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Probenaufbereitung

Aus der frischen Originalprobe sind durch die nachfolgend beschriebenen und unter Punkt 2
grafisch dargestellten Schritte die Laborproben fir die Bestimmung der einzelnen Parameter
herzustellen.

Teilproben, die fir die Untersuchung von Parametern vorgesehen sind, die aus der frischen Labor-
probe analysiert werden, miissen binnen der in der Untersuchungsvorschrift vorgesehenen Frist auf
die vorgeschriebene Temperatur gekihit und in gekihitem Zustand der Untersuchung zugefthrt
bzw. bei den vorgeschriebenen Temperaturen zwischengel agert werden.

Die Trocknung einer Teilprobe, die fir Parameter vorgesehen ist, die aus getrocknet aufbereiteten
Materialien analysiert werden, hat ehestmdglich zu erfolgen.

Probenteilung

Jede Entnahme von Teillmengen (Laborproben) hat nach einem représentativen Probenteilungs-
verfahren zu erfolgen. Durch ein entsprechendes System der Vergabe von Labornummern ist
sicherzustellen, dass die jeweilige Laborprobe der frischen Original probe eindeutig zuzuordnen ist.

Herstellung der bel < 105 °C getrockneten L abor probe (ungesiebt)
Ein Teil der frischen Originalprobe (etwa 1,5 bis 2 kg) ist im Trockenschrank bei maximal 105 °C
zu trocknen.

Herstellung der frischen Laborprobe mit einer Korngr6e< 10 mm bzw. £ 25 mm

Ein Teil der frischen Originalprobe (etwa > 2,5 kg) ist Uber ein Normsieb mit einer Maschenweite
von 10 mm abzusieben. Verklumpte Partikel sind vorsichtig durchzudriicken. Bel einem Sieb-
riickstand von mehr als 10% v/v missen die Untersuchungen der Feuchtdichte (3.8.3) und des
Salzgehaltes (3.8.7) aus der frischen Laborprobe < 25 mm durchgefihrt werden.

Herstellung der bei < 45 bzw. < 30°C getrockneten Laborprobe mit einer KorngrolRe
<0,5mm

Ein Teil der frischen Laborprobe mit einer KorngrofRe < 10 mm bzw. < 25 mm (1.3) wird bei einer
Temperatur von < 45 °C bzw. zur Bestimmung von organischen Schadstoffen (3.7) < 30°C
getrocknet und auf eine Mahlfeinheit von < 0,5 mm zerkleinert, wobei auf eine homogene und
kontaminationsfreie Vermahlung aller Probenteile zu achten ist. Fir die Bestimmung der organi-
schen Schadstoffe ist darauf zu achten, dass im Zuge der Zerkleinerung keine Hitzeentwicklung
auftritt.

Bel einem Siebriickstand von mehr als 10% v/v gemal3 1.3 hat die Trocknung und Vermahlung der
Probe aus der frischen Laborprobe mit einer Korngréfie < 25 mm zu erfolgen.

Analysenflussschema

Die im Anaysenflussschema angegebenen Probemengen sind Richtwerte, waobei in der Regel die
Durchfiihrung einer Wiederholung der Bestimmung, die tber den vorgegebenen Umfang hinaus-
geht, beriicksichtigt ist.

Sinngemél3e Abweichungen von dem vorgeschlagenen Analysenflussschema bleiben dem Unter-
sucher vorbehalten.
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frische Originalprobe .
Probenentnahme fiir seuchelghygignische Hyagienische
gemal3 Anlage 3 Uberprifung (ca. 1 Liter) Endproduktkontrolle
Uberkorn
Siebdurchgang nach Herstellerangaben; ca. 1,5 kg
bei 105 °C getrocknete Trockenmasse al's Bezugsgrofie
N Ballaststoffe
—————— | Laborprobe ungesiebt; K ffe> 2
frische Original probe 1,5-2kg unststoffe mm
ungesiebt, ca 15| ] Kunststoffe > 20 mm
ca = 8kg Metalle > 2 mm
Glas>2mm
Frische Laborprobe Trockenmasse Nitrat-N
<10 mm; > 3 kg pH-CaCl, * Ammonium-N
pH-H,0 * Wasserkapazitat
P-verfugbar * Wachstumstest mit Kresse
K-verfugbar * Keimfahige Samen und
Mg-verfugbar * austriebsfahige Pflanzenteile
Bor-verfugbar *
* Bestimmung auch aus der bei <45 °C
getrockneten Laborprobe (1.4) zuléssig
Frische Laborprobe "
< 25 bzw. £ 10 mm; g;‘zché?;fpte
>25kg 9
trocknen

mahlen —Korngrofie < 0,5 mm

; o Gluhverlust abbaubare organische Substanz (AOS)
| Egbiré?ot%geggcrﬁrr]?e Kohlenstoff, gesamt Schwermetalle (Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn)
> 0,5 kg ™ ' Stickstoff, gesamt Kalzium, gesamt
’ Phosphor, gesamt Molybdén, gesamt

Kalium, gesamt Schwefel, gesamt
Carbonate Spurenelemente, gesamt (Fe, Mn, Na, Co)
Bor, gesamt Restwassergehalt fir Bezug auf TM
elektrische Leitfahigkeit

L Egbir%?gl%gseggcmﬁe Organochlor-Pestizide; Lindan; Polychlorierte Biphenyle

AOX
>05kgT™ Mineral 6l-K ohlenwasserstoffe
Polychlorierte Dibenzodioxine und Dibenzofurane
PAK
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Unter suchungsmethoden

Die Angabe der Ergebnisse in der Kompostbeurteilung (Beurteilungswerte als arithmetisches

Mittel aus Einzelmesswerten; siehe § 3 Z 27) erfolgt in den festgelegten Einheiten, wobei das

Runden der Analysenergebnisse, wenn keine Vorgaben hierzu vorgegeben sind, geméal3 der

jeweiligen methodischen Streuung vorzunehmen ist. Bei Methoden, fur welche die Anzahl der

Bestimmungen und die maximal zulassigen Abweichungen der Einzelwerte vom Mittelwert nicht

vorgeschrieben sind, sind die Verfahren einer guten Laborpraxis anzuwenden. Werden im Zuge

der vorgegebenen Wiederholungen die maximalen Abweichungen Uberschritten, sind weitere

Wiederholungen im zuldssigen Ausmal3 durchzufihren.

Fir die Analysen sind, wenn nicht anders angegeben, nur Reagenzien des Reinheitsgrades ,, zur

Analyse" und nur destilliertes Wasser oder Wasser vergleichbarer Qualitdt zu verwenden.

Die Verwendung von Alternativmethoden ist zuldssig, sofern

a) bel verpflichtenden Parametern mit Grenzwert diese nachweidlich zu gleichen Analysen-
ergebnissen fihren und

b) bei verpflichtend in der Kennzeichnung zu deklarierenden und optionalen Parametern die
Gleichwertigkeit fur die Interpretation

gegeben ist.

In der Kompostbeurteilung ist bei VVerwendung von Alternativmethoden, die sich wesentlich von

der Untersuchungsvorschrift dieser Anlage unterscheiden, die Methode jedenfalls anzugeben.

Organische Substanz, organischer K ohlenstoff

Zur Bestimmung des Gehaltes an organischer Substanz wird der Glihverlust (GV) durch
trockene Verbrennung bel 550 °C bestimmt. Zur Ermittlung des Gehaltes an organischem
Gesamtkohlenstoff kdnnen alternativ der Glihverlust (GV; 3.1.1), die abbaubare organische
Substanz durch Nassveraschung mit Kaliumdichromat/Schwefelsdure (AOS; 3.1.2) oder der
organische Gesamtkohlenstoff durch vollstdndige Verbrennung im Sauerstoffstrom (TOC; 3.1.3)
bestimmt werden.

Gluhverlust (GV), organische Substanz

Probe
Bel < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrofe < 0,5 mm (1.4).

Durchfiihrung

> 5 g Probe sind auf 0,01 g genau in eine Veraschungsschale einzuwiegen und bei 550 °C
+25°C bis zur Gewichtskonstanz zu veraschen. Durch stufenweises Aufheizen ist sicherzu-
stellen, dass die Maximaltemperatur von 575 °C nicht Uberschritten wird.

Restwassergehal tbestimmung (siehe 3.8.2)

Angabe des Ergebnisses: in % TM auf eine Dezimal stelle.

Alternativmethode zu 3.1.3, Berechnung des organi schen Gesamtkohlenstoffs (TOC) siehe 3.1.4.

Abbaubare organische Substanz (AOS, Nassoxidation mit Kaliumdichromat/Schwefel-
sdure); Alternativmethode zur Bestimmung des Gehaltes an organischem Gesamtkohlenstoff
nach 3.1.3.

Probe
Bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrof3e: < 0,5 mm (1.4).

Durchfiihrung

0,3 g his 0,5 g Probe (je nach Humusgehalt) sind auf 0,001 g genau in einen 250-ml-Messkolben
einzuwiegen.

Unter Schwenken sind 25 ml Kaliumdichromatldsung (/6 mol/l: 49,031 g K,Cr,O; je ) und
20ml konzentrierte H,SO, (95% bis 97%) zuzusetzen. Die Lésung ist eine Stunde unter
mehrmaligem Umschwenken auf einer Temperatur von 96 °C + 3 °C zu haten. Wenn eine
Verférbung in den gelbgrinen Bereich eintritt, muss die Probemenge entsprechend verringert
werden. Nach dem Abkuhlen sind die Kolben mit Wasser aufzufillen, danach zu schiitteln. Nach
dem Absetzen der festen Substanz Uber Nacht oder nach dem Zentrifugieren ist bei 578 nm
photometrisch zu messen. Die Messung hat gegen eine analog hergestellte Blindprobe zu
erfolgen. Es ist eine Kalibrierkurve mit Dinatriumoxalat, C,Na,O,; nach SORENSEN (im
Exsikkator Uber Kaliumhydroxid zu trocknen) zu erstellen, wobei 67 mg Co,Na,O4 1 ml K,Cr,O4-
Lésung (1/6 mal/l) bzw. 3 mg C entsprechen.

Restwassergehalt (siehe 3.8.2)

Die Titrationsmethode EAWAG K 3028, Methoden zur Untersuchung von Abfallstoffen (1977),
kann als vergleichbare Methode angewendet werden.
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Das Ergebnis in % Kohlenstoff ist mit dem empirischen Faktor 1,72 zu multiplizieren, um den
Gehalt an AOSin % zu erhalten.

Fir reinen Rindenkompost (,, Rindenhumus*) betrégt der Umrechnungsfaktor 2,0.

Angabe des Ergebnisses: in % TM auf eine Dezimalstelle

Organischer Gesamtkohlenstoff (TOC)

Probe
Bei <45 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngrofRe < 0,5 mm (1.4).

Durchfihrung
Die Probemenge und Mahlifeinheit richtet sich nach der Bestimmungsapparatur. Die Probe ist im
Sauerstoffstrom vollsténdig einer trockenen Verbrennung zu unterziehen, und das gebildete
Kohlendioxid ist zu bestimmen. Aus diesem ist der Kohlenstoff gesamt (TC) zu berechnen.
Zur Berechnung des organischen Gesamtkohlenstoffs ist von dem Kohlenstoff gesamt (TC) der
Kohlenstoff anorganisch (TIC) abzuziehen, wobei Kohlenstoff anorganisch aus dem nach
Scheibler (3.3) oder gleichwertigen Methoden bestimmten CO,-Gehalt umzurechnen ist.
Der Umrechnungsfaktor von CO, auf C betrégt 0,273.

%TC—-%TIC=%TOC
Restwassergehalt (siehe 3.8.2)
Angabe des Ergebnisses: in % TM auf eine Dezimal stelle.

Berechnung des C/N-Verhaltnisses

C% TM (berechnet aus Glihverlust oder TOC % oder C % (AOS)) / % Njadan 0der Noumes
(die verwendete Methode ist anzugeben)

Bel Ermittlung des TOC-Gehaltes durch Umrechnung aus dem Glihverlust (GV):

TOC =GV * 0,58; fur reinen Rindenkompost (,, Rindenhumus") gilt TOC = GV * 0,50.

Angabe des Ergebnisses: C: N, wobei N = 1, auf ganze Zahlen.

Stickstoff
Stickstoff, gesamt nach Kjeldahl (Ngeskje)

Probe
Bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngréRe < 0,5 mm (1.4).

Durchfiihrung

In 1 g bis 2 g Probe, auf 0,01 g genau eingewogen, werden durch Schwefelsdure, H,SO,
(mindestens 95%), und sauerstoffibertragende Metallverbindungen die stickstoffhaltigen
organischen Verbindungen zerstort und in Ammoniumsulfat, (NH,4),SO,, Ubergefihrt. Nach
Zugabe von Natriumhydroxidlésung, NaOH, im Uberschuss wird das freigesetzte Ammoniak mit
Wasserdampf in eine Vorlage aus Schwefelsdurelosung von bestimmtem Gehalt oder
Borsaurel 6sung destilliert und bestimmt.

Angabe des Ergebnisses: in % TM auf zwel Dezimalstellen.

Alternativmethode: ONORM EN 13654-1 , Bodenverbesserungsmittel und Kultursubstrate,
Bestimmung von Stickstoff; Teil 1: Modifiziertes Verfahren nach Kjeldahl* vom 1. Oktober 1999

Stickstoff gesame Nach Dumas (Ngegpum); Alternativmethode zu 3.2.1

Probe

Bel < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrofe < 0,5 mm (1.4).

Prinzip

Der Stickstoffgehalt der nach 1.4 vorbehandelten Probe wird durch Erhitzen auf mindestens 900 °C
in Gegenwart von Sauerstoffgas bestimmt. Mineralische und organische Stickstoffverbindungen
werden nach den Anweisungen des Herstellers oxidiert und/oder verdampft und bestimmt.

Zur Reduktion, Oxidation sowie zum Entfernen oder Festlegen der Verbrennungsgase, welche
die Analyse stéren, sind die Anweisungen des Herstellers zu beachten.

Kalibriersubstanzen

Reine Substanzen mit bekanntem Stickstoffgehalt, zum Beispiel Acetanilid (CsHgNO), L-As

paraginsaure (C4H;NO,) oder Aminosauren bekannter Zusammensetzung.

ANMERKUNG: Der Gesamtstickstoffgehalt der Kalibriersubstanz sollte dem Gesamtstickstoffgehalt der
Probe méglichst entsprechen.

Geréte
a) Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg oder eine Mikrowaage, geeignet zur Wégung
auf 0,01 mg;
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b) Dumas-Gerét fur die Bestimmung des Gesamtstickstoffgehalts durch Verbrennen der Probe
bei mindestens 900 °C mit einem Detektor zur Messung des gebildeten Stickstoffgases. Beim
Aufbau und bei der Benutzung des Gerétes sind die Anweisungen des Herstellers zu beachten;

c¢) Behdltnisse unterschiedlicher GroRde, geeignet flr das eingesetzte Gerét.

Kalibrieren des Dumas-Gerétes

Das Dumas-Gerét wird nach den Anweisungen des Herstellers kalibriert. Fur die Kalibrierung
oder die Einrichtung einer Kalibrierskala ist eine der in 3.2.2.3 angefiihrten Substanzen zu ver-
wenden.

Bestimmung des Stickstoffgehalts

Die Probemenge und Mahifeinheit hangt vom erwarteten Gesamtstickstoffgehalt und vom
verwendeten Gerdt ab. Die getrocknete gemahlene Untersuchungsprobe oder Teilprobe wird in
ein Behdltnis (3.2.2.4) eingewogen. Die Analyse wird nach den Anweisungen des Geréte-
herstellers durchgefuhrt.

Ublicherweise werden die ersten Ergebnisse als mg N oder als Masseanteil in Prozent an N,
bezogen auf die verwendete Masse der bel < 45 °C getrockneten gemahlenen Untersuchungs-
probe, erhalten.

Restwassergehalt (siehe 3.8.2)
Angabe des Ergebnisses: in % TM auf zwel Dezimalstellen.

Carbonat (berechnet als CaCOy)

Probe
Bel < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrofe < 0,5 mm (1.4).

Durchfuhrung

Je nach Kalkgehalt sind 1 g bis 5g Probe in das Entwicklungsgefal zu geben und vorsichtig
10 ml Salzsdure, HCI, 1+1, einzuflllen; nach Verschlief3en des Reaktionsgeféldes und Benetzung
der Probe mit Saure ist nach 20 min und nochmaligem Schiitteln das freigesetzte Kohlendioxid
mittels Scheibler-Apparatur volumetrisch zu bestimmen. Die Kohlenstoffdioxid-Werte sind
mittels Gasreduktionstabelle auf die aktuellen Druck- und Temperaturverhaltnisse umzurechnen.
1 mg CO, entspricht 2,274 mg CaCOs.

Restwassergehalt (siehe 3.8.2)

Angabe des Ergebnisses: in % TM auf eine Dezimalstelle.

Bestimmung der in Konigswasser l6slichen Hauptnahr stoffe, Spurennéhr stoffe und anor-
ganischen Schadstoffe: P, K, B, Mg, Ca, Mo, Fe, Mn, Na, Co, S, Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Zn

Vorbemerkung

Materiaien, die Uber etwa 34% Masseanteil organische Substanz enthalten, erfordern eine

Behandlung mit zusétzlicher Salpeterséure (siehe Anmerkung 4). Bei hohen Konzentrationen an

gelosten Stoffen in den Extraktlésungen sollten spektrale Stérungen und Hintergrundverstér-

kungen erwartet werden.

ANMERKUNG 1:  Konigswasser bringt die meisten Bodenverbesserungsmittel und Kultursubstrate nicht
vollsténdig in L6sung, und die Extraktionsausbeute ist fir jedes Element verschieden.
Die Ausbeute kann auch fir dasselbe Element in unterschiedlichen Matrizes ver-
schieden sein. Mit Konigswasser extrahierbare Elemente kdnnen daher nicht als
»Gesamtgehalte” beschrieben werden; sie kénnen jedoch auch nicht as ,bio-
verfigbare” Fraktion betrachtet werden, da das Extraktionsverfahren zu stark ist, als
dass hierdurch biologische Vorgénge beschrieben werden kénnen.

Probe
Bel < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrofe < 0,5 mm (1.4).

Blindwertlésung

Entionisiertes Wasser mit der gleichen Saurematrix wie die aufgeschlossene Probe, das wahrend
des gesamten Analyseganges verwendet wird.

Prinzip

Die getrocknete Probe wird fein gemahlen und mit einem Gemisch aus Salzséure und
Salpetersdure extrahiert, indem sie Uber Nacht bel Raumtemperatur stehen gelassen wird.
AnschliefRend wird fur zwei Stunden unter Riickfluss gekocht. Der Extrakt wird geklart und die
extrahierten Elemente bestimmt.
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Chemikalien
Salzsaure, ¢(HCI) = 12,0 mol/l, p = 1,19 g/ml.
Salpetersdure, c(HNO3) min. 65% = 15 mol/l, p = 1,4 g/ml.

Salpetersaure, c(HNO3) = 0,5 moal/l, das erforderliche Volumen Salpetersdure (3.4.5.2) wird mit
Wasser verdunnt.

Gerate

Allgemeines

Es hat sich as zweckmallig erwiesen, fir die Bestimmungen gesonderte Glasgerétesitze

bereitzuhalten, um mdgliche Verunreinigungen innerhalb des Labors zu vermindern. Samtliche

Glasgeréte sind grindlich zu reinigen, zB durch Tauchen fir sechs Stunden in warme Sal peter-

sdure (3.4.5.3). Anschlief3end ist mit Wasser zu sptilen.

Miuhle, geeignet, die getrockneten Proben ohne Verunreinigung durch die zu bestimmenden

Elemente auf Korngréf3en unter 0,5 mm zu mahlen.

ANMERKUNG 2:  Esist wichtig, eine Mihle zu verwenden, die geringe oder keine Verunreinigungen
verursacht. Ebenso wichtig ist eine angemessene Reinigung zwischen den Proben, um
Memory-Effekte auszuschliefRen. Mihlen aus Achat oder Zirkoniumoxid haben sich
als geeignet erwiesen.

Prifsieb, 0,5 mm Offnungsweite, zB ein Priifsieb mit Siebgewebe, vorzugsweise aus Kunststoff,

ZB Nylon.

Exsikkator, 2 1 Nennvolumen.

Resaktionsgefal3, mindestens 200 ml Nennvolumen.

Rickflusskihler mit Kihlfalle, gerade Ausfiihrung, mit Kegelschliffverbindungen.

ANMERKUNG 3:  Wassergekiihlte Ruckflusskiihler mit einer Nutzlénge von mindestens 200 mm haben
sich als geeignet erwiesen. Die Nutzlange entspricht der inneren Oberflache, die mit
dem Kuhlwasser in Bertihrung kommt. Die Gesamtauf3enlange dieser Kilhler betragt
Ublicherweise mindestens 363 mm.

Angeraute Glasperlen, 2 mm bis 3 mm Durchmesser (oder Siedesteinchen).

Heizgerédt mit Temperaturregelung, geeignet, den Inhalt des Reaktionsgefalies auf die Riickfluss-
temperatur zu erhitzen.

Trichter, etwa 110 mm Durchmesser.
Messkolben, 100 ml Nennvolumen.

3.4.6.10Filterpapier, aschearm und mit hohem Rickhaltevermdgen.
3.4.6.11 Analysenwaage, geeignet zum Wiegen auf 0,001 g.

34.7
34.7.1

Durchfuhrung

Aufschluss

Von der fein gemahlenen Untersuchungsprobe (siehe 1.4) werden etwa 1 g bis 3 g —auf 0,01 g

genau — in das Reaktionsgefal (3.4.6.4) eingewogen und mit etwa 0,5 ml bis 1,0 ml Wasser

befeuchtet. Unter Rihren werden 21 ml Salzsaure (3.4.5.1) und anschlief3end 7 ml Salpeterséure

(3.4.5.2) hinzugefugt, fals erforderlich tropfenweise, um Schdumen zu verhindern. Um eine

langsame Oxidation der in der Probe vorhandenen organischen Substanz zu ermdglichen, wird sie

Uber Nacht bei Raumtemperatur stehen gelassen.

ANMERKUNG 4:  Esist Ublich, die Salzsdure und anschliefend die Salpetersaure direkt in das Reak-
tionsgefank zu geben, wobei davon ausgegangen wird, dass sich das Konigswasser im
Reaktionsgefald bildet. Schwierigkeiten sind jedoch von carbonatreichen Materialien
bekannt, bei denen ein erheblicher Teil der Salzséure bereits verbraucht ist, bevor die
Salpetersdure hinzugefuigt werden kann. Unter solchen Bedingungen ist die aus-
reichende Bildung von Koénigswasser anzuzweifeln.

ANMERKUNG5:  Mdglich sind auch Aufschlussverfahren mit einem Mikrowellengerét.

ANMERKUNG 6: Die Menge an Konigswasser ist nur ausreichend fur die Oxidation von etwa 0,85 g
organischer Substanz. Enthélt die Untersuchungsprobe tber 0,85 g an organischer
Substanz, wird die zu untersuchende Menge verringert oder folgendermal3en weiter
verfahren.

Zunéchst 1asst man die Reaktion mit Koénigswasser abklingen. Dann wird fur jeweils 0,17 g an

organischer Substanz, die Uber 0,85 g hinausgehen, 1 ml Salpetersdure (3.4.5.2) hinzugeflgt. Es
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durfen hdchstens 10 ml Salpetersdure auf einmal hinzugegeben werden. Bevor weiter verfahren
wird, ist jede Reaktion abklingen zu lassen.
Zum Inhalt des Reaktionsgefélles werden einige angeraute Glasperlen (3.4.6.6) hinzugefugt.
Anschliefiend wird das Gefal? auf das kalte Heizgerét (3.4.6.7) gestellt. Die Temperatur des
Reaktionsgemisches wird langsam gesteigert, bis die Rickflussbedingungen erreicht sind, und fir
zwei Stunden aufrechterhalten. Dabei ist sicherzustellen, dass die Kondensationszone niedriger
alsdie Kihlerhdhe ist, danach Iésst man abkuhlen.
Der Inhalt des Reaktionsgefalles wird in einen 100-ml-Messkolben (3.4.6.9) Ubergefuhrt. Das
Reaktionsgefal? wird mindestens dreimal mit Wasser gesplilt, wobei die Waschfllissigkeit jeweils
in den Messkolben dekantiert wird, bevor die néchste Zugabe erfolgt. Das Volumen wird bis zur
Marke mit Wasser aufgefiillt und durchmischt. Der Messkolben wird stehen gelassen, damit sich
maoglicherweise vorhandener unldglicher Rickstand aus der Suspension absetzen kann. Die
dartber stehende relativ sedimentfreie Flissigkeit wird auf ein Filterpapier (3.4.6.10) dekantiert,
wobei die ersten 10 ml des Filtrats verworfen werden.
ANMERKUNG 7:  In den Messkolben mit dem Extrakt sind je nach gesuchtem(n) Element(en) und
gewdhltem spektroskopischen Verfahren unter Umstdnden Trennchemikalien zuzu-
geben.

Restwassergehalt (siehe 3.8.2)

Bestimmung der extrahierten Elemente
ICP, AAS oder gleichwertige Methoden

Alter nativmethode zur Schwefelbestimmung
Der Schwefelgehalt der Probe kann alternativ durch Erhitzen auf mindestens 900 °C im Sauer-
stoffstrom bestimmt werden.

Probe
Bel < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngrofe < 0,5 mm (1.4).

Durchfiihrung
Mineralische und organische Schwefelverbindungen werden oxidiert und/oder verfliichtigt, die
Reaktionsprodukte werden bestimmit.
Angabe des Ergebnisses:
a) Hauptnahrstoffe: in Elementform (P, K, Ca, Mg) und as Oxid (P.0s, K;O, CaO, MgO) in
% TM auf eine Dezimalstelle,
b) Spurennahrstoffe und anorgani sche Schadstoffe als Element in mg/kg TM und zwar:
— bel Messwerten = 10 mg/kg auf ganze Zahlen
— bel Messwerten = 1 und < 10 mg/kg auf eine Dezimalstelle
— bel Messwerten < 1 mg/kg auf zwei Dezimalstellen.

Verfugbare Gehalte an Nahrstoffen: NH4-N, NOs-N, P, K, Mg, B aus dem Calcium-
chlorid/DTPA-Auszug

Vorbemerkung

Es wird ein Extraktionsverfahren zur routinemailigen Bestimmung von Calciumchlorid/DTPA-
extrahierbaren Néhrstoffen (CAT-Verfahren) angewandt. Alternativ hierzu konnen die
Analyseverfahren gemaR 3.6 angewandt werden.

Probe

Frische Laborprobe mit einer Korngrofie < 10 mm (1.3); gekuhlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar; Tieffrieren zur l&ngeren Zwischenlagerung ist moglich; Bestimmung von P, K, Mg, B
auch in < 45 °C getrockneter Laborprobe mit einer Korngréf3e < 0,5 mm (1.4) moglich.

Prinzip

Eine Probe wird bei 22 °C £+ 3 °C mit Calciumchlorid/DTPA im Extraktionsverhéltnis von eins
plus acht Massenteilen extrahiert. Die extrahierten Nahrstoffe werden nach unterschiedlichen,
jeweils geeigneten Verfahren bestimmt.

Chemikalien

Calciumchlorid-Dihydrat, CaCl, * 2 H,0O

Diethylentriaminpentaessigsdure (DTPA), C14H23N3049

Konzentrierte Extraktions-Stammldsung CaCl,/DTPA, (CAT)

14,7 g CaCl, * 2 H,O und 7,88 g DTPA werden in einem 1 000-ml-Becherglas unter Ruhren auf
einem Magnetrihrwerk in 800 ml heilem Wasser (Temperatur etwa 80 °C) gelost. Bei



1768

3544

3545
3546

355
3551

355.2

3553

3554

3555
356
356.1

356.2

BGBI. 1l — Ausgegeben am 14. August 2001 — Nr. 292

75 °C £ 10 °C lésen sich die Chemikalien innerhalb von zwei Stunden. Man lasst die L 6sung auf
Raumtemperatur abkihlen. Anschliefend wird die Ldsung in einen 1 000-ml-Messkolben
Ubergefihrt und das Volumen bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt. Die Lésung ist bei
Raumtemperatur fir mehrere Wochen haltbar. Auftretende leichte Ausfélungen verschwinden
unter Erwdrmen und Ruhren auf dem Magnetrihrwerk.

Extraktions 6sung CaCl,/DTPA, (CAT)

Die konzentrierte Extraktions-Stammidsung (3.5.4.3) wird mit Wasser im Volumenverhdtnis
1 + 9 verdinnt. Die Endkonzentration der Extraktionslésung sollte 0,01 mol/l CaCl, und
0,002 mol/l DTPA betragen. Der pH-Wert der Extraktionsldsung sollte zwischen pH = 2,6 und
pH = 2,65+ 0,1 liegen.

Salpetersaure, (HNOs3) min. 65% = 15 mol/l, p = 1,4 g/ml.

Salpetersdure, (HNO3) = 0,5 mol/l, das erforderliche Volumen Salpetersdure 3.5.4.5) wird mit
Wasser verdunnt.

Geréate

Allgemeines

Ubliche Laborgeréte; es hat sich als zweckmaRig erwiesen, fiir die Bestimmungen gesonderte

Glasgerdtesitze bereitzuhalten, um mogliche Verunreinigungen innerhalb des Labors zu

vermindern. Samtliche neuen Glasgerédte sind zu reinigen, indem sie vorsichtig fir sechs Stunden

in warme Sal petersdure (3.5.4.6) getaucht werden. Anschlief3end ist mit Wasser zu spilen.

ANMERKUNG 1:  Falls Bor zu bestimmen ist, dirfen keine Laborgeréte aus Borosilicatglas verwendet
werden.

ANMERKUNG 2:  Gummistopfen, die Spuren von Metallen enthalten kdnnen, dirfen nicht verwendet
werden. Es sollten Kunststoffdeckel oder andere Stopfen verwendet werden, die
keine der zu analysierenden Substanzen enthalten.

Kunststoffflaschen oder -behaltnisse

mit Verschlusskappe, mit ausreichendem Nennvolumen (500 ml bis 1 500 ml), um die Probe und
das Extraktionsmittel aufzunehmen, wobel mindestens 10% des Volumens ungefillt bleiben
MuUSS.

Schiittelmaschine oder Durchmischungsmaschine,

die geeignet ist, die Kunststoffflaschen oder -behaltnisse (3.5.5.2) aufzunehmen und die Proben
in Suspension zu halten. Das Probengeflige soll durch den Schittelvorgang méglichst wenig
beeintréchtigt werden.

Filterpapier mit hohem Ruickhaltevermogen.

ANMERKUNG 3:  Zentrifugieren wird bevorzugt, weil die meisten Filterpapiere entweder Substanzen
absorbieren oder durch Ammoniak verunreinigt sein kénnen. Filterpapiere sollten in
einer inerten Atmosphére gelagert und die ersten 10 ml des Filtrates verworfen
werden.

Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,01 g.
Extraktion

Einwaage und Extraktion

1 Masseteil Probe (bei Verwendung der frischen Laborprobe < 10 mm zirka 25 g; bei Ver-
wendung der bei < 45 °C getrockneten und gemahlenen Probe zirka 5 g) wird auf 0,1 g genau in
das Behdtnis (3.5.5.2) eingewogen. Es werden 8 Masseteile Extraktionslosung (3.5.4.4)
zugegeben (Extraktionsverhdltnis 1 + 8) und das Behdtnis mit einer Verschlusskappe
verschlossen. Bei 22 °C + 3 °C wird eine Stunde auf der Schiittelmaschine (3.5.5.3) geschiittelt.

Filtration

Es wird durch das Filterpapier (3.5.5.4) filtriert, wobel die ersten 20 ml des Filtrats verworfen

werden. In manchen Féllen ist eine Papierfiltration zu langsam oder nicht mdglich. In solchen

Falen kdnnen andere Verfahren angewandt werden, um eine klare Losung zu erhalten. Das

angewandte Verfahren ist in der Kompostbeurteilung anzugeben. Der filtrierte Extrakt ist in einer

dicht verschlossenen Polyethylenflasche bei Aufbewahrung in einem Kihlschrank bei 0 bis 5 °C

drei Tage hatbar. Das Filtrat kann auch fir eine langere Dauer in einem Tiefkihlschrank bei

etwa -18 °C aufbewahrt werden.

ANMERKUNG 4: Bevor eine Lésung, die eingefroren wurde, verwendet wird, ist diese (nach dem
Auftauen) grundlich zu durchmischen, damit der beim Gefrieren und Auftauen
auftretende Trenngradient beseitigt wird.
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Blindwert

Die Verfahrensschritte 3.5.6.1 und 3.5.6.2 werden ohne die Probe wiederholt.

ANMERKUNG5: Die Blindwertbestimmung wird vorgenommen, um den Einfluss der Extrak-
tionsldsung, der Glasgeréte und des verwendeten Filterpapiers (auf die Bestimmung)
zu ermitteln.

Bestimmung von extrahierten Nahrstoffen

Als Bestimmungsverfahren kénnen angewandt werden: Spektralphotometrie, Atomabsorptions-
spektrometrie (AAS, Flammen- oder Graphitrohrtechnik), induktiv gekoppeltes Plasma (ICP)
oder gleichwertige Analysenverfahren. Die verwendete Methode ist in der Kompostbeurteilung
anzugeben.

Angabe des Ergebnisses: in mg/l FM und % TM auf zwei Dezimalstellen.

Verfugbare Gehalte an Nahrstoffen: NH4-N, NOs-N, P, K; Alternativmethoden zu 3.5
Nitratstickstoff (NOs-N)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngréfie < 10 mm (1.3); gekuhlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar; Tieffrieren zur langeren Zwischenlagerung ist moglich.

Durchfihrung

Von der frischen Laborprobe sind mindestens 25 g mit Calciumchlorid-Dihydratldsung
(0,0125 mol/l: 1,84 g CaCl, * 2 H,O jel) im Verhdltnis von 1 Teil Probe plus 8 Teilen Ldsung
eine Stunde zu schitteln und Uber mittelporige, stickstofffreie Filter zu filtrieren. Die
Bestimmung von Nitratstickstoff im Extrakt erfolgt mittels photometrischer Messmethode,
ionenchromatographischer Methoden oder durch Destillation nach Abtrennung des Ammoniums-
tickstoffes mit Natronlauge und vollstdndiger Reduktion des Nitratstickstoffes mit geeigneten
Reduktionsmitteln (Silbersulfat/Eisen(l1)Sulfat-Heptahydrat oder Legierung nach DEVARDA).
Angabe des Ergebnisses: in mg/l FM und % TM auf zwei Dezimalstellen.

Ammoniumstickstoff (NH4-N)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngréfze < 10 mm (1.3); gekihit bel 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar; Tieffrieren zur 1&ngeren Zwischenlagerung ist moglich.

Durchfuhrung

Herstellung eines Extraktes geméR 3.6.1. Die Bestimmung von Ammoniumstickstoff im Extrakt
erfolgt mittels photometrischer Messmethoden (zB Indophenolblau-Methode), ionenchromato-
graphischer Methoden, potentiometrischer Methoden (ionensensitive Elektroden) oder durch
Destillation.

Angabe des Ergebnisses: in mg/l FM und % TM auf zwei Dezimalstellen.

Phosphat, verfligbar (P,OscaL)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngréfze < 10 mm (1.3); gekihlt bel 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar oder bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngréfze < 0,5 mm (1.4).

CAL-Extraktionsl6sung

77,0 g Caciumlactat-Pentahydrat, C¢H10CaOs * 5 H,0, und 39,5 g Calciumacetat-Monohydrat,
(CH5CO00),Ca* H,0, und 89,5 ml konzentrierte Essigsaure, CH3COOH, sind in Wasser zu |6sen
und auf 1000 ml aufzufillen. Der pH-Wert ist auf 4,1 einzustellen. Fur die Extraktion ist die
Losung im Verhdtnis 1 + 4 zu verdiinnen.

Reagens-L 0sungen

Ldsung A: 300 ml Salpetersdure, HNOgz, pyo = 1,40 g/ml, sind mit 600 ml Wasser zu versetzen.
L6sung B: 2,5 g Ammoniummonovanadat, NH,V O3 sind in 500 ml heiRem Wasser zu |6sen.
Nach dem Abkihlen sind 20 ml Salpetersure, HNOj3, py = 1,40 g/ml, zuzusetzen und mit
Wasser auf 1 000 ml aufzufillen.

Ldsung C: 50 g Ammoniumheptamolybdat-Tetrahydrat, (NH4)eM 0,024 * 4 H,0, sind in etwa
500 ml heiRem Wasser zu [6sen und nach dem Abkuhlen mit Wasser auf 1 000 ml aufzufillen.
(Die Losung muss klar sein, sonst ist sie zu verwerfen.)

Farbreagens nach Kurmies:

DieLésungen A, B und C sind zu jeweils gleichen VVolumensteilen zu mischen.
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Kalibrierlésung
6,2506 g Dinatriumhydrogenphosphat, Na,HPO,, sind in Wasser zu 16sen und mit Wasser auf
1 000 ml aufzuftllen. 1 ml entspricht 0,003125 g P,Os.

Durchfuhrung

20 g Probe und 2 g bis 4 g Aktivkohle sind mit 400 ml CAL-Extraktionslésung (3.6.3.2) zwel
Stunden zu schiitteln und Gber ein phosphatfreies Filter zu filtrieren. Anschlief3end sind 10 ml des
klaren, farblosen Filtrates in einen 50-ml-Messkolben zu pipettieren, mit 5 ml Salpetersdure,
HNOs, p2o = 1,40 g/ml, und 15 ml Farbreagens-L6sung nach Kurmies (3.6.3.3) zu versetzen und
mit Wasser bis zur Marke aufzufillen. Nach 30 Minuten ist die Gelbfarbung mit einem
Spektralphotometer bei 438 nm gegen eine gleich behandelte Nullprobe zu messen. Die
Auswertung ist mit Hilfe einer Kalibrierldsung (3.6.3.4) durchzufiihren. Die Bestimmung kann
auch mittels gleichwertiger Messmethoden, zB UV-VIS oder ICP, erfolgen.

Angabe des Ergebnisses: in mg/l FM und % TM auf zwei Dezimalstellen.

Kalium, verfigbar (K,Ocal)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngréfe < 10 mm (1.3); gekihlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar oder bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngréf3e < 0,5 mm (1.4).

Kalibrierlésung
3,9576 g Kaliumchlorid, KCl, sind in Wasser zu I6sen und auf 1000 ml aufzufillen. 1 ml
entspricht 0,0025 g K;0.

Durchfiihrung

20 g Probe sind mit 400 ml CAL-Extraktionslésung (3.6.3.2) zwei Stunden zu schitteln und zu
filtrieren. Bei Bedarf ist das Filtrat mit CAL-Extraktionslésung zu verdiinnen. Die Bestimmung
erfolgt mittels Atomemissionsspektralphotometrie (AES) oder gleichwertiger Methoden.

Angabe des Ergebnisses: in mg/l FM und % TM auf zwei Dezimalstellen.

Organische Schadstoffe

Organochlor-Pestizide, inshesondere Lindan (Gamma 1,2,3,4,5,6-Hexachlor cyclohexan),
Polychlorierte Biphenyle

Probe und Probenaufbereitung
Probe: bel < 30 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngréfRe < 0,5 mm (1.4).

Untersuchungsmethode

Bestimmung gemél? VDLUFA, 1996: Bestimmung ausgewdhlter PCB-Einzelkomponenten und
chlorierter Kohlenwasserstoffe in Boden, Klérschléammen und Komposten, Methodenbuch VI,
1. Teillieferung, Kap. 3.3.2, VDLUFA-Verlag, Darmstadt;

Angabe des Ergebnisses bzw. der Ergebnisse: mg/kg FM auf eine Dezimalstelle.

Adsor bier bar e organische Chlor verbindungen (AOX)

Probe
Bei < 30 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngréfRe < 0,5 mm (1.4).

Untersuchungsmethode

Bestimmung gemald DIN 38414 Teil 18 , Deutsches Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser-
und Schlammuntersuchung; Schlamm und Sedimente (Gruppe S) — Bestimmung von adsor-
bierten, organisch gebundenen Halogenen (AOX) (S18)“, November 1989.

Polycyclische aromatische K ohlenwasser stoffe (PAK)

Probe: bel < 30 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngréf3e < 0,5 mm (1.4);

Summe der polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffe; in der Regel Bestimmung Uber die
Summe der 16 Einzelsubstanzen (Kongenere) gemal Liste der US Environmental Protection
Agency (EPA). Zur Summenbildung werden die Einzelsubstanzen, deren Messwert unter der
Bestimmungsgrenze liegt, gleich null gesetzt.

Bestimmung gemal3 DIN 1SO 13877 (Variante B mit Fluoreszensdetektor, aul3er fir Acenaph-
thylen) ,, Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von polycyclischen aromatischen Kohlenwasser-
stoffen; Hochleistungs-Fllssigkeitschromatographie-(HPLC)-Verfahren* (1SO 13877: 1998),
Janner 2000.

(Mineralél-) K ohlenwasser stoffe
Probe
Bei < 30 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngréfRe < 0,5 mm (1.4).
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Untersuchungsmethode

Bestimmung gema? ONORM S 2120 , Bestimmung des Gesamtgehaltes an K ohlenwasserstoffen
und des Gehaltes an Kohlenwasserstoffen im Eluat von Abfédllen mit |R-Spektroskopie® vom
1. September 1999.

Polychlorierte Dibenzodioxine und polychlorierte Dibenzofurane

Vorbemerkung

Das folgende Bestimmungsverfahren ist fir die Ermittlung ausgewdahiter PCDD- und PCDF-
Kongenere anzuwenden. Es stellt ein Untersuchungskonzept dar und ist so zusammengestellt,
dass es die notwendigen und mdglichen Elemente einer Analysenmethode zusammenfasst, bel
deren Beachtung und Anwendung in spurenanalytisch erfahrenen Laboratorien und regelméidiger
Durchfihrung der Malinahmen zur Qualitétssicherung und -kontrolle ausreichend sichere
Ergebnisse erhalten werden.

Kurzbeschreibung: Die getrocknete und gemahlene Probe wird mit **C-markierten PCDD- und
PCDF-Standards versetzt und mit Toluol extrahiert. Die zugesetzten Standards und die in der
Probe gegebenenfalls enthaltenen PCDD/PCDF-K ongenere werden von stérenden Begleitstoffen
weitgehend befreit, durch Kapillargaschromatographie aufgetrennt und anschlief3end massen-
spektrometrisch nach der MID (Multiple lon Detection)-Technik bestimmt, wobei der Quanti-
fizierungsschritt nach der |sotopenverdiinnungsmethode erfolgt.

Probe und Probenaufbereitung

Probe: bel < 30 °C getrocknete L aborprobe mit einer Korngréfe < 0,5 mm (1.4);

Probenaufbereitung: Die mehrstufige Probenvorbereitung kann bei den qudifizierten und

erfahrenen Untersuchungsstellen in den einzelnen Stufen durchaus verschieden sein. Dies ist

zuldssig, da mit der die Untersuchung begleitenden Qualitétssicherung und -kontrolle die

Vergleichbarkeit der bei den unterschiedlichen Untersuchungsstellen gewonnenen Ergebnisse

gesichert ist. Im Folgenden ist ein Beispiel fir eine erprobte und in vielen Untersuchungslabors

angewandte V orgehenswei se niedergel egt.

ANMERKUNG: Varianten, die ohne den gefahrlichen Arbeitsstoff Benzol auskommen, sind der hier
dargestellten Vorgehensweise vorzuziehen, sofern die die PCDD/PCDF-Analytik
stérenden Begleitsubstanzen ausreichend abgetrennt werden und die Vergleichbarkeit
der Ergebnisse gesichert ist.

Geréte

Alle mit der Probe und ihren Lésungen/Extrakten in Berlihrung kommenden Gerdte miissen im

Rahmen der Nachweisgrenze des Verfahrens frei von PCDD und PCDF sein. Alle Chemikalien

missen einen Reinheitsgrad aufweisen, der die massenspektrometrische Bestimmung von PCDD

und PCDF im Rahmen der Nachweisgrenze des Verfahrens gestattet. Dies ist durch regelmafdige

Blindwertuntersuchungen zu prifen und zu gewéahrleisten.

1. Ubliche Laborgeréte;

2. Gaschromatograph fur Kapillarchromatographie;

3. Massenspektrometer mit Auswerteeinheit;

4. Gaschromatographische Trennséulen:

— polare Saule, zB SP 2331 oder SP 2330, 60 m,
— unpolare Séule, zB DB-5, 25 m;

5. Trennsaulen/Packungsmaterialien fir mehrstufige Saulenchromatographie;

6. Kalibrierungssubstanzen.

Fir die nach der Isotopenverdinnungsmethode durchzufiihrende Quantifizierung wird eine

Lésung von *C-markierten PCDD- und PCDF-Standards verwendet, die pro Homologengruppe

jeweils ein PCDD- bzw. PCDF-Isomer enthdlt.

Durchfiihrung

50 g (in Einzelfdllen auch weniger) der getrockneten und gemahlenen Probe werden mit
folgenden *C-markieten PCDD und PCDF versetzt: je 5ng 2,3,7,8-TetraCDD,
2,3,7,8-TetraCDF, 1,2,3,7,8-PentaCDD,  1,2,3,7,8-PentaCDF, 1,2,3,6,7,8-HexaCDD  und
1,2,3,6,7,8-HexaCDF sowie je 10ng 1,2,3,4,6,7,8-HeptaCDD, 1,2,3,4,6,7,8-HeptaCDF,
OctaCDD und OctaCDF.

Die Probe wird anschliefiend in einer Soxhlet—Apparatur 20 Stunden mit Toluol extrahiert. Der
Toluolextrakt wird auf zirka25 ml eingeengt. In einigen Fallen kann der Extrakt nur auf etwa
40 ml eingeengt werden, da dann bereits eine gallertartige Masse vorliegt.

Der Extrakt wird anschlieffend mit Benzol auf 100 ml verdinnt. In den Félen, in denen der
Extrakt nur auf etwa 40 ml eingeengt werden kann, wird mit Benzol auf 200 ml aufgefillt. Dieim
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Folgenden in Klammern angegebenen Werte beziehen sich auf die Proben, die in 200 ml Benzol
aufgenommen worden sind. In eine Chromatographiesaule (60 x 4 cm) werden 50 g (bzw. 75 g)
Aluminiumoxid eingeflllt und mit 50 g Natriumsulfat Uberschichtet.

Der Extrakt wird auf die Saule aufgetragen und mit 300 ml (bzw. 400 ml) Benzol und 300 mi
(bzw. 500 ml) n-Hexan/Dichlormethan (98:2) eluiert; die Eluate werden verworfen.
Anschliefiend wird mit 300 ml n-Hexan/Dichlormethan (1 : 1) die PCDD/PCDF-Fraktion eluiert.
Nach einem Lésungsmittelwechsel in n-Hexan werden die Proben an einer , gemischten” Saule
aus Kieselgel (2 g), Kieselgel/NaOH (5 g), Kieselgel (2 g), Kieselgel/H,SO, (10 g), Kieselgel
(2 g) und Kieselgel/AgNO; (5 g) chromatographiert. Eluiert wird mit 300 ml n-Hexan. Das Eluat
wird auf zirka 5 ml eingeengt und anschlie3end an einer Saule (30 x 2,5 cm), gefillt mit
BioBeads S-X3, mit Cyclohexan/Ethylacetat (1:1) als Elutionsmittel chromatographiert. Die
Fraktion von 100 bis 160 ml enthalt die PCDD/PCDF. Sie wird auf wenige Milliliter eingeengt,
in ein 3-ml-Probengléschen Uberfihrt, das Lésungsmittel im Stickstoffstrom abgeblasen und der
»Ruckstand” mit zirka 50 pl Toluol aufgenommen. Nachdem die Wandung des Probengl&schens
mit dem Losungsmittel sorgfaltig gespiilt wurde, werden 5 ng *Cg;-1,2,3,4-TetraCDD zugesetzt
und das Volumen der Probenlésung auf zirka 20 W reduziert.

Die ldentifizierung und Quantifizierung der 17 fir die TCDD-Toxizitétsagiva entberechnung
heranzuziehenden PCDD/PCDF-Kongenere erfolgt mit Kapillargaschromatographie und massen-
spektrometrischer Detektion. Bel der Durchfiihrung dieses Schrittes ist die VDI-Richtlinie 3499
(2) anzuwenden.

Berechnung und Angabe der Ergebnisse

Die Ergebnisse werden als arithmetischer Mittelwert aus zwei separaten Bestimmungen (Extrak-
tionen) gebildet. Dabei werden die Massenkonzentrationen der 17 fir die TCDD-Toxizitéts-
aquivalentberechnung heranzuziehenden PCDD/PCDF-Kongenere einzeln in ng/kg Trocken-
masse, gerundet auf | ng/kg angegeben. Zur Berechnung der Summe der 2,3,7,8-TCDD-Toxi-
zitétsdquivalente (TE) werden die jeweiligen Massenkonzentrationen mit den nachstehenden
Faktoren multipliziert und die Produkte addiert.

Zur Bewertung werden die internationalen toxischen Aquivalente (I-TE-Werte) herangezogen.

Tabelle 1: Toxische Aquivalente nach BImSchG-V (I-TE)

2,3,7,8-TCDD =1 2,3,7,8-TCDF =01
12378-PeCDD =05 1,2,3,78-PeCDF  =0,05

2,34,78-PeCDF =05
1,2,3,6,7,8-HXxCDD =0,1 1,2,3,6,7,8-HXCDF =0,1
1,2,34,78HXxCDD =0,1 1,2,3,4,78-HXCDF =0,1
1,2,3,789-HxCDD =0,1 1,2,3,7,89-HXCDF =0,1

2,3,4,6,7,8-HXxCDF =0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD = 0,01 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF = 0,01

1,2,3,4,7,8,9-HpCDF = 0,01
OCDD = 0,001 OCDF =0,001

Anmerkungen

Qualitétssicherung und Qualitétskontrolle: Hohe und Reproduzierbarkeit der Wiederfindungs-
raten (WFR) der *C-markierten PCDD/PCDF-Standards fiir die gewahlten Abtrennschritte sind
regelmafdig zu kontrollieren, fir OCDD/OCDF mussen die WFR bei > 40%, fir ale Ubrigen
Kongenere bei > 70% liegen. Die Leistungsfahigkeit des Messsystems (GC/MS) ist durch
regel maidige Messungen zu kontrollieren und zu kalibrieren (zB Fuhrung von Kontrollkarten).

Physikalische Eigenschaften
Trockenmasse (TM); Wassergehalt (WG)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngrofie < 10 mm (1.3); gekuhlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar.
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Durchfuhrung

Zirka 100 bis 200 g der gemischten, vorbereiteten Probe werden in einer bis zu 150 °C thermisch
stabilen Schale in einer Schichtstérke von héchstens 3 cm ausgebreitet und unverziglich auf 0,1 g
genau eingewogen und bis zur Massenkonstanz bei 105 °C + 3 °C getrocknet.

Angabe des Ergebnisses: in % FM auf eine Dezimalstelle.

Restwasser gehalt

Zur Bestimmung des Restwassergehaltes werden mindestens 2 g der fein gemahlenen Probe (1.4)
in einer bis zu 150 °C thermisch stabilen Schale eingebracht, auf 0,01 g genau eingewogen und
bis zur Massenkonstanz bei 105 °C + 3 °C getrocknet.

Feuchtdichte (pgs)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngréfie < 10 mm (1.3); gekuhlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar.

Durchfiihrung

Ein 1 000-ml-Kunststoff-Messzylinder (bei grob strukturierten Proben muss das Volumen des
Messzylinders zur Erzielung eines repréasentativen Ergebnisses erhdht werden) ist bis zur Marke
lose mit der Probe zu flllen. Der Messzylinder ist 10-mal 10 cm anzuheben und lotrecht auf eine
harte Unterlage fallen zu lassen. Das erreichte Endvolumen und die Masse der Probe sind zu
bestimmen.

Angabe des Ergebnisses: in kg/l FM auf zwei Dezimalstellen.

Wasser kapazitat (WK)

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngrofie < 10 mm (1.3); gekuhlt bei 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar.

Durchfiihrung

Etwa 500 ml Probe sind durch langsames Einstauen von unten anzufeuchten und in kleinen
Gaben in ein Mal¥ohr (Héhe = 200 mm, Durchmesser = 60 mm; am unteren Ende abnehmbarer
Siebboden mit 0,5 bis 1 mm Maschenweite) einzubringen. Die Probe ist anschlieffend tiber Nacht
kapillar aufzuséttigen, wobei der Wasserspiegel etwa 2 cm unter der Probenoberflache gehalten
werden muss. Danach ist das Maldrohr auf ein Entwasserungsbett zu stellen und drei Stunden
bzw. bis das Entwésserungsbett kein Wasser mehr abgibt abtropfen zu lassen. Das
Entwasserungsbett ist ein mindestens 12 cm tiefes Gefal? mit Abflussvorrichtung, das 10 cm hoch
mit Feinsand (0,1 mm bis 0,2 mm Korndurchmesser) gefillt ist. An der Sandoberfléche sollte ein
Unterdruck von 1 000 Pascal, entsprechend einer Wassersdule von 10 cm Hohe, herrschen. Die
Sandoberflache ist mit einem saugféhigen, feinmaschigen Textilgewebe abzudecken.
Anschlieffend sind die Feuchtmasse (FM) und die Trockenmasse (TM) zu bestimmen.

Angabe des Ergebnisses: in % TM, in ganzen Zahlen.

pH-Wert im Wasser extrakt

Probe
Frische Laborprobe mit einer Korngrofie < 10 mm (1.3) (gekuhlt bel 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar) oder bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngrofRe < 0,5 mm (1.4).

Durchfiihrung

Es sind > 10 g Probe mit 50 ml bis 100 ml Wasser zu mischen und tiber Nacht stehen zu lassen.
Nach nochmaligem Durchmischen ist der pH-Wert elektrochemisch zu messen. Die Temperatur
der Suspension ist entsprechend dem Messgerétetyp zu beriicksichtigen. Grof3ere Einwaagen sind
zulassig, das Extraktionsverhdtnis muss jedoch stets zwischen 1 + 5 und 1 + 10 liegen.

Angabe des Ergebnisses: pH-Wert auf eine Dezimalstelle.

pH-Wert im CaCl,-Extrakt

Probe

Frische Laborprobe mit einer Korngrofie < 10 mm (1.3) (gekihlt bel 4 bis 6 °C bis zu vier Tagen
lagerbar) oder bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer KorngroRe < 0,5 mm (1.4).
Durchfuhrung

Es sind > 10 g Probe mit 50 ml bis 100 ml Calciumchlorid-Ldsung, CaCl,, ¢ = 0,0125 mol/l, zu
mischen und Uber Nacht stehen zu lassen. Nach nochmaligem Durchmischen ist der pH-Wert
elektrochemisch zu messen. Die Temperatur der Suspension ist entsprechend dem Messgerétetyp
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zu beriicksichtigen. GrolRere Einwaagen sind zuléssig, das Extraktionsverhdltnis muss jedoch
stets zwischen 1 + 5 und 1 + 10 liegen.
Angabe des Ergebnisses: pH-Wert auf eine Dezimalstelle.

Elektrische L eitfahigkeit (Salzgehalt)

Probe
Bei < 45 °C getrocknete Laborprobe mit einer Korngréf3e < 0,5 mm (1.4); zur Bestimmung des
Salzgehaltes frische Laborprobe mit einer Korngréfze < 25 mm bzw. < 10 mm (1.3); gekuhlt bei
4 bis6 °C bis zu vier Tagen lagerbar.
Durchfuhrung
10 g Probe werden mit Wasser im Verhdltnis 1 + 10 versetzt und eine Stunde geschiittelt.
Anschlielfend wird filtriert und die Leitféhigkeit des Filtrats mit einer Leitfhigkeitsmesszelle
bestimmt. Zur Bestimmung des Salzgehaltes wird eine Probemenge = 20 g eingewogen, das
Extraktionsverhaltnis muss jedoch stets 1 + 10 betragen.
Der Salzgehalt in g/l der frischen Laborprobe wird nach folgender Formel berechnet:
Bsg=k-Fr-ps/10
Bsg Salzgehaltin g/l der frischen Laborprobe, bezogen auf KCI
k Leitfahigkeit des 1+10 Extraktes + Wasser in mS/cm, in der frischen Laborprobe
<10 mm (1.3)
Fr  Umrechnungsfaktor aus bei der Arbeitstemperatur T auf der Basis der spezifischen Leit-
fahigkeit einer 0,01 mol KCI-Lésung von 1,412 mS/cm bei 25 °C
pr  Feuchtdichte nach 3.8.3 (in kg/l)
Angabe des Ergebnisses:
Elektrische Leitfahigkeit: in mS/cm auf eine Dezimalstelle.
Salzgehalt: in g/l der frischen Laborprobe bezogen auf 25 °C, auf eine Dezimalstelle gerundet.

Tabelle 2: Faktoren Fr bezogen auf die Arbeitstemperatur

Umrechnungsfaktoren

T°C ,0 2 1 3 A4 5 ,6 Ve 8 9
14 6795 | 6764 | 6780 | 6748 | 67,27 | 6711 | 66,95 | 66,79 | 66,63 | 66,48
15 66,32 | 6594 | 66,16 | 6579 | 65.63 | 6547 | 6531 | 6516 | 6500 | 64,84
16 64,68 | 64,30 | 6451 | 64,20 | 64,09 | 6394 | 63,78 | 63,62 | 63,47 | 63,30
17 63,15 | 62,88 | 62,99 | 62,73 | 6256 | 6240 | 6225 | 62,15 | 61,99 | 61,83
18 61,67 | 61,41 | 6156 | 61,25 | 61,08 | 60,99 | 60,83 | 60,67 | 6057 | 60,41
19 60,24 | 59,98 | 60,13 [ 59,88 | 59,71 | 59,56 | 59,45 | 59,29 | 59,18 | 59,03
20 58,91 | 5865 | 58,75 | 58,49 | 58,34 | 58,23 | 58,13 | 57,96 | 57,86 | 57,71
21 5760 | 57,34 57,44 | 57,48 | 57,07 | 56,97 | 56,81 | 56,70 | 56,55 | 56,44
22 56,33 | 56,07 | 56,18 | 55,97 | 5580 | 55,72 | 5559 | 5549 | 55,33 | 55,23
23 55,14 | 54,86 | 54,96 | 54,76 | 54,65 | 54,49 | 54,38 | 54,28 | 54,17 | 54,07
24 5391 | 53,70 | 53,81 | 53,60 | 53,49 | 53,39 | 53,22 | 53,12 | 53,02 | 52,92
25 52,80 | 5259 | 52,69 | 5248 | 52,38 | 52,27 | 52,10 | 52,00 | 51,90 | 51,79
26 5169 | 51,48 | 51,58 | 51,37 | 51,27 | 51,16 | 51,06 | 50,96 | 50,85 | 50,75
27 50,64 | 50,43 | 50,53 [ 50,32 | 50,27 | 50,16 | 50,05 | 49,95 | 49,84 | 49,74
28 49,63 | 49,43 | 49,53 | 49,33 | 49,27 | 49,16 | 49,06 | 48,95 | 48,85 | 48,74
29 48,63 | 4848 | 4859 | 4837 | 48,27 | 48,16 | 48,11 | 48,00 | 47,89 | 47,79

Uberkorn

Probe

Frische Original probe ungesiebt.

Durchfiihrung

Mit zirka 1 500 g Probe — auf 1 g genau eingewogen — ist eine Siebung Uber ein Normsieb ent-
sprechend der Maximalkornangabe des Herstellers durchzufuhren. Verklumpte Kompostanteile
sind vorsichtig durchzudrticken.

Angabe des Ergebnisses; Uberkornanteil berechnet auf % TM, auf eine Dezimalstelle.
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Ballaststoffe

Probe
Bei 105 °C getrocknete Laborprobe ungesiebt (1.2).

Durchfuhrung

Mit zirka 1,5 bis 2 kg Probe — auf 0,1 g genau eingewogen — ist eine Siebung Uber einem Siebsatz
(20 und 2 mm) durchzufiihren. Verklumpte Kompostanteile sind vorsichtig durchzudriicken.
Folgende Sortieranalysen sind durchzuftihren:

Kunststoffe: die gesamte Fraktion = 20 mm
Kunststoffe: die gesamte Fraktion = 2 mm
Summe der Ballaststoffe (Glas, Kunststoffe, Metal): die gesamte Fraktion = 2 mm
Metalle: die gesamte Fraktion = 2 mm
Glas: die gesamte Fraktion = 2 mm

Angabe des Ergebnisses: Ballaststoffanteile der einzelnen Fraktionen in % TM, auf eine Dezimal-
stelle.

Biologische Parameter
Wachstumstest mit Kresse

Probe
Frische Laborprobe mit einer KorngréfRe < 10 mm (1.3); gekihlt bei 4 °C bis zu sieben Tagen
lagerbar.

Durchfiihrung

In ein Pflanzgefald (zB Neubauerschale, d = 120 mm, h = 60 mm) sind als Grundschicht zirka
100 ml Quarzsand (Korngréfde < 3 mm) einzubringen und ein Giel3rdhrchen (6 mm bis 8 mm
Innendurchmesser) ist lotrecht in der Mitte zu applizieren. Weiters sind zirka 200 g der zu
prifenden Substratmischung in angefeuchtetem Zustand locker in die Schale einzufillen und
durch Andriicken bis zirka 1 cm unter den Rand zu verdichten. Danach ist das Saatgut der
Testpflanze (Gartenkresse — Lepidium sativum: 0,4 g; Einwaage auf 0,01 g genau) gleichméidig
auf der Substratoberfldche zu verteilen. Als Abdeckung ist eine gleichméliige Lage von 50 ml
Quarzsand aufzubringen. Uber das Gierohrchen ist das Substrat im Allgemeinen mit 100 ml
Wasser auf 100% Wassersdttigung zu bringen. Bis zur Keimung ist die Schale mit einer
Glasplatte und einer schwarzen Kunststofffolie abzudecken. Nach dem Aufgang des Saatgutes
(bei Gartenkresse bereits nach zwei Tagen) ist die Abdeckung zu entfernen und im Weiteren die
Substratoberflache durch feinstrahliges Uberbrausen feucht zu halten. Es kann auch iber das
Giefsrohrchen nach Bedarf der Pflanzen nachbefeuchtet werden. Die Ansétze sind 9 bis 11 Tage
bei zirka 20 °C in einem sehr hellen Raum (16 Stunden Belichtung) oder in eéinem Glashaus zu
belassen.

Es sind jeweils Massenanteile von 0,15 und 30% bzw. Volumenanteile von 25 und 50% (die
gewahlte Methode ist in der Kompostbeurteilung anzugeben) der frischen Laborprobe einem
Vergleichssubstrat (Standard) beizumischen. Das Vergleichssubstrat ist ein Gemisch aus
1 Masseteil Kultursubstrat definierter Zusammensetzung mit geringem Nahrstoffgehalt (for
Aussaaten) und 1 Masseteil gebranntem Tonmehl (, Tennismehl”, Korngréfze < 2 mm).
Bestimmungen: 3 Parallelanséize;

Maximale Abweichung der Pflanzenfrischsubstanz vom Mittelwert: + 15%;

Angabe des Ergebnisses:

Keimrate in %, bezogen auf das Vergleichssubstrat;

Verzégerung der Keimdauer in Tagen, bezogen auf das Vergleichssubstrat;
Pflanzenfrischsubstanz (Biomasse) in %, bezogen auf die ermittelte Biomasse im Vergleichs-
substrat;

Ergebnisse gerundet auf ganze Zahlen.

Prifung auf keimfahige Samen und austriebsfahige Pflanzenteile

Probe:
Frische Laborprobe mit einer Korngréf3e < 10 mm (1.3); gekihlt bei 4 bis 6 °C bis zu zwei Tagen
lagerbar.

Durchfiihrung
In ein Keimbett (zB Styroporkiste, etwa 540 mm x 400 mm x 80 mm), sind 3 | Probenmaterial
einzubringen und gleichméidig zu verteilen. Der Kompost ist vor dem Ansatz durch Zumischung
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von Quarzsand (KorngrofRe < 3 mm) auf eine Leitfahigkeit bei 20 °C von < 1,7 mS/cm (entspricht
zirka 1% Kaliumchlorid, KCI) zu verdinnen.

Das Priifsubstrat ist durch feinstrahliges Uberbrausen auf volle Wasserkapazitét zu befeuchten
und das Versuchsgefald ist mit einer Glasplatte plan abzudecken (dadurch ist ein optimales Klima
gewdhrleistet und bis zu einer Woche keine weitere Wasserzugabe erforderlich). Das
Versuchsgefal ist fir drei Tage bei etwa 4 °C kihlzuhalten. Anschlief3end ist es bei 20 °C ohne
direkte Sonneneinstrahlung aufzustellen. Nach einer Woche im Glashaus ist die Glasplatte zu
entfernen und unter Umstanden eine Erstauszéhlung durchzufiihren. Der Kompost ist feucht zu
halten und nach einer zweiten Woche sind die aufgelaufenen Pflanzenkeimlinge zu z&hlen und
auf 1| tatséchliche Kompostmenge zu beziehen.

Angabe der Ergebnisse: Anzahl der Keimpflanzen pro 1| tatséchlicher Kompostmenge.

Seuchenhygienische Endproduktkontrolle

Fir den Nachweis der Wirksamkeit eines Kompostierungsverfahrens im Sinne der Seuchen-
hygiene sind Kontrollen des anlagenspezifischen Verfahrensablaufes und des Endproduktes
erforderlich. Die Durchfiihrung der Kontrolle des Verfahrensablaufes ist in Anlage 6 Punkt 4.b
geregelt.

Probe
Frische Originalprobe (bei < 20 °C bis zu zwei Tagen lagerbar).

Durchfuhrung

Pathogene Escherichia coli, Salmonella sp., Campylobacter , Listeria sp.

Herstellen der Suspension: 50 g der frischen Ausgangsprobe sind zu suspendieren. (Als
Suspensionsmittel werden verwendet: Escherichia coli: agua dest.; Salmonellen: Peptonwasser,
gepuffert; Campylobacter: Preston-Bouillon; Listeria sp.: Fraser-Bouillon). Der Nachweis erfolgt
mittels Kulturansatz unter aeroben bzw. anaeroben Bedingungen. Identifizierung und
Differenzierung mittels biochemischer Methoden ist entsprechend dem Stand der Technik der
mikrobiellen Methodik durchzufGihren.

Angabe der Ergebnisse: In Abhangigkeit des Nachweises Ausstellung ,,Nachweis positiv’ oder
~Nachweis negativ”; ergibt sich aus den Untersuchungsergebnissen die Notwendigkeit, andere
nicht explizit angefiihrte pathogene Keime zu Uberprifen, so ist eine Bewertung und
erforderlichenfalls eine Anwendungsempfehlung oder Anwendungsbeschréankung vorzunehmen.
Bei einem Nachweis hat die Kompostbeurteilung die identifizierten Keime qualitativ auszu-
weisen und zu bewerten. In der Kompostbeurteilung ist auf Basis dieser Bewertung die Fest-
stellung aufzunehmen, ob sich daraus Anwendungsbeschrénkungen fur bestimmte Anwendungs-
falle ergeben oder nicht. Fir den Fall, dass Anwendungsbeschrankungen erforderlich sind, sind in
der Kompostbeurteilung die ungeeigneten Anwendungsfélle namentlich aufzufihren bzw. fur
eine gefahrlose Anwendung erforderliche Mal3nahmen aufzulisten. Auf die bezughabenden
Landesbestimmungen des Wasser- und Bodenschutzes ist in der Kompostbeurteilung hinzu-
weisen.

Verwendete Abkirzungen

™ Trockenmasse

FM Frischmasse

% viv  Volumenprozent

% m/m Masseprozent

GV Glihverlust, organische Substanz
TOC  organischer Kohlenstoff gesamt
AOS abbaubare organische Substanz
TC K ohlenstoff gesamt

TIC  Kohlenstoff anorganisch





