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Bodenbeschaffenheit

Bestimmung von IN

wasser- und saureloslichem Sulfat
(ISO 11048 : 1995) ISO 11048

ICS 13.080
Deskriptoren: Bodenbeschaffenheit, Gehaltsbestimmung, Sulfat

Soil quality — Determination of water-soluble and acid-soluble sulfate (ISO 11048 : 1995)
Qualité du sol — Dosage du sulfate soluble dans I'eau et dans I'acide (ISO 11048 : 1995)

Die Internationale Norm ISO 11048 : 1995-05-01, “Soil quality — Determination of
water-soluble and acid-soluble sulfate”, ist unverandert in diese Deutsche Norm
tibernommen worden.

Nationales Vorwort

Diese Internationale Norm wurde vom Technischen Komitee 1ISO/TC 190 “Bodenbeschaffenheit” aufge-
stellt. Das zustandige nationale Gremium ist der ArbeitsausschuB I B 3 “Boden — Chemische Bodenun-
tersuchungsverfahren” im Normenausschufl Wasserwesen (NAW).

Es wird empfohlen, bei den Arbeiten nach dieser Norm Fachleute oder Facheinrichtungen einzuschalten.

Fir die in Abschnitt 1.2 und Anhang A zitierten Internationalen Normen wird im folgenden auf die ent-
sprechenden Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 3696  siehe DIN ISO 3696
ISO 5725  siehe DIN ISO 5725
ISO 9280 siehe DIN 38405-5

ISO 11464  siehe DIN I1SO 11464
ISO 11465 siehe DIN ISO 11465

Nationaler Anhang NA (informativ)

Literaturhinweise
DIN ISO 3696
Wasser fur analytische Zwecke — Anforderungen und Prifungen
DIN ISO 5752
Prézision von MeBverfahren — Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprazision von festgelegten
MeBverfahren durch Ringversuche
DIN ISO 11464
Bodenbeschaffenheit — Probenvorbehandlung flir physikalisch-chemische Untersuchungen

DIN ISO 11465
Bodenbeschaffenheit — Bestimmung des Trockenrlckstands und des Wassergehalts auf Grundlage
der Masse — Gravimetrisches Verfahren

DIN 38405-5
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Anionen
(Gruppe D) — Bestimmung der Sulfat-lonen (D5)

Fortsetzung Seite 2 bis 15
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Nationaler Anhang NB (informativ)

Hinweise zu Anmerkung 1 (siehe 2.3.2)

Abgesehen von der Schwierigkeit, Gipsstlicke von z. B. Carbonaten visuell zu unterscheiden, fihrt das Auslesen von Gips-
stlicken und das Zuschlagen zu der Untersuchungsprobe dazu, daf3 der Sulfatgehalt der Untersuchungsprobe wesentlich
erhoéht wird. Er entspricht dann nicht mehr dem Gehalt des Gesamtbodens, es sei denn, der Massenanteil der Kornfraktion
> 2 mm wird festgestellt, das Ergebnis korrigiert und auf die gesamte Probenmasse (<2 mm und = 2 mm) bezogen. Wenn
grobkérniger Gips zu vermuten ist, wire es besser, die gesamte Probe zu trocknen, aufzumahlen und zu untersuchen.
Damit wére das Problem umgangen, Gipsstiicke aus dem Boden heraussuchen zu miissen.
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Deutsche Ubersetzung

Bodenbeschaffenheit

Bestimmung von
wasser- und saureloslichem Sulfat

Die ISO (Internationale Organisation fir Normung) ist die weltweite Vereinigung nationaler Normungsinstitute (ISO-Mit-
gliedskérperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der 1ISO. Jede Mitglieds-
korperschatft, die sich flr ein Thema interessiert, flir das ein Technisches Komitee eingesetzt wurde, ist berechtigt, in die-
sem Komitee mitzuarbeiten. Internationale (staatliche und nichtstaatliche) Organisationen, die mit der ISO in Verbindung
stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligt. Die ISO arbeitet bei allen Angelegenheiten der elektrotechnischen Nor-
mung eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die von den Technischen Komitees verabschiedeten internationalen Norm-Entwirfe werden den Mitgliedskdrperschaften
zur Abstimmung vorgelegt. Die Veréffentlichung als Internationale Norm erfordert Zustimmung von mindestens 75% der
abstimmenden Mitgliedskérperschaften.

Die Internationale Norm I1SO 11048 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 190, Bodenbeschaffenheit, Unterkomitee 3,
Chemische Verfahren und Bodenmerkmale, erstellt.

Anhang A dieser Internationalen Norm ist nur zur Information.

Hauptabschnitt 1: Allgemeines

11 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt Verfahren zur Herstellung
von waBrigen und Saureextrakten l|ufttrockener Béden
und bodenartiger Materialien fest. Der Sulfatgehalt dieser
Auszlge wird mittels eines gravimetrischen Verfahrens
bestimmt, bei welchem dem waBrigen oder Saureextrakt
Bariumchlorid zugesetzt und der Niederschlag von Bari-
umsulfat getrocknet und gewogen wird. Der Sulfatgehalt
wird dann aus der Masse des in der Analyse verwendeten
Materials und der Masse des ausgefallten Bariumsulfates
berechnet.
Diese Internationale Norm ist auf alle Arten lufttrockener
Béden anwendbar, z. B. vorbehandelt nach ISO 11464.
Diese Internationale Norm besteht aus sieben Hauptab-
schnitten:
Hauptabschnitt 1: Allgemeines
Hauptabschnitt 2: Vorbehandlung von Proben und
Bestimmung des Trockenmasseanteils
Hauptabschnitt 3;: Extraktion von Boden mit Wasser
im Verhaltnis von 1 Massenanteil
Boden : 5 Volumenanteile Wasser
Hauptabschnitt 4: Extraktion von Boden mit Wasser
im Verhdltnis von 1 Massenanteil
Boden : 2 Volumenanteile Wasser
Hauptabschnitt 5 : Extraktion von Boden mit verdinnter
Salzsaure
Hauptabschnitt 6: Bestimmung von Sulfat in der Losung
durch ein gravimetrisches Verfahren
unter Verwendung von Bariumchlorid

Hauptabschnitt 7. Verfahrenskenndaten und Prifbericht
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12 Normative Verweisungen

Die folgenden normativen Dokumente enthalten Festle-
gungen, die durch Verweisung in diesem Text Bestandteil
der vorliegenden Internationalen Norm sind. Zum Zeit-
punkt der Veréffentlichung dieser Internationalen Norm
waren die angegebenen Ausgaben glltig. Alle Normen
unterliegen der Uberarbeitung. Vertragspartner, deren
Vereinbarungen auf dieser Internationalen Norm basieren,
werden gebeten, die Mdglichkeit zu prifen, ob die die
jeweils neuesten Ausgaben der im folgenden genannten
Normen angewendet werden kénnen. Die Mitglieder von
IEC und ISO fUhren Verzeichnisse der gegenwértig gulti-
gen Internationalen Normen.
ISO 3696 : 1987
Water quality — Water for analytical laboratory use —
Specification and test methods
1ISO 9280 : 1990
Water quality — Determination of sulfate — Gravime-
tric method using barium chloride
ISO 11464 : 1994
Soil quality — Pretreatment of soil samples for physi-
co-chemical analyses
ISO 11465 : 1993
Soil quality — Determination of dry matter and water
content on a mass basis — Gravimetric method
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13 Grundlagen
Proben aus lufttrockenem Boden werden extrahiert mit:
— verdlnnter Salzsaure oder

— Wasser im Masse/Volumen-Verhaltnis
Boden : Wasser von 1:2 oder 1:5.

Der Sulfatgehalt dieser Extrakte wird mittels gravimetri-
schen Verfahrens bestimmt. Dabei wird dem waBrigen
oder dem Sé&ureextrakt Bariumchlorid zugesetzt und die
Fallung von Bariumsulfat getrocknet und gewogen. Der
Sulfatgehalt wird dann aus der Masse des flr die Analyse
verwendeten Bodens und der Masse des ausgefallten
Bariumsulfates berechnet.

Hauptabschnitt 6 ist ahnlich ISO 9280.

Es ist bekannt, daB es andere geeignete Verfahren zur
Bestimmung von Sulfat gibt, jedoch werden sie in dieser
Norm nicht behandelt. Geeignete Verfahren kdnnen sein:
Barium-Direkttitrimetrie, Emissionsspektrometrie  mit
induktiv gekoppeltem Plasma, FlieBinjektionsanalyse mit
einem Tribungsverfahren, indirekte FlieBspektralphoto-
metrie mit 2-Aminoperimidin, DurchfluBkolorimetrie mit
Luftsegmentierung mit Methyl-Thymol-Blau und lonen-
chromatografie. Bezlglich Anwendbarkeit und Grenzen
derartiger Verfahren sollten die geeigneten Internationa-
len und nationalen Normen beriicksichtigt werden.

1.4 Anwendbarkeit und Grenzen

Die in den Hauptabschnitten 3 und 4 angegebenen Ver-
fahren werden fir die Extraktion von Sulfat aus Béden und
fur die Einschétzung der “Verflgbarkeit” von Sulfat fir
Pflanzen (eine Reihe von Extraktionslésungen sind flr
diesen Zweck verwendet worden, und keine hat sich als
grundsatzlich einsetzbar fir alle Bodenarten und Klimate
gezeigt) als wichtig angesehen. Es sollte berlcksichtigt
werden, daB es keine nachweisbare Beziehung zwischen
dem wasserextrahierbaren Sulfat und einer erforderlichen
Schwefeldliingung gibt. Das Verfahren in Hauptabschnitt 4
ist auch flr die potentielle Sulfataggressivitat auf Bau-
stoffe, speziell Beton, anwendbar.

Die Verwendung der in den Hauptabschnitten 4, 5 und 6
beschriebenen Verfahren sollte die Unterscheidung stark
wasserldslicher Sulfate von solchen mit eingeschrankter
Loslichkeit, wie z. B. Gips (CaSQ, + 2H,0), ermdglichen.

Hauptabschnitt 6 ist auf Massenkonzentrationen an Sul-
fationen (SO%') von 10 mg/l und mehr anwendbar, d.h.
bezogen auf die Verfahren in den Hauptabschnitten 3 und
4 auf minimale wasserlésliche Massenanteile in lufttrok-
kenem Boden von etwa 50 mg/kg und 20 mg/kg (0,005
bzw. 0,002 Massenanteile in %) und bezogen auf das Ver-
fahren in Hauptabschnitt 5 auf einen séureléslichen Mas-
senanteil in Ilufttrockenem Boden von ungefahr
500 mg/kg (0,05 Massenanteile in %).

Wenn Konzentrationen in der Ldsung niedriger als diese
Werte sind, wird ein Aufkonzentrierungsschritt erforder-
lich, oder es sollte ein empfindlicheres Analyseverfahren
als das in Hauptabschnitt 6 beschriebene Verfahren
verwendet werden [z. B. lonenchromatografie oder Atom-
emissionsspektrometrie (AES), z. B. mit induktiv gekoppel-
tem Plasma (ICP)].

In den meisten Fallen erfordert eine vollstandige Charak-
terisierung eines Bodens im Hinblick auf die Gehalte und
die Art der vorhandenen Sulfate, daB Bestimmungen
sowohl nach dem Verfahren in Hauptabschnitt 5 als auch
entweder nach Hauptabschnitt 3 oder Hauptabschnitt 4,
oder beiden, durchgeflhrt werden, je nachdem, welche
Vorgehensweise fur den Zweck der Bodenuntersuchung
geeignet ist.

Die beschriebenen Verfahren sollten flir eine Reihe von
Bdden, einschlieBlich Ackerbdden und Material von konta-
minierten Standorten, geeignet sein. Es kann jedoch nicht
erwartet werden, daB ein einziges Verfahren universell
anwendbar ist. Anwender mussen dies berlcksichtigen
und darauf vorbereitet sein, daf manchmal Schwierigkei-
ten bei der Analyse auftreten kénnen.

Sulfidhaltige Bdden konnen spezielle Aufmerksamkeit
erfordern (siehe Anmerkung 7 zu 5.1).

Bdden von einigen kontaminierten Standorten, z. B. Stand-
orte friiherer Gaswerke und Abraumhalden von Kohlen-
gruben, kénnen eine Vielzahl von Schwefelspezies ent-
halten (z.B. elementaren Schwefel, Sulfat, Sulfit, Thiosul-
fat, Thiocyanat), die bei sich andernden chemischen
Bedingungen und/oder mikrobieller Wirkung ineinander
Ubergehen kdénnen. Das Vorhandensein anderer lonen
kann die Léslichkeiten beeinflussen. Somit kann aus die-
sen Grunden besondere Vorsicht bei der Behandlung und
Herstellung der Probe und bei der Auswertung der Ergeb-
nisse erforderlich sein.

Die Grenzen des Verfahrens in Hauptabschnitt 6, im Hin-
blick auf zulassige Konzentrationen anderer lonen, sind
bekannt.

Da die beschriebenen Verfahren ausschlieBlich empiri-
scher Art sind, kann es vorkommen, daB3 die ermittelten
Sulfatgehalte nicht ganz mit den tatsachlich im Boden
vorhandenen (bereinstimmen, obwohl die Vergleichbar-
keit der Ergebnisse gut sein mag.

Wegen der begrenzten Léslichkeit einiger Sulfate (z.B.
Calciumsulfat) und mdglicher Stérungen durch andere
lonen ist es moglich, daB eine einzige Extraktion nach
dem in Hauptabschnitt 3 beschriebenen Verfahren nicht
zu einem wahren Wert flir das wasserextrahierbare
Gesamt-Sulfat fUhrt. Dieses Problem kann entweder
durch ein- oder mehrmalige Wiederholung der Extraktion
an derselben Probe oder durch eine wesentliche Erhé-
hung des Verhéltnisses Wasser : Boden bei einmaliger
Extraktion geldst werden.

Eine andere Mdglichkeit besteht darin, eine gepufferte
Extraktionslésung zu verwenden, die die Loslichkeit der
vorhandenen Sulfate verbessert, jedoch liegen derartige
Verfahren auBerhalb des Anwendungsbereiches dieser
Internationalen Norm.

Wenn Calciumsulfat die einzige im Boden vorhandene
Sulfatform ist, wird die Sulfatkonzentration im Extrakt
1441 mg SO% /L bei 20°C nicht (ibersteigen. Das bedeu-
tet, daB die maximale Sulfatmenge, die aus einem derarti-
gen Boden nach dem Verfahren in Hauptabschnitt 3 extra-
hiert werden kann, etwa 7205 mg (10 g Boden : 50 ml
Wasser) und nach dem Verfahren in Hauptabschnitt 4
2882 mg SOE'/ kg (50 g Boden : 100 ml Wasser) betragt.
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Hauptabschnitt 2: Vorbehandlung von Proben und Bestimmung des Trockenmasseanteils

21 Anwendungsbereich

Dieser Hauptabschnitt beschreibt Verfahren fiir die Her-
stellung von lufttrockenen Untersuchungsproben flr die in
den Hauptabschnitten 3 bis 5 dieser Internationalen Norm
aufgefiihrten Extraktionsverfahren.

2.2 Bestimmung des Trockenmasseanteils

Den Anteil an Trockenmasse der feldfeuchten und luft-
trockenen Materialien nach ISO 11465 bestimmen, jedoch
bei einer Temperatur von hdochstens 75 °C bis 80°C (wenn
Gips vorhanden ist, besteht die Gefahr des Verlustes von
Kristallwasser bei héheren Temperaturen).

2.3 Herstellung von Bodenproben flir die Extraktion mit
Wasser im Verhaltnis 1 Massenanteil Boden : 5 Volumen-
anteile Wasser oder flr die Extraktion mit verdlinnter
Saure.

231 Gerate

Folgende Geréate sind zusétzlich zu den in ISO 11465 fest-
gelegten Geraten flr die Herstellung einer einzelnen
Untersuchungsprobe erforderlich.

2.311 Exsikkator mit wasserfreiem Silicagel.

2312 Glasbehélter fUr etwa 10 g Boden, mit Schliff-
stopfen.

2.3.2 Herstellung der Untersuchungsprobe

Jede Untersuchungsprobe fiir die Analyse aus der Labo-
ratoriumsprobe wie folgt herstellen:

Eine Laboratoriumsprobe in einer fur alle Prifungen aus-
reichenden Menge durch ein Sieb mit einer Maschen-
weite von 2mm geben und nach den in ISO 11464
beschriebenen Verfahren trocknen und herstellen.

Das durch das Sieb mit einer Maschenweite von 2 mm
gesiebte Material durch aufeinanderfolgendes Riffeln
oder auf andere Weise teilen (siehe 1SO 11464), um eine
Probe mit einer Masse von etwa 100 g herzustellen.
Diese Fraktion mahlen, damit sie durch ein Sieb mit einer
Maschenweite von 250 pm hindurchgeht.

Die Probe durch aufeinanderfolgendes Teilen mit Hilfe
eines Riffelbretts unterteilen, um eine Untersuchungs-
probe mit einer Masse von etwa 10 g herzustellen (falls
erforderlich, kbnnen bei diesem Verfahrensschritt zusatz-
liche Untersuchungsproben hergestellt werden).

Die Untersuchungsprobe in einen geeigneten Glasbehal-
ter (2.3.1.2) geben und bei einer Temperatur von hoch-
stens 40°C trocknen. Die Untersuchungsprobe wird als
trocken angesehen, wenn sich in aufeinanderfolgenden
Wagungen im Abstand von 4 h die Probenmasse um nicht
mehr als 0,1 Massenanteile verandert.

Die Untersuchungsprobe(n) im Exsikkator (2.3.1.1) abkiihlen.

ANMERKUNG 1: Es wird angenommen, daf3 die
auf dem Prifsieb mit einer Maschenweite von
2 mm verbliebenen Stoffe keine Sulfate enthalten.
Dies stimmt im allgemeinen, jedoch kénnen
bestimmte Bdden Gipsstlicke enthalten, deren
Durchmesser gréBer als 2 mm ist. In derartigen
Fallen sollte der Gips von Hand entfernt und
soweit zerkleinert werden, daB} er durch das 2-mm-
Prifsieb fallt, und der bereits gesiebten Fraktion
zugegeben werden kann.

ANMERKUNG 2: Andere geeignete mechanische
Probenteiler kdbnnen anstelle der Riffelkasten ver-
wendet werden, vorausgesetzt, sie sind der Pro-
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bengréBe und der KorngréBenverteilung der Pro-
ben angepaBt, oder es kann alternativ das manu-
elle Verfahren der Viertelung eines aufgeschtte-
ten Probenkegels verwendet werden.

2.4 Herstellung von Bodenproben fiir die
Extraktion mit Wasser im Verhiltnis
1 Massenanteil Boden : 2 Volumenanteile
Wasser

241 Geréate

Folgende Geréate sind zuséatzlich zu den in ISO 11465 fest-
gelegten Geraten fir die Herstellung einer einzelnen
Untersuchungsprobe erforderlich.

2.411 Exsikkator mit wasserfreiem Silicagel.

2412 Glasbehalter flr etwa 125 g Boden, mit Schliff-
stopfen.

2413 Glasbehélter flr etwa 50 g Boden, mit Schliff-
stopfen.

2.4.2 Herstellung der lufttrockenen
Untersuchungsprobe

Jede Untersuchungsprobe fiir die Analyse aus der Labo-
ratoriumsprobe wie folgt herstellen:

Eine Laboratoriumsprobe in einer fiir alle Prifungen aus-
reichenden Menge durch ein Sieb mit einer Maschen-
weite von 2 mm geben und nach den in ISO 11464
beschriebenen Verfahren trocknen und herstellen.

Das durch das Sieb mit einer Maschenweite von 2 mm
abgesiebte Material durch aufeinanderfolgendes Riffeln
teilen, um eine Probe mit einer Masse von etwa 125 g her-
zustellen.

Diese Fraktion soweit mahlen, daB sie durch ein Sieb mit
einer Maschenweite von 250 um fallt.

Die Probe durch aufeinanderfolgendes Riffeln unterteilen,
um eine Untersuchungsprobe mit einer Masse von etwa
50 g herzustellen (falls erforderlich, kénnen bei diesem
Verfahrensschritt zuséatzliche Untersuchungsproben her-
gestellt werden).

Die Untersuchungsprobe in einen geeigneten Glasbehal-
ter (2.4.1.3) geben und bei einer Temperatur von héch-
stens 40°C trocknen. Die Untersuchungsprobe wird als
trocken angesehen, wenn die Masseunterschiede aufein-
anderfolgender Wagungen in Abstanden von 4 h 01%
Massenanteile der Untersuchungsprobe nicht Uberstei-
gen.

Die Untersuchungsprobe(n) im Exsikkator (2.4.1.1) klhlen.

ANMERKUNG 3: Es wird angenommen, dafB die
auf dem Prifsieb mit einer Maschenweite von
2 mm verbliebenen Stoffe keine Sulfate enthalten.
Dies stimmt im allgemeinen, jedoch kénnen
bestimmte Bdden Gipsstliicke enthalten, deren
Durchmesser gréBer als 2 mm ist, und in derarti-
gen Fallen sollte der Gips von Hand entfernt und
zerkleinert werden, damit er durch das 2-mm-Pr{if-
sieb hindurchgeht, und der bereits gesiebten Frak-
tion zugegeben werden kann.

ANMERKUNG 4: Andere geeignete mechanische
Probenteiler kdnnen anstelle der Riffelkisten
verwendet werden, vorausgesetzt, sie sind der
ProbengréBe und der KorngrdBenverteilung der
Proben angepafit, oder es kann alternativ das
manuelle Verfahren der Viertelung eines aufge-

schutteten Probenkegels veﬂggau\/ﬁriignts
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