Zusammenfassung:

Laborvergleichstest zur Normierung der inversen Saulenelution nach Schdssner
und Validierung der Parameter und Kriterien fir die 6kotoxikologische Bewertung
von Bauprodukten mittels Ammoniumoxidations- und Bodenatmungstest
als Bestandteil einer 6kotoxikologischen Testbatterie zur Bewertung
der Wirkungen von Bauprodukten auf Boden
(Bewertung der 6kotoxikologischen Auswirkung von Bauprodukten auf Boden I11)

Entsprechend den Grundsatzen zur ,Bewertung der Auswirkungen von Bauprodukten auf
Boden und Grundwasser des DIBt sind Okotoxikologische Tests flr terrestrische
Testsysteme vorzusehen. In zwei aufeinanderfolgenden Forschungsvorhaben wurde die
Eignung des Ammoniumoxidationstests (DIN ISO 15685) und Bodenatmungstests (DIN I1ISO
17155) zur Bewertung der Auswirkung von Bauprodukten (Kanalrohrsanierungsmittel und
Bodeninjektionsmittel) auf Béden getestet. Die Ergebnisse dieser Vorhaben haben gezeigt,
dass eine von Bauprodukten ausgehende Wirkung auf Bodenorganismen durch die o.g.
Testverfahren deutlich aufgezeigt wird.

Ziel dieses weiterfihrenden Forschungsvorhabens war es, die in den vorhergehenden
Vorhaben ebenfalls erarbeiteten Bewertungsmafstabe und -kriterien flir die Auswirkung von
Bauprodukten auf Boden zu validieren.

Es wurden drei Bodeninjektionsmittel, ein Produkt auf Zementleimbasis, ein Polyacrylat und
ein Polyurethanharz mittels Saulenelution nach Schdssner eluiert. Die gewonnenen Eluate
wurden auf einem sandigen Testboden aufgegeben und inkubiert. Die Okotoxikologische
Wirkung auf Béden wurde anhand der beiden terrestrischen Testverfahren ermittelt. In einem
Versuchsansatz wurde eine Positivkontrolle mitgefiihrt, bei der dem Boden 2000 mg Cu kg
TM (als CuCl; - 2 H,0) zugesetzt wurden.

Um Fragen der Alterung der durch die Elution mobilisierten Stoffe in den Bdéden und der
Regeneration der Mikroorganismenpopulationen berucksichtigen zu kdnnen, wurden die
terrestrischen Tests wie in den Vorgangervorhaben nach 3 Monaten wiederholt.

Parallel dazu wurde der Leuchtbakterienlumineszenztest (DIN EN ISO 11348-2), der Algen-
wachstumshemmtest (DIN 38412-33) und der Abbautest gemal OECD 301 E (OECD-
Screening-Test) durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen wurden mit denen der
ersten beiden Vorhaben verglichen und ausgewertet.

Die Ergebnisse der 6kotoxikologischen Untersuchungen der Bauprodukteluate ergaben im
Leuchtbakterientest keine Toxizitat. Im Algentest zeigten nur die Eluate des Polyacrylates
eine deutliche Toxizitat an. Im Abbautest erwies sich nur der Zementleim als nicht abbaubar.
In den terrestrischen Tests zeigte der Versuchsansatz mit Zementleim nur geringe
Wirkungen. In den Versuchsansatzen mit den Polyacrylat-Eluaten wurden in den
terrestrischen Tests deutliche Wirkungen beobachtet. Im Nitrifikationstest traten
Hemmeffekte bis zu 28 % auf. Dagegen wiesen die Bodenatmungskurven Fdrderungen bis
zu 47 % auf, die auf die gute Abbaubarkeit der Polyacrylateluate zuriickzufihren waren.
Damit wurden die Testergebnisse der ersten beiden Vorhaben bestatigt. Eine Auswertung
aller bisher erhaltenen Ergebnisse der Polyacrylateluate ergab eine positive Korrelation des
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Summenparameters DOC mit den ermittelten Wirkungen in den eingesetzten terrestrischen
und aquatischen Okotoxizitatstest.

Die beiden terrestrischen Testverfahren erwiesen sich wie im Vorldufervorhaben als aul3erst
sensitiv. Sie zeigten auch kleine Verschiebungen, wie durch die Zementleim-Eluate oder die
Eluate der Abklingphase hervorgerufen, deutlich an.

Die mikrobielle Aktivitat des Testbodens der Refesol-Kategorie 01 A erwies sich durch einen
ungunstigen Entnahmezeitpunkt im Winter als nicht ausreichend. Abweichend wurde
deshalb der Referenzboden LUFA 2.3, der eine ausreichende mikrobielle Aktivitat aufwies, in
den Tests eingesetzt. In allen Testansatzen der Bodenatmung waren jedoch nach
zwolfwdchiger Inkubation am Ende der Messphase deutliche Schimmelpilzbelage auf der
Bodenoberflache sichtbar, die zu Doppelpeaks in allen Testansatzen (incl. Kontrolle) fuhrten.
Die Ergebnisse zeigten jedoch, dass trotz der in allen Ansatzen auftretenden Doppelpeaks
eine  sehr gute Korrelation mit den  Ergebnissen der vorhergehenden
Polyacrylatuntersuchungen existiert. Ein Einfluss auf die Qualitdt der Ergebnisse konnte
daher nicht nachgewiesen werden.

Die in den Vorgangervorhaben bereits vorgeschlagenen Bewertungsmalfstabe werden durch
die aktuellen Ergebnisse grundlegend gestitzt. Im Bodenatmungstest hat sich der Parameter
.kumulative CO,- Bildung (CRr)“ als sehr zuverlassiger Bewertungsparameter herausgestellt,
ebenso wie der Parameter: NO, - N — Bildung der potentiellen Nitrifikation.

Die Grenze von 25% Abweichung zur Kontrolle (Hemmung/Férderung) als
Bewertungskriterium zur Abschatzung von nicht tolerierbaren Auswirkungen von
Bauprodukteluaten auf das terrestrische Milieu wird, dem Vorsorgeprinzip entsprechend,
weiterhin empfohlen.

Die Bewertungsmalstabe und —kriterien sind im Folgenden aufgefinhrt:

1. potentiellen Nitrifikation - Parameter: NO, - N - Bildung

Bewertung: Abweichungen zur Kontrolle sind nicht tolerierbar, wenn die Hemmung der
potenziellen Nitrifikation nach 100-tagiger Inkubationszeit mehr als 25 % betragt.
Forderungen der Nitrifikation um mehr als 25 % kdnnen im Einzelfall berlcksichtigt werden.
In Zweifelsfallen ist der Test bei Forderungen zu wiederholen.

Zur Vereinfachung der komplexen Bewertung des Bodenatmungstests aus baurechtlicher
Sicht und auf Grundlage der erhaltenen Ergebnisse wird als alleiniger zu bewertender
Parameter die ,.kumulative CO,- Bildung (C)“ vorgeschlagen. Verschiebungen in den bisher

mit aufgefuhrten Bewertungsparametern Zeitdauer von der Substratzugabe bis zum
Peakmaximum und Dauer der Lag-Phase spiegeln sich im Parameter ,kumulative CO,-

Bildung® wieder und werden so mit erfasst.

2. Bodenatmung - Parameter: kumulativen CO,- Bildung (Cy)

Bewertung: Abweichungen zur Kontrolle sind nicht tolerierbar, wenn die Hemmung der
kumulativen CO,-Bildung nach 100-tagiger Inkubationszeit mehr als 25 % betragt.

Forderungen um mehr als 25 % werden nur dann negativ bewertet, wenn die zugegebene



Kohlenstoffmenge die Forderungen nicht erklart, das heiflt, die geforderte Atmung nicht
eindeutig auf Nahrstoffeffekte zurlickzufuhren ist. Forderungen die 25% uUbersteigen, sollten
in Verbindung mit den Ergebnissen des biologischen Abbaus betrachtet werden. Bei
unklaren, nicht einzuordnenden stimulierenden Effekten kann eine Wiederholung der Tests
erforderlich sein.

Die Tests sind nach 7-tagiger und 100-tagiger Inkubationszeit durchzufiihren. Zur Bewertung
sind nur die Ergebnisse nach 100- tagiger Inkubationszeit heranzuziehen.

Es wird empfohlen, beide Bodentests in die Testbatterie aufzunehmen. Wahrend der
Atmungstest Auskunft Uber die generelle Wirkung auf die biologische Aktivitdt der
Bodenmikroflora gibt, liefert der Nitrifikationstest Informationen (ber die Wirkung auf eine
aulRerst wichtige und sehr empfindliche Spezialistengruppe.

Fir die Gesamtbewertung 6kotoxikologischer Auswirkungen ist es wichtig beide Bodentest
neben den aquatischen Tests und dem Abbautest in die Grundsatze zur "Bewertung der
Auswirkung von Bauprodukten auf Boden und Grundwasser" aufzunehmen.

Bei der Elution von Bauprodukten kommt es i. d. R. hauptsachlich am ersten
Untersuchungstag zu einem Austrag an Inhaltsstoffen der meist am zweiten Tag wieder das
Ausgangsniveau des Blindwertes erreicht. Wenn also die allgemeinen Parameter und der
TOC/DOC einen typischen Verlauf Uber die Elutionszeit besitzen, d.h. kurze Zeit nach
Elutionsbeginn ansteigen und relativ schnell bis auf das Niveau des umstréomenden
Elutionswassers fallen, ist es ausreichend, die terrestrischen Tests mit den Eluaten aus der
Maximalphase durchzufiihren.

Ein weiteres Ziel dieses Forschungsvorhabens war es, die inverse Saulenelution nach
Schossner in einem Laborvergleichstest zu Uberprifen und die Grundlage fir eine
Normierung des Elutionsverfahrens zu schaffen. Dabei stand die Absicherung des in den
Grundsatzen des DIBt genannten Elutionsverfahrens nach Schéssner, als Testmethode zur
Bestimmung des Freisetzungsverhaltens von Bauprodukten, im Vordergrund.

Die Durchfiihrung der Vergleichsuntersuchung zur Normierung der inversen Saulenelution
erfolgte mit 3 Laboren. Es wurden zwei Bauprodukte (Polyacrylat, Zementleim) in jeweils 3
Parallelen mit dem Elutionsmittel Trinkwasser eluiert. Das Eluat wurde Uber 3 Tage in 16
Fraktionen pro Saule aufgefangen. Als Parameter wurden TOC, pH-Wert, Leitfahigkeit,
Tribe (FNU) und Temperatur sowie Farbe, Geruch und Neigung zur Schaumbildung
bestimmt. Zusatzlich wurden in den Eluaten des Bauprodukts Zementleim die Schwermetalle
Cd, Cr, Cu, Ni, Pb und Zn sowie As analysiert.

Grundlage der Vergleichsuntersuchung war die modifizierte Arbeitsanweisung ,Elution von
Bauprodukten — Perkolationsverfahren zur Untersuchung des Elutionsverhaltens von
Bodeninjektionsmitteln® auf Basis der Qualitadtsmanagement-Arbeitsanweisung
,oaulenversuch mit umgekehrter Flierichtung® (Stand 2003) des Hygieneinstituts
Gelsenkirchen. Als qualitatssichernde MalRnahme zur Unterstlitzung der Bewertung der
Ergebnisse der Vergleichsuntersuchung wurde eine Referenzlésungen mit den relevanten
Inhaltsstoffen zeitgleich mit den Bauprodukten versendet.



Die Auswertung der VU erfolgte auf Grundlage der klassischen Statistik nach DIN 38402-42 -
Ringversuch zur Verfahrensvalidierung. Die Ergebnisse wurden dabei zu Zwecken der
Anonymisierung codiert.

Aus den Ergebnissen der erhaltenen 16 Fraktionen wurde, auf Basis des TOC
(Leitparameter) die 3 Fraktionen mit dem hochsten Anteil an TOC und die Fraktionen, die
den 90%-Anteil an TOC beinhalten, ausgewahlt und rechnerisch vereinigt. Die Parameter
dieser so gebildeten "Maximalphasen" wurden, neben dem gesamt eluierten TOC und
Chrom, miteinander verglichen. Des Weiteren wurden die Ergebnisse der Untersuchung der
Referenzlésung berucksichtigt.

Die Auswertung des Laborvergleichstest ergab fir die ermittelten Vergleichsvariations-
koeffizienten akzeptable Reproduzierbarkeiten fiur die untersuchten Parameter sowohl flir
Polyacrylatinjektion als auch fiir den Einbau des Zementleims. Betrachtet man die Parameter
TOC, pH-Wert und elektrische Leitfahigkeit, besitzt die inverse Saulenelution nach
Schossner eine gute Reproduzierbarkeit, die Vergleichsvariationskoeffizienten sind fir
Polyacrylat und Zementleim <25%. Die Tribe besitzt auf Grund des niedrigen
Messwertebereichs die hochsten Vergleichsvariationskoeffizienten. Die Parameter Geruch,
Farbe und Neigung zur Schaumbildung konnten nur eingeschrankt ausgewertet werden. Als
Mittelwert wurden die Einstufungen herangezogen, die bei den einzelnen Werten
Uberwogen. Die abgegebenen Einstufungen fiir diese Parameter besallen Uiberwiegend gute
Ubereinstimmungen.

Beim Vergleich der unterschiedlich gebildeten Maximalphasen, erzielt die Maximalphase der
3-héchsten-TOC-Fraktionen die beste Vergleichbarkeit zwischen den Laboren bei den
Parametern elektrische Leitfahigkeit und TOC. Die gebildete 90%-TOC Maximalphase
besitzt die grofiten Vergleichsvariationskoeffizienten und damit eine geringere, aber immer
noch gute, Reproduzierbarkeit.

Der Parameter Chrom weist neben der Tribung den grofiten
Vergleichsvariationskoeffizienten mit bis zu 58% auf.

Die Ergebnisse der Referenzlésung zeigen insgesamt einen geringen Einfluss der
Bestimmungsverfahren auf die erhaltenen Vergleichsvariationskoeffizienten.

Als wichtige Einflussfaktoren auf die Vergleichbarkeit des Verfahrens konnten die Form der
gebildeten Probekdrper und die unterschiedlichen Leitfahigkeiten der Elutionsmittel
(Trinkwasser) identifiziert werden.

Um verschiedene Wasserqualitdten als Einflussfaktoren auf die Vergleichbarkeit der
inversen Saulenelution auszuschlielRen, sollten Untersuchungen zur Verwendung von
destilliertem Wasser oder destillietem Wasser mit erhohter lonenstarke als Elutionsmittel
erfolgen.



