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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom NA 119-01-02-01-02 AK ,PPM“ im NA 119-01-02-01 UA ,Probenahme” im
DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW) erarbeitet

Aus der Untersuchung von Feststoffen gewonnene Ergebnisse sind von einer Vielzahl von Faktoren
abhangig. Entscheidend fiir ihre Belastbarkeit ist, ob die fiir die einzelnen Untersuchungsziele gewonnenen
Daten moglichst unverfialscht und reprdsentativ die Grundgesamtheit der zu beprobenden Feststoffe
abbilden. Die sich aus der jeweiligen Fragestellung ergebende Vorgehensweise zur Datenermittlung und
deren Bewertung setzt breites Fachwissen voraus. Einzelne Standards, die sich nur auf einzelne
Anwendungsbereiche beschrianken, kénnen dies nicht leisten. Mit diesem Dokument werden fiir einen
breiten Facher von Anwendungsgebieten grundsitzliche, statistisch begriindete Hinweise gegeben, die
einerseits zur Sicherung der Reprasentativitit der Stichprobe im Verlauf des Probenahmeprozesses
beitragen und andererseits eine Qualitdatskontrolle dieses Prozesses ermdglichen. Ein wichtiges Anliegen ist
es, Problembewusstsein zu wecken, um sowohl bei der Ergebniserstellung als auch bei seiner Interpretation
statistisch begriindete Unsicherheiten ausreichend zu wiirdigen.

Documents
Document SharingsHub

Full document details: E DIN 19659:2018-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-19659-2018-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-19659-2018-04

- Entwurf -
E DIN 19659:2018-04

Einleitung

Jedes Jahr wird in Deutschland eine Vielzahl von Untersuchungen an festen Abféllen, Boden und Materialien
aus dem Altlastenbereich aus unterschiedlichen Regelungsbereichen durchgefiihrt. So werden allein rund
240 Mio. t mineralischer Abfille (z.B. Bauabfille, Bodenmaterial, Schlacken) beprobt, untersucht und
beurteilt mit dem Ziel, sie umzulagern, zu verwerten oder zu beseitigen. Auch die Umsetzung der
Industrieemissionsrichtlinie erfordert Feststoffuntersuchungen, die in Ausgangszustandsberichten (AZB)
langfristig zu dokumentieren sind.

Die Qualitdt von Feststoffuntersuchungen ist von der Probenahmeplanung, der Probenahme und samtlichen
Bearbeitungsschritten des Probenmaterials abhdngig. Aufgrund nicht einheitlicher qualitdtssichernder
Anforderungen ist die Aussagekraft des erzeugten Messergebnisses oft nicht einschdtzbar und das Ergebnis
somit nicht belastbar. Dadurch wird eine verlassliche Beurteilung der Messwerte fiir eine reprasentative
Charakterisierung der beprobten Grundmenge erschwert.

Unterschiedliche Materialeigenschaften und -beschaffenheiten von der Feld- tiber die Labor-, Priif- bis zur
Messprobe erfordern deshalb angepasste Arbeitsschritte. Da jeder dieser Schritte mit systematischen
und/oder zufilligen Fehlern behaftet ist, konnen chemische, physikalische oder biologische Priifergebnisse
in ihrer Aussagekraft eingeschrankt werden und zu Fehlbeurteilungen fiihren. Es ist deshalb sicherzustellen,
dass die anzuwendenden Arbeitsschritte und Techniken {iber alle Prozessstufen die zu charakterisierende
Grundmenge mit den bestimmenden Merkmalen méglichst unverfalscht abbilden.

Dieses Dokument schliefdt die bislang bestehende Liicke anhand qualititssichernder Mafinahmen von der
Probenahmeplanung/-strategie bis hin zur Messwertbeurteilung. Dies geschieht einerseits durch eine
liickenlose Dokumentation der entsprechenden Arbeitsschritte und andererseits durch Mafdnahmen zur
Uberpriifbarkeit der Merkmalserhaltung wihrend des gesamten Prozesses von der Verjiingung der
Feldprobe zur Laborprobe bis zur qualifizierten Validierung des Analysenergebnisses. Sie tragt somit zu
einer grofderen Aussagesicherheit fiir die Abbildung des Stoffinventars der Grundmenge durch den Messwert
bei.

Die Anwendung dieses Dokuments ermoglicht es, Analysenergebnisse in Abhdngigkeit von geforderter

Aussagekraft zur Charakterisierung von Grundmengen (z. B. Schiittkorper, Flachen) fiir Priifberichte und
Gutachten auf Belastbarkeit und Aussagekraft zu priifen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument stellt sach- und handlungsiibergreifend Grundlagen fiir eine Vielzahl an
Aufgabenstellungen in der Feststoffuntersuchung bereit. Hierzu gehoren insbesondere Hinweise zum Erhalt
der Merkmalsverteilung auf dem Weg von der Feldprobe zur Analysen-/Messprobe und zur
Qualitatskontrolle der Messergebnisse im Hinblick auf ihre Reprasentativitat. Die Qualitdt dieser Ergebnisse
hdngt mafigeblich von der Giite des Priifmerkmalstransfers in die entsprechende Teilmenge der Priifprobe
und zuletzt der Analysen-/Messprobe ab. Insofern ist dieses Dokument dazu geeignet, Verluste von
Prifmerkmalstragern auf dem Weg von der Probenahme bis zum Analysenergebnis zu erkennen und ggf. zu
minimieren und die im Priifbericht dargestellten Untersuchungsergebnisse auf Belastbarkeit und
Aussagekraft in Abhédngigkeit von der Aufgabenstellung zu priifen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

DIN 19698-1, Untersuchung von Feststoffen — Probenahme von festen und stichfesten Materialien — Teil 1:
Anleitung fiir die segmentorientierte Entnahme von Proben aus Haufwerken

DIN 19747:2009-07, Untersuchung von Feststoffen — Probenvorbehandlung, -vorbereitung und -aufarbeitung
fiir chemische, biologische und physikalische Untersuchungen

DIN 38402-1:2011-09, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —
Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Teil 1: Angabe von Analysenergebnissen (A 1)

DIN EN ISO 11074, Bodenbeschaffenheit — Wérterbuch

DIN EN ISO/IEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien
(ISO/IEC 17025:2005)

DIN ISO 11266, Bodenbeschaffenheit — Anleitung fiir Laboratoriumsuntersuchungen zur biologischen Abbau-
barkeit von organischen Chemikalien im Boden unter aeroben Bedingungen

DIN ISO 15473, Bodenbeschaffenheit — Anleitung fiir Laboratoriumsuntersuchungen zur biologischen Abbau-
barkeit von organischen Chemikalien im Boden unter anaeroben Bedingungen

DIN ISO 18512, Bodenbeschaffenheit — Anleitung fiir die Lang- und Kurzzeitlagerung von Bodenproben
LAGA PN 98, Richtlinie fiir das Vorgehen bei physikalischen, chemischen und biologischen Untersuchungen im

Zusammenhang mit der Verwertung/Beseitigung von Abfillen — Grundregeln fiir die Entnahme von Proben
aus festen und stichfesten Abfdllen sowie abgelagerten Materialien

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach DIN EN ISO 11074 und DIN 19747 und die
folgenden Begriffe.

3.1

Fachkundiger

Person, die durch qualifizierte Ausbildung (z.B. einschldgiges Studium) oder langjahrige praktische
Erfahrung sowie durch eine erfolgreiche Priifung ihre Kenntnis nachgewiesen hat
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3.2
Gehalt
Oberbegriff fiir Anteil oder Konzentration eines Stoffes an einem Stoffgemisch

3.3
Grundgesamtheit
Menge aller Einheiten, die der statistischen Betrachtung zugrunde liegen

3.4
Grundmenge
konkrete zur Untersuchung anstehende Materialmenge, die rdumlich und/oder zeitlich abgrenzbar ist

Anmerkung 1 zum Begriff:  Sie bildet die materielle Entsprechung zur Grundgesamtheit.

3.5
Gutachten
Bewertung eines Sachverhalts auf Basis relevanter Informationen wie Priifberichten

3.6
Haufwerk
Materialaufschiittung

3.7
Konzentration
Masse des Priifmerkmals je Masse an Feststoff

3.8
Merkmal
Kenngrofie einer Einheit in der Grundmenge

3.9
Merkmalsverteilung
Anordnung von Kenngréfien in der Grundmenge

3.10
Probenahmestrategie
Konzeption eines Probenahmeplans

[QUELLE: DIN 19698-1, 3.16]

3.11
Priifbericht
fachspezifische Zusammenstellung von Mess-/Analysenergebnissen oder Erhebungsdaten

3.12
Priifmerkmal
biologische, chemische oder physikalische Kenngrofde

3.13
Priifparameter
Parameter, die zum Erhalt des Priifergebnisses festgelegt werden miissen

Anmerkung 1 zum Begriff:  Biologische, chemische oder physikalische Kenngréfien, die analysiert bzw. bestimmt
werden.
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3.14
Qualititskontrolle
Arbeitstechniken und Mafdnahmen zur Priifung der Erfiillung der Anforderungen an die Qualitat

3.15
Qualitatssicherung
Arbeitstechniken und Mafdnahmen zur Erfiillung der Anforderungen an die Qualitit

3.16

Repriasentativitit

Ausmafy, in welchem die Zusammensetzung einer Probe die Bedingungen in der interessierenden
Grundmenge wiedergibt

3.17
Riickiibertragbarkeit
Projektion des Stoffgehaltes auf eine zu charakterisierende Grundmenge durch ein Analysenergebnis

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Setzt reprasentative Untersuchungsergebnisse voraus.

3.18

Sachkundiger

Person, die hinreichend ausgebildet, durch Kenntnisse und Erfahrung qualifiziert und mit den notwendigen
Anweisungen ausgestattet ist, um sicherzustellen, dass die geforderten Verfahrensschritte korrekt aus-
gefiihrt werden

Anmerkung 1 zum Begriff:  Eine entsprechende Schulung zu Inhalten von anzuwendenden Normen und Vorgehens-
weisen mit Nachweis/Zertifikat ist fiir den Sachkundigenachweis erforderlich.

[QUELLE: DIN EN 13411-4:2011, 3.9, modifiziert — ,beauftragte” wurde gestrichen]

3.19
Schwellenwert
konkrete Angabe einer Merkmalsauspragung, die als Beurteilungshilfe fiir weitere Entscheidungen dient

3.20
Standort
definierter Bereich (aufier Haufwerke), der Gegenstand einer Feststoffuntersuchung ist

3.21

stoffliche Zusammensetzung

chemische und materielle Zusammensetzung von Feststoffen, die die substanziellen Eigenschaften be-
stimmen

3.22
Untersuchungsgegenstand
durch Fragestellung vorgegebenes Objekt der Priifung

3.23
Untersuchungsplan
Plan, der sowohl den Probenahmeplan als auch den Laborplan umfasst

Anmerkung 1 zum Begriff:  Er beinhaltet umfassende Festlegungen alle Schritte und Maf3gaben zur Charakterisierung
der Grundmenge.
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3.24

Untersuchungsstrategie

planvolle, ggf. gestufte Vorgehensweise bei der Ermittlung von Stoffgehalten zur Charakterisierung der
Grundmenge

3.25
Untersuchungsziel
Kenntnis der stofflichen Zusammensetzung in Abhdngigkeit von der Fragestellung

4 Grundlagen der Qualitatssicherung
4.1 Allgemeines

Qualitatssicherung ist ein Steuerungs- und Ausfithrungssystem, das geeignet ist, eine Qualitatskontrolle der
auszufiihrenden Arbeiten sicherzustellen. Es beinhaltet Routinepriifungen, Kalibrierungen und
Dokumentationen fiir normale Handlungsabldufe. Die Zielsetzung ist das Aufspiiren, Messen und
Kontrollieren von Fehlern, die jedem Teilabschnitt des Verfahrens von der Probenahmeplanung/-strategie
bis zur Berichterstattung der Priifergebnisse anhaften.

Die Qualitatssicherung erstreckt sich auf die in Bild 1 dargestellten Handlungsbereiche.
Die vorgeschlagenen QS-Mafdnahmen sind im Vorfeld auf ihre Wirksamkeit zu kontrollieren. Diese

Qualitatskontrollen sind Bestandteil z. B. der angewandten Analysenmethoden. Bei QS-Mafinahmen mittels
Dokumentation sind die Listen auf Vollstdandigkeit zu prtifen.
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Bild 1 — Prozessorientierte Darstellung ergebnisprigender Arbeits- und QS-Schritte zwecks
Riuckiibertragung von Ergebnissen auf die Priifmerkmalsverteilung in einer zu charakterisierenden
Grundmenge
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Die Schritte der Probenvorbehandlung, -vorbereitung und -aufarbeitung gehen einher mit einer fort-
laufenden Reduzierung der Materialmenge. Dies birgt die Gefahr, dass mit diesen Arbeitsschritten
unerwiinschte Verdnderungen der Verteilung der Priifmerkmalstrager einhergehen, was letztlich zu
fehlerhaften Befunden flihren und Fehlbeurteilungen der Feststoffeigenschaften nach sich ziehen kann.

Bisher war der technische Fortschritt tiberwiegend auf die Erh6hung der Analysenqualitiat beschrankt. Dort
wird inzwischen eine Genauigkeit erreicht, die auf einer Reproduzierbarkeit von Werten mit Abweichungen
von teilweise unter 1% beruht. Im Gegensatz dazu sind die Bemiihungen zur Reduzierung des
Gesamtfehlers, von der Probenahme bis zur Erstellung der Priifprobe, der mehrere 100 % betragen kann,
vernachladssigt worden. Paradoxerweise wird als Fehler in der Regel nur der wenige Prozent betragende
Analysenfehler transportiert. Anforderungen gangiger Regelwerke beziehen sich deshalb auf diese geringe
Fehlerspanne.

Es gilt daher Verfahren zu benennen, die die einzelnen Prozessschritte durch spezifische Mafdnahmen der
Qualitatssicherung begleiten.

4.2 Ergebnisbestimmende Einfliisse und Reprisentativitit
4.2.1 Erhalt der Merkmalsverteilung als Voraussetzung fiir Reprasentativitit

Das durch die Probenahme gewonnene Feldprobenmaterial muss weitestgehend ein stoffliches Abbild der
Prifmerkmalstrager der Grundmenge sein und sich liber den Weg von den Feld-, Labor-, Prif- und
Analysenproben im Analysenergebnis widerspiegeln. Diese Grundvoraussetzung ist fiir belastbare
Charakterisierungen von Grundmengen durch das Analysenergebnis zwingend erforderlich.

Insbesondere die Schritte der mechanischen Probenvorbehandlung im Geldnde und die der Vor-
bereitungsschritte im Labor fithren bei unsachgemafier Vorgehensweise zur Verfalschung der Merkmals-
verteilung.

Im Regelfall kommt man einer reprisentativen Untersuchung stets nur nahe, da der ,Grad der
Représentativitit* von 1 (100 %) nur den absoluten Idealfall widerspiegelt. Eine Untersuchung ermoglicht
daher nur eine Anndherung an die reale Priifmerkmalszusammensetzung. Aufgrund dessen ist
richtigerweise von einer Materialcharakterisierung der Grundmenge durch Stichproben (z. B. Einzelproben)
auszugehen, die in der Regel eine konventionelle Beschreibung des Stoffinventars (z.B. fiir Ent-
sorgungswege) darstellt.

Verluste von Priifmerkmalen fithren zwangsldufig zur Verringerung der Aussagekraft des Ergebnisses, so
dass der Grad der Reprasentativitat unter ,1“ sinken wird, was besonders bei komplex zusammengesetzten
Feststoffen (Abfillen, Materialien von Altstandorten) in ihrer kombinatorischen Parameter-, Kon-
zentrations- und Materialvielfalt hingenommen werden muss.

4.2.2 Reprisentativitit bei Feststoffuntersuchungen

Die Représentativitat eines Messwertes setzt eine Anzahl an Priifmerkmalstriagern in der analysierten Probe
voraus, die dem Anteil in der Grundgesamtheit angendhert ist, damit der Erhalt ihrer relativen Merkmals-
verteilung sichergestellt bleibt.

Abfille, Boden- und Altlastenmaterialien (Feststoffe) sind héufig durch partikelgetragene stoffliche
Inhomogenititen gekennzeichnet. Durch Entnahme grofler Probenmengen mit anschliefiender vollstiandiger
Zerkleinerung wird eine Verbesserung der stofflichen Homogenitit erreicht, was eine notwendige
Voraussetzung bei der Materialverjiingung ohne Verlust von Merkmalstragern darstellt. Ein weiteres
probates Mittel ist die Erh6hung der Anzahl der Einzelproben und die Erh6hung der Probenmasse.

Bild 2 zeigt eine mogliche Schadstoffverteilung in einer zu charakterisierenden Grundmenge mit einem
individuellen Verteilungsmuster der Priiffmerkmale (z.B. Schadstoffe). Zum Erhalt einer reprisentativen
Merkmalsverteilung bei gleichzeitiger Materialreduzierung, d.h. auf dem Weg von der Feld- bis zur
Priifprobe, ist das Abbild der Stoffverteilung zu bewahren. Voraussetzung hierfiir ist eine ausreichend grofde
Materialmenge, die einen hohen Homogenisierungsgrad fiir die notwendigen Verjlingungsschritte zulasst.
Idealisiert stellt die Merkmalsverteilung in der Prifprobe den grofdten gemeinsamen Teiler mit der
Grundmenge dar, d.h. sie entspricht in ihrer reduzierten Form qualitativ und quantitativ der Ausgangs-
verteilung.
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Bild 2a — Erforderlicher Merkmalstransfer partikelgetragener Schadstoffe (Priifmerkmale) von der Grundmenge zur Abbildung der
Priifmerkmale der Grundmenge im Feldprobenmaterial
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Bild 2b — Erforderlicher Informationstransfer partikelgetragener Schadstoffe (Merkmale) von der Feldprobe zur Abbildung der
Priifmerkmale der Feldprobe im Laborprobenmaterial
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Bild 2c — Notwendiger Informationstransfer partikelgetragener Schadstoffe (Merkmale) von der homogenisierten Laborprobe zur Abbildung
der Priifmerkmale im aufgearbeiteten und aliquotierten Priifprobenmaterial
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4.2.3 Prozessbedingte Fehlerquellen auf dem Weg von der Priif- zur Analysen-/Messprobe

Geringe Mengen von Priifmerkmalen in Proben fithren zu grofien Variationskoeffizienten (CV =s/X). So
bedeutet z. B ein CV von 0,5 (50 %) bei 1-facher Standardabweichung eine Abweichung von +50 % und
somit eine Spannweite von 100 %. Derartige Ergebnisse belegen die Problematik entsprechender Stoff-
charakterisierungen und somit die Beurteilung von Grundmengen.

Diese Problematik wird am folgenden Beispiel erlautert: Die Menge einer Priifprobe betrdgt 400 g, aus der in
Abhdngigkeit der durchzufiithrenden Untersuchungen folgende Teilproben generiert werden sollen: 100 g
fiir die Untersuchung auf mobilisierbare Stoffanteile (Eluate), 20 g zur Bestimmung der organischen Gesamt-
gehalte nach Extraktion, 3 g zur Ermittlung der konigswasserldslichen Anteile und 0,1 g (100 mg) zur
Bestimmung des Feststoff-TOC.

Bild 3 zeigt beispielhaft den Zusammenhang zwischen dem Variationskoeffizienten und der Probenmasse in
der Priifprobe in Gramm. Fiir 3 g Probenmasse in einer Priifprobe ergibt sich ein Variationskoeffizient
von 0,35, d. h. bei 1-facher Standardabweichung ein Wert mit einer Spannweite von 70 %. Betragt eine
Teilprobe z.B. 100 g in der Priifprobe, dann ist idealerweise ein Variationskoeffizient von 0,1, d. h. bei
2-facher Standardabweichung eine Abweichung von 20 % zu erwarten. Hieraus wird ersichtlich, dass
insbesondere fiir kleine Probenmassen grofde Priifprobenmassen fiir belastbare Ergebnisse stets
unerlasslich sind. Bereits bei einer Realprobenmasse von 100 mg liegt die Unsicherheit bei einem Wert
grofder 1 (100 %), d. h. bei zweifacher Standardabweichung weit iiber +100 % (Spannweite grofier 200 %).

Bild 3 zeigt beispielhaft den Zusammenhang zwischen dem Variationskoeffizienten (CV) und der aus einer
Priifprobenmasse von 400 g entnommenen Analysenprobenmasse von z. B.:

— 0,1 g fir die Bestimmung des Feststoff-TOC;

— 3 g zur Bestimmung der konigswasserloslichen Anteile sowie

— 20 g fiir die Bestimmung der org. Gesamtgehalte (MKW) und

— 100 g zur Ermittlung der mobilisierbaren Stoffanteile (Eluate).

Dem liegt die Annahme zu Grunde, dass folgende Faktoren fiir die Streuung (CV) verantwortlich sind:

— Inhomogenitét der Verteilung des Priifmerkmals in der Analysen-/Messprobe,

— Masse der Einwaage (methodenspezifisch)

ANMERKUNG 1 Belastbare Ergebnisse sind an einen ,robusten” Bereich einer Einwaage als Mess-oder Analysenprobe
gebunden. Wird diese  kritische Einwaage“ unterschritten, geht wegen mangelnder Homogenitat ein Verlust an
Aussagekraft zur Beurteilung eines Szenarios einher.

ANMERKUNG 2 Der Zustand einer idealen homogenen Merkmalsverteilung ist in der Praxis nicht erreichbar. Eine
Erhohung der Einwaage wadre hilfreich, ist aber aufgrund der anzuwendenden Methoden und Techniken vielfach nicht
moglich. Um dieses zu kompensieren ist das Arbeiten mit einer hdheren Anzahl an Parallelproben ggf. angezeigt.

Da Reproduzierbarkeiten durch parameter-, verfahrens- und matrixabhingige Einwaagen im Grundsatz
bestimmt werden, ist erfahrungsgemafs z. B beim Feststoff-TOC mit einem CV von grofer 1 (£100 %) zu
rechnen. Bei der Einwaage zur Ermittlung der konigswasserldslichen Anteile ist mit einem CV von ca. 0,32 %
(£32 %) zu rechnen und fiir die typische Masse zur Bestimmung der org. Gesamtgehalte hingegen mit einem
CV von 0,18 % (+18 %). Die fiir Eluate gangige Probenmasse von 100 g ist in diesem Beispiel mit einem CV
von 0,12 % (£12 %) behaftet.

Aus Bild 3 wird erkennbar, dass bei den zugrundeliegenden Priifmerkmalen mit ihren spezifischen
Randbedingungen bei kleinen Messproben ein Grenzbereich erreicht wird, der keine verladssliche Bewertung
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von Messergebnissen mehr zuldsst. Die Ursachen hierfiir sind in der mangelnden Homogenitidt der
Analysen-/Messprobe in Verbindung mit der angewendeten Analysenmethode (Norm) begriindet.
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Y: Variationskoeffizient
X: Analysen- oder Untersuchungsprobenmasse [g]

Bild 3 — Einfluss der Aliquotierung auf die Streubreite in Abhingigkeit von der erforderlichen
Analysen- oder Untersuchungsprobenmasse

Dieses zeigt die Problematik, dass die Anspriiche aus der Gesetz- und Verordnungsgebung sowie den
normativen Vorgaben mit den realen fachtechnischen Grundlagen nicht immer im Einklang stehen. Weiter-
hin wird deutlich, dass sich dem Ziel, Szenarien ,reprasentativ* anhand von richtigen Analysenergebnissen
zu beurteilen nur mit entsprechend grofiem Aufwand gendhert werden kann.
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Bild 4 — Einwaageabhingige und priifmerkmalsbedingte Streuungen bei Elutionsversuchen

Bild 4 zeigt die Bedeutung der Einwaage (Untersuchungsprobenmasse) fiir die Reproduzierbarkeit am
Beispiel von Elutionsversuchen. Die Streuungen [s..], ausgedriickt als relative Standardabweichung, setzen

sich hierbei einerseits aus priifmerkmalsbedingten Inhomogenitdten und andererseits aus analytisch-
chemischen Streuungen zusammen, die methodenspezifisch sind. Uberdies tragt noch eine mangelnde Ver-
fahrensoptimierung zur Gesamtstreuung bei, die der mangelnden Matrixunabhdngigkeit einer Methode
geschuldet ist. Streuungen hdngen iiberdies von der sog. Mindestanzahl der Merkmalstrager ab. Priif-
merkmale sind bei Feststoffuntersuchungen an Priifmerkmalstrdgen (Feststoffpartikel) gebunden. Diese
Priifmerkmalstrager oder Merkmalstriger sind in Abhdngigkeit von der vorliegenden Anzahl N der Prif-
merkmalstrageranzahl ursachlich fiir Streuungen verantwortlich. D. h., dass bei mit sinkender Anzahl die
Streuungen zunehmen, was sich in einer hohen rel. Standardabweichung ausdriickt.

Die Aussagekraft/-sicherheit von Ergebnissen hingt primar vom Erhalt der Priifmerkmalsverteilung und
ihrer Anzahl ab.

Jede Matrix ist durch ihre spezifische Kombination an verschiedenen Priifmerkmalen charakterisiert und
unterliegt einer breiten qualitativen und quantitativen Variation. Somit sind z. B. Haupt-, Nebenbestandteile
sowie Begleitstoffe unterscheidbar, die z. B. durch ihre Gewichtsanteile differenziert werden kénnen.

Bild 5 zeigt eine weitere Einflussgréfie auf Streuungen. Hierbei besteht ein Unterschied, ob ein Priifmerkmal
an Haupt-, Neben- oder Begleitkomponenten gebunden ist. Ihr Einfluss auf streuende Ergebnisse nimmt in

dieser Reihenfolge zum Teil erheblich zu.

Das Problem des Merkmaltransfers iiber den Aufarbeitungsschritt von der Priif- zur Analysen-/Messprobe
zeigen die an realen Abféllen ermittelten Kenndaten des nachfolgenden Beispiels (Bild 5):

Laut Definition bildet der Hauptbestandteil > 50 % der Gesamtprobenmasse; die Nebenbestandteile bei
deutlich iiber 1 %; die Begleitstoffe stellen < 1 Gew % der Gesamtmasse dar.

Haupt-, Neben- und Begleitstoffe variieren in der Zusammensetzung von +16 % iiber +33 % bis hin
zu +195 %. Dieses fiihrt bei der Materialreduktion von ausgehend 400 g Priifprobenmasse auf 100 g
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Untersuchungsprobenmasse zu einer Erhéhung der Streubreite auf +17 % bei Hauptbestandteilen, £59 %
bei Nebenbestandteilen und +290 % bei Begleitstoffen.

Bei der Reduzierung des Priifprobenmaterials von 400 g auf eine Analysenprobenmasse von 3 g steigt die
Streubreite der Ergebnisse bei Hauptbestandteilen auf lediglich +18 %, bei Nebenbestandteilen hingegen
auf +155 %.

Dieses Beispiel verdeutlicht bereits die Problematik der Aussagesicherheit in Abhdngigkeit der Bindung der
Priifmerkmale an Haupt- bzw. Nebenbestandteile. Bei Einwaagen von Messprobenmaterial im Bereich von
100 mg ist insgesamt von einer Spanne von 630 % Abweichung in Bezug auf die Priifprobe von 400 g
auszugehen.

Von Bedeutung ist auch, in welcher Konzentration das Priifmerkmal in den Priifmerkmalstriagern gegentiber
der Grundmenge der Ausgangspriifprobe enthalten ist.

Erschwerend kommt hinzu, dass umweltrelevante Parameter nicht singuldr, sondern im Ensemble zu
beurteilen sind (Bild 6). Thre unterschiedliche Prasenz im Probenmaterial fithrt jedoch dazu, dass es zu
speziesspezifischen Merkmalsdiskriminierungen kommt, was wiederum die Beurteilung eines Priif-
merkmalsensambel wesentlich erschwert.

Der in Bild 4 dargestellte Verlauf einwaageabhingiger Reproduzierbarkeiten von Elutionsversuchen zeigt,
dass die bereits in Bild 3 aufgezeigte ,allgemeine” Streuung von massenabhingiger Varianz sich auch bei
Elutionsversuchen bei konstantem Feststoff-/Fliissigkeitsverhdltnis (s/1 = const.) wiederfindet. Neben
dieser ,allgemeinen Grundstreuung” wirkt sich auch die Analysenstreuung und evtl. vorhandene methoden-
bedingte Streuung - hervorgerufen durch Querempfindlichkeiten von Matrixbestandteilen - auf die Gesamt-
reproduzierbarkeit aus.

Auch hier darf eine kritische Probenmasse von z.B. 50 g nicht unterschritten werden, um nicht in den

Bereich einer kritischen Schwankungsbreite zu gelangen, die mit einer iberkritischen Einwaage bzw.
kleinen Untersuchungsprobenmasse einhergeht.
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Y: Betrag der relativen Standardabweichung [%]
X: Betrag der Analysenprobenmasse [g]
1: Hauptbestandteil
2: Nebenbestandteil
3: Spurenbestandteil
Bild 5 — Schematische Entwicklung von Unsicherheiten von Priifmerkmalen in Abhéngigkeit von der Komponentenzusammensetzung
ausgehend von 400 g Laborprobenmasse
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4.2.4 Stoffliche Homogenitit von Feststoffprobenmaterialien
Verbesserung der stofflichen Homogenitat bedeutet:
— sortenreine Matrixbearbeitung iiber alle Bearbeitungsschritte (materialspezifisch);

— Zerkleinerung bei Mehrkomponentensystemen durch Reduzierung der Stiickigkeiten (Vergréfierung
der Probenmenge);

— Separierung durch Klassierung (z. B. Kornklassenstiickgréf3en).

Weitere Informationen zur Merkmalsverteilung im Probenmaterial sieche Anhang C und fiir ein Fallbeispiel
siehe Anhang L.

4.3 Qualitit mechanischer Vorbereitungsschritte
4.3.1 Bedeutung der mechanischen Probenvorbereitung fiir die Ergebnisqualitit

Umfangreiche experimentelle Untersuchungen haben gezeigt, dass die fehlertrachtigsten Schritte der
Feststoffprobenuntersuchung die der Probenvorbehandlung und -vorbereitung sind. Hier besteht ein
erhebliches Risiko der Priiffmerkmalsdiskriminierung durch eine unsachgeméifie Anwendung von Material-
reduktions- und Teilungstechniken.

4.3.2 Qualitit der Materialreduktion

Die Qualitit mechanischer Probenteilungen hingt mafdgeblich von der Anzahl und Grofde der
Teilungsschritte ab. Als Beispiel ist die Teilprobenbildung mittels Rotationsteiler (ROT) und Riffelteiler (RT)
genannt. Tabelle 1 zeigt die absolute und relative Materialreduzierung beider Teilungstechniken. Ausgehend
von z. B. 2000 g Laborprobenmaterial wird somit nach erstmaliger Probenteilung das Material auf 50 %
(1000 g) bzw. 12,5 % (250 g) Priifprobenmasse des Ausgangsmaterials in Abhangigkeit der Teilungstechnik
reduziert. Dieses Material ist i.d.R. erneut fiir weitere Analysen auf andere Parameter zu aliquotieren.
Bereits nach dem dritten Teilungsschritt liegen pro Aliquot 3,91 g (0,195 %) bei der Rotationsteilung und
250 g (12,5 %) beim Riffelteiler vor. Untersuchungen zeigen, dass in komplex zusammengesetzten Matrices
dieses zu Verlusten von bis zu 45 % von einzelnen Priifmerkmalstragern fithren kann.

Tabelle 1 — Absolute und relative Materialreduzierung

Teilungsschritt RT ROT
Nr. G % g %
0 2000 — 2000 —
1 1000 50 250 25
2 500 25 31,25 12,5
3 250 12,5 3,906 0,2
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Bild 6 — Von der Labor- iiber die Priifprobe zu Analysenergebnissen als Basis der Beurteilung von Priifmerkmalen
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Bild 6 verdeutlicht den Weg der Priifmerkmale von der beprobten Grundmenge iiber das herzustellende
Abbild ihrer Verteilung in Einzel-(EP) und Misch-(MP)/bzw. Laborproben (LP) und den hieraus zu
generierenden Priifproben (PP). In den PP sollte das Verhaltnis der Priifparameter zueinander moglichst
ungestort erhalten bleiben, da die Analysenergebnisse der Komponenten untereinander stimmig zur
Beurteilung vorliegen miissen. Eine solide Beurteilung des gesamten zu analysierenden Priifparameter-
paketes ist ansonsten nicht moglich, da die Priifparameter in der zu beurteilenden Grundmenge in einem
bestimmten Verhaltnis zueinander gestanden haben.

4.4 Transport, Lagerung und Riickstellung

Im Stadium der Probenvorbereitung ist die Riickstellung von Probenmaterialien am sinnvollsten, da durch
Probenvorbehandlung und -vorbereitung ein hoher Homogenisierungsgrad erreicht wurde. In Abhangigkeit
von der Fragestellung ist eine Riickstellung auch zu einem fritheren Zeitpunkt méglich.

Eine besondere Bedeutung kommt der Probenlagerung zu, da i.d.R. davon auszugehen ist, dass das
Priifprobenmaterial nicht ohne Zwischenlagerung analysiert wird.

Von entscheidender Bedeutung sind die Probenlagerungsbedingungen fiir Riickstellproben, da neben der
Lagerungsdauer die Art des Materials (getrocknet/ungetrocknet) und die interessierenden Parameter sowie
die zu verwendenden Gefafdmaterialien zu beriicksichtigen sind.

Im Hinblick auf mikrobiologische Priifverfahren sind Einschridnkungen der Lagerungsbedingungen
frihzeitig bei der Durchfiihrungsplanung zu beriicksichtigen. Die Lagerungsbedingungen sind so zu
gestalten, dass Materialveranderungen so gering wie moglich gehalten werden, um eine Verfilschung
dkotoxikologischer und anderer Parameter zu vermeiden. Die Tabellen 2 und 3 enthalten Ubersichten zu
Lagerungsbedingungen ausgewdahlter Untersuchungsparameter.

ANMERKUNG  Bei mikrobiell aktiven Materialien miissen dariiber hinaus besondere Vorsichtsmafinahmen ergriffen
werden, da verwendete Behilter durch Gasentstehung unter Uberdruck geraten und Explosionen zur Folge haben

konnen.
Tabelle 2 — Lagerungsbedingungen fiir Bodenmaterial nach DIN ISO 18512
getrocknet getrocknet feucht feucht feucht
Priifziel Norm
T=20°C T=4°C T=4°C T=-20°C | T=-80°C
walM2| 2| W | M| ]J |WM| ] WM|]|W|M|]
Schwermetalle 30 | ~b | ~ ~ 6 10 30
(Gesamtgehalt)
Hg (Verbindungen, 1|~ ~ |~ ~|~|~|~]~
fliichtig)
Schwermetalle 1 3 1 ~l~ |~~~ |~
(mobiler Gehalt)
Anionen (C1~, S0,27) 3

Nahrstoffe (gesamt)
P, K, Ca, Mg 30 30 ~ 10 30
—N 3 3 1 10 30

Nahrstoffe (verfiigbar)

P, K, Ca, Mg 30 10 30

—Npin 3 1 1 1 10

Humus, Corg 3 3 1 3 10
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getrocknet getrocknet feucht feucht feucht
Priifziel Norm
T=20°C T=4°C T=4°C T=-20°C| T=-80°C
walMa| ]2 | W | M J | W(M| ] [WM|[]J |W|M]|]
DOM 1 3 1 3 10

org. Schadstoffe

PCDD/F 3 bis 3 bis 1 10 10
6 6

PCB SN [ | [ [ p— 1 6 ~ |~ 1~

Bioabbau (aerob) DINISO11266| — | — | — | — | — | — 3 ~l ~l ~ ]~~~

Bioabbau (anaerob) DINISO15473| — | — | — | — | — | — 3 ~l~ ]~~~ ]~

Pflanzentest ~ | ~ ~ ~ ~ ~ 3 1|~~~

a  W/M/J: Woche/Monat/Jahr

b <. ohne Erfahrung

C

—: keine geeignete Lagermoglichkeit

Tabelle 3 — Lagerungsbedingungen und -zeitriaume fiir getrocknete Feststoffprobenmaterialien mit
organischen und anorganischen Verbindungen nach DIN ISO 18512

hochster 1 Woche 6 Monate 5 Jahre > 5 Jahre
Messgrosse nf:tfeéiﬁ;l Zei\t:;zlll;:ﬂ:or Temperatur | Temperatur | Temperatur | Temperatur
Wochen °C °oC °C °oC
KW’s? Braunglas 2 4 4 -18 -18
Lipophile KW’sP Braunglas 2 4 4 —18 —18
PAH Braunglas 2 4 4 -18 -18
PCB Braunglas 2 4 4 -18 -18
PCDD/F Braunglas 2 4 4 20 20
PBDE Braunglas 2 4 4 20 20
Phenol und Derivate Braunglas 2 4 4 -18 -18
LHKW¢ Glas 2 4 — — —
BTEX¢ Glas 2 4 — — —
sMd PE¢/Glas > 2 20 20 20 20
2 aliphatische KW (Cy bis C4)
b xw> C4g (z. B. Schmierfette)
¢ Probenahme und Konservierung ausschlieflisch nach ,HLUG-Methode" (siehe DIN 19747:2009-07, 4.1.1)
d  SM: Schwermetalle: Zn, Cd, Pb, Cu, Ni, HG und As
€ PE: Polyethylen
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5 Qualitatssicherung

5.1 Allgemeines
5.1.1 Prozessstruktur

Von grundlegender Bedeutung fiir jede Feststoffuntersuchung (siehe Bild 1) ist, neben der Probenahme, die
Qualitat der Bearbeitung des Probenmaterials. Dabei erfordern unterschiedliche Materialeigenschaften
und  -beschaffenheiten  spezifische, dem  Untersuchungsziel angepasste, = Probenvorbe-
handlungs- und -vorbereitungsschritte. Eine fehlerhafte Ausfiihrung dieser Arbeitsschritte kann
chemische, physikalische oder biologische Priifverfahren in ihrer Aussagekraft entscheidend einschranken
und zu Fehlbeurteilungen fiihren. Da jeder Arbeitsschritt mit systematischen und/oder zufélligen Fehlern
behaftet ist, muss sichergestellt werden, dass die anzuwendenden Arbeitsschritte und Techniken die zu
bestimmenden Priifmerkmale nicht verfilschen, so dass die zu charakterisierende Grundmenge,
reprasentiert durch die Feldprobe, genau abgebildet wird. Die mit der Materialcharakterisierung
verbundenen Anspriiche an die Merkmalsbeschreibung, wie z.B. Genauigkeit und Reproduzierbarkeit,
erfordern parameter- und materialspezifische Arbeitsschritte, die auf die verschiedenen
Untersuchungsverfahren und Priifziele abgestimmt sind. Daher erfordern insbesondere Feststoff-
untersuchungen generell eine umfassende Priif-/Messplanung, die alle Wechselwirkungen der
verschiedenen Verfahrensschritte berticksichtigt.

Nur wenn die o. g. Voraussetzungen bertcksichtigt, und mogliche Abweichungen dokumentiert wurden, ist
eine qualifizierte Beurteilung hinsichtlich der Validitdt und Aussagekraft der Messergebnisse moglich, um zu
einem spateren Zeitpunkt fiir Entscheidungen in den jeweiligen Rechtsbereichen herangezogen zu werden.

Sollen biologische Priifverfahren (siehe AnhangA) zur Bewertung im Sinne einer grundsatzlichen
Eigenschaftscharakterisierung oder einer standortspezifischen Situation eingesetzt werden, so ist
grundsatzlich zu beriicksichtigen, dass die individuelle Empfindlichkeit von Tier- und Pflanzen-
gemeinschaften von Art zu Art signifikant verschieden sein kann. Idealer Weise sollte daher zur
okotoxikologischen Charakterisierung eine Batterie von Tests, bestehend aus mehreren Arten unter-
schiedlicher taxonomischer Gruppen und/oder Trophiestufen eingesetzt werden. Unabhédngig von diesen
wissenschaftlich 6kologischen Uberlegungen beeinflussen auch regulatorische Vorgaben (z. B. Schutzziele)
die Auswahl der Testsysteme.

Die Zusammenflihrung gemessener Gehalte von Verunreinigungen in Bdden (Bodensubstraten) mit
Wirkungsdaten aus standortspezifischen biologischen Priifungen (z.B. Einzelspezies Toxizitatstests,
mikrobiologische Funktionstests) liefert eine umfassende und genaue Schdtzung standortspezifischer
Risiken eines belasteten Bodens gegeniiber bodenlebenden Organismen, weil die inherente Toxizitdt der
Bodenverunreinigungen unter den spezifischen, die Bioverfiigbarkeit bestimmenden Standortbedingungen
an relevanten Indikatororganismen dargestellt wird. Biologische Priifungen integrieren die Wirkungen aller
toxischen Kontaminanten, auch solcher, die nicht analytisch bestimmt wurden.

5.1.2  Personal

Die einzelnen Schritte der Feststoffuntersuchung (siehe Bild 1) erfordern unterschiedliche Qualifikationen:
Berufsausbildung und/oder Weiter- und Fortbildungen, Fahigkeiten und Erfahrungen. Hierbei lassen sich im
Wesentlichen drei Bereiche unterscheiden:

Die ersten drei Schritte:

— Veranlassung/Fragestellung/Untersuchungsziel,

— Untersuchungsplan und

— Probenahmestrategie/-plan
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erfordern fachkundiges Personal mit Hintergrundwissen iiber die Bedeutung der Auswirkungen der Planung
auf die Ergebnisse der Analytik.

Die folgenden Schritte:

— Probenahme,

— Probenvorbehandlung und

— Probentransport

miissen von sachkundigem Personal vorgenommen werden.

Flir die Schritte der Laboruntersuchung:

— Probenvorbereitung,

— Probenaufarbeitung,

— Untersuchung/Analyse und

— Ergebnisangabe

sind die Anforderungen an die Kompetenz des Personals nach DIN EN ISO/IEC 17025, 5.2 festgelegt.

Die abschliefRenden Schritte:

— Auswertung/Datenbeurteilung (Ergebnisplausibilitit),

— Begutachtung/Bewertung und

— Berichterstattung

erfordern erfahrenes, fachkundiges Personal mit umfassendem Wissen tliber den Gesamtprozess der zuvor
dargestellten Feststoffuntersuchung, um nicht nur die Aussagekraft des Ergebnisses beurteilen zu kdnnen,

sondern dieses im Kontext mit dem zu beurteilenden Szenario zu bewerten.

5.2 Veranlassung/Fragestellung/Untersuchungsgegenstand/Untersuchungsziel /
Qualititsziel

Zu Beginn einer qualitatsgesicherten Untersuchung sind immer konkrete Fragestellungen zu formulieren.
Hierfiir ist es unerlasslich, bestehende Informationen in die Vorbereitungen einflieRen zu lassen. Solche
Informationen konnen allgemeine Stoffinformationen, vorliegende Messergebnisse oder Standort-
informationen sein. Im Falle einer Entsorgung sind auch die in Frage kommenden Entsorgungswege zu
berticksichtigen.

Folgende Mafdgaben sind zu beachten:

— Welche Fragen sollen beantwortet werden?

— Die zu beantwortenden Fragen miissen klar formuliert sein;

— Welche Daten/Priifmerkmale/Sachdaten/Informationen sind geeignet/werden bendtigt um diese
Fragen zu beantworten?

— Hintergrundinformationen (aktuelle und frithere Nutzungen, z. B. Abfallhistorie);
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— die benotigten Datenanforderungen miissen definiert sein;

— esist vorher zu klaren, ob und wie die mit den Priif-/Messverfahren erzeugten Daten zur Beantwortung
der Fragen beitragen;

— der Bewertungshintergrund, in dem die Daten Verwendung finden, muss bekannt sein;
— im Vorfeld sollte die Moglichkeit schrittweiser Priifungen in Betracht gezogen;
— das erforderliche Qualitdtsniveau der Analysen oder Tests muss festgelegt werden;

— Entwicklung einer Entscheidungsregel; Entscheidungsgrundlagen aus Sicht des Entscheidungstragers
tolerierte Unsicherheit (Belastbarkeit der Ergebnisse);

— Regeln fiir Abweichungen vom Probenplan und deren Dokumentation;
— zu erwartende Schwierigkeiten bei der Probenahme;
— Aussagekraft des Untersuchungsergebnisses (Grad der Reprasentativitat, Qualitdtsstufe).

Wenn die Fragestellung formuliert ist, werden mit den Qualitétszielen alle Bedingungen wie Beprobungsort,
Anzahl der Proben, Grofie der Proben und das Ausmafd der Analysen bzw. biologischen Tests sowie Umfang
und Kosten der Untersuchung festgelegt, die fiir die Planung und Ausarbeitung der Untersuchung bendtigt
werden. Hierzu gehoren auch Festlegungen zum noch tolerierbaren Gesamtfehler bei regulativen
Entscheidungen.

Die Festlegung der Grundmenge und des Untersuchungsziels markieren einen der wichtigsten Schritte bei
der Entwicklung eines Untersuchungsplanes und sollten im Einvernehmen mit allen Beteiligten
(Entscheidungstragern, Bewertern usw.) frithzeitig festgelegt werden. Mit dem Untersuchungsgegenstand
sind die Priifparameter (biologisch: Priifendpunkt z.B. Bodenfruchtbarkeit, chemisch: z.B. Elemente)
festzulegen:

— Klérung welche Hintergrunddaten zum Beprobungsort, unter Beriicksichtigung der Qualitit bisheriger
Untersuchungsergebnisse (z. B. Dokumentation, Methoden, hohe Bestimmungsgrenzen) zur Verfiigung
stehen und ggf. nicht erneut erhoben werden miissen;

— die Beprobungsstrategie zur Optimierung der Aussage iiber die Stoffverteilung (z. B. Sortenreinheit);

— Abstimmung der Priif-/Messverfahren bzw. Tests und Testorganismen zur Charakterisierung der
Grundmenge zwecks Erreichung des Priifziels;

— Lage, Umfang, Art und Eigenschaften sowie zeitlicher Verlauf der Kontamination z.B. durch Vor
Ortuntersuchungen.

5.3 Untersuchungsplan

Der Untersuchungsplan soll die im Anhang D gelisteten Mindestinformationen enthalten, Abweichungen bei
begrenzten Fragestellungen (z. B. Abfalldeklaration) sind zu begriinden und zu dokumentieren.
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5.4 Probenahme
5.4.1 Allgemeines

Die Probenahme ist ein wesentlicher Gesichtspunkt der Qualitdtssicherung im Hinblick auf die
reprasentative Erfassung der Merkmalstrager.

Bei der Haufwerksprobenahme z. B. (siehe DIN 19698-1, LAGA PN 98,) ist die Anzahl von Mischproben vom
Volumen der Grundmenge abhdngig. Die in DIN 19698-1, Tabellel und Tabelle 2 der LAGA PN 98
aufgefiihrten Angaben sind Mindestkriterien, um gesicherte Informationen zum Stoffinventar zu erhalten.
Sie diirfen nicht unterschritten werden.

Bei Flachenkorpern ist die Form der Probenahme z.B. durch Schiirfe oder Bohrungen (z.B. Bohr-
durchmesser, zu erreichende Tiefe) entscheidend.

5.4.2 Probenahmeplanung

Im Probenahmeplan wird u.a. die Anzahl und Verteilung der Einzelproben iiber die zu beurteilende
Grundmenge festgelegt. Das Material ist im Hinblick auf die angestrebte Verwertung/ Beseitigung
proportional zu den vorliegenden Korngréfien-/Komponentenverteilungen/Stiickgrofienbereichen zu
beproben.

Ist nach Priifung der Eigenschaften zu erkennen, dass die zu beprobende Grundmenge aus abgrenzbaren
Teilchargen besteht, die z. B. Auffélligkeiten in Gréfde, Form, Stoffbestand, zeigen, sind diese abzutrennen
und ggf. getrennt zu untersuchen. Gleiche Materialien unterschiedlicher Herkunft miissen ebenfalls getrennt

charakterisiert werden.

Im Vorfeld der Probenahme erfolgen Recherchen und Strategiefestlegungen, die u. a. die folgenden Fragen
beinhalten:

— Anlass und Ziel der Untersuchung;
— Herkunft des zu beprobenden Materials;

— erwartetes Schadstoff-/Stoffspektrum, das auch durch Vor-Ort-Analytik weiter spezifiziert werden
kann;

— Ortliche und zeitliche Schwankungen in der Verteilung des Stoffbestandes (falls durch Voruntersuchung
bekannt);

— zu bestimmende Parameter;
— anzuwendende Probenahmetechnik;
— erforderliche Arbeitsschutzmafinahmen.

Die Umsetzung ,vor Ort“ setzt voraus, dass Art, Umfang und Durchfiihrung der Probenahme nach einem
konkreten Plan erfolgen, der u. a. folgende Gesichtspunkte berticksichtigt:

— oOrtliche Gegebenheiten (z.B. freilagernde Haufwerke, Abfallstrome, Anlieferung in Behdltnissen oder
Transportfahrzeugen, ggf. Lage von z. B. Ver-/Entsorgungsleitungen);

— fiir biologische und gewisse chemische Parameter ist zu berticksichtigen, dass die Feldprobe identisch
mit der Labor/Priifprobe ist;

— Homogenitdts- /Heterogenitits-Ansprache der Grundmenge;
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— Grofde und Art der Grundmenge (Bestimmung des Volumens/der Masse);

— Korn-/Komponenten-/Stiickgrofie, Stiickigkeit (Form);

— Festlegung der zu beurteilenden Grundmenge (ggf. Abtrennung von Teilchargen);
— ggf. Anderung/Erginzung der Probenahmestrategie;

— Probenahmeverfahren;

— Methoden der Probenahme entsprechend der Strategiefestlegung (systematische, geschichtete,
zufallige);

— Probenahmetechnik;

— Verpackung und Versand der Proben.
5.4.3 Probenahmestrategie
5.4.3.1 Allgemeines

Eine Probenahmestrategie dient der Qualitatssicherung bei der Beprobung einer Grundgesamtheit. Die
Definition der Grundgesamtheit, auf die geschlossen werden soll, muss daher vor der Entscheidung iiber die
Probenahmestrategie vorgenommen werden. Die Entscheidung fiir die gewahlte Probenahmestrategie ist zu
begriinden.

Es existieren verschiedene Typen von Probenahmestrategien. Zwei Hauptkategorien unterscheiden sich
darin, dass die eine Stichprobe zufillig (probabilistisch) und die andere nicht zufillig (nicht-probabilistisch)
ist.

Bei probabilistischen Strategien folgt die Stichprobenahme den Regeln statistischer Theorien und der
Anwendung des Zufallsprinzips (Randomisierung). Bei nicht-probabilistischen Probenahmestrategien
werden die Stichproben nach Expertenwissen iiber den Standort oder nach Fach- und Sachkunde
ausgewahlt. Nicht-probabilistische Stichprobenahmen kénnen weniger kostenintensiv und effizienter sein
und ebenfalls verwertbare Daten liefern. Im Vergleich zu probabilistischen Strategien hingen sie jedoch in
hohem Mafe vom Fachwissen ab, bieten keine Mdglichkeit zur Bestimmung der Genauigkeit der Schatzung
der Parameter, und die erfassten Parameter kdnnen nicht statistisch interpretiert werden. Im Gegenzug sind
probabilistische Strategien schwieriger in der Ausfithrung und erfordern haufig die Einbindung statistischen
Sachverstandes, liefern aber Einschitzungen der Datenunsicherheit und es konnen Kriterien der
schliefdenden Statistik (z. B. Konfidenzgrenzen) festgelegt werden.

Die Wahl der Probenahmestrategie hangt von verschiedenen Faktoren ab, z. B.:
— dem Untersuchungsziel;

— den Standortbedingungen (z. B. Nutzung, Flurabstand, Zuganglichkeit);

— dem Probenahmeverfahren;

— pragmatischen Uberlegungen (z. B. Belastbarkeit, Zeitrahmen, Kosten).

ANMERKUNG  Untersuchungsstrategie und breite stoffliche Variabilitat in der Materialzusammensetzung bedingen,
dass bereits zur Herstellung der Feldprobe Behandlungsschritte wie das Sortieren, Klassieren und Zerkleinern zum
Einsatz kommen. Als Grundsatz gilt, dass Verdnderungen am ,Grundmengenmaterial“ auf das noétigste beschrankt
bleiben, d.h. die Probe mit ihrer darin enthaltenen Merkmalsverteilung moglichst unverandert zur Laborprobe
tiberfithrt wird. Entscheidend dafiir sind Kenntnisse zu wichtigen Einflussgréflen, zum Erkennen und Erhalt der
Merkmalsverteilung und wie deren Uberpriifung sichergestellt werden kann.
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Werden wahrend dieser Behandlungsschritte signifikante Auffdlligkeiten innerhalb einer Grundmenge
erkannt, sind die entsprechenden Teilchargen zu separieren und getrennt zu beproben. Mischproben iiber
die gesamte Grundmenge sind in diesem Fall unzulassig.

5.4.3.2 Probentypen

Typische Probentypen sind: Einzel-, Misch- und Sammelproben. Bei der Probenahme sind die in Regel-
werken (z. B. DIN ISO 18400-1021)) gemachten Vorgaben einzuhalten. Aus regulativer Sicht besteht bei
Mischproben die Gefahr eines weniger konservativen Bewertungsansatzes.

Mischproben liefern den Mittelwert aus mindestens vier Einzelproben, um der kombinatorischen Para-
meter- und Materialvielfalt Rechnung zu tragen. Sie eignen sich besonders dort gut, wo der Mittelwert der
Grundmenge fiir die Bewertung relevant ist (z. B. Deponierung, Recycling-Materialien, Wiedereinbau).

Sie eignen sich nicht fiir:

— die Abschitzung der Streuung eines Messwertes (z. B. Toxizitit);

— die Bestimmung des Einflusses von Matrixparametern auf die Merkmalsauspragung;
— ungestorte Proben fiir Tests (z. B. Mikrokosmosstudien);

— die Erkennung von Extremwerten, diese bleiben unerkannt.

Bei heterogener Materialzusammensetzung tragt die Erh6hung der Anzahl der Einzelproben pro Mischprobe
nicht zur Verbesserung der Aussagekraft der stofflichen Zusammensetzung der Grundmenge bei, diese kann
nur durch eine Erhéhung der Anzahl Mischproben erfolgen, ansonsten fiithrt dies ausschliefdlich zu einer
Nivellierung der Stoffgehalte in der Mischprobe.

Dem héaufigen Vorhandensein von kleinrdumlichen Konzentrationsschwerpunkten mit relevanten
Stoffgehalten muss bei der Bildung von Mischproben durch die ausreichende Entnahme von Einzelproben
zwingend Rechnung getragen werden. Eine Nivellierung durch die Mischprobenbildung fithrt zu
Fehleinschitzungen und eine unzuldssige Nivellierung von Schadstoffbelastungen und falschen Beurtei-
lungen der zu charakterisierenden Grundmenge.

5.4.3.3 Methoden zum Erkennen der Merkmalsverteilung in der Grundmenge

Priifmerkmale (z. B. Schadstoffe) sind an Phasen gebunden und somit nicht immer sensorisch feststellbar.
Aufgrund der Bedeutung der Priifmerkmalsverteilung ist es von Vorteil, wenn Vor-Ort-Analysenverfahren
oder -Messtechniken Hinweise liber die Stoffverteilung liefern kénnen.

Schadstoffe auf Altstandorten und Altablagerungen (Untersuchungsparameter) liegen i.d.R. inhomogen
verteilt vor, wobei der Grad der Inhomogenitidt material- und parameterabhiangig und oftmals nicht ohne
weiteres feststellbar ist. Dies liegt an einer ungleichméafdigen Verteilung von Schadstoffen in heterogen
zusammengesetzten Feststoffmatrizes und daran, dass sich auf Altstandorten Schadstoffbelastungen
verschiedener Herkunft iiberlagern kénnen. Beispielsweise kann es sich um Leckagen aus teilweise
unterschiedlichen Epochen oder Gebdudeabbruchmaterialien handeln. Produktionsbedingte Tatigkeiten mit
kontaminationsrelevanten Stoffen verursachen nur in den wenigsten Fallen flachige Verunreinigungen.
Eines der Kernprobleme, welches wesentlichen Einfluss auf die nachfolgende Untersuchung und damit auf
die Bewertungsgrundlagen hat, ist die Entnahme von Probenmaterial mit dem Standorte charakterisiert
werden konnen. Die in der Praxis haufig vorzufindenden Belastungsschwerpunkte, im Verhaltnis zur Grofie

1) Zum Zeitpunkt der Entstehung dieses Dokuments ist die DIN ISO 18400-102 noch in Bearbeitung. Die englische
[SO 18400-102 ist jedoch erhaltlich.
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