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1.2. Probeentnahme und —bearbeitung

Die Proben wurden 1977 bis 1983 in den Monaten Mai bis September entnommen. Die Klima-
einflisse wurden dabei in der Regel nicht berticksichtigt. Nur bei extremen Wetterlagen (heftige
Stirme oder Gewitterglisse) wurde die Entnahme voriibergehend unterbrochen. In den Ober-
laufen der Béche waren nach starken Regenfallen die Wasser schon sehr bald wieder klar, und
es machten sich keine entscheidenden Veranderungen des Chemismus bemerkbar.

Die Entnahmepunkte wurden jeweils vor den Einsdtzen auf TK 25-Karten festgelegt. Dabei
wurden die Punkte moglichst statistisch Uber die Karte verteilt, um keine geologische Einheit
zu bevorzugen. Ausgesprochene Industrie- und Stadtlandschaften (wie Ruhrgebiet, Rhein-
Main-Zone, Berlin) wurden nicht beprobt.

Drei Geléndetrupps waren zur Probeentnahme eingesetzt. Pro Entnahmepunkt wurden je 1 |
Bach-, Brunnen- oder Quellwasser in einer Polyethylenflasche und etwa 500 g Bachsediment
in einer Papiertlite gesammelt. War das vorliegende Sediment relativ grob, wurde es bei der
Entnahme auf eine Korngrél3e von weniger als 2 mm abgesiebt.

Auf einer Geladndedatenkarte wurden am Entnahmeort Breite, Tiefe, FlieBgeschwindigkeit der
Béche und erkennbare Umweltbeeintrachtigungen vermerkt. Bei den Wassern wurden die Leit-
fahigkeit und der pH-Wert am Entnahmetag gemessen.

In einem Laborwagen, der im Zentrum des jeweiligen Untersuchungsgebietes von ca.
3000 - 4000 km? aufgestellt war, wurden die Wasserproben umgehend analysiert, die Sedi-
mentproben bei 90°C im Trockenschrank getrocknet.

Im Labor in Hannover wurde nach der Teilung der Sedimentproben die eine Halfte als Beleg-
material aufgehoben, die andere auf < 0,200 mm abgesiebt (80 mesh). Ein Anteil (ca. 2 g) der
feinen Fraktion wurde mit einer Achat-Mikromdihle auf kleiner als 0,03 mm KorngrélRe gemah-
len.

Auch von den aufbereiteten Sedimenten ist ein Probenarchiv angelegt, wobei allerdings bei
etwa 5 % der Proben durch mehrfache Analysenuberprifungen die Substanz verbraucht ist.

Zur Sicherstellung der Ergebnisse wurde an 6000 Entnahmepunkten jeweils eine Doppelprobe
zusatzlich entnommen. Die Probenbehandlung war die gleiche wie oben beschrieben.

1.3. Analysenverfahren

Im Jahre 1976 standen fur die Durchfiihrung der beabsichtigten groBen Anzahl von Analysen
ein Optisches Emissionsspektrometer (OES) (Typ Atomcomp 750 - Jarrell-Ash) als Zentralge-
rat, Atomabsorptionsspektrometer (AAS) (IL 751), Photo- und Fluorimeter zur Verfligung.

Beim Routinebetrieb mit dem OES stellte sich dann allerdings heraus, dass durch kaum korri-
gierbare Matrixeffekte, Linienlberlappungen, Verpuffungen und Carbidbildung von den im
Gerat vorgesehenen 28 Kanalen flir Spurenbestimmungen die Ergebnisse der Elemente Ag, As,
B, Be, Bi, Cd, Ce, Ga, Ge, La, Li, Mo, Mn, Nb, Sb, Sc, Sn, W, Y, Zn, Zr schlecht reproduzierbar



waren. Die Ba-, Co-, Cr-, Cu-, Ni-, Pb-, Sr- und V-Analysen waren hinreichend genau.

Darum wurde der Analysenschwerpunkt auf die Atomabsorptionsspektrometrie verlegt, weil
mit dieser Methode die Bestimmungen von Cd, Cu, Co, Ni, Pb, Zn, Li aus einem S&ureauf-
schluss und von Sn aus einem Sonderaufschluss wesentlich genauer waren. Diese Analysener-
gebnisse wurden fiir die Erstellung des Atlas benutzt, wahrend von den OES-Bestimmungen
nur die Analysenergebnisse der Elemente Ba, Cr, Sr und V berticksichtigt wurden.

Fir F-, U- und W-Analysen wurde eine potentiometrische, fluorimetrische bzw. photometrische
Bestimmungsmethode angewendet. Alle Methoden wurden wegen der besseren Vergleichbar-
keit der Ergebnisse wahrend der siebenjéhrigen Laufzeit des Programms durchgehalten, obwohl
wahrend dieser Zeit verbesserte Techniken (z. B. ICP) verfugbar wurden.

Die Analysenfehler fiir die einzelnen Elemente sind aus Abb. 1 bis 3 zu entnehmen.
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Abb. 1: Analysenfehler (prozentuale relative Standardabweichung
in Abhangigkeit von der Konzentration), Wasser
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Abb. 2: Analysenfehler (prozentuale relative Standardabweichung
in Abh&ngigkeit von der Konzentration), Sediment, OES
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Abb. 3: Analysenfehler (prozentuale relative Standardabweichung
in Abhangigkeit von der Konzentration), Sediment AAS
e.t.c.

Spurenbestimmungen in Wassern

Cd-, Cu-, Co-, Ni-, Pb- und Zn-lonen wurden aus 400 ml Wasser mit Dithizon/Butylacetat ex-
trahiert und am AAS gemessen. Die Bestimmung von Uran erfolgte fluorimetrisch nach einer
Extraktion aus 100 ml Wasser mit Tri-n-octylphosphinoxid/Cyclohexan. Bei der Fluoridbe-
stimmung bewahrten sich ionensensitive Elektroden sehr gut.



Spurenbestimmungen in Bachsedimenten

e Ba, Cr, Srund V aus 12 mg Substanz mit dem OES-Quantometer auf den Linien 455.4,
424.5, 460.7, 437.9 nm;

e Cd, Co, Cu, Ni, Pb, Zn nach Aufschluss mit halbkonzentrierter HNOs und Sn mit NH4J
am AAS;

e U und F nach Saureaufschluss analog wie bei den Wasserproben;

e W nach Aufschluss mit HCI-HCIO4 als Dithiolkomplex photometrisch.

Die Analysendaten liefen Gberwiegend im Online-Verfahren von den Messgeréten auf elektro-
nische Datentréger.



	1.2. Probeentnahme und –bearbeitung
	1.3. Analysenverfahren

