wertes der Gleichung
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(7) die H'-Konzentrationen durch pH-Bestimmungen erfalt woiyist diese Korrektur bereits im
pK-Wert von 5,85 enthalten und wird daher nicht medricksichtigt.

c) Berechnung der AK

Die AK ist die Summe der Kationenaquivalente undRl®tonenaquivalente pro Gramm Boden:

AK [umol . /g Boden] = 1Ay, + 1A + 1A, + 1Ay + 1Ay, + 1A + 1AL+ 1A,

|mmx>



Matrix Methoden-Nr.
Anhang Nr.| 1 far Boden AKEG2.1
Tabelle 1:
Faktoren F fir verschiedene pH(p)-Werte
pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
4.6 18,8 4,1 57,2 3,6 179 3,1 563 2,6 | 1774
459 | 19,2 4,09 | 58,5 3,59 | 183 3,09| 576 2,59 | 1816
458 | 19,6 4,08 | 59,9 3,58 187 3,08 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
456 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 196 3,06 618 2,56 | 1943
4,55 21 405| 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 21,9 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 3,51 220 3,01 | 693 2,51 | 2183
450| 23,4 4 71,8 3,5 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 23,9 3,99[ 735 3,49 230 2,99] 721 2,49 | 2289
4,48 | 24,4 3,98 | 75,1 3,48 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
4,47 25 3,97 | 76,9 3,47 241 2,97 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 25,5 3,96 | 78,6 3,46 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 | 26,1 3,95| 80,4 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 3,91| 88,1 3,41 276 2,91| 870 2,41 | 2751
4,4 29,2 3,9 90,1 3,4 283 2,9 891 2,4 | 2821
4,39] 29,8 3,89] 92,2 3,39 289 2,89 912 2,39 2881
4,38 30,5 3,88 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
4,37 31,2 3,87 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 31,9 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 33,4 3,84 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
4,33 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
4,31] 357 3,81 111 3,31 | 348 2,81 1095 2,31 3471
43 | 365 38 [ 113 33 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
4.8 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 | 41,7 3,74 | 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 13,9 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
4,72 | 14,5 4,21 | 44,7 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
4,7 | 151 4,19 ] 46,7 3,69] 146 3,19 [ 458 2,69 1442 2,19 4571
469 | 15,5 4,18 | 47,3 3,68 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 15,8 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
466 | 16,5 4,15| 51,1 3,65 159 3,15| 502 2,65| 1583 2,15 | 5001
465 | 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
464 | 17,2 4,13 | 53,5 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
463 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
4,62 18 4,11 56 3,61 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 18,4 4,10 | 57,2 3,60| 179 3,10 | 563 2,60 1774 2,10 | 5621

|0mx>



Anhang Nr.| 2

far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

AKEG2.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir AK(EG)-Extakte:

AlAlgesAAS7.1
CaCagesAAS7.1
FeFegesAAS7.1
KKgesAAS7.1
MgMggesAAS7.1
MnMngesAAS7.1
NaNagesAAS7.1
HH+1PHM1.1
HH+1PHM4.1
HH+2PHM1.1
HH+2PHMA4.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode

|mmx>



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Carbonat-Bestimmung CO3gesl.1 - 1
(Scheibler)
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

CARBONAT-BESTIMMUNG (NACH SCHEIBLER)

Probenvorbehandlungen:

|oooo

Lagerung/Trocknung:

L1.1,13.1, T3.1

Probenvorbereitung:

SB 1.1, SBP1.1, SBP2.1, MBRMBR2.1, MBP6.1

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10693

HFA D31.3.1.1

HFA-Code | C1:-1;-1;-1;

-1 (direkte Elementbestimmung)

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Siehe  Methodenbesch
CCO3SCH1.2.

reibung der Elementbestimmurigeden CCO3SCH1.1 und

Die vor geschaltete Untersuchungsmethode zur Catbestimmung ist nur fur die Angaben zum
Luftdruck, der Temperatur, der Bodenproben-Einwaagtdes Gasvolumens notwendig.

Durchfiihrunag:

Siehe Methodenbeschreibung in der Elementbestimametgpoden CCO3SCH1.1 und

CCOSSCH1.2.

Auswertung / Datendokumentation

Die Temperatur und der Luftdruck sind ebenso we Bliobeneinwaage (in der Regel 5-20 g, je
nach Ergebnis des Vortests mit HCI) und die Angakem entstandenen G&asvolumen:
Voll=Volumenanzeige vor Beginn der Sdurezugabe?2¥dblumenanzeige nach Reaktionsende,
Positionsfaktor PF = Nummer der Messvorrichtung Rurchfihrung der Volumenkorrektur, in
die entsprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zitevem Verrechnung einzutragen.

Anhang:

Literatur:

Anhang 1: Liste der
methoden

Elementbestimmungs-




Matrix

Methoden-Nr.

Anhang Nr.| 1 far Boden

CO3gesl.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir die Carboat-Bestimmung

CCO3SCH1.1
CCO3SCH1.2
bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

|oooo
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Boden Carbonat-Bestimmung CO3ges2.1 - 1
(Druckverfahren)
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2004

CARBONAT-BESTIMMUNG (DRUCKVERFAHREN)

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1,13.1,T3.1

Probenvorbereitung:

SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MBAMBR2.1, MBP6.1

Methodenverweise:

Norm

VDLUFA A5.3.2

HFA

D31.3.1.6

HFA-Code | C1;-1;-1;-1;-1 (direkte Elementbestimmung)

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Siehe Methodenbeschreibung der ElementbestimmunigedeeCCO3DRU1.1
Die vor geschaltete Untersuchungsmethode zur Catbestimmung ist nur fur die Angaben des

Luftdrucks, der Umgebungstemperatur, und der Boatdrgn-Einwaage notwendig.

Durchfiihrunag:

Siehe Methodenbeschreibung in der Elementbestimsmethode CCO3DRU1.1

Auswertung / Datendokumentation

|oooo

Die Umgebungstemperatur, der Luftdruck und die Bnaginwaage (in der Regel 5-20 g) in die ent-
sprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zur weit&ferrechnung einzutragen. Der gemessene
Enddruck wird wie in der Elementbestimmungsmeth6@3DRU1.1 beschrieben in mg CaCO3

umgerechnet. Dieser Wert wird ins LIMS an der $tatMessung eingegeben.

Anhang: Literatur:

Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs-

methoden




Anhang Nr.| 1 far

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir die Carboat-Bestimmung

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

CO3ges2.1

CCO3DRUL1.1
bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

|oooo



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Oxalat-Extrakt EXTOX1.1 - 1
Untersuchungsmethode: Datum: 01.07.2002

OXALAT-EXTRAKT

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung:

T3.1, L3.1

Probenvorbereitung:

SBP2.1, SB1.1

Methodenverweise:

| 4 xm

Norm in Anlehnung an DIN 19684-6
HFA A3.2.3.1
HFA-Code | C40;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Die Bodenprobe wird mit Ammoniumoxalat-Losung gegtdlt. Dabei werden die leicht 16slichen,
amorphen oxidischen und hydroxidischen VerbindurdgsEisens und Aluminiums durch
Komplexierung aufgeldst und in Lésung gebrachtExtrakt wird dann Fe und Al bestimmt.

Storungen:

Bei humusreichen Béden kann organische Substansiaing gehen, an der Fe und Al komplexiert
gebunden sind. Dies fuhrt zur Uberschatzung dedisphien Fe und Al.

Anhang:

Literatur:

Anhang 1: Liste der

methoden

Elementbestimmun

gSRIC, FAO (1995): Procedures for soil analy
Fifth ed. ISRIC Technical Paper 9, Wageningen
DIN 19684-6, Normenausschuss Wasserwesen
(NAW) im Dt. Inst. fir Normung e.V. (1997):
Bodenuntersuchungsverfahren im Landwirtschaf
lichen Wasserbau - Chemische Laboruntersuchu
gen - Teil 6: Bestimmung des Gehaltes an oxalat
I6slichem Eisen
Utermann, J. u.a. (2000): Geologisches Jahrl
Reihe G, Heft 8: Labormethoden-Dokumentat
Hrsg. BGR

SIS,

[

uch,
on;
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Lapis alt Seite

Boden

Oxalat-Extrakt

EXTOX1.1

2

Analysengerate und Zubehor:

Schittelmaschine
100 ml PE-Flaschen

Zentrifuge Centrikon T-124 (Fa. Kontron) mit Rot&6.9 und 6 Einséatzen fur je 3 Zentrifugen-

glaser

Zentrifungenglaser Polycarbonat, 40 ml, Durchme8s&cm

Filtrationsapparatur fir Membranfiltration

Szintillationsgefalie

0,45 pm Mischestermembranfilter (Celluloseacetatlulbsenitrat)

Chemikalien:

Ammoniumoxalat: (NH).C,O4*H >0

Oxalsaure: HC,O4*H 2,0
ev. Superfloc (Fallungsmittel)

Losungen:

0,2 M Ammoniumoxalat-Losung:

Anmerkungen:

[ =

81 g Ammoniumoxalatdd g Oxalsédure werden in einem 5

I-Messkolben in 4, 5 | bDgemin gelést und anschlieRend auf 5 |
aufgefullt. Anschliel3end wird der pH-Wert der Légusurch
Zugabe einiger ml einer 0,2 M Oxalsaure-L6sung g4p auf
pH 3 eingestellt.

1. Die Ammoniumoxalat-Lésung muss im Dunkeln aufbewakierden. Sie ist nur begrenzt
haltbar! Dazu kann die Flasche in Alu-Folie eingekeit werden.

Standards:

BZE-RLP
BioSail

Durchfiihrunag:

Gewinnung der Oxalat-Extrakte der Bodenproben

1 g getrockneter und gesiebter Boden werden in HdGeml-PE-Flasche eingewogen und mit 50 ml
0,2 M Ammoniumoxalat-Losung versetzt. Das Gemisal W Std. unter Schutz vor UV-Strahlung

geschiuttelt. 30-40 ml der Uberstehenden Losungemardeinen Zentrifugenbecher tberfuhrt und

10-15 min. mit 3.000 g zentrifugiert. Die Uberstetie klare Lésung wird vorsichtig mit einer
Pipette abpipettiert und mit der Membranfiltratiankge in einSzintillationsgefal? membranfiltriert.

Anmerkungen:

1. Je nach Gehalt an Fe und Al kann die Boden-Einwaa§e2 g erhoht oder der Zusatz der

Ammoniumoxalat-Lésung auf 100 ml erhéht werden.

2. Bei relativ klaren Extrakten kann auf die Zentrifitign verzichtet werden und die

Uberstehende Losung direkt membranfiltriert werden.

3. Zur besseren Sedimentation beim Zentrifugieren kaen Losung Fallungsmittel wie z.B.:

Superfloc zugesetzt werden.
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Boden Oxalat-Extrakt EXTOX1.1 - 3

4. Da die Reaktion temperaturabhangig ist, solltefdteeitstemperatur nicht tber 25°C liegen.
5. Die filtrierten Proben missen bis zur Messung kiitd dunkel gelagert werden (Kihlraum).

Bestimmung der Fe- und Al-Gehalte in den Perkolaten
Die Bestimmung der Metallgehalte in den Perkolageiolgt durch Messung mittels ICP (siehe
Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 1). E

Anmerkungen: X

1. Es ist darauf zu achten, dass fir das Ansetzen Standards unbedingt 0,2 MT
Ammoniumoxalat-Losung verwendet wird.

2. Bei Bestimmung mittels Flammen-AAS sollte ein Brerkopf flr groRe Salzfrachten oder emm——
Mikroprobengeber mit automatischer Spulung verwendgden.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.1 BZE-RLP; Extrakt alle 2D-Proben (mind. 2 pro
Serie); Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 10 %
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri
Wiederholungsmessung QWML1.2 Ca. 5 % aller Probémi@stens 3 Proben pro Seri

(4%

D

Auswertung / Datendokumentation

Die Bodeneinwaage, das Extraktionsvolumen und dietaNkonzentrationen sind in die ent-
sprechenden Datenlisten bzw. Das LIMS zur weit&emechnung einzutragen.
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Anhang Nr.| 1 far Boden

EXTOX1.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur Oxalat-Extakte

FeFegesICP4.2
AlAlgesICP4.2

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

| < m



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1992

BESTIMMUNG DES MINERALISCH GEBUNDENEN
STICKSTOFFS (Nmin)

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1,T1.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:

HFA
HFA-Code | C1;303;28;14:1

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Die Nmin-Bestimmung stellt eine Ergadnzung zur Bwstung der effektiven
Kationenaustauschkapazitat (AKe) dar, bei der agsttbares Ammonium nicht erfasst werden
kann. Sie dient der Abschatzung des austauschibandenen Ammoniums, sowie des im Boden
sorbierten Nitrats und Ammoniums.

Der Boden (d.h. vor allem die Tonminerale und dggmoische Substanz) besitzt die Eigenschaft, an
seiner Oberflache lonen aus der wassrigen Bodemdtau adsorbieren. Der Boden verhélt sich bei
diesem Vorgang wie ein lonenaustauscher, d.h. jeh ngonzentrationsverhaltnissen in der
Bodenlésung und an den Bodenteilchen andert setBdiegung der Bodenteilchen mit Kationen\
Bei der Bestimmung der mineralisch gebundenen Swoéls (Nmin) wird der Boden mit stark
konzentrierter KCI-Losung (1 N) versetzt, wodurch Austauscher gebundenes Ammonium un!yI
andere Kationen gegen Kalium ausgetauscht werdegmunisung gehen. |
Da das Kaliumion einen &hnlichen lonenradius unde eéhnliche Ladungsdichte wie dasN
austauschbar gebundene Ammonium hat, findet nebenAlistausch anderer Kationen bevorzugt
folgender Austauschprozess statt:

NH 4 NH, NHg K K K
Boden 6K L Boden | +6 NH;*
NH_, NH, NH, K K K

Neben dem austauschbar gebundenen Ammonium wirsnd@eden sorbierte Nitrat extrahiert.
In der Extraktionslésung wird Nitrat und Ammoniuingbometrisch gemessen.

Storungen: ---

Anhang: Literatur:

Anhang 1: Liste der Elementbestimmungdethods of Soil Analysis, 1982: Part |2,
methoden Chemical and Microbial Properties




Matrix

Methode

Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Boden

Nmin-Bestimmung

NMIN1.1 -

2

Analysengerate und Zubehor:

250 ml Polyethylenweithalsflaschen

Waage 0,19

Horizontalschittler VKS75, Fa. Buhler
Membranfiltrationsanlage s. Abb.1

Membranfilter 50 mni] 0,45um Mischester (Cellulosenitrat, -acetat) Scher&Schuell/Sartorius
100 ml Polyethylenweithalsflaschen

Telanring

Tclonsich

Abb. 1

Chemikalien:

Cilasaulsalz

230 ml \\

Vikuim

v

&ﬁ

Klanmer

L—— Will’scher Topf

I'robenllasche

T

I-Wege-Haln

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:

1 N KCI-L6sung:

74,56 g KCI mit 5O demin.auf 1 | auffullen.

| Z—=<Z
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Boden Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 3

Durchfiihrunag:

. Durchfiihrung der Extraktion

100 g feldfrischer Humus, aus dem Steine und Warzgitfernt wurden, in eine 250 ml
Polyethylenflasche einwiegen und mit 2100 ml 1 N KG@bkung versetzen.

Anschlielend die gut verschlossene Flasche minteste Stunde liegend auf dem
Horizontalschittler schitteln.

In die Filtrationsanlage eine 100 ml Polyethylesdlae unter den Auslauf stellen,
Membranfilter mit der matten Seite nach oben awf @laflonsieb legen, Glasaufsatz mit der
Klammer auf dem Aufsatz befestigen und die Suspensin den Glasaufsatz der
Filtrationsanlage schitten. Dabei nach Méglichkiakantieren. AnschlieBend den Hahn zur
Vakuumanlage offnen.

Nachdem mindestens 20 ml der Extraktionslosung hdyglaufen sind, den Hahn zur
Vakuumanlage so stellen, dald der Filtrationsautselizftet wird.

Den Glasaufsatz, Filter, Teflonsieb und das Unilestess Filtrationsaufsatzes abnehmen. Boden
und Filter verwerfen, Aufsatz etc. mit,& demin. spilen und vollstandig trocknen. Den

Teflonaufsatz nicht Gber 80 °C trocknen.
Die Probenflasche zudrehen und sobald wie mogktH 3C lagern.

Achtung:

Vor der Bestimmung mul3 eine Wassergehaltsbestimri@H1.1) durchgefihrt werden, um
die Gehalte auf die Trockensubstanz beziehen zoen

Der Boden sollte so schnell wie mdglich (max. 38)agach der Probenahme extrahiert werden
und stets kuhl gelagert werden. N
Steine und Wurzeln mussen vor der Extraktion soageitmoglich entfernt werden. M

Il. Messung des Nitrat- und Ammoniumgehaltes
Die Messung des Nitrat- und Ammoniumgehaltes etfolgptometrisch am Continuous-Flow-Gera
(s. Anhang 1) Die Proben werden 1:2 miHdemin.vorverdinnt. Die Standards fur die Messun

werden mit 0.5 N KCI-Lésung angesetzt.

Die Messung der Losungen sollte innerhalb einer Méatach der Extraktion durchgefiihrt werden.
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Lapis alt Seite
Boden Nmin-Bestimmung NMIN1.1

i 4

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten werden in das Formblatt fir die NMin-Beshung eingetragen.
Die Verrechnung der Daten erfolgt nach folgendented:

Elementkorz.[mgll NO3- N] * (MengezugesKCI - Lésg[ml] + Einw.Bfeuch{g] - Elnw.Bodenfeuchl[g])

1+ Wassergehig %]
i — 100
NO3Nmin[mg/g TS = 10001 EINW-Bodenfeuch{g]
14 Wassergehiq %]
100

y . Einw.Bodenfeuchtg]
- * - -
EIementkorz.[mg/INH4 N] (MengezugesKCl - Losg[ml] + Einw. B feuchtg] i WassergeHe%] )
; — 100
NH4Nmin[mg/g TS = Einw.Bodenfeuchig]
+ Wassergehg[%]
100

10000

1

| Z—=<Z




Anhang 1 far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

NMIN1.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir KCI-Extrake der Nmin-Bestimmung:

NNgesCFC3.2
NNO3CFC3.2
NNH4CFC2.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode

| Z—=<Z
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Matrix

Methoden-Nr.

Boden

NMIN1.1
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Konigswasser-Aufschluss (EU)OAKWEG2.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.05.2010

KONIGSWASSER-AUFSCHLUSS (EU-METHODE)

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L3.1
Probenvorbereitung: SBP2.1
Methodenverweise:

Norm in Anlehnung an DIN ISO 11466
HFA A.3.3.3

HFA-Code | C1;52;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der Konigswasseraufschluss ist ein oxidierendersghitiss, bei dem durch die Mischung von
Salpetersdure und Salzsaure im Verhéltnis 1:3reatives (nascierendes) Chlor entsteht, welches
eine starke oxidierende Wirkung hat:

HNO; + HCI -~ NOCI+2 HO + 2 ClI

Cl+edrncCr

Dazu kommt die oxidierende Wirkung der Salpetemsabei der Nitrat (mit M) zu nitrosen Gasen
(NO,, mit N™V)umgewandelt wird und der dabei abgespaltene Saffedie Oxidation der
aufzuschlieRenden Substanzen bewirkt:

2HNG; » 2HNG, + G,

Beim Konigswasseraufschluss werden organische &utet nahezu vollstandig aufgeschlossen:
C.HoNOS:PMy + 2 Cl - a CQ, + b/2 HO + ¢ NQ + e SQ* + f PO, + g M"2*3* O
Mineralische Substanzen werden je nach Art und Ausensetzung teilweise ganz (z.B. leichtp
I6sliche Oxide), teilweise jedoch unvollstandig Bz.Silikate) oder gar nicht (z.B. schwer I('jslicheK
Sulfide) aufgeschlossen. Elemente wie Ca, Cd, @p,Ré, Mg, Mn, Ni, P, Pb, S oder Zn werden
aus Boden zu 60-100 % mit Konigswasser extrahigthrend Elemente wie Al, Cr, K, Na, oder swW
nur zu 5 - 50 % in die Losungsphase uberfuhrt werde
Beim Konigswasseraufschluss nach EU-Vorschrift werddie gesiebten Bodenproben
aufgeschlossen; es sollen keine zusatzlichen Globdh durch Mahlung entstehen. Mit dieser
Methode sollen die mittelfristig verfligbaren N&abfs# und die Schwermetallgehalte erfasst
werden.

Storungen:

Karbonathaltige Proben schdumen beim Aufschlusk,steas zum Aufsteigen des Schaums und
feiner Partikel bis in den Kihler fuhren kann umakea unvollstandigen Aufschluss bewirkt. Durch
Vorreaktion mit langsamer Saurezugabe kann diesestgehend verhindert werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1.  Teperaturprogramm  der|Sulcek, Z., Povondra, P.: Methods
Aufschluf3- apparatur Decomposition in Inorganic Analysis, Bog
Anhang 2: Liste der Elementbestimmung?aton, 1989
methoden DIN ISO 11466, Handbuch Bodenunter-
suchung 2000, Beuth Verlag
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Analysengerate und Zubehor:

Aufschlussapparatur SM 20 A der Fa. Gerhardt mmhperatursteuereinheit Variostat
20 SMA-Gléasern 250 ml

20 SMK-Kuhlern

20 SMF-Kuhlfallen

sowie einer PVC-Absaugung fir nitrose Gase mit Z&k#aschen und Pumpe
Kihlgerat K15/DC1 der Fa. Haake

Trockenschrank

Waage Fa. Sartorius

20 Messkolben Duran 100 ml

Szintillationsgefal3e (25 ml

oder PFA-Flaschen 50 ml

20 Glastrichter 55 mm

Polyamidspatel

Eppendorf Varipette 4720 mit 25 ml-Pipettenspitzen

Chemikalien:

Salpetersaure HNOG65 % p.a.

Salzsaure HCI, 37 % p.a.
H,O demin. reinst

Mukasol

Losungen:

@)
verd. Saure (0,65 %): in eine sauregespulte 1 FRBehe werden 10 ml HNCkonz. gegeben A
und mit H,O demin. auf 1 | aufgefullt
Spulsaure (2,6 %): in einen sauregespulten 5 | ktdissn werden 200 ml HNOkonz p.a. K
gegeben und mit O demin. auf 5 | aufgefullt W
Standards:
ISE 974
BZE-SAC
BioSaoll
Durchfiihrung:

l. Reinigung der verwendeten Gefal3e und Filter

- Nach jedem Aufschluss innerhalb der Serie werden SMA-Glaser (250 ml) mit heil3em
Wasser grundlich gespilt und dann mindestens. 4 1&itd Wasser und Mukasol (2 ml)
eingeweicht. Nach dem mechanischen Reinigen mitereiBurste, um festgebackte
Silikatrickstdnde moglichst zu entfernen, werdes @efal3e in der Spulmaschine mit heiRem
demin. Wasser gereinigt und anschlieBend mit Spidséis zur Oberkante gefullt und mind. 1
Std. stehengelassen. Zum Schluss wird die Spulsdusgekippt und die GefalRe grindlich mit
demin. Wasser ausgespilt. Im Trockenschrank wetgeGefal3e bei 40 °C getrocknet.
Die Ruckflusskuhler werden im Aufschlussgestellatiuntersetzen einer Spilwanne mit einer
Spritzflasche (oder tber einen Schlauch vom Waakerlider Reinstwasseranlage) von oben
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zuerst mit demin. Wasser, dann mit Spulsdure ursthdiel3end wieder mit demin. Wasser
durchgespiilt (nach jeder Serie).

Die Kduhlfallen werden mit einer Spritzflasche zuensit Wasser, dann mit Spuilsaure und
anschlie3end mit demin. Wasser durchgespllt (rextdr j[Serie).

Die 100 ml-Messkolben und die Glastrichter werdender Spulmaschine mit & demin.

vorgespult und anschlieBend mit Spulsdure gefi. babgespilt. Nach dem Abspilen mit
demin. Wasser werden sie auf dem Abtropfgestetbgkhet.
Die Varipette zum Dosieren der konz. HN@nd HCI muss sofort nach der taglichen

Benutzung mit HO demin. griindlich gespult werden, um Korrosion vBauteilen zu

verhindern. Die Pipettenspitzen durfen nicht larejerl Serie verwendet werden.
25 Filter (Schwarzband) werden zuerst gefaltet mneine Nutsche gelegt. Sie werden zuerst
mit 2 | Spulsaure (2,6 %) durch Abnutschen gespill anschlieBend mit 2 [, demin.

saurefrei gespult.
Die PFA-Flaschen bzw. die Szintillationsgefal3e warthit 2,6 %-Spulsaure vorgespult.

[I. Durchfiihrung des Aufschlusses

- In die 20 Aufschluss-Glaser werden jeweils ca. 3ay gesiebten Bodenprobe mit der
Analysenwaage eingewogen und die Gefélie in dassredhmbare Tragegestell gestellt.
Pro Glasersatz (20) werden jeweils 2 Bodenstandand- 2 Blindaufschlisse durchgefuhrt
(vom Bodenstandard - Auswahl siehe Tabelle Qusktiitrolle - moglichst genau 1 ¢
einwiegen!).
Unter dem Abzug werden nacheinander jeweils 21 @il kbnz. p.a. und 7 ml HNgOkonz. p.a.
vorsichtig mit der Varipette den Bodenproben im galfiuss-Gefal zugesetzt.

Achtung:
Karbonat-haltige Proben koénnen dabei sehr schaurBéwore dann in sehr kleinen SchritterO
zusetzen! A

Das Tragegestell mit den 20 Aufschlussgefal3en wirdie Aufschlussapparatur gestellt, die
Kidhler mit der automatischen Hebevorrichtung aut dbefal3e heruntergefahren un
anschlieBend die mit etwas verd. Salpetersauré® @p geflllten Kuhlfallen auf die Kihler
gesetzt. Die PVC-Absaugplatte wird aufgesetzt urel Pumpe hinter den Waschflaschen
angestellt. Uber Nacht bleiben die Proben zum Vead®eren in der kalten Aufschlussappartur
unter dem Abzug stehen.
Am néchsten Morgen wird das Kuhlgerat fur den Kidillauf der Ruckflusskihler (18 °C)
angeschaltet und das Temperaturaufheizprogrammgr@ron 01, siehe Anhang 1) am
Variostat-Steuergerat gestartet. Dazu mussen fdg&mgabeschritte durchgefihrt werden:
Einschalten des Variostat; griine Lampe am Scheliehtet; im Display erscheint "Variostat”;
nach einem kurzen Moment erscheint das aktuellerdatlie Uhrzeit, die Temperatur sowie
R=1 und P=2 im Display; griine Lampe (SUC-AUTO) latet.

Dricken der Taste "1"; im Display erscheint "Progna Nr. 00".

Ziffern 01 eingeben, Enter-Taste driicken; im Digp&scheint die Abfrage zur Startzeit
(Datum, Uhrzeit).

Datum und Uhrzeit mit den Zifferntasten eingebed jaweils Enter-Taste driicken (Achtung:
immer die erste Stelle des Datums Uuberschreibeah avenn sich das Startdatum nicht
andert!); griine Lampe (ON/OFF) leuchtet; Progranartet zur entsprechenden Zeit.

nach Ablauf des Programms wird der Heizblock autmoa abgeschaltet und die
Hebevorrichtung fahrt die Aufschlussgefalie hoch.
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Wahrend des Aufschlusses ist darauf zu achten, usbhdstarkes Schdumen Schaum und
Probenmaterial in den Ruckflusskiihler steigen. lasein Fall ist es angebracht, nach
Abnehmen der Kihlfalle mit etwas verd. Salpeterséddas Material aus dem Kihler

zurtckzuspulen und die Kihlfalle wieder aufzusetz8ohdumen viele Proben, so kénnen
wahrend der Aufheizphase fir kurze Zeit die Aufasbbefalle mit den Kihlern durch die
Hebevorrichtung aus dem Aufschlussblock herausgefatverden, um durch Abkihlung das
Schaumen zu stoppen (eine Unterbrechung des Aufsgprogramms ist Gber die Reset-Taste
madglich).

Nach Beendigung des Aufschlussprogramms und Abkuhtier GefalRe werden die

Aufschlussgefale in dem Tragegestell aus der Alufsshpparatur genommen und die
Aufschlusslésungen in die 100 ml Messkolben Ubetflibazu werden die Messkolben mit

Glastrichter und gespilten, mit Pinzette eingelagtesauregespultem Filterpapier

(Schwarzband) aufgestellt und die Losungen der dRadch Uberfuhrt. Die Aufschlusslosung
und der Ruckstand werden aus dem Gefal3 vorsichtiglen Filtertrichter gegossen und

anschlieend mindestens 3 mal mit wenig verd. Satpiure nachgespult. Zum Schluss wird
der Ruckstand im Filter noch einmal mit etwas veBdlpetersaure (0,65 %) gespult. Der
Messkolben wird mit der verd. Salpetersaure (O@%uf 100 ml aufgefillt, verschlossen und
geschattelt. Die Aufschlusslésung wird danach m 2z ml Szintillationsgefald umgefullt. Fur

Wiederholungsmessung der 1.2-Proben wird ein Xtiationsgefal? abgefillt. Der Rest der

Aufschlusslésung wird verworfen.

Nach dem Reinigen und Trocknen der GefalRe werdenathsten 20 Proben eingewogen, mit
Aufschlussséauren versetzt und zur Vorreaktion iN@eht in die Aufschlussapparatur gestellt.

lll. Bestimmung der Elementgehalte in der Aufschluslésung

Die Elementgehalte werden in der Regel durch Measgsumttels ICP bestimmt. (Siehe
Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2)

Falls fur die Blindwerte oder den Bodenstandarch&etorrekten Ergebnisse gefunden Werderp
mussen die AufschlUsse fir alle Proben des entspnelen Satzes wiederholt werden! A

K

W

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdiskhten (siehe Methodenbeschreibunger—
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle:

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 ISE 974, BioSoil oder BZEC; Extrakt alle 20
Proben; Sollwerte: siehe Laborliste
erlaubte Abweichungen: 10 %, fur einige Elemente 15
%

Blindwerte Festproben QBW1.2 BlindOAKW1.1

Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri
Wiederholungsmessung QWM1.2 Ca. 5 % aller Probemg@stens 3 Proben pro Seri

D

D

Auswertung/Datendokumentation:

Die Bodeneinwaage, das Endvolumen der Aufschlugstisind die Elementgehalte werden in die
entsprechenden Datenlisten zur weiteren Verrecheurggtragen.

Die Ergebnisse des Bodenstandards und der Blindweatden zur laufenden Kontrolle in
ensprechende Listen im LIMS eingetragen.
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Methoden-Nr.

Boden

OAKWEG2.1

Aufheizprogramm fiir die Kénigswasser-Aufschlu3appaatur (Programm 01):

Schritt | Dauer Temperatur

(Std.) (°C)
1 0:10 40
2 0:10 60
3 0:10 70
4 0:10 80
5 0:10 100
6 0:10 120
7 0:10 140
8 2:00 170
9 0:10 200
10 0:00 0
Abkuhl | 0:20

| SX>»0
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Matrix

Methoden-Nr.

Boden

OAKWEG2.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir Konigswass-Aufschlusslésungen

AlAlgesiCP19.1
BaBagesICP19.1
CaCagesICP19.1
CdCdgesICp19.1
CoCogesICP19.1
CrCrgesICP19.1
CuCugesICP19.1
FeFegesiCP19.1
KKgesICP19.1
MgMggesICP19.1
MnMnICP19.1
NaNagesICP19.1
NiNigesICP19.1
PPgesICP19.1
PbPbgesICP19.1
SSgesICP19.1
TiTigesICP19.1
ZnZngesiCP19.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

| SX>»0
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Boden pH (CaCl}) pHCaCl23.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT 0,01 M CacCl »

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.5

HFA-Code | C1;5;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:
Der in der Boden-CagiSuspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 furidmeis Gleichgewicht

zwischen Bodenfestphase und Losungsphase einstelldnlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 0,01 M Cadlosung zur Bodenprobe werden die an die Bodertiastp
gebundenen Kationsauren Aluminium, Eisen und Martgédweise gegen Calcium ausgetauscht.
Die Kationséduren gehen unter Freisetzung von PeotarB. folgende Reaktionen ein:

AR+ 2 H0 . A(OH)," + 2 H

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Werte {-lonenkonzentration wird neben den
wasserloslichen Kationsauren durch organische Ydumgen (Carboxyl-, Hydroxylgruppen),
sowie durch Basen (z.B. Carbonate) bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da durch den Zusatz von 0,0CRCL-Losung eine hohere
lonenkonzentration gegeben ist, treten Abweichungen realen Wert auf. Diese AbweichungenH
sind fur die meisten Fragestellungen irrelevantneEiKorrekturrechnung ist deshalb nicht—
erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Aktiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H" =fx c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine

Uberschétzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | VDLUFA: Methodenbuch Bandl: Die Unter-
methoden suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991

Meiwes K.J. et al.: Ber. d. Forschungs-zentrums
Waldbkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl23.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgeflllte Einstabmesskette von Ingold oder WTW ldunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

MelRI6ffel 9 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien:

Calciumchloridldsung. (Cag)+ 2 H,0 p.a.

LOosungen:

0,01 M CaCJ-Losung: 1,47 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 1 | aufftllen.

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit 1 N KCl im Gewsstdrhaltnis 1:2,5 verrihrt.

« In das PE-Gefass mit dem MeRI6ffel 9 ml der 2 mmeiejgen Bodenprobe einfillen (dies
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Methodenverglaidtethode pHKCI3.1 und pHH203.1).
- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Cg€lésung zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fest

verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0: P
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen. H

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen. -

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitielnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMbssung starten (Mel3methode s.
Anhang)

+ Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probengastens 3 Proben pro Seri

4%
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pH (CaCb)

pHCaCl23.1

3

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datenuibergabaten auf Diskette speichein einer Datei gespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller

Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewuin der Datei gespeichert.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHCaCl23.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Boden-0,01-M-CaCj.
Suspensionen:

HH+PHMS.1

bzw die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl25.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT
0,01 M CacCl,

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.5

HFA-Code | C1;5;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:
Der in der Boden-CagiSuspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 furidheis Gleichgewicht

zwischen Bodenfestphase und Lésungsphase einstelldnlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 0,01 M Cadlosung zur Bodenprobe werden die an die Bodertiasp
gebundenen Kationsauren Aluminium, Eisen und Martgdweise gegen Calcium ausgetauscht.
Die Kationséduren gehen unter Freisetzung von PeotarB. folgende Reaktionen ein:

AR+ 2 HO . AI(OH)," + 2 H'

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Werte [{-lonenkonzentration wird neben den
wasserloslichen Kationsauren durch organische Ydumgen (Carboxyl-, Hydroxylgruppen),
sowie durch Basen (z.B. Carbonate) bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I]) =)
Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH?
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da durch den Zusatz von 0,01 CRCL-Losung eine hohere H
lonenkonzentration gegeben ist, treten Abweichungen realen Wert auf. Diese Abweichungea—
sind fur die meisten Fragestellungen irrelevantneEiKorrekturrechnung ist deshalb nicht
erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H" =fx c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine

Uberschétzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | VDLUFA: Methodenbuch Bandl: Die Unter-
methoden suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K.J. et al.: Ber. d. Forschungs-zentrums
Kurzanleitung PHM7.1 Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl25.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Messloffel 9 ml

Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-Gefasse 50 ml mit Deckel, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem ShkélaWessplatz:
Stander fir die PE-Gefésse 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Calciumchlorid (CaG) « 2 H,0 p.a.

Losungen:

0,01 M CaCJ-Losung: 2,94 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 2 | auffullen.

Standards: --- P

Durchfiihrung/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit 0,01 M Caiéi Gewichtsverhaltnis 1:2,5 verrihrt.

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber:

+ In das PE-Gefass mit dem Mel3loffel 9 ml der 2 mreigjgen Bodenprobe einflllen (dies
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Anhang 2 von fdathungsmethode pHH203.1 und
pHKCI3.1).

- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Cg€losung zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fest

verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schittethim das Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten. Diesidegstarten (Mel3methode s. Anhang)

+ Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabi mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl25.1 - 3

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

+ In das PE-Gefal} mit einem Messloffel der 9 ml dem@ gesiebten Bodenprobe geben.

- Das Programm fir die Probenvorbereitung startébesatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 0,01 M Caldsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4
geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereitetin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Prolvéhrend der anschlieRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut uad Bessprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

[ll. Messung von Hand:
« In das Becherglas mit dem Mel3l6ffel 9 ml der 2 nerigbten Bodenprobe einftillen.
-« Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Ca€alosung zugeben und mit dem Glasstab gut verrthren.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

« Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe mindestne Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:

- Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe Ubermiatehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstaiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im waRrigen Uberstand mestarei die Elektrode nicht bewegen.
(Mel3methode s. Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Achtung

« Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren verdehear Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspilen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben. P

H

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3 Datenlibergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprfaten ins LIMS Ubertragen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Boden pH (CaCl}) pHCaCl25.1 - 4

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlesteyetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHCaCl25.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Boden-0,01-M-CaCj.
Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

pHCaCl25.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl26.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT
0,01 M CacCl,

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.7

HFA-Code | C1;7;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-CagiSuspension gemessene pH-Wert ist ein Maf3 furidheis Gleichgewicht
zwischen Bodenfestphase und Losungsphase einskellénlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 0,01 M Cadlosung zur Bodenprobe werden die an die Bodertiastp
gebundenen Kationsauren Aluminium, Eisen und Martgédweise gegen Calcium ausgetauscht.
Die Kationséauren gehen unter Freisetzung von PeotarB. folgende Reaktionen ein:

AR+ 2 H0 — A(OH)," + 2 H

Durch die Protonenfreisetzung sinkt der pH-Werte {-lonenkonzentration wird neben den
wasserloslichen Kationsauren durch organische Yddmgen (Carboxyl-, Hydroxylgruppen),
sowie durch Basen (z.B. Carbonate) bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fiir verdiinnte Lésungen. Béght ideal verdiinnten Lésungen hangt der pHP
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da durch den Zusatz von 0,01CKCL-Losung eine héhere H
lonenkonzentration gegeben ist, treten Abweichungen realen Wert auf. Diese Abweichungen |
sind fur die meisten Fragestellungen irrelevantneEiKorrekturrechnung ist deshalb nicht
erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Aktiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

aH) = f » c(H") , (mit f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lorl@nzentration und —
zusammensetzung)

Storungen:
In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun®agshragmas durch feste Bestandteile zu einer

Stérung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, ulielzierhaften Messungen fiihren kann.

Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimp&rmturkorrektur durchgeftihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | DIN ISO 10390, Handbuch Bodenuntersuchung
methoden 2000, Beuth Verlag

Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990

Kurzanleitung PHM7.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl26.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Shkélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefafl3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Calciumchlorid (CaG) = 2 H,0 p.a.

LOosungen:

0,01 M CaCJ-Losung: 2,94 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 2 | auffullen.

Standards:

P
BZE-NDS
BZE-BaWue H
BioSoil —
Durchfiihrung/Messung:

|. Messung mit dem Gilson-Probengeber:
- In das PE-Gefal3 mit einem Messl6ffel 5 ml der 2 gesiebten Bodenprobe geben.
« Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Cadldsung zugeben, das PE-Gefal3 mit dem Deckel fest

verschlieRen und gut schiitteln.

« Anschlie3end auf dem Schittler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (techt stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelmlas Rack fiir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber Probengeberntesetand die Messung starten
(Melmethode s. Anhang).

+ Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
PE-GefalRe mit Leitungswasser spiilen und trocknen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (CaCl}) pHCaCl26.1 - 3

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

« In das PE-Gefal3 mit einem Messloffel, der 5 mitfassnl der 2 mm der gesiebten Bodenprobe
geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung startébesatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 0,01 M Caldsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit
geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschlielRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdiem Messen des pH-Werts mit

dem Skalar-Messplatz, bei dem geruhrt statt gesahiitird, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.

[ll. Manuelle Messung:

+ In das PE-Gefal? mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasighbten Bodenprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Ca€losung zugeben, das Gefal? mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

* Anschlie3end auf dem Schiuttler ca. 10 Min. schiittel

» Die Suspension ca. 2 Std. stehen lassen

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schittéénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBlitnicht bewegen (MeRBmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspulen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben.

* Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Achtung: Proben deren pH-Wert Uber 5 ist missen Uber Nstelmen gelassen werden und eirP
zweites Mal gemessen werden. Bei diesen Probeieiginstellung des Gleichgewichts nach 2H
Stunden noch nicht abgeschlossen.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-NDS, BioSoil oder BBEWue; alle 30 Proben;
Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendaestens 3 Proben pro Seri

(4%

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:
Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprecheb@genlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3 Datenlbergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.




Matrix

Methode

Methoden-Nr.

Lapis alt Seite

Boden

pH (CaCb)

pHCaCl26.1

4

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller

Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die gepr@faten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:

Die Daten werden in die entsprechenden Datenlesteyetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHCaCl26.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Boden-0,01-M-CaCj.
Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

pHCaCl26.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH203.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT H »0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.1

HFA-Code | C1,1;-3-;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-Wassersuspension gemessene pHit¥em Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Bodenfestphase und Lésungsphase einskellénlonenkonzentration.

Die H™-lonenkonzentration wird durch wasserlésliche Katiosduren (Mn, Al, Fe), organische
Verbindungen mit Carboxyl- und Hydroxylgruppen, sewlurch Basen, wie z.B. Carbonate
bestimmt.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitit ab. Da Bodensuspensionen eine &ode lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Aktivitzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie p
folgt: H
a(H" =f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung. -

Storungen:

In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine
Uberschétzung des pH-Wertes bewirken kann.

Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt-
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH203.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgefillte Einstabmesskette von Ingold oder WTW ldunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

MelRI6ffel 9 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien: ---
Losungen:---
Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit 1 N KCl im Gewsstdrhaltnis 1:2,5 verrihrt.

« In das PE-Gefass mit dem Mel3loffel 9 ml der 2 mreigjgen Bodenprobe einfillen (dies
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Anhang 2).
« Mit der Dispensette 25 ml J@ demin. zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fes

verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitielnlas Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMissung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadil mit Schlammfang geben. Die_|
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendestens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.



Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHH203.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-Wassersuspensionen:

HH+PHMS.1

bzw die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 2 far Boden pHH203.1

Methodenvergleich Gewichtsverhaltnis Boden:L6sung:2,5 gegen Volumenverhéltnis 0,9:2,5
(entspricht etwa 1 g Boden)

pH(H20)-Boden (Verhaltnis 1:2,5, n=112)

y = 0.9983x + 0.0143
R? = 0.9779

wiv

3.5 4 4.5 5 5.5 6 6.5 7

A"




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH205.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT H »0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.1

HFA-Code | C1,1;-3-;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-Wassersuspension gemessene pHit¥em Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Bodenfestphase und Lésungsphase einskellénlonenkonzentration.

Die H™-lonenkonzentration wird durch wasserlésliche Katiosduren (Mn, Al, Fe), organische
Verbindungen mit Carboxyl- und Hydroxylgruppen, sewlurch Basen, wie z.B. Carbonate
bestimmt.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitit ab. Da Bodensuspensionen eine &ode lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Aktivitzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie p
folgt: H
a(H" =f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung. -

Storungen:

In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine
Uberschétzung des pH-Wertes bewirken kann.

Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt-
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
Kurzanleitung PHM7.1 suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991

Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH205.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 9 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Skédasplatz:
PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050
Stander fir die PE-Gefésse 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit H20 im Gewichtbédnis 1:2,5 verruhrt.

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber: P

« In das PE-Gefass mit dem MeRIoffel 9 ml der 2 mmiajgen Bodenprobe einfilllen (diesH
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Anhang 2 von iduatdhungsmethode pHH203.1).

- Mit der Dispensette 25 ml J@ demin. zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fes

verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitielnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMissung starten (MelRmethode s.
Anhang)

+ Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

[I. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

- In das PE-Gefal3 mit einem Messl6ffel 9 ml der 2 gasiebten Bodenprobe geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung startébesatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 mj® demin. zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit dilger Es
werden die Proben des Racks vorbereitet, die irPdalnentabelle der Skalar-Software definiert
wurden. Danach werden die Proben wahrend der aeBehiden Standzeit von mindestens 12




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH205.1 - 3

Stunden i.d. Regel Uber Nacht zweimal automatisetitgt (Einstellungen nach 5 und 10
Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut uad Messprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

lll. Messung von Hand:
- In das Becherglas mit dem Mel3l6ffel 9 ml der 2 memigbten Bodenprobe einfillen.
« Mit der Dispensette 25 mlJ® demin. zugeben und mit dem Glasstab gut verriihren

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe mindestene Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe UberiNatehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstaiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im waRrigen Uberstand mestaei die Elektrode nicht bewegen.
(Melmethode s. Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Achtung

« Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren verdeher Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspilen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

P
Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung H
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergabaten auf Diskettspeichern in einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprlfaten ins LIMS ubertragen.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlestegetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHH205.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-Wassersuspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH206.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pPH-WERTBESTIMMUNG IN BODEN MIT H »0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.2

HFA-Code | C1;2;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-Wassersuspension gemessene pHit¥em Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Bodenfestphase und Lésungsphase einskellénlonenkonzentration.

Die H™-lonenkonzentration wird durch wasserlésliche Katiosduren (Mn, Al, Fe), organische
Verbindungen mit Carboxyl- und Hydroxylgruppen, sewlurch Basen, wie z.B. Carbonate
bestimmt.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitit ab. Da Bodensuspensionen eine &ode lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Aktivitzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie p
folgt: H
a(H" =f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:
In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun@dgdragmas durch feste Bestandteile zu einer

Stérung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, ulielzierhaften Messungen fiihren kann.

Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimp&raturkorrektur durchgeftihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | DIN ISO 10390, Handbuch Bodenuntersuchung
methoden 2000, Beuth Verlag

Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990

Kurzanleitung PHM7.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH206.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Shkélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefafl3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Standards:

BZE-NDS

BZE-BaWue

BioSail

P
H

Durchfiihrung/Messung:

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber:
« In das PE-Gefal? mit einem Messloffel 5 ml der 2 dengesiebten Bodenprobe geben.
- Mit der Dispensette 25 ml J® demin. zugeben, das PE-Gefal mit dem Deckel fest

verschlieRen und gut schiitteln.

« Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelnlas Rack fiir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber Probengebertesetand die Messung starten
(MelRmethode s. Anhang).

+ Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
PE-GefalRe mit Leitungswasser spiilen und trocknen.

ll. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

« In das PE-Gefald mit einem Messloffel 5 ml der 2 gesiebten Bodenprobe geben.

- Das Programm fir die Probenvorbereitung startébesatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates,8 demin. zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4ilyer Es

werden die Proben des Racks vorbereitet, die irPdainentabelle der Skalar-Software definiert




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (H,0) pHH206.1 - 3

wurden. Danach werden die Proben wahrend der aeBehiden Standzeit von mindestens 12
Stunden i.d. Regel Uber Nacht zweimal automatisetutgt (Einstellungen nach 5 und 10
Stunden.

« Anschliel3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdiegm Messen des pH-Werts mit

dem Skalar-Messplatz, bei dem geruhrt statt gesalhiitird, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.

lll. Manuelle Messung:

+ In das PE-Gefald mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasighbten Bodenprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 mlJ® demin. zugeben, das Gefall mit dem Deckel festhiel3en
und gut schutteln.

* AnschlieRend auf dem Schuttler ca. 10 Min. schiittel

* Die Suspension ca. 2 Std. stehen lassen

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schitteénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBlitnicht bewegen (MeRBmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspilen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben.

* Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabi mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Achtung: Proben deren pH-Wert Uber 5 ist missen Uber Nstelmen gelassen werden und ein
zweites Mal gemessen werden. Bei diesen Probeteiginstellung des Gleichgewichts nach 2
Stunden noch nicht abgeschlossen.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskbden (siehe MethodenbeschreibungenP

durchgefluhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn H
Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-NDS, BioSoil oder BBEWue; alle 30 Proben;

Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probengastens 3 Proben pro Seri

4%

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprfaten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:
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Boden pH (H,0) pHH206.1 - 4

Die Daten werden in die entsprechenden Datenlestegetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Boden pHH206.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-Wassersuspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode.
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) pHKCI3.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM BODEN MIT 1 N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,1L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-KCI-Suspension gemessene pH-V8egin Mal3 fur die sich im Gleichgewicht

zwischen Bodenfestphase und Losungsphase einstelldnlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-Lésung zur Bodenproberden die an die Bodenfestphase
gebundenen Kationsauren Aluminium, Eisen und Mangagen Kalium ausgetauscht. Die
Kationsauren gehen unter Freisetzung von Protorierfagende Reaktionen ein:

ARt + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H'

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwl@h organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminséuren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitlen (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Loésungen. Béchit ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da durch den Zusatz von 1 N &@$ung eine sehr hohe
lonenkonzentration gegeben ist, treten Abweichungen realen Wert auf. Diese AbweichungenP
sind fir die meisten Fragestellungen irrelevantneEiKorrekturrechnung ist deshalb nichty
erforderlich. Der Zusammenhang zwischen Konzewtnatund Aktivitdt bzw. pH-Wert und
Aktivitat ist wie folgt:

a(H" = f c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utakelgktrode auftreten, die eine

Uberschatzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) pHKCI3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgeflllte Einstabmesskette von Ingold oder WTW ldunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

MeRI6ffel 9 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:

1 N KCI-L6sung: 74,56 g KCI mit 5O demin. auf 1 | auffillen.
Standards: ---

Durchfiihruna/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit 1 N KCl im Gewsstdrhaltnis 1:2,5 verrihrt.

« In das PE-Gefass mit dem Mel3loffel 9 ml der 2 mreigjgen Bodenprobe einflllen (dies
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Anhang 2).

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Losung zugebeas d®PE-Gefass mit dem Deckel fest
verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe iNecht stehen gelassen. N

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitielnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMbssung starten (MelRmethode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

P
H

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.
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Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.
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far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

pHKCI3.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-KCI-Suspensionen:

HH+PHMS.1

bzw die jeweils aktuelle Nachfolgemethode.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 2 far Boden pHKCI3.1

Methodenvergleich Gewichtsverhaltnis Boden:L6sung:2,5 gegen Volumenverhéltnis 0,9:2,5
(entspricht etwa 1 g Boden)

pH (KCIl)-Boden (Verhaltnis 1:2,5, n=112)

y = 1.0044x - 0.0058
R“ =0.9943

4.8

4.6

4.4

4.2

wiv

3.8

3.6

3.4 2+

3.2 +
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI4.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.04.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IM BODEN MIT 1 N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,1L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Humusfestphase und Losungsphase einstelldrlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1,86g KCI, zu der in Wassetagsenen Probe, wird eine Konzentration von
ca. 1 N KCI eingestellt. Durch die hohe’-Konzentration werden die an die Huminstoffe,
Huminsauren und mineralischen Bestandteile gebwerddfationsduren Aluminium, Eisen und
Mangan gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsageden unter Freisetzung von Protonen z.B.
folgende Reaktionen ein:

AI®* + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwl#h organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminséuren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitlen (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition giliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Lésungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Lésung eine sehr hohe lonenkotraton gegeben ist, treten AbweichungerH
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fi@ wohieisten Fragestellungen irrelevant. Eine
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderlickerZusammenhang zwischen Konzentration und
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H") = f* c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine

Uberschétzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Walddkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI4.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Messloffel fur 1,86 g KCI

Automatische Messung mit Gilson-Probenehmer:
PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Manuelle Messung:

Glasstabe

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

Die gesiebte Bodenprobe wird mit 1 N KCI-Losung@awichtsverhaltnis 1:2,5 verruhrt.

l. Messung mit Gilson-Probenehmer:

- In das PE-Gefal3, in dem zuvor der pH-Wert in Wags#e¢H203.1) gemessen wurde, und in
dem sich noch die Boden-Wasser-Suspension befimieginem Messléffel der ca. 1,86 g KCI P
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-GefalR mitldeokel fest verschliel3en und gut H
schatteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schitielmlas Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMissung starten (Melmethode s.
Anhang).

ll. Manuelle Messung:

« In das Becherglas in dem zuvor der pH-Wert in Wa§seH203.1) gemessen wurde und in
dem sich noch die Boden-Wasser-Suspension befimdieginem Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Rihren wird die Probe mindestne Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe Uberilatehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstafiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im wassrigen Uberstand nmessabei die Elektrode nicht bewegen.
(MelBmethode, s. Anhang 1)




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI4.1 - 3

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedad mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spilen und trocknen

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesehrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlesteyetragen.




Anhang 1 far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

PHKCI4.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 2 far Boden PHKCI4.1

Methodenvergleich pHKCI1.3/pHKCI4.1:

Darstellung der Ergebnisse bei herkbmmlichem Anskrz Boden-KCl-Suspension (pHKCI1.3)
und Zugabe von festem KCI zur Boden-Wasser-SuspetisHKCI4.1):

pHKCI1.3 vs pHKCI4.1 Boden

y = 0,9813x + 0,0457

R? = 0,9953 /

pHKCI4.1
N w N [6)] (e)] ~ 0]

pHKCI1.3
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Methoden-Nr.
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PHKCI4.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI5.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IM BODEN MIT 1 N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,1L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal} fir die sich im Gleichgewicht
zwischen Humusfestphase und Losungsphase einstelldrlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-L6ésung zur Humusproberden die an die Huminstoffe,
Huminsauren und mineralischen Bestandteile gebwerddfationsduren Aluminium, Eisen und
Mangan gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsageden unter Freisetzung von Protonen z.B.
folgende Reaktionen ein:

AI®* + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwl#h organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminsauren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitien (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition iliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Lésungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Lésung eine sehr hohe lonenkottagon gegeben ist, treten AbweichungerP
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fig whieisten Fragestellungen irrelevant. Eingy
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderliclerZusammenhang zwischen Konzentration und
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H" = f c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utake(gktrode auftreten, die eine

Uberschatzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
Kurzanleitung PHM7.1 zentrums Walddkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI5.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3 M KCI-Flussigelektroljthermo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 9 ml

Messloffel fur 1,86 g KCI

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Skélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefaflle 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rdditionen
Glasstabe

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:
1 N KCI-L6sung: 149,1 g KCI p.a. werden im Messlasibmit HO demin. auf 2 | aufgefullt

Standards: ---

Durchfuihrung/Messung: H

Die gesiebte Bodenprobe wird mit H20 im Gewichtbédnis 1:2,5 verruhrt.

|. Automatische Messung mit dem Gilson-Probenehmer:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

+ In das PE-Gefald mit dem Messloffel 9 ml der 2 mnsigdgen Bodenprobe geben (dies
entspricht etwa 10 g Boden; siehe Anhang 2 von idatdhungsmethode pHH203.1).

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebeas d®PE-Gefald mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

b) wenn wenig Probenmaterial zur Verfigung steht:

+ In das PE-Geféal3 in dem zuvor der pH-Wert in WagadH205.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Boden-Wasser-Suspension befindegim#m Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefal3 mitDleckel fest verschliel3en und gut
schatteln.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI5.1 - 3

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

- Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitelthas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unidgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spuilen und trocknen

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

« In das PE-Gefald mit einem Messloffel 9 ml der 2 Bodenprobe geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebad 30 s mit Geschwindigkeit 4
geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereitetin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Prolvéhrend der anschlieRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschliel3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

b) wenn wenig Probenmaterial zur Verfligung steht:

« In die PE-Gefal3e in denen zuvor der pH-Wert in WagsHH205.1) gemessen wurde und in
denen sich noch die Boden-Wasser-Suspension befmdesinem Messloffel der ca. 1,86 g
KCl fasst, diese Menge KCI geben. Die PE-Gefaliedem Deckel fest verschlieRen und gut
schatteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0: P
Unter gelegentlichem Schutteln werden die Proberdastens eine Stunde stehen gelassen. H

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schitteln werden die Probem Nacht stehen gelassen.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
Skalar?) gestartet.

lll. Manuelle Messung:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist
- In das Becherglas mit einem Messloffel 9 ml derr@ Bodenprobe geben.
« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Losung zugebed omt dem Glasstab gut verriihren.

b) wenn wenig Probenmaterial zur Verfligung steht:

- In das Becherglas in dem zuvor der pH-Wert in Wiagae¢H205.1) gemessen wurde und in
dem sich noch die Boden-Wasser-Suspension befimiieginem Messlo6ffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe mindestane Stunde stehen gelassen.

» Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe UberiNatehen gelassen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI5.1 - 4

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glagstaiihren, und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im wassrigen Uberstand nmesisbei die Elektrode nicht bewegen.
(MelBmethode, s. Anhang 1)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spuilen und trocknen

Achtung

- Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren verdeher Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Priufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendestens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprecheb@genlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datenubergdbaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung von Hand: P
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlesteyetragen. H
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Matrix

Methoden-Nr.

Boden

PHKCI5.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode.
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI6.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pPH-WERTBESTIMMUNG IM BODEN MIT 1 N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung: SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MB1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.4

HFA-Code | C1:4:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Boden-KCI-Suspension gemessene pH-VBedin Mal3 fur die sich im Gleichgewicht

zwischen Bodenfestphase und Lésungsphase einskellénlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-Lésung zur Bodenproberden die an die Bodenfestphase
gebundenen Kationsauren Aluminium, Eisen und Mangagen Kalium ausgetauscht. Die
Kationsauren gehen unter Freisetzung von Protorierfagende Reaktionen ein:

ARt + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H'

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwl@ organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminsauren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitien (z.B. Carbonate), bestimmt.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition iliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Losungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Ldsung eine sehr hohe lonenkotragon gegeben ist, treten AbweichungerP
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fier giieisten Fragestellungen irrelevant. Eind
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderlickerZusammenhang zwischen Konzentration und |
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H" = f c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun@agsragmas durch feste Bestandteile zu einer

Storung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, ufetzlerhaften Messungen fihren kann.

Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtdeliieng durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimgp@&eturkorrektur durchgefiihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | DIN ISO 10390, Handbuch Bodenuntersuchung
methoden 2000, Beuth Verlag

Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990

Kurzanleitung PHM7.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden pH (KCI) PHKCI6.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Messloffel fur 1,86 g KCI

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-Gefal3e mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Skélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefaflle 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rdditionen
Glasstabe

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:

1 N KCI-L6sung: 149,1 g KCI p.a. werden im Messlasibmit HO demin. auf 2 | aufgefullt
Standards:

BZE-HUM
BZE-BaWue

Durchfiihrung/Messung:

|. Automatische Messung mit dem Gilson-Probenehmer:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

+ In das PE-Gefald mit dem Messloffel 5 ml der 2 msiedgen Bodenprobe geben.

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebens dPE-Gefald mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

« AnschlieRend auf dem Schuttler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe iNecht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schitielthas Rack fiir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unildgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Boden pH (KCI) PHKCI6.1 - 3

b) wenn wenig Probenmaterial vorhanden ist

In das PE-Gefal} in dem zuvor der pH-Wert in WagsdH206.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Boden-Wasser-Suspension befindegim#m Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefal3 mitDleckel fest verschliel3en und gut
schatteln.

Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.
Proben mit pH-Werten Uber 5,0:

Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

Vor der Messung die Proben nochmals gut schiittekias Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unifldgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedddth mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

a)

b)

wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

In das PE-GefalR mit einem Messloffel 5 ml der 2 dengesiebten Bodenprobe geben.

Das Programm flr die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N kCdsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereitetin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Prolvéhrend der anschlieRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Ma@ssprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet. =)

wenn wenig Probenmaterial vorhanden ist H
In das PE-Gefal3 in dem zuvor der pH-Wert in WagadH206.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Boden-Wasser-Suspension befindet,emém Messloffel der ca. 1,86 g KClI
fasst, diese Menge KCI geben.

Das Programm flr die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N kCdsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschliel3enden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

Anschliel3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdseam Messen des pH-Werts mit
dem Skalar-Messplatz, bei dem geruhrt statt gesalhiitird, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.

[ll. Manuelle Messung:

c)

wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist
In das PE-GefalR mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasigbten Bodenprobe geben.
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« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebeas Gefal? mit dem Deckel fest
verschlie3en und gut schtteln.

» Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

* Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

* Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schittkénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die Bliktnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

* Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedabil mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

d) wenn wenig Probenmaterial zur Verfligung steht:

* In das Gefal3 in dem zuvor der pH-Wert in WasseHpB6.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Humus-Wasser-Suspension befindetemém Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefal3 mit Dewwkel fest verschlieen und gut
schtteln.

* Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

* Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

* Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schittéénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBlitnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspilen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben. P

* Nach dem Messen die Bodensuspensionen in ein Wedadth mit Schlammfang geben. DieH
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-HUM oder BZE-BaWuellea30 Proben;
Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probengastens 3 Proben pro Seri

4%

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:
Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergabaten auf Diskette speichem einer Datei abgespeichert.
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Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller

Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die gepr@faten ins LIMS ubertragen.

Messung von Hand:

Die Daten werden in die entsprechenden Datenlestegetragen.




Anhang 1 far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

PHKCI6.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Boden-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode.
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Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2010

TROCKENROHDICHTE FEINBODEN,
FEINBODENVORRAT UND SKELETTANTEIL

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L3.1, T5.1
Probenvorbereitung: Sieben mit div. Siebgrof3en

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11272
HFA A2.8

Variante 1: C3;118;0;1;-3;
Variante 2: C3;118;0;2;-3;
HFA-Code | Variante 3: C3;118;0;5;-3;
Variante 4: C3;118;0;3;-3;
Variante 5: C3;118;1;3;-3;

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Wenn der Boden grobbodenfrei ist oder der Grobbgtgeil unter 5 % (und die Steine <20 mm
sind) liegt, kann die Trockenrohdichte des Feinlnsd@RD-g) der Trockenrohdichte des
Gesamtbodens (TRE) annahernd gleich gesetzt werden. Mit einem Stdictiler wird im Feld
eine volumengerechte Probe genommen. Durch WiegeRmbe nach Trocknung bei 105 °C kann
die Trockenrohdichte des Feinbodens bestimmt werden

Bei Grobboden-Anteilen Uber 5 % muss der Feinbgtlgeil abgesiebt, gewogen und sein
Volumen direkt oder indirekt Uber die Bestimmung @obboden-Volumens bestimmt werden.
Des Weiteren muss die Dichte des Grobbodens (sgparis Gewicht) bekannt sein oder ermittelt
werden.

Bei Grobboden mit Anteilen der Fraktion > 20 mmeiste reprasentative Probenahme mit
Stechzylindern nicht mehr maéglich. In diesen Faftgilssen die Grobboden-Fraktionen und —
Anteile durch zusatzliche Probenahme mit Spaten 8deippe und/oder Schatzungen am
Bodenprofil ermittelt werden.

Storungen:
Die Bestimmung der Trockenrohdichte des Feinbodendehlerhaft, wenn neben Grobboden-

Anteilen nennenswerte Anteile von Wurzeln in destier vorhanden sind. In diesen Fallen ist einér
Korrektur vorzunehmen. R

Anhang: Literatur: D
Anhang 1: Bestimmung der Grobbodendichte [rhit DIN 1SO 11272, Normenausschuss Wasser-
Tauchwagung wesen (NAW) im Dt. Inst. fir Normung e.V.

[Hrsg.]  (2001): Bodenbeschaffenheit | -
Bestimmung der Trockenrohdichte

2. Riek, W., Wolff, B. (2006): Evaluierung von
Verfahren zur Erfassung des Grobboden-anteils
von Waldbdden — Erarbeitung von
Empfehlungen fur die Anwendung dieser
Verfahren im Rahmen der Bodenzustands-
erhebung im Wald. Studie im Auftrag des
BMVEL. 59 S.
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Analysengerate und Zubehor:
Trockenschrank (105°C)

Siebe Edelstahl: 2 mm, 20 mm, 63 mm
Bodenmihle mit 2 mm Sieb

Waage, +/

-0,1g

Chemikalien: ---

LOosunge

Standards

Durchfiihrunag:

Das Vorgehen soll sich an DIN ISO 11 2HBU 5.1.2.2a,Trockenrohdichte) orientieren.

Bei der Probenahme muss der Probenehmer je nadétt§kbalt zwischen 5 Varianten
unterscheiden, bei denen teilweise neben den Steutherproben auch noch Spaten/Schippen-
proben und Stechkappenproben genommen und bestiSimtdraktionsanteile am Bodenprofil

geschatzt werden mussen. Beim Probeneingang ist dahauf zu achten, dass alle nétigen
Informationen vom Probenehmer mitgeliefert werden.
Folgende Informationen sind fir die spatere Be&whgiund Berechnung nétig:

Va- Proben Feldinformationen
riante
1 Stechzylinderprobe  Anzahl und Volumen der Stelihagr
Tiefenstufenméchtigkeit
2 Stechzylinderprobe Anzahl und Volumen der Stechzylinder
ev. Grobboden- Tiefenstufenméchtigkeit
dichteprobe Grobbodendichte
3 Stechzylinderprobe Anzahl und Volumen der Stechzylinder
ev. Grobboden- Tiefenstufenméachtigkeit
dichteprobe Schéatzung des Skelettanteils > 20 mm am Profil
Grobbodendichte
4 Stechzylinderprobe Anzahl und Volumen der Stechzylinder
Spaten/Schippen-  Tiefenstufenmachtigkeit T
Probe Schétzung des Skelettanteils > 63 mm am Profil R
ev. Grobboden- Grobbodendichte D
dichteprobe
5 Stechkappenprobe Anzahl, Volumen und Leergewicht der Stechkappen -

Spaten/Schippen-
Probe

ev. Grobboden-
dichteprobe

Tiefenstufenméachtigkeit
Schéatzung des Skelettanteils > 63 mm am Profil
Grobbodendichte

Stechzylinder- oder Stechkappenproben sind nuderiProben-Nr. beschriftet. Spaten/Schippen-
proben sind mit einem S hinter der Proben-Nr. \fegsereine Grobbodendichteproben mit einem D
und Spaten/Schippenproben, aus denen auch einddatahdichtebestimmung erfolgen soll, mit
einem SD.



Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Boden Trockenrohdichte Feinboden, TRDF2.1 3
Feinbodenanteil und Skelettgehalt

Im Folgenden sind die Durchfiihrungen der Trockedidite-, Feinbodenvorrats- und
Skelettanteil-Bestimmungen und Berechnungen fubdi@rianten beschrieben.

A. Variante 1: Mineralboden ohne Grobboden-Anteil @er mit einem Anteil < 5 % (Steine

<20):

Far diesen Fall gilt: TRRs= TRDgs.

Die im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestomeaiijrlich gelagerten Boden entnommene, im
Labor bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur G@skonstanz getrocknete Mineralbodenprobe
wird nach der Trocknung gewogen.

Anmerkungen:
1. Falls die Bodenprobe im Stechzylinder verbleibt,ssmdas Gewicht des Stechzylinders in
Abzug gebracht werden.

B. Variante 2: Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die reprasentativ mit Stechzylindern
erfasst werden kénnen (Steine < 20 mm):

Die im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestomeaiijrlich gelagerten Boden enthnommene, im
Labor bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gd#skonstanz getrocknete Mineralbodenprobe
wird nach der Trocknung gewogen.

Anschlie3end wird die Probe mit einem 2 mm Metabsgesiebt und der Siebriickstand gewaschen,
um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen uncearSteinen haftender Boden abzusptilen. Der
gewaschene Siebriuckstand (= Grobboden-Anteil) imieln Becherglas geschittet, bei 105 °C im
Trockenschrank getrocknet und anschlie3end gewogen.

Anmerkungen:

1. Falls die Dichte des Grobbodens nicht bekanntmsfs sie durch Tauchwagung ermittelt
werden (Durchfihrung siehe Anhang 1)

2. Wenn die Stechzylinderprobe durch das Trocknerk giasammen backt, kann es sinnvoll sein,
die Probe mit einem Backenbrecher vor dem Siebererkieinern. Daflr sollten die grof3en
Steine vorher aussortiert sein.

3. Bei nicht bindigen Béden (Sand) kann das WaschernTuocknen der Steine entfallen.

4. Die Siebung der Mineralbodenprobe kann auch mereBodenmuhle erfolgen. In diesem Fall
ist wie folgt vorzugehen: Bei der Bodenmuhle dedBn-Auffangschublade unter dem GerétT
befestigen, die Staubabsaugung einschalten unmodieene Stechzylinderprobe in den Einfull-R
trichter flllen, bis dieser maximal bis zum Randugeist (maximale Fullmenge ca. 500 Q). D
Danach Deckel des Trichters schlieRen. Die Schadtubhigh speed time* und ,low speed
time* einstellen (ca. 30 s und 15 s). Muhle durdftid&en der Starttaste in Betrieb setzen. Die
Muhle lauft zunachst mit hoher Geschwindigkeit thgpeed), um die Probe durch das Sieb zu
birsten und anschlieRend mit langsamer Geschwiadliglow speed), um Steine und nicht
zerkleinertes Material in die Steinschublade aushtdn. Nach Stillstand der Miuhle die Steine
aus der Steinschublade enthehmen. (Die Bodenprushdea Boden-Auffangschublade in einen
Plastikbeutel tberfuhren und aufbewahren, bis Bil¢en gepruft sind.) Die Steine und den
Siebrtickstand mit warmem Wasser solange waschengdyi anhaftende Boden vollstandig
entfernt ist. Die Steine in Becherglaser fillen doed 105 °C bis zur Gewichtskonstanz trock-
nen. Die Steine auf 0,1 g genau wiegen.
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C. Variante 3: Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die nicht reprasentativ mit
Stechzylindern erfasst werden kénnen (Steine > 20my:

Die im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestémeaitijrlich gelagerten Boden enthnommene, im
Labor bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gd#skonstanz getrocknete Mineralbodenprobe
wird nach der Trocknung gewogen.

Anschlie3end wird die Probe mit einem 2 mm Metabsgesiebt und der Siebriickstand gewaschen,
um geklumptes Feinbodenmaterial aufzulésen uncearSteinen haftender Boden abzusptilen. Der
gewaschene Siebriuckstand (= Grobboden-Anteil) imieln Becherglas geschittet, bei 105 °C im
Trockenschrank getrocknet und anschlieRend gewd@gemach wird der Siebriickstand mit einem

20 mm Sieb gesiebt und die Siebfraktion 2 — 20 nemagen.

Fur den Grobbodenanteil> 20 mm muss eine Schatzamgler Profilaufnahme vorliegen.

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt B

D. Variante 4: Beprobung mit Stechzylinder und Schipe/Spaten, Schatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

Die im Feld mit Stechzylindern aus dem ungestomeaiijrlich gelagerten Boden enthnommene, im
Labor bei 105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gd#skonstanz getrocknete Mineralbodenprobe
wird nach der Trocknung gewogen.

Ebenso wird die im Feld mit einer Schippe oder mirfgpaten entnommene und im Labor bei

105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskongjatrocknete grof3ere Probemenge, die
reprasentativ fir die Grobboden-Fraktion 2 — 63 s&mn muss, nach der Trocknung gewogen.
Anschliel3end wird die Stechzylinderprobe mit eirmm Metallsieb gesiebt und der
Siebrickstand gewaschen, um geklumptes Feinbodenalatufzulésen und an den Steinen
haftenden Boden abzuspulen. Der gewaschene Sietbaiick(= Grobboden-Anteil) wird in ein
Becherglas geschiittet, bei 105 °C im Trockenschgattocknet und anschlieRend gewogen.

Die Spatenprobe wird dann mit einem 2 mm Sieb gésied der Siebriickstand anschlielend mit
einem 63 mm Sieb. Die so erhaltene Grobboden-Erai— 63 mm wird ebenso gewogen wie die
Fraktion > 63 mm.

Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss zusatzlich 8ohatzung aus der Profilaufnahme
vorliegen.

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt B

| O X0 -

E. Variante 5: Beprobung mit Stechzylinder und Schipe/Spaten, Schatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

Die im Feld mit mind. 5 bis 15 Stechkappen aus degestorten, natirlich gelagerten Boden
entnommene, im Labor bei 105 °C mindestens 16 ®tubé zur Gewichtskonstanz getrocknete
Mineralbodenprobe wird nach der Trocknung gewogen.

Ebenso wird die im Feld mit einer Schippe oder mirgpaten entnommene und im Labor bei
105 °C mindestens 16 Stunden bis zur Gewichtskongjatrocknete grof3ere Probemenge, die
reprasentativ fir die Grobboden-Fraktion 2 — 63 s&in muss, nach der Trocknung gewogen.
Anschlie3end wird die Spatenprobe mit einem 2 meb §esiebt und die Fraktion <2 mm
gewogen. Der Siebruckstand wird anschlielBend mé@&mei63 mm Sieb gesiebt und der
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Siebrickstand > 63 mm gewogen. Das aufgefangeig@®i 2-63 mm wird ebenfalls gewogen und
anschlieBend mit einem 6,3 mm Sieb gesiebt. Ddx8ie2-6,3 mm wird gewogen.

Die erhaltenen Fraktionen <2 mm, 2 — 6.3 mm, 3m61 und > 63 mm werden gewogen.

Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss zusatzlioh 8ohatzung aus der Profilaufnahme
vorliegen.

Anmerkungen:
Siehe Abschnitt B

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung und Datendokumentation:

A. Variante 1: Mineralboden ohne Grobboden-Anteil @er mit einem Anteil < 5 %:

Die Trockenrohdichte (TRE) wird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formaldzhnet:
M 4eSZ
V, . SZ

ges

TRD,, =

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Fefrberechnet:
FBV =TRD,; xd x100

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)

TRDgg  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Méachtigkeit der Tiefenstufe [cm]

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

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns a&ms d
Wurzelbohrer etc.) [cm?3]

Die Machtigkeit der Tiefenstufe, die Masse der Btgtinderprobe und das Volumen der
Stechzylinder sind in die entsprechenden Datenlistav. Das LIMS zur weiteren VerrechnungT
einzutragen. R

B. Variante 2: Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die reprasentativ mit Stechzylindern D
erfasst werden kénnen (Steine < 20 mm): S

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TER)Dwird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel
berechnet:

TRO,, = M 5SZ _ Mo SZ-MqeSZ _ M o SZ— M SZ
® V@pSZ  V, SZ-VySZ M ;s SZ

V,,.SZ-

GB
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wobei

MeSZ  Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylifidev.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des ungestérten Feinbodens in der siBtdchzylinder
(bzw. Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.) entnonanen
Bodenprobe [cm3]

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

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns @ns d
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

MgsSZ  Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylifidsy.
Wurzelbohrer etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

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

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm?3]

Der Feinbodenvorrat errechnet sich wie folgt:

ges

M s SZ M s SZ
FBV = TRD;; x d x100x 1-MesS2 =TRD x d x100x 1-— MesS2
M 4 SZ Dog XVgeSZ

wobei

FBV Feinbodenvorrat (t/ha)
TRDrg  Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]
d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VeeSZ  Volumen des Grobbodens in der mittels Stechdglifozw. Wurzelbohrer etc.)

entnommenen Bodenprobe [cm3]

MgsSZ  Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylifidev. Wurzelbohrer etc.)

entnommenen Bodenprobe [g]

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns @ns Wurzelbohrer etc.) [cm?]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Die Machtigkeit der Tiefenstufe, die Masse der Stghhderprobe, das Volumen der
Stechzylinder, die Masse des Grobbodens aus dehZtenderprobe und die Grobbodendichte.l.
R

sind in die entsprechenden Datenlisten bzw. Das LiMSwveiteren Verrechnung einzutragen.

C. Variante 3: Mineralboden mit Grobboden-Anteilen, die nicht reprasentativ mit

Stechzylindern erfasst werden kénnen (Steine > 20mj:

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (THDwird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel

berechnet:
MpSZ M SZ-MgSZ M SZ-M,SZ

TRD, = = =
B VeieSZ  V,, SZ-V,SZ M s SZ

V,,.SZ-

GB

D
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-

Der Feinboden-Vorrat (FBV) wird nach folgender Fetrberechnet:

FBV = TRD, xd *100% (1_ 066 FANty ,,PROF M oy, ,0SZ ]

100 Dep XV4esSZ

wobei

FBV Feinbodenvorrat [t/ha]

TRDkg Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm?]

d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]

VAntge-20PROF =  Volumenanteil des Grobbodens der Frakti@d mm nach
Schatzung am Bodenprofil [Flachen-%]

VgesSZ Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns auns d
Wurzelbohrer etc.) [cm3]

Mgp2-205Z Masse des Grobbodens der Fraktion 2 — 20 mrarimdtels
Stechzylinder (bzw. Wurzelbohrer etc.) entnommenen
Bodenprobe [cm3]

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

Die Machtigkeit der Tiefenstufe, die Masse der Stghhderprobe, das Volumen der
Stechzylinder, die Masse des Grobbodens 2-20 mm deis Stechzylinderprobe,
Grobbodendichte und die Schéatzung des Grobbodalsart€0 mm am Profil sind in die ent-

sprechenden Datenlisten bzw. Das LIMS zur weitererrdthnung einzutragen.

D. Variante 4: Beprobung mit Stechzylinder und Schipe/Spaten, Schatzung des

Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (TER)Dwird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel

berechnet:
TR, < M=SZ_ M oeSZ-MggSZ M o SZ-M,SZ
® V@uSZ  V,SZ-V,SZ M s SZ

GB

VgesSZ—

wobei

MeSZ  Masse des Feinbodens in der mittels Stechzylifidev. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

VesSZ  Volumen des ungestérten Feinbodens in der mitdchzylinder (bzw.
Bohrkern aus dem Wurzelbohrer etc.) entnommenerBadbe [cm3]

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

VgesSZ  Volumen des Stechzylinders (bzw. Bohrkerns a&ums Wurzelbohrer
etc.) [cm3]

MeeSZ Masse des Grobbodens in der mittels Stechzylifidev. Wurzelbohrer
etc.) entnommenen Bodenprobe [g]

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

Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm3]

die

| O X0 -
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Der Feinboden-Vorrat (FBV) auf der Basis der Salmédzdes Grobbodens am Profil wird nach
folgender Formel berechnet:

FBV =TRD., xd x100x ...

_ 066X FANtygPROF _ Mg, (o SCH
100 Des

1

TRD,,
M gesSCH ~Mgg.6s5CH= Mg, 6,SCH+TRD 5 %

M GBZ—63SCH
GB

Der Feinboden-Vorrat (FBy,) auf der Basis der Schaufelproben-Daten wird rialgender
Formel berechnet:

FBVsch=TRD.; xd x100x

Mocs > 63SCH
1- Dgs _ Mgg,6SCH %
Mgcs > 63SCH+ Mcg2- 6sSCH + FBMSCH Des
Dgs TRDs
X
TRD,,
M eeSCH=M 5.6:SCH=M 5, :SCH+TRD; % MGL:"SCH
GB

wobei
FBV Feinbodenvorrat [t/ha]
TRDgs Trockenrohdichte des Feinbodens [g/cm3]

d Machtigkeit der Tiefenstufe [cm]
VAntge-6dPROF = Volumenanteil des Grobbodens der Fraktion > 63 raohn
0,66 x FANtse-6PROF Schatzung am Bodenprofil

[VAntGB>63PROF = 0,66 x FAr&B>63PROF; FAnt;B>63PROF =
Flachenanteil %]

Mcg2-655CH

Dcs
MgeSCH
Mee>635CH

FBMSCH

Masse des Grobbodens der Fraktion 2 mm — 63naer Schippen-
/Spatenprobe [g]

Dichte des Grobbodens [g/cm3]
Masse der Schippen-/Spatenprobe [g]
Masse des Grobbodens der Fraktion > 63 mmrigd&ppen-

/Spatenprobe [g]

Feinbodenmasse > 2mm der Schaufelprobe

| O X0 -
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Der Skelettanteil (SKA [%]) auf der Basis der Saliég des Grobbodens am Profil wird nach
folgender Formel berechnet:

M GBZ—63SCH
DGB
M ge26,SCH , FBMSCH
Des TRD:s

SKA= 066x FANtss > sPROF + (100- 066x FANtse > ssPROF) x

Der Skelettanteil (SKAcH [%])auf der Basis der Schaufelproben-Daten wirchralgender Formel
berechnet:
Macg2-63SCH+ Mcs > 63SCH

Dce
SKAscH = 100x
H Moe2-55CH-+Mos > 5SCH__ FBMSCH

Des TRCrs

Die Machtigkeit der Tiefenstufe, die Masse der Bzgtinderprobe, das Volumen der
Stechzylinder, die Masse des Grobbodens der Stintiesprobe, die Gesamtmasse der
Schaufelprobe, die Masse der Grobbodenfraktion 2r@3 aus der Spatenprobe, die Masse der
Grobbodenfraktion > 63 mm aus der Spatenprobe Gdabbodendichte und die Schéatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil sind in die pr#gshenden Datenlisten bzw. Das LIMS zur
weiteren Verrechnung einzutragen.

Sollten sich nach der Berechnung des Skelettanseif der Basis der Profilschatzung und des
Skelettanteils auf der Basis der Schaufelprobemiainterschiede > 10 % ergeben, so sollte
anhand des Profil-Fotos gepruft werden, welcherleéfiemteil realistischer ist. Der geschéatzte
Skelettanteil aus der Fotoauswertung ist ebenfalise entsprechenden Datenlisten bzw. das LIMS
zur weiteren Verrechnung einzutragen. Er wird ddiin die endglltige Berechnung des
Feinbodenvorrats verwendet. Andernfalls ist dertdfitert aus dem Skelettanteil auf der Basis der
Profilschatzung und dem Skelettanteil auf der BdsisSchaufelproben-Daten zu verwenden.

Der Feinbodenvorrat wird berechnet nach der Formel:

FBV = TRDs * d * (100 - SKAxq)

E. Variante 5: Beprobung mit Stechzylinder und Schape/Spaten, Schatzung des
Grobbodenanteils > 63 mm am Profil:

T
Aus dem Gewicht der Grobbodenfraktion < 6.3 mm deth Gewicht der Grobbodenfraktion 2

mm — 6.3 mm in der Spatenprobe kann Faktor f, veglctiherungsweise den Grobbodenanteil in
der Stechkappe wiedergibt, wie folgt berechnet @erd

f = Mgg2635CH -
MGB<6.3SCH

wobei

Meg2-6.SCH Masse der Fraktion 2 mm — 6.3 mm der SchipSeatenprobe [g]

Meg<6.3SCH Masse der Fraktion < 6.3 mm der Schippen-/8pabbe [g]

Fur den Grobbodenanteil > 63 mm muss zusatzlioh 8ohatzung aus der Profilaufnahme
vorliegen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Boden Trockenrohdichte Feinboden, TRDF2.1 10
Feinbodenanteil und Skelettgehalt

Die Trockenrohdichte des Feinbodens (THDwird auf 2 Dezimalstellen nach folgender Formel
berechnet:

M . SKx (1~ f)
M 4esSKX f

TRD,; =
VesSK -
GB
wobel
MgesSK  Masse der mittels Stechkappe entnommenen Boole®g]
VgesSK  Volumen der Stechkappes [cm?]
Dcs Dichte des Grobbodens [g/cm?3]

Der Feinboden-Vorrat (FBV) auf der Basis der Salmédzdes Grobbodens am Profil, der
Feinboden-Vorrat (FBY:) auf der Basis der Schaufelproben-Daten, dereiiasiteil (SKA [%])
auf der Basis der Schatzung des Grobbodens an éndfder Skelettanteil (SK&n [%0])auf der
Basis der Schaufelproben-Daten werden nach dechgleiFormeln wir in Variante 4 berechnet.

Die Machtigkeit der Tiefenstufe, die Masse der Bktappenprobe, das Volumen der Stechkappen,
das Leergewicht der Stechkappen, die Gesamtmasse Sdeaufelprobe, die Masse der
Grobbodenfraktion 2-6,3 mm aus der Spatenprobelidese der Grobbodenfraktion 2-63 mm aus
der Spatenprobe, die Masse der Grobbodenfraktio83>mm aus der Spatenprobe, die
Grobbodendichte und die Schéatzung des Grobbodalsanrté3 mm am Profil sind in die ent-
sprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zur weit¥i@mechnung einzutragen.

Sollten sich nach der Berechnung des Skelettanseif der Basis der Profilschatzung und des
Skelettanteils auf der Basis der Schaufelprobemiainterschiede > 10 % ergeben, so sollte
anhand des Profil-Fotos gepruft werden, welcherleblamteil realistischer ist. Der geschéatzte
Skelettanteil aus der Fotoauswertung ist ebenfalite entsprechenden Datenlisten bzw. das LIMS
zur weiteren Verrechnung einzutragen. Er wird ddiin die endgultige Berechnung des

Feinbodenvorrats verwendet. Andernfalls ist dertdiitert aus dem Skelettanteil auf der Basis der
Profilschatzung und dem Skelettanteil auf der BdsisSchaufelproben-Daten zu verwenden.

Der Feinbodenvorrat wird berechnet nach der Formel:

FBV = TRDeg * d * (100 - SKA:t0)

| O X0 -




Anhang Nr.| 1

Tauchwagemethode zur Bestimmung der Grobbodendichteon Steinen

far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

TRDF2.1

Auf eine Oberschalenwaage (Genauigkeit +/- 0,1 gyl wine Auffangschale gestellt und die
Waage auf Tara gestellt. Dann wird ein KunststatBerglas (5 1) in die Auffangschale gestellt
und mit Wasser bis zum Rand gefullt, so dass gerade kein Wasser Uberlauft.
Danach werden die getrockneten und gewogenen Stemsehtig in das Becherglas gegeben; das

verdrangte Wasser lauft dadurch tber in die Auféahgle.

Das Becherglas wird nun vorsichtig aus der Auffahgée genommen (Achtung: es darf kein
Wasser dabei Uberlaufen!) und auf der Waagenandagaufgefangene Wassermenge abgelesen.

Die Dichte der Steine errechnet sich dann wie folgt

_ Mecd 9]
& Vegml]

| O X0 -



Anhang Nr.

far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

TRDF2.1

| O X0 -



Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Boden Trockenrohdichte und Feinbodenanteill TRDFBA1l.1 1
(nur BDF-F)

Untersuchungsmethode: Datum: 01.06.2006

TROCKROHDICHTE UND FEINBODENANTEIL

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1,1L3.1,T5.1
Probenvorbereitung: SBP2.1
Methodenverweise:
Norm In Anlehnung an DIN ISO 11272
HFA A2.3, A2.7

Trockenrohdichte: C3;117;-3;-3;-3
HFA-Code Feinbodenanteil: C3;113;2;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Die mit einem Bohrsaulenzylinder oder einer Rammg&ende entnommene Bodenprobe wird im

Feld in definierte Tiefenstufenabschnitte get&ks Volumen der Probe wird aus dem
Durchmesser des Probenahmegerates multipliziedeniLange des Bohrkernnabschnitts
berechnet. Durch Wiegen der Probe nach Trocknungjd&e°C kann die Trockenrohdichte des
Gesamtbodens bestimmt werden.

Bei der Bestimmung des Feinbodenanteils werdeistime vom Feinboden durch Sieben mit dem

2 mm

Aus der Differenz zwischen dem Gewicht der Gesaoigprund dem Steingewicht kann der

Kunststoffsieb (SBP2.1) abgetrennt und dur@sdien von anhaftendem Boden befreit.

Feinbodenanteil berechnet werden.

Da bei der BDF-F-Beprobung sehr groRe Mengen amfalvird eine reprasentative Teilprobe

bearbeitet, um den Arbeitsaufwand in Grenzen ziehal

Stérungen:
Bei sehr steinhaltigen Boden ist eine reprasem&nobenahme nur schwer oder gar nicht moglich.

Eine Abschatzung im Geléande kann hier zu repraseatan Ergebnissen fuhren.

| O X0 -

Anhang: Literatur:

Bundesweite Bodenzustandserhebung im V]
(BZE) 1: Arbeitsanleitung, Bundesministeril
fur Erndhrung, Landwirtschaft und Forst

Vald
Im
on,

1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Seite

Boden Trockenrohdichte und Feinbodenanteill TRDFBA1l.1 2
(nur BDF-F)

Analysengerate und Zubehor:

Kunststoffsieb: 2 mm (Quadratlochung)
Waage, +/- 0,1 g

Trockenschrank (bis 105 °C)
Staubabsaugung

Metallsieb: 2 mm (Quadratlochung)

Chemikalien: ---
Lésungen ---
Standards ---

Durchfiihrung:

- Die Gesamtprobe wird feucht auf 0,1 g genau gewog&as Gewicht unter
GesamtmasseStechzylinderprobe in die LIMS-Liste&gen.

« Anschlieend die feuchte Probe gut homogenisieterd eine reprasentative Teilprobe
abnehmen. Die Menge der Teilprobe sollte so gewdbitlen, dass nach dem Trocknen 1 |
Material fur die Ruckstellprobe und 1 | gesiebteatddial fur die Analysenprobe ubrig bleiben.

- Das Feuchtgewicht der Teilprobe auf 0,1 g genagevieund unter Teilgewicht feucht (TGF) in
die LIMS-Liste eintragen.

- Die Probe mindestens 24 Stunden bis zur Gewichst&orn bei 40 °C trocknen.

« Nach dem Abkiuhlen der Probe diese auf 0,1 g genmgew, und das Gewicht unter
Teilgewicht Trocken (TGT) in die LIMS-Liste eintrag.

« Zur Bestimmung des Feinbodenanteils (FBA) die gésanockene Teilprobe auf ein 2 mm
Kunststoffsieb schiitten, soviel Feinmaterial wiegiich absieben und in 1 | Gefrierdosen
abfullen.

- Die Steine auf einem 2 mm Metallsieb mit warmem ¥éassolange waschen, bis der
anhaftende Boden vollstandig entfernt ist. Bei S&iden nicht langer waschen als bis der
anhaftende Boden abgewaschen ist. Da sich beim Wastieser Art Steine auch von diesen
Material abldst, ist das Waschwasser nie klar!

- Die Steine in Becherglaser (nicht in PlastikgefaR&lllen und bei 105 °C bis zur
Gewichtskonstanz trocknen.

- Bei nicht bindigen Bdden (Sand) kann das WaschenTuocknen der Steine u.U. entfallen. T

- Die Steine auf 0,1 g genau wiegen. Hierzu ein Gefifiidie Waage stellen, auf Null tarieren,R
Steine einfilllen, Gewicht unter GewichtSteine (Gw&) auf 0,1 g genau in die LIMS-Listen D
eintragen. Die Steine verwerfen.

. Das Volumen der Proben unter VolumenStechzylinder)(in die LIMS-Listen eintragen.

Anmerkung: An die Methode TRDFBAL.1 ist die Bestimmung dess#érgehalts bei 105 °C
(WGH1.1) angebunden. Dadurch werden alle Gewichikt diese Temperatur im LIMS um-
gerechnet.
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Boden Trockenrohdichte und Feinbodenanteill TRDFBA1l.1 3
(nur BDF-F)

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten (Gesamtmasse Stechzylinderprobe, Teitdeeucht, Teilgewicht trocken, Gewicht
Steine, Volumen Stechzylinder s.0.) werden in dasnblatt fir die TRDFBA1L.1 eingetragen und
ins LIMS eingegeben.

Die GroRen Trockenrohdichte (TRD) in [g/ §rand Feinbodenanteil (FBA, dimensionslos) werden
im LIMS berechnet.

Die Berechnung der Trockenrohdichte erfolgt nadbefioder Formel:

GewichtGesamtprobtrocqu‘{g]_

Trockenramdichteg/cn?|=
e[g ] VqumendesStechzyIirmlers[cmSJ

Die Formel zur Berechnung des Feinbodenanteiletaut

GewichtGesamtprobtrocken|g] - GewichtSteindg]

Feinbodenateil | %| =
[ GewichtGesamtprobtrocker|g]

(100

| O X0 -
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

WASSERGEHALTSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T3.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung:
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11465
HFA A2.1

HFA-Code | C3;111:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur andere Analysen (C, N, DANF, OAKW) wird das Bromaterial bei 46C getrocknet. Das
Trocknen bei héheren Temperaturen ist nicht méglad z.B. Umsetzungen von Mn-haltigen
Verbindungen bei hoheren Temperaturen zu einemderéen Austauschkapazitat (AKe) fuhren
kénnen, oder flichtige Verbindungen (z.B. N-haltigrbindungen) entweichen kénnen.

Da die Elementgehalte der Proben auf das Trockeiogetei 105°C bezogen werden missen,
wird eine Restwassergehaltsbestimmung des b¥ 4f@trockneten Probenmaterials bei 305
durchgefuhrt.

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als G®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen konnen ebenfalls entwaxic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

wW
Anhang: Literatur: G
H

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Schlichting, E. u. H.-P. Blume: Bodenkundl.
Prakt., Verlag p. Parey, Berlin, 1966




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 1G&

Wagedosen aus Kunststoff mit Deckel 50 mi
Exsikkator mit Silicagel

Analysenwaage 0,0001 g

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

 Die Waage auf Null tarieren. Die geschlossene Wagedauf die Waage stellen und das
Gewicht in der Liste fur die WassergehaltsbestimgnafGH1.1 unteAQL notieren.

» Den Deckel der Wagedose abnehmen und die Waadeudiutrieren. In die Wagedose ca. 1 g
der bei 40 °C getrockneten Probe auf 0,001 g gemauiegen. Das Gewicht in der Spat®P
eintragen. AnschlieRend die Wagedose verschlieBenProben bei denen weniger als 3 g
Material vorhanden ist wird nur 0,5 g der Probedi@ Wassergehaltsbestimmung eingewogen.
Bei Proben von denen weniger als 1 g Material dasvird keine Wassergehaltsbestimmung
durchgeflnhrt.

* Die Proben in den getffneten Wagedosen (Deckelagchuf den Dosen, so dass Wasser
entweichen kann) bei 105 °C mindestens 5 StunddennTrockenschrank stellen.

* Die heillen Wagedosen mit dem Deckel verschlieBersclalossen in den Exsikkator stellen
und auf Raumtemperatur abkihlen lassen.

* Die Waage auf Null tarieren und nach dem Abkuhlenvérschlossenen Wéagedosen auf 0,001
g genau auswiegen. Das Gewicht in der Sg&R& notieren.

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in die Liste fur den Wassergehalt WGHinter AQP, AQL und AQT eintragen. Die
Verrechnung der Untersuchungsmethoden fir die dess@fgehalt angefordert ist erfolgt im LIMS.
Mit den Untersuchungsmethoden kann erst begonneteweavenn die Daten fir den Wassergehalt
eingegeben wurden und die Methode WGHL1.1 abgessiast (geprift gemeldet).

TIOS




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Wassergehaltsbestimmung WGH2.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

WASSERGEHALTSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1

Probenvorbereitung:
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11465

HFA A2.1

HFA-Code | C3;111:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Durch Trocknen der feldfrischen Probe bei 105 °@ Wdiegen der Probe vor und nach der
Trocknung kann der Wassergehalt bestimmt werden.

Von feldfrischen Proben wird der Wassergehalt basti, wenn bei der Analyse (z.B. GBL, Nmin,
CNMIK) feldfrisches Material verwendet wird. Durchie Bestimmung des Wassergehalts kdnnen
dann die Elementgehalte auf das Trockengewichi®&i°’C bezogen werden.

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als G®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen konnen ebenfalls entwaxic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

wW
Anhang: Literatur: G
H

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Schlichting, E. u. H.-P. Blume: Bodenkundl.
Prakt., Verlag p. Parey, Berlin, 1966




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Boden Wassergehaltsbestimmung WGH2.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 1G&
Becherglaser 50 ml
Exsikkator mit Silicagel
Oberschalige Waage 0,01 g

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

 Die Waage auf Null tarieren. Das Becherglas auf\Weage stellen und das Gewicht in der
Liste unter Becher leer (AQL) notieren.

» Die Waage auf Null tarieren. In das Becherglasl®ag feldfrischen Boden auf 0,01 g genau
einwiegen. Das Gewicht in der Spalte Probe feusR) eintragen. Bei Proben, bei denen nur
wenig Material da ist, mindestens 1 g einwiegen.

* Die Becherglaser bei 105 °C in den Trockenschraekesa und 12-24 Stunden bis zur
Gewichtskonstanz trocknen.

* Die hei3en Proben in den Exsikkator stellen undRaufmtemperatur abkthlen lassen.

* Nach dem Abkuhlen die Becherglaser mit der Proli@® &1 g genau auswiegen. Das Gewicht
in der Spalte unter Probe trocken u. Becher (AQiX)enen.

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in die Liste fur den Wassergehalt WGHM1er AQP, AQL und AQT eintragen. Die
Verrechnung der Untersuchungsmethoden fir die desséfgehalt angefordert ist erfolgt im LIMS.
Mit den Untersuchungsmethoden kann erst begonnethewavenn die Daten fir den Wassergehalt
eingegeben wurden und die Methode WGH2.1 abgesaridst (geprift gemeldet).

Es werden die Werte der Originalmessung (1 1)deei Wiederholungsproben (1 2, 2 1) im Lims
eingetragen

TIOS
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AK(EG) AKEG1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2006

KATIONEN-AUSTAUSCHKAPAZITAT, EG-METHODE

|mmx>

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L3.1
Probenvorbereitung: SBP2.1, SBP1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11260
HFA A3.2.1.3

HFA-Code | C1;13;-3;-3:-3;

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Feste Boden-(oder Humus-)teilchen (vorwiegend Toenale und organische Substanz) besitzen die
Fahigkeit, an ihrer Oberflache lonen aus der Baitemlg gegen gebundene lonen auszutauschen. Der
Humus verhalt sich bei diesem Vorgang wie ein laustauscher. Die Summe aller an der Humusoberflache
bei pH 7-7,5 austauschbar gebundener Kationen potdntielle Austauschkapazitdt (AKt) genannt. Die
Austtauschkapazitat beim jeweiligen pH des Bodemd dagegen als effektive Austauschkapazitat (AKe)
bezeichnet. Sie liegt insbesondere in sauren Bddatiich unter der AKt.

Die Bestimmung der AK(EG) erfolgt durch Austausdr &ationen mit BaGtLosung. Der Boden wird

dazu mit der BaGtLOsung geschuttelt. Die Kationen werden bei anmithbodeneigenem pH-Wert ausge-
tauscht, da die Bagl 0sung ungepuffert ist.

H K Na Ca Mg Ba Ba Ba Ba +Na++K++Ca++
Humus | +8Bat L Humus amnt e Attt e ES
Mn Al Fe NHy Ba Ba Ba Ba +H++Mg+++ NH4+

Die Kationenkonzentrationen im Extrakt werden geseasund in lonendquivalente umgerechnet. Die
Summe der lonen&dquivalente bezogen auf die Humugerishdie Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe éind@nn aus der Differenz der pH-Werte vor unchnac
der Extraktion berechnet werden. Da die Protonerdwinationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des
Aluminiums verandert wird, mufd die Protonenkonzamin in Abhangigkeit von der Al-Konzentration
korrigiert werden.

[AI(H ,0)g]®*  [AI(H,0)sOH]?* + H"
Auch austauschbares I)fHkann mit dieser Methode erfal3t werden. Der Felflech die Vernachlassigung
des NI—L{+ liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.

Die Ergebnisse der AK(EG)-Methode sind nicht mitr delethode AKE1.1 (NHECI-Perkolation)
vergleichbar, da der Austausch bei der AK(EG)-Mdthoffenbar nicht vollstandig ist.

Storungen:
Organische Substanzen, die bei der Perkolatiordguhg gehen, kénnen stéren, da sie Komplex-
Anhang: Literatur:
Anhang 1: Faktoren F fir verschiedene pH(p)-| DIN ISO 11260, Handbuch Bodenuntersuchung
Werte _ 2000, Beuth Verlag
Anhang 2: Liste der Elementbestimmungs- Ulrich, B.: Z. Pflanzenern. Bodenk. 113,1966,
methoden Seite 141 ff

International Cooperative Programme on Assesg
ment and Monitoring of Air Pollution Effects on
Forests: Manual on Methods, Hamburg, 1994




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AK(EG) AKEG1.1 - 2 A
K

bildungsreaktionen eingehen und somit sowohl réclgtauschbare Metalle in Losung bringen als augh d'E
Protonenkonzentrationen durch Dissoziations- unchplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.
Analysengerate und Zubehér: G

Zentrifuge Centrikon T-124 (Fa. Kontron) mit Rotgk6.9 und 6 Einsatzen fur je 3
Zentrifugenglaser

Zentrifungenglaser Polycarbonat, 40 ml, Durchme2g&&cm

Schuttelmaschine

Kunststoff-Trichter

Schwarzband-Filter

Szintillationsgefal3e (25 ml)

Chemikalien:

Bariumchlorid: BaC}2 H,0 p.a.

Losungen:

0,1 M BaCl-Losung: 122,14 g BaGl2 H,O p.a. werden in eine 5 |-Vorratsflasche gegebeah un
auf 5 | mit H,O demin. aufgefulit.

Standards:

BZE-THUE
BioSail

Durchfiihrunag:

|. Gewinnung der BaCl-Extrakte der Humusproben:

Je 2,5 g der Humusproben werden in Zentrifugentiweingewogen und mit 25 ml 0,1 M
BaClL-L6sung versetzt.

AnschlieRend werden die verschlossenen Réhrcheaim@fSchittelmaschine gelegt und 2 Std.
geschuttelt.

Danach werden jeweils 18 R6hrchen in der Zentrifmged000 U/min ca. 15 min. zentrifugiert.
Die Uberstehende Losung in den Rohrchen wird dglidie Uber einen Kunststofftrichter mit
Schwarzbandfilter in ein Szintillationsgefal3 tbéarti

Hinweis:
3. Die Zentrifugenrdhrchen werden nach Fertigstellugiger Analysenserie mit 2,6 %
Salpetersdure durch 30 mindtiges Schuitteln auf reiBehuttelmaschine gesplilt.
Anschlie3end missen sie mis® demin. saurefrei gespult werden.

4. Die Schwarzbandfilter werden vor der Benutzung Hiife einer Nutsche mit gut $O
demin. gespuilt.

[l. Bestimmung der Kationengehalte in den Extrakten

A. Messung der Metallkationen-Konzentrationen
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Methode Methoden-Nr.

Lapis alt Seite

Humus

AK(EG) AKEG1.1

3

A
K

3.) Die Bestimmung der Kationengehalte in den Extralddalgt durch die Messung mittels AAS E
(siehe Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).

4.) Die Eichlosungen fur die AAS-Standards mussen umnigédnit der gleichen BaGlLosung G
angesetzt werden, die auch fir die Extraktion vadee worden ist. Dafir missen bei jeder—
AK-Serie 1 1 der 0,1 M BaGlLosung der gleichen Charge abgeftillt werden.

B. Messung der HKonzentrationen

3.) Zur Bestimmung und Berechnung der austauschbamorien (H) und mdglicher Al-Hydro-

lysereaktionen wird der pH-Wert der fur die Extrakt verwendeten 0,1 M-BagGLosung

(pHy) und der

pH-Wert

der Extrakte (pH gemessen.

Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).
4.) Die pH-Messung kann nach der Extraktion der Bod&logn einer ganzen Serie durchgefuhrt
werden. Der pH-Wert verandert sich in diesem Zeitrdca. 1 Woche) nur unwesentlich.

Qualitatskontrolle:

(pH-Messung

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

D

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung

Blindwerte QBW1.1 Alle 40 Proben 2 Blindextrakte

Standard-Material QSTM1.1 BZE-THUE oder BioSoill; tigkt alle 30 Probe
(mind. 2 pro Serie); Sollwerte: siehe Laborliste
erlaubte Abweichungen: 10 %

Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probengastens 3 Proben pro Seri

Wiederholungsmessung QWML1.2 Ca. 5 % aller Probémi@stens 3 Proben pro Seri

D

Auswertung / Datendokumentation

|. Datendokumentation:

Die Bodeneinwaage, das Extraktionsvolumen, die pétté&/und die Kationenkonzentrationen sind
in die entsprechenden Datenlisten (LIMS) zur weitéverrechnung einzutragen.

Il. Berechnung der Austauschkapazitat (AK)

A. Auswertung im Routinefall per Rechenprogramm

Das Datenspeicherungs- und Verarbeitungsprogramecteret aus den gemessenen Kationenkon-
zentrationen sowie den pH-Werten selbstdndig distauschkapazitat sowie die %-Anteile der

Kationen an der AK. Dabei werden auch die Hydrolgeaktionen des Al berticksichtigt.

Das Rechenprogramm basiert auf der Programmentwgkion PRENZEL (1983)

B. Auswertung der Daten von Hand

a) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Humus

Die ausgetauschten Kationen werden in lonenaquitelgA) umgerechnet:



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AK(EG) AKEG1.1 - 4

y c*20 ,
1) IA|zmol. / gHumug = - , mit
(@) 1ALumol. /g : 2,0* Aquivalengewicht

¢ = Konzentration in mg/l, 20 = 20 ml Extrakt, 2@,0 g Einwaage.

|mmx>

Aquivalentgewichte:
Na" =22,99 Ca" =20,04 F&" =18,62 APt =8,99
K* =390 Mg+ =12,16 Mt = 27,47 H =1,01.

b) Berechnung der Protonendquivalente pro Gramm Humus

Der Gehalt an austauschbaren Protonen kann durdiggdungen in der 0,1 M Bagldsung vor

und nach der Extraktion berechnet werden. Da deiMsit als negativer Logarithmus def-H
Konzentration definiert ist, gilt:

~PH(P) _1-PHO)
2) c(H*)[,umoIC/gHumus]:10 2010

pH(p) = pH-Wert des Extrakts, pH(0) = pH-Wert dex@,-Losung.

*10°, mit

An dieser Gleichung (2) mussen noch zwei Korrektunegebracht werden:

Korrektur 1 (Aktivitdten statt Konzentrationen)
Bei der pH-Messung wird strenggenommen nicht degakithmus der Ftlonen-Konzentration

sondern der der Hionen-Aktivitat erfalt. Dieser Fehler kann bei kélelytarmen Ldsungen
vernachlassigt werden. In einer 0,1 M BalGdsung treten aber bereits mefRbare Unterschigde au

Grundsatzlich gilt:

(3)a=f*a, mit

ci = Konzentration (Mol/l), e= Aktivitat (Mol/l), T= Aktivitatskoeffizient.

Der Aktivitatskoeffizient von H in 0,1 M BaC} betragt 0,9. Gleichung (2) muR also

folgendermal3en berichtigt werden:

a(H,)-a(Hg)
09*20

=(a(H *p) —a(H *0)) 05545[110* = (L0 PP —107PH()) 0 4545[10*, mit

a(H')) = H™-Aktivitat des Perkolats, a(t) = H'™-Aktivitat der BaC}-Losg..

Im Perkolat treten jedoch auch#bnen auf, die durch Hydrolysereaktionen des Ahimis ent-

stehen. Diese Protonenmenge muf3 von dem in Glaicldin errechneten Ergebnis abgezogen
werden:

(5) c(H *)[mol, / gHumug = 0 PH® —107PH©@ ) * 4545%10° - R
Die Protonenmenge R héangt vom pH-Wert und von ddfdhzentration im Extrakt ab. Diese 2.
KorrekturgrofRe kann wie folgt berechnet werden:

mo°

(4) ¢(H ")[(umol,)/ gHumug =

Korrekur 2 (Protonenmenge R aus Al-Hydrolyse)
Treten in waldriger Losung Al -lonen auf, bestelgdades Gleichgewicht:

(6) [AI(OH,)]* - [AI(OH)(OH,) " +H*
Der Al-Hydroxokomplex ist eine Kationensaure undronisiert unter Verlust einer Ladung.
Nach dem Massenwirkungsgesetz kann diese GleickbeWigendermalRen formuliert werden:
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c(H") *c((AIOH)OH,) )
c([AI(OH,)s]™)

¢ = molare Konzentrationen.

Nach ULRICH (1966) betragt die Massenwirkungskomstalieses Gleichgewichtes in 1 M BaCl

10585 d. h. der pK-Wert der Gleichung (7) ist 5,85.
Nach Umformung kann man folgende Beziehung auéstell

c(H ") * c[AI(OH)(OH,,) ")
1C—5,85

7) k =

|mmx>

(8) c([AI(OH,) ") =

Es gilt auRerdem:

(9) c(Alges) = c([AI(OH,)|*") + c([AI(OH)(OH,)|**) , mit

C(Al4es) = gesamte molare Al-Konz..

Durch Einsetzen von (8) in (9) erhalt man:

o(H*) * o([AI(OH)(OH,).]*")

(10) c(Al ) = c([AI(OH)(OH,),|*) + T
Lost man Gleichung (10) nach c(AI(OH)(Q)IgF*)) auf, so ergibt sich:
2+ C(A'ges)
11) c(|AlI(OH)(OH, ="
(11) c({AI(OH)(OH,)]") o)
1C—5B5

Aus Gleichung (6) geht hervor, dal’ die Hydrolysdpkd &quimolar sind, d. h. ihr molares Ver-

haltnis ist eins. Die molare Konzentration an', Hlie durch Deprotonisierung des Al-
Hydrokomplexes nach Gleichung (6) entstanden ist.

C(Alges) C(Alges)
(H ) 10-DH(D)
+
1C 585 10—5,85
R = die gesamte Protonenmenge aus Gleichung (5).

Gleichung (5) kann also vervollstandigt werden enthalt jetzt nur noch bekannte Gréf3en auf der
rechten Seite:

(12) R= (zu 10°HP) siehe Anmerkung 1), mit

(13) c¢(H +)[limOlc / gHumué = (10‘PH(P) -10°PHO ) * 4545%10* _%
1+1(]_75’35
O—DH(p)
Mit F=1+—— T 55 g||t
(14) c¢(H H)[zmol, / gHumug = @0 ™™™ —107"H @) 04545[10" - C(Alges) |
C F

In Tabelle 1 (Seite 6) ist der Fakteirftr verschiedene pH(p)-Werte berechnet.

Anmerkung 1:

Eigentlich muRRte auch hier beim Ubergang von'§H 10P™ durch den Aktivitatskoeffizienten f =
0,88 dividiert werden. Da von ULRICH (1966) bei d@stimmung des pK-Wertes der Gleichung

(7) die H'-Konzentrationen durch pH-Bestimmungen erfalt worist diese Korrektur bereits im
pK-Wert von 5,85 enthalten und wird daher nicht medricksichtigt.

c) Berechnung der AK
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Die AK ist die Summe der Kationenaquivalente undRl®tonenaquivalente pro Gramm Humus:

AK [umol . /g Humus] = 1Ay, + 1A + 1A, + 1Ay + 1Ay, + 1A + 1A + 1A,

|mmx>



Matrix Methoden-Nr.
Anhang Nr.| 1 far Humus AKEG1.1
Tabelle 1:
Faktoren F fir verschiedene pH(p)-Werte
pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
4.6 18,8 4,1 57,2 3,6 179 3,1 563 2,6 | 1774
459 | 19,2 4,09 | 58,5 3,59 | 183 3,09| 576 2,59 | 1816
458 | 19,6 4,08 | 59,9 3,58 187 3,08 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
456 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 196 3,06 618 2,56 | 1943
4,55 21 405| 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 21,9 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 3,51 220 3,01 | 693 2,51 | 2183
450| 23,4 4 71,8 3,5 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 23,9 3,99[ 735 3,49 230 2,99] 721 2,49 | 2289
4,48 | 24,4 3,98 | 75,1 3,48 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
4,47 25 3,97 | 76,9 3,47 241 2,97 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 25,5 3,96 | 78,6 3,46 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 | 26,1 3,95| 80,4 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 3,91| 88,1 3,41 276 2,91| 870 2,41 | 2751
4,4 29,2 3,9 90,1 3,4 283 2,9 891 2,4 | 2821
4,39] 29,8 3,89] 92,2 3,39 289 2,89 912 2,39 2881
4,38 30,5 3,88 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
4,37 31,2 3,87 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 31,9 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 33,4 3,84 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
4,33 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
4,31] 357 3,81 111 3,31 | 348 2,81 1095 2,31 3471
43 | 365 38 [ 113 33 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
4.8 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 | 41,7 3,74 | 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 13,9 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
4,72 | 14,5 4,21 | 44,7 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
4,7 | 151 4,19 ] 46,7 3,69] 146 3,19 [ 458 2,69 1442 2,19 4571
469 | 15,5 4,18 | 47,3 3,68 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 15,8 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
466 | 16,5 4,15| 51,1 3,65 159 3,15| 502 2,65| 1583 2,15 | 5001
465 | 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
464 | 17,2 4,13 | 53,5 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
463 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
4,62 18 4,11 56 3,61 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 18,4 4,10 | 57,2 3,60| 179 3,10 | 563 2,60 1774 2,10 | 5621

|0mx>



Anhang Nr.| 2

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

AKEG1.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir AK(EG)-Extakte:

AlAlgesICP10.1
CaCagesICP10.1
FeFegesiCP10.1
KKgesICP10.1
MgMggesICP10.1
MnMngesICP10.1
NaNagesICP10.1
HH+1PHM1.1
HH+1PHM4.1
HH+2PHM1.1
HH+2PHMA4.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode

|mmx>
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Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2006

KATIONEN-AUSTAUSCHKAPAZITAT, EG-METHODE?2

|mmx>

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L3.1
Probenvorbereitung: SBP2.1, SBP1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11260
HFA A3.2.1.4

HFA-Code | C1:14;-3;-3;-3;

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Feste Boden-(oder Humus-)teilchen (vorwiegend Toenale und organische Substanz) besitzen die
Fahigkeit, an ihrer Oberflache lonen aus der Baitemlg gegen gebundene lonen auszutauschen. Der
Humus verhalt sich bei diesem Vorgang wie ein laustauscher. Die Summe aller an der Humusoberflache
bei pH 7-7,5 austauschbar gebundener Kationen potdntielle Austauschkapazitdt (AKt) genannt. Die
Austtauschkapazitat beim jeweiligen pH des Bodemd dagegen als effektive Austauschkapazitat (AKe)
bezeichnet. Sie liegt insbesondere in sauren Bddatlich unter der AKt.

Die Bestimmung der AK(EG) erfolgt durch Austausdr &ationen mit BaGtLosung. Der Boden wird

dazu mit der BaGtLosung 3 mal geschuttelt. Die Kationen werdenareiahernd bodeneigenem pH-Wert
ausgetauscht, da die Badlosung ungepuffert ist.

H K Na Ca Mg Ba Ba Ba Ba +Na++K++Ca++
Humus | +8Bat L Humus amnt e Attt e ES
Mn Al Fe NHy Ba Ba Ba Ba +H++Mg+++ NH4+

Die Kationenkonzentrationen im Extrakt werden geseasund in lonendquivalente umgerechnet. Die
Summe der lonenédquivalente bezogen auf die Humugsrishdie Austauschkapazitat.

Die Protonenkonzentration, die in diese Summe éind@nn aus der Differenz der pH-Werte vor unchnac
der Extraktion berechnet werden. Da die Protonerdwinationen jedoch durch Hydrolyse-Reaktionen des
Aluminiums verandert wird, mufd die Protonenkonzamin in Abhangigkeit von der Al-Konzentration
korrigiert werden.

[Al(H,0)e]3" & [AI(H,0)sOH]?" + HY

Auch austauschbares I)fHkann mit dieser Methode erfal3t werden. Der Feiflech die Vernachlassigung
des NI—L{+ liegt jedoch in der Regel bei 1 % oder darunter.

Die Ergebnisse der AK(EG)-Methode sind nicht mitr delethode AKE1.1 (NHCI-Perkolation)
vergleichbar, da der Austausch bei der AK(EG)-Mdthoffenbar nicht vollstandig ist.

Storungen:
Organische Substanzen, die bei der Perkolatiordguhg gehen, kénnen stéren, da sie Komplex-
Anhang: Literatur:
Anhang 1: Faktoren F fir verschiedene pH(p)-| DIN ISO 11260, Handbuch Bodenuntersuchung
Werte _ 2000, Beuth Verlag
Anhang 2: Liste der Elementbestimmungs- Ulrich, B.: Z. Pflanzenern. Bodenk. 113,1966,
methoden Seite 141 ff

International Cooperative Programme on Assesg
ment and Monitoring of Air Pollution Effects on
Forests: Manual on Methods, Hamburg, 1994
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A
K

bildungsreaktionen eingehen und somit sowohl réclgtauschbare Metalle in Losung bringen als augh d'E

Protonenkonzentrationen durch Dissoziations- unchplexierungsreaktionen beeinflussen kénnen.
Analysengerate und Zubehor:

Zentrifuge Centrikon T-124 (Fa. Kontron) mit Rotgk6.9 und 6 Einsatzen fur je 3
Zentrifugenglaser

Zentrifungenglaser Polycarbonat, 40 ml, Durchme2g&cm

Schuttelmaschine

Kunststoff-Trichter

Schwarzband-Filter

Szintillationsgefal3e (25 ml)

Chemikalien:

Bariumchlorid: BaC}2 H,0 p.a.

Losungen:

G

0,1 M BaCl-Losung: 122,14 g BaGl2 H,O p.a. werden in eine 5 |-Vorratsflasche gegebeah un

auf 5 | mit H,O demin. aufgefulit.

Standards:
Harste 30-50

Durchfiihrung:

l1l. Gewinnung der BaCl ,-Extrakte der Humusproben:

Je 2,5 g der Humusproben werden in Zentrifugenti@mweingewogen und mit 25 ml 0,1 M
BaClL-L6sung versetzt.

Anschlie3end werden die verschlossenen Rohrcheei@fSchittelmaschine gelegt und 2 Std.

geschuttelt.

Danach werden jeweils 18 Rohrchen in der Zentriimge9000 U/min ca. 15 min. zentrifugiert.
Die Uiberstehende Losung in den Rohrchen wird iaretD0 ml Messkolben tberfihrt.

2 weitere Male werden 30 ml 0,1 M Ba@losung zugegeben, geschiittelt, zentrifugiert ued d

Uberstehende Losung in den 100 ml Messkolben tterfi

Der Messkolben wird auf 100 ml mit 0,1 M Ba@lbsung aufgefillt und dann der gesamte

Extrakt Uber einen Kunststofftrichter mit Schwanmdfiter in eine 100 ml PE-Flasche filtriert.

Hinweis:

5. Die Zentrifugenrdhrchen werden nach Fertigstellugiger Analysenserie mit 2,6 %
Salpetersdure durch 30 mindtiges Schuitteln auf reiBehuttelmaschine gesplilt.
Anschlie3end missen sie mis® demin. saurefrei gespult werden.

6. Die Schwarzbandfilter werden vor der Benutzung Hiife einer Nutsche mit gut $O
demin. gespuilt.
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IV. Bestimmung der Kationengehalte in den Extrakten

A. Messung der Metallkationen-Konzentrationen

|mmx>

5.) Die Bestimmung der Kationengehalte in den Extralddalgt durch die Messung mittels AAS
(siehe Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).

6.) Die Eichlosungen fiur die AAS-Standards muissen unigédnit der gleichen BaGlLosung
angesetzt werden, die auch fir die Extraktion vadeé worden ist. Daflir mussen bei jeder
AK-Serie 1 1 der 0,1 M BaGlLosung der gleichen Charge abgeftillt werden.

B. Messung der HKonzentrationen

5.) Zur Bestimmung und Berechnung der austauschbamorien (H) und mdglicher Al-Hydro-
lysereaktionen wird der pH-Wert der fur die Extrakt verwendeten 0,1 M-BagLosung
(pHy) und der pH-Wert der Extrakte (pH gemessen. (pH-Messung s.
Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 2).

6.) Die pH-Messung kann nach der Extraktion der Bodagm einer ganzen Serie durchgefihrt
werden. Der pH-Wert verandert sich in diesem Zeitrdca. 1 Woche) nur unwesentlich.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Blindwerte QBW1.1 Alle 40 Proben 2 Blindextrakte
Standard-Material QSTM1.1 Harste 30-50; Extrake &80 Proben (mind. 2 pfo

Serie); Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 10 %
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probengastens 3 Proben pro Seri
Wiederholungsmessung QWML1.2 Ca. 5 % aller Probémi@stens 3 Proben pro Seri

4%

D

Auswertung / Datendokumentation

|. Datendokumentation:

Die Bodeneinwaage, das Extraktionsvolumen, die pétté&/und die Kationenkonzentrationen sind
in die entsprechenden Datenlisten (LIMS) zur weitéverrechnung einzutragen.

Il. Berechnung der Austauschkapazitat (AK)

A. Auswertung im Routinefall per Rechenprogramm

Das Datenspeicherungs- und Verarbeitungsprogramecteret aus den gemessenen Kationenkon-
zentrationen sowie den pH-Werten selbstdndig distauschkapazitat sowie die %-Anteile der
Kationen an der AK. Dabei werden auch die Hydrolgeaktionen des Al berticksichtigt.

Das Rechenprogramm basiert auf der Programmentwigklon PRENZEL (1983)

B. Auswertung der Daten von Hand
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a) Berechnung der Kationenaquivalente pro Gramm Humus

Die ausgetauschten Kationen werden in lonenaquitelgA) umgerechnet:
. c*100 .

1) IA{zmol_ / gBoden = — , Mit

@ 1A /9 J 25* Aquivalengewicht

¢ = Konzentration in mg/l, 100 = 100 ml Extrak$ 2, 2,5 g Einwaage.

Aquivalentgewichte:
Na® =22,99 ca" =20,04 F&" =18,62 APt =899

K* =390 Mg+ =12,16 Mt = 27,47 H =1,01.

b) Berechnung der Protonendquivalente pro Gramm Humus

Der Gehalt an austauschbaren Protonen kann durdfiggdungen in der 0,1 M Bagdldsung vor
und nach der Extraktion berechnet werden. Da deiMsit als negativer Logarithmus def-H

Konzentration definiert ist, gilt:

O—PH(P) _10—PH (0)
25

pH(p) = pH-Wert des Extrakts, pH(0) = pH-Wert dex@,-Losung.

(2) c(H ")[zmol, / gHumug = 1 *10°, mit

An dieser Gleichung (2) mussen noch zwei Korrektunegebracht werden:

Korrektur 1 (Aktivitdten statt Konzentrationen)

Bei der pH-Messung wird strenggenommen nicht degakithmus der Ftlonen-Konzentration
sondern der der Hionen-Aktivitat erfalt. Dieser Fehler kann bei kélelytarmen Ldsungen

|mmx>

vernachlassigt werden. In einer 0,1 M BalGdsung treten aber bereits mefRbare Unterschigde au

Grundsatzlich gilt:
(3)a=f*a, mit
ci = Konzentration (Mol/l), e= Aktivitat (Mol/l), T= Aktivitatskoeffizient.

Der Aktivitatskoeffizient von H in 0,1 M BaC} betragt 0,9. Gleichung (2) muR also

folgendermal3en berichtigt werden:
a(H,)-aHo)
09*25
=(a(H *p) —a(H *0)) 05545[110* = (LO PP —107PH()) 0 4545[110*, mit
a(H')) = H'™-Aktivitat des Perkolats, a(t) = H™-Aktivitat der BaC}-Losg..

(4) c(H™)[(umol,)/ gHumug = 0’

Im Perkolat treten jedoch auch#bnen auf, die durch Hydrolysereaktionen des Ahimis ent-

stehen. Diese Protonenmenge muf3 von dem in Glaicldin errechneten Ergebnis abgezogen

werden:
(5) c¢(H ")[zmol, / gHumug = 0P —107P"© ) * 4545*10" - R

Die Protonenmenge R héangt vom pH-Wert und von ddfdhzentration im Extrakt ab. Diese 2.

KorrekturgroRe kann wie folgt berechnet werden:

Korrekur 2 (Protonenmenge R aus Al-Hydrolyse)
Treten in wal3riger Losung Al -lonen auf, bestelgdades Gleichgewicht:
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(6) [AI(OH,)]*" « [AI(OH)(OH,) [* +H"

Der Al-Hydroxokomplex ist eine Kationensaure undronisiert unter Verlust einer Ladung.
Nach dem Massenwirkungsgesetz kann diese GleickbeWigendermalRen formuliert werden:

(7) k = SH) " (AIOH)(OH,) ")
c([AIOH,) ")
¢ = molare Konzentrationen.

, mit

OmX>»

Nach ULRICH (1966) betragt die Massenwirkungskomstalieses Gleichgewichtes in 1 M BaCl

10585 d. h. der pK-Wert der Gleichung (7) ist 5,85.
Nach Umformung kann man folgende Beziehung auéstell

c(H *) * o({AI(OH)(OH,) ™)

8) c([AI(OH,)|*) =

Es qilt auRerdem:

(9) S(Alges) = c([AI(OH,) ") + c([AI(OH)(OH,)|*") , mit

C(Alges) = gesamte molare Al-Konz..
Durch Einsetzen von (8) in (9) erhéalt

10—5,85

man:

c(H *) * c({Al(OH)(OH,)]")

Ldst man Gleichung (10) nach c(AI(OH)(@)I;F*)) auf, so ergibt sich:

(10) (Al ) = c([AI(OH)(OH,) ") +
26\ _ C(Alges)

11) ¢(|AI(OH)(OH,)[*") =————~
(11) c([AI(OH)(OH,)]*") o)
1C—585

Aus Gleichung (6) geht hervor, dald die Hydrolysdpkd &quimolar sind, d. h. ihr molares Ver-
haltnis ist eins. Die molare Konzentration an', Hlie durch Deprotonisierung des Al-

Hydrokomplexes nach Gleichung (6) entstanden ist.

C(Alges) _ C(A'ges)
Yy -PH (p)
1+ c(H") 1+ 10
1075 1075

(12) R=

R = die gesamte Protonenmenge aus Gleichung (5).

(zu 10°HP) siehe Anmerkung 1), mit

Gleichung (5) kann also vervollstandigt werden enthalt jetzt nur noch bekannte Groéf3en auf der

rechten Seite:

(13) c(H *)[umol, / gHumugd = @O PHP —107PH@ ) * 4545*10°" -

_ 10 PH(P
Mit F :1+W gllt:

(14) c(H ")[pmol, / gHumug = 0™ —107P"@) 0 4545[110" -
In Tabelle 1 (Seite 6) ist der Fak#eirftr verschiedene pH(p)-Werte berechnet.

Anmerkung 1:

Eigentlich muRte auch hier beim Ubergang von'§H 10P™ durch den Aktivitatskoeffizienten f =

C(Alges)

10-DH(D)
1+ 1c—5,85

C(Alg es)

0,88 dividiert werden. Da von ULRICH (1966) bei dastimmung des pK-Wertes der Gleichung

(7) die H-Konzentrationen durch pH-Bestimmungen erfallt wuoirékt diese Korrektur bereits im

pK-Wert von 5,85 enthalten und wird daher nicht medricksichtigt.



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AK(EG) 2 AKEG2.1 - 6

c) Berechnung der AK

Die AK ist die Summe der Kationenaquivalente undRi®tonenaquivalente pro Gramm Humus:

AK [HmOIC/g HumUS] = IANa"' IAK + |Aca+ IAMg + IAMn + IAA| + |A|:e+ IAH

OmX>»




Matrix Methoden-Nr.
Anhang Nr.| 1 far Humus AKEG2.1
Tabelle 1:
Faktoren F fir verschiedene pH(p)-Werte
pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor pH | Faktor
4.6 18,8 4,1 57,2 3,6 179 3,1 563 2,6 | 1774
459 | 19,2 4,09 | 58,5 3,59 | 183 3,09| 576 2,59 | 1816
458 | 19,6 4,08 | 59,9 3,58 187 3,08 590 2,58 | 1858
4,57 | 20,1 4,07 | 61,3 3,57 192 3,07 | 604 2,57 | 1900
456 | 20,5 4,06 | 62,7 3,56 196 3,06 618 2,56 | 1943
4,55 21 405| 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 21,9 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 3,51 220 3,01 | 693 2,51 | 2183
450| 23,4 4 71,8 3,5 225 3 709 2,5 | 2233
4,49 23,9 3,99[ 735 3,49 230 2,99] 721 2,49 | 2289
4,48 | 24,4 3,98 | 75,1 3,48 235 2,98 | 743 2,48 | 2341
4,47 25 3,97 | 76,9 3,47 241 2,97 | 757 2,47 | 2401
4,46 | 25,5 3,96 | 78,6 3,46 246 2,96 | 778 2,46 | 2451
4,45 | 26,1 3,95| 80,4 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 3,91| 88,1 3,41 276 2,91| 870 2,41 | 2751
4,4 29,2 3,9 90,1 3,4 283 2,9 891 2,4 | 2821
4,39] 29,8 3,89] 92,2 3,39 289 2,89 912 2,39 2881
4,38 30,5 3,88 94,3 3,38 | 296 2,88 | 933 2,38 | 2961
4,37 31,2 3,87 96,5 3,37 | 303 2,87 | 954 2,37 | 3021
4,36 | 31,9 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 33,4 3,84 103 3,34| 325 2,84 | 1024 2,34 | 3241
4,33 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
4,31] 357 3,81 111 3,31 | 348 2,81 1095 2,31 3471
43 | 365 38 [ 113 33 | 356 2,8 | 1117 2,30 | 3551
4.8 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 | 41,7 3,74 | 130 3,24 | 408 2,74 | 1286 2,24 | 4071
4,74 | 13,9 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
4,72 | 14,5 4,21 | 44,7 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
4,7 | 151 4,19 ] 46,7 3,69] 146 3,19 [ 458 2,69 1442 2,19 4571
469 | 15,5 4,18 | 47,3 3,68 149 3,18 | 469 2,68 | 1477 2,18 | 4681
4,68 | 15,8 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
466 | 16,5 4,15| 51,1 3,65 159 3,15| 502 2,65| 1583 2,15 | 5001
465 | 16,8 4,14 | 52,3 3,64 | 163 3,14 | 514 2,64 | 1618 2,14 | 5131
464 | 17,2 4,13 | 53,5 3,63 | 167 3,13 | 526 2,63 | 1654 2,13 | 5251
463 | 17,6 4,12 | 54,7 3,62 | 170 3,12 | 538 2,62 | 1695 2,12 | 5371
4,62 18 4,11 56 3,61 175 3,11 | 551 2,61 1731 2,11 | 5501
461 | 18,4 4,10 | 57,2 3,60| 179 3,10 | 563 2,60 1774 2,10 | 5621

|0mx>



Anhang Nr.| 2

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

AKEG2.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir AK(EG)-Extakte:

AlAlgesICP10.1
CaCagesICP10.1
FeFegesiCP10.1
KKgesICP10.1
MgMggesICP10.1
MnMngesICP10.1
NaNagesICP10.1
HH+1PHM1.1
HH+1PHM4.1
HH+2PHM1.1
HH+2PHMA4.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode

|mmx>



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AKH AKH3.1 - 1

A
K
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2006 H

EFFEKTIVE KATIONEN-AUSTAUSCHKAPAZITAT
HUMUS (AKH)

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP1.2, SBP2.1, SBBHBZE1.1
Methodenverweise:

Norm -

HFA A3.2.1.9

HFA-Code | C1;19;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Die Bestimmung der effektiven AustauschkapazitdKh in Humusproben erfolgt durch Austausch der
Kationen mit BaGiL6sung. Um einen vollstandigen Austausch und drr@benbenetzung zu erreichen,
wird eine mit gereinigtem Sand gemischte Humuspmoliteeinem Uberschuss an Bdonen (0,1 mol/l
BaClL-Losung) perkoliert. Der Austausch findet bei humgenem pH statt, da die Balosung
ungepuffert ist.

K Na Ca Mg Mn B& Bd&" B&' Bd' Na" + K"+ C&"
| Humus | +8B&" - | Humus | + MR+ AP + Fe*
Al Fe NH, H B&® B&" B&  Ba' + NH," + H + Mg?*

Die Kationenkonzentrationen werden im Perkolat gesee und in lonendquivalente umgerechnet. Die
Summe der lonenaquivalente bezogen auf die Humugsrishdie effektive Austauschkapazitat (AKH).

Die Protonen-Konzentration, die in diese Summeadihigkann in erster Naherung aus der Differenzpéter
Werte vor und nach der Perkolation berechnet wergre Veranderung der Protonen-Konzentration durch
Hydrolyse-Reaktionen des Aluminiums kann vernadidfiswerden, da das Al nahezu vollstandig mit
Huminstoffen komplexiert vorliegt (GOTTLEIN 19883 TLEIN 1998).

Storungen:
Bei carbonathaltigen Humusproben (z. B. natirlietibgt aufgrund von Bioturbation auf Kalkb6den oder

auch auf frischen Kalkungsflachen) werden die Caab®teilweise aufgeldst. In diesen Fallen kénrien d
austauschbaren Anteile von Ca und Mg und damiBdsensattigung tberschéatzt werden (BLUM 2004).

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- Blum, U.: Abschlussbericht zum Projekt
Methoden ~Entwicklung eines Verfahrens zur Bestimmung der
austauschbaren Kationen in Humusauflagen (AKe-
Kurzanleitung AKE1.2 Humus)“, Bayerische Landesanstalt fur Wald und

Forstwirtschaft, Freising, 2004
Gottlein, A.: Einfluss von saurer Beregnung Uind
Kalkung auf wasserlosliche organische Stoffe eines
Waldbodens unter Fichte Diss., Ludwig-
Maximilians-Universitat Minchen, 1988

Gottlein, A.: Determination of free AlI3+ in soi
solutions by capillary electrophoresis, Europgan
Journal of Soil Science 49, S.107 ff, 1998
Matschonat, G. und Matzner, E.: Quantification g
ammonium sorption in acid forest soils by sorptig
isotherms; Plant and Soil 168, S.95 ff., 1995

j—h




Matrix Methode

Methoden-Nr.

Lapis alt Seite

Humus

AKH

AKHS.1

2

Analysengerate und Zubehor:

AKe-Anlage (Beschreibung siehe Geréatekurzanleitung)

Chemikalien:

Bariumchlorid-Dihydrat p. a.
gereinigter Quarzsand feinkdornig p. a.

(Waschen des Sandes mit 5-10 % HCI: 1 kg Sand negd. HCI (400 ml HCI 25 % mit $O
demin. auf 2 | auffullen) im Glasgefass spulen,atdnmit 2 | HO demin. saurefrei waschen; bei

105 °C trocknen)

LOosungen:

BaChk-Losung, 0,1 mol/l: 122,14 g Bariumchlorid-Dihydwagrden in rund 4,5 | Reinstwasser
geldst und mit Reinstwasser auf 5 | aufgefitiei Herstellung von 50 |

1221,4 g in Kanister einwiegen und auf 50ffidlen)

Standards:
BZE-HUM

Durchfiihrung:

|. Gewinnung der BaCl-Perkolate der Humusproben:

s. Geratekurzanleitung AKE 1.2

In Abwandlung zur AKe-Perkolation werden bei der Rerkolation die Spritzen wie folgt

beflllt:

A
K
H

Auf die obere Offnung der Spritze wird mittig eirt@aCl2 gesplilter Glasfaservorfilter gelegt und
mit einem Plastikrohr bis zum Boden der Spritzecgeben. Dann legt man zuné&chst etwa 1 cm
reinen Quarzsand in die Spritze vor. Danach wetdgnder gesiebten Humusprobe eingewogen
und mit 2 Spatel Quarzsand vermischt (Filter dabeht beschadigen). Bei volumindsen Proben
wird das Einwiegen in zwei Portionen mit weiteremafzsandzusatz aufgeteilt. Die Flllung muss
soviel Quarzsand enthalten, dass sie praktischrdnahlfrei ist und sollte am Schluss einen Abstand

zum oberen Rand der Spritze von 2,5 cm nicht ucheesten. Dieser Freiraum ist flr eine

gleichmafiige Verteilung der Perkolationslosung (desr Sdule notwendig. AbschlieRend wird auf
die Humus-Quarzsandséaule noch eine Spatelspitzez€aral gegeben.
AnschlieBend wird einige ml Bag£losung in die Spritze gegeben und mit der Humus-
Quarzsandmischung verrihrt, bis keine Hohlraumer mmelsehen sind.
Vor Beginn der Perkolation wird die Humus-Quarzsidude mit einem weiteren Glasfaservorfilter
abgedeckt, das Aufschwimmen der Humuspartikel withigker Perkolation zu verhindern. Es ist

wichtig, dass dieses Filter waagerecht (nicht ggihia der Spritze platziert ist.



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Humus AKH AKH3.1 - 3 A
K
Anmerkungen: H
1. Aufgrund der geringen Einwaage von 1 g ist aoé gute Homogenisierung der Humusprobe
zu achten.

2. Alle Proben werden doppelt perkoliert! Nach Biessung der Losungen werden die Daten
beider Perkolationen verglichen und bei AbweichungeRer 20 % eine dritte Perkolation
durchgefuhrt! (siehe auch Qualitatskontrolle)

3. Die Glasfaser-Vorfilter miissen mit der fir derllation verwendeten Bag&lLosung
vorgespult werden, da sie oft Spuren von Na erghalt

4. Bei Proben, die schlecht benetzen und dalmerrach Perkolationsbeginn noch nicht
vollstandig feucht sind, ist es ggf. nétig, diekddation kurz zu unterbrechen und die Probe in
der Saule mit einem Spatel mit etwas BalGisung zu verriihren. Danach wird die Perkolation
fortgesetzt.

5. Fdir die Elementbestimmungen (nicht fur dieMelssung!) kann zur Stabilisierung der
Perkolate 1 ml Salpetersaure zugesetzt werden.rbla@whoht sich die Haltbarkeit auf
mindestens 30 Tage bei Raumtemperatur.

|. Bestimmung der Kationengehalte in den Perkolatnsldsungen:
C. Messung der Metallkationen-Konzentrationen

1.) Die Bestimmung der Kationengehalte in den Perknlat#olgt durch die Messung mittels ICP
(siehe Elementbestimmungsmethoden-Liste, Anhang 1).

2.) Da die BaCj}-Losung immer Spuren vor allem an Na und K enthéltpei der Kalibrierung
sowohl als Blindlésung als auch fur die Matrixargaasy der Standards immer ein und derselbe
Ansatz an BaGlLOsung zu verwenden, der auch fir die Perkolahosedbst eingesetzt wurde.
Dafir mussen bei jeder AKH-Serie (120 Proben) BalCh-Losung der gleichen Charge
abgefillt werden.

D. Messung der HKonzentrationen

1.) Zur Bestimmung und Berechnung der austauschbaorfen (H) wird der pH-Wert der fiir
der pH-Wert der Perkolate gemessen. (pH-Messuriglesnentbestimmungsmethoden-Liste,
Anhang 1).

2.) Die pH-Messung kann nach der Perkolation der Humaligm einer ganzen Serie durchgefuhrt
werden. Der pH-Wert verandert sich in diesem Zeitrgca. 1 Woche) nur unwesentlich. Als
pH-Wert der BaGtLsg. Wird immer 5,5 eingeben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitdisktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

XX

Humus AKH AKH3.1 - 4
Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Blindwerte QBW1.1 Alle 40 Proben 2 Blindextrakte
Standard-Material QSTM1.1 BZEHUM; Extrakt alle 3Ben (mind. 2 pro Serie);
Sollwerte: siehe Laborliste
erlaubte Abweichungen: 15 %
Mehrfachaufschluss/ QMALl.1 Alle Proben doppelt! Bei Abweichungen groRer%
Extrakt 3. Wiederholung
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig
Wiederholungsmessung QWML1.2 Ca. 5 % aller Probemg@stens 3 Proben pro Serie

Auswertung / Datendokumentation

|. Datendokumentation:

Die Bodeneinwaage und das Perkolationsvolumen Bindie entsprechenden Formblatter zur
weiteren Verrechnung einzutragen. Die gemessenellVpiie und die Kationenkonzentrationen
werden gemittelt aus den Doppel- bzw. Dreifach-Blationen und dann die Mittelwerte in die
entsprechenden Formblatter (LIMS) eingetragen.

Il. Berechnung der effektiven Austauschkapazitat (AKH)

Auswertung im Routinefall per Rechenprogramm

Das Datenspeicherungs- und VerarbeitungsprogramiSLlerrechnet aus den gemessenen
Kationenkonzentrationen sowie den pH-Werten setiogsggdie effektive Austauschkapazitat sowie
die %-Anteile der Kationen an der AKH.

Auswertung von Hand:

Berechnung der Kationendquivalente pro Gramm Boden

Die ausgetauschten Kationen werden in lonenaquitelgA) umgerechnet:
*
(1) 1A[zmol, / gBoder) = _ct100
25* Aquivalengewicht

¢ = Konzentration in mg/l, 100 = 100 ml Perkolag 2 2,5 g Einwaage.

Aquivalentgewichte:
Na" =22,99 Ca" =20,04 F&" =18,62 APt =8,99
K* =39,10 Mg+ =12,16 Mt = 27,47 H =101

Berechnung der Protonendquivalente pro Gramm Boden

Der Gehalt an austauschbaren Protonen kann durdfiggsung im Perkolat berechnet werden. Da
der pH-Wert als negativer Logarithmus dékrkbnzentration definiert ist, gilt:

[ L q d 107 PH(MP —10PHO
2) c(H” ol./ gBoden =
(2) c(H")|umol. /g 088
mit pH(p) = pH-Wert des Perkolats, pH(0) = pH-Weet BaCl2-L6sung (5,6 einsetzen)

*10°,



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus AKH AKH3.1 - 5 A
K

Anmerkung:

Eine Korrektur wegen der Hydrolyse der Al-HydratrHplexe ist nicht ndtig, da Untersuchungen
gezeigt haben, dass Al und Fe im Humus nicht deektauschbar, sondern fast ausschlieflich a
organische Komplexbildner gebunden sind. Dahet begonders Al in wassrigen Humusextrakten
praktisch vollstandig organisch komplexiert vor (GKLEIN 1988, GOTTLEIN 1998). Somit

findet auch keine Hydrolyse der (nicht vorhanderdrjlydrat-Komplexe der freien Al-lonen statt

Berechnung der AKe

Die AKe ist die Summe der Kationenaquivalente uadRrotonenaquivalente pro Gramm Boden:

AKe [umol/g Boden] = 1Ay, + IAg + 1Acy + 1Ay + 1Ay, + 1A + 1AL+ 1A



Anhang Nr.| 1 far

Matrix

Methoden-Nr.

Boden

AKH3.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir AKH-Perkohte

AlAlgesICP10.1
CaCages ICP10.1
FeFeges ICP10.1
KKges ICP10.1
MgMgges ICP10.1
MnMnges ICP10.1
NaNages ICP10.1
HH + pHM4.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode.

A
K
H



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Carbonat-Bestimmung CO3gesl.1 - 1
(Scheibler)
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

CARBONAT-BESTIMMUNG (NACH SCHEIBLER)

Probenvorbehandlungen:

|oooo

Lagerung/Trocknung:

L1.1,1L3.1, T4.1

Probenvorbereitung:

SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZAMBP1.1, MBP2.1, MBP6.1

Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN I1ISO 10693
HFA D31.3.1.1
HFA-Code | C1;-1;-1;-1;-1 (direkte Elementbestimmung)

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Siehe

Methodenbeschreibung der Elementbestimmurigeden CCO3SCH1.1  und
CCO3SCH1.2.
Die vor geschaltete Untersuchungsmethode zur Catbestimmung ist nur fur die Angaben zum
Luftdruck, der Temperatur, der Humusproben-Einwaagtdes Gasvolumens notwendig.

Durchfiihrunag:

Siehe Methodenbeschreibung in der Elementbestimemethoden CCO3SCH1.1 und
CCO3SCH1.2

Auswertung / Datendokumentation

Die Temperatur und der Luftdruck sind ebenso we Bliobeneinwaage (in der Regel ca.5 g, je
nach Ergebnis des Vortests mit HCI) und die Angahen entstandenen G&@asvolumen: Voll =
Volumenanzeige vor Beginn der Saurezugabe, Vol2 cluMenanzeige nach Reaktionsende,
Positionsfaktor PF = Nummer der Messvorrichtung Rurchfihrung der Volumenkorrektur, in
die entsprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zitevem Verrechnung einzutragen.

Anhang:

Literatur:

Anhang 1: Liste der

methoden

Elementbestimmungs-




Matrix

Methoden-Nr.

Anhang Nr.| 1 far Humus

CO3gesl.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir die Carboat-Bestimmung

CCO3SCH1.1
CCO3SCH1.2
bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

|oooo



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Carbonat-Bestimmung CO3ges2.1 - 1
(Druckverfahren)
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2004

CARBONAT-BESTIMMUNG (DRUCKVERFAHREN)

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1,13.1,T3.1

Probenvorbereitung:

SB1.1, SBP1.1, SBP2.1, MBAMBR2.1, MBP6.1

Methodenverweise:

Norm

VDLUFA A5.3.2

HFA

D31.3.1.6

HFA-Code | C1;-1;-1;-1;-1 (direkte Elementbestimmung)

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Siehe Methodenbeschreibung der ElementbestimmunigsdeeCCO3DRU1.1
Die vor geschaltete Untersuchungsmethode zur Catbestimmung ist nur fur die Angaben des

Luftdrucks, der Umgebungstemperatur, und der Humalgm-Einwaage notwendig.

Durchfiihrunag:

Siehe Methodenbeschreibung in der Elementbestimsmethode CCO3DRU1.1

Auswertung / Datendokumentation

|oooo

Die Umgebungstemperatur, der Luftdruck und die Bnginwaage (in der Regel 5-20 g) in die ent-
sprechenden Datenlisten bzw. das LIMS zur weit&ferrechnung einzutragen. Der gemessene
Enddruck wird wie in der Elementbestimmungsmeth6@3DRU1.1 beschrieben in mg CaCO3

umgerechnet. Dieser Wert wird ins LIMS an der $tatMessung eingegeben.

Anhang: Literatur:

Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs-

methoden




Anhang Nr.| 1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir die Carboat-Bestimmung

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

CO3ges2.1

CCOS3DRUL1.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode

|oooo



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 1.01.1989

HUMUSVORRATSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:
Norm H
HFA A2.4 V
HFA-Code | C3;114;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fir die Bestimmung des Humusvorrats wird eine Bagerechte Probe genommen. Durch Wiegen
der feldfrischen Probe und Verrechnung des Feuulithées mit dem bei 108C bestimmten
Wassergehalt (WGH2.1), kann der Vorrat der Humuagafbestimmt werden.

Storungen: ---

Anhang: Literatur:

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV1.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Humustopf, Stechrahmen, Stechzylinder, Wurzelbohrer
Plastikbeutel
Waage 0,1 g

Chemikalien: ---

Durchfihrung/Messung:

» Die feldfrische Probe wird in gut verschlosseneamsikbeuteln ins Labor gebracht und auf 0,1 H
genau gewogen.

« Anschlieend wird von einer Teilprobe eine Wasdmajsbestimmung durchgeftihrt (s. \
WGH2.1).

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Das Feuchtgewicht wird unter Einwaage [g], die R&@uf die sich die Probe bezieht unter
Stechrahmenflache [¢nins LIMS unter HV1.1 eingegeben.

Die Berechnung des Humusvorrats erfolgt nach falgefrormel:

GewichtGesamtprobfeucht[g]

Humusvorra[t/ha] =— - ” —— .
FlachedesProbenahnmgerategGesamtfl&éheauf d.sichdie Probebemehticmzj

* WGH - Faktor

WGH - Eaktor= GeW|ch.tTe|Ipr.obetrockenl.05 clg]
GeW|chtTe|Iprobefeldfnsch[g]




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV2.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 1.01.2003

HUMUSVORRATSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1, T5.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:
Norm H
HFA A2.4 V
HFA-Code | C3;114;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur die Bestimmung des Humusvorrats wird eine ##@gerechte Probe genommen. Durch Wiegen
der ganzen, bei 108C bis zur Gewichtskonstanz getrockneten Probe, kd@mHumusvorrat
berechnet werden.

Storungen: ---

Anhang: Literatur:

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Walddkosysteme Band 7, 1984




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV2.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Humustopf, Stechrahmen, Stechzylinder, Wurzelbohrer
Stoffbeutel, Plastikbeutel

Waage 0,1 g

Chemikalien: ---

Standards ---

Durchfiihrung/Messung:

- Die ganze Probe wird bei 106 bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.
« Anschlie3end wird die Probe auf 0,1 g genau gewogen

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Das Trockengewicht der Probe wird unter Einwaagedig Flache auf die sich die Probe bezieht
unter Stechrahmenflache [énins LIMS unter HV2.1 eingegeben.

Die Berechnung des Humusvorrats erfolgt nach falgefrormel:

GewichtGesamtprobtrockernl05° C[g]

Humusvorrﬁ[t/ha]z ” " " . - 2
FIachedesProbenahnmrateiGesamtﬂa:heaufd.S|chdleProbebeZ|ehticm J




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV3.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 29.11.2005

HUMUSVORRATSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1, T4.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:
Norm H
HFA A2.4 \V
HFA-Code | C3;114;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur die Bestimmung des Humusvorrats wird eine ##@gjerechte Probe genommen. Durch Wiegen
der ganzen bei 60C bis zur Gewichtskonstanz getrockneten Probe uede¢hnung dieses
Gewichts mit dem bei 105C bestimmten Wassergehalt (WGH1.1), kann der Vodat
Humusauflage bestimmt werden.

Storungen: ---

Anhang: Literatur:

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Humus Best. des Humusvorrats HV3.1

2

Analysengerate und Zubehor:

Humustopf, Stechrahmen, Stechzylinder, Wurzelbohrer
Stoffbeutel, Plastikbeutel

Waage 0,1 g

Chemikalien: ---

Standards ---

Durchfiihrung/Messung:

- Die ganze Probe wird bei 61T bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und auf 0gdegau

gewogen.

- AnschlieRend wird von einer Teilprobe der bei 6C getrockneten Probe eine

Wassergehaltsbestimmung durchgefuhrt (s. WGH1.1).

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

H
Vv

Das Trockengewicht der Probe wird unter Einwaagedg Flache auf die sich die Probe bezieht

unter Stechrahmenflache [éhins LIMS unter HV1.1 eingegeben.

Die Berechnung des Humusvorrats erfolgt nach falgerormel:

HUMUSVOTT a[t /ha] _ GewichtGesamtprobtrocken 60 C[g]

FlachedesProbenahngerategGesamtflacheaufd.sichdie Probebeziehticmzj

GewichtTeilprobetrockenl05° C [g]

WGH - Faktor= _ _
GewichtTeilprobetrocken60° C [g]

* WGH - Faktor




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV4.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 1.06.2006

HUMUSVORRATSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1, T4.1
Probenvorbereitung: SHBZE1.1

Methodenverweise:
Norm H
HFA A2.6 V
HFA-Code | C3;116:;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur die Bestimmung des Humusvorrats wird eine ##@gjerechte Probe genommen. Durch Wiegen
der ganzen, bei 68C bis zur Gewichtskonstanz getrockneten Probe démdGesamthumusvorrat
bestimmt. Anschliel3end wird durch Sieben der Prolieeinem 2 cm Sieb der Grobhumusvorrat (>
2 cm) bestimmt. Die Differenz von Gesamthumusvanrat Grobhumusvorrat ergibt den Vorrat an
Feinhumus.

Alle Humusgewichte werden mit dem bei 1bestimmten Wassergehalt (WGH1.1) verrechnet.

Storungen: ---

Anhang: Literatur:




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Best. des Humusvorrats HV4.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Humustopf, Stechrahmen, Stechzylinder, Wurzelbohrer
Stoffbeutel, Plastikbeutel

Waage 0,1 g

Sieb 2 cm Maschenweite

Chemikalien: ---
Standards --- H
Durchfiihrung/Messung: \%

- Die ganze Probe wird bei 61T bis zur Gewichtskonstanz getrocknet und auf 0gdegau
gewogen.

« Anschliessend wird die Probe mit einem 2 cm Siefialpt. Der Siebriickstand wird gewogen
und verworfen.

« AnschlieBend wird von einer Teilprobe des gemalmen&iebdurchgangs eine
Wassergehaltsbestimmung durchgefuhrt (s. WGH1.1).

Qualitatskontrolle : ---

Auswertung / Datendokumentation

Das Trockengewicht der Probe wird unter Humusmégkeder Siebriickstand (Fraktion >2cm)
unter organische Restmasse [g] und die Flache aef sith die Probe bezieht unter
Stechrahmenflache [énins LIMS unter HV4.1 eingegeben.

Die Berechnung des Humusvorrats erfolgt nach falgerormel:

GewichtGesamtprobtrockernl05° C[g]

” " " — : * WGH - Faktor
FlachedesProbenahnmgerategGesamtflicheaufd.sichdie Probebemehticmzj

Humusvorra[t/ha] =

GewichtTeilprobetrockenl05° C[g]
GewichtTeilprobetrocken60° C[g]

WGH - Faktor=

Die Berechnung des organischen Restvorrats enfi@lcht folgender Formel:

Gewichtorg.Restmassé&ocken60° C[g]

” " " PRT : * WGH - Faktor
FlachedesProbenahnmgerategGesamtflacheauf d.sichdie Probebemehticmzj

org.Restvorraft/ha] =

GewichtTeilprobetrockenl05° C [g]

WGH - Faktor= - -
GewichtTeilprobetrocken60° C [g]

Die Berechnung Feinhumusvorrats erfolgt nach falgerf-ormel:

Feinhumuserat[t/ha] = Humusvorr&[t/ha] - organischeRestvorraft/ha]



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1992

BESTIMMUNG DES MINERALISCH GEBUNDENEN
STICKSTOFFS (Nmin)

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1,T1.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:
Norm

HFA
HFA-Code | C1;303;28;14;1

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Die Bestimmung des mineralisch gebundenen Stidisst@fimin) dient der Abschéatzung des
austauschbar gebundenen Ammoniums sowie des im $lsanbierten Nitrats und Ammoniums.

Der Humus (d.h. die Huminstoffe, sowie andere aggdre Verbindungen) besitzt die Eigenschatft,
an seine Oberflache lonen aus der wassrigen Bosleamozu binden. Der Humus verhalt sich bei
diesem Vorgang wie ein lonenaustauscher, d.h. jeh ngonzentrationsverhéltnissen in der
Bodenlésung und an den Humusteilchen andert sielBdiegung der organischen Substanz mit
Kationen. Bei der Bestimmung des mineralisch gebaoed Stickstoffs (Nmin) wird der Humus mit
stark konzentrierter KCI-Losung (1N) versetzt, waluam Austauscher gebundenes Ammoniury
und andere Kationen gegen Kalium ausgetauscht wenae in L6sung gehen.

Da das Kaliumion einen ahnlichen lonenradius unde edhnliche Ladungsdichte wie daslvI
austauschbar gebundene Ammonium hat, findet nebenAlstausch anderer Kationen bevorzugt

folgender Austauschprozess statt: N
NH4 NH4 NH4 K K K -
Humusteilchen t6K L Humusteilchen +6 NHy*

NH4 NH4 NH,4 K K K

Neben dem austauschbar gebundenen Ammonium wirdndder Bodenldsung vorkommende
Nitrat extrahiert.

In der Extraktionslésung wird Nitrat und Ammoniumgtometrisch gemessen.

NMin steht fur: "Bestimmung des mineralischen Sttokfs im Humus".

Storungen: ---

Anhang: Literatur:

Anhang 1: Liste der Elementbestimmunddethods of Soil Analysis: Part 2, Chemical and
methoden Microbial Properties, 1982




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

250 ml Polyethylenweithalsflaschen
Waage 0,19

Horizontalschittler, Typ VKS75, Fa. Bihler
Membranfiltrationsanlage s. Abb.1

Membranfilter 50 mni] 0,45um Mischester (Cellulosenitrat, -acetat)Schiei&Schuell/Sartorius
100 ml Polyethylenweithalsflaschen

Cilnsamlsalz
250 ml
Telonring \\\
Telonsich
Klannner
Vitkwuny Wil scher Topf
r Jﬁ I'robenlasche
JI-Wege-lahn
Abb. 1
Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

LOosungen:

1 N KCI-L6sung: 74,56 g KCI mit O demin.auf 1 | auffdllen.

| Z—=<Z



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Humus Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 3

Durchfiihrunag:

Durchfiihrung der Extraktion

100 g feldfrischer Humus, aus dem Steine und Warzgitfernt wurden, in eine 250 ml
Polyethylenflasche einwiegen und mit 100 ml 1 N K@bkung versetzen.

AnschlieRend die gut verschlossene Flasche minteste Stunde liegend auf dem
Horizontalschittler schitteln.

In die Filtrationsanlage eine 100 ml Polyethylesdlae unter den Auslauf stellen,
Membranfilter mit der matten Seite nach oben awf @laflonsieb legen, Glasaufsatz mit der
Klammer auf dem Aufsatz befestigen und die Suspensin den Glasaufsatz der
Filtrationsanlage schitten. Dabei nach Méglichkikantieren. Anschlieend den Hahn zur
Vakuumanlage offnen.

Nachdem mindestens 20 ml der Extraktionslosung hyglaufen sind, den Hahn zur
Vakuumanlage so stellen, dald der Filtrationsautselizftet wird.

Den Glasaufsatz, Filter, Teflonsieb und das Unilestess Filtrationsaufsatzes abnehmen. Boden
und Filter verwerfen, Aufsatz etc. mit,& demin. spilen und vollstandig trocknen. Den

Teflonaufsatz nicht Gber 80 °C trocknen.
Die Probenflasche zudrehen und sobald wie mogkch 3C lagern.

Achtung:

Vor der Bestimmung mul3 eine Wassergehaltsbestimri@H1.1) durchgefihrt werden, um
die Gehalte auf die Trockensubstanz beziehen zoen

Der Boden sollte so schnell wie mdglich (max. 38)agach der Probenahme extrahiert werden
und stets kuhl gelagert werden. N
Steine und Wurzeln mussen vor der Extraktion soageitmoglich entfernt werden. M

Messung des Nitrat- und Ammoniumgehaltes
Die Messung des Nitrat- und Ammoniumgehaltes etfolgptometrisch am Continuous-Flow-Gera
(s. Anhang 1) Die Proben werden 1:2 mg@{demin.vorverdunnt. Die Standards fur die Messun

werden mit 0.5 N KCI-Lésung angesetzt.

Die Messung der Losungen sollte innerhalb einer Méatach der Extraktion durchgefiihrt werden.




Matrix Methode

Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus

Nmin-Bestimmung NMIN1.1 - 4

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in das Formblatt fir die NMin-Bestimmuegiggetragen.
Die Verrechnung der Daten erfolgt nach folgendented:

EIementkora.[mg/I NO3- N] * (MengezugesKCI - Losg{ml] + Einw.Bfeuch{g] - Einw.Bodenfeuchig]

1+ Wassergehiqd %] )
' = 100
NO3Nmin[mg/g TS LoopEMW-Bodenfeuchig]
1+ Wassergehig %]
100

Elementkorz.[mgll NH4- N]* (MengezugesKCl - Lésg[ml] + Einw. B feuchtg] - Einw. Bodenfeuchi[g])

1+ Wassergehg[%]
; - 100
NH4Nmin[mg/g TS| = 10000 ENW-Bodenfeuchfg]
1+ Wassergehg[%]
100

| Z—=<Z




Anhang 1 far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

NMIN1.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir KCI-Extrake der Nmin-Bestimmung:

NNgesCFC3.2
NNO3CFC3.2
NNH4CFC2.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode.

| Z—=<Z



Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

NMIN1.1
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl23.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT
0,01 M CacCl,

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1, L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEIBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.5

HFA-Code | C1;5;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus- Ca@iSuspension gemessene pH-Wert ist ein Mal3 fur da s

Gleichgewicht zwischen der Humusfestphase und Lgspimse einstellende *H
lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im Wesentlichen durch diganische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsduren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) 8alze (z.B. Ammoniumsulfat) kénnen
ebenfalls einen Einflull auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Raym wasserloslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I]) P
Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pHH
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine @bee lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitividizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H") = f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:

In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utasefgktrode auftreten die eine
Uberschatzung des pH-Wertes bewirken kann. Bei piitevd dber 5,0 kann die
Gleichgewichtseinstellung durch die Carbonataufigssehr langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | VDLUFA: Methodenbuch Bandl: Die Unter-
methoden suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991

Meiwes K.J. et al.: Ber. d. Forschungs-zentrums
Waldbkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl23.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgeflllte Einstabmesskette von Ingold oder WTW Kunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschatt fir robuste Anwendungen (Bestelihb5 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Melloffel 10 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien:

Calciumchlorid: (CaCG) » 2 H,0O p.a.

Losungen:

0,01 M CaCj}-L6sung: 1,47 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 1 | auffillen.

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

+ In das PE-Gefal3 mit einem Messl6ffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.
« Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Cg€losung zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fest

verschliessen und gut schutteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen. P

« Proben mit pH-Werten tber 5,0: H
Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelnlas Rack fir die automatische pH=——
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMissung starten (Mel3methode s.
Anhang)

+ Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedatil mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri

D




Matrix

Methode

Methoden-Nr.

Lapis alt Seite

Humus

pH (CaCl,)

pHCaCl23.1

3

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller

Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Humus pHCaCl23.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messurgn in Humus-0,01-M-CaCh.
Suspensionen:

HH+PHMS.1

bzw die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl25.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pPH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT
0,01 M CacCl,

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1, L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEIBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.5

HFA-Code | C1;5;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-CaGISuspension gemessene pH-Wert ist ein Mal3 furicheis Gleichgewicht

zwischen der Humusfestphase und LésungsphaselkindeeH -lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im wesentlichen durch diganische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsauren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) Balze (z.B. Ammoniumsulfat) kbnnen
ebenfalls einen Einflul auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Room wasserldslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])
Diese Definition gilt fir verdiinnte Loésungen. Beécht ideal verdinnten Losungen hangt der pHP
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine &bke lonenkonzentration H
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H" = f» c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:

In Suspensionen kann eine Storung von Bezugs- utasefgktrode auftreten die eine
Uberschatzung des pH-Wertes bewirken kann. Bei pitdd UGber 5,0 kann die
Gleichgewichtseinstellung durch die Carbonataufigssehr langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | VDLUFA: Methodenbuch Bandl: Die Unter-
methoden suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K.J. et al.: Ber. d. Forschungs-zentrums
Kurzanleitung PHM7.1 Waldbkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl25.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 10 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-Gefasse 50 ml mit Deckel, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Shkélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefésse 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Calciumchlorid: (CaCG) » 2 H,0O p.a.

Losungen:

0,01 M CaCj}-L6sung: 2,94 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 2 | auffillen.

Standards ---

P
Durchfiihrung/Messung: H

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber:

« In das PE-Gefald mit einem Messloffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Ca€losung zugeben, das PE-Gefald mit dem Deckel fest
verschlieen und gut schiitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber Probengebertesetand die Messung starten
(MelRmethode s. Anhang).

+ Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadil mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

[l. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

+ In das PE-Gefal3 mit einem Messl6ffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 0,01 M Caldsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl25.1 - 3

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschliel3enden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel tUber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

[ll. Messung von Hand:

- In das Becherglas mit einem Messl6ffel 10 ml derrd gesiebten oder gemahlenen
Humusprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Ca€@losung zugeben und mit dem Glasstab gut verrthren.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe mindestene Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe UberiNatehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstaiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im wassrigen Uberstand mnmesisbei die Elektrode nicht bewegen.
(MelBmethode s. Anhang 1)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Achtung

- Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren verdeher Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben.

Qualitatskontrolle:

P
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskben (siehe Methodenbeschreibungen]_I
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprifaten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlstagetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Humus pHCaCl25.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messurgn in Humus-0,01-M-CaCh.
Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl26.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pPH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT
0,01 M CacCl,

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1, L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEIBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.7

HFA-Code | C1;7;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus- Ca@iSuspension gemessene pH-Wert ist ein Mal3 fur da s

Gleichgewicht zwischen der Humusfestphase und Lgspimse einstellende *H
lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im wesentlichen durch digyanische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsduren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) 8alze (z.B. Ammoniumsulfat) kénnen
ebenfalls einen Einflull auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Raym wasserloslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I]) P
Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pHH
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine @bee lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitividizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H") = f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun@agsragmas durch feste Bestandteile zu einer

Storung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, fetzerhaften Messungen fiihren kann.

Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimp@&eaturkorrektur durchgefihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | DIN ISO 10390, Handbuch Bodenuntersuchung
methoden 2000, Beuth Verlag

Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990

Kurzanleitung PHM7.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl26.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem ShkélaWessplatz:
Stander fir die PE-Gefal3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Calciumchlorid: (CaCG) » 2 H,0O p.a.

Losungen:

0,01 M CaCj}-L6sung: 2,94 g CaGk 2 H,O mit H,O demin.auf 2 | auffillen.

Standards:

P
BZE-HUM H
BZE-BaWue
Durchfiihrung/Messung:

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber:

« In das PE-Gefal3 mit einem Messloffel 5 ml der 2 gesiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Cadldsung zugeben, das PE-Gefal3 mit dem Deckel fest

verschlieBen und gut schiitteln.

« Anschliel3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

- Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber Probengebertesetand die Messung starten
(MelRmethode s. Anhang).

+ Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedaih mit Schlammfang geben. Die
PE-GefalRe mit Leitungswasser spiilen und trocknen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (CaCl,) pHCaCl26.1 - 3

[l. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

« In das PE-Gefal3 mit einem Messloffel 5 ml der 2 gesiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 0,01 M Caldsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschlielRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel tUber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdiem Messen des pH-Werts mit

dem Skalar-Messplatz, bei dem gerihrt statt gesahiitird, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.

[ll. Manuelle Messung:

« In das PE-Gefald mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasighbten Humusprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 0,01 M Ca€losung zugeben, das Gefal? mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

* Anschliel3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

» Die Suspension ca. 2 Std. stehen lassen

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schitteénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die Bltnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspilen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben.

* Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadii mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Achtung: Proben deren pH-Wert Uber 5 ist missen Uber Nstelen gelassen werden und eirP
zweites Mal gemessen werden. Bei diesen Probeieiginstellung des Gleichgewichts nach 2H
Stunden noch nicht abgeschlossen.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-HUM oder BZE-BaWuellea30 Proben;
Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri

D

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:
Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.




Matrix

Methode

Methoden-Nr.

Lapis alt Seite

Humus

pH (CaCl,)

pHCaCl26.1

4

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller

Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprfaten ins LIMS ubertragen.

Messung von Hand:

Die Daten werden in die entsprechenden Datenlestegetragen.




Matrix Methoden-Nr.

Anhang 1 far Humus pHCaCl26.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messurgn in Humus-0,01-M-CaCh.
Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

pHCaCl26.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH203.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT H »,0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.1

HFA-Code | C1;1;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:
Der in der Humus-Wassersuspension gemessene pHidieirt MalR3 fur die sich im Gleichgewicht

zwischen der Humusfestphase und LosungsphaselgindeeH -lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im wesentlichen durch digyanische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsauren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) Balze (z.B. Ammoniumsulfat) kbnnen
ebenfalls einen Einflu auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Rgsm wasserldslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine @bbe lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fir die meistenp
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie H
folgt: —_—
a(H") = f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine

Uberschitzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflosung
langsamer erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt-
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH203.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgeflllte Einstabmesskette von Ingold oder WTW ldunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb5 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

MeRI6ffel 10 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

+ In das PE-Gefass mit einem Mel3l6ffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.
« Mit der Dispensette 25 mIJ® demin. zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fest

verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schitielthas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unifldgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prifung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesehrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 1 far Humus pHH203.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Humus-Wassersuspensionen:

HH+PHMS.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

pHH203.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH205.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT H »,0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP3.1, MBRIBR2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.1

HFA-Code | C1;1;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:
Der in der Humus-Wassersuspension gemessene pHidieirt MalR3 fur die sich im Gleichgewicht

zwischen der Humusfestphase und LosungsphaselgindeeH -lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im wesentlichen durch digyanische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsauren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) Balze (z.B. Ammoniumsulfat) kdbnnen
ebenfalls einen Einflul auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Raym wasserloslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fur verdiinnte Losungen. Becht ideal verdinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine @bee lonenkonzentration
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fir die meistenp
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich.

Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitiviizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie H
folgt: —_—
a(H") = f+ c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utabe(gktrode auftreten, die eine

Uberschitzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflosung
langsamer erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt-
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

VDLUFA: Methodenbuch Band 1: Die Unter-
suchung von Béden, VDLUFA Verlag, 1991
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH205.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 10 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Skédasplatz:
PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050
Stander fir die PE-Gefésse 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Standards ---

Durchfiihrung/Messung:

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber:

+ In das PE-Gefass mit einem Mel3l6ffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprob&
geben.

« Mit der Dispensette 25 mIJ® demin. zugeben, das PE-Gefass mit dem Deckel fest H

verschliessen und gut schitteln. —
« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.
« Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.
« Vor der Messung die Proben nochmals gut schitielthas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unildgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)
« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
PE-Gefasse mit Leitungswasser spulen und trocknen.

ll. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

+ In das PE-Gefal3 mit einem Messl6ffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 0,01 MGHdemin. zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereitetin der Probentabelle der Skalar-

Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschlieRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen

nach 5 und 10 Stunden.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH205.1 - 3

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

ll. Messung von Hand:

- In das Becherglas mit einem MeRI6ffel, 10 ml denr® gesiebten oder gemahlenen
Humusprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 mlJ® demin. zugeben und mit dem Glasstab gut verriihren

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren die Probe mindestares $iunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe UberiNatehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstaiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im waRrigen Uberstand meskaei die Elektrode nicht bewegen.
(MelRmethode s. Anhang)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Achtung:

« Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren vezdehier Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfuhrung P
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbestzhrgi H
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprifaten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlstagetragen.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 1 far Humus pHH205.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Humus-Wassersuspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH206.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT H »,0

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.2

HFA-Code | C1;2;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-Wassersuspension gemessene pHiseirt Mal3 fir die sich im Gleichgewicht
zwischen der Humusfestphase und LosungsphaseliindeeH -lonenkonzentration.

Die H'-lonenkonzentration wird im wesentlichen durch diganische Substanz d.h. durch
Carboxyl- und Hydroxylgruppen der Huminsduren unghithstoffe bestimmt. Im Rahmen einer
Kalkung eingebrachte Carbonate, Oxide (z.B. CaQ) 8alze (z.B. Ammoniumsulfat) kénnen
ebenfalls einen Einflull auf den pH-Wert der Humilage haben. Und schlie3lich haben
mineralische Bestandteile der Humusauflage in Raym wasserloslichen Kationensauren (Mn, Al,
Fe) einen Einflul3 auf den pH-Wert.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/I])

Diese Definition gilt fir verdiinnte Loésungen. Beécht ideal verdiinnten Losungen hangt der pH-
Wert von der H-lonenaktivitat ab. Da Humussuspensionen eine &bke lonenkonzentration P
haben, treten Abweichungen vom realen Wert aufs®i@bweichungen sind fur die meisten
Fragestellungen irrelevant. Eine Korrekturrechnishgleshalb nicht erforderlich. H
Der Zusammenhang zwischen Konzentration und Akitividizw. pH-Wert und Aktivitat ist wie
folgt:

a(H" = f» c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:

In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun@agsragmas durch feste Bestandteile zu einer
Storung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, uifelzerhaften Messungen fiihren kann.

Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimp@&eaturkorrektur durchgefihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | DIN ISO 10390, Handbuch Bodenuntersuchung
methoden 2000, Beuth Verlag

Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990

Kurzanleitung PHM7.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH206.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem Shkélaessplatz:
Stander fir die PE-Gefal3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien: ---

LOosungen:---

Standards:

BZE-HUM
BZE-BaWue

Durchfiihrung/Messung:

P

l. Messung mit dem Gilson-Probengeber: H

« In das PE-Gefal3 mit einem Messloffel 5 ml der 2 gesiebten oder gemahlenen Humusprahe |
geben.

- Mit der Dispensette 25 ml J@® demin. zugeben, das PE-Gefald mit dem Deckel fest

verschlieRen und gut schiitteln.

« Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelnlas Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber Probengebertesetand die Messung starten
(MelRmethode s. Anhang).

+ Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedaii mit Schlammfang geben. Die
PE-GefalRe mit Leitungswasser spiilen und trocknen.

[l. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

« In das PE-Gefal3 mit einem Messloffel 5 ml der 2 gesiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Das Programm fir die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 25 mj@®demin. zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (H,0) pHH206.1 - 3

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschlielRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel tUber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdiem Messen des pH-Werts mit

dem Skalar-Messplatz, bei dem gerihrt statt gesahiitrd, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.

[ll. Manuelle Messung:

« In das PE-Gefal3 mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasighbten Humusprobe geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 25 mLB demin. zugeben, das Gefal3 mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

* Anschlie3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

» Die Suspension ca. 2 Std. stehen lassen

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schittkénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBliktnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben.

* Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedatih mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Achtung: Proben deren pH-Wert Uber 5 ist mussen Uber Nstefien gelassen werden und ein
zweites Mal gemessen werden. Bei diesen Probeteiginstellung des Gleichgewichts nach 2
Stunden noch nicht abgeschlossen.

Qualitatskontrolle:

P
Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétskben (siehe Methodenbeschreibungen]_'
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-HUM oder BZE-BaWuellea30 Proben;
Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri

(4%

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprifaten ins LIMS Ubertragen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Humus pH (H,0) pHH206.1 - 4

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlestegetragen.




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 1 far Humus pHH206.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fir pH-Messuren in Humus-Wassersuspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

pHH206.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI3.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT 1N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,13.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEMBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Humusfestphase und Losungsphase einstelldrlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-Loésung zur Humusproberden die an die Huminstoffe,
Huminsauren und mineralischen Bestandteile gebwerddfationsduren Aluminium, Eisen und
Mangan gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsage&en unter Freisetzung von Protonen z.B.
folgende Reaktionen ein:

ARt + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H'

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwlih organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminsauren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitien (z.B. Carbonate), bestimmt.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition giliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Losungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den P
Zusatz von 1 N KCI-Lésung eine sehr hohe lonenkotmaéon gegeben ist, treten AbweichungerH
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fi@ wmheisten Fragestellungen irrelevant. Eine |
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderliclerZusammenhang zwischen Konzentration und
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H" = f c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen:
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- utake(gktrode auftreten, die eine

Uberschatzung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI3.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Gelgeflllite Einstabmesskette von Ingold oder WTW ldunstsroff mit Glasmembranschutz oder
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb5 SC)

PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

MeRI6ffel 10 ml

Dispensette 50 ml

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

Losungen:

1 N KCI-L6sung: 74,56 g KCI mit 5O demin. auf 1 | auffillen.
Standards: ---

Durchfiihruna/Messung:

« In das PE-Gefal? mit einem MeRl6ffel 10 ml der 2 gewiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-L6sung zugebeas BE-Gefald mit dem Deckel fest
verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0: P
Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe iNecht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schitielthas Rack fir die automatische pH- H
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unildgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prifung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesehrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDdgei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemesseatewun der Datei gespeichert.



Anhang 1

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

PHKCI3.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Humus-KCI-Suspensionen:

HH+PHMS.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus
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Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI4.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.04.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT 1N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,13.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP3.1, MBMMBR?2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Humusfestphase und Losungsphase einstelldrlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1,86g KCI, zu der in Wassetagsenen Probe, wird eine Konzentration von
ca. 1 N KCI eingestellt. Durch die hohé-Konzentration werden die an die Huminstoffe, Humin
sauren und mineralischen Bestandteile gebundenénnisauren Aluminium, Eisen und Mangan
gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsauren gehtar &reisetzung von Protonen z.B. folgende
Reaktionen ein:

AI®* + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H

Die H'-lonenkonzentration wird aulRerdem wesentlich dwlih organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uhdiminséuren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebraciitlen (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition giliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Lésungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Lésung eine sehr hohe lonenkotmaion gegeben ist, treten AbweichungerH
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fi@ iheisten Fragestellungen irrelevant. Eine
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderlickerZusammenhang zwischen Konzentration und
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H") = f* c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Stérungen: )
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- Uasel@ktrode auftreten, die eine Uberschat-

zung des pH-Wertes bewirken kann.
Bei pH-Werten Uber 5,0 kann die Gleichgewichtseihstg durch die Carbonatauflésung sehr
langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990

Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Walddkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI4.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit
Epoxidharzschatft fir robuste Anwendungen (Besteihb5 SC)
Messloffel fur 1,86 g KCI

Automatische Messung mit Gilson-Probenehmer:
PE-Gefasse mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Manuelle Messung:

Glasstabe

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rdditionen

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

LOosungen:-

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

l. Messung mit Gilson-Probenehmer:

« In das PE-Geféal3 in dem zuvor der pH-Wert in WagadH203.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Humus-Wasser-Suspension befindeiimaim Mel3l6ffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefass mmtieckel fest verschliessen und gut
schatteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0: H
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

+ Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe iNecht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Proben nochmals gut schittelmas Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten undMissung starten (MelRmethode s.
Anhang).

[l. Manuelle Messung:

« In das Becherglas in dem zuvor der pH-Wert in Wlag§sdH203.1) gemessen wurde und in
dem sich noch die Humus-Wasser-Suspension befimdieginem Mel3l6ffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schitteln wird die Probe iNecht stehen gelassen.

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glaastafiihren und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im waRrigen Uberstand messabei die Elektrode nicht bewegen.
(MelBmethode, s. Anhang 1)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedad mit Schlammfang geben. Die
Bechergléaser mit Leitungswasser spilen und trocknen




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI4.1 - 3

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlstagetragen.




Anhang 1

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

PHKCI4.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Humus-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methoden-Nr.
Anhang 2 far Humus PHKCI4.1

Methodenvergleich pHKCI2.2/pHKCI4.1:

Darstellung der Ergebnisse bei herkdmmlichem Ansiaiz Humus-KCI-Suspension (pHKCI2.2)
und Zugabe von festem KCI zur Humus-Wasser-SusperigHKCI4.1):

pHKCI2.2 vs. pHKCI4.1 Humus

y = 1,0244x - 0,0431

R? = 0,9976
5 ! o

pHKCI4.1
N

2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5
pHKCI2.2
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Methoden-Nr.

Humus

PHKCI4.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI5.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 10.12.2000

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT 1N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEMBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN 19684-1

HFA A3.1.1.3

HFA-Code | C1;3;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal3 fur die sich im Gleichgewicht
zwischen Humusfestphase und Losungsphase einstelldrlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-Losung zur Humuspraleeden die an die Huminstoffe, Humin-
sauren und mineralischen Bestandteile gebundenéprisauren Aluminium, Eisen und Mangan
gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsauren gehtar &reisetzung von Protonen z.B. folgende
Reaktionen ein:

ARt + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H'

Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwli organische Substanz (d.h. die
Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe uRdiminsauren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitien (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:

pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition giliir verdiinnte Lésungen. Bei
nicht ideal verdiinnten Losungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Losung eine sehr hohe lonenkotmagon gegeben ist, treten Abweichunge
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fi@ heisten Fragestellungen irrelevant. Ein
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderlicler @usammenhang zwischen Konzentration uxe—
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

a(H" = f c(H"), mit

f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonenkonzetion und —zusammensetzung.

Storungen: )
In Suspensionen kann eine Stérung von Bezugs- Uasel(@ktrode auftreten, die eine Uberschét-

zung des pH-Wertes bewirken kann. Bei pH-Werterr @h@ kann die Gleichgewichtseinstellung
durch die Carbonatauflosung sehr langsam erfolgen.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
Kurzanleitung PHM7.1 zentrums Walddkosysteme Band 7, 1984
Galster H.: pH-Messung, Verlag Chemie, 1990




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI5.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3 M KCI-Flussigelektroljthermo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Messloffel 10 ml

Messloffel fur 1,86 g KCI

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem ShkélaWessplatz:
Stander fir die PE-Gefal3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

LOosungen:
1 N KCI-L6sung: 149,1 g KCI p.a. werden im Messlasitmit HO demin. auf 2 | aufgefillt

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung: P

|. Automatische Messung mit dem Gilson-Probenehmer:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

« In das PE-Gefass mit dem MeRI6ffel 10 ml der 2 nesigbten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

- Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Losung zugebeas dPE-Gefass mit dem Deckel fest
verschliessen und gut schitteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:
Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:
Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

b) wenn wenig Probenmaterial zur Verfligung steht:

« In das PE-Gefass in dem zuvor der pH-Wert in Wagd¢H205.1) gemessen wurde und in
dem sich noch die Humus-Wasser-Suspension befimdieginem Mel3I6ffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefass mmtRieckel fest verschliessen und gut
schatteln.

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles eine Stunde stehen gelassen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Humus pH (KCI) PHKCI5.1 - 3

Proben mit pH-Werten Uber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitelhas Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unidgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spuilen und trocknen

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

a)

b)

wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

In das PE-Gefald mit einem Messloffel 10 ml der 2 gasiebten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

Das Programm flr die Probenvorbereitung start€besatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N KCI-L6sung zugebad 30 s mit Geschwindigkeit 4
geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschliel3enden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel tUber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

Anschliel3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

wenn wenig Probenmaterial zur Verfiigung steht:

In die PE-Gefal3e in denen zuvor der pH-Wert in \WagsHH205.1) gemessen wurde und in
denen sich noch die Humus-Wasser-Suspension befmdesinem Messloffel der ca. 1,86 g

KCl fasst, diese Menge KCI geben. Die PE-Gefaliedem Deckel fest verschlie3en und gut
schiitteln.

Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln werden die Proberdastens eine Stunde stehen gelassen. P
Proben mit pH-Werten tber 5,0: H
Unter gelegentlichem Schiitteln werden die Probem Nlacht stehen gelassen.

Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Ma@ssprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

. Manuelle Messung:

wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

In das Becherglas mit einem Mel3I6ffel 10 ml derr gesiebten oder gemahlenen
Humusprobe geben.

Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebed it dem Glasstab gut verrihren.

wenn wenig Probenmaterial zur Verfiigung steht:

In das Becherglas in dem zuvor der pH-Wert in Wiagae¢H205.1) gemessen wurde und in
dem sich noch die Humus-Wasser-Suspension befimdieginem Mel3I6ffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben.

Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe mindestene Stunde stehen gelassen.
Proben mit pH-Werten Uber 5,0:

Unter gelegentlichem Ruhren wird die Probe UberiNatehen gelassen.




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI5.1 - 4

« Vor der Messung die Probe nochmals mit dem Glasstaiihren, und nach dem Absetzen der
Feststoffe den pH-Wert im waRrigen Uberstand meskaei die Elektrode nicht bewegen.
(Melmethode, s. Anhang 1)

+ Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Achtung

- Der Glasstab braucht zwischen dem Umrihren verdeher Proben nur mit Zellstoff
abgewischt und nicht gespult zu werden.

- Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,

nicht mit Zellstoff trockenreiben.

Qualitatskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitditsktlen (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Serig

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.

Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDiddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz: P
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm RelaqfI
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprifaten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlstagetragen.




Anhang 1

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

PHKCI5.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Humus-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Anhang

far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

PHKCI5.1




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI6.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 20.06.2006

pH-WERTBESTIMMUNG IM HUMUS MIT 1N KCI

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1

Probenvorbereitung: SBP1.1, SBP2.1, SBP2.2, SHBZEMBP1.1, MBP2.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 10390

HFA A3.1.1.4

HFA-Code | C1:4:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Der in der Humus-KCI-Suspension gemessene pH-Wedim Mal} fur die sich im Gleichgewicht

zwischen Humusfestphase und Lésungsphase einstellénlonenkonzentration.

Durch den Zusatz von 1 N KCI-Losung zur Humuspraleeden die an die Huminstoffe, Humin-

sauren und mineralischen Bestandteile gebundenéprisauren Aluminium, Eisen und Mangan

gegen Kalium ausgetauscht. Die Kationsauren gehtar &reisetzung von Protonen z.B. folgende
Reaktionen ein:

ARt + 2H,0 . AI(OH)," + 2 H'
Die H'-lonenkonzentration wird auRerdem wesentlich dwlih organische Substanz (d.h. die

Carboxyl-, und Hydroxylgruppen der Huminstoffe urdiminséuren), sowie durch Basen und
Salze, die z.B. im Rahmen einer Kalkung eingebrachitien (z.B. Carbonate), bestimmit.

Der pH-Wert ist definiert als der negative dekaldéstogarithmus der Hlonenkonzentration:
pH = - log (H - lonenkonzentration [mol/l]) Diese Definition giliir verdiinnte Lésungen. Bei

nicht ideal verdiinnten Losungen hangt der pH-Wert der H-lonenaktivitat ab. Da durch den
Zusatz von 1 N KCI-Ldsung eine sehr hohe lonenkotragon gegeben ist, treten Abweichungerp
vom realen Wert auf. Diese Abweichungen sind fi@ heisten Fragestellungen irrelevant. Ein%l
Korrekturrechnung ist deshalb nicht erforderlicler @usammenhang zwischen Konzentration un
Aktivitat bzw. pH-Wert und Aktivitat ist wie folgt:

aH) = f » c(H"), mit f = Aktivitatskoefizient, abhangig von lonkmnzentration und —
zusammensetzung.

Storungen:
In Suspensionen kann es durch eine Verstopfun®agshragmas durch feste Bestandteile zu einer

Stérung von Bezugs- und Glaselektrode kommen, ulielzlerhaften Messungen fiihren kann.

Bei pH-Werten tber 5,0 kann die Gleichgewichtseithstg durch die Carbonatauflosung sehr
langsam erfolgen.

Da die Messung temperaturabhéngig ist, muss eimpé&rmturkorrektur durchgeftihrt werden.

Anhang: Literatur:
Anhang 1: Liste der Elementbestimmungs- | Bundesmimisterium fur Ernahrung, Landwirt
methoden schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
DIN 1SO 10390, Handbuch Bodenunter-
Kurzanleitung PHM7.1 suchungen, 2000, Beuth Verlag
Meiwes K. J. et al.: Ber. d. Forschungs-
zentrums Waldokosysteme Band 7, 1984




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI6.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Allgemein:
pH-Einstabmesskette mit 3M KCI-Flussigelektrolythefmo Ross Kombinationselektrode mit

Epoxidharzschaft fur robuste Anwendungen (Besteihb65 SC)
Automatisches pH/LF-Messsystem SP10, Fa. Skalar
Messloffel 5 ml

Dispensette 50 ml oder Dilutor

PE-GefalRe mit Deckel 50 ml, Nalgene, Nr. 6250-9050

Messung mit dem Gilson Probengeber oder dem ShkélaWessplatz:
Stander fir die PE-Gefal3e 6 x 10 Positionen

Messung von Hand:

Becherglaser 50 ml hohe Form

Stander fur die Becherglaser, aus PVC grau, 5Rddtionen
Glasstabe

Chemikalien:

Kaliumchlorid (KCI) p.a.

LOosungen:
1 N KCI-L6sung: 149,1 g KCI p.a. werden im Messlasitmit HO demin. auf 2 | aufgefillt

Standards:

BZE-HUM P
BZE-BaWue H
Durchfiihrung/Messung:

|. Automatische Messung mit dem Gilson-Probenehmer:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

+ In das PE-Gefald mit dem Messl6ffel 5 ml der 2 msigggen oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Lésung zugebeas d®PE-Gefald mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

« Anschliel3end auf dem Schiittler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (t&cht stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schiiteltias Rack fir die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unidgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spuilen und trocknen




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI6.1 - 3

b) wenn wenig Probenmaterial vorhanden ist

« In das PE-Gefal3 in dem zuvor der pH-Wert in WagadH206.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Humus-Wasser-Suspension befindegim#m Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-Gefal mitlleckel fest verschlieRen und gut
schatteln.

» AnschlieRend auf dem Schdttler ca. 10 Min. schiittel

« Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

« Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

- Vor der Messung die Proben nochmals gut schiitelthas Rack fur die automatische pH-
Messung mit dem Gilson-Probengeber setzten unidgsung starten (Mel3methode s.
Anhang)

« Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedadt mit Schlammfang geben. Die
Becherglaser mit Leitungswasser spulen und trocknen

Il. Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:

a) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

« In das PE-Gefald mit einem Messloffel 5 ml der 2 rder gesiebten oder gemahlenen
Humusprobe geben.

- Das Programm fir die Probenvorbereitung startébesatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N kCbsung zugeben und 30 s mit Geschwindigkeit 4

geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereitetin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Prolvéhrend der anschlieRenden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel Uber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschliel3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Ma&ssprogramm (s. Geratekurzanleitunda
PHM7.1) gestartet.

b) wenn wenig Probenmaterial vorhanden ist

« In das PE-Gefal3 in dem zuvor der pH-Wert in Wag#dH206.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Humus-Wasser-Suspension befindetemém Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben.

- Das Programm fir die Probenvorbereitung start&esatekurzanleitung PHM7.1. Es wird mit
dem Dilutor des Gerates 25 ml 1 N KCI-L6sung zugebad 30 s mit Geschwindigkeit 4
geruhrt. Es werden die Proben des Racks vorbereiietin der Probentabelle der Skalar-
Software definiert wurden. Danach werden die Proléhrend der anschliel3enden Standzeit
von mindestens 12 Stunden i.d. Regel tUber Nachinzaleautomatisch gerihrt (Einstellungen
nach 5 und 10 Stunden.

« Anschlie3end wird die pH-Elektrode eingebaut unsl Massprogramm (s. Geratekurzanleitung
PHM7.1) gestartet.

Anmerkung: Bei einem Test wurde ermittelt, dass das Vorgdseam Messen des pH-Werts mit
dem Skalar-Messplatz, bei dem gerthrt statt gesalhiitird, zu vergleichbaren Ergebnissen flhrt.



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI6.1 - 4

[ll. Manuelle Messung:

f) wenn ausreichend Probenmaterial vorhanden ist

+ In das PE-Gefald mit dem Messloffel, 5 ml der 2 nasighbten oder gemahlenen Humusprobe
geben.

« Mit der Dispensette 25 ml 1 N KCI-Losung zugebeas Gefald mit dem Deckel fest
verschlieRen und gut schitteln.

» AnschlieRend auf dem Schdttler ca. 10 Min. schrittel

* Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

* Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen.

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schitteénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBltnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

* Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedatih mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

g) wenn wenig Probenmaterial zur Verfigung steht:

* In das Gefal3 in dem zuvor der pH-Wert in WasseHpBI6.1) gemessen wurde und in dem
sich noch die Humus-Wasser-Suspension befindetemém Messloffel der ca. 1,86 g KCI
fasst, diese Menge KCI geben. Das PE-GefaR mit Dewkel fest verschlieRen und gut
schatteln.

* Anschliel3end auf dem Schittler ca. 10 Min. schiittel

* Proben mit pH-Werten unter 5,0:

Unter gelegentlichem Schiitteln wird die Probe mateles zwei Stunden stehen gelassen.

* Proben mit pH-Werten tber 5,0:

Unter gelegentlichem Schiutteln wird die Probe (Necht stehen gelassen. P

* Vor der Messung die Proben nochmals gut schittkénProbe absetzen lassen und den pH-
Wert im Uberstand der Probe messen, dabei die mBliktnicht bewegen (MeRmethode s.
Anhang).

» Die Elektrode zwischen den Messungen nur kurz i@ Hemin. abspllen, Wasser abschutteln,
nicht mit Zellstoff trockenreiben.

* Nach dem Messen die Humussuspensionen in ein Wedatih mit Schlammfang geben. Die
Gefalle mit Leitungswasser spulen und trocknen.

Qualitdtskontrolle:

Es werden die nachfolgend aufgelisteten Qualitétisktien (siehe Methodenbeschreibungen)
durchgefuhrt (spezielle Hinweise unter "Durchfulgn

Qualitatskontrolle Methode Durchfiihrung
Standard-Material QSTM1.2 BZE-HUM oder BZE-BaWuellea30 Proben;
Sollwerte: siehe Laborliste

erlaubte Abweichungen: 3 %

pH-Prufung Festproben QPH1.1 Siehe Methodenbesthrgi
Wiederholungsproben QWP1.2 Ca. 5 % aller Probendastens 3 Proben pro Seri

D




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus pH (KCI) PHKCI6.1 - 5

Auswertung / Datendokumentation

Messung mit dem Gilson-Probengeber:

Die gemessenen pH-Werte werden in die entsprechebdgenlisten eingetragen bzw. durch
Aufrufen des Punktes 3, Datentbergdbaten auf Diskette speichemm einer Datei abgespeichert.
Nach dem Aufrufen dieses Punktes wird der NameDiddei abgefragt und die Messdaten aller
Proben, die seit dem letzten Speichern gemessetewum der Datei gespeichert.

Messung mit dem Skalar-pH-Messplatz:
Die pH-Werte werden in Dateien abgespeichert, diedem Datenverarbeitungsprogramm Relags
bearbeitet werden. Aus dem Relags werden die geprifaten ins LIMS Ubertragen.

Messung von Hand:
Die Daten werden in die entsprechenden Datenlstagetragen.
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far

Matrix

Methoden-Nr.

Humus

PHKCI6.1

Liste der Elementbestimmungsmethoden fur pH-Messurgn in Humus-KCI-Suspensionen:

HH+PHM1.4
HH+PHMS5.1
HH+PHM?7.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolge-Methode




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

WASSERGEHALTSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung:
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11465
HFA A2.1

HFA-Code | C3;111:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur andere Analysen (C, N, OAKW) wird das Probermmiak bei 60°C getrocknet. Das Trocknen
bei hoheren Temperaturen ist nicht moglich, da Hiige Verbindungen (z.B. N-haltige
Verbindungen) entweichen kdnnen.

Da die Elementgehalte der Proben auf das Trockengetei 105°C bezogen werden miissen,
wird eine Restwassergehaltsbestimmung des bt @@trockneten Probenmaterials bei 105
durchgefuhrt.

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als G®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen kodnnen ebenfalls entwaxic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

wW
Anhang: Literatur: G
H

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Schlichting, E. u. H.-P. Blume: Bodenkundl.
Prakt., Verlag p. Parey, Berlin, 1966




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 1G&

Wagedosen aus Kunststoff mit Deckel 50 mi
Exsikkator mit Silicagel

Analysenwaage 0,0001 g

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

 Die Waage auf Null tarieren. Die geschlossene Wagsedauf die Waage stellen und das
Gewicht in der Liste fur die WassergehaltsbestimgnafGH1.1 unteAQL notieren.

» Den Deckel der Wagedose abnehmen und die Waadeudiutrieren. In die Wagedose ca. 1 g
der bei 60 °C getrockneten Probe auf 0,001 g gemauiegen. Das Gewicht in der Spat®P
eintragen. AnschlieRend die Wagedose verschlieBenProben bei denen weniger als 3 g
Material vorhanden ist wird nur 0,5 g der Probedi@ Wassergehaltsbestimmung eingewogen.
Bei Proben von denen weniger als 1 g Material dasvird keine Wassergehaltsbestimmung
durchgeflnhrt.

* Die Proben in den getffneten Wagedosen (Deckelagchuf den Dosen, so dass Wasser
entweichen kann) bei 105 °C mindestens 5 StunddennTrockenschrank stellen.

* Die heillen Wagedosen mit dem Deckel verschlieBersclalossen in den Exsikkator stellen
und auf Raumtemperatur abkihlen lassen.

* Die Waage auf Null tarieren und nach dem Abkuhlenvérschlossenen Wéagedosen auf 0,001
g genau auswiegen. Das Gewicht in der Sg&R& notieren.

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in die Liste fur den Wassergehalt WGHinter AQP, AQL und AQT eintragen. Die
Verrechnung der Untersuchungsmethoden fir die dess@fgehalt angefordert ist erfolgt im LIMS.
Mit den Untersuchungsmethoden kann erst begonneteweavenn die Daten fir den Wassergehalt
eingegeben wurden und die Methode WGHL1.1 abgessiast (geprift gemeldet).

TIOS




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Wassergehaltsbestimmung WGH2.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

WASSERGEHALTSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1

Probenvorbereitung:
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11465

HFA A2.1

HFA-Code | C3;111:-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Durch Trocknen der feldfrischen Probe bei 105 °@ Wdiegen der Probe vor und nach der
Trocknung kann der Wassergehalt bestimmt werden.

Von feldfrischen Proben wird der Wassergehalt basti, wenn bei der Analyse (z.B. Nmin,
CNMIK) feldfrisches Material verwendet wird. Durchie Bestimmung des Wassergehalts kdnnen
dann die Elementgehalte auf das Trockengewichi®&i°’C bezogen werden.

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als G®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen konnen ebenfalls entwaxic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

wW
Anhang: Literatur: G
H

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Schlichting, E. u. H.-P. Blume: Bodenkundl.
Prakt., Verlag p. Parey, Berlin, 1966




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Humus Wassergehaltsbestimmung WGH2.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 1G&
Becherglaser 50 ml
Exsikkator mit Silicagel
Oberschalige Waage 0,01 g

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

 Die Waage auf Null tarieren. Das Becherglas auf\Weage stellen und das Gewicht in der
Liste unter Becher leer (AQL) notieren.

» Die Waage auf Null tarieren. In das Becherglasl®ag feldfrischen Boden auf 0,01 g genau
einwiegen. Das Gewicht in der Spalte Probe feusR) eintragen. Bei Proben, bei denen nur
wenig Material da ist, mindestens 1 g einwiegen.

* Die Becherglaser bei 105 °C in den Trockenschraekesa und 12-24 Stunden bis zur
Gewichtskonstanz trocknen.

* Die hei3en Proben in den Exsikkator stellen undRaufmtemperatur abkthlen lassen.

* Nach dem Abkuhlen die Becherglaser mit der Proli@® &1 g genau auswiegen. Das Gewicht
in der Spalte unter Probe trocken u. Becher (AQiX)enen.

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in die Liste fur den Wassergehalt WGHM1er AQP, AQL und AQT eintragen. Die
Verrechnung der Untersuchungsmethoden fir die desséfgehalt angefordert ist erfolgt im LIMS.
Mit den Untersuchungsmethoden kann erst begonnethewavenn die Daten fir den Wassergehalt
eingegeben wurden und die Methode WGH2.1 abgesaridst (geprift gemeldet).

Es werden die Werte der Originalmessung (1 1)deei Wiederholungsproben (1 2, 2 1) im Lims
eingetragen.

TIOS




UNTERSUCHUNGSMETHODEN
PFLANZE






Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Pflanze (Nadeln) 1000-Nadelgewicht NGW1.2 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.04.2000

1000-NADELGEWICHT

Probenvorbehandlungen:
Lagerung/Trocknung: L1.1, T4.1
Probenvorbereitung:

Methodenverweise:

Norm

HFA B2.2
HFA-Code | C4;212;1;2;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Das 1000-Nadelgewicht ist ein Mal} fur das mittlereckengewicht der Nadel eines Baumes. Um
dieses zu bestimmen, wird das Gewicht einer reptaseen Anzahl (ca. 100 bei Fichte und Kiefer)
von bei 105 °C getrockneten Nadeln bestimmt und dag Gewicht von 1000 Nadeln hoch
gerechnet.

N
G
W

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als ¢®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen kodnnen ebenfalls entwaxic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

Anhang: Literatur:




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Pflanze (Nadeln) 1000-Nadelgewicht NGW1.2 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 105 °C
Becherglaser 50 ml, hohe Form
Oberschalige Waage 0,01 g
Exsikkator mit Silicagel

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards ---

Durchfiihrung

a) Fichtennadeln:

Ein DIN a 4 Blatt Papier wird durch Linien so aufgeteilt, da zwei Reihen a 5 Feldern
entstehen. Das Blatt legt man quer vor sich auf defisch und z&ahlt in jedes Feld 10 der

bei 60 °C vorgetrockneten Fichtennadeln (=100).

Ein Becherglas wird auf 0,01 g genau gewogen uisdGlawicht in der SpaltBecherglas leer
notiert.

Die 100 Nadeln werden in das Becherglas gegeben.

Die Zahl der Nadeln (in der Regel 100, bei Mat&nappheit mindestens 50) wird in die Spalte
Anzahl Nadelreintragen.

Das Becherglas mit den Nadeln bei 105 °C bis zwiG#skonstanz (ca. 12 Stunden) trocknen.l\I
Das Becherglas aus dem Trockenschrank sofort ieneimit blauem Silicagel gefillten G
Exsikkator stellen und diesen mit dem Deckel vdrsBlen.

Nach dem Abkihlen auf Raumtemperatur die Bechezglasf 0,01 g genau auswiegen, dabel
den Exsikkator so kurz wie moglich 6ffnen. Das Gawiin der SpaltBecherglas + Nadeln
trocken 105 °Ceintragen.

Die Nadeln nach dem Auswiegen verwerfen.

b) Kiefernnadeln:

Ein DIN a 4 Blatt Papier wird durch Linien so aufg#, dal3 zwei Reihen a 5 Feldern entstehen.
Das Blatt legt man quer vor sich auf den Tisch aédlt in jedes Feld 10 der bei 60 °C
vorgetrockneten Kiefernnadeln (=100). Dabei daslften das jeweil 10 Einzelnadeln gezahlt
werden, (ein Nadelpaar = 2 Nadeln) Die Zahl der éMad(in der Regel 100, bei
Materialknappheit mindestens 30) wird in die SpAlteahl Nadelreintragen.

Ein Becherglas wird auf 0,01 g genau gewogen uisdGlawicht in der SpaltBecherglas leer
notiert.

Die 100 Nadeln werden in das Becherglas gegeben.

Das Becherglas mit den Nadeln bei 105 °C bis zwiG#skonstanz (ca. 12 Stunden) trocknen.
Das Becherglas aus dem Trockenschrank sofort ieneimit blauem Silicagel gefillten
Exsikkator stellen und diesen mit dem Deckel vdreBen.

Nach dem Abkuhlen auf Raumtemperatur die Bechexglésf 0,01 g genau auswiegen, dabei
den Exsikkator so kurz wie moglich 6ffnen. Das Gawiin der SpaltBecherglas + Nadeln
trocken 105 °Ceintragen.

Die Nadeln nach dem Auswiegen verwerfen.




Matrix

Methode

Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Pflanze (Nadeln)

1000-Nadelgewicht

NGW1.2

3

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten werden in das Formblatt fur die Bestimghdas 1000-Nadelgewichts eingetragen.

Die Daten werden anschlie3end in das excel-Arhaits{d 000n.xIs) fur die Berechnung des 1000-
Nadelgewichts eingetragen und ausgedruckt.
Der Fehler betragt fur Fichtennadeln im Vergleiah iMethode NGW1.1 5 % (statt 300 Nadeln

werden nur 100 Nadeln gezahlt), fur Kiefernnadet (gleiche Anzahl Nadeln).

| S0



Matrix

Methode

Methoden-Nr. Lapis alt Seite

Pflanze (Nadeln)

1000-Nadelgewicht

NGW1.2

4

| S0



Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Pflanze Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 1

Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.1989

WASSERGEHALTSBESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: T4.1,L1.1,L3.1
Probenvorbereitung:
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN ISO 11465
HFA B2.1

HFA-Code | C4;111;-3;-3;-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Fur andere Analysen (C, N, OAKW) wird das Probermmiak bei 60°C getrocknet. Das Trocknen
bei hoheren Temperaturen ist nicht moglich, da Hiige Verbindungen (z.B. N-haltige
Verbindungen) entweichen kdnnen.

Da die Elementgehalte der Proben auf das Trockengetei 105°C bezogen werden miissen,
wird eine Restwassergehaltsbestimmung des bt @@trockneten Probenmaterials bei 105
durchgefuhrt.

Storungen:

Die organisch Substanz kann bei 15 zerstort werden und als G®zw. HO entweichen.
Leichtflichtige Substanzen konnen ebenfalls entwaic Diese Verluste werden dann als
Wassergehalt berechnet.

wW
Anhang: Literatur: G
H

Bundesmimisterium fur Erndhrung, Landwirt-
schaft und Forsten: Arbeitsanleitung BZE, 1990
Schlichting, E. u. H.-P. Blume: Bodenkundl.
Prakt., Verlag p. Parey, Berlin, 1966




Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Pflanze Wassergehaltsbestimmung WGH1.1 - 2

Analysengerate und Zubehor:

Trockenschrank bis 1G&

Wagedosen aus Kunststoff mit Deckel 50 mi
Exsikkator mit Silicagel

Analysenwaage 0,0001 g

Chemikalien: ---

Losungen: ---

Standards: ---

Durchfiihrung/Messung:

 Die Waage auf Null tarieren. Die geschlossene Wagedauf die Waage stellen und das
Gewicht in der Liste fur die WassergehaltsbestimgnafGH1.1 unteAQL notieren.

» Den Deckel der Wagedose abnehmen und die Waadeudiutrieren. In die Wagedose ca. 1 g
der bei 60 °C getrockneten Probe auf 0,001 g gemauiegen. Das Gewicht in der Spa®P
eintragen. AnschlieRend die Wagedose verschlieBenProben bei denen weniger als 3 g
Material vorhanden ist wird nur 0,5 g der Probedi@ Wassergehaltsbestimmung eingewogen.
Bei Proben von denen weniger als 1 g Material dasvird keine Wassergehaltsbestimmung
durchgeflnhrt.

* Die Proben in den getffneten Wagedosen (Deckelagchuf den Dosen, so dass Wasser
entweichen kann) bei 105 °C mindestens 5 StunddennTrockenschrank stellen.

* Die heillen Wagedosen mit dem Deckel verschlieBersclalossen in den Exsikkator stellen
und auf Raumtemperatur abkihlen lassen.

* Die Waage auf Null tarieren und nach dem Abkuhlenvérschlossenen Wéagedosen auf 0,001
g genau auswiegen. Das Gewicht in der Sg&R& notieren.

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

Die Daten in die Liste fur den Wassergehalt WGHinter AQP, AQL und AQT eintragen. Die
Verrechnung der Untersuchungsmethoden fir die dess@fgehalt angefordert ist erfolgt im LIMS.
Mit den Untersuchungsmethoden kann erst begonneteweavenn die Daten fir den Wassergehalt
eingegeben wurden und die Methode WGHL1.1 abgessiast (geprift gemeldet).

TIOS




UNTERSUCHUNGSMETHODEN
WASSER






Matrix Methode Methoden-Nr. Lapis alt Seite
Wasser Alkalinitats-Bestimmung ALK1.1 - 1
Untersuchungsmethode: Datum: 01.01.2000

ALKALINITATS-BESTIMMUNG

Probenvorbehandlungen:

Lagerung/Trocknung: L1.1

Probenvorbereitung: F1.1
Methodenverweise:

Norm In Anlehnung an DIN EN ISO 9963-1

HFA C2.1.3

HFA-Code | C1:;82;-3;-3

-3

Prinzip der Methode / chemische Reaktionen:

Siehe Methodenbeschreibung in den Elementbestimsmoueiinoden ALK37TIT1.1, ALK37TIT1.1,
ALK37TIT1.1, ALK37TIT1.1 und ALKGRANL1.1
Die vorgeschaltete Untersuchungsmethode zur Alkatsbestimmung ist nur fur die Angaben zur

Titer-Konzentration und zum Probenvolumen notwendig

Durchfiihrunag:

Siehe Methodenbeschreibung in den Elementbestimsmoueiipoden ALK37TIT1.1, ALK37TIT1.1,
ALK37TIT1.1, ALK37TIT1.1 und ALKGRANL1.1

Qualitatskontrolle: ---

Auswertung / Datendokumentation

A
L
K

Das Probenvolumen (in der Regel 20 ml) und dierHKi@nzentration der Salzsaure (in der Regel

0,01 mo/l) sind in die entsprechenden Datenlistew.bdas LIMS zur weiteren Verrechnung

einzutragen.

Anhang:

Literatur:

Anhang 1: Liste der
methoden

Elementbestimmungs-




Liste der Elementbestimmungsmethoden fir die Alkahitats-Bestimmung

ALK37TIT1.1
ALK37TIT1.1
ALK37TIT1.1
ALK37TIT1.1
ALKGRANL1.1

bzw. die jeweils aktuelle Nachfolgemethode









