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I

2061
2020

Physikalische und chemische Untersuchungen
im Zusammenhang mit der Beseitigung von Abfillen

RdErl. d. Ministers fiir Emahrung, Landwirtschaft und Forsten
v.5.4.1976 - JII C 8 - 902/4 — 25459

Fir den geordneten Betrieb von Abfallbeseitiqungsanla-
gen, inshesondere solcher Anlagen, die der Behandlung oder
Beseitigung von Abfdllen dienen, deren Inhaltsstoffe beson-
dere Schadstoffwirkungen aufweisen, ist die Kenntnis der
Zusammensetzung und der physikalisch-chemischen Eigen-
schaften der Abfalle, ggf. der Riickstinde und des Sickerwas-
sers, von besonderer Bedeutung.

Um die Untersuchungsmethoden in den Lindern verein-
heitlichen zu kénunen, hat die Linderarbeitsgemeinschaft Ab-
fallbeseitiqung die Arbeitsgruppe ,, Analysenmethoden” ein-
gesetzt, die Kriterien fir die einheitliche Probeentnahme, die
Stabilisierung der Proben und die Analyse sowie fiir die
Haufigkeit und den Zeitpunkt bei wiederholter Probeentnah-
me vorschlagen sollte, Diese Arbeitsgruppe hat unter der
Sammelbezeichnung , Richtlinien fiir das Vorgehen bei phy-
sikalischen und chemischen Untersuchungen im Zusammen-
hang mit der Beseitigung von Abfiillen” die 4 nachstehenden
Teilrichtlinien erarheitet;

- PN 1/75 - Entnahme von Wasserproben {Anlage 1)

- CN1/75 - Bestig].mung des Cyanids in Wasserproben [An-
lage 2}

—UP ~1/75 - Darstellung von Untersuchungsergebnissen
aus der Untersuchung von Wasserproben und
Eluaten (Anlage 3}

-RA /75 — Durchfiihrung von Ringanalysen (Anlage 4}

Die Landerarbeitsgemeinschaft Abfallbeseitiqung hat die-
se Teilrichtlinien genehmigt und den Lindern als , Techni-
sche Bestimmungen” zur Einfihrung empfohlen.

Im Interesse einer einheitlichen Durchfiihrung von physi-
kalischen und chemischen Untersuchungen im Zusammen-
hang mit der Beseitiqung von Abfallen ist im Bereich der
Wasser- und Abfallwirtschaftsverwaltung gem. den in den
Anlagen 1 bis 4 aufgefiihrten Teilrichtlinien zu verfahren.

Den beseitigungspflichtigen Kérperschaften des offentli-
chen Rechts im Sinne von § 1 Landesabfallgesetz (LAbfG)
vom 18. Dezember 1973 (GV. NW. S. 562/SGV. NW. 2061),
gedndert durch Gesetz vom 18. Marz 1975 (GV. NW. S, 232),
in Verbindung mit § 3 Abs. 2 Abfallbeseitiqungsgesetz (AbfG)
vom 7. Juni 1972 (BGBL I S. 873), zuletzt geéndert durch
Gesetz vom 2. September 1975 (BGBL 1 S. 2313), wird empfoh-
len, geméaB den in den Anlagen 1 bis 4 aufgefithrten Teilricht-
linjen zu verfahren.

Im ibrigen merke ich an, daB von mir nur solche Untersu-
chungsstellen als fachlich geeignet angesehen werden, die
gem. den in den Anlagen 1 bis 4 aufgefiihrten Teilrichtlinien
vorgehen.

Anlage 1

Richtlinie
fiir das Vorgehen bei physikalischen
und chemischen Untersuchungen im Zusammenhang
mit der Beseitigung von Abfillen

-PN1/75 -
Entnahme von Wasserproben ¢

Inhalt:
1. Vorbemerkungen
2. Probenahmestellen
3. Entnahme von Proben
3.1 Allgemeines
3.2 ProbenahmegefiBe
3.3 Probenvolumen

3.4
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Durchfithrung der Probenahme

3.4.1 Grundwasser
3.4.2 Oberflachengewisser

4.
5.

Probenahmeprotokoll
Probeniiberfiihrung und -aufbewahrung

Anhang 1: Probenahmeprotokoll Teil I

Anhang 2:

Allgemeine Angaben (Muster)

Probenahmeprotokoll Teil II

Einzelprotokoll fiir die Entnahme von Grundwas-
serproben (Muster)

Anhang 3: Probenahmeprotokoll Teil I1I

2

Einzelprotokoll fiir die Entnahme von Proben aus
Oberflachengewéssern und Abwasser {(Muster)

Vorbemerkungen

Im Zusammenhang mit der Beseitiqung von Abfillen
sind z.B. zur Uberwachung der Wirksamkeit von Vor-
kehrungen zum Grundwasserschutz, zum Nachweis von
Gewidsserschddigungen oder zur Prisfung des Erfolges
von SanierungsmaBnahmen ggf. wiederholte Untersu-
chungen von Wasserproben durchzufiihren. Das Ergeb-
nis und die Verwertbarkeit solcher Untersuchungen
héngen maBgeblich von einer sachgeméfen und ein-
heitlichen Entnahme der Proben und von der vollstandi-
gen Angabe aller fir die Beurteilung wesentlichen Be-
gleitumstdnde ab.

Bei der Festlegung der Zahl der Probenahmestellen, der
zu untersuchenden Proben und der zu priifenden Para-
meter miissen haufig unter Beriicksichtiqung des mogli-
chen Schadensumfanges, die Kapazitat des Laborato-
riums, die zur Verfiigung stehende Zeit und die zu
erwartenden Kosten in Betracht gezogen werden.

Im folgenden sind grundsétzliche Gesichtspunkte und
Anforderungen zusammengestellt, die bei der Entnah-
me von Wasserproben zu beachten sind.

Probenahmestellen

bie Probenahmestellen sind so auszuwihlen, daB in
stofflicher, értlicher und zeitlicher Hinsicht reprasenta-
tive Verhiltnisse erfat werden. Wenn der Untersu-
chungsumfang erst abzugrenzen ist, soilte nach Mag-
lichkeit bereits bei der Auswahl der Probenalunestellen
der spéter die Untersuchungen durchfiihrende und aus-
wertende Chemiker beigezogen werden.

Eine kurze Angabe der hydrogeologischen und hydro-
logischen Gegebenheiten ist wichtig. Bei Kenntnis die-
ser Verhdltnisse kdnnen Hinweise gegeben werden, ob
eine ortlich begrenzte oder eine weitreichende Gewiis-
serverunreinigung zu erwarten ist.

In Lagepldnen (ggf. Skizze), durch Beschreibungen und
ggf. Markierungen im Gelédnde sind die Entnahmestel-
len eindeutig festzuhalten.

Von unbeeinflubten, im iibrigen aber vergleichbaren
Stellen, sollten immer Bezugsproben fiir die Emmittlung
der Grundbelastung entnomnmen werden.

Bei Grundwasser ist zu beriicksichtigen, ob

- Porengrundwasser (Schluffe, Sande, Kiese - evil. ért-
lich begrenzte Verunreinigung)

- Spaltengrundwasser (Spalten, Kliifte — evtl, weitrei-
chende Verunreinigung)

— Karstgrundwasser (unterirdische Hohlriume — weit-
reichende Verunreiniqung wahrscheinlich)

vorliegen.

Bei Grundwasseruntersuchungen sollten, moglichst
nach Abstimmung mit dem zustindigen Hydrogeolo-
gen, zumindest eine Entnahmestelle im Grundwasser-
oberstrom und mehrere Entnahmestellen im Grundwas-
serunterstrom des zu beobachtenden Bereichs festge-
legt werden.

Probenahmestellen im Bereich von Oberflachengewés-
sern kénnen an flieBenden und an stehenden Gewiis-
sern notwendig sein. Aus praktischen Griinden sollen
oberflachlich austretendes Sickerwasser sowie unter
Umstdnden Abwasser dem Oberflichenwasser Zuge-
rechnet werden,
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Bei der Entnahme von Sickerwasser sollte vermerkt
werden, ob die Probe aus einem dauernden oder zeit-
weiligen AbfluB oder aus stehendem Wasser (z.B. Pfiit-
ze, Teich, Becken} entnommen wurde.

Bei FlieBgewéassem sind zumindest je eine Entnahme-
stelle oberhalb und unterhalb der Schadensstelle fest-
zulegen. Soweit der Schadstoff unmittelbar erfaft wer-
den kann, sind davon Proben sicherzustellen. Bei ein-
maligem Abflul von Schadstoffen muB auch versucht
werden, die abflieende Welle zu erfassen. Hierfiir sind
moglichst rasch von mehreren Stellen in zunehmendem
Abstand von der Schadensstelle, etwa von Briicken aus,
Proben zu entnehmen, aus denen dann die Untersu-
chungssielle die genauer zu untersuchenden Proben
auswahlen kann.

Bei kleineren stehenden Gewdssern ist ggf. der Zu- und
AbfluBl sowie moglichst auch die uferferne Zone zu
erfassen.

Entnahme der Proben

Aligemeines

Bei der Probenahme ist grundsatzlich auf peinliche
Sauberkeit der Entmahmegefae und Hilfsgerdte zu
achten. So sind z. B. Schopfgeréte oder Probenahmefla-
schen nach angemessener Vorreinigung mehrfach mit
sauberem Wasser abzuspiilen bzw. auszuschiitteln, vor
Entnahme der Wasserproben die Gefafie zusdtzlich zu-
erst mit dem zu entnehmenden Wasser durchzuspiilen,
bei Verwendung von Bohrgeraten, Pumpen, Leitungen
diese auf Ol- und Schmierfettverunreiniqungen zu prii-
fen. Nach Mbglichkeit sind zuerst die gering und zu-
letzt die stark verunreinigten Proben zu entnehmen.

Zur Uberprifung von stoff-, ort- und zeitabhingigen
Schwankungen oder Entwicklungen sind getrennte
Proben zu entnehmen. Um einen Uberblick zu gewin-
nen, kann die Herstellung einer Mischprobe aus még-
lichst vielen Einzelproben zweckmdBig sein.

Bei der Probenahme ist ggf. auf die Erfassung von
Phasentrennungen (z. B. Schwimm- und Sinkstoffen) zu
achten.

Probenahmegefifie

Am besten eignen sich Glasflaschen mit Voll-Schliff-
stopfen oder Kunststoffbehalter (z. B. aus PVC).

Glasschliffflaschen sind besonders fiir die Aufnahme
von Proben, die auf Spurenverunreiniqungen, z. B. sehr
geringe Konzentrationen an Lisungsmitteln, Olbe-
standteilen, geruchsaktiven Substanzen, Schadlingshe-
kdmpfungsmitteln oder Quecksilber untersucht werden
sollen, zu verwenden. Sie eignen sich aber nicht fiir
eine Tiefkiihlung von Proben oder fiir die Aufbewah-
rung stark alkalischer oder fluBsdurehaltiger Proben,

Kunststoffbehdlter (z. B. Kautexflaschen) sind aus prak-
tischen Griinden (keine Bruchgefahr, Maglichkeit der
Tiefkiihlung) fiir die Aufnahme von Wasserproben den
Glasflaschen vorzuziehen, wenn es auf die Bestimmung
der vorgenannten Spurenstoffe nicht ankommt.
Metallgefiie sind in der Regel fiir Wasserproben unge-
eignet, da z.B. chemische Vorgiange wie Korrosionen
und katalytische Wirkungen das Untersuchungsergeb-
nis verfilschen kénnen.

Wenn als Notbehelf z. B. auf Getrankeflaschen, Marme-
ladegléser oder dergl. zurickzugreifen ist, muf beson-
ders auch auf saubere Verschliisse geachtet werden
{Geruchsabgabe von Korken, plastifizierten Deckeln
etc.).

3.3
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341
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Probenvolumen

Das Probenvolumen sollte mindestens 11 betragen. Bei
aufwendigen Untersuchungen, z.B. Bestimmung zahl-
reicher Untersuchungsparameter oder Durchfiihrung
von Anreicherungsschritten fiir Spurenanalysen, sind
meist 2-51 erforderlich.

Durchfiihrung der Probenahme

Grundwasser

Proben aus Grundwasserentnahmestellen sind in der
Regel durch Abpumpen zu entnehmen, damit reprasen-
tative Verhiltnisse erzielt werden. Es ist dabei darauf
zu achten, daB das anstehende Grundwasser im Hin-
blick auf einen mdégiichst weitgehenden Wasseraus-
tausch wenigstens 15 Minuten gepumpt wird, ehe die
Probenahme erfolgt. Sehr langes Abpumpen mit hoher
Forderleistung ist zu vermeiden, da sonst die natiirli-
chen Grundwasserverhdltnisse gestért werden kénnen.
Vor dem Abpumpen kann die Entnahme einer Schopi-
probe erforderlich sein, z. B. fiir die Prifung auf Bohr-
verunreinigungen oder massive Verschmutzungen wie
Oischichten oder fiir die Auswahl eines geeigneten
Ableitungs- bzw. Beseitigungsverfahrens des beim
Pumpen geférderten Wassers (Sonderbehandlung, Klar-
anlage, Vorfluter, Versickerung).

Ist die Durchldssigkeit des Grundwasserleiters gering,
so kénnen die Wasserproben u. U. nur durch Schoptge-
riate entnommen werden. Hierbei ist anzustreben, die
im Pegelrohr oder Brunnen anstehende Wassersiule so
weitgehend abzuschipfen, dall eine Probe von mdg-
lichst frisch nachflieBendem Grundwasser entnommen
werden kann.

Oberflachengewdsser

Wasserproben aus Oberfléichengewidssern kénnnen
meist gleich mit der zu fiillenden Probenahmeflasche
entnommen werden. In besonderen Fallen, z. B. Entnah-
me von Proben aus unterschiedlichen Tiefen, sind spe-
zielle Probenahmegerite zu benutzen.

Probhenahmeprotokoll

In einem der Probe beizugebenden Protokoll gemélh
Muster Anhang 1-3 sind alle fiir die Beurteilung not-
wendigen Umstdnde und Beobachtungen im Zusam-
menhang mit der Probenahme festzuhalten.

Das Probenahmeprotokoll Teil I enthélt die fir die je-
weilige Probenahmeaktion bzw. den Schadens- oder
Beobachtungsbereich festzuhaltenden allgemeinen An-
gaben. In Teil il und Il sind die fiir jede einzelne Probe
bzw. Entnahmestelle maBgeblichen besonderen Anga-
ben aufgefiihrt, wobei Teil II fiir die Entnahme einer
Grundwasserprobe und Teil III fiir die Probenahme aus
Oberflachengewassern und Abwasser zu verwenden ist.

Probeniiberfiihrung und -aufbewahrung

Die Proben sind unverziiglich zusammen mit dem Pro-
benahmeprotokoll an die zustdndige Untersuchungs-
stelle weiterzuleiten und bis zur Untersuchung zumin-
dest kiihl und dunkel zu halten. Mit der Untersuchungs-
stelle ist méglichst vor der Entnahme und Ubermittlung
der Proben Riicksprache zu nehmen. Ggf. sind nach
dortiger Anweisung Konservierungsmittel zur Verhin-
derung von Zersetzungs- oder Ausgasungsvorgingen
Zuzusetzen.

Hinweise zur Konservierung finden sich in den speziel-
len Richtlinien iiber die Bestimmung einzelner Inhalts-
stoffe.
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Anlage 2

Richtlinie
fiir das Vorgehen bel physikalischen
und chemischen Untersuchungen im Zusammenhang
mit der Beseitigung von Abidllen

-CN1/75-
Bestimmung des Cyanids in Wasserproben

Inhalt:
. Allgemeines
. Bestimmung des Gesamtcyanids
. Bestimmung des leicht freisetzbaren Cyanids
. Schnelltest fiir leicht freisetzbare Cyanide

. Allgemeines

Unter besonderen Umstdnden der Beseitigung von Abfal-
len sind in Grund- und Oberflachenwéssern Cyanidverun-
reiniqungen méglich. Im Wasser kénnen z. B. Cyanid-lo-
nen, Cyanwasserstoffsaure oder komplexe Cyan-Verbin-
dungen vorkommen.

Von leicht freisetzbaren Cyaniden geht in der Regel eine
akute Gefahr aus. Der analytischen Erfassung der leicht
freisetzbaren Cyanide kommt deshalb besondere Bedeu-
tung zu.

Bei stabilen, komplex gebundenen Cyaniden ist die Ge-
fahr geringer. Inwieweit hier eine Gefahrdung besteht, ist
im Einzelfall in Abhéngigkeit von den &rtlichen Verhalt-
nissen und der Zusammensetzung der Komplexe zu liber-
priifen und zu beurteilen.

Eine Cyanidanalyse sollte sich demnach auf 2 Parameter
erstrecken, namlich auf die quantitative Bestimmung des
Gesamtcyanids sowie des leicht freisetzbaren Cyanids.

Daneben erscheint es wichtig, eine Schnell- und Feldme-
thode der Analyse verfilgbar zu haben, damit bei dem
Verdacht einer Verunreinigung eines Gewdssers erste Ent-
scheidungen getroffen werden konnen. Die Schneilanaly-
se kann sich auf die Bestimmung des leicht freisetzbaren
Cyanids beschranken.

Hinweise auf die Probenahme sind der Richtlinie P N 1/75
,[Entnahme von Wasserproben™ zu entnehmen.

Die Richtlinie U P/75 | Darstellung von Untersuchungser-
gebnissen' ist zu beachten,

Anweisungen fiir die Probenkonservierung finden sich bei
den nachfolgend unter Ziffer 2 und 3 genannten Untersu-
chungsverfahren.

. Bestimmung des Gesamtcyanids

Die Bestimmung ist nach dem Deutschen Einheitsverfah-
ren (DEV) D 13 1. Teil (Gesamtcyanid) durchzufiihren (7.
Lieferung Verlag Chemie GmbH, Weinheim/Bergstrafie).
Im Folgenden wird die Methode in Kurzfassung be-
schrieben,

Allgemeines:

Unter dem Begriff , Gesamtcyanid” werden alle Verbin-
dungen verstanden, die eine CN-Gruppe enthalten und
unter den Bedingungen des Verfahrens Cyanwasserstoff
abspalten. Dazu rechnen alle Cyanide der Metalle, auch
die stark gebundenen Cyanokomplexe des Eisens; der
Kobaltcyanokemplex wird nur teilweise zersetzt.

Anwendungsbereich:

Alle Wasser, deren Cyanidkonzentration 100 mg/] nicht
{ibersteigt. Bei héheren Konzentrationen ist zu verdiinnen
oder eine geringere Menge anzuwenden. Grenzkonzentra-
tionen von Stoffen, die in cyanidhaltigem Wasser vorkom-
men kénnen und die gegebenenfalls stéren kénnen, sind
aus DEV, D 13,1 zu entnehmen. Schlamm und feste Stoffe
kdénnen sinngemaB mit der gleichen Methode untersucht
werden. Die angewandte Probemenge soll dann nicht
mehr als 10 mg Gesamtcyanid {(CN) enthalten.

Prinzip:

Die Cyanide werden in Gegenwart eines grofen Uber-
schusses an Kupfer(l}-lonen durch Salzsdure bei Siedetem-
peratur zersetzt. Als Reduktionsmittel wird Zinn (Il)-chlo-

rid verwendet. Der freiwerdende Cyanwasserstoff wird
durch einen Luftstrom ausgetrieben und in Natronlauge

absorbiert. Um eine Verdiinnung der Absorptionslésung zu
vermeiden, wird unter Riickflufkiihlung destilliert.

Vorbereitung:

Der Probe wird Zinn(ll}-chlorid-Losung zugesetzt. Dann
wird zur Konservierung alkalisiert (ca. pH 12). Das Wasser
soll so bald als mdglich untersucht werden; bis zur Unter-
suchung ist es dunkel und kiihl aufzubewahren.

Ausfiihrung:

Im Absorptionsgefdl (DEV, D 13,1, Abb. 1) wird 1 N NaOH
vorgelegt; es wird auf den Kiihler aufgesetzt und die Sau-
qung eingeschaltet.

In den Dreihalskolben werden Kupfer(Ilj-sulfat-Lisung
und Zinn(II)-chlorid-Lésung gegeben, etwas Wasser zuge-
setzt und durch den Einfiilltrichter 100 mt der vorbehan-
delten Wasserprobe gegeben. — Bei sehr geringen Konzen-
trationen an Gesamtcyanid (<0,1 mg/l) kann auch eine
gréBere Wassermenge angewandt werden, Die Chemika-
lienzusitze sind dann entsprechend zu erhéhen. — Nun-
mehr wird Salzsdure zugesetzt; die Heizung wird einge-
schaltet. Der Luftstrom wird eingestellt. 60 min nach Sie-
debeginn wird die Destillation unterbrochen und die Ab-
sorptionsfliissigkeit auf ihren Gehalt an Cyanid-lonen un-
tersucht.

Zur Bestimmung der Cyanid-Ionen ist dem titrimetrischen
Verfahren mittels 0,001 N Silbernitratlésung unter Beob-
achtung des Tyndall-Effektes in Gegenwart von Kaliumjo-
did der Vorzug zu geben, da bisher hierbei keine Stérun-
gen bekannt geworden sind.

Das photometrische Verfahren mit Barbiturséure-Pyridin,
das etwas empfindlicher als das titrimetrische Verfahren
ist, darf nur angewandt werden, wenn es nicht gestort sein
kann. Stérungen (Negativeffekte) werden verursacht durch
Schwefeldioxid und andere reduzierende Stoffe. Positivef-
fekte kénnen durch Stickoxide und Farbstoffbildner, z. B.
Pyrrol, verursacht werden. AuBerdem ist hierbei unbedingt
auf die Einhaltung gleicher Salzkonzentrationen und Ver-
wendung von Puffersubstanz zu achten.

Néhere Einzelheiten sind der DEV, D 13,1 zu entnehmen.

. Bestimmung des leicht ireisetzbaren Cyanids

Die Bestimmung ist nach dem Deutschen Einheitsverfah-
ren (DEV) D 13 1L Teil (leicht freisetzbares Cyanid) durch-
zufiihren (Gelbdruck im Buch ,,Vom Wasser”', Bd. 44, 1975,
Verlag Chemie-GmbH, Weinheim/Bergstrabe).

Anmerkung: Dieser Gelbdruck bedarf auf Seite 19, 2. Ab-
satz folgender Korrektur: ,, Bei voraussichtlich geringer
Konzentration an leicht freisetzbarem Cyanid (kleiner 0,1
mg/1) kann das Probevolumen auf 200 ml vergrédert wer-
den. In diesem Fall ist die Menge an Zink, Zink-Cadmium-
sulfat-Lésung und Pufferlgsung zu verdoppeln.”

Im Folgenden wird die Methode in Kurzfassung be-
schrieben.

Allgemeines

Unter dem Begriff , Leicht freisetzbares Cyanid'~ werden
alle Verbindungen verstanden, die unter den Bedingun-
gen des Verfahrens Cyanwasserstoff abspalten. Dazu rech-
nen alie Cyanide, einschlieBlich der Cyanokomplexe des
Nickels und des Kupfers, nicht jedoch die stark gebunde-
nen Cyanckomplexe des Eisens und des Kobalts.

Die leicht freisetzbaren Cyanide sind durch Chlor zer-
storbar.

Anwendungsbereich

Alle Wisser, deren Konzentration an leicht freisetzbarem
Cyanid 50 mg/1 nicht iibersteigt. Bei héheren Konzentra-
tionen ist zu verdiinnen oder eine geringere Menge anzu-
wenden. Grenzkonzentrationen von Stoffen, die in cyanid-
haltigem Wasser vorkommen kénnen und die gegebenen-
falls storen kénnen, sind aus DEV, D 13,2 (Gelbdruck) zu
entnehmen.

Schlamm und feste Stoffe kénnen sinngemaB mit der glei-
chen Methaode untersucht werden. Die angewandte Probe-
menge soll dann nicht mehr als 5 mg leicht freisetzbares
Cyanid (CN) enthalten.

Prinzip

Die leicht freisetzbaren Cyanide werden in gepufferter
Losung bei pH 4 unter Zusatz von metallischem Zink,
einem Komplexbildner und Zinn(H)-chiorid bei Zimmer-
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temperatur abgetrennt. Der freiwerdende Cyanwasserstoff
wird durch einen Luftstrom ausgetrieben und in Natron-
lauge absorbiert.

Vorbereitung:

Der Probe werden der Reihenfolge nach 1 N Natronlauge,
alkohol. Chloroform-Phenolphtalein-Lésung und Zinn(ll)-
chlorid-Lésung zugegeben. Dann wird mit Salzsiure bzw.
Natronlauge auf etwa pH 9 {schwache Rotfirbung) einge-
stellt, und anschliefend wird noch Zink-Cadmiumsulfat-
Lésung zugesetzt. Das Wasser soll sobald als méglich un-
tersucht werden; bis zur Untersuchung ist es dunkel und
kiihl aufzubewahren.

Ausfithrung:

Im Absorptionsgefdf (DEV, D 13,2, Abb. 3} wird 1N Na-
tronlauge vorgelegt; es wird auf den Kiihler aufgesetzt und
die Saugung eingeschaltet. Durch den Einfiilltrichter wer-
den Zink-Cadmiumsulfat-Losung, ADTA-Lésung, Puffer-
Losung (pH 4) und 100 ml der vorbehandelten, frisch auf-
geschiittelten Probe zugegeben und der pH-Wert mit einer
in die Fliissigkeit eintauchenden Glaselektrode gemessen.
Es wird mit Natronlauge oder Salzsdure auf pH 3,9 £0,1
eingestellt. Nach der Zugabe von Zinkpulver wird der
Seitenhals mit einem Stopfen verschlossen und der Luft-
durchsatz eingestellt,

Bei sehr geringen Konzentrationen an leicht freisetzbarem
Cyanid (0,1 mg/l) kann auch eine groBere Wassermenge
angewandt werden. Die Chemikalienzusitze sind dann
entsprechend zu erhthen. Nach vier Stunden wird der
Luftdurchsatz unterbrochen und die Absorptionsflissigkeit
auf ihren Gehalt an Cyanid-Ionen untersucht (s. Anmer-
kung in der Einleitung der Nr. 3).

Zur Bestimmung der Cyanid-lonen ist dem titrimetrischen
Verfahren mittels 0,001 N Silbernitrat-Lésung unter Beob-
achtung des Tyndall-Effektes in Gegenwart von Kaliumjo-
did der Vorzug zu geben, da bisher hierbei keine Stérun-
gen bekannt geworden sind.

Das photometrische Verfahren mit Barbitursdure-Pyridin,
das elwas empfindlicher als das titrimetrische Verfahren
ist, darf nur angewandt werden, wenn es nicht gestort sein
kann. Stérungen {Negativeffekte) werden verursacht durch
Schwefeldioxid und andere reduzierende Stoffe. Positivef-
tekte kénnen durch Farbstoffbildner, z.B. Pyrrol, verur-
sacht werden. AuBerdem ist hierbei unbedingt auf die
Einhaltung gleicher Salzkonzentrationen und Verwen-
dung ven Puffersubstanz zu achten.

Nahere Einzelheiten sind der DEV, D 13,2 zu entnehmen.

. Schnelltest fiir leicht freisetzbare Cyanide

Die nachstehende Methode entspricht im wesentlichen
dem von J. Bortlisz beschriebenen Schnelltest zur Bestim-
mung von Cyaniden in Abwissern (Haus der Technik —
Vortragsverdtfentlichung Nr. 283). Sie wird als vorldufige
Richtlinie empfohlen, Der Arbeitskreis ,Cyanidbestim-
mung” der Fachgruppe Wasserchemie der Gesellschaft
Deutscher Chemiker beabsichtigt, weitere fiir die Praxis
geeignete Methoden aufzustellen.

1. Vorbemerkung

Die beschriebene Schnellmethode soll die Méglichkeit
bieten, im Rahmen von Feldanalysen, d.h. ohne den
Einsatz ortsgebundener apparativer Ausriistung eine
ndherungsweise quantitative Bestimmung des leicht
freisetzbaren Cyanids durchzufiihren.

2. Anwendungsbereich

Die Methode ist als Feldmethode zur Bestimmung der
leicht freisetzbaren Cyanide u.a. in durch Abfallstoife
verurreinigten Wasserproben geeignet.

Sie ist in der vorliegenden Form zur Untersuchung von
Wasserproben einer Konzentration an leicht freisetzba-
ren Cyaniden im Bereich von 1 mg/l bis 100 mgq/]
anwendbar.

3. Mefprinzip
Die Wasserprobe wird in ein verschlieBbares Gefifs
eingebracht. Durch Ansauern mit Schwefelsidure wird
aus leicht zersetzlichen Cyaniden HCN freigesetzt. Die
HCN-Konzentration in der Gasphase des Reaktionsrau-
mes wird durch Absaugen eines definierten Volumens
aus diesem Gasraum ohne Fremdgaszumischung iiber
ein handelsiibliches kalibriertes” HCN-Priifréhrchen
{HgCl,/Methylrot) ermittelt.
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4. Gerite und Chemikalien
Zur Durchfithrung des Schnelltests werden folgende
Geridte und Chemikalien benétigt:
Geridte

— Plastikflasche (Weithalsflasche) mit seitlicher Boh-
rung; Volumen ca. 1,51

- Plastikbeutel; in den Abmessungen der vorgenann-
ten Plastikflasche etwa entsprechend

— VerschiuB bestehend aus durchbohrtem Stopfen,
Glasrohr mit Schliffhahn sowie Aufweitung zum Ein-
bringen der Probe und der Reagenzien und zum gas-
dichten Aufsatz eines Gasprifréhrchens fiir HCN

— Gaspriifréhrchen fiir HCN (kalibriert}
- Saugpumpe (Balgenpumpe o. 4) mit definiertem
Hubvolumen bzw. definierter Forderleistung
Chemikalien
Schwefelsdure (1:3)

5. Ausfiihrung der Untersuchung

Der Piastikbeutel wird in die Flasche eingelegt, mit
Hilfe des oben beschriebenen Verschlusses am Rand
der Plastikflasche eingeklemmt und mit Luft gefillt.

AnschlieBend werden durch den Aufsatz 10 ml der zu
untersuchenden Wasserprobe und danach 5 ml Schwe-
felsdure (1:3) in das ReaktionsgefaB gegeben. Der Reak-
tionsraum wird unmittelbar nach Zugabe der Schwefel-
sdure mit Hilfe des Schliffhahns verschlossen. Anschlie-
flend wird das ReaktionsgefdB t min. geschiittelt und
dann 3 min. ruhig stehen gelassen. Wihrend dieser Zeit
wird das Gaspriifréhrchen und die Saugpumpe auf den
Aufsatz aufgesetzt. Hierauf wird der Schliffhahn geoff-
net und das Gas aus dem Reaktionsraum mit Hilfe der
Saugpumpe iiber das Gaspriifrshrchen abgesaugt.

Die Verfarbung des Gasprifréhrchens wird nach je-
weils 100, 200, 500 oder 1000 ml Férdervolumen beur-
tailt.

Ist nach 100 ml Férdervolumen die obere Anzeigegren-
ze des Gasprifrohrchens bereits iiberschritten, mub der
Versuch unter Einsatz von 5 ml Probenvolumen wieder-
holt werden.

Ist nach 1000 ml Férdervolumen die untere Anzeige-
grenze des Gaspriifréhrchens noch nicht erreicht, ist der
Versuch unter Einsatz von 50 ml Probenvolumen zu
wiederholen.

6. Auswertung

Aus der festgestellten Konzentration im Gasraum wird
anhand von empirisch nach der vorgenannten Methode
aufgestellten Eichkurven die in der Wasserprobe vorlie-
gende Konzentration graphisch ermittelt. Die Fichkur-
ven werden unter Verwendung von KCN-Standardlé-
sungen im Konzentrationshereich von 1 bis 100 mg/1
aufgestellt.

Hierbei wird jeweils fir eine vorgegebene Kombination
von Probevolumen und geférdertem Gasvolumen die im
Gasraum festgestellte Konzentration in ppm gegen die
Konzentration der Standardlgsung in mg/i aufgetragen.

Beispiele fiir derartige Eichkurven zeigt nachstehende
Abbildung

to-1c0

9-80 1/ A4
8- 80 /
= 7-7o / Ve
5 6-60 v
g 5-50 L2 3/
T 4-4do /,/ Vs
€ 4 sl [ A/ | 1=10mL5 Hibe
NN/, 4 2=50ml 1oHube
- 16 3=50ml. SHiibe
4=2ml. 2Hube
° 10 20 30 40 50 6o
CN (ppm)

Eichkurve fiir Plastikbeutel 1,6 1 Inhalt
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7. Stérungen und Fehler

Beziiglich mbgticher Stérungen der Nachweisreaktion
sind die Angaben des jeweiligen Herstellers des zum
Einsaiz gelangenden Gaspriifréhrchens zu beachten.

Eir typische, nach dem HgCl,/Methylrot-Prinzip arbei-
tende handelsiibliche HCN-Prifrohrchen gelten, bezo-
gen auf 500 ml gefdrdertes Gasvolumen, folgende Kon-
zentrationen als nicht storend
H;S bis 600 ppm
S0; bis 200 ppm
HCI bis 5000 ppm
NH; bis 1000 ppm
Stérungen werden durch gréfere Mengen freies Chlor
verursacht. Diese Storung kann durch Zugabe eines
Reduktionsmittels, z.B. 5 ml 1%ige Natriumarsenitls-
sung zu 10 ml Probevolumen vor dem Ansduern besei-
tigt werden.
Komplexe Cyanide verhalten sich bei der beschriebe-
nen Analysenmethode dhnlich wie bei anderen Nach-
weisverfahren, bei denen durch Absenkung des pH-
Wertes Blausédure aus Cyaniden freigesetzt wird.
Die Erfassungsgrade betragen beispielsweise im Kon-
zentrationsbereich von 10 bis 100 mg/1 fiir
Nag [Cd (CN)y] 100%
Naj [Cu (CN)4] 75%
K; [Co (CN)s] 0,4%
Kq [Fe {CN)G] 0%
Die Standardabweichung der Methode betrdgt im Kon-
zentrationsbereich von 2 mg/1 bei einem Probevelumen
von 10 ml und einem Gasfordervolumen von 500 ml
+0,55 ppm entsprechend 14,5%. Im Konzentrationsbe-
reich von 10 mg/1 betrdgt die Standardabweichung un-
ter gleichen Versuchsbedingungen +1,16 ppm entspre-
chend 6%. Bei Konzentrationen unter 1 mg/l ist mit
hoéheren Standardabweichungen zu rechnen.

Anlage 3

Richilinie
fiir das Vorgehen bel physikalischen
und chemischen Untersuchungen im Zusammenhang
mit der Beseitigung von Abfillen

-UP1/75 -

Darstellung von Untersuchungsergebnissen
aus der Untersuchung von Wasserproben und Eluaten

Inhalt:
Vorbemerkungen

Angabe der Ergebnisse
Abschliefende Beurteilung

Anhang: Untersuchungsprotokoll {(Muster)

1.

753

Vorbemerkungen

Bei Darstellung von Untersuchungsergebmnissen ist es not-
wendig, alle Kriterien heranzuziehen, die fir die Beurtei-
Tung wesentlich sein ktnnen.

Hierzu gehort in erster Linie die Probenbeschreibung ein-
schlieflich eventueller Anderungen in der Probenbeschat-
fenheit bis zur Untersuchung. Gegebenenfalls ist auf Kon-
servierung hinzuweisen.

Ferner sind die Untersuchungsparameter und die ange-
wandten Untersuchungsverfahren anzugeben. Zu letzteren
Angaben gehirt auch eine Beschreibung nicht allgemein
gebriuchlicher Apparaturen und Geratetypen.

Die Genauigkeit der angewandten Analysenmethode soll
mitgeteilt werden (z.B. relative Standardabweichung,
Nachweisgrenze). Es soll durch die Zahlenangaben nicht
der Eindruck einer gréBeren Genauigkeit erweckt werden
als tatsichlich besteht. ’
Beobachtungen, die auf das Analysenergebnis von Einfluf
sein konnen, sind festzuhalten. Die Anwesenheit von sté-
renden Substanzen und die Mafinahmen zu deren Elimina-
tion sowie die Einfliisse dieser MaBnahmen auf die Genau-
igkeit des Analysenverfahrens sind anzugeben.
Als MaBeinheit fiir die Angaben der zu untersuchenden
Inhaltsstoffe soll bei Wasserproben in der Regel nur

my/l
verwendet werdern, um die Vergleichbarkeit von Analysen
zu gewdhrleisten.

. Angabe der Ergebnisse

{Muster eines Untersuchungsprotokolls — Anhang)

Zur Angabe der Ergebnisse ist ein ,,Untersuchungsproto-
koll” anzufertigen.

In einem allgemeinen Teil sollen Angaben iiber Eingang,
Labornummer, Art und Entnahmeort der Probe, liber deren
Zustand und iiber die Vorbehandlung gemacht werden.
Ferner ist der Zeitpunkt der Untersuchung mitzuteilen.
Zusitzlich ist anzugeben, wer die Probenahme veranlaBt
hat, wann und aus welchem Grund. Falls ein Probenahme-
Protokoll vorliegt, ist eine Ablichtung beizufiigen. In die-
sem Fall eriibrigt es sich, die dem Probenahme-Protokoll
zu entnehmenden Angaben gesondert mitzuteilen.

In einem speziellen Teil sind Angaben zum Verfahren zu
machen, z.B. iiber Analysenmethode und Genauigkeit.

AbschlieBende Beurteilung

Die abschlieBende Beurteilung soll das Ergebnis eines
kritischen Abwagens sein. Folgende mégliche Einflisse
aul gefundene Analysenwerte sollen berlicksichtigt
werden:

Geologische Verhiiltnisse am Ort der Probenahme,

Probenbeschaffenheit von der Entnahme bis zur Untersu-

chung einschliefilich evtle. Konservierung,
Transport, Aufbewahrung, Zeit bis zur Untersu-
chung,

sonstige wesentliche Storeffekte.
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Anlage 4

Richtlinie
fiir das Vorgehen bei physikalischen
und chemischen Untersuchungen im Zusammenhang
mit der Beseitigung von Abfillen

—RA/75-
Durchiiihrung von Ringanalysen

Inhalt:
Vorbemerkungen
Festlequng der Begriffe
Planung von Ringversuchen
AnlaB
Vorbereitung von Ringversuchen
Mindestbedingungen bei Ringversuchen
Auswahl und Behandlung der Proben
Berechnung von Pritffehlern
AbschlieBende Beurteilung

Vorbemerkungen

Die Ergebnisse der Bestimmung einzelner Stoffe oder
Stoffgruppen in Abfallen oder abfallverunreinigtem Was-
ser sind abhéngig sowohl von der Probenahme, Proben-
behandlung und -aufbewahrung als auch von der ange-
wandten Analysenmethode. Diese Abhédngigkeiten kin-
nen zu auseinanderliegenden Untersuchungsergebnissen
filhren. Selbst unter der Voraussetzung, dal das Personal
der untersuchenden Labors in gleicher Weise mit den
anzuwendenden Methoden vertraut ist, existiert ein Wie-
derholstreubereich.

Auch die mehrmalige Untersuchung von Proben gleicher
Herkunft nach einem bestimmten vorgegebenen Analy-
senverfahren fihrt nicht zu absolut gleichen Ergebnissen.
Die Ergebnisse sind jedoch als gleich zu bezeichnen,
wenn sie innerhalb des zu ermittelnden Streubereichs
liegen. Die Sireuung ist bedingt durch Abweichungen der
Proben (z.B. infolge ungleicher Teilung bei inhomoge-
nem Material}, der Analysengerdte und deren Handha-
bung. Sie ist mathematisch erfafbar. Die Fehlerbreite
kann unter vorgegebenen Bedingungen exakt angegeben
werden, sozusagen als Grad der Zuverlassigkeit des Ver-
fahrens.

Wo es auf unbedingte Vergleichbarkeit ankommt (z.B.
hei gerichtlichen Auseinandersetzungen oder bei Anwe-
senheit toxischer Komponenten) miissen deshalb samtli-
che Untersuchungsschritte vereinheitlicht und die Ver-
gleichbarkeit durch Ringversuche ermittelt werden.

Als Rahmen-Richtlinie fiir Planung, Durchfithrung und
Auswertung von Ringversuchen bei der Abfallanalytik
kann die DIN-Norm 51848 herangezogen werden. Diese
bezieht sich zwar konkret auf die Priifung von Mineral-
dlen nach DIN-Methoden. Die in der Vorschrift festgeleg-
ten Begriffe (DIN 51848 Blatt 1) und grundsdtzlichen
Aspekte der Ringversuchsplanung (DIN 51848 Blatt 2)
sowie die Berechnung von Priiffehlern (DIN 51848 Blatt 3)
kénnen jedoch auf jeden analytischen Ringversuch iiber-
tragen werden, soweit er unter Anwendung eines stan-
dardisierten Analysenverfahrens durchgefihrt wird.

2,

3.2

3.3

3.4

Festlequng der Begriife
Fiir die Begriife

Bestimmung

Ergebnis

Priiffehler

Wiederholbarkeit

Vergleichbarkeit

Wahrer Wert
gelten die Ausfihrungen in der DIN-Norm 51848 Blatt 1
{Deutscher Normenausschub}, Berlin — Alleinverkauf der
Normblétter: Beuth-Veririeb GmbH Berlin und Kéln).

Planung von Ringversuchen

Anlaf

Abfallanalytische Ringversuche kinnen beispielsweise
notwendig werden zur Uberpriifung des Einflusses

1. der Fehlerbreite der Bestimmungsmethode,

2. der Probenahme,

3. der Probenteilung,

4, der Probenaufbewahrung.

Eine Beurteilung von Probenahme und Probenteilung ist
erst nach Kenntnis des Streubereiches des Analysenver-
fahrens maglich.

Vorbereitung von Ringversuchen

Die teilnehmenden Laboratorien miissen mit allen Einzel-
heiten der zur Anwendung gelangenden Verfahren ver-
traut sein.

Bei der Anweisung fiir die Ringversuche sind die Randbe-
dingungen zu benennen,

Einzelheiten sind sinngemé&l der DIN-Norm 51848 Blatt 2
zu entnehmen.

Mindesthedingungen bei Ringversuchen

Die Anzahl der Proben ist geniigend grofi zu wdahlen,
damit Priiffehler erkannt werden konnen. Bei der Durch-
fiihrung von Ringversuchen ist es erforderlich, daB min-
destens 5 Laboratorien teilnehmen, die Abfallanalytik
standig im Prifungsprogramm haben. Das Produkt aus
Zahl der Labors und der zu untersuchenden Proben (An-
zahl der Freiheitsgrade) soll mindestens 35 betragen.

Auswahl und Behandlung der Proben

Fiir die Durchfiilhrung eines Ringversuchs ist ein Verant-
waortlicher zu berufen.

Das Sammeln, Aufteilen und Verschicken der fiir die
Ringanalyse erforderlichen Proben ist nach einem ein-
heitlichen Verfahren vorzunehmen. Die Probemengen
sind, eine Reservemenge eingeschlossen, fiir die vorgese-
henen Untersuchungen ausreichend zu bemessen.

Im einzelnen gelten die Bestimmungen nach DIN 51848
Blatt 2.

Berechnung von Priiffehlern

Festlegungen fiir die Berechnung der Standardabwei-
chung und von Priiffehlern aus Prifverfahren von Ring-
versuchen enthidlt DIN-Norm 51848 Blatt 3. Sie sind fiir
die Auswertung von Ringversuchen heranzuziehen.

Abschliefende Beurteilung

Bei der abschlieBenden Beurteilung ist einzugrenzen,
welche Parameter von der Ringanalyse erfait wurden. Es
soll angegeben werden, welche Schliisse aus dem Ergeb-
nis gezogen werden diirfen und welche nicht.

— MBL. NW. 1976 5, 746.
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IL

Justizminister

Stellenausschreibung
fiir die Verwaltungsgerichte Diisseldorf,
Gelsenkirchen und Miinster

Es wird Bewerbungen eniregengesehen ar

1 Stelle eines Richlers am Verwallungsgericht
bei dem Verwaltungsgericht Disseldorf,

2 Stellen eines Richters am Verwaltungsgericht
bei dem Verwaltungsgericht Gelsenkirchen,

4 Stellen eines Richters am Verwaltungsgericht
bei dem Verwaltungsgericht Miinster.

Bewerbningen sind innerhalt ciner Frist von 2 Wuchen auf
dem Dienstwege einzureichen. Bewerber, die nictit bei deq
Gerichten der allgemeinen Verwaltungsgerichtsbarkeit des
Landes beschiftigt sind, reichen das ai: den Justizminister des
Landes NW zu richtende Gesuch bei dem Prasidenten des
Oberverwaltungsqgerichts tir das Land Nowdrhein-Westfalen

in Minster ein.

— MBL NW. 1976 S 758.
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1. WEG 8§ 1, 2, 7, 59. — Eine Toilette in einer Wohnaniage kann |

nicitt fur sich allein Gegensiand eines WNohnungseigentums oder

Teileigentums sein.

OLG Diisselderf vom 4. Februar 1976 — 3 W 31575 . . . . 100
2. ZPO § 276 1l, § 294 |, — Ein Verwsistngsueschlul des Amtsge-

richts hat auch bei Nichtbeachlung der eigenen ausschlieBiichen

Zustandigkeit {hier: § 23 a ZPO) bindends Wirkung,

OLG Disseldorf vom 11, Februar 1976 — 13 Sa 576 . . . . 101
3. PsychKG NW § 11. — Eine nach dem krankhaften Verhalten nicht

anders als durch Unterbringung abwendbare gegenwirtige Ge-

fahr kann angenommen werden, wenn die an einer Psychose

erkrankte Person sich erheblichen gesundheitlichen Schaden zu-

tigt, indem sie infolge der geistigen Erkrankung einen Diabe-

tes nicht behandeln 148t und cdadurch die Gefahr eines Komas

heraufbeschwaonrt,

OLG Hamm vom 7. November 1976 — 15 W 36875 . . . . 102
Strafrecht
1. StGB § 40 il. ~ Der Tagessatz fiir eine einkommenslose Ehefrau

ist nicht ohne weiteres nach dem gesetzlichen Mindestsaiz von
2,— DM und_auch nicht nach der Hohe des zustehenden An-
spruchs auf Taschengeld, sondern nach der Hilfte des Gesamt-
betrages der beiden Eheleute tir den Lebensunterhalt zur Ver-
figung stehenden Mittel festzusetzen, wobei von diesem Ge-

samtbeirag vorweg fir unterhaltsberechtigte Kinder Abziige nach

den um das Kindergeid gekiuzten Salzen der Regelunterhalts-
verordnung zu machen sind.
OLG Hamm vom 26, November 1375 - 4 Ss 886/75

2. OWiG 85 19, 20; StPQ § 264. — Zwei au! einer Fahrt nachein-
ander begangene VerkehrsverstdBe (hier: zunichst Nichteinhal-
tung des Sicherheitsabstandes, dann Uberschreitung der zugs-
lassenen Hochstgeschwindigkeit) werden nicht dadurch 2u einer
einheitlichen Tat im vertahrensrechtlichen oder sachiich-rechi-
lichen Sinne verbunden, daB der Tater auf rier gesamten Fahrt
den Fahrzeugschein nicht bei sich fuhrt,

OLG Hamm “om 18. Dezember 1975 — 2 35 OWi 28575

3. SIPO §§ 268, 464 1il. — Hat das Berufungsgericht unter Aufhe-
bung des angefochtenen Urteils sefbst entschieden, dabei jedoch
eina Kostenentscheidung fir den 1. Rechiszug {verashentlickj
unterlassen, so kann dieser Mangel nur {ber die dafiir vorge-
sehene Anfechtung nach § 464 11l StPO behoben warden. Eine
spatere ,Erganzung* des rechtskriftigen Urteils durch das Be-
rufungsgericht ist unzulassig.

OLG Hamm vom 22. Januar 1976 — 2 Ws 374/75 -

4. SIPC § 270. — Der VerweisungsbeschluB nach § 270 StPO bindet
das hohere Gericht ausnahmsweise nur dann nicht, wenn durch
diesen BeschluBl unter Verletzung eines Verfassungsgrundsatzes
jemand willkirlich seinem gesetzlichen Richter entzogen wird.
OLG Hamm vom 9. Februar 1976 — 3 (s) Shd. 15 — 4/76 .

5. StPO § 459d. — Die Ancordnung des Gerichts, daB die Volistrek-
kung einer rechtskriftiy erkannten Geldstrale zu unterbleiben
habe, kommt unter besonderer Beriicksichtigung des offentlichen
Interesses nur in auBergewdhnlichen Ausnahmefallen in Be-
tracht. OLG Hamm vom 9. Februar 1976 — 3 Ws 35/76

Kostenrecht

ZPO § 91; BRAGebO § 31 Ziff. 1. — Werden Teile eines einheit-
lichen Schadensersatzanspruchs nacheinander eingeklagt, an-
statt sie durch Klageerweiterung in denselben ProzeB einzube-
ziehen, so sind nur die im Falle der Klageerweiterung entstan-
denen Kasten erstattbar, sofern bei der konkreten Rechtsverfol-
gung eine Klageerweiterung aus Kostenersparnisgriinden gebo-
ten war. OLG Disseldorf vom 5, Februar 1976 — 10 W 8/76
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