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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitskreis NA 119-01-02-01-03 AK ,PEN“ des Normenausschusses
Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V. erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patenrechte beriihren
konnen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Feststoffe konnen in der Regel nicht in ihrer gesamten Grundmenge auf physikalische, chemische und
biologische Parameter untersucht werden. Daher geht notwendigerweise jeweils eine Probenahme voraus,
die zu einer Massenreduktion fiihrt. Die Proben sollen die originale Zusammensetzung der Grundmenge so
exakt wie moglich abbilden.

Die Teile 1 und 2 behandeln die Probenahme aus Haufwerken. Die darin dargestellten statistischen Modelle
konnen auch auf die anderen Teile der Normenreihe angewandt werden.

Weitere Teile flir die Probenahme, z.B. die Hot-Spot-Beprobung, Beprobung von Stoffstromen (z.B.

Probenahme aus bewegten Materialien), aus Behéltern oder Big Bags, aus Transportfahrzeugen, In-situ-
Beprobung (z. B. Linienbauwerke), sind in Vorbereitung.
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Einleitung

Dieser Teil der Normenreihe DIN 19698 beschreibt eine Strategie zur Probenahme aus Haufwerken, bei der
die Kenntnis einer durchschnittlichen stofflichen Zusammensetzung fiir eine Beurteilung ausreichend ist.
Wesentliches Merkmal der hier beschriebenen Strategie ist die Bildung einer homogenisierten
»,Gesamtmischprobe", die das gesamte Haufwerk reprasentiert. Aus dieser werden anschlieféend die
Laborproben entnommen. Diese Vorgehensweise wird als ,integrale Charakterisierung“ bezeichnet.

Hierzu werden statistische Verfahren aus der Probenahmetheorie [5 bis 8] angewendet, die auch zur
praktischen Uberpriifung der Reprisentativitit der Probenahme geeignet sind. Resultate sind die Vorgabe
der Zahl der zu entnehmenden Einzelproben und der Zahl der zu untersuchenden Laborproben.

Je nach vorliegenden Informationen werden zwei verschiedene Vorgehensweisen beschrieben.

a) Sind die Streuungen der Probenahme und der Analyse bekannt und wird eine angemessene, tolerierbare
Unsicherheit gewahlt, dann kann die Anzahl sowohl der zu entnehmenden Einzelproben als auch der zu
untersuchenden Laborproben berechnet und damit ein statistisch eingegrenzter Gesamtmittelwert des
interessierenden Merkmals ermittelt werden.

b) Sind diese Streuungen nicht bekannt, wird anhand eines konventionell vorgegebenen (Heterogenitats-)
Verhaltnisses von Probenahmestreuung zur Analysenstreuung die Anzahl der Einzelproben als auch der
zu untersuchenden Laborproben berechnet. Bei diesem Ansatz kann eine tolerierbare Unsicherheit
nicht vorgegeben werden
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der Norm hat die Zielsetzung, Proben zu gewinnen, die die Durchschnittseigenschaften der
Grundmenge reprasentativ charakterisieren (integrale Charakterisierung) und behandelt die auf
statistischen Grundlagen gegriindete Herangehensweise.

Dieses Dokument wird zur Entnahme von Proben von Feststoffen (von festen und stichfesten Materialien)
aus Haufwerken zur Bestimmung des reprdsentativen Mittelwertes angewendet, wenn die Durchschnitts-
eigenschaft der Grundmenge, nicht aber die rdumliche Verteilung eines Merkmals in der Grundmenge
interessiert. Es wird z.B. bei vorseparierten Haufwerken oder bei Haufwerken, iliber die bereits
Informationen (wie z. B. gleiche Kérnungsverteilung, gleiche Herkunft) vorliegen, angewendet. Beispielhaft
zu nennen sind Erdaushub, Hochofenschlacke, Gieflereialtsand, aufbereitete RC-Baustoffe sowie
Gesteinskérnungen.

Fiir die Untersuchung von Feststoffproben auf leichtfllichtige Substanzen sind zuséatzlich die Vorgaben der
DIN 19747, 6.3.2 zu beachten.

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 4124, Baugruben und Grdben — Béschungen, Verbau, Arbeitsraumbreiten

DIN 19698-1:2014-05, Untersuchung von Feststoffen — Probenahme von festen und stichfesten Materialien —
Teil 1: Anleitung fiir die segmentorientierte Entnahme von Proben aus Haufwerken

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach DIN 19698-1 und die folgenden Begriffe.

31
Analysenprobe
aus der Priifprobe gewonnene Teilprobe fiir die chemische oder physikalische Untersuchung

[Quelle: DIN 19747:20009, 3.1]

3.2

Gesamtmischprobe

Probe, die durch Vereinigung und Vermischung aller aus der Grundmenge entnommenen Einzelproben oder
Mischproben entsteht und damit den Charakter einer Durchschnittsprobe hat

33
Probenahmestreuung
Streuung die durch materialbedingte Variabilitat der Merkmale und den Probenahmefehler verursacht wird

Anmerkung 1 zum Begriff:  Der Einfluss der materialbedingten Variabilitdt kann z. B. durch Erhéhung der Anzahl der
Einzelproben minimiert werden.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Fehler durch falsche Probenahme z. B. durch falsche Geometrie der Probenahmegerite,
Nicht-Einhaltung der Mindestvolumina der Einzel- oder Laborproben. Der Probenahmefehler wird im Folgenden nicht
weiter betrachtet.
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3.4

Priifprobe

aus der Laborprobe hergestellte Probe, von der fiir die Priifung oder Analyse Priiffmengen entnommen
werden

[Quelle: DIN 19747:20009, 3.14]

3.5

reprasentative Probe

Probe, deren Eigenschaften weitestgehend den interessierenden Durchschnittseigenschaften der
Gesamtmenge des Priifgutes entsprechen

[Quelle: LAGA PN 98, S. 42] [4]

3.6

reprasentative Probenahme

Probenahme, bei der in der Probe die interessierenden Merkmale mit einer Unsicherheit vorliegen, die fiir
die Zielstellung noch tolerierbar ist oder bei der die Probenahmestreuung keinen signifikanten Einfluss auf
die Gesamtstreuung besitzt

3.7

Repradsentativitit

Grad der Ubereinstimmung von aus einer Probe mit tolerierbarer Unsicherheit U, ermittelten
Eigenschaften mit denen der Grundmenge

3.8.

Heterogenititsverhiltnis H

Verhaltnis von Probenahmestreuung (rdumliche Variabilitdt) zur Analysen- und Probenvorbereitungs-
streuung

Anmerkung 1 zum Begriff:  Kenngrofie fiir die Heterogenitdt der Grundmenge.

4 Symbole und Abkiirzungen
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten folgende Symbole und Abkiirzungen:
a Mittelwert der Abweichungen (= Verzerrung)

relative Differenz zwischen dem wahren Wert c,,; einer Probe i und dem wahren Wert des
Gehaltes u in der Grundmenge

Cwi wahrer Wert einer Probe i

d]- Differenz der Analysenergebnisse an der j-ten Laborprobe

Dgs Durchmesser des 95-Perzentils der Korngrofdenverteilung, wird als Mafd fiir das Grofdtkorn
benutzt

E Erwartungswert

H Heterogenitatsverhaltnis fiir die gesamte Grundmenge

H, Heterogenitatsverhaltnis der Basisgrofse von 30 m3

k Erweiterungsfaktor zur Berechnung der erweiterten Unsicherheit aus der Standardunsicherheit u

(in dieser Norm wird stets k = 2 gewahlt, was einer ca. 95 % Wahrscheinlichkeit entspricht)
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mittlere quadratische Abweichung (en: mean square error), Maf? fiir die Giite der Schatzfunktion

Zahl der zu untersuchenden Laborproben
Zahl der Einzelproben

Mehrfachbestimmungen

statistische Sicherheit

mittleres Quadrat der Abweichung
tolerierbares mittleres Quadrat der Abweichung

Analysenstreuung (inkl. der Probevorbereitungsstreuung)

Analysenstreuung des Mittelwertes
Analysenvarianz (als Varianz wird das Quadrat der Streuung bezeichnet)
Gesamtstreuung von Probenahme und Analytik

Gesamtvarianz der Gesamtmischprobe

die Streuung innerhalb der Proben, identisch mit der Analysenstreuung SA

Probenahmestreuung

Probenahmestreuung des Mittelwertes;
Probenahmevarianz

Gesamtstreuung des Mittelwertes

Gesamtvarianz des Mittelwertes aller m Laborproben

Streuung der Gruppenmittelwerte

erweiterte Unsicherheit (U = k x u)
Standardunsicherheit

Mittelwert der erweiterten Unsicherheit
vorgegebene, maximal tolerierbare Unsicherheit

fiktive maximal tolerierbare Unsicherheit

Volumen der Grundmenge

Volumenvergrofderungsfaktor

Basisgroéfle mit einem Volumen von 30 m® (entspricht in etwa dem Transportvolumen eines LKW

fiir Schiittgiiter)
Mittelwert der j-ten Laborprobe

Gesamtmittelwert
wahrer, unbekannter Wert des Gehaltes in der Grundmenge

Streuung der Grundgesamtheit
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5 Grundlagen

Auf der Grundlage von statistischen Methoden der Probenahmetheorie (s. [5] bis [8]) werden fiir
reprasentative Proben im Sinne dieser Norm, die die Durchschnittseigenschaften widerspiegeln sollen, die
Zahl der Einzelproben n (die auch aus Segmenten stammen konnen), die zu einer Gesamtmischprobe
zusammengefiihrt werden, und die Zahl m der zu untersuchenden Laborproben fiir die Analytik festgelegt.
Die Laborproben kénnen mehrfach n, untersucht werden (Mehrfachbestimmungen aus Parallelproben).

Mehrfachbestimmungen reduzieren die Analysenstreuung des Mittelwertes. Nach abgeschlossener
Probenahme ist dies die einzige Moglichkeit, die Unsicherheit noch zu verringern.

Voraussetzung fiir eine reprdsentative Probenahme ist, dass jedes Teilchen der zu untersuchenden
Grundmenge die gleiche Chance hat, in die Analysenprobe zu gelangen.

ANMERKUNG 1 Das bedeutet jedoch nicht, dass auch jedes Teilchen zwingend in die Analysenprobe gelangt.

Die Probenahme ist reprasentativ, wenn die Probenahmestreuung keinen signifikanten Einfluss auf die
Gesamtstreuung ausiibt [6]. Eine ausreichende Reprasentativitit ist gegeben wenn, nachgewiesen werden

kann, dass die mittlere Unsicherheit kleiner gleich der maximalen tolerierbaren Unsicherheit (\/—m < Uy ist

(s. Gleichung (A.3)) oder wenn die Probenahmestreuung in der Gesamtmischprobe kleiner ist als das
Dreifache der Analysenstreuung (sr < 3 sa) [9].

Zur Erfiillung der Reprasentativitit existieren durch die Wahl von n, n, und m viele Varianten. Mit dem

Représentativitatstest (s. Anhang D) existiert eine Mdglichkeit die Giite von Probenahme und Analytik
nachzuweisen, vorausgesetzt die Analysenstreuung ist bekannt oder wird durch Mehrfachbestimmung
ermittelt.

Ausgangspunkt fiir diese beiden statistischen Betrachtungen sind nachfolgende Uberlegungen:

— Die Gesamtstreuung sg; der Untersuchung setzt sich zusammen aus der Probenahmestreuung sp und
der Analysenstreuung (inkl. der Streuung der Probenvorbereitung) s,. Die Probenahmestreuung lasst

sich durch die Entnahme mehrerer Einzelproben n fiir eine Mischprobe, die Analysenstreuung durch
Mehrfachbestimmungen n, und die Gesamtstreuung durch die Untersuchung mehrerer Laborproben m

verringern.

— Die Gesamtstreuung muss die Anforderungen an die Reprasentativititsbedingungen erfiillen. Da die
Gesamtstreuung durch verschiedene Moglichkeiten reduziert werden kann, ist es moglich, bei Kenntnis
des ungefdhren Verhaltnisses von Probenahme- und Analysenkosten, auch die wirtschaftlichste
Variante abzuleiten. Die vorgegebene Probenahmestrategie ermoéglicht das Erreichen sowohl der
Reprasentanz als auch der Wirtschaftlichkeit [12].

Da selten die Zahl n, vorher bekannt ist, wird in diesem Dokument fiir die allgemeinen Ableitungen stets
n, =1 angenommen.

Das der Probenahme zugrundeliegende ,statistische Modell“ (Anhang A) erfordert die Beriicksichtigung der
Analysenstreuung und der Probenahmestreuung. Bei Vorgabe einer einzuhaltenden tolerierbaren
Unsicherheit U, konnen entweder die Zahl der Einzelproben n oder die Zahl der zu untersuchenden
Laborproben m ermittelt werden.

Liegen jedoch keine Kenntnisse iliber die Streuungen vor, kann ersatzweise mit zwei empirischen
Verhaltniszahlen verfahren werden:

— dem tolerierbaren maximalen Verhéltnis zwischen Probenahmestreuung und Analysenstreuung der
Gesamtmischprobe (abgeleitet nach Doerffel [9]); und

— dem Verhaltnis zwischen Probenahmestreuung und Analysenstreuung der Grundmenge, dem
Heterogenitatsverhdltnis H (Anhang B).

Die Vorgabe einer realen im Einzelfall tolerierbaren Unsicherheit Uy, ist bei diesem Ansatz nicht moglich.
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6 Probenahmestrategie
6.1 Allgemeines

Bei der Probenahme zur integralen Charakterisierung wird aus der Grundmenge eine moglichst
reprasentative Gesamtmischprobe aus n Einzelproben hergestellt, die die Durchschnittseigenschaften
abbildet. Aus der Gesamtmischprobe wird eine Anzahl m an Laborproben fiir die Untersuchung entnommen.

Die verwendeten statistischen Ansidtze ermdoglichen eine Beprobung der Grundmenge, bei der die
Reprasentativitat durch die Variation mehrerer voneinander abhangiger Einflussgréfen (n, ny, m) erreicht

werden kann.

Die Vorgehensweise zur Integralen Charakterisierung wird in Bild 1 schematisch dargestellt.

Grundmenge

Zahl Einzelproben »

bevorzugt
evtl. Teilmisch- > im Feld
probenherstellung herzustellen

Gesamtmischprobe

b t
Zahl Laborprobenm | LP1 | | LP2 | | LP3 || LPm | }ine]vLoarEg?

herzustellen
Zahl Mehrfach-
bestimmungen n 4

Bild 1 — Schematische Darstellung des Probenahmekonzeptes zur integralen Charakterisierung
einer Grundmenge

Fiir die Erzeugung reprasentativer Proben gibt es zwei Wege:

1) Wenn aus Voruntersuchungen die Streuungen der Probenahme sp und der Analyse s, bekannt sind

und die tolerierbare Unsicherheit Uy, vorgegeben ist, kann entweder die Zahl der Einzelproben n
fiir die Gesamtmischprobe oder die Zahl der aus dieser Gesamtmischprobe zu entnehmenden und
zu untersuchenden Laborproben m nach Gleichung (3) bzw. (A.7) ermittelt werden. Dieses
Vorgehen fiihrt immer zu ausreichend reprasentativen Proben.

2) Fir die Falle, bei denen die einzelnen Streuungen nicht bekannt sind, wird ausgehend vom
geschdtzten Heterogenitatsverhaltnis H, die Probenahme so durchgefiihrt, dass die unbekannte

Probenahmestreuung durch die Zahl der Einzelproben n nach Gleichung (6) derart reduziert wird,
dass sie keinen signifikanten Einfluss mehr auf das Gesamtergebnis hat.

Obwohl bei zuféllig zusammensetzten Haufwerken die Varianzen unabhidngig von der Grofie der
Grundmenge sind, wird in der hier beschriebenen Vorgehensweise der aus geostatistischen Uberlegungen
abgeleitete Volumenvergrofierungsfaktor Vi [4] fiir die Probenahmestreuung verwendet, was letztendlich

zu einer hoheren Anzahl von Einzelproben fiihrt.

Die Entnahme der Einzelproben kann wahrscheinlichkeitsbasiert oder systematisch erfolgen. Bei der
wahrscheinlichkeitsbasierten Entnahme der Einzelproben sind die Probenahmestellen zufillig iiber die
gesamte Grundmenge verteilt. Bei der systematischen Probenahme kann z.B: nach DIN 19698-1 die
Grundmenge in Segmente eingeteilt und aus jedem Segment eine gleiche Anzahl von Einzelproben
entnommen werden.
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