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0.1 ZEinleitung

Der Arbeitskreis Bodenkorrosion im FachausschuB Korrosionsfragen
Rohrnetz des Deutschen Vereins der Gas- und Wasserfachminner hat
sich unter anderem die Aufgabe gestellt, Bewertungsmiglichkelten
ninsichtlich der Angriffsfihigkeit von Erdbdden auf erdverlegte
eiserne Bauteile, vorwiegend Rohrleitungen,auizustellon. Die Beur-
teilung des Bodens mu8 sich hierzu sowohl auf Beobachtungen beim
Begehen des Gelidndes, auf vorhandene geologische Unterlagen, auf
Schiirfergebnisss zur Feststellung des Sghichtenautbauos als auch
auf chemische, phyasikalisch~chemische und physikalische Boden-
untersuchungen stiitzen. Diese Untersuchungcn werden bisher nach
verschiedenen Verfahren vorgenommen. Durch das verschiedenartige
Arbeiten, insbesondere auch schon bel der Herstellung des widBrigen
oder salzsaursn Bodenauszuges, werden zwar Ergebnisse erhalten,
die es dem Bearbeiter ermbglichen, sich ein Bild ilber die Angriffs
fihigkeit seines bearbeiteten Bodens zu machen, jedoch gestatten
die Angaben vielfach nicht, allgemeine Vergleiche zu ziehen. . So
i8t es beispielsweise in vielen Féllen unméglich, die im Schrift-
tum angesammelten Angaben iiber Bodenzusammensetzung und Boden-
aggressivitidt miteinander zu vergleichen. Des weiteren wird bel
vielen Untersuchungsverfahren keine Riicksicht auf die jahroa-.
zelitlich bedingten Schwankungen des Feuchtigkeitsgehaltes eines
Bodens genommen, so da8 in den Untersuchungsergebnissen zu- . ‘ .
alitzliche Unsicherheiten liegen. Ahnliche Verhiltnisse treffen fiir
die Durchfiihrung physikalisch-ohemischer Unturluchungennzu.

Um diese genannten Schwierigkeiten moglichst auszuschalten und
allgemein vergleichbare Untersuchungsergebnisse zu ‘erhalten, wurds
nachfolgende Untersuchungsmethoden in Zusammenarbeit z=it dem be-
reits einleitend erwihnten Fachausschul sowie mit dem Nieder-
l#ndisch-Deutschen KorrosionsausschuB und mit dem Comité GBUCCR
Comit$® Regional (Europe Occidentale) de la corrosion et de la
protoofion des oonduites souterraines ausgearbeitet. Meinen
Pachkollegen in diesen Ausschiissen sage ioh an dieser Stelle hersz-
lichen Dank fiir die gute Zusammenarbeit, die vialen wertvollen
Hinweise und die experimentelle Uberpriifung der angegebsnen Be-
stimnungsverfanren,insbesondere den Herren W.G.ven Basokmann, Esst
J.F.Bogtstra, Delft, Dr.H.Klas, Diisseldorf, N.Kloots, Delft,
K.W.H.Leeflang, Bloemendaal, Dr.L.H.Louwe Kooijmans, Breda,
Dr.H.Seebaum, Essen, Dr.N.Wolters, K3ln, sowis Priulein H..
Niediek, Dilsseldorf. Zur Beurteilung der Angriffsfihigkeit eines
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0.1 Einleitung

Bodens ist es nun keinesfalls erforderlich, sidmtliche Unter-
suchungen durchzufiihren, andererseits muB jedoch betont wrden,
daB die Kenntnis eines einzelnen Wertes wohl nur in dem mel-
tensten Fillen zur Beurteilung ausreicht. Ferner ist su er-
wihnen, da8 nicht allein auf Gnund'&nr angefihrten Untcr-uchnngek
in allen Fiillen ein absolutes Bild iiber eventuelle Korrosions-
mbglichkeiten erhalten wird, da beispielsweise die MSglich-
keiten fir das Auftretea von Erdstrimen also Streustrimen sder .
Langstreckenstrimen, die durch Inhomogenitiiten im Boden ge-
bildet werden, nicht erfaBt werden. Durch die Pora des Ring-
buches ist es mdglich, Erginsungen und Anderungen vorsunehmen
und neue Untersuchungsmethoden einzufithren. Richtlinien zur
Beurteilung der Analysenergebnisse enthilt die 15.Mitteilung

des DVGW-Fachausschusses Korrosionsfragen Rohrnets.
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Bel Neuplanungen ist die Entnahme der Bodenprobe tunlichst mit
einer Begehung der Trasse zu vereinigen,da eine Begehung der
Trasse an Hand eines Trassenplanes,t.B.MaS8stab: 135000, einer gute:
Karte,wenigstens in MaBstadb 1 : 25000, eines HShenplanes der Tras-
se,sowie einer geologischen Karte durch Beocbachtung etwa vorhan-
dener Bodenaufschlliase,der Wasserverhiltinisse,der landwirtsehaft-
lichen und industriellen Niederlassmngen und anderes mehr,bereits
gestattet,wertvolle Hinweise liber migliche Bodeneinflilsse und
Anhaltspunkte fiir die Stellen,wo ldltungon durchzufiihren und
Proben zu entnehmen sind,zu geben.Besonderes Augenmerk ist hierbeil
auf die Mbglichkeit der Verunreinigung des Bodens durch Abwisser
von Siedlungen,durch landwirtschaftliche und industrielle Ab-
wiisser,inabesondere Jauche,Molkereiabwisser,Beizabwisser,Pirberei-
abwisser, Zellstoffabwiisser und viele andere mehr,sowie durch
Ablagerungen von Abfallstoffen aus Indusirie und Haushalt su rioh-
ten (aufgeschilttete Biden [1.01]).Hierb_ai aind auch alte,zur Zeit
nicht mehr bestehende Anlagen zu beachten,da in vergangenen Zeiten
mangels ausreichsnder Vorschriften Bodonvarzz::gzzszn welt hitufi-
ger auftraten und eine einmal vorliegende Beelnflussung fbsr lange

_Zeitriiume bestehen bleibt. Line Erkundigung bei den Untersuchungen

ist zu empfehlen,obwohl die Aussagefreudigkeit und die Richtig-
keit der Angaben meiast sehr begrenzt sind. Sind solche Veruareini-
gungen méglich,so ist die Grisse des Beeinflussungsgebietes dursh
Untersuchungen,vorzugsweise durch Bestimmung des scheinbarsn
spezifischen Bodenwiderstandes [1.02.1/2] und bei SHurebeeinflus-
sung durch die Salzsiureprobe [5.07.1] und den pH=Wert [1.03] zu

‘erfassen. Die Vegetation erlaubt wichtige Rilckschliisse auf die

chemisohe Zusammensetzung des Bodens sowie auf die FPeuchtigkeits-
und Grundwasserverhiiltnisse bis gur Wurzeltiefe zu ziehen. Die
Beobachtung des Pflanzenwuchses liisst hiufig deutlieh erkennen,wo
sich die Zusammansetzung und die Wamserverhiiltnisse eines Bodens
indern.Sie zeizt somit an,wo Mwssungen,Bohrungen und Probeent-
nahmen vorzunehmen sind,und sie gestattet,éie Fliche abzugrenzen,
fiir die die durchgefilnrten ilessungen und die sntnommene Probe mass
gebend sind. Tabelle 1 gibt einen Uberblick tber cinigc Pflanzen,
die Aussagen iber die Reaktion des Bodens,die An- oder Abwesenheit
bestimmter Bodenbestandteile sowie dio.Peuchtigkettlvgrhiltninqe
gestatten,wobel nur hiiufig vorkommende Pflanzen aufgenommen wurden

Die bel der Begehung der Trasse vorzunehnenden Messungen erstrecke!




0.2 Entnahme von Bodenproben

s8ich erstlinig auf die Bestimmung des schainbaren spezifischen

Erdbodenwiderstandes in verachiedenen Tiefen bzw. bei verschie-
denen Elektrodenabsténden [1.02.1/2] , ferner, falls Bohrungen
vorgenommen werden, auf eine lriifung auf Xalk durch die Sals-
adiureprobe [5.07.1] » wobel auch Sulfide durch Entwicklung

von Schwefelwasserstoff Iostgastellf werden, eine Aufnahme der
Schichtenfolge des Bodens mit qualitativen Angaben ilber die
Feuchtigkeitsverhiltnisse (trocken, feucht, sehr feucht, Grund-
wasser) und evtl. auf die Bestimmun. des pH-Wertes [5.03_23 und
des Redoxpotentials [1.04.2] .

Das Auftreten von Regenwiirmern (Lumbricus Serrsstries L,Lumbr.
communis Hoffm. usw.) deutet auf einen stark humushaltigen

Boden mit einem Kalkgehalt, der meist iiber 5 % liegt,h/n.

Die Tiefe der Bohrungen richtet sich nach der Tiefe der zu sr-
richtenden Konstruktion, wobei, falls mit Schichtenkinderung bei
welterer Tiefe zu rechnen ist, die Bohrung noch 0,5 m tiefer
gefilhrt wird. Fir die Bohrungen werden handliche fiir den Trane-

| port zerlegbare Erdbdreer benutzt. Maschinell angettiebene Bohrer
werden im allgemeinen nur fiir griBere Tiefen benutzt. Das beim
Herausziehen des Bohrers in den Spiralen verbleibende Erd-

reich wird fUr die genannten Untersuchungen und auch fir die evtl.
erforderlichen anschliessenden Untersuchungen im Laboratorium be-
nutzt.

Eine weiterrUntersuchung der Biden ist dann angezeigt, wenn

| B6den angetroffen werden, die auf Grund der Abwesenheit von
Caloiumcarbonat, ihres scheinbarsn spez. Widerstandes sowie ‘('
evtl. ihres pH-Wertes und des Redoxpotentials nicht eindeutig als
angreifend oder nicht angreifend bezeichnet werden kinnen oder

Zur néheren Keanzeichnung weitere Bestimmungen erwiinscht sind.

| Bir die Durchfiihrung einer esingehenden Bodenuntersuchung ist bei
steinfreien Bbden eine iMenge von wenigstens 2 kg zu entnshmen.

Um genilgende lMengen Boden zu fdrdern, empfehlen sich Bohrer =mit
einem Durchmerser von etwa 70 mm. Nach Din 4021 werden fiir die
Baugrund- und Grundwasseruntersuchung Bohrer mit einem Durchmesser
von wenigstens 134 mm vorgeschrieben, wobei jedoch musdricklich .
gesagt wird, daB fir Uberachlidzige geologische und bautechnische
Voruntersuchungen in geringeren Tiefen Sondierbohrer verwendet
werden kinnen, da sie keinen Bohrbock und keine Verrohrung er-
fordern und ein rascheres Arbeitan gestattem. Filr grissere Strecken
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0.2 Entnahme von Bodenproben —4-

in mit einem Fahrzeug schwer zugidnglichem Gebiet,sind solche
Bohrer jedoch zu unhandlich. Pir die Untersuchung entnommene
Bodenproben sind, um Wasserverluste zu vermeiden, dicht zu ver-
packen,was sowohl in innenbituminierten inaablechdoden mit

. dichtschliessendem PFalzdeckel, Kunststoffdosen mit Schraub-

verschluss oder in Kunststoffbeuteln geschieht. Die Behiiltniase
sind vollstiindig zu fiillen und das Probegut kriiftig einzudriicken.
FPalls das Redoxpotential an entnommenen Proben bestimmt werden
soll,sowie fiir die Bestimmung der sulfatreduzierenden Bakterien,
sind ungestdrte Sonderproben erforderlich,deren Entnahme unter .
H.04.1] beaschrieben wird. Neuerdings ist ein Gertt bekannt
geworden,das sowohl bel bindigen wie nichtbindigen Blden die!
Entnahme von ungestirten Bodenproben von etwa 850 ml in einer
Tiefe von 40 m unter dem Grundwasserspiegel,also auch vom Grund

von FlusaenS Kandlen, Seen und unterhaldb des Meeresspiegels

gestattet 1 .

Sind bei eingebauten Anlagen,beispielsweise zur Klirung siner
aufgetretenen Korrosion,Bodenproben zu entnehmen,sb wird eine
Probe nach Aufgrabung unmittelbar der Anlage anliegend entnommen,
wobei vorhandene Korrosionsprodukte auf der Oberflidche der Anlagt
fiir eine gesonderte ﬁnterauchung getrennt su entnehmen und zu:
verpacken sind. Weiterhin ist es empfehlenswert,im Abstand von
0,5 m bis 1,0 m seitlich und evtl., 0,20 m oberhald und unterhsa
weitere Proben zu entnehmen. Die Entnahme mehrerer Proben ist su
Peststellung einer Salsanreicherung bei Korrosion durch elektri-
sche Strtme durchzufihren. Die Standorte aller durchgeftithrten
Messungen, Bohrungen und Probeentnahmestellen sind in Karten
oder Lageplinen festzuhalten. Das Gleiche gilt fiir besondere -
Beobachtungen,wie beispielsweise trtliche Verunreinigungen.

Schrifttum :
1) Ann. s GWP 105 (1964) S. 997




Siure snseigzande Pflanzen

Moeaeh
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[ ! - Vorkommen
Eriophorum - Arten Yollgriser hiufig
Vacciniua myrtillus L. |Heidelbeers hiufig
\Vaccinium vitis Idmea L{PreiSelbeers stellenwel-
- se hiufig
;Ilrdu. striota L, Borstgras hiufig
‘Sleglingia decumbens Dreizahn hiéufig
: Bernh. ,
| S e SES e - o .
ilnthtlil arvensis L. Ackerhundskamille - gemein
i‘ll!ﬂplil ochroleuoa Sandheklzahn lbervw.Westd.
: Lmk
- - SRt G S S S W NS D W A6 S e O O . -.--J
‘Plantago %nnocellta Spitzwegerioh gemein
[
Raphanus ;tphnniltru- Bederich gemein
f;nun-x acetosella L. kl.Ampfer gemein
fi;;ﬂptrgul. arvensis L. {Ackerspbrgel gemein
«!__\ -lf
fspcrgulurin rubra Presl|roter Spiarkling hiufig ‘
e -~ e o |
Kalk anzeigende Pflanzen
Centaurea montana L. Bergflockenblume . Mittels und
Stiddeusschl, -
gemein
Freagaria ~ Arten Erdbeersn gemein .
iPrunus spinosa L. Schwarzdorn,Schlehe hiufig :]
-8esleria coerulea var. Kalkliebendes blaues| hiufig
~ iomlcarea opiz Kopfgras _4,
i - - e ' - - - g e ’
8herardia arvensis L. | Ackerrdte hiufig
i'inootozicun oftioinahd Schwalbenwursz hiufig

- e e
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KEalk anzeigende Pflanzen
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Rote Schuppenmiers

? Vorkommen
FPestuea ovina L Schafschwingel hiufig
Anagallis arvensis L. Roter Gauchheil genein
Euphorbia exigua L. Kl.Wolfsmiloh hiufig
Melampyrum arvense L. Ackerwachtelweizen fehlt in
Nordweaten
Rubus fruticosus L. Brombeere hiufig
¥iola lutea sSm. gelb.Veilchen Gebirgs-
' wiesen
Kalkmangzel anzeigende Pflanzen
Oalluna vulgaris Gemesinss Heidekraut gemein
Hull Besenheide
Pilago arvensis L. Acker-Schimmelkraut-~ hilutig
Acker-Filzkraut
Jasione montana L. Berg-Jasione hiufig
Schaf-Skabiose
Junous supinus ledrige Binse hiufig
‘ Moench Sumpfbinse
‘Myoscotis arenaria Sehrad| Sandvergifmeinnicht gemein
_Raphanus raphanistrua L. Hederich gemein
Rumex acetosella L. Kleiner Sausrampfer gemein
Rumex obtusifolius L. Stumpfdliéittriger Ampfer hlutig'
S8arothamnus scoparius Besenginster hiufig |
' Koch
Secleranthas annuus L. Griner Knidudel gemein
Scleranthus perennis L. | WeiBer Kniudsl hiufig
Sesleria ocoerulsa var.uli. Kalkfeindliches hiufig
ginosa opig. blaues Kopfgras : .
‘8pergularia rubra Preasal. Roter Splrkling hiufig

~—




Kalkmanzel anzeigende Pflanzen

Vorkonnin

Irifolium arvense L. Ackerklee genein o
Katzenklee

Yaociniun mayrtillus L. Heidelbeere hiufig
Saccinium vitis Idaea IL. Preifelbeers stellenweis:

- hidufig
Viscaria vulgaris RShl Pechnelke gemein
fcnrox canescens L. weissgraue Segge hldrig
Digitalis purpurea L. roter Fingerhut sergtr.
Jilngo minima Pr. kl. Pllzkraut

kahles Bruchkraut

zi.lloh.-u:“

v
v eweececececncocccaorecoon oo e

Kl.

Herniaria glabra L. glattes Tausendkorn verbreitet

hicrneiun pilosella L. kl.Habichtskraut hlurig

ﬂiliohrylul arsparium Sandstrohblume ‘hliufig

. Feu.Ke

:E?ododcndron rcrruginoun L4 rostrote Alpenrose Alpen

Pinus silvestris L. | Kiefer go_'loua

'i Laubmosse golcins)

Natriumchlorid anzeigzende Pflanzen

Apiua graveolens L. Wilder Sellerie Eiufig

Artemisia maritima L. . Strandbeifud selten im

. Binnenland

Atriplex litorale L. Strandmelde Noerd- und

f : Ostseekiiate

§Cakilc maritima Scop. Meersent hiufig

éO:pqolla procumbens Fries | Niederl.Hirten- hiufig im

‘ tischl Binnenland
Tidschelkraut :
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Natriumohlorid anzeizende Pflanzen

1 Vorkommen
- ---1 -------------------------- '--.’--—.—.‘
Cochlearia officinalis L. Echtes Loffelkraut hiufig
Glaux maritima L (a Milehkraut haufig
Honckenya peploides Ehrh. Wolfsmilchihnliche hiufig -

syn. Salzmiere
Alasine peploides syn.
Holianthus peploides Fr,
Lepidium latifolium L. Breitblitirige Kresee| hiufig
Plantago maritima L(1 Strand-Wogerich hiufig
Saéina aaritima Don Strandknebel hiufig
Strandmastkraut
Spergularia salina Balz-Schuppenmiere hiufig
Presl. Salz-Spirkling
Suaeda maritima StrandginsefiBchen, hiufig
Dum Strandsoda
. Atropis maritima Griaseb. Strandschwaden Klistengebist
Elymus arensrius L. 8trandhafer A Nord-u.Ostses
kiiste
Agrostostis alba maritima VeiBes Straussgras hiufig
Le G.Mﬁyo ' .
Cochlearis anglica L. engl. Lbrrelkraut usto,Snlz-
danics L. dén. iste

-

Stickstoffliberschul anzeigende Pflanzen

Allisria officinalis
Andrzy.

Knoblauchshederich
Enoblaunchranke

' eee——_Bioveis suf_yeziauchie BoAeO_____________________ S——

smein

Arctium lappa L. syn.
Lappa officinalis All.

GroBe Klette

Llufig |

Geranium molle L.

Welcher Storchachnabs)

hiufig

a) Die Pflanzen zeigen ncbcn Natriunchlorid auf Natrium- =

sulfat an.




Stickstoffliberschul_anzeigende Pflanzen

Hinweis auf verjauchte Biden
t

Vorkommen
Lamium album L. Weie Taubnessel gemein
eifer Bienensaug
ﬂ-' .
Lamium purpureum L. ote Taubnessel hiufig
oter Blenensaug :
Lappa officinalis All.syn. GroBe Klette hiufig
Arctium lappa
Leonurus cardiaca L. Echtes Herzgespann - hiufig
Lepidium ruderale L. Schuttkresse hiufig
Malva neglectia Wallr; Kisepappel gemein
, Wegmalve
Plantago major L. GroBer Wegerich geaein
Ranunculus repens L. Kriechender Hahnenfusd gemein
Scrophularia nodosa L. |Knotige Braunwurs hiufig
Sisymbrium sophis L. Besen-Rauke hiufig
Urtica dioica L. GroBe Brennessel . &gemein
Urtioca urens L. Kleine Brenneasel genein
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1) Stollenwerk,W.: Landwirtschaftliche Bodenkunde.
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: Verlag P.Parey, Berlin 1937

3) Wehrhahn,H.R.: Pflanzen als Bodenanzeiger,
Kosmos 35 (1938) 8. 331/36

4) Kruedener,A. u. A.Becker : Atlas standortkennzeichnender
Pflansen. A ‘
Wiking Verlag, Berlin 1941

5) Klapp,E.: Acker- und Pflanzenbaulehre. 2.,Auflage
Verlag P.Parey, Berlin 1944

6) Pabry,R.: Bodenkunde fiir Schule und Praxis.
C.Hanse¥erlag, Miinchen 1950

7) Bohrtechnik u. Brunnenbau 3 (1952) S. 28







0.3 Die physikalische, chemische und physikalisch-
chemische Untersuchung.

Piur die Untersuchung von BSden zur Beurteilung ihrol korrosions-
chemischen Verhaltens sind folgende Bestimmungen getignot. ks
muss jedoch betont werden,dass die Kenntnis sines einzelnen Wer-
tes wohl nur in Einzelfilillen geniigt, um ein Urteil abzugeben.

Iz allgemeinen miissen eine Anzahl von Eigenachaften bestimmt
werden, um eine Beurteilung durchzufiihren.

In der Bodenprobe bgzw. im Boden werden bestimmt :
1001 Bodenart
1.02. Spezifischer Bodenwiderstand
1.03. pH-Wert
1.04, Redoxpotential
1.0%. ﬂaaaer ebalt und Treckensubstanz
1 :8§: gﬁg ’“ﬁtngne siuoarbomtgeh&lt
1,08, Schwefelwasseratoff-und Sulfidgehalt
1.08. Gesamtaciditit bzw. —alkalitit

Diese Untersuchungen kdnnen durch folgende Bestimmungen erginzt
werden.

2.01. Ausroll~ und Plastizititsgrenze
2.02. Plicssgrcnzc

211, lohlige Bestandteile

2.12. Sulfatreduzierende Bakterien

Untersuchung eines wissrigen Bodenauszuges und des Rlckastandes.

3.01. Herstellung des Bodenauszuges
3.02. Aussehen des Auszuges.

3.05. Sedimentation

3.04., Spezifische Leitfihigkeit
305, Sliureverbrauoch

3.06. Gesamthiirte

3.07+ Abdampfriokstand und Gléhriickstand
3,08, Kaliumpermanganatverbrauch
3,09, Caloiumoxidgehalt

3,10, Magnesiumoxidgehalt

3.11. Ammoniumionengehalt

3.12, Chloridionengehalt
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0.3 Physlkalische, chemische und physikalisch-

chemische Untersuchung

3613. Nitrationengehalt
3e14. Nitritienengehalt

In einem salzsaurer Auszug wird destimmt :

4,01, Sulfatgehalt

Aus den angefiihrten Untersuchungen lassen zich berechnen :

5.01.
5.02.
5.03.

5004.

Elektrolytgehalt

@Glihverlust .
Reduzierter Abdampfrickstand, GluUhrickstand,
@liihverlust und Elektrolytgehalt
Natriumhydrogenocarbonatgehalt
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teile usw, werden ausgelesen. Vermoderte Holzteile,die jedoch

O.4 Vorbersitung der Probe

Fir die Ausfiihrung der Bestimmung des Wassergehaltes,und-der
®rockensubstans [1 05] ,der Wasserkapazitiit [3.06] ,des Calcium-
und Iagnesiumcarbonatgehaltes [1. 07] ,der Gesamtaciditit bsw.
~alknlitht [1.09] ,der Ausroll- und Plastisit&tgrense [2.01] ,

der FlieBgrenze [2 02] sder kohligen Bestandteile [é.11] » SOWie
gur Herstellung des wissrigen und salzsauren Bodenauszuges

[5.01 + 4.01] 1st die Bodenprobe wie folgt vorsubereitem,

Die Erdprobe wird in eine grosse flache Schale gebracht, ser-
brickelt und gleichgeitig vorhandene Steine, Wurzelreste usw,
herausgelesen. Die zerkleinerte Probe wird durch ein 5 mm Bund-
sieb gesiebt. Der Riickstand wird nochmals mit der Hand serklei-
nsrt,wobei gebildete Erdklumpen,besonders Ton,swischen den Pin-
gern serrieben werden. Das Zerkleinern und Auslesen der Steine
wird solange fortgeseizt,bis die ganze Bodenprobe das Sied p;a-"
siert hat; alsdann wird sie sorgflltig gemischt und in einer gut
verschlossenen Flaache aufbewahrt,

Noorbdden und stark tonige Biden lassen sich nicht sieben.

Bel Noorbbden kann nur ein Zerpfliicken und griindliches Mischen
der Probe durchgeftihrt werden,wobei darauf su achten ist,dass -
das in solchen Btden reichlich vorhandene Wasser ebenfalls gleichd
mlisaig verteilt wird.Steine,Wurselreste,nicht vermoderte Hols~

noch nicht serfallen sind,werden swischen den Pingern serrieben.

Bei stark tonigen BSden st3sst das Sieben ebenfalls auf Schwierigs
keiten. Diese BSden werden mit der Hand serkleinert und sorg-
fé1tig gemischt.Vorhandene Steine,stwa tiber 5 ma Grisse,sowie
Wurselreste und andere Premdkilrper sind aussulesen,

Bei Entnahme von Boden fiir quantitative Bestimmungen ist die -
Probe jedesmal aufs neue griindlichst su mischen,da besonders

bei wasserreichen BSden eine Anreicherung der Peuchtigkeit nach
unten beim Aufbewahren stattfindet. Bs empfiehlt sinl,die Unter-
suchung mSglichst bald nash Eingang der Proben vorsunshmen,da : -]
stets im Boden Zersstsungen stattfinden. Ist eine Aufbewahrung
notwendig,so sind die Proben m5glichst kilhl,am besten im Xuhl-
schrank,zu lagern.







1.01 Bodenart

Bei der Bezeichnung des Bodens wird grundsiéitzlich zwischen auf-
geschiittetem, kinstlichem Boden und natiirlichem Bodsn unter-
schieden. Es ist jedoch moglich, dal auch natfirliche Btéden durch
HuBere Einflisse, wie benachbarte Ablagerungen, Abwisser von
Siedlungen und landwirtachaftliche und ipdustrielle Abgiinge
beeinfluBt werden kdnnen.
Bei den aufgeschiitteten Bbden sind auf Grund ihrer Herkunft
folgende zu nennen.

1. Schlackenboden _

1.1 Schlacken von Verbrennungnanllgen

1.2 Industrieschlacken (Hochofanschlnokon, GlanchlnckenJ

Abbridnde)

2. Abraum von Bergwerken (Haldon)

3 Ablagerungen von Aufburaitungsanlng-n (lanchan)

4o Carbidschlamm

5. Abfélle der chemischen Industrie

6. Bauschutt

Te MUll

Be Sonstige Stoffe .
Da diese Stoffe sehr vielseitig zusammengesetzt sein kénnen, ist
hier meist eine weitgehende Untersuchung notwendige. Durch sine
genaue Bereichnung dieser Btden wird die Beurteilung wesentlich
erleichtert. ‘ : . ,
Die natiirlichen BSden werden nach ihrer Bildung in Mineralbdden
einerseits und Humus und Faulachlagnbadon andererseits unter-
teilt,

Die Mineralbdden sind petrographisch als ein Gestein an:uaohen,
und swar als die obere mehr oder weniger lockere verwitterte
Schikht der-Gesteinsrinde. Alle natiirlichen ErdbSden sind durch
die Zersetzung der Gesteine infolge Einwirkung der Atnonpharu,v
des Wassers und biologiach-rVorsingo entstanden. Das sSndergebnis
der Zersetzung der (Gesteine, so verschieden sie auoch waren, ist
im wesentlichen das gleiche, nimlich Tone, Lohnc und Sande mit
mehr oder weniger hohem Kalk- und Huzmusgehalt,. :
Eine Goaant&beraioht zur Benennung dcr natiirliohsn . - Erdbdbden
€ibt Tabelle 1. | - _
Fir die Beurteilung, ob es sich um sinen ni&htbind;gog, schwagch-
bindigen oder gut bindigen Boden handelt, sei auf folgende
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Merkmale hingewiesen.

1. Nicht bindige Blden lassen sich im trockenen Zustand
nicht ausrollen , bzw. sie zerrallen beim Trocknen.

2. Schwach bindige lassen sich ausreilen, backen beim
Irocknen zusammen, lassen sich jedoch nach dem Trocknen
zwischen den Fingern zerreiben.

3+ Gut bindige Boden lassen sich auf 3 - 4 mm ausrollen
und werden beim ‘Srocknen so hart und fest, dal sie Bich
nicht zwischen den Fingern verreiben lassen

Die nicht bindigen Béden werden nach Tmab., 2 suf Grund ihrer Korm-
grdBe nach DIN 4022 eingeteilt.

Tabelle 2

Bezeichnung Korndurchmesser

o
Steine > 63
Grobkies : . 63 - 20
Mittelkies 20 - 6
‘Feinkies 6 - 2
Grobsand ~ ' 2 -0,6 N
Mittelsand 0,6 - 0,2
Feinsand 0,2 - 0,06
Schluff . 0,06 - 0,002
Ton - €0, 062
Bezeichnung der Biden nach der KorngriBe

Durch Abschiitzung der Gehalte an den vier Enuptbodcnboatsndtoilin,
| Sand, Ton, a%;f’ Bumus durch Augenschein, Salzsiureprobe [5.033,
den Ausroll- bzw, Trockenversuch und die Sedimentation [}.O{J
kann nach sinem Vorschlag von H. Steinrath der Boden in das rkum-
liche 4 Xoordinaten-Gitterwerk, Bild 1, eingeordnet wercen. Hier-
nach sind Grenzbiden je nech dem Hauptbestandteil entasprechend

Zu bezeichnen, wie beisplelsweise sandiger Lehm, sandiger Ton,
lehmiger Sand, toniger Sand, sandiger Humusboden, lehmiger Humus~
boden, humiser Sand, humbtser Lehm, humiser Ton usw, K wobel zur




1.01 Bodenart

weiteren Kennseichnuag evtl. asch die ingaben sehwash oder stark

5 Verwendek simd.

Hymus : " 100%

Nomus
700%

. BLdd ¥V Darstelluag der natiirlichen Biden

HNumos

100% .
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1.01 Bodenart
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1.02 Die Bestimmung des spezifiachen Bodenwiderstandes

Der spezifische Bodenwiderstand wird im Gelénde am Zwecknisgsig~
sten nach dem 4-Zlektroden-Verfahren von Wenner gemessen. Das
Verfahren kann sowohl von der :Erdoberfliche aus (Halbraum) zur
schnellen (Orientierung ilber den Bodenwiderstand lings einer
geplanten oder bestehenden Trasse, [1 o2. 11 ales auch durch Ein-
fuhren einer Stabelektrode in dsn Boden (Vollraunm), 13 02. gl
angewandt werden. Beide Verfahren haben den Vorteil dass die
Bodenstruktur nicht gestért wird.

Liegt eine Bodenprobe vor,so wird die Messung in einer Boden-
viderstandsmesszelle,[1.02.5, durchgefihrt. '

Der spezifische Bodenwiderstand wird in2 . ca angegeben.

Um ein ilbersichtliches Bild iiber die Bodenwiderstiénde einer
Rohrlinienfiihrung zu erhalten,kénnen die Werte graphisch darge-
stellt werden,wie Bild 1 fQir verschiedene Elektrodenabsttinde
zeigt. Vorteilhaft wird als ibszisse die Kilometrierung der
Rohrtrasse in numerischer Darstellung und als - Ordinate der
spezifische Widerstand in logarithmischer Einheit nngogcbon.

,?61500‘-" '\
4 . ;OOO \ =
Lciléoao +-3 \

H
~4

4000

3000

2000

spesifischer Bodenwiderstand

Jooo _
4 2 3 X s 6 e 8 9 10 N RD  Selstelle!
T 2 3 4 F o FI ; 9 0 1 2 '¢ Ao
Bild 1 Bodenwiderstandsprofil
Zeichenerklrmng:a = 1,0 m
a = 1,5 m

5
a = 2,0 m
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1402 Die Sestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes

Zur Darstall&ng der Bodenwiderstandsverhiltnisse eines grbsseren
Geldndes,wie es beispielsweise fiir den Bau von Erderanlagen er-
wilnscht i8t, werden die Widerstdnde in mit gleichem Abatand
zueinander parallel laufenden Linienfilhrungen gemessen und die
Werte in ein Planquadrat,wie Bild 2 zelgt,eingetragen, Durch
Interpolieren kénnen Linien mit gleichem spezifischen Widerstand
ermittelt werden. .

910 870 88o oo 1580
“‘ d " \ ‘T
141 .

610\ |\ 1200

12 7@ 2o 460 r(
I
ssl 4% (b0 3t )4&3 1450
NI VT T I VU]
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o | wo | o || ok | foaw
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Am :
- Bild varstellung des spezifischen

Bodenwiderstdnde fiir eine Fldche.




1.02 Die Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes

Schrifttum

1« Boon,J.¥. : Het bepalen van de gemiddelde specifieke (aleo- -
trische) weerstand van de Boden. :

VerSifentlichung 43, Netaalinstituut T.K.O.,
Afdeling Corrosis, 1956

2. Baeckmann v.,W.: Einflussgrissen auf den elektrischen Boden-
widerstand und seine Bedsutung fiir den Eorro-
sionsschutz,

GWF 101 (1960) S. 1265/73 ‘
Mittellung aus dem DVGW-Pachausschuss "Korrosiont
fragen Rohrnetz" Hr. 4 -

5+ DBasckmann v.,¥.: Die Feldmessung des spezifischen elektri-

: schen Bodenwiderstandes fiir den kathodischen
Schutz von Rohrleitungen.: .
GWF 103 (1962) S. 589/596
Mittellung aus dem IVGW-Pachausschuss "Korrosions-
fragen Rohrnetz" Nr. 10 :

4. Parker,M.E.: Pipeline Corrosion and Cathodic Protection.
2, Aufl, Gulf Publishing Oompany, Houston, Texas
'1962. Desutsch von A.Kottmann und P.Pickelmann
Vulkan-Verlag Dr.W.Classen, Essen 1963

’ -
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1.02 Die Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes

‘Galvanometers fir einen gensuen lullabglnich nicht mehr lus- o

140241 Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes
mit 4 Elektroden von der Erdoberfliiche aus.

Bel der Messung von der Oberfliiche aus werden 4 Erdspiesse,

ca. 500 mm lang, mit einem Durchmesser von ca. 10 mm, auf einer
Geraden angeordnet und Uber Iebuloitungon ait einer handels-
tiblichen vierpoligen Widerstandsmessbriicke mit einer Mess-
frequenz um 100 Hx verbunden (Bild 1). Die Einstecktiefe der
Elektroden soll 0,3 , a, wobeil a der gegenseitige Elektroden-
abstand bedsutet,nicht ilberschreiten. Der hierdurch bedingte !
Messfehler,6 gegeniiber der theoretischen Punktberiihrung liegt
unter 5 %. £s gibt Gerite,die mit einen Spannﬁngavorgleich an
bekannten Widerstidnden, und andere,die nach dea Kompensations
verfahren arbeiten.

Bei der Kompensationsmethode verursachen lbergangswiderstinde
an Sonden und Hilfserdern keine Messfehler. Bei sehr hohen
Ubergangswiderstinden kann hSchstens die Rnptindlichkcit des

e

reichen.

Die durch die Messung erfasste Bodentiefe sntspricht stwa dem .
Abstand a der NMesselektrodes. Es wird jedoch nicht ein arithme-
tisc-her Mittelwert bis zur Tiefe & femessen,da dis oberfliichen-
nahen Schichten wesentlich stlirker in das Messergebnis singehe:

als die tiefer liegenden; die nach diesem Verfahresn lrhsltcn.i -
Werte werden daher als scheinbarer mpezifischer Widerstand
beseichnet. k

Betrigt der Elektrodenabstand a om, . S Y
der zwischen den beiden inneren Zlektroden gemessene Widerstand

U
R = T

80 berechnet sich der scheinbare spezifische Widerstand 4naoh; E
der Pormel -

p- 2nak inR. oa

Der Elektrodenabstand sollte etwa der Verlegungstiiefe des 364'.
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1.02 Die Bestimmung des spezifischen Bodeanwiderstandes
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1.02 Die Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes

1.02.1 Bestimmung des spezifiachen Bodenwiderstandes
mit 4 Elektroden von der Erdoberflliche aus.

planten Bauteils (Rohrleitung, Kabel, Behilter usw.) ent-
sprechen. In der Praxis kann vorteilhaft fur orientierende
Messungen ein Elektrodenabstand von a = 160 cm gewihlt werden,
wobei dann 2vra ~ 1000 einen einfachen Umrechnungafaktor ergibt.
Umn Aufschluss {iber die Bodenschichtung zu erhalten,sind jedoch
gusiitzlich Messungen mit andersn Elektrodenabstinden ybeispiels-

‘weise 100, 150 und 200 cm, vorzunehnmen.

Zur Beurteilung aggressiver Biden in dor Nihe von Korroaionu-
achiiden kann die Messung des Widerstandes eines kleinen Boden-
volumens notwondig sein. An der ebenen Oberflliche einer grimse-
ren Aufgrabung lisst sich sowohl auf der horizontalen Ebene wie
auf vertikalen Kbenen,mit Hilfe dlinner Elektroden,der Elektro-
denabstand 2 bis auf stwa 4 com verkleinern. Hierbei wird vor-

‘teilhaft eine feste Elektrodenanordnung mit angeschloasenen

Messleitungen verwendet. Bei sehr kleinen Abstdnden wird jedoah
der Umrechnungsfaktor (2% a = 25,1 fiir a = 4 om) auch klein,und
damit muss bei grossen spezifischen Bodenwiderstinden ;
( 2250002 . cm) ein relativ grosser Widerstand vierpolig ge- ,
messen werden k¥nnen (Ra 100052). Ausserdea erschwert bei klei-
nen Elektrodenabstiéinden die geringe Einstecktiefe der lclaclc? rJ
den einen susreichenden Kontakt mit dem Erdboden.
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1.02 Die Beatimmung des spezifischen Bodenwidarstandes

1.02.2 3Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes
mit der Stabelektrode.

Soll der spezifische Bodenwiderstand eines engeren Bereiches in
groasserer Tiefe unter Susscmltung des Einflusses der oberen
Bodenschichten gemessen weraen,so empfiehlt sich die Verwendung
der Stabelektrode nach Wenner (Bild 1). Die Stabelektrode be-
steht aus Kunststoffrohrenund besitzt 4 Blektroden aus nicht-
rostendem Stahl (1-4),wovon die untere (1) als Kegel mit Gewinde
und die ibrigen als Konen mit beideraeigigem Gewinde versshen
sind. Vorteilhaft wird der Stab zerlegbar ausgebildet.

Durch Vorbohren mit einem diilnnen Erdbohrer kann bei Verwendung
eines angesc-hraubten Verlingerungsstiickes auch in einigen
Metern Tiefe gemessen werden. Der Stab muss so weit in desn un-
gestirten Boden eingesteckt werden,dass der Abstand der oberen
Elektrode von der Grenze der ungestirten Schicht t>2 a ist.

Berechnung :

Flr den Vollraum errechnet sich der spezifiasche Bodenwiderstand
" bei einem Elektrodenabstand a und einem gemessensn Wideratarnd
R nach der Formel

P= 4xaR

Da der Elektrodenabstand a bér der Stabelektrode konstant bleibf,

ergibt sich
4xam T

p- Z.R

H
i
{
i

{

i
i

Der Wert fir f lisst sich auaAobiser Beziehung wegsn der cndli-41

chen Ausdehnung der Messelektroden nur angeniihert berechnens 2Zu
empfehlen ist eine Bestimmung des Faktors f in einem Elektroly-
ten mit bekanntem spezifischen Widerstand. Zur Bestimmung des
Paktors f kann eine 0,01 n Kaliumchloridldsung bsnutzt werden,
die bei 18° einen spezifischen Widerstand von Q= 81652 . om
aufweist.



7,2, 3.4 Elektroden

Bild 1. Bodenwiderstandsmelstab noch Wenner

I1.02.27
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1.02.3 Die Bestimmung des spezifischen Widerstandes in
der Bodenwiderstandsmefzelle.

Prinzip:

Die Messung des spezifischen Bodenwiderstandes einer entnommenen
Bodenprobe erfolgt in der BodenwiderstandemeBzelle ebenfalls durch
eine 4-Elektrodenwiderstandsmessung, wobei Jedoch durch Einbringen
in einen MeBkasten eine berechenbare homogene Stromverteilung er-
reicht werden kann. Durch das Einbringen der Probe in die MeSzel-
le wird der urspriingliche Bodenzusammenhang gesttrt., Bei der 4-
poligen Messung kdnnen jedoch die Ubergangswiderstinde an den Fli-
chenelektroden ausgeschaltet werden, so daB auch bei nichtbindi-
gen Biden wenigsiens die GrtSenordnung des 8spezifischen Bodenwi-

derstandes gemessen werden kann. Palls nur sehr wenig Boden sur

Verfiigung steht, kann ein bindiger Boden auch in einer kleineren
2-poligen MeSzelle mit einer normalen WechselstrommeBbriicke be-
stimmt werden. : '

Ausfiihrungs

Die Bestimmung des spezifischen Widerstandes von entnommenen Bo-
dénproben wird in der in Bild 1 gezeigten BodenmeBzelle vYorge-
nommen. Die beiden Plattenelektroden 2 aus nichtrostendem Stahl
sind von auBen abnehmbar mit Fliigelschrauben befestigt. Dadurch
kann die Bodenprobe leicht aus der MeBzelle entfernt werdem.

Der naturfeuchte Boden wird nach dem Einfiillen in die MeSszelle s0
stark angedriickt, dal er nach EBglichkeit diesslbe Verdichtung sre-
hilt, wie sie vor der Probeentnahme im Boden vorlag. Eine Bela-

- stung von 1 kp ccm~? gut die Oberfliche der BodemmeBSzelle ent-

spricht etwa dem Gewicht einer Bodenséule von 1,2 m Hbhe, Besom- - .
ders bei nichivbindigen Bbden liegt eine starke Druckabhlngigkeit
vor, 80 daf durch die Messung nur die Gr38enordnung des spezifi- .
schen Bodenwiderstandes ermittelt werden kann. Es ist darauf gu
achten, da8 die aus isolierendem Material bestehende Belastungs- ;
Platte gerade mit dem oberen Rand der MeSgelle abschlieB8t. Die
Spannungsmessung an den beiden inneren Sonden muB hochohmig oder
durch Kompensation erfolgen, um das homogene Peld nicht Eu stiren.
Falls nur sehr wenig Boden fiir die Meassung zur Verfligung steht,
kann der Bodenwiderstand auch in einer kleineren MeBzelle, ohne
innere Elektroden, mit einer zweipoligen WechselstrommeSbriicke
bestimmt werden. : '




Bodenmellzetle =

o — @ fe—aw —» & o Lty g o
N | | v
N . .
~ 2R : ™ ¢ m
RN - | 3| | € §
| A | 2 L HREH
, | = ,I1I|..__I||VIL 8813 ,m m
_ _ ) | ) G| o < ,M
. . g — e, — e —— — e "w M m “ s
w n|+] o) N] -~
—$E |
@, | _7=1=9
. 5 .
” A rm— ™ | 2’
‘ |\|.J{. _ ' /
| \1L/, ) =t .-\

——

o

Boogenmebzelre [46:}/-/.05. ~27) Bilad 1

77

l_———GD7
|
I .
o
|
: |
I
/%

Bl 1




1eUg__lie Bestimmung des spezifischen Bodenwiderstandes 11

T1.02.3 Die Bestimmung des spezifischen Widerstandes
in der Bodenwiderstandsme8zelle.

Berechnung:

Betréigt die GrtSe der Innenflichen der Elektrodenplatten F cm?2,
der Abstand der beiden Innensonden 1 cm und der gemessene Wider-
stand R (), s0 ist der spezifische Widerstand

7
Q=T+ R
Da § fir jede MeBzelle konstant bleibt, ergibt sich
-

e=f R _ :
Ist wie in Bild 1 die Innenfliche der Elektrodenplatten P =
4,47 « 4,47 cm = 20 cn2 und der Abstand 1 = 2 m, s0 ergidt sich

f--§9-=10

Q=10R £ .cm

Die Bodentemperatur ist in der MeBzelle zu messen und anzugeben.
Zur Umrechnung bei Temperatursteigerungen kann mit einer Wider-

standsabnahme von 2,5 £ pro °C gerechnet werden.(Bezugstsapera-
tur 25°). R







Lbosungen zur Kontrolle der MeBelektrodenkette.

1.03 .asserstoffionenkonzentration (pH-vert)

Z2ur Bestinmung der .asserstoffionenkonzentrztion,besser “asser-
stolfaktivitit genannt,bzw. des pH-/ertes kommt fir die Boden~
untersuchung nur das elektrometrische Verfahren in Betracht,da
die Farbindikatoren und vor allem die Indikaetorpapiere zu unge-
naue .erte liefern. Als Bezugselektrode wird vorzugsweigse die
gesidttigte lalomelelektrode und als LieBelektrode die Glaselek-
trode verwendet. Die Glaselektrode besitzt gegeniiber anderen
MeBSelektroden,wie der frilher gebriuchlichen Chinhydron- oder
Antimonelektrode,den Vorteil,daes sie als einzige v5llig un-
empfindlich gegen reduzierende und oxydierende Substangen ist,
da der potentialbestimmende Prozess an ihrer Oberfliche kein
Redoxvorgang ist,sondern durch Diffusions- und Phasengrenzvor-
ghinge bedingt wird. ‘

Die Eotentialeinstellung erfolgt bel der Glaselektrode im Gegen-
satz gu den {ibrigen lle3elektroden auch in ungepufferten Systemen
schnell und reproduzierbar.

Fir die Bestimmung werden Rohrenvoltmeter mit einem Eingange-
widerstand von etwa 10129 verwendet. Dae Ergebnis wird als pH-
Einheit mit einer Dezimalen angegeben. Die Bestimmung kann sowohl
an entnommenen Bodenproben wie auch an Ort und Stelle im Erd-
boden durchgefithrt werden. Die Elektrodensysteme sind vor jeder
Messung oder jeder MeBserie mit Losungen bekannter pH-Werte zu

eichen.

pH = 2
’ 347,0 ml 0,1 n Salgsiure
30,6 m1 1,0 n Ratronlauge _
3,2142 g Citronenséure 06H807 . 320
mit Wasser auf 500 ml auffiillen.
pE = 4,62 (Standardacetatldsung)
50 m1 1,0 n Ratronlauge
100 m1 1,0 n Essigsiure
350 ml W¥asser

H = _ :
3,634 g Dinatriumhydrogenphosphat NaZEPO4 . 2320
1,761 g Kaliumdihydrogenphosphat KH2P04
mit Wasser auf 500 ml auffiillen.

pH = 8 o

5,754 g Dinatriumphosphat Na,HPO4 . 2Hp0
0,141 g Kaliumdihydrogenphosphat KH3FO4
mit Wasser auf 500 ml auffillen.
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1.03 %Wasseratoffionenkorzentration (pH-Wort)

Weitere Losungen simhe: Kiister, F.W., a.Thiel und K.¥ischbeck

1.)

2.)

3a)

- 4.)

5.)

6.)
Te)

B8.)

9.)

Logarithmische kéchentafeln, 74-B3.
aufl.Verlag W.DeGruyter u. Go., Ber-
1in 1958, S. 146/48B :

Schrifttum

Jirgensen,H. “"Vie Bestimaung der wasseratoffionenkonzen-
-tration". Wiss.Forschungsberichte naturwiss.
Reihs Bd. 34. Verlag Ih.Steinkopff, Dresden
und Leipzig 1935.

Kordatzki,W. "Taschenbuch der praktischen p.=Messung"”.
4 .Aufl.Verlag R.Milller und Stginicke, Min-
chen 1949. , » .

Kratz,L. nlje Glaselektrode.und‘ihre'Anwendung“.Wias.F ™
: schungsberichte naturwiss.iieihe Bd.59.Ver-
leg D.Steinkopff, Frankfurt 1950. \

Oorrosie Commimssie II "LKedoxpotential en Béden&gresaivitoit“
: Ciroulaire 3. Corrosie Inst. TNO,Delft 1952

Bates,R.G. ns)egtrometric pE Determination”",J.Wiley &

Ives,J.G.und G.J.Janz "Reference Eleotrodes,lheory and
Practice", Academic Press New York und
Lomdon, 1961, S.145 ff.

Friocke,H.K. "Line neue Bezugs- und Ableit—elektrode fur
Glaselektroden-iie3ketten”. DoCHulMA-Menogra-
phien 43. Verlag Chemie GmbH, Weinhei m/Berg- -
strade 1962.

Schwabe, K. pH Fibel
VEB Verlag Technik Berlinm 1958

Schwabe, K. Fortschritte der pKE MeB3technik
: VEB Verlag Technik Berlin 1958 {




1.03 W#asserstoffionenkonzentration (pH-Wert)

1.03.1 Die Bestiamung des pH-Wertes entnommener Bodenproben.

Bodenproben mit einem Wassergehalt unter 40 % werden in Ver-

hiéltnis 1 Teil Boden mit 2 Teilern Wasser vermischt. Btden mit
h8herem Wassergehalt,beispielsweise Schlammbéden und Schliock,
werden im anlieferungszustand verwendet. Jedenfalls soll der

Boden in atrengfliissiger Konsietenz vorliegen. Zur Bestimmung
des pH-Wertes werden die hierfiir iiblichen Gerdte benutzt,.




1.03 wasserstoffionenkonzentration (pH-Wert)

1.03.2 Die Bestimmung des pH-¥ertes im srdboden

Zur Bestimmung des ph-¥ertes im krdboden wird eine kinstab-
Messkette verwandet,die am Ende eines langen Kunststoffrohres
die Mess— und Bezugselektrode vereinigt. Durch eine menrfach
geschlitzte Spitze aus nichtrostendem Stahl wird die Glas-
elektrode beim Einstecken in den Boden weitgehend geschﬂtzf.
it einem mrdbohrer wird bis etwa 10 cm vor der gewiinschten
Tiefe vorgebphrt,alsdann wird die Einstabelektrode eingefiihrt
und leicht drehend in den Boden eingedriickt. Bei sehr trockenen
Béden wird der Bohrgrund vor Einfilhren der Stabelektrode mit

Wasser angefeuchtet.

Wihrend des Transportes werden die Elektroden mit einer Gummi-
kappe,die mit wasser oder besser mit gesdttigter Kaliumchlorid-
losung gefiillt ist,versehen; bei lingerer Lagerung ist Kalium-
chloridlésung zu nehaen.

Durch Verwendung von Einstabelektroden,die neben der Giaa-

und der Kalomelelektrode noch eine Platinelektrode besitzen,
ist o8 mbglich,durch Umschaltung auch das Redoxpotontial,[ﬁ.Oé}
Zu messen.




1.04 Redoxpotential bzw. rH-Wert

Das Hedoxpotential (Reduktions-Uxydationspotentiasl) wird als Fo-

‘tential einer unangreifbaren zlektrode,meist rlatin,bezogen auf di

Normelwasserstoffelektrode, gemessen. Als Bezugselektrode wird pra
tisch elne gesittigte Kalomelelektrode verwendet. Da das heduktion
bzw. Oxyaationsvermigen eines Sjstama von der Temperatur und der
Wasserstoffaktivitdt abhdngig ist, miissen pH-Wert und Temperatur

des Sodens bei der Messung beriicksichtigt werden.

Redoxsytems, die nur in geringer Konzentratiom voriiegen,'bcnﬁ-
tigen bis zur konstanten Potentialeinstellung lange Zeitrkume,
manchmal mehrere Stunden, wobei es fraglich ist, ob der Wert bei
diederholung der Messung reproduzierbar ist, weil sich das Kedox-
sytem durch duBere sinflisse, wie durch Aufnahme von Luftsauer =
stoff, verdndert hat. Stirungen durch Luftsauerstoff kdnnen weit-
gehend durch Verwendung von Platinelektroden mit blanker Oberfli-
che verhindert werden, da an solchen Oberflidchen die Adsorption
von Gasen sehr stark behindert ist. Auf alle Fille ist besonders
bei reduzierenden Systemen der Luftzutritt auszuschalten. Durch
Schwefelwasserstoff kann eine Vergiftung der Platinelektrode -sin-
treten, die zu erneblichen Fehlmessungen fithrt. ilsdann ist die
Platinelektrode nacheinander in einem synthetischen Waschmittel,
10%1iger Waseserstoffperoxidldsung und Wasser zu Telinigen. : _
Un Polarisationserscheinungen zu verhindern,sollen die Redoxpoten—

~tiele mit Voltmetern mit einem Zingangswiderstand >103£2'30-"

messen werden. Die HeBkette muB vor jeder Moaiung bzw. MeBserie mi-
Lésungen bekannter Redoxpotentiale iberpriift werden., Um die Bezugse
elektrode vor Austrooknung zu schiitzen, ist sie in konz.Kalium-
chloredldsung aufzubewahren; beim Transport kann ein Beutsl mit-

Kaliumchlorid ibe fgggan werden. Das Redoxpotential wird in a¥, be--

zogen auf die Normalwasserstoffelektrode, unter Angabe do! pB-Wcr-
tes und der Temperatur angegeben, : : .
Neben dem Redoxpotential ist der Begriff des rH-Wertes vorgolchla-
gen worden, der eine vom pH-Wert unabhiingige GriBe fir das Reduk-
tions-Oxydationavermdgen eines Systems darstellt. In Analogie zunm
pH-Wert ist der rH-Wert als der negative dekadische Logarithmus
des Wasserstoffdruckes aufzufassen, mit dem die Platinelektrode f
beladen sein miSte, um eine der Lbsung entsprechende Reduktionl- o
wirkung auszuidben. o

Der Begriff des rH-Wertees hat sich jedoch bisher besonders in dar
Korrosionscheaie kaum durch:iesetzt.
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1.04 Redoxpotential bzw. rH-Wert

Die Bestimmung des Redoxpotentials kann sowehl an entnozmenen .
Proben, die jedoch, um eine Berilhrung mit Luftsauerstoff zu ver-
hindern, unter besonderen Vorsichtsmassnahmen zu entnehmen und su

transportieren sind, sowie an Ort und Stelle durchgefihrt werden. |

Bere H

Das gemessene Potential, bezogen auf die gesittigte Kalomel-
slextirode, wird wie folgt auf dis Normalwasserstoffelektrode ua-

gorochnots

ERedox/E = ERedox/gca.Ial.+Eges.Ial./H [hVY'

Das Potential der gesittigten IalomeLelektrodc, bezogen auf dic
Rormalwasserstoffelektrode, betrigt bdei 25%

Der Temperaturkoeffizient ist:
dE _ + 0,76 aV/C
at =" s

B,5 = E, - 0,76 (t=25) =y

Bel Hedoxpot-entialen ist stets der pH-Wert anzugeben. Da das
Redoxpotential fiir jede pH-Einheit um 59 mV erhBht bzw. erniodri‘t
wird, 138t sich das Redoxpotential fir pH= 7 wie folgt berechnen:

FRedox/pH 7 .ERedox/n + 59 (pE-7) [aV] ._
Der rH-Wert errechnet sich nach der Nernst 'schen Gleichung wie .
folgt:

{

10,087 . Enadoxfﬁz
ri = . + 2 pH
273 + ¢ ' A

ORI AN




1.04 Redoxpotential bzw. rH-Wert

L8sungen zur XKontrolle der desselektrodenkette.

1. Gesdttigte Ealiumdichromatlésung, die mit Schwefelsidure
auf pH 2,0 eingestellt wird,

24

50 m1 1,0 n Natronlauge
100 ml 1,0 n Essigsidure

350 ml Waaser

standardacotatlﬁaung,nit Chinhydron gesdttigt, pH 4,62

Die fir die Kontrolle zu verwendsnde uongo wird Jowoill
vor Gebrauch mit Chinhydron goaﬁttigt,wozu eine loascrapitzc'
reight. : : :

Es kann jede Pufferltsung im Beraeich PH 2,0 - 6,0, mit
Chinhydren gesittigt,verwendet werden. Der rH-Wert dieser -
LOsungen betrigt 24,0 .Das Rodoxpotontial ist vom Jowtillgnn
pH-Wort abhlingig.

3« Geslittigte Ldaung von Schwefeldioxid in Wasacr,dlo lit
Natronluugo auf pH 6,0 oingontollt wird‘ ‘

nv

+590 bei pH 2,0
+179 el pE 4,6

-102 bei H 6,0

+837 bei pH 2,0
2+426 bei pR 4,62

+144 bei pH 6,0

ceocecaceewmmen
[

33,0
24,0 |

17,0

--—---.—.“ .';
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1.04 Redoxpotentianl bzw. rH-wert

Schrifttum

1.)

2e)
3.)

4.)

5.)
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pH." Publ. Health Reports 38, 666 (1925);
Chem. Zbl. 100 (1392y).1I, 3151.
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Corrosie Commissie II- "Redoxpotentiul en Bodemagressiviteit®
Oirculaire 3. Corrosie Inst. THO, Delft, 1952.

Kalguch, c. ﬁRédoxpotential—, rH-Messung". Die Phurmazie
9 (1954) 634/42.

Deuber, C. und G. Dceuber "Tue Develdymcnt of the Redox P: -
be". Corrosion, Prevention and Control 4 |
(1957) Heft 2, 3. 51/56.




1.04 Redoxpotential bzw. rH-Wert

1.04.1 Bestimmung des Redoxpotentials an entnommenen Proben.

Die Bestinmmung ist wegen der Probeentnahme nur bei bindigen Biden
mbglich,

Jur Probeentnahme wird mit -einem Handbohrer ein Loch bis etwa ,
20 om oberhald der zu entnehmenden Stelle vorgebohrt.Alsdann wird
das im Bild 1 gezeigte Geriét in das Bohrloch eingefiihrt und durch
Dreben oder durch Hammerschlidge weitere 20 cm tief eingebracht.
Sodann wird das im unteren Teil mit Boden gefilllte Gerdit gehoben,
der Stahlnippel von der Pilhrungsstange abgedreht und die Bodenober
flliche an den Nippelenden vollkommen glatt geschnitten. In zwei
Deckel,deren innerer Durchmesser etwa 2 om grbsser als der dussere
Durchmesser des Nippels ist,wird geschmolzenes Paraffin einge-
bracht. Nunmehr wird ein Hippclondc in einen Deockel oingotsuoht,
wobei das Paraffin bis zum Deckelrand hochsteigen soll. Nach Er-
starren des Paraffins wird das andere Nippelende ebenso verschlos-
sen., Um die Bodenprobe nicht unndtig zu criarlcn,ilt ein Paraffin
| mit einem Sohmelzpunkt von 50-60° su wihlen.Die Entnahme unge-
stirter Proben kann auch nach DIN 4021 vorgenommen werden., Unmit-
telbar vor Ausfilhrung der Messung wird ein Deckel durch leichtes
Erwiirmen und Drehen entfernt,die Paraffinschicht abgeschnitten

und die Elektroden miglichst tief in die Bodenprobe eingefiihrt,
wobel die Randzone zu meiden ist., Es ist zu onprchlcn,lindoitonl'
3 Messungen durch Versetzen der Elektroden durchzufiinren. Zur -
Messung kann suoh die nachstehend beschriebene Elektrodenancrdnung
Bild 4, verwendet werden.ilsdann wird der zweite Deckel entfernt
und auch von dieser Seite aus mindestens 3 Messungen durohgefilhrt.
Us Luftsauerstoffeinfliisse suszuschalten,niissen die Hcslungcn un-
mittelbar nach 0ffnen der Proben durchgefiihrt werden. -

Die Corrosie Oommisasie II sochliégt cin etwas anderes Verfahren sur -
Probeentnahme vor,welches die Bilder 2 bis 4 veranschaulichen. -_
Die Messungen werden nach Entfernen des Stopfens ina Becherglas
durchgefiihrt,indem die Elektroden,die sich in einenm diohtpas- _
senden Guamistopfen befinden,mit dem Gummistopfen cingcbracht
werden. Die beiden Messelektroden gestatten zwei Holsungcn,ohno ,

die Lage des 8topfens zu verindern.
. des J'tjdqff/”-‘ -

Dia 80 entnommenen Proben werden auch zur Bestimmung des—wersehie—
S&BFO/FE v’ OCr Sudfioe .
[1.08] und der sulfatreduzierenden

{ Bakterien [2.12] verwendet.




1.04 Redoxpotential bzw. rH -Wert
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Stahlnippel, innen verzinn+t
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auskleidung versehem ~ '
‘\\\\\\‘~Schneide
Bild 1 Bohrgerit zur Entnahme ungesiirter

Proben.
[7.04.1]
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1.04 Redoxpotential bzw. rE-idert

Kolbengestdn-
a ge mit koni- b c
scher Spitze '
s

72722

a Rohr mit feststehendem Kolben in das vorgebohrte Loch
einfiihren und durch den Konus den Boden andriicken.

b In gewlinschter Tiefe Kolben lbsen und Rohr eintreiben.

¢ Rohr und Kolben aus dem Boden ziechen.

Bild 2 Entnahme ungesttrter Proben [7.04.1/
(nach Corrosie Commissie II)




1.04 Redoxpotential bzw. rH=wert

&\\\_. i

Funststoffbecher

d Uber das Hohrenda wird ein Kunststoffbecher gestiilpt.

e 3Boden durch Dfuckon des Kolbéns und Ziehen des Rohres
in den XKunststoffbecher iberfilhren,wobei darauf zu achtcy
ist,dass die Luft im Zwischenraum vollstindig entweicht.

f Nach EZntfernen des #berschiissizen Bodens wird das
Gefiiss mit einem Gummistopfen verachlossen,wobei ein
S5tift eingesetzt wird,um ein vollstiindiges Entweichen
der Luft zwischen Stopfen und Boden zu ermdglichen. Wenn
der Stopfen auf dem Boden aufliegt,wird der Stift
herausgezogen,

Bild 3 Entnahmt ungest¥rter Proben [7.04.7/
(nach Corrosie Commissie II)




1.04 Redoxpotential bzw., rH-Vert
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1.04 Redoxpotential bzw. rHeSert

1.04.2 Bestiamung des Hedoxpotentials an Ort
und Stelle

Zur Bestimmung des Redoxpotentials an Urt und Stelle wird eine
Zinstabelektrode,bestehend aus einer konischen Flatinspitze
und einer FKalomelelektirode, benutzt, 3ild 1, die an einem
Fiihrungsrohr aus Kunatstoff befestigt ist.

Beim Ausheben des Bohrers ist darauf zu achten,dass méglichst
wenlg lockerer Boden ins Bohrloch zuriickfillt, demit die Elek-
trode in den ungestdorten Boden eingestochen werden kann. Vor

dem uinfiihren der mlektrode in den Boden wird die tlektrode
kréftig senkrecht geschleuderti,um evtl. vorhandene Luftblasen

in den oberen Luftraum zu beférdern. Um,durch Temperaturein-
flilase bedingt, ein tindringen der Luft in die Kelomelhalbzelle
zu verhindern,ist die clektrode stets senkrecht aufzubewahren
und zu transportieren,Soll,was zu empfehlen ist,auch der pH-Wert
an Urt und Stelle bestimmt werden,so ist die Redoxpotential-
messung zuerst durchzufilhren. Nach cntfernung der hierfir
bendtigten sinstabelektrode wird der Bohrgrund angefeuchtet 1
und die pH-Messung durchgefiihrt.

Durch Verwendung von sinstabelektroden,die neben der Platin-
und Kalomelelektrode noch eine Glaselektrode besitzen,ist es
mbglich,durch Umschaltung auch den pH-Nert,[ﬁ.O}} Zu pestimmen.
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1.05 Bestimmuh; des wisserzchaltes und der Trocken-
substanz. :

-

Prinzip

Nach dem 3chrifttum wird der Wiassergehzlt entweder auf das
Gesamtgewicht,zlso auf das Gewicht des feuchten Ercbodens,oder
auf das Trockengewicht bezogen. Der Wassergehalt bezogen auf das
Gesamtgevicht wird mit NG bezeichnet; er entspricht also dem
Wassergehzlt des feuchten Bodens. Aus der Differenz dieses Wag~
sergehaltes zu 100 ergibt sich der Gehalt an Trockensubstanz,
ebenfalls bezogsn auf feuchten Boden. Die Trockensubstanz,er-

rechnet aus dem ﬁassérgehalt bezogen auf das Gesamtgewicht,‘wc,

wird fiir die Einwaage zur Herstellung des wiisarigen Bodenaus-
zuges I3.017 bericksichtigt. . ‘ : L

Nach DIN 4016,Blatt 1, sowie nach dem bautechnischen Schrifttum
ist auch der Begriff Wassergehalt bezogen auf das Trockangewicht,
bezeichnet WT.’ gebriduchlich,Der Wassergehalt bezogen auf das
Trockengewicht wird also auf 100 % trockenen Bodens bezogen;
dieser iWassergehalt wird nach DIN 4016,Blatt 3, bei der Bestim-
mung der Fliessgrenze und der Plastizitits- oder Ausrollgrenze
[2.01] und }?.02} zu~rundegelegt.

Es ist stets anzugeben,ob der Wassergzhalt auf Gesamtgewicht

oder auf Trockengewicht bezogen ist.

Zur BDestimmung des Wagsergehaltes wird der Boden bei einer Tem—

- peratur von 105° getrocknet. Die Menge des gebundenen Wassers

wird beim Trocknen bei 105° nicht erfasst.

Ausfithrung s
Etwa 5 g Boden werden in einen Porzellantiegel oder in ein Ver-

‘aschungsschilchen eingewogen und im Trockenschrank 2 Stunden auf

105° erhitzt.Alsdann wird die Probe nach dem Erkalten im Exsikka-
tor ausgewogen und nochmals 1 Stunde bei 105° erhitzt. Das Trock-
nen wird solange fortgesetzt,bis Gewichtskonstanz erreicht ist..

Berechnunz
Vassergehalt bezogen auf das Gesantgewicht.
Es sei
Einwaage an feuchtem Boden = Eg
Verlust bei Gewichtskonstanz = V g
dann ist '
Vassergehalt W, = Y ‘E1OO %




N
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1.05. Bestimmung des Wassergehaltes und der
Trockensubstanz

Der Gehalt an Trockensubstanz betragt:

Trockensubstanz = 100 - W, %
Wassergehalt bezogen auf das Trockengewicht

Es seil:
kinwaage an feuchtem Bodsn =E g
Riickstand nach dem Trocknen = R g

so ist
Vassergehalt WT =

{ E - %) . 100 4

Fiir die Umrechnung von We in WT und umgekehrt gilt:
’ _ 100 . Wp -
¢~ 100 % ¥, ~ <

T
100 . WG

“p = oW, ¥
Pir die Lrmittlung von Wy und W, und umgekehrt kann dis graphisch

Darstellung, Bild 1, benutzt werden.

Sehrifttum

{

DIN 4016, Blatt 1, “ntwurf Januar 1958 : Baugrund. Unterauchuhg
von Boedenproben. Richtlinien fir die '
Beatimaung des Wassergahaltes.

Piedemann, B.: Uber Bodenuntersuchungen bei Bntwurf und Aus- .
filhrung von Ingenieurbauten.
Verlag VW.xrnst & Sohn, Berlin 1941.
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1.06 Bestimnune der wWasserkapazitit

gPrinzin:

Unter Wasserkapazit&t wird die Wassermenge verstanden, die ein
Boden bis zur 3Zttizung aufnehmen kann.

Zur Bestimmnung der Wasserkapazitit sind eine Anzahl von Ver-

fahren vorgeschlagen worden 1), und zwar Feldverfahren 2) mit
sowie Verfahren mit entnommenen Pro-

2 - 5)

dem gewachsenen 3oden

ben 1,6)

o Alle Verfanren liefern zwar, fir sich betrachtet, ver-
gleichbare Resultate, jedoch treten grofRere Abweichungen auf,
wenn die .rgebnisse nach den verschiedenen Verfahren miteinander

verglichen werden.

Nach dem 1m nachfolgenden beschriebenen Verfahren wird die ent-
nommene Bodenprobe mit wasser im UberschuB versetzt und das (liber-
schiissige Wasser durch Filtration entfernt. Das Verfahren liefert
durch den bei.u Durchkneten des Bodens erpeichten hohen Auflockerun
zustand des Bodens die hdchsten Werte, weshalb im Vergleich zu den
anderen Verfahrer die nach dieser Arbeitsweise erhaltenen Werte
auch als groBte oder volle Wasserkapazitit bezeichnet werden.
Andererseits ist die Durchfilhrung sehr einfach, und -es werds
gut vergleichbare Werte erhalteney - , )
Wie bei der Bestimmung des Wassergehaltes und der Trockensubstanz
[ﬁ.os] erwihnt, ist auch hier zwischen dem Begriff Wasaerkapazit
zum Gesamtgewicht, KG' bezogen auf feuchten Boden, und Wasser-
kapezitdt zum Trockengewioht, Kq, bezogen auf 100 % trockenen
Boden) zu unterschelden. Es muB daher angegeben werden, ob die
Wasserkapazitét auf Gesamtgewicht oder auf Trockengewicht bezogan‘
ist. ‘

Augfihrung:
Btwa 5 g Boden werden in einem idrser mit soviel Wasser versetzt,
daB beim Anteigen des Bodens ein UberschuB an Wasser verbleibt,

der nicht mehr vom Boden auf;enommen wird. Homogene Ton- und
Lehmbdden werden vorteilhaft mit einem Pistill verrieben und mit
elnem Spatel geknetet,bis der Boden fliissig und gleichmdBig ist;
Sand- und sandige Biden werden lediglich mit einem Spatel durch-
gearbeitet, um eine Kornzerkleinerung zu vermeiden. Von dem B0 be-
handelten Boden wird soviel wie méglich auf ein in einem Trichter
eingelegtes anzefeuchtetes Filter gebracht. Der 3oden bleibt so-
lange auf dem Filter, bis das iiberschiissige Wasser abgetropft ist,
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1.06 bestimmung der 'Wamserkapazitédt

was aelbét bei stark bindigen Boden hbchstens 5 Stunden dauert.
Um dem Verdunsten des Wassers wihrend dieser Zeit vorzubeugen,
wird der Trichter mit einer umgestilpten Glasschale bedeckt.
Nach Avlauf des iiberschiissigen Wassers wird eine Bodenprobe

dem Filter entnomanen und hierin der Wassergehalt nach [ﬁ.OSJ be~
stimmt, Der so ermitielte Wassergehalt wird als Wasserkapazitdt
ange_eben.

Berechnung:

{Wasserkapazitdt zum Gesamtgewicht -

Es sei

Einwaage ah'wassergeaéttigtem Bodenj B g
Wasserverlust bei Gewichtskonstanz Ve

dann ist

. i vV . 100
¥asserkapazitdt K, = <—g— %

Wasserkapazitidt zum Trockengewicht . :

Es sel
Einwaage an wassergesittistem Boden E g
Trockenriickstand : T R g
‘1m0 18t o |
Wasserkapazitit K, -KL bRR) . 100 %
Fir die Umpbechnung von kG in KT und umgekehrt gilt:
100 . KT
= y/
Kg= TOU+ Ky
100 . K@

Kp= 00— X0 *




1,06 Bestimmung: der Wasserkapazitit
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1.07 Bestimmung von Calciumcarbonat (und Magneai;;:
carbonat)

Calcium- und Magnesiumcarbonat, auch hHufig als Kalkgehalt be-
geichnet, kinnen qualitativ durch Betupfen einer Probe mit Sals-
slure sowie quantitativ durch Titration mit SalzsMure bestimmt
werden. Bel der Titration mit Salzsliure wird im Boden vorhandenes
Katriumcarbonat miterfaSt, so daB diese Methode bei Anwesenheit
dieser Verbindungen zu hohe Werte liefert.

1.07.1  Qualitative Bestimmung
Die Bodenprobe wird mit 15 %iger SalzsHure betupft oder im Rea-
genzglas libergossen. Aus der Stlirke des Aufbrausens kann die Sum-
me des Gehaltes an Calcium~ und Magnesiumcarbonat wie folgt ab-
geschlitzt werden:

Nicht bis schwach aufbrausend Kalkgehalt <1 %
Schwach aufbrausend n 1-5¢%
Starke und anhaltende Gasentwicklung " =5 %

Bei Anwesenheit von Kalk ist der pH-Wert stets>7.

1.07.2 Quantitative Bestimmung

Der Verbrauch an Salzefure wird bei der Bestimmung der Gesamtal-
kalitat [1.09.2] ermittelt, der Gehalt an Calcium— und Magne-
siumcarbonat wird ale Calciumcarbonat angegeben.

Berechnungs

- Einwaage an feuchtem Boden =Eg=20 g
Verbrauch an 1 n HC1l gur =V
Erreichung von pH 7,0 : pH 7,0
Verbrauch an 1 n HC1l zur : =V
Erreichung von pH 4,8 ~ 'pH 4,8
Trockensubstanz = T

Daraug ergibt sich bel einer Einwaage von 20 g feuchten Bodens
Gesamtalkalitht = A (bis pH 7,0) _ 5°°°évpn 7,0 ml 1 n HOl/kg

B (bie pH 4,8) _ 299 * Vim 4.8 =1 1 n BCY/xg
1 ml 1 n ECl/kg entspricht 1 mval/kg

Aus Tabelle 1 [j.OQ.?] ist der Carbonatanteil, ausgedriickt in
mval/xg, zu berechnen.

1 mval/kg cog‘ entepricht 0,005 % CaCO,







1.UC  Nachwels und Sestimuuns von Schwefelwasserstof?
und Sulfiden.

1.08.1 Untersuchunz an Ort und Stelle.

D

Prinzic :
Der bei der Zersetzung der 3ulfide mit Szlzsiure entstehende

Schwefelwasserstoff wird in eine ammoniakalische Cadmiumsulfat-
18sung 2ingeleitet,wo er gelbes Cadmiumsulfid bildet. Um eine
Oxydztion des Schwefelwassarstoffes durch vorhandene oxXydierende
Jestandteile,insbesondere Eisen(III)-sulze,zu vermeiden,werden
zinn(II)-chlorid uné Zink hinzugefiigt. In Sulzssure unl&sliche
Julfide,wie Pyrit, lMarkasit, Xupferkies usw. werden nicht erfuit.
Freier Schwefel in feiner Verteilunz wird durch nascierenden
vasserstoff teilweise in Schwefelwasserstoff Ubergefiihrt.
augfiihrunes ' '

25 ml DBoden im Entnahmezustand werden mit einem 2robenehner nach
Bild 1 entnommen,in eine 150 ml Pulverflasche eingebracht und

grob zerkleinert. Die Probe darf nicht lingere Zeit beliiftet
wercen.Dann werden etwa 5 g Zink,rranuliert, und 25 mil Salg-
sdure 1:1 mit Zinn(II)-chlorid hinzuzegeben.Die Pulverflasche wird
durch einen Gummistopfen mit Ableitungsrohr verschlossen. Die auS~-
tretenden -Gase werden in ein graduiertes Probershrchen mit 5 ml
ammoniakalischer Cadmiumsulfatl®sung eingeleitet; das Ableitungs-
rohr taucht bis ungefihr auf den Boden ein.iienn die Gasentwicklung
schwach geworden ist,ist die HpS~-Entwicklung praktisch beendet. l
Vorhandene Sulfide zeigen sich durch eine'gelbe Iriibung oder durch
einen gelben Niederschlag an. Aus der Menge des Niederschlages
kann in etwa auf den Sulfidgehalt geschlossen werden. Gerihge
Spuren werden unberiicksichtigt gelassen (Bild 2).

Angabe der Ergebnisse : ‘

nicht nachweisbar - nachweisbar - deutlich nachweisbar.

1 ml Niederschlag in dem RShrchen nach dem Absitzenlamssen - etwa
1 Stunde - entsyricht 10 - 12 mg 8™, bzw. 0,4 -~ 0,48 g §™ 4n

1 1 Boden. :
Gerite : Siehe Bild 1 und 2.

Lisunzen :
Z2inn(IX)-chloridhaltige Salzsiure 1
550 ml Saseer
450 ml conc. Salzsiure
10 g Zinn(II)-chlorid SnCl, . 2 H,0
Cadmiumsulfatldsuns
40 g Cadmiumsulfat CdSO, . 2 2/3 Hy0
600 g Ammoniak conc. auf 2 1 auffiillen.




und Sulfiden

25 m/

Bild 1

S~——
MeSgeféiss (nach [1.08.1] )

Bild 2 A

Entwicklungsgefiss (nach [1.08.1] )



~Zum Hachweis von Schwefelwasserstoff wird der Boden zur Zer-

. Vorlage gelangte Salzsdure wird durch Natriumacetat unschtdlich

- dle Mischung bis zum beginnenden Sieden erwirmt. Der Kithler kon-

-}-

1.08 XNachweis und Bestimoung. von Schwefelwassersto??
und Sulfiden.

Bemerkung 3

‘Da die Bestimmung moglichst bald nach der Entnahme auf dem‘Példe

durchgefiihrt werden soll,wird die Probemenge elngemessen und
nicht wie {iblich eingewogen.

1.08.2 Untersuchung im Laborstorium

Prinzip :

setzung der Sulfide mit Salzsiure behandelt und der sich ent-
wickelnde Schwefelwasserstoff in eine essigsaure Cadmiumacetat-
ldsung geleitet. Um eine Oxvdation des Schwefelwasserstoffes
durch an»esende oxydierende Bestandteile sinsbesondere durch stets
vorhandene Elsen(III)-salze zu verhindern werden Zink und ‘
Z2inn(II)-chlorid hinzugefiigt. Vom Gasstrom mitgerisaene in die

gemachte Salzsiureunltsliche Sulfide, wie Pyrit, Markesit, Inpter-‘
kKies usw. werden nicht erfasst. Freier Schvefel in feiner Vertei--
lung wird durch nascierenden VWasserstoff teilweige in Schwerel-;‘;
#asserstoff ivergefiihrt. U

Ausfihrun-~ :

Zum Rachweis von Schwefelwasserstoff wird die in Bild 1 wzederge-z
gebene Apparatur benutzt.Eine Kenge des zu untersuchenden Bodena.'
die 30 g gzetrocknetem Boden entspricht, wird mit einer kleinen - :
Stange Zink in den Kolben gegeben. Alsdann wird die Apparatnr =
sammengebaut und die Vorlage mit Cadmiumacetatlbsung beachickt.

Durch den Tropftrichter werden nach und nach ca. 80 ml £4nn(II)- Ny
chloridhaltige Salzsiure gugegeben und nach villiger Beruhigung

densiert abdestillieremde Salzsiure und fiihrt diese wieder in den -
Kolben zuriick.Zum Verdringen des entwickelten Schwefclnaaaeratoftn
wird mit dem Gummigebliise Iuft durch die Apparatur geleitet.Das
Erhitzen wird ca. 1/4 Stunde durchgefiihrt,alsdann 148t man unter
Durchleiten eines schwachen luftstromes erkalten.Anwesender Schwe-
felwasserstoff wird durch die Fédllung von gelbem Cadmiumsulfid an-
gezeligt.Die Henge des Schwefelwasserstoffes wird wie folgt an-
£egeben.
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Bild ¢ Apparatur zur Bestimmung von Schwefel-
wasserstoff und Sulfiden.--

nach ([1.08.2] ) MaSetadb 1:2
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1.08 Nachweis und Bestimmung von Schwefelwasgserstof?f
und Sulfiden.

nicht vorhanden

Spuren

vorhanden

stark vorhanden
Schwefelwasasr:toff ist in "Spuren" vorhanden, wenn sich eban
im Einleitungsrihrchen ein gelber Ansatz gzebildet hat. Schwefel-
wasserstoff ist "vorhanden” wenn sich in dér Vorla_e deutlich
Cadriumsulfid zeigt.

Setzt sich nach Beendisuns des Durchleitens von Luft in der
Vorlage ein betrachﬁicher Niederschlag von Cadmiumsulfid ab,
80 wird die Henge an Schwefelwasserstoff als"stark vorhanden"
bezeichnet.

Soll der Gehalt an Schwefelwasserstoff bzw. Sulfiden quantitativ

erfalt werden, 80 kann der Schwefel des Cadmiumsulfids

1.08.21 durch Umsetzen mit Kupfersulifat in Kupfersulfid und Uber-
fihrung des Sulfids in Kupferoxid durch Glihen,

1.08.22 durch Losen des erhaltenen Kupfersulfids in Sal- ‘
petersiure und photometriache Bestimmung des Kupfers in anm-
moniakalischer Losung,

1.08.23 durch Auflosen des Cadamiumsulfids in Salzsaure in Gegenwart
von Jodldsung und Rilcktitration des JOdﬂbOIBOhHIS!I ait Na-
triumthiosulfat,

bestimmt werden. Der Sulfidgehalt ist in mg Schwefal pro kgitrooko-
nex Boden anzugeben.

Losungen :

2inn(II)~chloridhaltige Salzsiure, wie [H.OB.ﬂ

Cadmiumacetat-Losung:

5 g Cadmiumacetat Ccd (CH 000)2 . ZHZO
20 g Zinkacetat Zn (CH COO)2
200 g Natriumacetat Na (033000) . 3320

200 ml conc. Essigsiure (96 %ig)
750 ml ¥Wasser
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1.09 Bestimmung der Gesamtaciditdit bzw. -alkalitlt

1.00.1 Gesamtaciditit

Prinzip:
Die Gesamtaciditlit eines sauren Bodens wird durch die Menge 1 n-

Natronlauge ausgedriickt, die 1 Xg Boden, bezogen auf Trockenge-
wicht, zugesetzt werden muB8, um den Wert pH = 7,0 zu erreichen.
AuBerdex wird weiter 1 n NaOH zugegeben, bie der Wert pH = 8,5
erreicht wird., Dieser entspricht dem Umschlagepunkt von Phenol-
rhthalein. Es wird eine Anzahl Proben mit steigender Menge Ka-
tronlauge versetzt, der pH-Wert jeder Probe bestimmt und die zur
Erreichung von pH 7 und pH 8,5 notwendige Menge ermittelt. Es wire
alsc bestimmt die Gesamtaciditlt bis pH 7,0 und der Gesamtver-
brauch bis pE 8,5.

Ausfiihrung:
Etwa 4 - 5 kleine mit einem Gummistopfen verschlieBSbare Erlen-

meyerkolben werden je mit 20 g feuchtem Boden und 40 ml dest.
Waeser beschickt. Durch Ribren oder Zerdriicken mit einem Glas-
stab ist daflir zu sorgen, daB8 der Boden feinverteilt vorliegt. Zu
diesen Proben werden steigende Mengen 0.1 n Natronlauge gegeben
und die Proben in verschlossenen Kolben eine halbe Stunde unter
h#dufigem Schiitteln stehen gelassen. Alsdann wird der pH-Wert'der
Proben bestimmt [1.03] .

Berechnung: ,
Zur Berechnung des Verbrauchs an Natronlauge werden die ermittel-

ten pH-Werte in Abhangigkeit'vnn der jeweils zugesetzten Menge
Natronlauge in ein Koordinatensystem, wie Bild 1 zeigt, einge-
tragen und die Punkte durch eine Kurve miteinander verbunden.
Der Schnittpunkt der Kurve mit den pE 7,0 und pH 8,5 zugehbrigen
Linien ergibt die zur Neutrmlisation auf pHE 7,0 = va 7;0, und
auf pH 8,5 = fo 8,5 bgnbtigte Menge FNatronlauge.
Es sei:

Gehalt an Trockensubstanz =T %

Einwaage an feuchtem Boden = E g

Einwaagc: an trockenem Boden = Eng

Die Einwaage an trockenenm ﬁoden errechnet sich nach der Formel

E- T
Ep = S50
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1.09 Bestimmung der GesamtaciditZt bzw. -alkaltédt

Da ET g trockenen Bodens V ml 0,1 n Natronlauge verbrauchen, er-
gibt sich der Verbrauch an Natronlauge fiilr 1 kg trockenen Bodens:

10097 - 120990+ T m1 0,1 n NaOH/ke

Bei einer Eianage von L = 20 g feuchten Bodens und Umrechnung

der 0,17 n auf 1n Natronlauge ergibt sich:

299-&-1 ml 1n NaOH/kg

Werden nunmehr fiir die verschiedenen Stufen der Verbrauch VpH 7.0
?
und va 6,5 eingesetzt, 80 ergibt sich:

N . 500 - V
Gesamtaciditdt bis pH 7,0 _ PHT,0 4 1n NaOH/kg

I

500 - VoH 8,5 ml 1n NaOH/kg

T

Gesamtverbrauch bis pH 8,5 _

1 m1 1n NaOH/kg entepricht 1 mval/kg.
1.09.2 Gesamtalxalitdt

Prinzip: ‘

Die Gesamtalkalitit eines Bodens wird durck die Menge 1n Salzsdure
ausgedriickt, die 1 kg Boden, bezogen auf Trockengewicht, zur Errei-
chung von Wert pH 7,0 zugesetzt werden mu3. Hierbei werden die
Hydioxylionen und die Hélfte der Carbonationen (Umwandlung der Car-

bonationen in Hydrogencarbvonationen) erfaBt.
= [or] + 1/2 [c0?]
Bei weiterem Zusatz von SalzsHure bis zum VWert pH 4 y&, entsprechend

dem Umschlagspunkt von Methylorange, werden die Hydrogencarbonat-
ionen erfaBt (Bild 3)

[o] + [e02]

Eine Anzahl Proben wird mit steigender Menge Salzsidure versetzt,
~|der pH-Wert jeder Probe bestimmt und die zur Erreichung von

1PHE 7.0 und pH 4,8 notwendige Sduremenge ermittelt.

Ausfihrung: A

Etwa 4 - 5 kleine Erlenmeyerkolten werden mit je 20 g feuchtem Bodeni
und 40 ml dest. Wasser beschickt Durch Rilhren oder Zerdriicken mit ‘
einem Glasstab ist dafiir zu sorgen, dal der Boden feinverteilt vor-:
liegt. Zu diesen Proben werden steigende Mengen Salzsdure gegebén,"
wobei. bel Proben mit einem pH-Wert bis etwa 8 0,1n Salzsiure und bej

kalkreichen Proben mit einem pH-Wert iiber B8 1n Salzs#dure zu verwen-°

den ist. Die Proben werden 5 Minuten zum Sieden erhitzt. Nach dem,‘g
{Erkalten wird der pH-Wert der Proben bestimmt [1_03]. "j
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1.09 Bestimmung der Gesamtaciditdt bzw. -alkalitit

Berechnung:

Zur Berechnung des Verbrauchs an Salzsiure werden die ermittel-
ten pH-Werte in ein Koordinatensystem, Bild 2, eingetragen und

in analoger Weise wie bei der Bestimmung der Gesamtaciditét (3 .09 1]

zu einer Kurve ausgezogen. Der Schnittpunkt der Kurve mit den

pH 7,0 und pH 4,8 zugehbrigen Linien ergibt die zur Neutralisa-
tion auf pH 7,0 = va 7,0 und pH 4,t = VpH 4,8’ bendtigte Menge’
Salzsdure-

Es sei:
Gehzlt an Trockensubstanz =T %
Linwaeage an feuchtem Boden =L g
Einwaage an trockenem Boden = ET g (

Die Einwazge an trockenem Boden errechnet sich nach der Formel

Bp = =00~
Da ET'g trockenen Bodens V ml O0,1n bzw. 1n salzsdure verbrauchen,
ergibt sich fiir den Verbrauch fiir 1kg trockenen Boden
1900 ¥V _ 100000 _V 1y 5 4p bzw. 1n HCl/ke

ET L - T

Bei einer Linwaage von E = 20 g feuchten Bodens ergibt sich bei

Verwendung von 1n Salzs&ure

229%—;—X ml 1n HCl, kg

Werden fiir die verschiedenen Neutralisationsstufen der Verbrauct

v und V eingesetzt, so ergibt sich nach Bild 3
pH 7,0

Gesamtalkalitét = A (bis pH 7,0)_

PH 4,8
5300 = V
T

PH 7.0 p31 1n HC1/ke

B (bis PH 4,8)_ 5020 - V oy , g
T

ml in HCl/kg

Bei Verwendung von O0,1n Salzsdure ist der Verbmguch vor der Be-
rechnung auf 1n Salzsdure umzurechnen
1 ml 1n HCl/kg entspricht 1 mval/kg
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1.09 Bestimmung der Gesamtaciditét bzw.-alkalitét

PH | 0H™¢ H'—=H,0
_______ CO;" + H'—e HCO3™
70 IEE .
/] I \\
| \
— A - \
| i
| l \\\ HCOy + H'e—em HyCO3—emHy0 * CO,
4,68 : 1 —— == i‘\\
| | N
: B i ] \‘\
| I | kN
| | | ~
| l |
—— ml InHCl kg |
{
A = [OH'J + 1/2 [CO%'] = Verbrauch an ml 1n HCl/kg bis pH 7,C
- 2-
B = [OH ] + I:CO.5 ] = Verbrauch an ml 1n HCl/kg bie pH 4,E

Bild 3 Titrationsverlauf

in Gegenwart von Hydroxid und Carbona

Hydrogen-
Verbrauch Hydroxid Carbonat carbonat
A =20 0 o 3
A<1/2 B 0 2 A B -2 A
A =1/2 B 0 2 A 0
A>1/2 B 2 A -8B 2 (B - A) 0
A =3B B 0 0
Tabelle 1 Berechnung der Gehalte an Hydroxid-, Carbonat-

und Hydrogencarbonationen

1 mval/kg CO

2
b

entspricht 0,005 % 03003




2.01 Die Bestimmung der Ausrollgrense und der Plasti -
Titdtscsrenze

Prinz;gi

Die Ausrollgrenze eines Bodens bezeichnet den Bodenzu-stand, bei
dem der Wassergehalt lrﬁ.OS] des Bodens, so hoch ist, daB er bein
Ausrollen eben zu briockeln beginnt, Die Ausrollgrenze entspricht -
also dem Wassergehalt des Bodens beinm Ubergang voa plastischen,
bildsanen zum festen Zustand. Die Bildsamkeit oder Plastigitit
eines Bodens gibt den plastischen Zustandsbereich an. Er wird
durch die Ausroll- oder Plastizititsgrenze und die Flioﬂgron:o‘
begrenzt. Kicht bindige Biden besitzen keinen plastischen Bereich
uhd somit auch keine Flastizitdtsgrenze; sie gehen ohne Uvergang
von der festen in die flisasige Zustandsform iiber.

Die GriBe der Plastizitit ist demnach ein MaB fir den Gehalt

des Bodens an bindigem Material, also an Tonkolloiden.

Ausfihrung:

Etwe 3 g Boden, der keine Bestandteile {iber 0,5 mm enthalten
soll, wird, falls er nicht bereits inm flissigen Zustand vor-
liegt, eventuell unter Wasserzugabe durchgearbeitet, bis eine
gleichnilige Paste entsteht. Bdden, die im flissigen Zustgnd
vorliegen, werden an der Luft getrocknet. Da die Vorbereitung
~der Probe die gleiche wie bei der Bestimmung der FlieSgrense
[2.02) 1st, kann bei der Ausfihrung dieser Probs die benStigte
Menge vorbereiteten Bodens fiir diese Bestimmung abgesweigt '
werden. Nach einer wenigstene zweistiindigen Lagerung bei Raum-
temperatur wird die Bodenprobe auf einem mit wasseraufsaugenden
Papier bespannten Brett 250x250x20 mm mit der Handflhche zu:
einer 3 mam dicken Rolle ausgerollt. Die Probe wird sonfilwieder -
Zusanmen geknetet und neu ausgerollt, bis sie bei 3 ma Dicke
zerbréckelt. Bei Erreichen dieses Zustandes wird der Wasser-
gehalt W, mach [1.05] beztimmt.

Berechnung:

Die Ausroll- oder Plastizititasgrenze wa ist gleich dem Wassere
gehalt 'T in %. Die Bildsamkeit oder Plastizitiit lr. ergibt aich
aus der Differenz zwischen Fliel3zrenze 'f und Ausrollgrenze l‘

Vea =We-¥g
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2.01 Die sestiamung der Ausroll_renze und der Bildsamkeit,
auch rlastizitdtsgrenze genannt. )

gehrifttum

Casagrande A., Aessarch on the Atterberg Limits of soils,
Public Roads 13 (1932) Kr. B8 S. 121,

Tiedemann B., Uber Bodenuntersuchungen bei gntwurf und Ausfiihrunge
vor Ingenisurbauten,
Verl. W.Ernat & S hn Berlin 1941

DIN 4016 Blatt 3 Ausgabe 1958 kntwurf Baugrund.
Untersuchung von Bodenproben. Richtlinien fir die
Bestimaung der Atterbergschen Grenzen.
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2.02 Die Sestimmuns aer Flie3;renze

Prinzip:Die Flielgrenze eines Bodenstozoichnet den Bodenzustand,

bel dem der Wassergehalt/so h.ch ist, daB die Ridnder
einer auf einem Booenkuchen gezogenen Furche bei leichter
Erschitterung breiartiy ineinanderzuflielen Deginnen,

Die Flieligrenze entspricht alsoc dem Wassersehalt beim
Jbergans vom pPlastischen oder bildsamen zum flissigen
Justand.

Ausfihrung: Die Bestimmung der FlieBgrenze wird nach DIN 4016

Blatt 3 mit dem genoruten Geridt von Casagrande durchge-
fiibrt.

&twa 70 g Boden, der keine Bestandteile iber 0,5 mm
enthalten soll, wird, falls er nicht bereits im
flissigen Zustand voriiegt, eventuell unter Wasser-
zuzgabe durchgeurbeitet, bis eine &leichmidige Paste ent-
stent. BSden, dis im flissigen Zustand vor.iegen, also
einen walacrgchalt besitzen, der oberhalb der Fliesl-
grenze liegt, werden an der Luft getrocknet. Nagh einer
wenigatens zweistiindigenm Lagerung bei Raumtemperatur
wird die Probe 12 mm hooh in eine genormte Metallachale
mit 94 mn Innendurchmesser, die einer Kugelkalotte entaprid
eingefiillt. Die Sodenuberfléche wird glatt gestrichen.
#it einem genormten Furchenzieher wird eine Furche, die bij
auf der Grund der Schale reicht, 8ezogen. Bei nicht
bindigen Boden 18t die Furche mit einem Spatel nachzu-
arbeiten. Die Schale wird in das Gerdt, das gestattet, di&
Schale durch Brehen eines Nociens einseitig um 10 ma su
heben und von dieser Hihe auf einen polierten dartgumniblo‘
fallen zu lassen, so eingesetzt, daB die Fur:he senkrecht
zur Nockenwelle liegt. Die Schale wird sooft gehobon und
fallen gelassen, bis sich die Fur:he am Boaen der Sohalo
auf einer Linge von 10 mm geschlossen hat. Die Zahl der
hierzu erforderlichen Schlige wird festgestellt. Alsdann
wird die frove durch-gemischt, nach Glitten der Cberfliche
eine neue Furche ge-zogen und der Versucn wieuerholt,

Die Wiedernulung wird sooft durchgefihrt, bis die Anzahl
der erforderlichen Schlige bei drei aufeinander folgenden
Versucnen gleich bleiut. Ler Wassergenals Wy der so behan-
de.ten Probe wird nach nocmali_em griindlichen Lurch- _
mischen nacb[ﬁ.0571n einer entnommenen Menge von etwa 5 &
bestimmt. Liegt &ie Anzahl der Scnldge unterhalb 25, ®0
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2.02 Die Bestimmun. der Fliel3zrenze

wird die Bodcnprobé auf einer Glasplatie mit Wamser ver- -
setzt, griindlichst durchgemischt, und der Versuch nach
Zinfiiilen aer Probe in die Schale erneut durchgefiihrt. Di
#asserzugabe wird sooft durchgeliihrt, bis eine Schlage-
zahl zwischen 25 bis 40 erreicht wird. Ergibt der erste
Versuch eine Schlagzahl iber 25, s> wird unter :Zinhaltung
des Gesagten trockener Boden zugesetzt oder die Probe
auf der Glasplatte getrocknet, was durch iufdricken von
Flieipepier beschlcunigt werden kann. Zur kErmittlung der
Flielgrenze sind uindeatens 3 Versuche mit verschiedenen
Wassergenalten durchzufiihren. Versuche, die mehr als 40

und weniger als 10 Schlidge ergeben, werden ausgeschaltet.

Berechnung: Zur cnrmittlung des Wassergehalte;ﬁ&ﬁr die Schlagzahl

25, der Flielgrenze Wf, werden die Werte graphisch |
aufgetragen, wobei die Anzahl der Schlige im logarithmisck
Maf3igtab und der Wassergohaltwgunoriahh aufzutragen sanL '

da dann bei richtiier Versuchsdurchfithrung die Punkte auf
einepr Geraden lie:en Bild 1.

—=
A%, 40
“ !
3 30
F -}
&
P b
o
g 20.
=
10 20 25 30 40

Anzahl der Schlige

Beiapiel: 4 iiessungen an Probven mit steigendem Wasser-
.enalt ergaven




2.02 Die Bestimmun: der lMlie -renze

Versuch 1 2 3 4

Wasser. ehelt » 31,0 26,5 22,5 21,0
Tum Trodkengew b7, vy -

Schlaygze 11 19 29 34

Die sraphische Darstellung filr diese Verte sila 1
ergibt

Fliefigrenze W, = 23,5 % Wassergens zun rodenpemiss. hy

2.02 Die 3estirvaung der FPliel3_renze

Schnrifttun

Casag rande A., Hesearch on the atterberg Limits of soils,
Puplic hoads 13 (1932) Nr. 8 S. 121

Tielemann B., Uber Bodenuntersuchungen bei Entwurf und Aus-
fihrungen von Ingenieurbauten.
Verlag W.Ernst & Sohn Berlin 1941

DIN 4016 Blatt 3 Ausjabe 1958 Entwurf. Baugrund. .
Untersuchung von Buodenproben. Richtlinien fiir die
Bestimmung der Atterbergschen Grenzep,







2,11 Zestimmun,_ Kohli~er Bestancteile

Z.14.1 Durech Kaliumhyvdroxidaufschlup (Fir Sandbiden)

Frinzip:
R

Durch Schmelzen mit Kallumhydroxid werden die organischen Beestand-
telle aufgeschiossen. Der Scimelzriickstand nach dem Auslaugen mit
Yasser enthalt Sand, Oxide, Hydroxide, Carbonate ung die kohligen
Bestandteile. Carbonate sowie séurelosliche Oxide und Hydroxide
werden durch Salzsiure in Losung gebracht. Der dann aus Sand und
kohligen Bestandteilen bestehende Riickstand wird zunschset ge-
trocknet und anschlieB3end geglitht, Die Gewichtedifferenz des ge-
geglihten Hickstundes zum getrockneten Riickstand entsapricht denm
Gehalt an kohligen Bestandteilen,

Jie .ethoae ist fir Lehm- und Tonbtden nichnt geelizsnet, da die
entstehende kollocidale Kieselsdure nach den iblichen Methoden nicht
filtrierbar ist.

Ausfilhrung:

20 g Kealiumhydroxid werden in einem Nickel- oder Silbertiegel bei
180 - 200° geschmolzen. Sodann werden der Schmelze 10 & go-
trockneten Bodens Zugegeben und anschlieBend die Schmelze etwa

15 Kinuten auf 180-200° gehalten; wobei das Gemisch mit einea Glas-
stab oder Stavthermometer umgerihrt wird. Wenn die Schmelze auf
etwa 100° apgekinlt ist, wird sie mit Tiegel in heiBem Wasser ausg-
gelaugt. Nach bntfernen des Nickel- oder Silvertiegels wird die
Frobe durch einen mittelpurigcn'Porzellanfiltortiegel filtriert,
der Riickstand zunichst mit heiBem Wasser ausgewaachen, anschlieBSend
=it heliser Salzsdure 1:1 und anschliedend nochmal mit heilem Wasser,
Ver Porzellanfiltertiegel mit Rickstand wird bei 200° &etrocknet
und gewogen. Nach dem anschlielenden Glilhen wird erneut gewogen,

Berechnung:

8 sei
tinwaage an trockenem Boden = E g
cewicht des etrockneten Rilckstandes
und fiegel = A8

Gewicnt des geglilhten Rickstanues
und Tiegel

n
.
[\
(1 1]




2.11 Bestimmunz kohliger Begtandteile

dann sind

Kohlige Bestandteile = (Aqy = A5 o 1000 g/kg
E

Betrigt die Zinwaage an trockenem Boden 10 g, so vereinfacht sich
die Berechnuns wie folgt: )

Kohlige Bestandteile = (A1 - Az) « 100 g/kg




2.41 Bestimmun: kohliger Bestandteile in Bdden

2.11.2 Bestimmung kohliger Bestandtsile in Btden mit
Kaliumquecksilber(II)-jodid-Ldsung.

Prinzip:

Der Gehalt eines Bodens an freien kohligen Bestandteilen (Kohle,
Koke, Holzkohle etc.) kann dadurch bestimmt werden, daB die Koh-
le mittels einer LSsung, deren Dichte zwischen der Dichte der
Kohle und des Bodens liegt, vom Boden duréh Zentrifugiersn abge-
tennt wird. Als schwere LOsung eignet sich eine widilrige xalium-
quecksilber(lI)-jodid-L&ésung, die gute Benetzbarkeit aufweist und
deren Dichte bis 3,2 g/ml eingestellt werden kann. Sie pesitzt
weiterhin den Vorteil, daB sie leicht zuriickgewonnen werden kann.
Andererselts hat diese Ldsung neben ihrer grolen Giftigkeit den
Nachteil, deB sie auBerordentlich metallaggressiv ist, besonders
gegeniiber Aluminium und dessen Legierungen.

Die trockene und fein pulverisierte Probe wird mit der Kalium-
quecksilber(IIl)-jodid-Lésung innig gemischt und anschlielend zen-
trifuglert. Hdierdurch tritt eine Scheidunyg in drei Schichten ein,
wobel die untere aus dem Boden (S$= 2,4 - 2,9 g/ml), die mittlere
aus dem Losungsmittel (€ = 2,3 g/ml) und unter Umstdnden kolloida-
len Bodenanteilen und die obere aus den kohligen Bestaundteilen .
(€= 1,4 - 2,1 g/ml) besteht. Aus der lienze an abzeschiedenen koh-
lizen Bestindteilen kann halbquantitativ der Gehalt an kohligen
Bestandteilen bestimmt werden. Zine quantitative Bestimmung ist
mbglich, indem die kohligen Bestandteile abfiltriert und nach dem
Trocknen ausgewogen werden. Da das 80 erhaltene Produkt noch Bo-
denanteile, wenn auch in geringer sienge, einschlieBt, wird die Koh-
le verbrannt und der Glihverlust bestimmt, der der denge an kohli-.
2en Bestandteilen _sleichzusetzen ist.

| Auf Torf- und doorbdden ld3t sich das Verfahren in dieser Form

- nicht anwenden, da diese Bdden teilwesise in der Dichte den kohli-

gen Best.indteilen s0 nahe Xommen, daf eine Trennung nicht gelingt.
Der Gehalt an kohligen Bestandteilen kann auch nicht durch Verglii-
hen der abfiltrierten, verunreinigten kohli,;en Bestandteile ermit-
telt werden, da diese Verunreinigungen einen sehr hohen Gliiaverlust
aufweisén.

Ausfﬁhrung:

1) Halbquantitative Bestimmung
Die halpgiantitative Bestimioun, eriaubt einerseits, den Gehult an
-2a
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2.11 Bestimmung kohliger Bestandteile in Biden

——————— -— ——
Randzone Oberfliéchenbedeckung kohlige -
: Bestandteile (4)
Skalenteile *) % g
einzelne gerade noch erkennbare Kohle- :
teilchen — 0,0005
b;;hwache Andeutung eines Ri;ges 1
(ca. 1/2 Ring) : 0,001 )
B 0,5 o Spuren 0,002
D 25 0,003
1,5%=2,0 - B o 1) T i 0,005
2 T 75 0,01
——---3 ....... ) 75 0,015
3,5 75 0,02
B 4 75 = loo 0,025 '
| 4,5 loo 0,03
5 loo 0,04 {
5,5 loo 0,05
! ———— ! S -

+) Skalenteil der Graduierung entspricht o,l1 ml

Tabelle : 1

Tabelle zur halbquantitativen Bestimmung der,kohligen"

Bestandteile

\




2.11 Bestinmung kohliger Bestandteile in Biden
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2.11 Bestimmung kohliger Bestandteile in Bdden

kohligen Bestandteilen mit einer Genauigkeit von mindestens

10 g/kg zu bestimmen, was meistens genilgen diirfte, andererseits
eine gilnstige Einwaage fiir eine genauere quantitative sestiumung
festzulegen.

Der bei 105° getrocknete Boden wird zerkleinert, bis er durch ein
Sieb von der Maschenweite 0,25 - 0,50 mm geht. Hierfir kann der
Trockenriickstand, der bel der Bestimmung der Feuchtigkeit und

der Trockensubstanz erhalten wurde, benutzt werden. Den Boden fei-
ner zu zerkleinern empfiehlt sich wegen der dadurch abnehmenden
Sedimentierungsgeschwindigkeit nicht. Jede Probe wird mit 8-9 ml
Keliumquecksilber(II)-jodid-Lésung (§= 2,3 g/ml) versetzt und
gut durchgemischt, indem das Glas mit einem Gummistopfen ver-
schlossen und der Inhelt etwa 1 dinute durchgeschiittelt wird.
AnschlieBend werden die Proben uit Kaliumquecksilber(II)-jodid!
Lésung austariert und 2 Minuten mit einer Umdrehungszahl von

1500 - 2000 U/min zentrifugiert.

Aus Tabelle 1, die nur fir das abgebildete Zentrifugenglas gilt
(Bild 1), kann die Menge an kohligen Bestandteilen ermittelt wer-
den, Hieraus berechnet sich der Gehalt an kohligen Bestandteilen
wie folgt:

Bezeichnen wir

Menge an kohligen Bestand-
teilen nach Tabelle 1 A g

Einwaage _ E g

8o ergibt sich der Gehalt an kohligen Bestandteilen K zu

K =§ . 1000 ﬁ-g-

2) Quantitative Bestimmung

Je nach der ungefdhr vorhandenen Kohlenmenge ist dle Einwaaze so
abzustimmen, daB die Auswaage an kohligen Bestandteilen zwischen
i0 - 30 mg liegt. Die Einwaagen sind also wie folgt zu widhlen

(Tabelle 2) :
. _ 5 -




~abgespiilt und die Probe nach dem Austarieren mit Kaliumquecksil-

1500 - 2000 U/min zentrifugiert. Alsdann wird die Losung mitsamt
~den kohligen Bestandteilen in einen feinporigen Porzellanfiltrier-

Gehalt an kohligen
Bestandteilen g&/kg 3 - 10 10 - 30 30 - 60-
Einwazage & 2,0 1,0 0,5

! :
Tabelle : 2
Einwaazen fiir die gquanititative Sestimmung -der kohli_zen
Bestandteile

Bel Gehalten an kohligen Bestandteilen unter 3 g/kg miissen hdhere
Einwaagen, grd3ere idengen Kaliumguecksilber(II)-jodid-Lésung und
somit auch grélere Zentrifugengliser gewihlt werden.

Die eingewogene Probe wird im Zentrifugenglas mit 6 ml Kalium-
quecksilber(II)-jodid-Losung (§= 2,3 g/ml) versetzt, das Zentri-
fugenglas mit einem Gummistopfen verschlossen und 1 #inute gut
durchgeschiittelt. it weiteren 3 ml der Kaliumquecksilber(II)-
Jodid-Ldsung werden der Gummistopfen und die Wandung des Glases

ber(II)-Jodid-Lésung 2 ilinuten mit einer Umdrehungszahl von

tiegel abgegossen und filtriert. Beim Filtrieren ist Zu beachten,
daB sich die kohligen Bestandteile durch das Zentrifugieren an der
Wandung des Zentrifugenglases festsetzen. Durch vorsichtiges Dre- .
hen und Neigen des Zentrifugenglases beim AbgieBen werden die koh
ligen Bestandteile abgeltst. Nachdem se die Hauptmenge an kohligen
Bestandtellen abgetrennt ist, iird'der Bodenriickstand mit frischer
Kaliumquecksilber(II)-Jodid-Ldsung versetzt und die Irennung wie-
derholt. Die zweite Trennung ist in Jedem Falle notwendig, da der
Boden noch bis zu 10 % der kohligen Bestandteile zuriickhalten kamn
Die abfiltrierten kohligen Bestandteils werden mit heiBem Ialsef
ausgewaschen, bei 105° getrocknet und gewogen. Die noch verunrei-
nigten kohligen Bestandteile werden anschlieBend bei 850° eine hals
be Stunde geglitht und der Gehalt an kohligen Bestandteilen aus dem
Glithverlust ermittelt.

Bei stark kolloidalen, insbesondere tonigen Bdden ist die Lisung
nach dem Zentrifuzieren milchig getriibt. Um zu vermeiaen, dafll:zu-
viel mineralische Bestandteile zu den kohligen Bestandteilen Be-
langen, wird hier die obere Schicht mit den kohligen Bestandteilen
vorsichtig in den Porzellanfiltriertiegel tbergesaugt (Bild 2) und
anschlieBend heiBes Wasser aus einem kleinen Becherglas nachgesaugt.

Der Bodenriickstand wird, wie oben beschrieben, erneut rit Kalium-




‘Bild 2 Absaugvorrichtung




2.11 Bestimmung kohliger Bestandteile in Biden

quecksilber(II)-jodid-Lésung behandelt.
Berechnung:

Bezeichnen wir:

Zinwaage ' E g
Rickstand an kohligen
Bestandteilen,bei 105°

getrocknet A1 g

Glilhriickstand _ Az &

80 betrdzt der Gehalt an kohligen Bestandteilen K

Ldsung:

122,0 g Kaliumjodid
151,3 g Juecksilber(II)-jodid

-werden in 100 ml destilliertem Wasser gelist. Die L8sung hat die .-

Dichte § = 2,3 g/ml. |

Es 18t darauf zu achten, daB diese Lésung sehr aggressiv ist.

Besonders die fiir die Zentrifugenglidser beniitzten Aluainjumhiilsen
werden schon durch Spuren der Kaliumquecksilbar(ll)-Jodid-Ldlung'-'
-leicht zerstért. Es empfiehlt sich daher, die Aluminiumhiilsen

einzufetten.

Aufarbeitung gebrauchter Kaliugigecksilber(II):iodid-Léauggen ung
¥aschwisser,

Die gebrauchten Kaliumquecksilber(II)-Jodid-Lﬁsungon und Wasch-

wisser werden vereinigt und bis zur beginnenden Kristallisation

eingedampft. Nach dem Erkalten werden die ausgefallenen Kristalle

mit wenig Wasser wieder in LOsung gebracht,und die Dichte dieser
-8 -




(N

2.11 Bestimmung kohliger Bestandteile in Biden

Losung wird bestimmt. Stark getriibte L&sungen werden durch einen
mittelporizen Porzellanfiltriertiegel filtriert. Die aufgearbei-
tete Ldsung wird durch Verdiinnen mit Wasser auf die Dichte 2,3 &/l
eingestellt. Die benttigte Wassermenge errechnet sich wie folgt:
Bezeichnen wir

Dichte der aufgearbeiteten Lisung § &/ml (gL) 2,3)

Volumen der aufgearbeiteten Losung VL Ml

80 ergibt sich das Volumen an zuzusetzendem Waﬁser VHZO Zu (

T - 2,3
Vo0 = Vg © T L1,3 ~ [=3
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2.12 Bestimmung der Zahl von Desulfovibrio desulfuricans
im Boden.

Einleitung

Die nachfolgende Methode zur Bestimmung der Zahl der sulfat-redu-
zierenden Bakterien ermdglicht eine Schitzung der Wachstumverhilt-
nisse im unberihrten Boden. Als solche bildet sie einen Beitrﬁg zZu
Bestimmung der Bodenaggressivitit. Jedoch erhilt man mit ihr keins
absoluten Wert, da sich bei Verlegung einer GuBSeisen-oder Stahl-~
leitung die Verhiltnisse im Boden grundlegend sndern k¥nnen.

Wird zum Beispiel ein ungeniigend geschiitztes Rohr in einen Boden
verlegt, der von natur aus arm an leicht sssimilierbaren organisach
Nihrstoffen ist, so wird es bei beginnsnder Korrosion durch den
EKorrosionswasserstoff das Wachstum der Bakterien ftrderm, d.h. die
Reduktion der Sulfate bewirken. Diese Anderung der Nihrverhilt«
nisse wird 2u einer Entwicklung der Vibrionen filhren, welche oft
schlagartig verlauft. Diese mbgliche Anderung der Lobon:bodingung!l
801l zu jeder Zeit beriicksichtigt werden.

N:hrflussigkeit:

Natriumlactat

3:5 &
KH4Cl 1 "
K,HPO, c,5 "
Hg304.7320 2 - "
U82504 0,5 "
GaClz.ZHZO 0,1 »
Leitungswasser 1000 =ml
pH 7,0

Diese Nihrflissigkeit wird in doppelter Stirke hergestellt (Sishe
unter Ausfiihrung).

Sterilisation:

a. Kolbchen mit Nihrboden mit Wattestopfen verschliessen und 15

' min. in Autoklaven bei 120° oder an 3 aufeinander folgenden
Tagen je 30 min. lang im Dampftopf bei 100° sterilisieren |

be Trockene Glasgerite im Trockenschrank 3/4 Stunde bei 180° ¢
erhitzen; _ '

¢+ 2Zur Vorbereitung der froben notwendige Gerite (Mbtrser, Pistillg
Rihrmagneten, Spatel) grundlich reinigen und vor Gcbrauch aus-
flamnmen;
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2.12 Bestimmung der Zahl von Desulfovibrio desulruricanalh
im Boden. :

d. Leitungswasser zur Verdiinnung der Proben gut auskochen und
schnell abkiihlen. Frisch verwenden.

tu der Probe und Herstellen der Verdiinnungen.

Moglichst bald nach der Probeentnahme werden 10 g des feuchten,
steinfreien Bodens folgendermaSen behandelt, wobei zu beachten
ist, daB der zu verarbeitende Boden so wenig wie miglich mit Luft

'in Berihrung kommt. Die Einwaagen sind Sonderproben zu entnehmen,

die, wie unter [?.04.13 beschrieben, mit besonderen Geriten ent-
nommen wurden. '

Die 10 g Boden werden mit wa. 20 ml ausgekochtem Leitungswasser
schnell verriepen. Diese Suspension wird mit soviel ausgekochte
Leitungswasser in einen sterilen 300 ml Erlenmeyerkolben mit H¢ -
malschliff gespillt, daB die Gesamtwassermenge 100 ml betrigt.
Unter Verwepdung eines Magnetriihrers wird die Luft mit Kohlensiurse
aus dem Kolben vertrieben. Dann wird der Kolben vofnchlosuon, und
die Probe weitere 30 Minuten akf dem Magnetrilhrer gcrdhrt. Sodann
werden die nachstehenden Verdiinnungen hergestellt: '

Verdﬁdnung 1: 10 ml der gerilhrten Suspension mit 90 ml ausgekochte
Leitungswasser(1 : 100). '
2: 10 ml von 1 mit 90 ml ausgekochtem Leitungswalacr
( 1: 1000).
3: 10 @1 von 2 mit 90 ml ausgekochtem Leitungawasser
(1 + 10.000).

Die chdﬁnnungen schnell aufbereiten und bei der Mischung n&gliwat‘
wenig mit Luft in Berihrung bringen.

Ausfiihrung.

Von jeder Verdiinnung werden 5 Proben von 10 ml, 5 Proben von 1 ml
und 5 Proben von O,1 ml in sterile Flaschen von 20 ml Inhalt mit
gut schlieBendem Stopfen gebramsht. Die Flaschen sind vor dem
Sterilisieren mit etwa 50 mg Stahlspinen zu versehen. Die Flaschen
mit 10 ml Verdinnung werden vollstindig mit Nahrflissigkeit
doppelter Stirke aufgefiillt, die anderen mit 10 ml dieser Nihr-
flissigkeit und weiter mit ausgekochtem Leitungswasser. Die Flasch
word-nfgut verschlossen, so daB keine Luftblasen gzuriick bleiben

und 19 - 21 Tage bei 25 °C pebriitet. Das Wachstua von sulfatredu-




2.12 Bestimmung der Zahl von Desulfovibrio dosulturicanc
im Boden

zierenden Bakterien wird durch Schwarzfirbung des Bodensatzes und
Geruch nach HZS angezeigt.

2.12.1 Bestimmung der wahrscheinlichsten Keimzahl.
( MPN - Methode, Most Probable Numbers)

Auswertung.

(Bestimmung der am meisten wahracheinlichen Zahl)
Von jeder Reihe (10; 1; 0,1 ml) werden die positiven Proben gezihl:
und anhand dieser Zahlen wird aus der beiliegenden Tabelle die anm
meisten wahrscheinliche Zahl an Bekterien bestimmt. Tabelle 1 gibt
die Zahl der Bakterien in 100 ml der verwendeten Vordunnunézydio
notigenfalls auf 1 kg Boden umgerechnet werden muss.

Die genaueste Zahl gibt jene Verdiinnung, die mit nur 10 ml 5
positive Ergebnisse gibt, mit 1 und 0,1 ml weniger. Hat man im
Voraus eine Ahnung von der Bakterienzahl, so werden die Ver-
dinnungen so gewihlt, daB ein solches Resultat zu erwarten ist.
Schitzt man z.B. die Zahl der Bakterien zwischen 100 und 1.000 pro
Boden, so wird eine der Verdiinnungen 1 und 2 hichstwahrscheinlich
obenstehenden Anforderungen entsprechen, man wird also diese boiden
Verdunnungen zur Untersuchung verwenden.

Falls alle Flaschen auch mit der kleinsten Menge der grtdten Ver-
dinnung positiv sind, besdrigt die Zahl der sulfat-reduzierenden
Bakterien mehr als 240.000 pro g Boden.
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* Anzahl der positiven Proben

Tabelle zur Bestimmung der Keimzahl fir 100 ml

Tabelle 1

Losung unter Verwendung von Jje 5 Kulturen mit 10, 1 und 0,1 md




2.12 DBestimmung der Zahl von Desulfovibrio desulfuricans
im Boden

2.12.2 Titermethode

Wenn zwecks orientierender Untersuchungen nur eine Kultur Je
Verdiinnungastufe angesetzt wurde (Titermethode), so wird die
niedrigste positive, bzw. sofern alles Kulturen negatives Ro=
sultat zeigen, die griBte geprifte Bodenmenge angegeben.

Beispiel:

Sulfatreduzierende Bakterien in 10"3 g feuchten Bodens nach-
gawiesen

bzw-: Sulfatreduzierende Bakterien in 10'25 feuchten Bodens
nicht nachweisbar.







3.01 Herstellung des wifirigen Bodenauszuges

von 3000 - 6000 U/K

Wenn das Filtrat trilbe durch das Papierfilter liuft, kann eine
Hembranfiltration angeschloassen werden. Bewidhrt hat sich eine
Doppelfiltration dureh ein grtberes (V) und ein feineres (0o5)
Membranfil ter.

Berechnung
Wassergehalt zum Gesamtgewicht = leﬁ
Gehelt an Trockensubstanz -7%

Fiir die Einwaage E, bezogen auf 250 g Trockensubstanz, ergibt
sich

T : 1002250 : B
B z 25000 ,
T .

Die Einwaage E besteht nun aus 250 g trockmem Boden und (B - 250)
Wasser, d.h., sie enthdlt bereits (B-250) g bzw. ml Wasser. Da
die Gesamtwasaermenge 1000 ml befragen asoll, betriigt die Menge V
des noch zuzusstzenden Wassers

¥V = 1000- - (E - 250) ml
V=125 - E ml
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3,02 Aussehen des welrigen Auszuges

Es wird die Fdarbung und Klarheit des widlrigen Bodenauszuges

ansegeben. ( Tribung und Opaleszens deuten auf Anwesenheit kollo-
ider Tenbestanteile)




Herstcllgg; des wilrigen Bodensuuzggos

Prinsip:

Zur Herstellung des wibBrigen Bodenauszuges wird der Boden mit
Wasser geschiitielt, wobei die in Waseer ldslichen Anteile gelsst
werden. Da die Loslichkeit von der Wassermenge, der Schiitteldauer,
der Art des Schiittelns, der Temperatur sowie dem pB-Ieft des zur
Lbsung benutzten Wassers abhingig ist, muB zur Erhaltung ver-
gleichbarer Resultate stets nach derselben Methode gearbeitet
werden.

Ausfihrung:

BEine Bodenmenge, berechnet auf 250 g trockenen Boden, wird in eine
mindestens 1250 ml fassende und mit einem Gummistopfen verschliesd-
bare Weithalsflasche eingefiillt und mit soviel ausgekochtem destil
liertem oder vollentsalztem Wasser, py = 6,0 - 6,5, versetzt, das8
die Gesamtwassermenge unter Beriicksichtigung des bereits im feuch-
ten Boden enthaltenen Wassers 1000 ml entspricht. Der Inhalt der
Plasche wird 24 Std. im Schﬁttelapparét iiber Kopf geschiittelt,
etwa wie Bild 1 zeigi. Durch einen vorgeschalteten Widerstand wird
die Geschwindigkeit so geregelt, dasd sie 20 - 25 Umdrehungen pro
Minute betrigt; der Apparat ist gleichmiBig zu belasten. Nach 24~

'gtlindiger Schiltteldauer bei Raumtemperatur werden die Plaschen dem

Apparat entnommen. Die Plasche mit Inhalt wird einige Minuten auf
den Xopf gestellt, so dal sich die groben Teile oberhalb des Gum=-
mistopfens ansammeln. Zur Piltration wird ein Prichter, 300 mm g,
mit einem Paltenfilter aus rauhem Bﬂttentiltrilrpapicr1), 50 om g,
benutzt. Die Flasche wird sodann mit dem Stopfen nach unten mig- .
lichst weit in das Filter hineingehalten und der Stopfen vorsich-
tig geldst, so daB die groben Teile in den unteren Teil des Fil-
ters gelangen und so ein natlirliches Pilterbett bilden. Palls die
ersten Anteile des PFiltrates getriibt sind, werden sie auf das Fil-
ter zuriickgegeben, bis ein klares Filtrat erhalten wird.

Zur Verbesserung der riltrationq;fahigkoit‘kann der wiiSrige Aue-
zug bindiger BYden zentrifugiert werden. Geeignet sind Zentrifu-
gen mit 150 - 250 ml Inhalt der Zentrifugengliser und Tourenzahlem

1) Bewidhrt hat sich das Pilter Nr. 572 der Fa. Schleicher & Schiill




3,01

Herstellung des wiédBrigen Bodenauszuges

Bilad

1 Schiittelapparat



303 Sedimentation.

Pringip;

Bei der Sedimentation werden vom Riickstand des wiBrigen Bodenaus-
guges die tonigen und Schluffbestandteile von den grtberen Be~
standteilen mit einer Xorngrtsse > 0,06 mm [f-07] aurch Schlimmen
getrennt. Unter dem nichtabschlimmbaren Riickstand wird die getroc
nete Peatsubstanr in £, besogen auf die Gesamtmenge des trockenen
Bodens, verstanden, die Ubrig bleibt, wenn das Schlimmen in dea
vorgeschriebenen Gefis8 mit der festgelegten Strimungsgeschwindig-
keit bis zur villigen Klarheit des Wassers fortgesetst wira,

Augflihrungs

Zur Bestimmung des Night bschlimmbaren wird der Riickstand des
wiiSrigen Bodlnanuu.goé;"z.r einer Einwaage von 250 & trocknem
Boden entspricht, in einen 1=l-MeSgylinder hoher Form (leWe 60 mm,
Innenhdhe 425 mm) gespiilt. Auf den Boden des Geflisses wird durch ¢
Glasrohr (1.W. 6 mm) Wasser mit einer Strimungsgeschwindigkeit
von 1,5 1/min eingeleitet. Das Schliimmen wird bis sur villigen
Klirung des Wassers fortgesetzt, Der Riickstand wird in eine Por-
sellanschale gespilt, bei 105° 0 im Prockenschrank getrocknet und

gewogen,
Rerechpung;
Beseichnen wir

BEinweage an trocknem Boden =E g
Auswaage an nichtabschliimm-
barem Riickstand = A g

80 ergibt sich

Nichtabschlimmbares = 4. 100 £
E

Da sur Herstellung des whfrigen Bodenauszuges eine Einwaage ge-
whhlt wird, die 250 g trocknem Boden entaprioht, vereinfascht sich
die Berechnung wie folgt

Nichtabschlémmbares = 4. 100 _ _4 ) 4
250 2,5




3.03 Sedimentation

R

». Der Gekalt an Abschlimmbarem ergidt sich aus der Differens

des Nichtabschlimmbaren su 100 :

Abschlimmbares = 100 - HNichtabschliimmbares <




2204 Leitfihicskeit

Princips

Die elektrolytische Leitféhigkeit ist ein MaB fir den Gehalt
des wilrigen Bodenaussuges an Elektrolyten und wird durch den
Kehrwert des elektrischen Widerstandes, gemessen in Ohm ( 3 ),
ausgedrtickt. Die spesifische elektrolytische Leitfihigkeit ist
auf das Volumen eines Wirfels von 1om Iantenl*ngc vei 20°C
besogen und wird inm 8 . cm” (S- Siemens = —=— ) angegeben.

Die elektrolytische Leitfihigkeit des widBrigen Bodenauszuges wird
mit Hilfe eines WiderstandsgefiBes aus Glas mit swei eingeschmol-
senen, blanken Platinelektroden passender GriSe und entsprechenden
Abstandes, einer MeSbriicke und einem MeBgeri#t bestimmt. Das
ViderstandsgefiS ist vor der erstmaligen Benutzung mit einer
LSsung von bekannter spezifischer Leitfihigkeit X zu eichen,

damit die GefaBkapalitht C unter Berlicksichtiguhg der Tenperatnr-
am besten bei 20 + 0,05 °C - nach der Fromel

C-I-R

berechnet werden kann.
Ausfﬁhrung:

Der zu untersuchende wiBrige Bbdenauszug wird bie gur Marke in
das #diderstandsgefiB gef{illt und der Widerstand R im Thermostaten
bei einer Temperaitur von 20 + 0,05°C gemessen. Die apezifiache
elektrolytische Leitfihigkeit 120 wird dann nach der Yormel

K,. =C

Egg

berechnet, wobei C, die GefiBkepazitit bei 20°C ist.

20







2oV [ 72UV saulsvcioraucn, wvesamtaarte

Unter Shureverbrauch, asusgedriickt in mval/kg, ist, &hnlich wie
in der Wasserchemie unter der Carbonathiirte, die Summe der Car-
bonate und Hydrogencarbonate des Calciums und Magnesiums,seltener
auch des Strontiums und Bariuams sowie bei natriunhydrogancdrbo—
nathaltigen BSden auch des Natriums 2u verstehen. liegt der Tert
fiir den Slureverbrauch hiher als flr die Gesamthirte, so ist die
Differenz auf Natriushydrogencarbonat, [5.04}. umgurechnen.

Der Begriff der Hirte ist aufgrund seiner Pestlegung nur Tur
Wisser su gebrauchen. Wemn im Vorliegenden der Begriff Sesamt-
hirte noch gebraucht wird, so0 ist hierunter wie iz der Vasser-
chemie die Suxmme der lrd:ltalivarbindungtn 0 vtr'tehon, Jedooh

ebenfalle ausgedriickt in lval/kg
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3.09 Séureverbrauch

Prinzip:

Die Bestimmung des SHureverbrauchs erfolgt durch Titration mit
Salzsiure in Anwesenheit von Methylorange als Indikator. Stdrend
wirken Pirbung der Probe und geltste Eisen- und Mangansalze. Der
EinfluB einer Firbung kann durch Verdiinnen mit destilliertem Was-
ser oder Behandlung mit salz- und sdurefrei gewaschener Aktiv-
kohle beseitigt werden. Geliste Eisen- und Manganverbindungen
werden bei der Berechnung berilicksichtigt.

Ausfiihrung:

100 ml des nttigenfalls mit Aktivkohle behandelten wilBrigen Aus-
guges werden unter Zusatz von 2 - 3 Tropfen Methylorangelidsung
mit 0,1 n Salzsdure titriert, bis die gelbe Farbe der rlﬁasigkr ¢
in bri#unlich-gelb umschléigt. Die austitrierte Probe kann Hir d;e
Bestimmung der Gesamthiirte verwendet werden.

Berechnung:

1 ml 0,1 n-Salzsiure entspricht 0,1 mval SHureverbrauch. Mir Je
1 mg/xg Eisen oder Mangan sind 0,035 mval abzusgiehen,

Benutzte Menge des wiBSrigen Auszuges = E ml

Yerbrauch an 0,1 n-HCl = Vnml

Bei einer Einwaage'von 250 g trockenem Boden zur Herstellung des
wiBrigen Auszuges betriigt der Sdureverbrauch fiir 1 kg trockenen

Siureverbrauch = I_ﬁ_iQQ nval/kg (

Betrigt die zur Bestimmung benutzte Menge des waBrigen Auszuges
100 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie tolgt:

Boden

Siureverbrauch =V - 4 mnmval/kg

Ssungen:

Methylorangelosung:
0,1 %ige wiiBrige Lisung




7-vv W Al Weabhe Wi

Prinzip:

Die Bestimmung der Gespamthlirte wird mit Dinatriumdihydrogen-
ithylendiamintetraacetatlosung durchgefiihrt. Calcium- und Mag-
negiumionen bilden mit dem Dinatriumsalz der Aethylendiamintetrs-
essigsiure innere Komplexanionen, wobel der Endpunkt der Umset-
gung durch den fir Magnesium- und Zinkionen spezifischen Indika-
tor Briochromschwarz T oder Chromogenschwarz durch Umschlag von
rotviolett in reinblau angezeigt wird. Eriochromschwarz T bzw.
Chromogenschwarz sprechen auf das Calciumion, das vom Dinatrium-
dihydrogentithylendiamintetraacetat stirker und damit eher gebunden
wird, nicht an. Daher wird beim Fehlen von Magnesiumsalzen der
Farbumschlag unscharf, weshalb in solchen Fillen der Probe "Mag-
nesiumkomplex"- oder "Zinkkomplex"-Lisung gugesetzt wird, deren
Yerbrauch vom Gesamtverbrauch in Abzug 2zu bringen ist. Schwerme-
tallionen wirken storend, sie werden durch Zugabe einiger Tropfen
10 %iger Natriumsulfidltsung ausgeféllt. Die Titration wird in
Anwesenheit eines Ammoniumchlorid-Ammoniak-Puffers bei einem pg-
Wert von etwa 10 bei einer Temperatur von 60 - 700 ausgefiihrt.

Ausfiihrung:

Zur Bestimmung der Gesamthiirte wird entwederldie austitrierte -
Probe zur Bestimmung des S&ureverbrauches oder eine neue Probe
von 100 ml des wiBrigen Auszuges benutzt. Sind keine lasnesium;
ionen vorhanden, wird der Probe eime bekannte Menge "Magnesium-
Xomplex"- oder "Zinkkomplex"-Lbsung zugeseizt. Bei Vorhandensein
von Schwermetallen werden der Probe auSerdem einige Tropfen L
10 %#iger Natriumsulfidltsung zur Ausfillung derselben zugegeben.
Die evtl. so vorbereitete Probe wird auf 60 - 70° erwirmt, mit

5 m1 Pufferlésung und 1 ml Indikatorltsung verseizt und sofort

in der Wirme mit O,1 n-Dinatriumdihydrogentithylendiamintetraacetat
ltsung bis zum Umschlag nach reinblau titriert. ' o
Bei Verwendung der austitrierten Probe des ‘Sdureverbrauchs ist

zu beachten, da3 durch die Anwesenheit von Methylorange der Un-
schlag nach griinblau erfolgt.

Berechnungs:
1 ml 0,1 n-Dinatriumdihydrogentithylendiamintetraacetatltsung ent-
spricht 0,1 mval Gesamthédrte. ’




}.06 Gepamthirte

Benutzte Menge des wifSrigen Auszuges = E ml
Verbrauch an 0,1 n Dinatriumdihydrogen-
tithylendiamintetraacetatloscng = ¥V oml

Bel einer Einwaage von 250 g trockenem Boden zur Herstellung des
wiBrigen Auszuges betrdgt die Gesamthidrte fiir 1 kg trockemen

Boden
Gesamthiirte = HL.O mval/kg

Betrigt die zur Bestimmung benutzte Menge des whlBrigen Auszuges
100 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie folgt:
Gesamthiirte =V « 4 mval/kg

1os en:
0,1 n-Dinatriumdihydrogenﬁthylendianintetraacetatlbeungz
18,613 g in Wasser geltst und auf 1 1 aufgefiillt

Indikatorlbsung:
0,2 %ige wiBSrige Lbsung von Eriochromschwarz T oder Chromogen-

schwarz. Maximal bis zu 1 Monat haltbar.
Ammoniumchlorid-Ammoniak-Pufferldsung:

' 54 g Ammoniumchlorid und 350 ml 25 ﬁige_Ammoniumhydroxidlﬁsung

werden mit destilliertem Wasser auf 1 1 aufgefullt.
"Magnesiumkomplex®- oder "Zinkkomplex"-Lisung




'7.07 Bestimmung des Abdampfricketandes und des Glith-
rickstandes

Prinzip:

Der Abdampfrickstand wird durch Eindampfer des widBrigen Aus-
suges und Brhitzen des Rlckstandes auf 105° nsw. 180° bestinat.

Zur Bestimmung des Glihrickstandes wird der Abdnmprruckltand
pei 600 - 700° zegluht.

Beim Irocknen bei 105° bleibt das Kristallwasser teilweise su-
riick, Jjedoch kSnnen Substanzverluste eintreten, so beispiels-
weise bel Ammoniumverbindungen Verlust an Ammoniak, dei Alkali-
sulfiden Verlust an Schwefelwasaerstoff und dbei organischen Verbin
dungen Verlust an mit Waasserdampf flilchtigen Stoffen. Maznesiunm-
ohlorid wird weitgehendst hydrolysiert und ale—Magnesiumhydroxyd
abgeschieden. Dcr Abdampfriickatand enthilt also nur die in Waaser
geltsten bis 105° nicht flUchtigen und nicht zersetsbarsn anor= -
~ ganischen und organischen Bestandteile mit einen Teil des Kristall
~ wassers. Es ist daher empfehlenswsrt, auch den Rlckstand durch Tre
nen bei 180° zu bestimmen, der dann frei von Kristallwasser isi.
Der GlUhrickstand enthiilt im wesentlichen die wasserfreien anore
ganischen Salze. Jie Salse organischer Sikuren gehen beim Glihen
in Karbonate iiber. Es ist jedoch nicht miglich, die Verfliichtigung
und Zersetzung anorganischer Stoffe wie Earbonate, Nitrate, Chlo="
ride usw. su vermeiden.Die ErdalkalizZarbonate gehen teils in Dxrdo
iber. Durch Behandlung mit AmmoniumsZarbonatldsung werden dises .
Oxide wieder in Carbonate {ibergefihrt.

Ausfihrungt

250 ml des klaren wildrgen Bodenauszuges werden in einer Platin=-
schale zur Trockene eingedampft und alsdann bis zur Gewichtae
konstanz im Trockenschrank bei 105° erwidrmt. Dor 80 gotrooknctc
Rlickstand erzgibt den Abdampfriickstand bel 105°.




3.07 Bestimmung des Abdampfriiockstandes und des Glih-
riickstandes

Zur Bestimmung des Abdampfriickstandes bpei 180° wird der bei 105°
behbandelte Rilckstand bis zur Gewichtaskonstanz bei 180° getrocknet.

Zur Bestimmung des GlUhrickstandes wird der Abdampfrilckstand
gleichmdBig auf dunkle Rogglut, also eine Temperatur von 600 - 700%
srhitzt. Der erkaltete Rilckstand wird mit einigen Tropfen Aumonie
umkarbonatl¥sung angefeuchiet und zum Verdampfen derselben nosh-

mals schwach erhitzt.

Berschnungt
Benutste Menge des . -widBrigen Auszuges E ml {
 Auswaage ' Ap g Abdampfrilokstand
Auswagge AO & Glihrdckstand

Abdampfriickstand T fir 1 1 des wiikrigen Auszuges.

An « 1000

E

Bei einer Xinwsage von 250 g trockenem Boden zur Herstellung des
wiBrigen Auszuges betrigt der Abdampfriickstand fir 1 xg troocke

nen Bodenf (
Ap . 4000000 ’

T a ==

B : _
Betrligt die zur Bestimmung benutzte Wassermenge 250 ml, :80 or-
gibt sichs ~ o

T 2 Ay. 16000 mg/kg
Entsprechend berechnet sich der Gluhriickstand G




3.08 Ialiungermagglnatvcrbrluch

Prinzig:

Kaliumpermanganst wird durch organische Stoffe in saurer, neutra-
ler oder alkalischer Losung reduziert, wobei diese Stoffe mehr
oder weniger weit oxydativ abgebaut werden. Die Bestimaung des
Kaliumpermanganatverbrauches €ibt deshald einen Anhalt idber

die Hdhe des Gehaltes an organischen Stoffen.

Stbrend wirken Chloride, Schwerelwaasaratotf, Sultiéé, Nitrite
und Eisen (II)-verbindungen. Chloridgehalte fiber 300 2g/l Chlorid-
ion stéren die Bestimmung nur in saurer Lésung. In dieseam Palle
wird der Kaliumpermanganatverbrauch in alkalischer Lisung bestimmt
Schwefelwasserstoff, Sulfide und Nitrite werden bei der Ausfilhrung
in saurer Ldsung durch lingeres Kochen mit Schwefelsiure entfernt.
Bei Ausfiihrung in alkalischer Losung milssen die dort angegebenen
Korrekturen beriicksichtigt werden. Vorteilhaft ist es daher, bei
~Anwesenhelt dieser Stoffs die Bestimmung in saurer LSsung durch-
zufithren. Eisen(II)~verbindungen missen Zuvor bestimmt und bei der
Berechnung des Ergebnissen bericksichtigt werden.

Ausfihrung: 5

Bestimmung in saurer Lésung:

100 ml des wiiBrigen Bodenauszuges werden in elnen ausgekochten
300 ml-Erlenmeyerkolben gegeben, mit .:5 ml 25%1ger Schwafelsiure
und einer Messeraspitze auageglilhten Bimssteines versetzt und sum
Jieden erhitzt. In die siedende Flissigkeit werden rasch 15 ml
0,01 n—[alinnpor-:nsnnatlblung £egeben und vom neu beginnenden
Sieden ab unter Aufsetzen einer Kithlbirne gensu 10 Minuten im . .
Sieden gehalten. Darauf werden der Flissigkeit rasch 15 al 0,01 p-
Oxalsdure zugegeben und anschlieBend die farblos gewadens Fliis— |
sigkeit mit 0,01n-xalinnpor-anganatlbsung bis zum Auftreten si-
ner ebdben sichtbaren, kurze Zeit bloibondoan;arﬁrbung titriert.

Bel einem Verbrauch ven weniger als 3 ml 0,01 p~Ealiumpersanganat-
l¥sung ist eine griBere Menge des wdBrigen Bodenauszuges, bei
einen Verbrauch von mehr als 10 ml eine kleinere longo, die dann a
mlt ausgekochtem destilliertem Wasser auf 100 ml aufzufiillen ist,

anzuwenden.
1 m1 0,01 n-Kaliugpermanganatissung entspricht eineam Kaliusperman-

—



'

3.08 Kaliumgermanganatverbrauch

ganatverbrauch von 0,316 mg. Angegeban wird der Kaliumpormanganaé.
verbrauch in mg/kg trockenen Bodens. Vom dem Ergebnis sind fir je
1 mg Zisen(II)-ion 0,57 mg Kaliumpermanganat in Abzug zu\bringan.

£s ist anzugepen, daB die Bestimmung in saurer Losung durchgefiihrt

wurde.

100 ml des widBrigen Bodenauszuges werden in einen ausgekochten‘\
300 ml-Erlenmeyerkolben mit 0,5 ml 30%iger Natronlauge und einer
desserspitze ausgeglilhten Bimssteines versetzt uncd zun Sieden ge-
bracht. In die siedende Flilssigkeit werden rasch 15 ml1 0,01 ne i
Kaliumpermanaanatlosun° segeben und vom neu beginnenden Sieden a
unter Aufsetzen einer Kiihlbirne genau 10 Minuten im Sieden geha*

_ten. Darauf werden der Fliissigkelt rasch 15 ml 0,01 n-Oxalsiure

und 5 ml 25%ige Schwefelsaure zuzegeben und anschlieSend die farb-
los gewordene Flissigkeit mit 0,01 n-Kaliumpermanganatlosung bia\
zum auftreten einer eben sichtbaren, kurze Zeit bleibenden Ropa-\

firbung titriert. o N - \ ,‘
) ‘l '.

Bei einex Yertmauch von weniger als 3 ml 0,01 n-Kaliumpermanganat+
lésung ist eine grdaere Menge des wiBSrigen Bodenauszuges, bei- ninel
Verbrauch von mehr als10 ml eine kleinere Menge, die dann aber] \
mit ausgekochtem destillierten Wasser auf 100 ml aufzufuLLen 1ptﬂ‘

anzuwenden. : ;

Voo
1 ml 0,01 n-Kaliumpermangamstlésung entspricht einem Kaliumpermand
ganatverbrauch von O, 316 mg. Angegeben wird der Kaliumpermanganat-

verbrauch in mg/kg trockenen Boden=. Von dem Ergebnia sind abzu-

| ziehen:
fir je 1 mg =isen(II)-ion 0,57 mg
m m s om Nitrition 1,66 . |
n

m n nn Schwefelwasserstof?f 1,86 ,

s ist anzugeben, dal die Bestimmung in alkalischer L3sung durch-
gefuhrt wurde. ,



2.08 Kuliumpermunzunutvervruuch

~ Berechnun.::
Benutzte Menge des widlrigen Auszuges = E ml
Verbrauch an 0,01 n KHnO4 =V nl

Beil einer Einwaage von 250 g trockenem Boden zur Herstellung
des wiBrigen Auszuges betrdgt der KMn04-Verbrauch fir 1 kg trocke-

nen Boden

KMnO4-Verbrauch = V.. 1264 ng/X&
"E
\

Betrdst die zur Bestimmung benutzte Menge des wﬁBA;gen Auszuges
100 ml, so vereintfacht sich die Berechnung wie foléf:

.\
[N
\

Kdn0,-Verbrauch = V . 12,64 mg/kg







3.04 Calciumox/dgzehalt

Priuzip:

Die Bestimmung des Calciumox[dgehaltes geschieht zweckmiifig mit
einer 0,1 n-Dinatriumdihydrogenﬁthylendiamintetraacetatlbaung.
Calciumionen bilden mit dem Dinatriumsalz dar Aethylendiaminte-~
traessigsdure innere Komplexanionen, wobei zur Erkennung des Ti-
trationsendpunktes als metallspezifischer Indikator Calconcarbon-
sdure verwendet wird, das von weihrot nach reinblau umschliigt,
wenn die letzten Spuren des Calcium-Ions aus der Lbsung komplex
gebunden sind. Die TPitration muB in stark alkalischer Losung
durchgefiinrt werden ( Py >12). Schwermetallionen, die stirend wi!
ken, werden durch Zugabe einiger Tropfen 10%iger Natriumsulfid-
losung ausgefdllt.

Ausfiihrung;

Zur Bestimmung des Calciumox[dgehAItes werden 100 ml des wiiBriger
Auszuges in einem Erlenmeyerkolben abpipettiert. Sind Schwerme-
talle zugegen, werden diese durch einige Tropfen 10%iger Natri-
umsulfidlésung ausgefdllt. Die 80 evtl. vorbehandelte Probe wird
mit 4 ml 50%iger Kalifuge und 5 - 10 Tropfen IndikatorlSsung -

 versetzt und mit 0,1 n-Dinatriumdihydrogenithylendiamintetra-

acetatldosung bis zum Farbumschlag nach reinblau titriert.

Berechnung:
1 ml der 0,1 n-Dinatr1umdihydrogenathylendianzntetraacetatlosung

entspricht 2,8 mg Calciumox(d.

Benutzte Menge des whibrizsen Auszuges = E m}l
Verbrauch an 0,1 n-Dinatriumdihydrogenithylendiamintetraacetat
= V ml

Bel einer Einwuage von 250 ¢ trockenem Bodem zur Herstellung'des
wiBrigen Auszuges betrigt der Calciumox(dgehalt fiir 1 kg trocke-
nen Boden.

o 1

E
Betrd;t die zur Bestimmung benutzie Menge des wisrigyen Auszuges
100 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie folgt:

ca0 = V . 112 mg/kg




8

F valClUullOil dgeldadl b

Erforderliche Losungen:

1 0,1 n-Dinatriumdihydrogeniithylendia.mintetraacetalbsung:
18,613 g in Wasser geltst und auf 1 1 aufgefiillt.

2, Indikatorlsésung: O0,4 g Calconcarbonsiure in 100 ml Methanol.
3, Kalilauge 50%ig
4. Natriumsulfidldsung 10%ig




3.40. Mggnesiumoxzﬁgehalt

Der Magnesiumox:dgehalt lEBt sich aus der Differenz der zur Ge-
samthédrte-/3.04] und Calciumoxiibestimmung /3.09] verbrauchten Mengen
an 0,1 n-KomplexonsIII -l6sung berechnen. 1 ml Unterschied im
Verbrauch bei den beiden Untersuchungsverfahren entspricht unter
Voraussetzung gleicher frobenmenge 2,0 mg Magnesiumox:d.

Der MagneSiumoxfdgehalt wird in mg/kg trockenen bodens angegeben,

Berechnung:
Benutzte Menge des wHBrigen Auszuges =k ml
Verbrsuch an 0,1 n Komplexon III = V md

Bei einer finwaage von 250 s trockenem Boden zur Herstellung des
wiBrigen Auszuges betrdgs der dagnesiumoxidgehalt fiir 1 kg trockee
nen Boden

MzO = V . BOOO  mg/ks
18000

Betrist Jie zur Sestimmuns benutzte Menge des'wﬁBrigen AuBzuges
100 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie folgt:

Ag0 = ¥ . 80 m,g/k.g






3.11 Bestimmung der Ammoniumionen.

2:11.1 gualitative Boltinmggg.

Prinzip;

Ammoniumionen geben mit NeBlers Reagenz,. Dikaliuntetrajodoner-
ourat(II) in alkalischer LBsung, in geringen Mengen eine gelbe
bis gelbbraune Pirbung, in grésseren Mengen einen gelbbraunen
Niederschlag von Oxydiguecksilberamidojodid.

2 1285J4 + 3 KOE + IH4OH-—->0532132J + 3 820 + 7TKJ
Ausfilhrungs

Biwa 70 ml des wiSrigen Bodenauszuges werden mit 2 - 3 Tropfen
Nedlers Reagen: versetzt und geschiittelt. Gelb- bis Gelbbraun-
firbung bzw, die Bildung eines gelbbraunen Niederschlages seigt
- 4ie Gegenwart von Ammoniumionen an.

&bsung;

HNeB8lers Reagenz: 2 g Kaliumjodid in 5 g warnon Wasser 16-0n und
in kleinen Portionen 3 g Quecksilber(II)-jodid zugeben; mit 20 al
Wasser verdinnen und eine IYsung von 13 g Kaliumhydroxid in 27 ml
Wasser sufiigen.

Schrifttum

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser. und Schlamm-
Untersuchung. 3.Auflag
Verlag Chemie, ﬂeinheim/Bergstr. 1960




3.11 Bestimmung der Ammoriumionen.

2.11.2 Qu&titltive Be'tmya

ringip:

Wie unter [3.11.1] beschrieben, geben Ammoniumionen mit NeSlers
Reagens eins gelbe bis gelbbraune Pirbung von Oxydiquecksilber-
amidojodid. Die Pirbung ist photometrisch meBbar. Hirtebildnper
und Eisenionen werden durch eine Lisung von Kaliumnatriumtartrat
~ in Lisung 5ihalten.

Pir die quantitativ- Bestimmung der Ammoniumionen muS der wiSri-
ge Bodenaussug vollkonnon klar sein [Beratellung des wiSrigen
Bodenauszuges J.. 3.07]

Bei Anwesenheit von Sulfidionen werden diese vor der Untersusk g
mit Zinksulfatlisung als Zinksulfid susgefillt und abfiltriert.

Da Filtrierpapiere, die im laboratorium gelagert werden, Ammoniak
aufnehmen, diirfen fiir alle Filtrationen bei dieser Bestimmung
bew. beim Ansetzen der Lisungen nur Pilter benutzt werden. dio

~ suvor ammoniakfrei gewaschen worden sind.

Ansfuhrungs

100 ml des wiirigen Bodenaussuges oder, bei hiherem Gehalt an
Ammoniumionen, ein kleineres su 100 ml mit destilliertem Wasser
ergiinzstes Volumen werden mit 2 ml einer L¥sung von Kaliumnstrium-
tartrat und 4 ml NeSlers Reagens versetst und nach jeder Zulatz
gut gemischt. Bei Anwesenheit von Sulfidionen wird die Probe g
niichst mit Zinksulfatlisung versetzt, der Zinksulfidniederschlag
abfiltriert und ausgewaschen, die Lbsung mit Schwefelsiure ange-
sduert, auf 100 ml eingeengt und erst dann, wie beschrieben, mit
den Reagenzien versetzt. -

Nach einer Reaktionsseit von 5 Minuten wird die Gelbfirbung bei
siner Wellenliinge von etwa 425 mp im Photometer gemessen,

Perschnungs

Aus den Werten fiir die Extinktion je cm Schichtdicke ergibt sich
an Hand einer Eichkurve unter Beriicksichtigung der untersuchten
Probenmenge der Gehalt an Ammoniumionen, HH4+, in ng/xg.

S =T

Zur Aufstellung einer Eichkurve werden Lbsungen mit bekanntem Ge—
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halt an Ammoniumionen in der vorgeschriebenen Weise untersucht.

bs ens

1.

2.

3e

4.

Zinksulfatl¥sung: 15 g Zinksulfat, zn304 e 7 Bzog in 100 ml
Wasser,

Losung von Ealiumnatriumtartrat: Eine filtrierte Losung von
100 g Kaliumnatriumtartrat, xla(023203)2 o 4 HE,0, in 200 ml
Wasser wird mit 10 ml NeBlers Reagenz versetzt und nach einie
gen Tagen filtriert. Die L¥sung ist in einer braunen Flasche
aufsubewahren.

Neflers Reagenz: 2 g Kaliumjodid in 5 g warmem Wasser lisen
und in kleinen Portionen 3 g Quecksilber(II)-jodid sugeben;
mit 20 ml Wasser verdlinnen und eine L¥sung von 13 € kalium-
hydroxid in 27 ml Waeser sufiigen.

Asmoniumchloridvergleichsl¥sung: 0,2966 g Ammoniumchlorid,
im Exsikkator getrocknet, werden mit ammoniakfreiem Wasser
su 100 ml geldst. 1 ml dieser Lisung enthilt 1 mg l!4+.

Schrifttum

Deutsche Tinheitsverf hren zur ¥asser-, Abwasser und Schlamm-
Untersuchung. 3 Auflage. Verlag Chemie, Weinheim/BergstraBe, 1960







3.12 Bestimmung des Chloridionengehaltes

Die Bestimmung des Chloridionengehaltes erfolgt entweder nach
Mohr durch Titration mit Silbernitratltsung in neutraler Ldsung
oder nach Gad und Manthey durch Titration mit Quecksilber (11)-
nitratlosung in salpetersaurer Losung - :

3.12.1 Pitration mit Silbernitratlﬁaggg nach Mohr
Brinsips

Die Chloridionen werden in neutraler lisung unter Anwendung von
Kaliumchromat als Indikator mit Silbernitratlésung titriert. Der
Endpunkt der Reaktion wird durch die Bildung des rotbraunen Sil-
berchromats gekennzeichnet, Stirend wirken Siuren, Alkalien,
Eisensalze, Sulfite, Schwefelwassersbff, Sulfide sowie grtfere
Kengen organischer Substanzen, In Skéuren ist Silberchromat 15s-
lich. Alkalien begiinstigen die Bildung von Silberox/d, wihrend
Schwefelwasserstoff und Sulfide Silbersulfid ausfidllen, Sulfite
verbrauchen Silbernitrat zur Bildung von Silbersulfit. Eisensalze
und organische Bestandteile in griSeren Mengen st&ren durch ihre
Eigenfiérbung. Alkalisch reagierende Wisser werden mit verdiinnter
Salpetersiure schwach angesiduert, der {ilberschuB an Skure durch
Ausschiitteln der Ldsung mit chloridfreiem Zinkox:d vertriebon,
wodurch auch vorhandenes Eisen als Eisenhydrox/d gefillt wird.
Sulfite, Schwefelwasserstoff, Sulfide und organische Substang
werden durch Kochen unter Zusatz von verdiinnter Kaliumpermanga-
natlbsung bis sgur bleibenden Rosafiirbung unwirksam gemacht. Ein
Uberschuf an Kaliumpermanganat wird durch Vasserstoffperoxrd zer-
stdrt und das ausfallende Mangan abfiltriert. Phosphate stSren
nicht. ; ‘

us 3

Zur Ausfiihrung der Bestimmung werden 50 ml des wiSrigen Auszuges
genommen. Ist die Lbsung frei von schidlichen Verunreinigungen,
B0 kann sogleich titriert werden. Ein Auszug, der organische Sub-
stang, Sulfite, Schwefelwasserstoff oder Sulfide enth#lt, wird zu-
nichst zur Zerstdrung dieser Verbindungen zum Sieden erhitzt,
falls er alkalisch sein.sollte mit Salpetersiure schwach ange-
sduert und tropfenweise mit Kaliumpermanganatlisung versetzt, bis
die Rosafdrbung bestehen bleibt. Der Uberschus an Kaliumperman-




3.12 Bestimmung des Chloridionengehaltes

ganat wird durch tropfemweise Zugabe von Wasserstoffperox:dl¥sung
serstbrt. Zur Neutralisation und zur Ausfillung etwa vorhandenen
Eisens, wird die Probe mit chloridfreiem Zinkox/d geschiittelt

und das Eisenhydrox/d sowie das tiberfliissige Zinkox;d abfiltriert.
Bun wird die Lbsung in einem Erlenmeyerkolben auf weiBer Unter-
lage mit 1 ml 10%iger Kaliumchromatldsung versetzt und mi¢ 0,01
n-Silbernitratlbsung bis zum Umschlag von gelb nach gelbbraun ti-
triert. Zur besseren EZrkennung des Farbumschlages bei der zweiten
Probe wird die austitrierte erste Probe mit etwas festem Natrium-
chlorid versetzt, 80 daB die reingelbe Farbe wieder erscheint,
Sodann wird die Titration mit der gleichgrofSen undigleichbehandel-
ten gweiten Wasserprobe unter stindigem Vergleich des PFarbtons
beider Fliissigkeiten wiederholt, bis eine deutliche Abweichung
bestehen bleibt.

Berechnung:

' Benutzte Menge des wiBrigen Auszuges = E ml
Verbrauch an O,O1-n—AgHO3 = ¥V ml

Bel einer Einwaage von 250'g trockenen Boden zur Herstellung des
wiBrigen Auszuges betrégt der Chloridgehalt fir 1 kg trockenen

Boden

cl- = v e 1;18J28 mykg

Betrigt die zur Bestimmung benutzte Menge des wiBrigen tuasngeL -
50 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie folgt: ;

C1™ =V . 28,37 mg/kg

Die Ergebnisse werden auf ganze Milligramme abgerundet angegeben.




—

2.12.2 Titration mit Quecksilber (II)-nitratlSsung nach
Gad und Manthey

Prinzip:

Quecksilber (II)-chlorid zeigt auch in wiBriger Losung nur eine
sehr geringe elektrolytische Dissoziation. Wird einer ILosung, die
Chloridionen enthélt, Quecksilber(II)-nitratltsung zugesetzt, so
verbinden sich die Quecksilber(II)-iomen mit den Chloridiomen zu
praktisch nicht dissoziiertem Quecksilber(II)-chlorid. Erst wenn
alle Chlaridionen gebunden sind, sind Quecksilber(II)-ionen vorhan-
den, die mit einem Mischindikator aus Bromphenolblau und Diphe-
nylcarbazon nachweisbar sind.

Die Titration verlduft am besten bei einem pH-Wert voa 3,1 bie
392+ Der pg-Wert von 3,1 bis 3,2 wird erreicht, wenn das zu unter-
suchende Wasser mit O,1 n Salpetersiure zunlichest bis gum Umschlag

‘des Bromphenolblau nach gelb und dann im Uberschu8 mit 1 ml der

gleichen Salpetersdure versetzt wird. Saure Widsser, die nach Zu~
satz des Mischindikators geldb gefiirbt sind, werden vor Zugabe der
0,1 n Salpeterséure mit 0,1 n Natronlauge bis zum violetten Parb-
ton neutralisiert und sodann in der beschriebenen Weise auf einen
pg-Wert von 3,1 bis 3,2 gebracht. Bei der anschliessenden Titra-
tiqp mit Quecksilber(II)-nitratlbsung zeigt sich der Titrations-
en&%ﬁnkt in einer bleibenden ViolettfHrbung, die durch das Di-
phenylcarbazon hervorgerufen wird. Fir stark salzhaltige Wdsser

" empfehlen G. Gad und M. Manthey den nachtriéglichen Zusatz von

etwas ilberschiissigem Diphenylcarbazon, um dadurch den Farbum-
bchlag zu verschirfen,

Unter Einhaltung der angegebenen Bedingungen st®ren Zink, Blei
und Aluminium in Mengen bis gzu 100 mg/l nicht. Auch ein Kupferge-
halt bis zu 50 mg/l ist noch nicht schiidlich. Chromate stSren

" nicht in einer Menge unter 10 mg/l, und Eisen ruft bei einem Ge-

halt unter 5 mg/l keine Stérung hervor. Die genannten Metallionen
knnen vor der bescnriebenen_Einstellung auf einen pg-Wert von
3,1 bis 3,2 durch Zusatz von Natriumcarbonatltsung als Carbonate
oder Hydroxide entfernt werden. '
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Ausflihrung:

100 ml des zu untersuchenden Wassers werden in einem Erlenmeyer-
kolben mit 3 ml Mischindikator versetzt. Aus einer Biirette wird
tropfenweise 0,1 n Salpetersiure bis zum Umschlag nach gelb hin-
zugefiigt. Alsdann wird 1 ml der gleichen Salpetersiure im Uber-
schuf zugegeben. Saure Wisser, die nach Zusatz des Mischindika-
tors bereits gelb gefiirbt sind, werden mit O,1 n Natronlauge bis
gum Umschlag nach viclett versetzt, anschlieSend mit O,1 n Sal-
petersiure bis zum Umschlag nach gelb angesHuert und sodann mit
1 ml 0,1 n Salpetersdure im {berschusb versehen. .AnschlieBend
wird die Probe mit Quecksilber(II)-nitratltsung titriert bis zur
ersten erkennbaren bleibenden Violettfirbung. Stark salzhaltige'
Wisser werden zur Verschirfung des Farbumschlages mit etwas (
 iiberschiissigen Diphenylcarbazon versetzi.

Berechnung:

1 ml der Quecksilber(II)-nitratldsung entspricht 1 mg Cl7.

Benutzte Menge des wEBrigen Ausguges = E ml
Verbrauch an Hg(NO3)p ' = ¥V ml

Bei einer Einwaage von 250 g trockenen Bodens zur Herstellung
. des wibrigen Auszuges betridgt der Chloridionengehalt fir 1 kg
trocknen Boden

_ ¥_- 4000
————r—-

cl1™ mg/kg ﬂ.

Betrigt die zur Bestimmung benutzte Menge des widlrigen Auszuges
100 ml, so vereinfacht sich die Berechnung wie Iolgt:
Cl~ =V ° 40 mg/kg

Osungen:

1. Mischindikator:
0,2 & Dipnenylcarbazon
0,02 g Bromphenolblau
100 ml Methanol




3.12 Bestimmung des Chloridionengehaltes

2. Quecksilber(II)-nitratldsung
3,084 g rotes Quecksilber(II)-ox/d werden unter gelindem
Erwirmen in 3,6 ml conc. Salpetershure und etwa 20 ml Wasser
gelost. Die Lusung wird nach dem EZrkulten mit Wasser zu
1 Liter aufgefiillt. 1 ml dieser Losung entspricht 1 mg Cl1-,
Die Losung wird eingestellt gegen eine Kaliumchloridldsung,
die 2,103 g/l KCl entsprechend 1 g/1 C1~ enthilt.

3« 0,1 n Salpetersidure

4. 0,1 n Natronlauge

Schrifttum:

1. Trtilek, J.: Diphenylcarbazid als Indikator im der Mercuri-
metrie. Chem. Obzor., Briinn, 8 (1933), S. 3/5.
Chem. Zentralbl. 104 (1933) I, S. 2143.

2. Clarke, P.E.: Determination of Chloride in Water. Analytical
Chemistry 22 (1950), S. 553/55.

- 3. Gad, G. und K. Manthey: Zur Bestimmung des Chloridions in :

Wasser mit Quecksilber(II)-nitrat. GWF 95 (1954)

S. 107/08.
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3s15.1 Qualitetive Bestimmung

Prinzip:

Nitrationen bilden in schwefelsaurer Losung mit Diphenylamin

eine blau gefsrbte VYerbindung von Diphenylbenzidinsulfat,

csﬂsl -0624 -CGE4 = H-CSHS ° 32804 :

Durch Zusats einer geringen Menge Salzsiure wird der MNachweis
verschirft. Da die Reaktion auf einer Oxydatiorn beruht, geben ande
Oxydationsmittel die gleiche Reaktion. Bei Anwesenheit von Nitrite
werden diese vorher durch Kochen mit Harnatoff oder Natriumazid ze
stdrt,

Ausfihrung:

Bel Abwesenheit von Nitriten werden 4 ml Diphenylaminreagenx lit
1 mnl des wilrigen Bodenauszuges und 1 Tropfen konzontriurtor
Salgsiure versetzt und gut durchgeschiittelt.

Sind Nitrite vorhanden, wird die Probe zunichst mit 3 Tropfen
nitratfreier konzentrierter Schwefelsiure und 2 Spatelspitzen
Harnstoff versetzt und gekocht. Nach dem Erkalten werden sodann

4 al Diphenylaminreagenz und 1 Tropfen konzentrierte Salszsiure
hinzugefiigt und kraiftig geschiittelt. '

Aus der Schnelligkeit, mit der die Resktion eintritt, sowie aus
der Tiefe der Blaufiarbung lassen sich ungefihre Schliisse auf dem -
Nitratgehalt ziehen. Tritt erst nach wenigen Minuten eine nur .
schwache Blngfirbung auf, so sind Nitrate nur in Spuren vorhanden,

Lésungen: '
Nitratfreie konzentrierte Schwefelsiure: 200 ml Wasser werden mit
100 ml konzentrierter Schwefelsiure und 0,5 g Ammoniumsulfat ver-
setzi. Das Gemisch wird solange zum Sieden erhitat, bis eine ent-
nommene Probe mit Diphenylamin keine Blaufirbung ,ergibt. Alsdann

| wird die Saure bis zur Bildung weiBSer Nebel eingedampft,

Diphenylaminreagenz: 0,017 g Diphenylamin werden in einem 100 ml
MeBkolben zunichst mit 38 ml nitratfreier Schwefelsiure 1:3 und
anaschlieidend mit nitratfreier konzentrierter Schwefelsiure ver-
setzt und gut durchgeschiittelt. Nach denm Abkithlen ‘wird mit
nitratfreier konzentrierter Schwefelsiure bis zur Marke aufgofdllt.
Die Losung ist in einer dunklen Flasche aufzubcyahrcn.




3.17 Bestimmunz der Ritrationen

Sohrifttum

P411mans d.u.%. Sutthoff, Zeitschrift fiir angewandte Chemis
28 I, (1915) S. 4T1

Lunge G.u.E. Berl: Chemisch- technische Untersuchungsmethoden
' Verlag Springer. Berlin 1921
Band 1. 5. 512

Kluth B.: Untersuchung des Wassers an Ort und Stelle :
7. Auflage. Verlag Springer Berlin

(1938). S. 41/42 und 44.




2.12 Bestimmugg der Nitrationen

3.13.2. Juantitutive Bestimmung

Prinzip:

Kitrationen bilden in wasserfreiem, scnwefelsaurem Medium mit
Natriumsalicylat gelb gefidrbte Nitrosalicylssure (3-Nitro- 2-
oxybenzoesdure und 5- Nitro - 2 oxybenzoesidure), die bei der
anschlieBenden Behandlung mit Natriumhydroxid in das Natriumsalz
Ubergeht.Die Gelbfdarbung ist photometrisch meBbar, Bei einem Ge-
halt an Chloridionen >800 mg/kg miiesen die Chloride zuvor durch
Silbersulfat ausgefillt und das entstandene Silberchlorid ab-
filtriert werden.

Ausfiihrung:

20 ml des filtrierten wiBrigen Auszuges werden, falls der
Cloridionengehalt <800 mg/kg ist., in einenm Porzellanschiilchen
mit 1 ml Natriumsalioylatlésung versetzt. Bei winem Chloridionen-
Behalt >800 mg/kg werden 20 ml des wilrigen Auszuges tropfenweis
mit Silbersulfatlssung im geringen UherschuB verseizt, Das ausge-
Tillte Silberchlorid wird durch kriftiges Schiitteln zusanasnge—
ballt, abfiltriert und mit nitratfreienm Wasser ausgewaschen., Soda!
wird das Piltrat in einem Porzellanschilchen mit 1 al Sltriunllli-
cylat versetzt. ‘
Die Lisung wird auf dem Wasserbad eingedampft, der Rilckstand im
Trockenschrank bei 105° getrocknet und im.Exsikkator abgekihlt.
Sodann wird der Rilckstand mit 2 ml konzentrierter Schwefelsiure
versetzt, Rach 10 Minuten werden 15 ml Wasser und 15 ml einer
L8sung von Natriumhydroxid und Kaliumnatriumtetrat hinzugeben w
~die Gelbzlrbung im Photometer bei einer Wellenlinge von etwa '
420qp gemessen.,

Berachnungz: ' :
Aus den Werten flir die Extinktion Je cm Schichtdicke ergibt sich s

Hand einer Eichkurve unter Beriicksichtigpng der untersuchten
Probenmenge der Gehalt an Nitrat, 303 y in mg/kg.

Zur Aufstellung einer kichkurve werden Nitratstandardlésungen in
der vorgeschriebenen Weise untersucht.

Lbs en: .
130,025 n Silbersulfatlosung: 3,898 & Silbersulfat (nitratfrei)
in 1000 ml #masser.
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2., Natriumsalicylatlosung:0,5 g Natriumsalicylat in 100 ml Yas-
per. Die Losung ist nur einen Tag haltbar.

3. Losung aus Natriumhydroxid und Kaliumnatriumtartrat:
400 g Natriumhydrexid und 60 g Ealiumnatriumtartrat,
KNa (C,H,05),. 4Hp0 in 1000 ml Waeser.

Die Losung ist in Polylkthylenflaschen sufzubewahren.

4., Nitratstandardldsung: 0,137 g Natriumnitrat werden unter

Zusatz von 1 ml Chloroform in 1000 ml Wasser gelist. 1 ml
dieser Lisung enthilt 0,1 mg NOS-' Durch entsprechende Ver-
dilanung kdnnen L¥sunzsen mit verschiedendem Nitrat:ehalt
hergeatellt werden.

hrifttum

Deutsche Einheitsverfahren zu Wasser-, Abwasser- und Ichlannf ‘ .
Untersuchung, J.Auflage, Verlag Chemie Weinheim/hcrgstraﬁe 1960 -
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«14.1 itative st

frinzip:

Hitrit-Ionen oxydieren Jodwasserstoff zu freiem Jod, das mit
Stirkeldsung nachweisbar ist. Die Reaktion ist nur in Abwesen-
heit anderer oxydierender Stoffe (Ozon, freies Chlor, VWasser-
stoffperoxid) eindesutig.

Ausfifhrungs

Zun Nachwels der Nitrit-Ionen werden etwa 10 ml des wiSrigen
Bodenauszuges mit 1 ml Jodzinkstlirkelisung versetzt und mit
1 ml Phosphorsiure (25%ig) angesHuert, Blaufirbung zeigt bei
Abwesenheit stbirender Stoffe die Gegenwart von Nitrit an.

Lisungen:
Jodzinkstirkelbsung

Phosphorsiiure 25 %ig

gehrifttum

Deutsche Einheitsverfahren zur %asser-, Abwagsser- und Schlamme
Untersuchung, 3.Auflage,Verlag Chemie Weinheim/Bergstr. 1960




3.14 DBestimmung der Kitritionen

«14. titative stinm .

ringip:

Salpetrige Siure diasotiert Sulfanilsiiure in saurer Lisung zu
Diasobenszolsulfonsiure. Die Diasoverbindung bildet mit th- Naphthy
amin Aso=-C-naphthylaminbenzolsulfonsiure, einen roten Parbstof?.
Die Rotfirbung ist photometrisch meSbar.

Kolloidale organische Substansen, Huminsiuren und Schwermetall-
ionen, die die Reaktion stiren, werden durch Zusat:s von Aluminium
sulfatlisung und Zugade einer Lisung von Natriumcarbonat und
Natriumhydroxid bis su einea pn-lort von etwa 8 ausgefdllt und
lbfiltriert.

dusfuhrung;
50 ml des wilrigen Auszuges werden, falls sttrende Stoffe vorhan-~
den sind, mit 2,5 ml Aluminiumsulfatlisung und anschlieSend
tropfenweise it einer Lbsung von Natriumcarbonat und Fatrium--
hydroxid versetst, bis ein pH-Wert von etwa 8 erreicht ist. Die

Prodbe wird anschlieSend filtriert und nach Auswaschen des Filters
- mit destilliertem VWasser auf 100 ml aufgefiillt.

(

Bei Abwesenheit stirender Stoffe werden 50 ml des wilSrigen Boden=-
aussuges sofort mnit 50 ml destilliertem Wasser verdiinnt. Sodann
wird die Probe mit 4 ml einer Mischung gleicher Volumina Sulfanil
siure~ und X-Naphthylaninltsung versetst und gut gemischt. Die
Rotfirbung wird nach 2 Stunden im Photometer bei einer Wellen-
linge von etwa 530 mu gemessen. Wihrend der sweistiindigen Reak-
tionsseit ist die Prode gegen direkte Sonneneinstrahlung su
schiitsen.

Rereohnung;

Aus den Werten fiir die Extinktion je cm Schichtdicke ergibt sich
en Hand einer Eiochkurve unter Berilicksichtigung der untersuchten
Probenmenge der Gehalt an Nitrit, M0, , in mg/kg.

Zur Aufstellung einer Eichkurve wcrdcn"litritltand;rdlblungcn in
der vorgesohriebenen Weise untersucht.




5.14 Bestinmung der Kitriticnen

1.

26
3.

4.

5.

8 ent

Sulfanilsiureldsung: 0,33 g Sulfanilsiure werden mit 5 nl Eis-
essig und 5 ml Wasser erwirat und durch Zugabe von 90 ml
heissem Vasser gelist. Die Sulfanilsiure 15st sich nur langsan
80 dass im Bedarfsfall nochmal erwirm! werden muss.

Die ldsung ist in einer braunen Flasche kiihl aufzubewahren.

CA=Naphthylaminl¥sung: 0,07 & (A-Naphthylamin in 3,3 ml Eisessig
und 13 ml Wasser lésen und mit 83 ml Wasser verdiinnen,

Aluminiumsulfatlosungs 12 g Aluminiumsulfat, 112(304)3 . 18 Hi
in 100 ml Wasser.

Ldsung aus Natriumcarbonat und Natriuamhydroxid: 17 g Natrium-
carbonat, wasserfrei, und 17 g Natriumhydroxid im 100 =ml
Wasser.

Nitritstandardltsung: 0,0375 g Katriumnitrit, im Vacuumexsikka-
tor getrocknet, werden unter Zusatz von 1 Propfen Chloroform
in 250 nl Wasser geltst. 1 ml dieser Lbsung enthilt 0,1 mg
N0, . Die Lisung wird gegen Kaliumpermanganat eingestellt und

ist mbglichst frisch su bereiten; andernfalls ist der Titer
wbchentlich su kontrollisren.

Schrifttun

Deutsche Einheitsverfahren zur r#asser-, Abwasser- und Sghlamme
Untersuchuns. 3 Auflage, Verlag Chemie Weinheim/Bergstr. 1960







PfI;zig_:

Der Boden wird mit 20 %iger Salzsdure behandelt, wobei auch Gips
weitgehend in Losung geht. Nach Abscheiduns; der Kieselsaure
durch Erhitzen bei 135° und Ausféllung von Eisen und Aluminium
mit Ammoniak werden die Sulfationen in salzsaurer Lsung

mit Bariumchlorid geifdllt.

Augfihrung:

10 g Boden werden in einer flachen Porzellanschale bei auf-
g€elegvem Uhrglas allmidhlich mit 50 ml 20 %iger Salzsiure ver-
setzt. Nach Beendigung einer eventuellen Kohlensdureent-

wicklung wird die Ldsung zur Trockene verdampft und anschlieldend
1 Stunde bei 135° erhitzt. Der Hilckstand wird nach dem Erkalten
mit konzentrierter Salzsdure aufgenommen, mit destilliertem Wasse:
verdinnt und nach Erwdrmen filtriert. Das Filter wird mit

heifler Salzsdure 1 : 3 und anschlieBend mit heilem Wasser aus-
gewasehen. Das Filtrat wird zum Sieden erhitzt. Sodann werden
nach Zusatz von Wasserstoffperox.d Eisen und Aluminium mit
Ammoniak ausgefdllt und nach Aufkochen abfiltriert. Der
Niederschlag wird mit heillem Wasser ausgewaschen und das Filtrat
mit Salzsdure schwach angesduert. Die siedende LOsung wird mit
20 ml 10 %iger Bariumchloridlésung versetzt und noch einige .
Minuten gekocht. Das Bariumsulfat wird nach vélligem Absitzen
abfiltriert, mit heiBem Wasser ausgewaschen, verascht und gewogen,

Berechnung:

Einwaage an Boden =X g
Auswaage an BaSO4 = A g
Gehalt des Bodens an Trockensubstanz =T %

Der Sulfatgehalt fir 1 kg trockenen Boden betrigt

_ A . 411,5 . 1000 . 100

E.T




4.01. Bestimmung aes Sulfatgehaltes im salzsauren Auszug

Betrdgt die zur Untersuchung benutzte Bodenmenge 10 g, B0
vereinfacht sich die Berechnung wie folgt

50, =" _Aes 4115000
4 - " mg/kg




5.01 Serechnung des Blektrolytgehaltes aus der spez.
Leitfdhi_keit

Der Elektrolytgehalt von Wissern in mg/l ergibt sich ange-
nidhert durch Multiplikation der Loitfﬁhigkeit'in./¢s . om-1 nit
0,75 1). Da bei Bodenauszilgen von 250 g trockenem Boden ausge-
gangen wird, der Gehalt jedoch fiir 1 kg trockenen Boden angege-
ben wird, 18t bei BSden dieser Wert zu vervierfachen.

Elektrolytgehalt = X 418° (in /48 . om'1) « 0,75 . &4 mg/kg

Der Elektrolytgehalt wird ganzzahlig abgerundet angegeben.

1) Einheitsverfahren der physikaliachen und chemischen

fasseruntersuchung.
Bediiny Verlag Chemie, S=F Wenjeim /54

5.02 Gluhverlust

Der Giinverlust ¢V stellt die Uifferenz zwischen Abdampfrickstan
AR und Glihriickstand GR dar: :

GY = AR =- GR

Er wird in m./kg trockenen Bodens angegsben.







5.03 Reduzierte Werte fir Abdampfriickstand, Glihverlust,
Glihrilckstand und Elektrolytgehalt

Zur Beurteilung der Aggressivitit eines Bodens sind die durch
die Analyse erhaltenen Werte fir

1.Abdampfricketand
2,Glihverlust
3.Glihrickstand

4 .Elektrolytgehalt

nicht ohne weiterea verwendbar, da mie durch den die Korrosion
verhindernden Kalkgehalt beeinfluBt sind, der in diesen Werten :
enthalten ist. Um auch diese Werte zur Beurteilung heranzumie- :
hen, sind diese Werte um den in ihnen enthaltenen Kalkgehalt su
reduzisren, und es ist fiir die so erhaltenen Werte der Begriff

roeduzierte Werte einzufiihren. Die reduzierten Werte lassen aich %
aus den Analysendaten wie folgt errechnen,wobsi der Suurovorbrtucf
inmwdfig ind die tibrigen Werte in mg/kg eingesetzt werden. |

1o Abdamprrﬁckstandred.

= Abdampfriickstand - 0-.003
= Abdampfriickstand -50.,Sdurevarbdbrauch

2. Glﬂhverlustred.

= Gldhverlust -00,
= Glihverlust - 22 °‘SHureverbrauch

Je Glﬁhruckstandrod. : : | J

=@librickstand -Cal
= Gliihrickstand - 28+Siureverbraush

4. Blektrolydtgehalt red.
= Elektrolytgehalt -Oa(HCO3)2
= Blektrolytgehalt - 81e Siureverbrauch







5,04 Natriumhydrogencarbonat

Liegt der Verbrauch fiir den Séureverbrauch, 3.05, hther als
fir die Gesamthirte, 3.06, so ist die Differenz auf Natriun—
hydrogencarbonat umzurechnen,

1 ml 0,1 n-Salzsidure entspricht 8,4015 mg HaHCOB.
Benutzte Menge des wiSrigen Auszuges = E ml
Verbrauch an 0,1 n-Salzsiure (Sdureverbrauch) = V1?nl
Verbrauch an 0,1 n-Dimatriumdihydrogen- ,
HBthylendiamintetraacetat (Gesamthirte) =V, ml

Bei einer Einwaage von 250 g trocknen Hodens zu Heratellung
des wdlrigen Auszuges betrigt der Hatriulhydrogcnonrbnnnt-
gehalt fir 1 kg trocknen Boden

Betrigt die zur Bestimmung benutzte Menge des wilrigén Aus-
zuges 100 ml, 8o vereinfacht sich die Berechnung wié;tolgtz

NaHCO,% (V,=V,).336 mg/kg







