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Eignung

Der Kdnigswasseraufschluss eignet sich fir mineralische Sedimente und
Mudden sowie Aschen (fur z. B. Fe, Mn, Al, Na, Ca, K, Mg, P). Boden mit
hohem Eisengehalt sollten jedoch nicht verascht werden (Kapitel 3.3). Die
GefaBe missen mit Saure gespllt werden, wenn auch eine Spuren-
elementanalytik (z. B. Cd, Cu, Pb, Zn) vorgesehen ist.

Kénigswasser kann nicht eingesetzt werden, wenn Phosphor
photometrisch (mit Molybdat im Reagenz) nachgewiesen werden soll
(Hansen & Koroleff 1999, Kapitel 5.2.3). Die Aufbewahrung der stark
sauren Aufschlisse in PE-GefaBen fuhrt zu zusatzlichen Problemen, in dem
falsch-hohe P-Konzentrationen Uber die Molybdanblaumethode bestimmt
werden (Abb. 4.1.2-1). Dieselben extrem falsch-positiven Ergebnisse gab
es auch fur andere Aufschlisse (Abb. 4.1.2-2). Die Ursache konnte noch
nicht geklart werden, sodass in diesem Fall die Aufschliisse unbedingt
neutralisiert werden miuissen. Evtl. gibt es eine Stérung durch
Weichmacher.
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Abbildung 4.1.2-2 Nicht neutralisierte
nigswasser aufgeschlossener Knochenkohle Blindwerte (Aufschluss in neutraler

(KC) im Konzentrationsbereich 6-9 uM Persulfatldsung), die liber Nacht in PE

(1:10 verdinnt) mit viel zu starker Zentrifugenréhrchen gelagert wurden und
Blaufarbung. Auch diese Aufschlisse deren Blaufarbung extrem hoch war. KW:
wurden nicht neutralisiert und in PE- Kraftwerkswasser (sehr sauberes, P-freies
Réhrchen gefroren gelagert. Unten Reinstwasser aus dem Kraftwerk Rostock)

Blindwerte, links 10 uM Phosphatstandards
ohne Aufschluss.
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Beim Konigswasseraufschluss werden keine Silikate zerstért. Man erhalt
vom Boden sogenannte Pseudo-Total-Konzentrationen (DIN 16174,
70-90% der Elementkonzentration gegenuber Aufschluss mit Silikatzerst6-
rung). Kdénigswasseraufschliisse werden in der Bodenkunde aber trotzdem
als Gesamtelementaufschllisse behandelt (z. B. BBoSchutzV). Fur voll-
standige Silikataufschllisse sind Fluss- und Perchlorsaure ndétig (DIN
14869-1). Diese Aufschliisse kénnen in wenigen Laboren durchgeflihrt
werden, da spezielle Abzlige und Sicherheitsvorkehrungen notwendig sind!

Fir Bodenproben sind neben P Elemente interessant, die die P-Verflug-
barkeit und -Bindung charakterisieren: Fe, Al, auch Ca (Kapitel 5.1).
Ublich sind die gemeinsame Quantifizierung von P auch noch mit Al, K,
Mg, Mn, Zn. Zur Schwermetallanalytik gehéren Cd, Cu, Ni und Pb.

Cu kann jedoch nicht gemeinsam mit P gemessen werden, weil sich die
Detektionswellenlangen zu ahnlich sind. Einige weitere wichtige Schwer-
metalle bereiten Probleme in der Analytik und brauchen Gerateanpas-
sungen: As und Hg. Andere Elemente wirden messbar sein, verschmutzen
aber den Zerstauger: Na und S.

Konzentrationsbereich

Der Messbereich und die Nachweisgrenzen fir P sind sehr stark von der
Wahl der Detektionsmethode abhangig. Allgemein ist die ICP die Methode
mit der hodchsten (schlechtesten) Nachweis- und Bestimmungsgrenze
(Kapitel 5.1). Hier kann durch eine Anpassung der Materialeinwaage in
das Aufschlussreagenz die Konzentration in der Messlésung so angepasst
werden, dass die Konzentration in der Messung im Messbereich liegt.

Allerdings erfasst die ICP neben ortho-Phosphat auch geléste gebundene
Phosphorverbindungen, was jedoch in harschen Aufschlissen kaum Unter-
schiede ausmachen kann, weil P weitgehend vollstéandig in Phosphat um-
gewandelt sein sollte. Die ICP hat auch einen wesentlich gréBeren Mess-
bereich als photometrische Verfahren (Kapitel 9), was (Folge)Fehler durch
Verdinnungen ausschlieB3t.

Ein Nachweis des P allein ist auch photometrisch Uber den Vanadomolyb-
dat-Komplex moglich (Kapitel 5.2.5), wobei die Materialeinwaage relativ
hoch sein muss, um die Bestimmungsgrenze von 0,3 mg P It bzw. 9,7
umol I'1 im Aufschluss deutlich zu Gberschreiten.
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Protokoll

Tag 1: Vorbereitung

>
>

Schutzkleidung anlegen (Handschuhe, Schirze, Brille)

Ca. 0,5 g luftrockenen Feinboden (ggf. gemoérsert, Boden < 1 %
Carbonat) in die TeflongefaBe der Mikrowelle einwiegen (genaue
Einwaage notieren)

Unter dem Abzug 6 ml konzentrierte HCI (GefaBwande sauber
spllen von Probenmaterial) und anschlieBend 2 ml konzentrierte
HNO3 zur Bodenprobe geben (beide aus Dispensern mit saurefester
Keramik).

Standards (Kapitel 6.6) und 2 Blindwerte (6 ml konzentrierte HCI
und 2 ml konzentrierte HNO3) pro Durchlauf einordnen.
Bodenproben mit den Sduren im Karussell der Mikrowelle bis zum
nachsten Tag offen unter dem eingeschalteten Abzug stehen lassen.

Tag 2: Aufschluss

>

GefaBe verschlieBen, Blindwerte und ggf. auch geldste Standards als
"Leerplatze" markieren, Mikrowelle nach Vorschrift bedienen (s. u.),
ca. 1 h abkuhlen.

Aufschlussldsung lGber (Kunstoff)trichter in 50 oder 100 ml
(Kunststoff)maBkolben Uberflihren (Abb. 4.1.2-3).
Mikrowellengefal3 und Trichter mit Reinstwasser in den Kolben
abspulen und Kolben mit Reinstwasser auf 10, 25, 50 bzw. 100 ml
aufftillen. Dieses Volumen muss genau sein, denn daraus berechnet
sich spater die Elementkonzentration.

Silikate (Sandteilchen u. a.) werden im Kénigswasseraufschluss
nicht zerstort, aber die Lésung selbst muss klar sein, ansonsten
muss davon ausgegangen werden, dass der Aufschluss unvollstandig
war und wiederholt werden muss.

Die Aufschlusslésung in (sauregespilte) Polyethylen-Flaschen
(Ruckstellprobe) filtern (gefaltete Papierfilter, z. B. Macherey-
Nagel™ gefaltetes Filterpapier MN 612 Rickhaltevermdgen 5-8 pm
oder phosphorarm MN 616 G Rlckhaltevermdgen 4-12 um).

Ca. 20 ml in ICP-GefaBe oder fur die photometrische Bestimmung
abfullen.

Far den Molybdanblaunachweis Proben unbedingt vor der Lagerung
neutralisieren (Kapitel 4.2).
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Abbildung 4.1.2-3 MaBkolben mit Trichtern zum Abfiltrieren des Bodens (Proben)gefaBe
der Mikrowelle in Berstschutzhillen (MarsXpress)

Tabelle 4.1.2-1 Aufschlussprogram flir die Mikrowelle MarsXpress flr den

Kdnigswasseraufschluss von Bdden
Power (W % °C
1 1200 100* 160 15:00

* Die Einstellungen fir "Power" sind abhangig von der Anzahl der belegten GefaBe: 8-12
GefaBe (50 %), 13-20 GefaBe (75 %) und > 20 GefaBe (100 %).

Tag 3: Messung
» Bestimmung am ICP-OES (Wellenlangen fur P 214,914 oder 213,617
nm, Kapitel 5.1)
» oder mit Vanadomolybdatgelb am Photometer (Kapitel 5.2.5).
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