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Kurzbeschreibung

Die Europédische Bauprodukteverordnung (EU) Nr. 305/2011 ermoglicht den Mitgliedstaaten
Vorschriften zur Bewertung der Umweltauswirkungen ihrer Bauwerke zu erlassen. Ziel des Pro-
jektes war es, Empfehlungen fiir eine Testbatterie zur 6kotoxikologischen Bewertung der Um-
weltvertrdglichkeit von Bauprodukten fiirdie Auflenanwendung zu erarbeiten, die zur Europa-
ischen Harmonisierung von Priifmethoden beitragen. Auseiner Auswahlliste von 39 Produkten
wurden 20 Produktein das 6kotoxikologische Untersuchungsprogramm einbezogen. Monoli-
thische und flachige Bauprodukte wurden in der horizontalen dynamischen Oberflachenaus-
laugpriifung (DSL-Test) nach CEN/TS 1663 7-2, granulare Produkte im Schiitteltest nach DIN
EN 12457-1 eluiert. Die Eluate wurden in vier aquatischen Toxizitdtstests (Algen, Daphnien,
Leuchtbakterien, Fischeier), einem Gentoxizitdtstest (umu-Test) und im Respirometertest
(OECD 301 F) untersucht. Hierbei wurden niedrige bis sehr hohe Okotoxizitdten (bis Verdiin-
nungsstufe 1536) bestimmt. Zudemwurde ein Europdischer Ringversuch mit 17 Teilnehmern
und zwei Bauprodukten konzeptionell vorbereitet, durchgefiihrt und gemaf DINISO5725
ausgewertet. Nach Ausschlussder nicht validen bzw. als Ausreif3er identifizierten Biotests war
die laboriibergreifende Streuung des Gesamtverfahrens zur 6kotoxikologischen Charakterisie-
rung von Bauprodukten akzeptabel. Der Variationskoeffizient fiir die Konzentration, die einen
50%igen Effekt induziert (EC50) lag fiir die verschiedenen Tests und Bauprodukte zwischen 9
und 110% und beschreibt die Variabilitdt des gesamten, komplexen Verfahrensablaufs vom
Elutionsprozess iiber Probenlagerung bis hin zur eigentlichen Biotestdurchfiihrung. Eswurden
Empfehlungen zur Planung und Durchfiihrung von Okotoxizitatstests zur Bewertung von Bau-
produkten erarbeitet und bei der fiir die europdische Harmonisierung von Auslaugtests fiir
Bauprodukte zustandigen CEN-Arbeitsgruppe eingereicht.

Abstract

The European Construction Products Regulation (EU) No. 305/201 1 allows Member Statesto
adoptrules for evaluating the environmental impact of their buildings. The aim of the project
was to develop recommendationsfora test battery for the ecotoxicological assessment of the
environmentalimpact of construction products for outdoor use, which contributesto the Euro-
pean harmonization of test methods. From a shortlist of 39 products 20 productswereincluded
in the ecotoxicological testing program. Monolithic and plate-like construction products were
eluated in the Dynamic Surface Leaching test (DSLT) in accordancewith CEN / TS 16637-2,
granular products were eluated in the one stagebatch test in accordance with DIN EN 12457-1.
The eluates were examined in fouraquatic toxicity tests (algae, daphnia, luminescent bacteria,
fish eggs), a genotoxicity test (umu test) and in the respirometer test (OECD 301 F). Here, low to
very high ecotoxicity wasobserved (up to a dilution factorof 1536).In addition,a European
round robin test with 17 participantsand two construction products, was conceptually pre-
pared, realised and evaluated compliant toISO 5725, Afterexcluding non-valid bioassays or
those identified as outliers, the interlaboratory variability of the overall process for the ecotoxi-
cological characterization of construction products wasacceptable. The coefficient of variation
of the 50% effective concentration (EC50) wasbetween 9-110% forthe varioustests and con-
struction products. These values describe the variability of the entire, complex process flow
from the leachingprocesst, the sample storage up to actual biotest performance. Recommenda-
tions for planning and performance of ecotoxicity tests for the evaluation of construction prod-
ucts were elaborated and submitted to the CEN working group, responsible for European har-
monization of leaching tests for construction products.
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UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

V/S Verhdltnisse des Wasservolumens zum Probengewicht (Volume / Solid), im
Deutschenauch als W/F (Wasser/ Feststoff) bezeichnet.
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Zusammenfassung

Die Europdische Bauprodukteverordnung (EU) Nr. 305/2011 ermdglicht den Mitglied-
staaten Vorschriften zur Bewertung der Umweltauswirkungen ihrer Bauwerke zu erlas-
sen. Aktuell laufen im CEN/TC 351 WG1 entsprechende Normungsarbeiten zur Be-
stimmung der Freisetzung gefdhrlicher Stoffe aus Bauprodukten. Ziel ist eine Harmoni-
sierung von Priifmethoden zur Umsetzung der Umweltanforderungen an Bauwerke fiir
Bauprodukte. In Deutschland waren die Vorschriften bisher in den ,,Grundsatzen zur
Bewertung der Auswirkungen von Bauprodukten auf Boden und Grundwasser® des
Deutschen Instituts fiir Bautechnik (DIBt) enthalten. Fiir Produkte, deren Eluate so
komplex zusammengesetzt sind, dass das Gefdhrdungspotential nur mit erheblichem
analytischen Aufwand festzustellen ist und fiir die keine zuverldssige Bewertung
okotoxischer Wirkungen anhand von Daten fiir Einzelstoffe moglich ist, sieht das Be-
wertungskonzept vor, die Eluate direkt in Biotests auf 6kotoxikologische Wirkungen zu

untersuchen.

Ziel des Projektes war es, Empfehlungen fiir eine Testbatterie zur 6kotoxikologischen
Bewertung der Umweltvertraglichkeit von Bauprodukten fiir die Auflenanwendung zu

erarbeiten und diese in den Europdischen Normungsprozess einzubringen.
1. Screening-Untersuchungen von Bauprodukten

Insgesamt 39 reprasentative Bauprodukte wurden anhand von Branchenkenntnissen ausge-
wahlt und orientierenden Elutionsversuchen unterzogen. Im Fokus standen vor allem Baupro-
dukte, die mobilisierbare organische Stoffe enthalten. Von diesen wurden 20 Produkte in das
Okotoxikologische Untersuchungsprogramm einbezogen und hierzu nochmals eluiert. Die

Produkte sind verschiedenen Kategorien zuzuordnen:

PUR-Schaum (BAM-1), Wood-Plastic-Composite (BAM-11), Dichtmassen (BAM-2, BAM-
4, BAM-13, BAM-22, HSR-3), Kunststoff- und Bitumenbahnen (HSR-2, HSR-6, HSR-7),
Sportboden (BAM-14), EPDM- und TPES-Granulate als Unterboden fur Sportplatze (BAM-
G1, BAM-G2), Geotextil bzw. Vlies (HSR-10, HSR-12) sowie verschiedene Werkstoffe aus
Kunststoffen (Kanalrohr BAM-5, Fallrohr BAM-6, Acrylglas BAM-8, PVC-Platte BAM-10,
PC-Hohlkammerplatte BAM-12). Reaktive Bauprodukte wurden nach Herstellerangaben hin-

sichtlich der Herstellung, Mischung, Trockenzeit etc. z.B. auf Glasplatten aufgetragen.

10
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Die Bauprodukte wurden mit Elutionsverfahren getestet, die u.a. vom CEN/TC 351 erarbeitet

und an die Erfordernisse der Okotoxizitatstests angepasst wurden (vgl. Abbildung 1):

Abbildung 1: Eingesetzte Auslaugpriifungen: DSLT und Schiittelverfahren.

Horizontale dynamische

Oberflachen-
auslaugpriifung (DSLT)

CEN/TS 16637-2 DIN EN 12457-1

V/A = 20 L/m? V/S =2 L/kg
Eluate: 6 hund 18 h <4 mm, 24 h

Insgesamt 17 monolithische und flachige Bauprodukte wurden in der ,,Horizontalen dynami-
schen Oberflachenauslaugprifung® nach CEN/TS 16637-2 mit deionisiertem Wasser eluiert
(DSL-Test). Das Volumen /Oberflachenverhaltnis wurde auf 20 L/n? festgelegt. Verwendet

wurde die Mischung der ersten zwei Auswaschetappen nach 6 und weiteren 18 Stunden.

Drei granulare Produkte wurden im Schittelverfahren nach DIN EN 12457 Teil 1 eluiert, das
ursprunglich fur Abfille entwickelt wurde. Hierbei wird die Probe mit einem Was-
ser/Feststoff-Verhaltnis von 2 L/kg tber 24 h in einem Uberkopfschiittler eluiert. In der tech-
nischen Spezifikation CEN/TS 16637-1 der CEN/TC 351 wird der Schiitteltest als ,,indirektes
Verfahren* erwahnt.

Die Eluate wurden einer chemischen Basisanalytik (TOC, Leitfahigkeit, pH-Wert, Kationen
und Anionen) unterzogen. In den Eluaten der BAM wurden Anionen sowie Kationen mittels
11
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lonenchromatographie quantifiziert. Zudem wurden GC-gadngige Stoffe qualitativ mittels
Gaschromatographie in Kopplung mit Massenspektrometrie (GC/MS) identifiziert. Dazu
wurden die Eluate im organischen Ldsungsmittel eingeengt, gaschromatographisch aufge-

trennt und am Massenspektrometer detektiert.

Geméalk den DIBt-Grundsatzen wurden vier aquatische Tests (Algen, Daphnien, Leuchtbakte-
rien, Fischeier), ein Gentoxizitatstest (umu-Test) sowie ein Test zur leichten biologischen
Abbaubarkeit (OECD 301 F) eingesetzt. Terrestrische Tests waren in diesem Projekt nicht
vorgesehen. Die Okotoxizitatsergebnisse wurden als G-Stufe (Lowest Ineffective Dilution,

LID) angegeben.

Vier Eluate (BAM-14, BAM-G1, HSR-2, HSR-3) wiesen in mehreren Tests eine sehr hohe
Okotoxizitat aus. Im Leuchtbakterientest wurden Verdinnungsstufen bis LIDip 1536, im Al
gentest von bis zu LIDa 512 bestimmt. Demgegeniiber war die Daphnientoxizitat mit wenigen
Ausnahmen (bis LIDp 192) und die Fischeitoxizitat (bis LIDegg 12) deutlich geringer. Keine
der untersuchten Proben war im umu-Test gentoxisch. Die Reproduzierbarkeit der Testergeb-
nisse mit den Eluaten war bei den meisten Proben gut (x 1 Verdinnungsstufe). In den drei
mitgefuhrten Kontrollansatzen im DSL-Test und Schitteltest wurden keine bzw. unwesentli-
che Toxizitaten bestimmt. Dies belegt, dass die fur die Elution eingesetzten Materialien keine
Effekte induzieren, die falschlicherweise den Bauprodukten zugeordnet werden kénnten. Die

Mitfuhrung von Kontrollansatzen wird empfohlen.

Eluate, deren TOC Uber etwa 10 mg/L lag, wurden im Respirometertest nach OECD 301 F
hinsichtlich ihrer biologischen Abbaubarkeit untersucht. Der CSB wurde auf 50-100 mg/L
eingestellt. Die Proben zeigten tberwiegend einen guten Abbau von 75% bis 97% (BAM-2,
BAM-4, BAM-11, BAM-22, BAM-G1, HSR-12). Das Eluat von BAM-G2 erreichte hingegen
lediglich einen Abbau von 44%, das Eluat von HSR-3 einen Abbau von 46%.

Um die endgultige Auswahl der Bauprodukte fur den Ringversuch abzusichern, wurden 5
Bauprodukte nochmals im DSL-Test bzw. Schiitteltest eluiert sowie anschlieBend in den
Okotoxizitatstests untersucht. Hiermit sollte auch die Reproduzierbarkeit und Robustheit der
Ergebnisse in einem Labor tberprift werden. Es zeigt sich, dass der TOC um einen Faktor 1,5
- 3 schwanken kann. Hierbei fallen insbesondere die aushdrtenden Bauprodukte HSR-3 (Fak-
tor 2,6) und BAM-22 (Faktor 1,7) auf. In den Okotoxizitatstests lagen die Ergebnisse im er-
warteten Bereich. Die Abweichung der LID in beiden Untersuchungsserien betragt meist +/- 2
Verdlinnungsstufen. Dies gilt als akzeptabel, da sich die Variabilitat aus Probenherstellung,

Auswaschtest und Biotests aufaddieren.

12
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2. Durchfiihrung eines Européischen Ringversuches

Es wurde ein Européischer Ringversuch konzeptionell vorbereitet, durchgefihrt und in An-
lehnung an DIN ISO 5725-2 ausgewertet. Ziel war es, die laboribergreifende Streuung des
Gesamtverfahrens der 6kotoxikologischen Charakterisierung von Bauprodukten bei Eluaten
und Biotests zu bestimmen. Hierzu wurden die beiden Bauprodukte BAM-G1 (Granulat) und
HSR-2 (Dachabdichtungsbahn) ausgewahlt. Beide bestehen aus EPDM Polymeren (Kaut-
schuk). Das kornige Bauprodukt wurde im Schittelverfahren eluiert, das flachige Bauprodukt
im DSL-Test. Die Randbedingungen fir die Herstellung der Eluate, die Probenvorbehandlung
und die Durchfiihrung der Biotests wurden in einem detaillierten Priifplan beschrieben. Den
Teilnehmern wurden Vorlagen sowie Demonstrationsvideos zu den Leachingtests zur Verfi-
gung gestellt. Insgesamt beteiligten sich 17 Labore aus 5 Landern an dem Ringtest: Deutsch-
land (12), Osterreich (2), Belgien (1), Tschechien (1) und Frankreich (1). Mit einer Ausnahme
fuhrte jedes Labor jeweils einen Elutionsprozess fur die Prifkérper BAM-G1 und HSR-2
durch. Die Eluate wurden in vier Biotests untersucht: dem Algentest nach 1ISO 8692:2012,
dem Daphnientest nach ISO 6341:2012, dem Leuchtbakterientest nach DIN EN 1SO 11348
Teil 1-3(2009) und dem Fischeitest nach ISO 15088:2007.

Die Auswertung erfolgte zentral mittels den Softwarepaketen MS-Excel, ProLab Standard
und ToxRat Professional in Anlehnung an DIN I1SO 5725-2. Als Mal} fur die Prazision der
Versuchsergebnisse wird die laboribergreifende Streuung angegeben. Da die Ringtestteil-
nehmer den Versuch nur je einmal durchgefuhrt haben, konnte die laborinterne Wiederhol-
standardabweichung (Wiederholbarkeit, repeatability) nicht berechnet werden. Die Reprodu-
zierbarkeit der Ergebnisse bezieht sich auf die laboribergreifende Streuung als Untergrenze

der zu erwartenden Reproduzierbarkeit der gepriften Verfahren.

In den Elutionstests zeigte sich eine akzeptable Streuung der elektrischen Leitfahigkeit und
des TOC. In einem ersten Schritt der Biotestauswertung wurde die Validitat der Testergebnis-
se anhand der in den Testrichtlinien vorgegebenen Kriterien Uberprift (je nach Test Kon-
trollmortalitdt, ECso Referenzsubstanz, Sauerstoffgehalt, Variabilitat bestimmter Kennwerte,
Kontroll-Wachstumsrate, pH-Anderung). AnschlieRend wurden fir jeden Biotest drei ver-
schiedene Verfahren zur Ausreileranalyse angewendet. Testergebnisse, die mit mindestens
zwei Verfahren als AusreiBer (99% Signifikanzniveau) eingestuft wurden oder zweimal als

Fastausreiler (95% Signifikanzniveau) und einmal als Ausreiler, wurden von weiteren Aus-
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wertungen ausgeschlossen. Die Zusammenfassung der Ergebnisse ist in den Tabellen 1 und 2

wiedergegeben.
Tabelle 1: Ringversuchsergebnisse Biotests BAM-G1
BAM-G1
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (insgesamt) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalide Tests 0 4 1 0 0 4 1 0
Ausreiler 0 0 1 1 0 0 1 1
o> | 0 | o | oo | o || a2 | oo
n (final) 16 8 11 11 15 6 10 11
Erwartungswert 0,78 2,39 1,07 24,56 552,2 196,9 995,0 10,86
Geometr. Mittel 0,52 1,61 0,76 19,64 396 152,4 804,0 8,66
95% Cl 0,34-0,81| 0,87-2,98 | 0,46-1,23 | 13,23-29,16 | 262-598 | 85,9-270| 536-1204 | 5,82-12,89
95% PI 0,09-3,02| 0,28-9,23 | 0,15-3,85 | 530-72,83 | 80-1961| 37,5- 620 223-2891 | 2,32-32,40
99% PI 0,05-5,21|0,16-1591| 0,09-6,39 | 3,52-109,5 | 49-3227( 24,2-959| 150-4305 | 1,54-48,84
SR 0,86 2,64 1,06 18,44 537,8 161,1 725,4 8,22
CVr % 110,5 110,2 99,7 75,1 97,4 81,8 72,9 75,7
n=Anzahl, Cl = Vertrauensbhereich (,confidence interval®); PI= Toleranzbereich (,Prediction Interval®);
sR = Vergleichsstandardabweichung = reproducibility”, CW6 = Variationskoeffizient in %.
Tabelle 2: Ringversuchsergebnisse Biotests HSR-2
HSR-2
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (insgesamt) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalide Tests 0 5 1 0 0 5 1 0
AusreiRer 1 0 0 0 1 0 0 0
Keine ECx/LID
ableitbar 2 2 1 0 3 0 1 0
n (final) 14 5 12 12 13 7 12 12
Erwartungswert 65,08 45,55 15,86 n.d. 2,39 8,31 59,46 1,25
Geometr. Mittel 64,80 42,81 12,70 n.d. 2,34 5,56 47,73 1,2
95% ClI 61,7 - 68,0 31,4-58,3 8,7-18,5 nd.| 2,09-2,61 2,6-12,2 32,8-69,5 1,0-14
95% PI 54,0-77,8 21,5-854 3,4-46,9 nd.| 1,56-3,50 1,0-32,0 13,0- 175 0,6-2,2
99% PI 51,0-82,3 17,3 - 105,9 2,3-70,5 nd.| 1,38-3,96 [ 0,6-55,2 8,7 - 262 0,5-2,7
SR 6,1 16,57 11,87 n.d. 0,50 9,14 44,15 0,4
CVr % 9,3 36,4 74,8 n.d. 20,7 110,3 74,3 32,1
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n=Anzahl, CI = Vertrauensbereich (,confidence interval“); Pl= Toleranzbereich (,Prediction Interval);
sR = Vergleichsstandardabweichung = reproducibility*, CW6 = Variationskoeffizient in %.

Nach Ausschluss der nicht validen bzw. als Ausreier identifizierten Biotests sowie derjeni-
gen Tests ohne auswertbare Dosis-Wirkungsbeziehung basieren die statistischen Auswertun-
gen des vorliegenden Ringtests auf 5 bis 8 Algentests sowie jeweils 10-16 Daphnientests,
Leuchtbakterientests und Fischeitests. Mit Ausnahme des Algentests mit HSR-2-Eluat sind

alle Ergebnisse statistisch aussagekraftig.

Als Toxizitdtsmalle wurden LID- und ECso-Werte bestimmt. Das Eluat von Priifkdrper BAM-
G1 ergab generell deutlich niedrigere ECso-Werte als das von Prifkérper HSR-2, d.h. es war
erheblich toxischer. Allerdings sind die Elutionsbedingungen nicht vergleichbar, so dass kein
Ranking der Bauprodukte vorgenommen wurde. Leuchtbakterien-, Algen- und Daphnien wa-
ren grundsétzlich in der Lage, eine toxische Wirkung und die Hohe der Toxizitat anzuzeigen.
Der Fischeitest erwies sich als deutlich unempfindlicher als die Ubrigen Tests und zeigte mit
HSR-2-Eluat gar keine Effekte. Die lbrigen Biotests waren je nach Eluat wie folgt unter-

schiedlich sensitiv:

e BAM-Gl-Eluat, Sensitivitat: Daphnientest > Leuchtbakterientest > Algentest > Fisch-

test;

e HSR-2-Eluat, Sensitivitdt: Leuchtbakterientest > Algentest > Daphnientest > Fischtest.

Mit wenigen Ausnahmen wurde in den parallel Gber den gesamten Ablauf mitgefiihrten
Blindwertkontrollen in der Verdinnungsstufe 2 keine Toxizitat gefunden. Somit wurden in
den verschieden Versuchsabschnitten, von der Elution tber Lagerung und Eluatvorbehand-
lung bis zur Durchfilhrung der Okotoxizititstests, keine signifikanten Kontaminationen uber

das Elutionswasser und die Geratschaften eingetragen.

Sowohl in ihrer absoluten Hohe als auch in der Reihenfolge der Empfindlichkeit der Testor-
ganismen unterschieden sich die beiden gepriften Bauprodukte deutlich, so dass der Gesamt-
prozess aus Elutionsverfahren und mehreren Okotoxtests (Testbatterie) als grundsatzlich ge-
eignet bewertet werden kann, eine 6kotoxikologische Charakterisierung der Bauprodukte mit
akzeptabler Variabilitdt vorzunehmen. Die im vorliegenden Ringtest bestimmten Variations-
koeffizienten von bis zu 110% fir ECso-Werte erscheinen plausibel, da ECso-Werte kein ein-
zelnes Messergebnis darstellen, sondern durch Regression basierend auf mehreren Messer-
gebnissen aus einer Verdinnungsreihe abgeleitet werden und und ihrerseits mit einer mehr
oder weniger grofRen Unsicherheit behaftet sind (95% Vertrauensbereich). Aul3erdem integrie-

ren die ECso- und G-Werte (=Endpunkte der jeweiligen Biotests) im vorliegenden Ringtest
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Uber die Variabilitdt aus dem gesamtem komplexen Verfahrensablauf von Elutionsprozess
Uber Probenlagerung bis hin zur eigentlichen Biotestdurchfiihrung, was naturgemal die Vari-
abilitdt erhoéht (vgl. Abbildung 2).

Abbildung 2: Einflussfaktoren Gesamtvariabilitat der Versuchsergebnisse

Gesamte Variabilitat der Versuchsergebnisse

Variabilitat der
Teilproben aus

Variabilitat Herstellung
+ reaktiver Bauprodukte

Bauprodukten
Variabilitat
+ Variabilitat der £ Vorbehandlung Eluate
Leachingtests (z.B. Filtration,
Zentrifugation)
Variabilitat N
+ Lagerung und + Variabilitat der

Stabilitat der Eluate Okotoxizitétstets

3. Empfehlungen zur 6kotoxikologischen Bewertung von Bauprodukten

Auf Grundlage der Erfahrungen bei der Produktpriufung und der Ringversuchsergebnisse
wurden Zuarbeiten zu der technischen Leitlinie zur 6kotoxikologischen Bewertung von Bau-
produkten geleistet und bei CEN/TC 351 ,,Bewertung der Freisetzung gefahrlicher Stoffe aus
Bauprodukten® eingereicht. Als Vorbild diente die im CEN/TC 292 ,,Charakterisierung von
Abfallen® erarbeitete Leitlinie CEN/TR 16110:2010 / DIN SPEC 19790:2011-03: ,,Charakte-
risierung von Abfallen - Anleitung zur Anwendung von Okotoxizititsprifungen auf Abfalle”.
Hierzu wurden die Projektergebnisse auf mehreren Workshops in Berlin und Brissel vorge-
stellt. Im Oktober 2014 wurde unter CEN/TC 351 eine Ad-hoc Arbeitsgruppe ,,Okotoxikolo-
gische Bewertung und Bioabbaubarkeit von Bauprodukten* eingerichtet und im Oktober 2015
als Arbeitsthema formell aufgenommen. Ziel ist die Erarbeitung eines technischen Berichts
bis Ende 2016. Im Rahmen des Projektes fand auch ein Austausch mit der DIBt-
Arbeitsgruppe ,Prufverfahren zur Umweltbewertung" statt, in der auch die 6kotoxikologische

Bewertung von Bauprodukten nach dem DIBt-Konzept abgestimmt wird.

Zusammenfassend ist die direkte Testung von Bauprodukteluaten ein vielversprechender An-

satz, um die Freisetzung gefahrlicher Stoffe aus Bauprodukten in die Umwelt zu erfassen.
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Hierbei wird die kombinierte Wirkung aller auslaugbaren Substanzen und Transformations-
produkte summarisch tber deren Effekte in Biotests beschrieben. Der Schwerpunkt liegt auf
Bauprodukten, deren Inhaltsstoffe Uber analytische Methoden, wenn Uberhaupt, nur mit sehr
hohem Aufwand zu erfassen sind. Mittels der dkotoxikologischen Charakterisierung kann
auch eine Priorisierung von Bauprodukten fiir eine umfassende Bewertung (einschlieRlich
chemischer Analytik) erfolgen. Die Okotoxtestung ist daher ein komplementares Instrument
zur chemischen Analytik, das fir bestimmte Produktgruppen auch in Kombination zu dieser

sinnvoll eingesetzt werden kann.

Schnittkanten von Priifkdrpern, die bei der tblichen Anwendung nicht mit Wasser in Kontakt
kommen, sind vor der Durchfiihrung von Elutionstests mit einem toxikologisch unbedenkli-

chen Material zu versiegeln.

Die Festlegung, die ersten beiden Fraktionen des DSL-Tests fur dkotoxikologische Tests zu
verwenden, hat zur Folge, dass Substanzen von der Oberflache der Prifkérper abgewaschen
werden konnen, und damit relativ hohe Freisetzungsraten auftreten. Erst spater wird bei vielen
Bauprodukten der Auswaschprozess durch Diffusion der Substanzen zur Materialoberflache
bestimmt, und die Auswaschraten nehmen mit der Zeit ab. Bei einigen Produkten kann es bei
den im DSLT vorgesehenen sehr langen Kontaktzeiten in den letzten Auswaschetappen auch
zu hoheren Konzentrationen kommen. Eine lange Kontaktzeit kann den Nachteil haben, dass

(biologisch) abbaubare Inhaltsstoffe nicht mehr erfasst werden.

Beim einstufigen Schitteltest fiir kornige Bauprodukte ist der Wasserkontakt weitaus intensi-
ver als beim DSLT. Vergleichbare Tests mit einem Wasser/Feststoffverhalknis von 10 L/kg
sind ebenfalls weit verbreitet und einsetzbar. Der Schiitteltest ist ein praktikables, einfaches
Verfahren und bei einem geringen Wasser/Feststoffverhdltnis sind relativ hohe Stoffkonzent-
rationen im Eluat zu erwarten. Durch Festlegung auf ein konkretes Verhéltnis vom Wasservo-
lumen zur Flache (DSLT) bzw. zum Gewicht (Schitteltest) kann die Vergleichbarkeit von
Ergebnissen verbessert werden. Die Festlegung der zu untersuchenden Fraktionen hangt von

der Fragestellung ab.

Der im Projekt gewdhlte Ansatz sieht eine Kombination von Elutionstests fur Bauprodukte
mit einer Biotestbatterie aus Vertretern verschiedener Trophieebenen (Algen als Primérprodu-
zenten, Daphnien als Primarkonsumenten, Fischeier als Sekundarkonsumenten und Bakterien
als Destruenten) vor. Die Untersuchungen ergaben deutlich abweichende Muster unterschied-
licher Okotoxizitaten der Bauprodukteluate in den verschiedenen Biotests. Grundsatzlich las-

sen sich die verschiedenen biologischen Wirkungen nur tber eine Testbatterie und nicht tber
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einen einzelnen Organismus abbilden. Die eingesetzten Tests sind aus Praktikabilitatsgrinden
den Kurzzeittests (akute Toxizitat) zuzuordnen. Die Prifung der chronischen Toxizitat ware
mit einem weit hoheren Aufwand verbunden. Es wird empfohlen, ausschlieBlich standardi-
sierte und validierte Testverfahren (DIN EN ISO-Normen oder OECD Guidelines) einzuset-

zen.

Die (nur im Labor Hydrotox ermittelte) laborinterne Variabilitat der Okotoxizitatstests lag
ublicherweise im Bereich +/- 1 Verdlnnungsstufen (Annahme Faktor 2 in der Konzentration).
In den Wiederholungspriifungen der Screeningtests mit 20 Bauprodukten wurde sowohl bei
den chemischen Summenparametern (TOC, Leitfahigkeit) als auch bei den Okotoxizitétstests
eine akzeptable Reproduzierbarkeit in diesem Bereich festgestellt. Ausnahmen betreffen Ab-
dichtmassen bzw. reaktive oder aushartende Bauprodukte. Die im europdischen Ringversuch
ermittelte labortbergreifende Reproduzierbarkeit lag Ublicherweise im Bereich +/- 2 Verdin-
nungsstufen (Annahme Faktor 4 in der Konzentration). Die Variabilitdt nahm hierbei mit Zu-
nahme der Toxizitat zu. Angesichts des komplexen Zusammenspiels zahlreicher Faktoren ist

diese Variabilitdt, die durchaus zu Variationskoeffizienten von > 100% fihrt, akzeptabel.
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Summary

The European Construction Products Regulation (EU) no. 305/2011 allows Member-States to
implement rules for evaluating the environmental impact of their buildings. Currently, under
CEN/TC 351 WG corresponding standardization work for the determination of the release of
dangerous substances from construction products is carried out. The aim is a harmonization of
test methods applicable to construction products for the implementation of environmental
requirements on construction works. In Germany, the rules were so far included in the "Prin-
ciples for assessing the effects of construction products on soil and groundwater” of the Ger-
man Technical Assessment Body (DIBt). For products whose eluate composition is so com-
plex that the hazard potential can only be evaluated with a considerable analytical effort and
for which no reliable assessment of ecotoxicological effects based on data for the individual
substances is possible, the DIBt principles envisage direct testing of eluates in bioassays for

the evaluation of ecotoxicological effects.

The aim of the project was to develop recommendations for a test battery for the ecotoxico-
logical assessment of the environmental impact of construction products for outdoor use and

to submit them in the European standardization process.
1. Screening investigation of construction products

In total 39 representative construction products were selected based on sector specific exper-
tise, and preliminary elution tests were performed. The focus was mainly on construction
products containing leachable organic substances. Of these, 20 products were included in the
ecotoxicological testing program and for this eluted again. The products belong to different

categories:

PUR-foam (BAM-1), wood-plastic-composite (BAM-11), sealing masses (BAM-2, BAM-4,
BAM-13, BAM-22, HSR-3), plastic and und bitumen sheets (HSR-2, HSR-6, HSR-7), sport
floor (BAM-14), EPDM- and TPES-granulates as subfloor for sport fields (BAM-G1, BAM-
G2), geo textiles resp. mat of fibres (HSR-10, HSR-12) as well as different construction mate-
rials made of plastics (sewer pipe BAM-5, rainwater down pipe BAM-6, acryl glass BAM-8,
PVC-plate BAM-10, PC-twin-wall-sheet BAM-12). Reactive construction products were ap-
plied e.g. to glass plates according to the manufacturer instructions in terms of preparation,
mixing, drying time, etc.

The construction products were tested with leaching methods developed e.g. by the CEN/TC
351 working group and were adapted to the requirements of ecotoxicity testing (see figure 1):
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Figure 1: Leaching tests applied: DSL-test and one stage batch test

Horizontal dynamic

surface leaching test
(DSLT)

CEN/TS 16637-2 DIN EN 12457-1

V/IA = 20 L/m? V/S =2 L/kg
Eluates: 6 hund 18 h <4 mm, 24 h

In total 17 monolithic and planar construction products were eluted with deionized water in
the Dynamic Surface Leaching test (DSLT) according to CEN/TS 16637-2. The vol-
ume/surface area ratio was set at 20 L/n? while using the mixture of the first two leaching
steps after 6 and 18 additional hours.

Three granular construction products were eluted in the one stage batch test according to 1ISO
12457 Part 1, which was originally developed for waste samples. Here, the sample is eluted in
an overhead shaker with a water/solid ratio of 2 L/kg over 24 h. In the technical specification
CEN/TS 16637-1 of CEN/TC 351/WG the test is mentioned as “indirect method".

The eluates were subjected to a chemical-based analysis (TOC, conductivity, pH, cations and
anions). In the BAM eluates anions and cations were quantified by ion chromatography. In
addition, GC-passing substances were qualitatively identified by gas chromatography coupled
with mass spectrometry (GC/MS). For this purpose, the eluates were concentrated in the or-

ganic solvent, separated by gas chromatography and detected at the mass spectrometer.

According to DIBt principles four aquatic tests (algae, daphnia, luminous bacteria, fish eggs),
one genotoxicity test (umu test) and a test for ready biodegradability (OECD 301 F) were
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used. Terrestrial tests were not considered in this project. The results of ecotoxicity tests were
indicated as LID (Lowest Ineffective Dilution).

Four eluates (BAM-14 BAM-GL1, HSR 2, HSR-3) demonstrated very high ecotoxicity in sev-
eral tests. In the luminescent bacteria test up to LIDip = 1536, in the algae test up to LIDa =
192 were observed. In contrast, the Daphnia test and fish egg test, with few exceptions (up to
LIDp = 192 and LIDegy = 8) were significantly lower. None of the samples tested was geno-
toxic in the umu test. The reproducibility of the test results obtained with the eluates was in
most samples well (£ 1 dilution step). In the three control trials in the DSL test and one stage
batch test little or no toxicity was observed. This confirms that the materials used for the
leaching tests do not induce any effects that could wrongly be attributed to the construction

products. The consideration of blank controls is recommended.

Eluates whose TOC was above ca. 10 mg / L were examined in the respirometer test accord-
ing to OECD 301 F in terms of their biodegradability. The COD was adjusted to 50-100
mg/L. The samples showed mainly a good biodegradability of 75% to 97% (BAM 2, BAM 4
BAM 11 BAM 22 BAM-G1, HSR-12). In contrast, the eluate of BAM-G2 only reached a
biodegradation of 44%, the eluate of HSR-3 a biodegradation of 46%.

To confirm the final selection of the construction products for the round robin test, 5 construc-
tion products were again eluted in the DSL test or one stage batch test and were then exam-
ined in the ecotoxicity tests. Hereby, also the reproducibility and robustness of the results ob-

tained in one laboratory should be verified.

It was demonstrated that the TOC can vary by a factor of 1.5 — 3. In particular, the hardening
construction products HSR-3 (factor 2.6) and BAM-22 (factor 1.7) were outstanding. The test
results of the ecotoxicity tests were within the expected range. The deviation of the LID in
both testing series is usually +/- 2 dilution steps. This is considered acceptable, because the

variability of sample preparation, washout, and bioassays add up.

2. Realisation of an European round robin test

A European round robin test conforming to DIN 1SO 5725 was conceptually prepared, real
ised, and evaluated. The aim was to determine the inter-laboratory variability of the overall
process for the ecotoxicological characterization of construction products in eluates and bio-
assays. To this end, two construction products BAM-G1 (granulate) and HSR-2 (roof sealing

sheet) were selected. Both are made of EPDM polymers (rubber). The granular construction
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product was eluted in the one stage batch test, the planar product in the DSL test. The bounda-
ry conditions for the preparation of the eluates, the sample pre-treatment and the implementa-
tion of bioassays were described in a detailed test plan. Participants were provided with tem-
plates and demonstration videos concerning the leaching tests. A total of 17 laboratories from
5 countries participated in the round robin test: Germany (12), Austria (2), Belgium (1),
Czech Republic (1) and France (1). With one exception, each laboratory performed one elu-
tion process for the specimens BAM-G1 and HSR-2. The eluates were examined in four bio-
assays: the algae test according to 1SO 8692: 2012, the daphnia test according to ISO 6341:
2012, the luminescent bacteria test according to DIN EN ISO 11348 Part 1-3 (2009) and the
fish egg test according to 1SO 15088: 2007.

The evaluation was centrally realised, while using Excel, ProLab standard, and the statistical
software ToxRat® in accordance with DIN ISO 5725-2. The interlaboratory variance is indi-
cated as measure of precision of the test results. Since the ring test participants only per-
formed the test once, the intra-laboratory standard deviation of repeatability could not be cal
culated. Thus, the reproducibility of test results refers to the inter-laboratory variability as the

lower limit of the expected reproducibility of the examined process.

The elution tests showed an acceptable variability of the electric conductivity and TOC. As a
first step of the evaluation of bioassays, the validity of the test results was assessed according
to the criteria specified in the test guidelines (depending on the test control mortality, ECso
reference substance, oxygen content, variability of certain parameters, control growth rate, pH
change). Then, three different methods were used for outlier analysis for each bioassay. Test
results, identified as outliers in at least two methods (99% significance level) or in two meth-
ods as almost-outliers (95% significance level) and one as outliers, were excluded from fur-

ther analyses. The summary of the evaluation is presented in tables land 2:
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Table 1: Interlaboratory test results with BAM-G1
BAM-G1
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (initial) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalidtests 0 4 1 0 0 4 1 0
Qutlier 0 0 1 1 0 0 1 1
e IR I AR NI A A R .
n (final) 16 8 11 11 15 6 10 11
Expected value 0,78 2,39 1,07 24,56 552,2 196,9 995,0 10,86
Geometricmean 0,52 1,61 0,76 19,64 396 152,4 804,0 8,66
95% Cl 0,34-0,81| 0,87-2,98 | 0,46-1,23 | 13,23-29,16 | 262-598 | 85,9 -270| 536-1204 | 5,82-12,89
95% PI 0,09-3,02| 0,28-9,23 | 0,15-3,85 | 530-72,83 | 80-1961| 37,5-620| 223-2891 | 2,32-32,40
99% PI 0,05-5,21| 0,16-1591| 0,09-6,39 | 3,52-109,5 | 49—-3227| 24,2-959| 150-4305 | 1,54 - 48,84
SR 0,86 2,64 1,06 18,44 537,8 161,1 725,4 8,22
CVr % 110,5 110,2 99,7 75,1 97,4 81,8 72,9 75,7
n=number of tests; Cl = confidence interval; PI= prediction interval = tolerance interval; sR = standard devia-
tion of reproducibility; CWb6 = coefficient of variation in %.
Table 2: Interlaboratory test results with HSR-2
HSR-2
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (initial) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalide tests 0 5 1 0 0 5 1 0
Outlier 1 0 0 0 1 0 0 0
No ECx/LID  ob-
tained 2 2 1 0 3 0 1 0
n (final) 14 5 12 12 13 7 12 12
Expected value 65,08 45,55 15,86 n.d. 2,39 8,31 59,46 1,25
Geometricmean 64,80 42,81 12,70 n.d. 2,34 5,56 47,73 1,2
95% ClI 61,7 - 68,0 31,4-58,3 8,7-18,5 nd. | 2,09-2,61 2,6-12,2 32,8-69,5 1,0-14
95% PI 54,0 - 77,8 21,5 - 85,4 3,4-469 | nd.| 1,56-3,50 | 1,0-32,0 13,0-175 | 0,6-2,2
99% PI 51,0-82,3 | 17,3-105,9 2,3-70,5 | nd.| 1,38-3,96 | 0,6—55,2 8,7 - 262 0,5-2,7
SR 6,1 16,57 11,87 n.d. 0,50 9,14 44,15 0,4
CVr % 9,3 36,4 74,8 n.d. 20,7 110,3 74,3 32,1

n=number of tests; Cl = confidence interval; PI= prediction interval = tolerance interval; sR = standard devia-
tion of reproducibility; CWb6 = coefficient of variation in %.
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After excluding non-valid bioassay resp. those identified as outliers bioassays or those with-
out evaluable dose-response relationships the statistical evaluation of the round robin test was
based 5 to 8 algae tests and 10-16 daphnia - , luminescent bacteria - and fish egg tests. With

the exception of the algae test with the HSR-2 eluate all results are statistically meaningful.

The LID and ECso values were determined as measure for toxicity. The eluate of BAM- G1
generally showed significantly lower ECso values than the eluate of HSR-2, which was con-
siderably more toxic. However, the elution conditions are not comparable. Thus, no ranking

of the construction products should be carried ot.

The luminescent bacteria, algae and daphnia tests were basically able to demonstrate toxic
effects and the level of toxicity. The fish egg proved to be significantly less sensitive than the
other tests and did not show any effects with the HSR-2 eluate. The other bioassays differed

in their sensitivity depending on the eluate as follows:

e BAM-Gl-eluate, sensitivity: daphnia test > luminescent bacteria test > algae test >
fish egg test;

e HSR-2-eluate, sensitivity: luminescent bacteria test > algae test > daphnia test > fish

egg test.

With few exceptions, no toxicity was found at a 1:2 dilution of the blank controls carried out
in parallel over the entire process. Thus, no significant contamination was introduced during
the different test sections from the eluent and the equipment, during storage and pre-treatment

of the eluates up to the performance of the ecotoxicity tests.

Both in absolute terms and in the order of the sensitivity of the test organisms, the two tested
construction products differed significantly. Thus, the entire process, consisting of elution and
several ecotoxicity tests (test battery) can be considered as suitable for an ecotoxicological
characterisation of construction products with acceptable variability. The coefficients of varia-
tion determined in this round robin test of up to 110% for ECso values appear as plausible as
the ECso values do not represent actual measurement result, but are derived by complex statis-
tical methods of several individual measuring variables and therefore by definition are affect-
ed to a more or less higher uncertainty (95% confidence limits). In addition, the ECso and
LID-values (= end points of the respective bioassays) in this round robin test integrate the
variability of the entire complex procedure from the elution process on sample storage to the

performance of the actual bioassays, which naturally increases the variability (see figure 2).
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Figure 2: Factors influencing the total variability of test results

Total variance of test results
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e Sub-samples from
construction products

Variance of
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3. Recommendations for the ecotoxicological evaluation of construction products

Based on the experience obtained in product testing and the interlaboratory test results contri-
butions to the technical guideline for ecotoxicological assessment of construction products
were prepared and submitted to CEN/TC 351 "Construction products: Assessment of release
of dangerous substances”. Here, the guideline CEN/TR 16110:2010 / DIN SPEC 19790:2011-
,Characterization of waste - guidance on the use of ecotoxicity tests on wastes”, which was
elaborated by CEN/TC 292 "Characterization of waste" served as a model. To this end, the
project results were presented at several workshops in Berlin and Brussels. In October 2014,
an ad hoc working group "Ecotoxicity assessment and biodegradability of construction prod-
ucts” was established under CEN/TC 351 and the work item was taken up in October 2015.
The objective is the elaboration of a technical report by the end of 2016. Within the project
also an exchange with the DIBt working group "test methods for environmental assessment™
took place, wherein the ecotoxicological evaluation of construction products according to the

DIBt concept is discussed and agreed on.

In summary, the direct testing of construction products is a very promising approach to assess
the release of dangerous substances from construction products into the environment. Here,
the combined effects of all leachable substances and transformation products are determined
over their total effects in bioassays. The focus is on construction products whose ingredients

are only detectable by analytical methods, if any, witha high effort. By means of the ecotoxi-
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cological characterization also a prioritization of construction products to be submitted for a
comprehensive evaluation (including chemical analysis) can be carried out. Ecotoxicity test-
ing is a complementary tool to chemical analysis suitable for certain product groups in com-

bination to this.

Cut edges of specimens that do not come into contact with water in the usual application

should be sealed with a toxicologically acceptable material before performing the elution test.

The agreement to use the first two fractions of the DSL test for the ecotoxicological tests
leads to the consequence that substances may be washed off from the surface of the specimen,
thus causing relatively high release rates. Later on, the leaching process for many construction
products is determined by diffusion of substances to the material surface and the washout rate
is reduced over time. For some products, the very long contact times in the last leaching phas-
es of the DSL-test may also cause higher concentrations. A long contact time may also have

the disadvantage that (bio) degradable ingredients are not gathered.

For the one stage batch tests for granular construction products the water contact is far more
intense than for DSLT. Similar leaching tests with a water/solid ratio of 10 L/kg are also
widely used and suitable. The shake test is a practical, simple process and at a low water/solid
ratio relatively high concentrations in the leachate can be expected. By defining a specific
ratio of the volume of water to the surface (DSLT) or the weight (shaking test) the compara-
bility of test results can be improved. The determination of the test fractions to be tested de-

pends on the objective.

The approach applied in the project considers a combination of elution tests for construction
products with a test battery representing different trophic levels (algae as primary producers,
daphnia as primary consumers, fish eggs as secondary consumer and bacteria as decompos-
ers). The study showed significantly differing ecotoxicity patterns of eluates from construc-
tion products in the different bioassays. Basically, the various biological effects can only be
represented by a test battery and not by a single organism. For practical reasons the tests used
can be allocated to short-term tests (acute toxicity). Chronic toxicity testing would be associ-
ated with much higher costs. It is recommended to use only standardized and validated test
methods (DIN EN ISO or OECD Guidelines).

The intra-laboratory variability of the ecotoxicity tests (only determined in the Hydrotox la-
boratory) usually was in the range +/- 1 dilution levels (assuming a factor of 2 in the concen-
tration). In subsequent repetitions of the leaching tests with 20 construction products both the

chemical sum parameters (TOC, conductivity) as well as in the ecotoxicity showed an ac-
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ceptable reproducibility in this range. Exceptions include sealants or reactive or hardening
construction products. The interlaboratory reproducibility determined in European round rob-
in test was usually in the range +/- 2 dilutions steps (assuming a factor of 4 in the concentra-
tion). The variability increased with increasing toxicity. When considering the complex inter-
play of many factors this variability that may lead to variation coefficient of > 100% is ac-
ceptable.
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1. Einfithrung und Aufgabenstellung

Im Juli 2013 wurde die Europdische Bauprodukterichtlinie durch die Bauprodukteverordnung
(Verordnung (EU) Nr. 305/2011) ersetzt. Jetzt kobnnen die Mitgliedstaaten ihre Vorschriften
fur die Umweltauswirkungen ihrer Bauwerke im européischen Rahmen umfassender geltend
machen als bisher. So sollen auch Anforderungen berticksichtigt werden, die fiir Auswirkun-
gen bei der Erstellung und beim Abbruch von Geb&uden und anderen Bauwerken gelten. Bis-
her lag der Fokus bei Anforderungen an die Nutzungsphase. Aktuell laufen im CEN/TC 351
WGL entsprechende Normungsarbeiten zur Bestimmung der Freisetzung gefahrlicher Stoffe
aus Bauprodukten. Ziel ist eine Harmonisierung von Prifmethoden zur Umsetzung der Um-

weltanforderungen an Bauwerke fiir Bauprodukte.

In Deutschland waren die hier relevanten Vorschriften bisher in den ,,Grundsatzen zur Bewer-
tung der Auswirkungen von Bauprodukten auf Boden und Grundwasser* des Deutschen Insti-
tuts fir Bautechnik enthalten. Sie beschreiben ein Bewertungskonzept basierend u.a. auf Aus-
laugtests und sogenannten Geringfiigigkeitsschwellen fur das Grundwasser (DIBt 2011). Fur
Produkte, deren Eluate so komplex zusammengesetzt sind, dass die genaue Zusammensetzung
nur mit erheblichem analytischen Aufwand festzustellen ist und fir die keine zuverlassige
Bewertung 6kotoxischer Wirkungen anhand von Daten fir Einzelstoffe moglich ist, sieht das
Bewertungskonzept vor, die Eluate direkt in Biotests auf dkotoxikologische Wirkungen zu

untersuchen.

Das Projekt ,,Empfehlungen fur eine Testbatterie zur okotoxikologischen Bewertung der
Umweltvertraglichkeit von Bauprodukten® ist ein Beitrag zur Harmonisierung 6kotoxikologi-
scher Prifmethoden flir Bauprodukte zur Umsetzung der Lebenszyklusanforderungen der
Bauprodukteverordnung. Ziel war es, Empfehlungen fiir eine Testbatterie zur 6kotoxikologi-
schen Bewertung der Umweltvertraglichkeit von Bauprodukten fir die Aullenanwendung zu
erarbeiten und diese in den Europdischen Normungsprozess, zum Beispiel in Form eines
technischen Berichts (CEN/TR), einzubringen.

Im ersten Arbeitspaket (AP 1) wurden 20 représentative Bauprodukte anhand von Branchen-
kenntnissen ausgewéhlt und in das Untersuchungsprogramm einbezogen. Im Fokus standen
vor allem Bauprodukte, die mobilisierbare organische Stoffe enthalten. Diese wurden mit Elu-
tionsverfahren getestet, die u.a. vom CEN/TC 351 erarbeitet und vom Projektteam an die Er-
fordernisse der Okotoxizitatstests angepasst wurden. Die Eluate wurden einer chemischen
Basisanalytik betreffend anorganischer Parameter und spezifischer Substanzen unterzogen.

Geméal den DIBt-Grundsatzen wurden vier aquatische Tests (Algen, Daphnien, Leuchtbakte-
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rien, Fischeier), ein Gentoxizitatstest (umu- Test oder Ames- Test) sowie ein Test zur leichten
biologischen Abbaubarkeit (OECD 301 B bzw. OECD 301 F) eingesetzt. Terrestrische Tests
waren in diesem Projekt nicht vorgesehen. GeméaR den DIBt-Grundsétzen sollen terrestrische

Tests bei Bedarf aufgenommen werden.

Im zweiten Arbeitspaket (AP 2) wurden auf Grundlage der Erfahrungen bei der Produktpri-
fung Zuarbeiten zu der technischen Leitlinie zur 6kotoxikologischen Bewertung von Baupro-
dukten geleistet und bei CEN/TC 351 eingereicht. Als Vorbild diente die im CEN/TC 292
erarbeitete Leitlinie CEN/TR 16110:2010 / DIN SPEC 19790:2011-03: ,Charakterisierung
von Abfillen - Anleitung zur Anwendung von Okotoxizitatspriifungen auf Abfille”.

Am 13. Februar 2014 wurde das Projekt auf dem UBA- Workshop “ Européische Harmoni-
sierung der Bewertung der Freisetzung gefahrlicher Stoffe aus Bauprodukten® in Berlin vor-
gestellt. Am 10. April 2014 fand der CEN-Workshop “How to deal with biological test me-
thods for ecotoxicity and biodegradability in CEN/TC 351?” in Brissel statt, auf dem die bis-

herigen Ergebnisse des UBA-Projektes vorgestellt wurden.

Im Oktober 2014 wurde auf Grundlage des Mandats M/3661 unter CEN/TC 3512 eine Ad-hoc
Arbeitsgruppe ,,Okotoxikologische Bewertung und Bioabbaubarkeit von Bauprodukten einge-
richtet. Im Oktober 2015 wurde das Arbeitsthema formell in der CEN/TC 351 / WGL1 aufge-

nommen. Ziel ist die Erarbeitung eines technischen Reports bis Ende 2016.

Im Rahmen des Projektes fand ein Austausch mit der DIBt-Arbeitsgruppe ,Prufverfahren zur
Umweltbewertung” statt, in der auch die 0kotoxikologische Bewertung von Bauprodukten

nach dem DIBt-Konzept abgestimmt wird.

Im dritten Arbeitspaket (AP 3) wurde ein Europdischer Ringversuch konzeptionell vorberei-
tet, durchgefuhrt und ausgewertet. Je ein flachiges und granulares Produkt wurde fir die
Durchfiihrung ausgewahlt. Die Planung des statistischen Versuchsdesigns und die Auswer-
tung war konform zur DIN 1SO 5725. Die Ergebnisse wurden zentral Uber die Statistiksoft-

ware ToxRat ausgewertet.

AbschlieBend wurde ein Workshop am 11. April 2016 beim DIN e.V. in Berlin organisiert,

auf dem die Ergebnisse vorgestellt und diskutiert wurden.

1 European Commission M/366 on harmonised approaches relating to dangerous substances under the construc-
tion products directive (16.3.2015).

2 CEN/TC 351 Construction Products — Assessment of release of dangerous substances.

29




UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

2. Screening-Untersuchungen Bauprodukte

2.1. Vorgehen zur Auswahl der Bauprodukte
In der Screening-Phase wurden aus 39 Bauprodukten insgesamt 20 fiir die Auswaschtests und

okotoxikologischen Untersuchungen ausgesucht. Hierbei wurden monolithische, flachige und
granulare Bauprodukte bericksichtigt. Neben der 6kotoxikologischen Charakterisierung der
Bauprodukte war ein weiteres Ziel die Auswahl geeigneter Bauprodukte fir den geplanten

Ringversuch.

Die Auswahl der Bauprodukte wurde auf dem Kick-off-Treffen diskutiert. Im Auswahlpro-
zess wurden folgende Quellen einbezogen:

e Ubersicht der CEN ,Standards under the Construction Products Directive* vom Okto-
ber 2012.

e Arbeitsprogramme der Technischen Komitees des CEN-Bausektors3, darunter u.a.
auch CEN/TC 217 ,Surfaces for sports areas* und CEN/TC 155 “Plastic piping sys-

tems and ducting systems*.

e CEN TCs, die sich (teilweise) mit Bauprodukten beschéftigen: CEN/TC 69 - Industrial
valves, CEN/TC 127 - Fire safety in buildings, CEN/TC 132 - Aluminium and alumin-
ium alloys, CEN/TC 139 - Paints and varnishes, CEN/TC 189 — Geosynthetics,
CEN/TC 349 - Sealants for joints in building construction, CEN/TC 350 - Sustainabil-
ity of construction works, CEN/TC 350 - Sustainability of construction works,
CEN/SS B02 - Structures, CEN/SS B02 - Structures, CEN/SS B99 - Building and

construction - Undetermined (siehe Anhang 1)
e Ubersicht von Europaischen Technischen Zulassungen fiir Bauprodukte.

e Giltige Zulassungen auf der Internetseite der ,,European Organisation for Technical
Approvals“ (EOTA, http//iwww.eota.eu/).

e Von der EOTA wurde eine Checklist “release of dangerous substances in pro-
ducts/kits” erstellt, die eine tabellarische Zuordnung von Bauprodukten und Schad-
stoffen zu Anwendungsbereichen mit direktem Kontakt zu Boden, Grundwasser und
Oberflachenwasser darstellt (EOTA 2012).

3 http://www.cen.eu/cen/Sectors/Sectors/Construction/Pages/Workprogramme.aspx
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e Einige EOTA-Leitlinien fur die Europaische Technische Zulassung werden im Bun-

desanzeiger veroffentlicht und wurden hinsichtlich der Anforderung Nr. 3: ,Hygiene,
Gesundheit und Umweltschutz® durchgesehen (BMVBS 2012).

e Die ,European database CP-DS on legislation on substances in construction pro-

ducts“4 ermdglichte Recherchen zu den nationalen Bauvorschriften fir einzelne ge-

fahrliche Stoffe.

Die folgenden Produktgruppen wurden vorerst in eine Vorauswahlliste aufgenommen und

noch vertieft recherchiert (Tabelle 1).

Tabelle 1:

Fiir die Vorauswahl fiir Screeningtestsrecherchierte Bauprodukte und Pro-

duktnormen

Norm | Bezeichnung

DIN EN 15651-
1:2012-12

DIN EN 15651-
4:2012-12

DIN EN 16153:2010-
09

DIN EN 1013:2013

DIN EN 14934:2007-
12

EN 13164:2008

DIN EN 13256:2005-
04

DIN EN 13252

DIN EN 15534-
1:2012-09

DIN EN 13476:2007

Fugendichtstoffe fur nicht tragende Anwendungen in Gebduden und FuRgéanger-
wegen - Teil 1: Fugendichtstoffe fur Fassadenelemente; Deutsche Fassung
EN 15651-1:2012

Fugendichtstoffe fur nicht tragende Anwendungen in Gebduden und FuRgéanger-
wegen - Teil 4: Fugendichtstoffe fir Fulgangerwege; Deutsche Fassung
EN 15651-4:2012

Lichtdurchlassige flache mehrwandige Platten aus Polycarbonat (PC) fir Innen-
und AulRenanwendungen an Dachern, Wanden und Decken - Anforderungen und
Prufverfahren; Deutsche Fassung prEN 16153:2010

Lichtdurchlassige, einschalige, profilierte Platten aus Kunststoff fiir Innen- und
AulRenanwendungen an Dachern, Wanden und Decken - Anforderungen und Prf-
verfahren; Deutsche Fassung EN 1013:2012

Waérmedadmmung und leichte Fullprodukte fur Anwendungen im Tiefbau - Werk-
maRig hergestellte Produkte aus extrudiertem Polystyrolschaum (XPS) - Spezifi-
kation; Deutsche Fassung EN 14934:2007

Warmedammstoffe fir Gebdude - Werkmaliig hergestellte Produkte aus
extrudiertem Polystyrolschaum (XPS) - Spezifikation

Geotextilien und geotextilverwandte Produkte - Geforderte Eigenschaften fur die
Anwendung im Tunnelbau und in Tiefbauwerken; Deutsche Fassung
EN 13256:2000 + A1:2005

Geotextilien und geotextilverwandte Produkte - Geforderte Eigenschaften fur die
Anwendung in Drananlagen

Verbundwerkstoffe aus Cellulose haltigen Materialien und Thermoplasten (Uibli-
cherweise Holz-Polymer-Werkstoffe (WPC) oder natiirliche Faserverbundwerk-
stoffe (NFC) genannt) - Teil 1: Prufverfahren zur Beschreibung von Formmassen
und Erzeugnissen; Deutsche Fassung

prEN 15534-1:2012

Kunststoff-Rohrleitungssysteme fiir erdverlegte drucklose Abwasserkanale und -
leitungen - Rohrleitungssysteme mit profilierter Wandung aus weichmacherfreiem
Polyvinylchlorid (PVC-U), Polypropylen (PP) und Polyethylen (PE) - Teil 2: An-

4 http://ec.europa.eu/enterprise/construction/cpd-ds/
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Norm | Bezeichnung

forderungen an Rohre und Formstlicke mit glatter Innen- und AuBenflache und an
das Rohrleitungssystem, Typ A; Deutsche Fassung EN 13476-2:2007

DIN EN 13967:2012- | Abdichtungsbahnen - Kunststoff- und Elastomerbahnen fiir die Bauwerksabdich-
07 tung gegen Bodenfeuchte und Wasser - Definitionen und Eigenschaften.
Kunststoff-Rohrleitungssysteme - Rohrleitungssysteme zum Ableiten von Abwas-
ser innerhalb der Gebaudestruktur - Eigenschaften fiir die Gebrauchstauglichkeit
von Rohren, Formstiicken und deren Verbindungen; Deutsche Fassung

EN 15012:2007

ETAG 005 Abdichtungen mit Flussigkunststoffen

Bitumen und bitumenhaltige Bindemittel — Rahmenwerk fir die Spezifikation von
polymermodifiziertem Bitumen

Warmedammstoffe fir Gebaude - WerkméRig hergestellte Produkte aus Schaum-
glas (CG) — Spezifikation

DIN EN 15012:2007

EN 14023:2010

EN 13167:2008

Es wurden bevorzugt Produkte betrachtet, fiir die eine Freisetzung organischer Substanzen ins
Wasser unter Anwendungsbedingungen angenommen werden kann. Bei den organischen
Substanzen sollte es sich mdglichst nicht um solche handeln, fiir die bereits Geringfligigkeits-
schwellenwerten (GFS) definiert wurden (z.B. Biozide). Stattdessen sollte insbesondere die
Okotoxikologische Wirkung von Gemischen mit unbekannter Zusammensetzung erfasst wer-

den.

2.2. Ausgewadhlte Bauprodukte und Vorbereitung der Proben
Die okotoxikologische Untersuchung von Bauprodukte folgte dem in Abbildung 1 beschrie-

benen Schema:
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Abbildung 1: Auswahlder Bauprodukte und Untersuchungsreihen

Auswahl von 39
Bauprodukten
v
Eignung Elutionsverfahren ‘—ﬁ Eluatherstellung
v

Auswahl von 20 Chemische Basisanalyse
Bauprodukten < Lei.tféhigkeit, pH, TOC, Kationen,
Anionen, spezifische Substanzen

Screeningtests Okotoxizitat
Algen, Daphnien, Leuchtbakterien,
Fischei, umu-Test, OECD 301F

Bewertung
der Effekte

Auswahl von 5 Wiederholung
Bauprodukten Okotoxizitatstests
flachig, kornig (Reproduzierbarkeit)

Ringversuch mit 2

Bauprodukten + Blindproben
BAM-G1 flachig, HSR-2 kérnig
(Interlaborvarianz)

Zunéchst sind von 39 Bauprodukte, beidenen die Auswaschung von organischen und weniger
von anorganischen Stoffen erwartet wurde, Elutionsversuche durchgefihrt worden (vgl. Er-
gebnisse Kap. 3.1). Berucksichtigt wurden beispielsweise Dichtungsmassen, Dichtungsbah-
nen, Ddmmstoffe, Geotextilien und Vliese. Eine Schnittmenge von 20 Bauprodukten wurde
anschlieRend in den verschiedenen Okotoxizitéatstests untersucht (vgl. Ergebnisse Kap. 3.2).
Fir die ndhere Eingrenzung der flir den Ringversuch in Frage kommenden Proben wurden 5
Bauprodukten nochmals eluiert und die Okotoxizitat bestimmt, um die laborinterne Reprodu-
zierbarkeit der Ergebnisse einschatzen zu konnen (vgl. Ergebnisse Kap. 4.2). Letztlich wurden
2 Bauprodukte der ursprunglichen Auswahlliste dann im Ringversuch untersucht (vgl. Ergeb-
nisse Kap. 5).

Die nicht-professionellen Produkte sind in Baumérkten bezogen worden. Aussagekraftige
Informationen zu den Inhaltstoffen waren deshalb kaum erhéltlich. Ebenso wenig lie3 sich fir
einzelne Produkte klaren, wie stark der Kontakt mit Wasser wahrend der Nutzungsphase sein
wird. Der Bezug von professionellen Produkten erfolgte Uber Hersteller oder Fachbetriebe. Zu
den professionellen Produkten liegen Informationen in Form von technischen Datenb lattern
und Sicherheitsdatenbléttern vor. Die Gesamtheit der potentiell auswaschbaren Komponenten

ist aber nicht aufgefiihrt. Welche Verbreitung die bericksichtigten Produkte auf dem Markt
jeweils haben, ist unklar.
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Aufgrund der unbekannten Zusammensetzungen wurde akzeptiert, dass sowohl anorganische
als auch organische Komponenten ausgewaschen werden und 6kotoxische Wirkungen ausi-
ben kdnnen. Beispielsweise sind Metalle, fir die GFS vorliegen, oft als Begleitkomponenten
enthalten. Die organischen Substanzen wiederum sind analytisch kaum zu identifizieren, so-

lange nicht konkrete Hinweise auf 0kotoxikologisch relevante Einzelverbindungen vorliegen.

Die Prifkorper bzw. Probenmaterialien wurden entsprechend der Vorgaben vom Hersteller
und der Technischen Datenblatter verarbeitet. Flachige Produkte wurden mit einem Messer
oder einer Sage zurechtgeschnitten, um den Testbedingungen zu entsprechen. Dabei entstan-
dene Schnittflachen wurden mit Acrylharz abgedichtet. Fir flexible Schnittkanten waren da-
gegen elutionsfreie Abdichtungsmassen nicht verfugbar, sodass bei HSR-1 und HSR-2 auf
eine Kantenversiegelung verzichtet wurde. In der Praxis sind zudem offene, tberlappende
Schnittkanten tblich und daher die Situation anwendungstypisch. Die granularen Bauproduk-
te sind eingewogen worden. Das Herstelldatum und/oder die Aushértezeit der Untersuchungs-

probe wurden im Prifbericht angegeben.

In einigen Fallen war es nicht méglich, mit vertretbarem Aufwand Produkte in der Form zu
untersuchen, in der sie auch tatsachlich eingesetzt werden. Das trifft beispielsweise auf die
Fugendichtmassen zu (BAM-2, BAM-3 und BAM-4). Die Massen wurden in vorgefertigte
Edelstahlprofile geftllt. Um ausreichend Eluatvolumen erzeugen zu kénnen, wurden diese
Massen spater auch flachig auf Glasplatten aufgetragen. Bei anderen Produkten, beispielswei-
se Geotextilien und Geokompositen, sind die Strukturen so komplex oder sperrig, dass sich
die effektiv wasserbenetzbare Oberflache nicht erfassen lasst, insbesondere auch nicht bei
Materialmischungen (z.B. HSR-1, HSR-12). Bei textilen Trégereinlagen, vor allem wasser-
saugenden Vliesstoffen, lassen sich die wasserbenetzbaren Oberflachen ebenfalls nicht exakt

abschatzen. Vereinfachend wurde die ein- oder beidseitige Grundflache angenommen.

2.3. Auslaugpriifungen

2.3.1. Auswahl der Testmethoden
Vorzugsweise sollten die von der CEN/TC351 vorgeschlagenen zwei Auslaugprufungen ein-

gesetzt werden: der Dynamic Surface Leaching Test (DSLT) und der Perkolationstest. Zu-
nachst war auch die Durchfiihrung von Perkolationsversuchen vorgesehen. Zum Zeitpunkt des
Beginns der ersten Versuchsserien waren die Randparameter fiir diese jedoch noch nicht ent-
schieden, so dass granulare Produkte ausschliellich mit dem Schitteltest eluiert wurden. Die
angedachte Prifstrategie wurde aber auf dem UBA-Workshop ,,Recommendations for a test

battery for the ecotoxicological assessment of construction products” am 06.03.2013 unter
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Beteiligung mehrerer Vertreter der CEN/TC 351, der Deutsche Bauchemie und des DIBt in
Bezug auf die Eluatherstellung korniger Bauprodukte modifiziert. Die ausgewahlten kérnigen
Bauprodukte sollen in Anlehnung an die Untersuchung von Abfallen im Schittelverfahren
eluiert werden. Der Schitteltest ist robust in der Durchfihrung und anerkannt als Standardver-
fahren. Die Anwendung einfacher Auslaugprifungen (DSLT und Schiittelversuche), fur deren
Durchfiihrung die entsprechende Ausristung in Wasserlaboren tblicherweise vorhanden ist,

ist generell vorteilhaft (Abbildung 1).

Mit den zwei etablierten Testverfahren wird der im Ringversuch verfolgten Strategie Rech-
nung getragen, die Eluatherstellung durch die beteiligten Laboratorien durchfiihren zu lassen,
um die Variabilitat des Gesamtsystems - von der Eluatherstellung bis zur Okotoxizitétspri-
fung - zu beurteilen Auch im EU Abfallringversuch wurde ein einfacher Schiitteltest als Elu-
tionstest durchgefiihrt (Becker et al. 2007, Moser et al. 2009).

In jedem Fall sollten, um eindeutige Effekte in den biologischen Tests zu erfassen, mdglichst
konzentrierte Eluate hergestellt werden. Daher wurde die niedrigsten in den Auslaugprifun-
gen vorgesehenen Verhéltnisse des Wasservolumens zur Probenflache (V/A) bzw. zum Pro-
bengewicht (V/S) eingestellt (vgl. Abbildung 1).
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Abbildung 2: Eingesetzte Auslaugpriifungen: DSLT und Schiittelverfahren

Horizontale dynamische

Oberflachen-
auslaugpriifung (DSLT)

CEN/TS 16637-2 DIN EN 12457-1

AT "UY

‘

V/A =20 L/Im? V/S =2 L/kg
Eluate: 6 hund 18 h <4 mm, 24 h

Ziel der Untersuchungen ist nicht die Simulation des Auslaugverhaltens und der daraus abge-
leiteten Auswirkungen auf die Umwelt. Auch langfristige 6kotoxikologische Effekte waren
weder Gegenstand der Untersuchungen, noch lassen sie sich mit den Kurzzeittests (die als

einzige praktikabel erscheinen) abdecken.

2.3.2. Horizontale dynamische Oberflachenauslaugpriifung
Monolithische und flachige Bauprodukte wurden nach dem vom CEN TC351/WG1 entwi-
ckelten Testverfahrens ,Horizontale dynamische Oberflichenauslaugprifung” CEN/TS
16637-2: Construction products — Assessment of release of dangerous substances — Part 2:

Horizontal dynamic surface leaching test, DSLT), welches fir entsprechende Bauprodukte
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vorgesehen ist, eluiert.® Die Produkte wurden in deionisiertem Wasser mit einer Leitfahigkeit
<5 uS/cm getaucht und das Wasser in definierten Zeitabstanden erneuert. Der Abstand zwi-
schen der/den Oberflache(n) zu den Wéanden der Auslaugbehdlter betrug mindestens 2 cm.
Nach Vorgabe der Norm wird fir monolithische Produkte ein Verhéltnis aus Wasservolumen
zur Prifkorperoberflache von V/A = 80 + 10 L/n? (= 8 £ 1 ml/cn?) und bei plattenartigen
Produkte ein V/A-Verhaltnis bis 20 L/nm? angewendet. Im Zeitraum von 64 Tagen werden
Ublicherweise 8 Auslaugungsschritte mit ansteigender Dauer (6 h, 18 h, 1,25 d bis zu 28 d)
durchgefiihrt (Gesamtelutionsdauer von 6 h, 1d, 2,25 d etc.).

Fur die Herstellung der Eluate wurden zwei Anpassungen vorgenommen. Zum einen wurden
nur die ersten zwei Auswaschetappen (nach 6 und weiteren 18 Stunden) umgesetzt, diese bei-
den Eluate jeweils vereinigt, und fur die weiteren Untersuchungen verwendet. Zum anderen
wurde das V/A-Verhaltnis auf V/A = 20 L/n? (2 ml/cre) festgelegt. Damit lassen sich Eluate
mit hohen Konzentrationen ausgewaschener Stoffe fur das Ansetzen von Verdinnungsreihen
erhalten und trotzdem entspricht das VV/A-Verhdltnis noch dem unteren Limit des DSLT.

Die HSR hat 15 Priifkérper mit Schnittkanten von 80 x 125 mm (100 cm?) hergestellt. Beiden
meisten Prifkorpern konnte die effektiv eluierbare Oberflache, auch die innere Oberflache
durch feinstrukturiertes textiles Tragermaterial, nicht berechnet werden. Die im DSLT gefor-
derten 2 cm Wassersaule war nur auf flachigen Materialoberflachen sichergestellt, nicht aber
auf Komposit-Geotextilien. Daher sind in HSR-Eluaten im Vergleich zu BAM-Proben ent-

sprechend hohere Ausgangskonzentrationen zu erwarten.

In Abhéngigkeit von der Art und Form der Bauprodukte wurden die DSLT-Versuche in fiinf
Varianten (A — E) durchgefiihrt(Tabelle 2).

5 Verwendet wurde der Schlussentwurf der nun verabschiedeten CEN/TS 16637-2 (August 2014). Bauprodukte -
Bewertung der Freisetzung von gefdhrlichen Stoffen - Teil 2: Horizontale dynamische Oberflachenauslaugprii-
fung

6 Der Doppelpfeil kennzeichnet die im TS-2-Verfahren vorgesehenen 2 cm Wasserhdhe.
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Tabelle 2: Elutionsbedingungen im DSL-Test
Variante A:

Prufkérper liegt auf dem Boden des Testgefales, nur die nach oben
zeigende Oberflache ist in die Flachenkalkulation einbezogen

gilt fur:
, [ , BAM-2, BAM-3, BAM-4, BAM-7, BAM-13, BAM-22

Variante B:

Prufkérper schwimmt auf der Wasseroberflache, nur die nach unten
zeigende Oberflache ist in die Flachenkalkulation einbezogen

. . gilt fur:
BAM-1, BAM-18, HSR-15

Variante C:

Priifkorperist rundum exponiert, alle Oberflachen sind in
die Flachenkalkulation einbezogen

gilt fur:
BAM-8, BAM-10, BAM-14, BAM-19, BAM-20, BAM-21, HSR1-14

Variante D:

Prufkérper sind auch in Hohlraumen, deren innere Oberflache be-
rechnet ist, im Wasserkontakt; Solche Innenflachen wurden in der
V/IA-Kalkulation bei Produkten der BAM einbezogen

gilt fur:
BAM-11, BAM-15, BAM-16, BAM-17

Variante E:

Versuchsaufbau zum Testen von Rohren, Material ist auf AufRen-und
Innenseite identisch und in Wasserkontakt, beide Flachen wurden in
die Flachenberechnung einbezogen

gilt fur:
BAM-5, BAM-6
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2.3.3. Einstufiges Schiittelverfahren
In der urspringlichen Planung war der Perkolationstest fir kdrnige Bauprodukte vorgesehen,
der ebenfalls von der CEN/TC351 erarbeitet wurde. ’ Die Randbedingungen des Perkolations-
tests waren zum Zeitpunkt der Versuchsplanung allerdings noch nicht abschlieBend definiert.
Daher wurde firr die drei granularen Produkte das Schuttelverfahren nach DIN EN 12457 Teil
1 (2003) eingesetzt, das urspringlich fur Abfalle entwickelt und in diesem Bereich auch mit
Okotoxizitatstests gekoppelt wird. 8 Hierbei wird die Probe mit einem Wasser/Feststoff-
Verhaltnis von 2 L/kg tber 24 h in einem Schittler eluiert. Von der BAM wurde ein Uber-
kopf-Schiittler mit einer Frequenz von 7 U/min verwendet. Die Leitlinie CEN/TR 16110 ver-
weist in Tabelle 1 auf die DIN EN 12457 Teil 1 — 4.° Auf diese Verfahren wird auch in der
Technischen Spezifikation CEN/TS 16637-1 der CEN/TC 351 als ,,indirekte Verfahren* ver-
wiesen. 10 Fir Bauprodukte sind einige Anpassungen erforderlich, um die eluierten organi-
schen Verbindungen besser zu erfassen. So sollten in den Eluaten vorhandene Feststoffe nach
einer 15 minitigen Absetzphase vorzugsweise Uber Zentrifugation statt Filtration entfernt
werden. Dies steht in Ubereinstimmung mit DIN 19527.11 Die mechanische Belastung der
Proben ist sehr hoch (anders als im S&ulentest) und kann zur Zerstdrung des Materials fuhren
(beobachtet bei BAM-G3, Schaumglasschotter). Dies kann zu einer unrealistisch hohen Frei-
setzung von Stoffen flhren, so dass die Schittelmethode hier ungeeignet ist. Schittelversuche
nach DIN EN 12457 sind in chemisch-analytischen Laboren weit verbreitet etabliert, da sie in

anderen Rechtsbereichen (Abfélle, Boden, Baggergut etc.) eingesetzt werden.

2.4. Chemische Analysen Standardparameter
Fur die Eluate wurden pH-Wert, TOC-Gehalt (totaler organischer Kohlenstoff) und elektri-

sche Leitfahigkeit bestimmt. Der TOC-Gehalt wurde mit einem Shimadzu TOC-VCPH-
Analyzer (Shimadzu, Berlin) durch katalytische Verbrennung bei 680 °C und nicht-dispersive

7 CEN/TS16637-3 (2016) Construction products - Assessment of release of dangerous substances - Part 3: Hori-
zontal up-flow percolation test (noch nicht erschienen). Hierbei wird die in eine Siule gepackte Priifprobe mit
Wasser durchsickert und das Leachingverhalten in Abhéngigkeit des Wasser/Feststoff-Verhaltnisses W/F zu
festgelegten W/F unter hydraulisch-dynamischen Bedingungen beobachtet.

8 DIN EN 12457-1. Characterization of waste - Leaching; Compliance test for leaching of granular and sludges -
Part1: One stage batch test at a liquid to solid ration of 2 L/kg with particle size below 4 mm (without or with
size reduction).

9 CEN/TR16110 (2010) Charakterisierung von Abfillen - Anleitung zur Anwendung von Okotoxizititspriifungen
auf Abfille.

10 DIN CEN/TS16637-1; DIN SPEC 18046-1(2014-11) Bauprodukte - Bewertung der Freisetzung von gefidhrlichen
Stoffen - Teil 1: Leitfaden fiir die Festlegung von Auslaugpriifungen und zusétzlichen Priifschritten.

11 DIN 19527 (August 2012). Elution von Feststoffen - Schiittelverfahren zur Untersuchung des Elutionsverhaltens
von organischen Stoffen mit einem Wasser/Feststoff-Verhaltnis von 2 1/kg.
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Infrarotdetektion des dabei gebildeten CO2 bestimmt. In den Eluaten der BAM wurden anor-
ganische Parameter analysiert, um Hinweise zu bekommen, auf welche Stoffe mdgliche
okotoxikologische Effekte zurtickzufiihren sind. Anionen (F, CF, SO*) wurden mittels lo-
nenchromatographie (Dionex 320 mit Leitfahigkeitsdetektor, Dionex) analysiert. Kationen
(Al, As, B, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Hg, K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Sb, Se, Sn, Sr, Ti, T,
V, Zn) wurden zuerst mittels ICP/OES (iICAP 7000 ICP-OES mit axialer und radialer Be-
obachtungsrichtung, Thermo Scientific) quantifiziert. Die Elemente, deren Bestimmungsgren-
ze unterschritten war, wurden anschlieBend mittels ICP/MS (ICAP Q, Thermo Scientific mit
CCT-Zelle) bestimmt.

Fur einen Teil der Versuche wurden die Massen der Prufkérper vor und nach der Elution be-
stimmt, um die Wasseraufnahme n zu erfassen. Die Resultate zu den Elutionsversuchen sind

im Anhang 2 dargestellt.

Bauprodukteluate, deren TOC-Gehalt Gber 10 mg/L lag oder deren elektrische Leitfahigkeit
Uber 10-20 pS/cm lag, wurden in einer zweiten Versuchsserie erneut eluiert. Die Wiederho-
lung der Elution wurde in sechsfachen ParallelAnsétzen pro Produkt durchgefiihrt, damit die
fur Okotoxtests erforderlichen Probenvolumina von 2 L gewonnen werden konnten. Die Elua-

te wurden an die Hydrotox GmbH fir 6kotoxikologische Untersuchungen versandt.

Im Labor der Hydrotox GmbH wurde der TOC der aufgetauten Proben nochmals bestimmt,
um Aussagen zur Stabilitdt der Proben zu erhalten. Verwendet wurde das TOC-Messgerat
TOC-5000A der Fa. Shimadzu (Verbrennung bei 680°C mit Platinkatalysator, CO2 Bestim-
mung im Infrarotgasanalysator (NDIR) nach Ansé&uern der Probe und Ausstrippen des anor-
ganischen Kohlenstoffs im Sauerstoffstrom = Ausblasmethode). Da hierbei flichtige organi-
sche Verbindungen entweichen kdnnen, wurden einzelne Proben noch zusétzlich Uber den
Gesamtkohlenstoff (TC) abziiglich des anorganischen Kohlenstoffs (IC) vermessen (TOC =
TC-IC). Von einigen Proben wurde als Bezugswert fir die biologische Abbaubarkeit der aus-
gewaschenen Substanzen im Respirometertest die chemische Oxidierbarkeit der organischen
Verbindungen (CSB) photometrisch mit dem Photometer CADAS 30 mittels Rundkuvetten-
test (LCK 514, LCK 114, LCK 314 der Fa. Hach-Lange, Dusseldorf) bestimmt.12

12 Methode der CSB-Bestimmung: Zweistiindige Oxidation mit Kaliumdichromat, Schwefelsdure, Silber- und
Quecksilbersulfat bei 148 °Cin Anlehnungan DIN 38409 H41
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2.5. ldentifizierung von Stoffen mittels (GC/MS)
Die von der BAM hergestellten Eluate wurden zusétzlich mittels Gaschromatographie in
Kopplung mit Massenspektrometrie (GC/MS) untersucht. Mittels qualitativer chemischer
Analysen wurden ausgewaschene und GC-géngige Stoffe gesucht. Dazu wurden die Eluate im
organischen Lodsungsmittel eingeengt, gaschromatographisch aufgetrennt und am Massen-
spektrometer detektiert. Hinweise zur Identitdt der Verbindungen lieferten Vergleiche mit

Spektren aus Spektrenbibliotheken.

Probenaufarbeitung: 100 ml Teilproben der erhaltenen Eluate wurden dreimal mit jeweils
30 ml Chloroform fiir 15 min im Uberkopfschiittler extrahiert. Die Phasentrennung erfolgte in
einem Scheidetrichter. Die drei Losungsmittelphasen wurden vereint, tber wasserfreiem Nat-
riumsulfat getrocknet und am Rotationsverdampfer eingeengt. Diese Proben wurden in je-
weils 2 ml Aceton aufgenommen, nach Bedarf verdiinnt und mittels GC/MS analysiert. Eluate
der Produkte BAM-G1 und BAM-G2 wurden auBerdem jeweils zweimal mit 30 ml Toluol,
Dichlormethan und Ethylacetat fir 20 min auf dem Horizontalschittler extrahiert und nach
Phasentrennung, Vereinen der Losungsmittelphasen, Trocknen und Einengen (wie oben) in 2
ml Toluol aufgenommen. Zur Kontrolle wurden zu jeder Versuchsserie Blindproben unter-

sucht, bei denen die Testansatze das verwendete Wasser, aber kein Bauprodukt enthielten.

Identifizierung von Verbindungen: Zur Analyse am GC/MS wurden jeweils 1 pl Extrakt in
einen PTV-Einlass bei 65 °C injiziert. Die Trennung erfolgte an einer HP-5MS-Saule (30 m,
0,25 mm, 0,25 pm Filmdicke) mit folgendem Temperaturprogramm: 70 °C (2 min), 25 °/min
bis 150 °C, 3 °/min bis 200 °C, 8 °/min bis 280 °C (10 min). Als Tragergas diente Helium.
Zur ldentifizierung der aufgetrennten Substanzen wurden die Spektrenbibliotheken NIST 11
bzw. RTL Pest genutzt.

Die Vorgehensweise beinhaltet verschiedene Einschrankungen fur das Erkennen von Sub-
stanzen in den Eluaten. Es werden nur Substanzen erfasst, die (1) mit dem verwendeten L6-
sungsmittel aus der wassrigen Phase extrahierbar sind, (2) bei erhthter Temperatur stabil und
gaschromatographisch trennbar sind und (3) im Massenspektrometer in detektierbare lonen
Uberfuhrt werden kénnen. Der Vergleich von Massenspektren aus Datenbanken mit erhalte-
nen Massenspektren liefert iblicherweise mehrere Substanzvorschlage. Eine sichere Identifi-
zierung erfordert den Nachweis, dass die Verbindung aus der untersuchten Probe und die Re-
ferenzsubstanz gleiche Retentionszeit und das gleiche Fragmentierungsmuster unter identi-
schen Trenn- und Detektionsbedingungen aufweisen. Aussagen zur Menge der ausgewasche-

nen Einzelsubstanzen sind mit der oben beschriebenen Vorgehensweise nicht mdglich.
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Als relativ gesichert wurden nur die Substanzvorschlage beriicksichtigt, die eine hohe Uber-
einstimmung (>90%) zwischen gemessenen und den in der Datenbank enthaltenen Massen-
spektren aufweisen. Wenn Spektren z.B. durch mangelnde chromatographische Trennung
oder einen hohen Matrixanteil zur betreffenden Retentionszeit Uberlagert sind, kann das zu
einer schlechten Ubereinstimmung und somit zum Ubersehen von Substanzen fithren. Ein
Vergleich der Analysenergebnisse mit Referenzsubstanzen erfolgte nur fir 2-
Mercaptobenzothiazol. Fir die tbrigen Substanzvorschldge wurden keine Uberpriifungen mit
Referenzsubstanzen durchgeftuihrt. Zahlreiche in den Eluaten enthaltene Substanzen konnten

nicht identifiziert werden.

Besondere Sorgfalt ist erforderlich, um Substanzen auszuschlieRen, die aus anderen Quellen
stammen. Bei der Aufarbeitung der Proben wurde das verwendete Losungsmittel vollstandig
verdampft und die Probe in einem viel geringeren Volumen aufgenommen. Dadurch wurden
in Losungsmitteln enthaltene Substanzen etwa 1:50 angereichert, und kénnen in den Proben
detektierbar sein. Eine weitere Quelle fir den Eintrag von Substanzen kénnen Substanzen aus
Kunststoff-Wasserleitungen sein. Die aufgearbeiteten Blindproben enthielten Phthalate sowie
2,4-Di-tert-butylphenol (CAS 96-76-4) und 7,9-Di-tert-butyl-1-oxaspiro(4,5)deca-6,9-diene-
2,8-dion (CAS 082304-66-3). Fir die beiden letzteren ist beschrieben, dass sie aus Kunststoff-

Wasserleitungen in das Wasser gelangen konnen. Das kann hier der Fall sein.

Bei Substanzen, die aus verschiedenen Produkten mehrfach identifiziert wurden, wurde tber-
pruft, ob die Retentionszeiten uUbereinstimmen. Um zu prifen, ob Substanzvorschlége plausi-
bel sind, wurde abgefragt, ob die gefundenen Substanzen unter REACH registriert sind und
Hinweise auf eine Verwendung bei der Herstellung von Bauprodukten gegeben sind
(http://echa.europa.eu/de/information-on-chemicals/registered-substances). Mit allgemeinen
Recherchen in der Fachliteratur und im Internet wurde nach Hinweisen zur Verwendung die-

ser Stoffe gesucht.

2.6. Okotoxizitédtstests
Vor der Durchfiihrung der Okotoxizitétstests wurden alle Eluate portioniert und in PE Fla-
schen tiefgefroren. Der Versand der von der BAM bzw. der HSR hergestellten Eluate erfolgte
tiefgefroren tber einen Paketexpress-Service. Die Auswahl der Okotoxizitatstests erfolgte in
Abstimmung mit dem UBA und in Anlehnung an DIBt-Grundsétze zur Bewertung der Aus-

wirkungen von Bauprodukten auf Boden und Grundwasser (DIBt 2009-2011, Ehrnsperger
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2005). Die erste Auswertung der Okotoxizitatstests wurde einheitlich nach dem tblichen Ver-
dinnungsstufenkonzept (,,lowest ineffective dilution = LID) vorgenommen. 13 Das bedeutet,
es wird der Verdinnungsfaktor angegeben, ab dem kein signifikanter Effekt mehr erkennbar
ist. Dieses Vorgehen ist bei Umweltproben tblich und wird in Deutschland routineméfRig zur
Bewertung von Abwasserproben herangezogen. Die Beschreibung der Dosis/Wirkungs-
Beziehung uber die Effektkonzentrationen EC1o, EC20 und ECso mittels statistischer Methoden

wurde in den Screening-Serien nicht vorgenommen.

Die begleitenden pH-, Sauerstoff- und Leitfahigkeitsmessungen in den Okotoxizititstests er-
folgten mit dem Gerét Multi 9430 der Fa WTW, Weilheim mit den Messsonden SenTix 950,
FDO 925 und TetraCon 925.

2.6.1. Algentest 1S0 8692 (2012)

Fur das Projekt wurde vereinbart, den Algentest mit der neuen ISO 8692 (15.2.2012) durchzu-
fuhren. Die Norm sieht zwei Algenarten vor: Desmodesmus subspicatus und Pseudokirchne-
riella subcapitata. Nach dieser Norm wird die Hemmung der Wachstumsraten, also der Zu-
nahme der Algenzahl pro Tag, angegeben. Bei den ersten Versuchsserien mit Desmodesmus
subspicatus konnte die in der ISO geforderte Wachstumsrate von 1,4 / d (entspricht Vermeh-
rung um Faktor 67 in 72 h) in den Kontrollansédtzen nicht immer eingehalten werden.4 Daher
wurde in Absprache mit dem UBA beschlossen, auf Pseudokirchneriella subcapitata umzu-
steigen, um damit das Ziel der Untersuchungen, die Identifizierung geeigneter Produkte fir
den EU-Ringversuch, sicherzustellen. Im Européischen Ausland wird ndmlich eher mit Pseu-
dokirchneriella subcapitata gearbeitet. Die fir den Test verwendeten Algen werden in Sus-
pensionskultur mit Holm-Hansen-Medium (HH-Medium) geziichtet, die Stammkultur wird
wochentlich in frisches Medium umgesetzt, um sie im exponentiellen Wachstum zu halten.

Zu Versuchsbeginn wird eine Algendichte von 0,5-1 x 10* Algen/ml eingestellt. Die Inkubati-
on der Ansdtze erfolgte in einem Lichtthermostat RUMED 1301 (Rubarth Apparate GmbH
Laatzen, Deutschland) bei einer Lichtintensitat zwischen 60 — 120 yE m2 st (oder 4440 und

13 Vgl.ISO 5667-16, Annex A: ,,In toxicity testing of waste water by means of defined dilutions (D), the lowest
ineffective dilution (LID) expresses the most concentrated test batch at which no inhibition, or only effects not
exceeding the test specific variability, had been observed. D is expressed as the reciprocal value of the volume
fraction of waste water in the test batch. Example: 1/4 waste water (volume fraction of 25 %) is dilution level D
=4

14 Im Bericht sind ausschliefllich giiltige Tests der Screening-Untersuchung protokolliert worden. Es sei drauf
hingewiesen, dass auch die anderen Ergebnisse mit Desmodesmus subspicatus nach DIN 38412-33 sowie OECD
201 giiltig waren. Es wird vermutet, dass das Giiltigkeitskriterium der ISO 8692 betreffend einer Wachstumsrate
> 1,4 im Wesentlichen aus Versuchen mit Pseudokirchneriella subcapitata abgeleitet wurde. In der Diskussion
um die ISO 8692 wurde fiir Desmodesmus subspicatus zunéchst eine niedrigere Wachstumsrate vorgeschlagen.
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8880 Lux) und 23 +/- 2°C. Die Ansédtze werden durch Drehen entlang der Lichtquellen
gleichmaiiig und kontinuierlich beleuchtet und periodisch geschttelt. Die Auswertung erfolg-
te Uber die Messung der Chlorophylifluoreszenz mittels eines Fluoreszenz Mikrotiterplatten
Readers (Tecan infinite F200, Tecan Group Ltd. Mé&nnedorf, Schweiz). Hierbei wurde die
Chlorophyllfluoreszenz nach 72 h in Zellzahlen umgerechnet. Der Korrelationsfaktor ergibt
sich durch Vergleich der Algenzahl-Messungen in einem Coulter Counter Z2 (Fa. Beckman
Coulter, Krefeld) mit der Fluoreszenzintensitat. Als Bezugspunkt fur 0 h wird der eingestellte
Algentiter herangezogen. Die Anfangsfluoreszenz zu 0 h wird ebenfalls bestimmt, um eine
mdgliche Eigenfluoreszenz der Eluate zu erfassen. Eventuell noch vorhandene Partikel wer-
den durch Absetzenlassen entfernt. Sofern der pH-Wert auBerhalb des Bereichs von 6,0 bis
9,0 lag, wird er mit HCI bzw. NaOH auf 7,0 +/- 0,2 eingestellt.

Als Ergebnis wird der Verdinnungsfaktor LIDa ermittelt, ab dem innerhalb der Inkubations-
zeit die Wachstumsrate um weniger als 5% gehemmt wird.*®> Hinweis: In deutschen Normen

wird dieser Wert auch als Ga bezeichnet.

Halbjahrlich wird eine Qualitatstberprifung der verwendeten Algen mit der Referenzsubstanz
Kaliumdichromat durchgefiihrt. Fir den Zeitraum, in dem die Screening-Versuche fir die
Bauprodukte durchgefihrt wurden, lag der ErCso fir Desmodesmus subspicatus bei ErCso =
0,83 — 0,94 mg/L und fur Pseudokirchneriella subcapitata bei ErCso = 0,90 mg/L. Die ErCso

Werte lagen somit im Bereich der in der ISO-Norm genannten Werte.

2.6.2. Daphnientest DIN ENISO 6341 (2013)
Bestimmt wird die akute toxische Wirkung von den Eluaten auf Daphnia magna STRAUS

(Crustacea), die aus der Zucht des Umweltbundesamtes in Berlin-Marienfelde stammen und
seit Oktober 2012 im Labor der Hydrotox bei 20°C £+ 1°C und einem Tag-Nacht-Rhythmus
von 16:8 Stunden in Elendt M4 Medium gehalten werden. Die zu den Blattfulkrebsen (Bran-
chiopoda) gehdrenden Daphnien zeichnen sich durch parthenogenetische Vermehrung aus,
d.h. dass sich weibliche Tiere ohne Befruchtung Uber Generationen hin fortpflanzen kdnnen.

Je Verdinnungsstufe wurden je 5 Daphnien in 2 Becherglaser eingesetzt (Summe 10

15 In dernach Abwasserverordnung noch giiltigen DIN 38412-33 wird die Hemmung auf Abnahme der Fluores-
zenz nach 72 h gegeniiber der Kontrollen bezogen und ein GA-Wert bestimmt, ab dem diese Hemmung < 20%
betragt. Der Unterschied zur ISO (5% bezogen auf die Wachstumsrate) ist im Wesentlichen mathematisch be-
dingt. Die Daten lassen sich ineinander umrechnen, es kénnen sich aber leicht abweichende oder variierende
LIDa bzw. Ga-Werte ergeben.
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Daphnien je Konzentration). Die Auswertung erfolgt nach 24 h und 48 h.16 Als MaR wird der
Verdunnungsfaktor LIDp ermittelt, ab dem innerhalb von 24 h bzw. 48 h keine akute Toxizi-
tat auf die Daphnien festgestellt wird. Hinweis: In deutschen Normen wird dieser Wert auch

als Gp bhezeichnet.

Der LIDp-Wert entspricht dem Verdinnungsfaktor, bei dem 90% der Daphnien ihre
Schwimmféhigkeit behalten. Der pH-Wert der Proben wurde falls erforderlich mit HCI oder
NaOH auf 7,0 +/- 0,2 eingestellt. Sofern grobe Partikel enthalten sind, werden diese durch
Absetzenlassen liber > 30 min bis 1 h entfernt. Die Sensitivitdt der verwendeten Daphnien
wird regelméRig mit der Referenzsubstanz Kaliumdichromat tberpruft. Nach EN 1SO 6341
soll der ECso (24h) von Kaliumdichromat zwischen 0,6 und 2,1 mg/L liegen. Laut AQS-
Merkblatt P-9/2 liegt der ECso(24h)-Wert fiir Kaliumdichromat in der Regel bei 0,6 — 2,4
mg/L. Bei Hydrotox wurde in dem Versuchszeitraum ein ECso von 1,92 mg/l bis 2,43 mg/|
mg/L bestimmt, was innerhalb der Vorgaben der EN ISO bzw. des AQS-Merkblattes liegt.1’

2.6.3. Leuchtbakterientest DIN EN ISO 11348-2 (2009)
Bestimmt wurde die Toxizitdt der Eluate auf die marinen Bakterien der Gattung Vibrio fi-

scheri, die ein natlrliches Leuchten (Biolumineszenz) zeigen, das eng mit der Stoffwech-
selaktivitat gekoppelt ist. Eine Abnahme der Leuchtintensitat nach einer Expositionszeit von
30 min stellt ein Mal fir die toxische Einwirkung auf die Bakterien dar. Die Testdurchfiih-
rung erfolgte mit dem System LUMIS-tox der Fa. Hach-Lange, Dusseldorf. Die flissigge-
trockneten Bakterien vom Stamm Vibrio fischeri NRRL-B-11177 wurden ebenfalls von der
Fa. Hach Lange bezogen (LCK 482). Als Positivkontrolle wurde gemall den Vorgaben der
AQS Kaliumdichromat (4 mg/l) in jeder Versuchsserie mit getestet. Die Proben wurden mit
Kochsalz bis zu einer 2%igen Losung aufgesalzen und der pH-Wert gegebenenfalls mit HCI
oder NaOH auf 7,0 +/- 0,2 eingestellt. Als Testergebnis wird die kleinste Verdlnnungsstufe
LIDu, bei der die Lichtemission um weniger als 20% gehemmt wird, angegeben. Hinweis: Im

deutschen Normen wird dieser Wert auch als G bezeichnet.

2.6.4. Fischeitest DINEN ISO 15088 (2009)
Im Fischeitest wird die Ontogenese von Embryonen des Zebrabérbling (Danio rerio Hamilton

Buchnan), ein Karpfenfisch (Cyprinidae), tber 48 h von der befruchteten Eizelle bis zur Larve

16 Anhang F der ISO beschreibt eine LID-Screeningversion mit 2*5 Daphnien. Die ISO sieht eine Auswertung ent-
wedernach 24 oder nach 48 h vor.

17 LAWA AQS Merkblatter fiir Wasser, Abwasser- und Schlammuntersuchung. Loseblattsammlung Erich Schmidt
Verlag, Berlin Analytische Qualitdtssicherung.
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kurz vor dem Schlipfen zur Bewertung der toxischen Wirkung von Umweltproben herange-
zogen. Definierte Storungen der Embryonalentwicklung sind dabei als Letalitatskriterium

festgelegt. Die Begutachtung erfolgt unter dem Inversmikroskop.

Die befruchteten Fischeier wurden aus der eigenen Fischhalterung gewonnen und zwischen
dem 4-Zellstadium und 32-Zellstadium verwendet. In 24-Well- Zellkulturplatten werden 10
befruchtete Eier je Verdinnungsstufe sowie der Negativkontrolle und Positivkontrolle einge-
setzt. Auf jeder Platte werden zudem vier interne Negativkontrollen mitgeftihrt. Nach 24 und
48 h wird die Embryonalentwicklung unter dem Inversmikroskop bei 25- bis 40-facher Ver-
groRerung uberprift und hinsichtlich der folgenden Endpunkte bewertet: a) Ei ist nicht entwi-
ckelt/koaguliert, b) Embryo hat keinen Herzschlag, ¢) Embryo weist keine Schwanzablésung
vom Dottersack auf und d) Embryo weist keine Somitenbildung auf. Da das letzte Kriterium
nur mit einiger Erfahrung sicher zu erkennen ist, wird die Somitenbildung nur in der Durch-
fuhrung nach DIN 38 415-6 (2003), nicht aber in der Durchfiihrung nach 1ISO 15088 fir die
Bewertung toxischer Effekte herangezogen. In vorliegender Untersuchung wurde die Somi-

tenbildung getrennt erfasst und dokumentiert.

Diejenige Verdlnnungsstufe in der hochstens 10% der exponierten Embryonen absterben,

wird als LIDggg bezeichnet. Hinweis: In deutschen Normen auch als Gei angegeben.

Als Positivkontrolle wurde gemaR den Vorgaben der AQS 3,4-Dichloranilin (3.7 mg/L) in
jedem Versuch mit getestet. Der pH-Wert der Eluate wurde, falls erforderlich, mit HCI oder
NaOH auf 7,0 +/- 0,2 eingestelIt.

2.6.5. umu-Test I1SO 13829 (2000)
Der umu-Test ist ein Gentoxizitatstest mit dem gentechnisch verénderten Bakterium Salmo-
nella typhimurium TA 1535/pSK 1002. Die Bakterien werden mit verschiedenen Konzentrati-
onen der Eluate inkubiert. Hierbei induzieren Gentoxine das sogenannte umuC-Gen, das zum
SOS-Reparatursystem der Zelle gehort, welches einer Schadigung der bakteriellen Erbsub-
stanz entgegenwirkt. Durch die Kopplung des umuC-Gens mit dem lacZ-Gen fir die R3-
Galaktosidase kann indirekt die Aktivierung des umuC-Gens durch Farbstoffbildung mit
o-Nitrophenyl- Galactopyranosid (ONPG) bei 420 nm nachgewiesen werden. Die Induktions-
rate (IR) entspricht der Zunahme der Extinktion bei 420 nm gegentiber der Negativkontrolle.
Bei der Berechnung der Induktionsrate wird der Wachstumsfaktor, der Uber die optische
Dichte bei 600 nm bestimmt wird, bertcksichtigt. Die Durchfiihrung erfolgte in Mikrotiter-
platten (Greiner 96 Well Microplate PS F-bottom), die photometrische Auswertung in einem

Mikrotiterplattenphotometer (Tecan infinite F200, Tecan Group Ltd. Mannedorf, Schweiz).
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Zur metabolischen Aktivierung wird Rattenleberhomogenat (S9) der Firma Moltox (Lot
2897) verwendet. Als Positivkontrollen wurden 4-Nitroquinolinoxid (0,5 pg/ml, — S9) bzw. 2-
Aminoanthracen (2 pg/ml, + S9) eingesetzt.

Eine Hemmung des Bakterienwachstums driickt sich in einem gegentber der Kontrolle ver-
minderten Wachstumsfaktor (WF) aus. Bei Wachstumsfaktoren unter 0,5 (50% Wachstums-
hemmung) werden die Ergebnisse nicht gewertet. Als Ergebnis gilt der kleinste Wert der Ver-
dinnungsstufe, bei der eine Induktionsrate < 1,5 gemessen wird. Werden bei Zusatz von S9
unterschiedliche Induktionsraten gemessen, so ist der hthere der beiden Werte maRgebend
(LIDeu).

2.7. Biologische Abbaubarkeit im Respirometertest OECD 301 F
Als Screeningtest zur Erfassung der biologischen Abbaubarkeit wurde der manometrische

Respirationstest eingesetzt. Hierbei wird die Sauerstoffzehrung in geschlossenen Respirome-
tern halbkontinuierlich tber Druckmessungen bestimmt. Verwendet wurde das System der Fa.
WTW in Weilheim, das aus 500 mL Enghalsglasflaschen, einem Reihenmagnetrihrer
OxiTop® IS 12, den OxiTop®-C Messkdpfen und der Ausleseeinheit OxiTop® OC 110 Con-
troller besteht. Der durch die Sauerstoffzehrung entstehende Unterdruck wird in zwei Testan-
sétzen sowie den entsprechenden Kontrollen Gber 28 d aufgezeichnet. Das entstehende CO:
wird an NaOH gebunden, das in einem Kocher der Gummidichtung zwischen Flasche und
Druckkopf vorgelegt ist. Als Konzentration wird tUblicherweise ein Theoretischer Sauerstoff-
bedarf (ThSB) bzw. ersatzweise ein Chemischer Sauerstoffbedarf (CSB) von 100 mg/L einge-
stellt. Als Referenzsubstanz wurden drei Ansatze mit Natriumacetat (ThSB = 0,78 mg O2/mg)
mitgetestet. Der als Inokulum verwendete Belebtschlamm wurde einen Tag vor Versuchsbe-
ginn aus der kommunalen Klaranlage Breisgauer Bucht mit 600.000 EGW entnommen und
durch Verdlnnung auf eine Inokulumdichte von 30 mg/l Trockensubstanz eingestellt. Ein
Abbaugrad von > 60 % ThSB innerhalb von 28 d und innerhalb eines "10-Tage Fensters™
nach dem Ende der lag-Phase gilt bei Einzelsubstanzenals Kriterium fir die Einstufung einer
Prifsubstanz als "biologisch leicht abbaubar”. Bei Gemischen kann dieses Kriterium nicht
sinnvoll angewandt werden, da der CSB nicht einer spezifischen Substanz zugeordnet werden
kann. Indiesem Fall wird das Ergebnis als Hinweis gewertet, ob die organischen Bestandteile

des Eluates einem biologischen Abbau zugénglich sind oder nicht.
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3. Ergebnisse Screening-Untersuchung

3.1. Auslaugpriifungen
Zundchst wurden Auswaschversuche mit allen 39 Bauprodukten durchgefihrt. 37 Proben
wurden mit dem DSLT eluiert und die Eluate chemisch charakterisiert (vgl. Anhang 2: Tabel-
le 2-1 und 2-2). Drei kornige Proben wurden von der BAM im Schitteltest untersucht (vgl.
Tabelle 2-6 im Anhang). Ziel der Screeningversuche war es, geeignete Bauprodukte im Vor-
feld hinsichtlich des Eluationsverhaltens grob zu charakterisieren und lediglich auffallende
Proben ( TOC > 10 mg/L und/oder mit Leitfihigkeit > 10 ps/cm) in die Okotoxtestung hin-
einzunehmen. Zwar ist bekannt, dass der TOC nicht als aussagekréftiger Indikator flr die
Okotoxizitat gilt, aber zumindest geben hohere TOC-Gehalte einen Hinweis auf organische
Verbindungen im Eluat. damit ist die Wahrscheinlichkeit erhoht, dass die Proben in den Bio-
tests ansprechen. Umgekehrt gilt, dass geringe TOC-Gehalte keine hohen Konzentrationen

von organischen Substanzen erwarten lassen.

Nur in knapp der Halfte aller Eluate wurden leicht erhthte Leitfahigkeiten gemessen; in sogar
mehr als der Halfte aller Proben lagen die pH-Werte noch im Bereich vom deionisiertem
Wasser mit pH 5 bis 7. Bei 50 % der Eluate sind somit pH und Leitfahigkeit durch die Bau-
produkte nicht messbar beeinflusst worden.

Der Blindwert im Schiittelversuch ergab eine nicht erwartete Leitfahigkeit von 18 pS/cm,

sodass ein gewisser Eintrag Uber die Flaschen vermutet werden kann.

Aufgrund der Screening-Ergebnisse wurden 20 Bauprodukte fir eine erneute Elution im
DSLT oder Schittelverfahren ausgewahlt. Die fir die Okotoxizitatspriifung ausgewahlten
(frischen) Bauprodukte wurden nachfolgend in drei Serien im DSLT eluiert (vgl. Angang 2,
Tabellen 2-3 bis 2-5 sowie 2-7). TOC, pH und Leitfahigkeit wurden bestimmt sowie diese
Parameter zusatzlich nochmals nach Auftauen der Proben im Labor der Hydrotox GmbH ana-
lysiert (vgl. Tabelle 3).
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Tabelle 3: Vergleichsmessungen Summenparameter!8
TOC mg/L CSB mg/L Leitfahigkeit uS/cm
Erstes Erstes
DSLT- Eluate fur  Hydrotox- DSLT- Eluate fur ~ Hydrotox-
Screening  Okotox *) Messungen Screening Okotox  Messungen
BAM-1 PUR-Schaum 4,1 16 28,6 43,4 13 47 21
BAM-2 Z‘é?we”d'cmmasse’ 723 453 4691 1549 131 274 280
BAM4  Achiharz 724 390 1062 3 48 103
Dichtmasse
BAM-5 Kanalrohr <1(BG) 1,1 34 10,9 10,9
BAM-6  Fallrohr <1 (BG) 1,7 3,2 15,9 15,9
BAM-7 Flissig-Kunststoff 7,1 2,7
BAM-8  Acnylglas <1(BG) 14 0,7 5,2 5,2
BAM-10 PVC-Platte <1 (BG) 14 1.8 52 5,2
Wood-Plastic-
BAM-11 Composite (WPC) 81 68,3 n.d. 345 345
PC-
BAM-12 Hohlkammerplatte <1 (BG) 0,6 0,7 1,6 1,6
Synthetischer
BAM-14  Sportbodenbelag (fir 4,8 5,6 7,3 7,3 20 24,6
aufien)
BAM-22  Bitumendickschicht 48 44 4 136 339 323
BAM-G1 EPDM Granulat **) 52,5 61,2 82,3 201 198
BAM-G2 TPES Granulat 23,8 29,9 715 197 198
EPDM
HSR-2 (Dachbahnen) 6,2 6,2 9 14,5 14,5 17,9
FKS
HSR-3 Flussigkunststoffabdi 69,3 69,3 95,3 23,5 23,5 31,5
chtung (Dachbahnen)
PVC (Kunststoffbahn
HSR-6 fur 3,6 3,6 2,3 10,7 10,7 5,6
Dachabdichtungen)
Elastomerbitumen-
HSR-7 Dichtungsbahn 25 25 19 19,8 19,8 19,6
(Wurzelfest)
PET Multifil mit
HSR-10  Polymerschutzumma 7,8 7.8 3,2 11,6 11,6 18,8
ntelung (Geotextil)
Kern: Polyamid
HSR-12  Monoflament 469 469 354 137| 155 155 174

Auflagen: PP Vlies /
PVC-Bahn

*) Von der BAM bzw der HSR fiir die Okotoxpriifungen hergestellt Eluate.
**) Untypisches CSB/TOC-Verhdltnis, Nachtestung erforderlich.

Bei den Bauprodukten BAM-2 und -4 gab es deutliche Abweichungen sowohl hinsichtlich

des TOC als auch der Leitfahigkeit, die auf eine schlechte Reproduzierbarkeit der Elution

bzw. auf eine mangelnde Probenstabilitat hinweisen.

18 Es sind nur Vergleichsmessungen dokumentiert, die vollstindigen Daten finden sich im Anhang 2 (Tabelle 2-1 bis

Tabelle

2-5.
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Die chemische Charakterisierung der Proben ergab bei den Bauprodukten, die fir die reale
Anwendung aus z&hflussigen Vorprodukten hergestellt wurden, z.T. sehr hohe TOC-Werte
von bis zu 724 mg/L (vgl. Fugendichtmasse BAM-2 und -3, Arcylharzdichtmasse BAM-4,
siehe Tabelle 2-1 im Anhang). Es wurde vermutet, dass ein betrachtlicher Teil des TOC aus
Lésungsmitteln stammt und wéahrend Lagerung bzw. dem Versand verdunsten kdnnte. Bei
einigen Eluaten (insbesondere BAM-1, -2 und 4) ergab sich deshalb eine deutliche Abwei-
chung vom TOC-Wert, was als Hinweis auf schlecht reproduzierbare Elutionsverhaltnisse
und/oder dem Verlust flichtiger Losemittel gedeutet werden kann (vgl. Tabelle 3). Die starke
Streuung der dazugehorigen Analysenresultate in Wiederholungsversuchen zeigt, dass die
Prifkorpervorbereitung anspruchsvoll und schlecht reproduzierbar ist. Demgegentber lassen
sich mit festen Materialien, z.B. flexible Dachbahnen, Resultate erzielen, die nur eine Streu-
ung von 10-20% aufwiesen. Die Leitfahigkeit im Eluat erreichte bei der Acryl
Fugendichtmasse (BAM-2) einen maximalen Wert von 131 pS/cm. In den anderen Eluaten
wurden Werte im Bereich von 10-20 pS/cm bestimmt (vgl. Tabelle 3).

Die Dachbahnen HSR-1 und -2, -4 bis -8, sowie die XPS-Dammplatte HSR-15 zeigen fast
durchgehend keine TOC-Gehalte >10 mg/L oder erhthte Leitfahigkeiten an, obwohl mit teils
nur halb so grolRer Wassermenge eluiert wurde wie im DSLT empfohlen wird (vgl. Anhang 2-
2). Fur die EPDM-Bahn (HSR-2) liegen Erfahrungswerte zur Auswaschung von Zink im Be-
reich von 0.15 mg/l vor. Fir HSR-8 ist zur Auswaschung von Mecoprop bekannt, dass die
Konzentrationen bei rund 0.5 bis 0.05 mg/l liegen (Burkhardt et al. 2008). Der Flissigkunst-
stoff HSR-3 mit rund 50 mg/L TOC sticht hervor.

Unter den Geotextilien, -Gittern und Kompositen sind die TOC-Gehalte in den Eluaten von
HSR-9 bis -11 sowie HSR-13 und -14 nicht wesentlich erhoht bzw. erfullen selten die Aus-
wahlkriterien. Nur der Geokomposit HSR-12 ist auffallend mit einem TOC-Gehalt von 40-50
mg/L (vgl. Anhang 2-2).

Die Auslaugprifungen finden bei Raumtemperatur statt. Stoffdiffusion ist aber stark durch
den Konzentrationsgradienten an der Materialoberflache (Anreicherungszone) und die Tem-
peratur gesteuert. Da in der Realitat auf Dachoberflachen im Sommer durchaus Temperaturen
von 30 — 70°C erreicht werden, sind einige Produkte (HSR-1 bis -4, -7) ergdnzend bei +50°C
eluiert worden. Hierbei zeigte sich, dass die TOC-Gehalte sofort um einen Faktor 3-4 anstei-
gen und beispielsweise in Probe HSR-3 rund 205 mg/L TOC ergaben. Die Leitfahigkeiten

erhdhten sich um einen Faktor 2 (Daten nicht dargestellt).
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Fir die Okotoxizitatstests wurden die 20 Bauprodukte in drei Serien eluiert. In der 1. Serie
fuhrte Hydrotox den DSL-Test mit den Proben BAM-5, -6, -8 und BAM-10 bis -12 durch, in
der 2. Serie mit allen HSR-Proben und in einer 3. Serie mit den restlichen BAM-Produkten.
Die Bauprodukte BAM-1, -11 und -22 sowie HSR-3 und -12 mit hohen TOC und Leitfahig-
keiten in den Eluaten erfiillten die festgelegten Auswahlkriterien fur die zweite Auslaugpri-
fung mit nachfolgenden Okotoxversuchen. Die anderen gewahlten 15 Produkte waren hin-
sichtlich des TOC eher unauffallig. Der hohe TOC von BAM-2 und -4 ist vermutlich durch
leicht flichtige Komponenten beeinflusst. Weitere Proben wurden vertieft untersucht, da die
Zusammensetzung eine Auswaschung von spezifischen Komponenten erwarten liel und de-
ren Anwendungsbereiche mit intensivem Wasserkontakt in Zusammenhang steht. Dies gilt fur
die EPDM-Bahn mit Zink (HSR-2), die PVVC-Bahn mit Weichmachern (HSR-6), die wurzel-
feste Bitumenbahn mit Mecoprop (HSR-8), und das Geotextil mit Polymerummantelung
(HSR-10). Bei den BAM-Produkten ergaben sich daruber hinaus Hinweise aus den Elemen-

tanalysen zu eluierbaren Begleitkomponenten.

Die Substanzen, die mit hoher Wahrscheinlichkeit anhand ihres Massenspektrums erkannt
wurden, und fur die auch plausibel ist, dass sie in Bauprodukten eingesetzt sind, sind in den
Tabellen 4 und 5 zusammengefasst. Diese Zusammenstellung ist als Hinweis auf die Identitat
auswaschbarer Substanzen zu werten. Im Anhang 5 sind weitere Details zur GHS-Einstufung
der identifizierten Stoffe hinsichtlich Umweltgefahren wiedergegeben, wobei ein direkter
Vergleich nicht moglich ist, da die Konzentrationen in den Eluaten nicht bekannt sind und

weitere, nicht identifizierte 6kotoxikologisch bedenkliche Stoffe enthalten sein kdnnen.
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Tabelle 4: Qualitative GC/MS Analytik in Eluaten des DSL-Tests
Code Beschreibung Chemische Verbindungen
BAM-1 PUR-Schaum Triphenylphosphat (TPP)
TPP-Transformationsprodukte (Phenolringe methyliert)
Tris(2-chlorisopropyl)phosphat (TCPP)
N-Phenylformamid
BAM-2 Fugendichtmasse |Diethylphthalate (DEP)
(Acryl) 1(3H)-Isobenzofuranon
langkettige fluorhaltige Ester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-3 Fugendichtmasse |2-Octyl-3(2H)-isothiazolone
(silanmodifiziertes  [1(3H)-Isobenzofuranon
Polymer)
BAM-4 | Acrylharz-Dichtmasse |Phthalate, Einzelsubstanzen nicht sicher identifiziert
BAM-5 | PVC-U-Rohr, Kanal- |Benzophenon
rohr, orange Trichloressigsaurehexadecylester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-6 PVC-Fallrohr, grau |Squalen
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-7 Flissig-Kunststoff |2- Chlorpropionséureoctadecylester
Phthalate, nicht sicher identifiziert
langkettige fluorhaltige Ester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-8 Acrylglas 1-Chlornonadekan
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-11 Holz-Kunststoff-  [Benzophenon
Verbundwerkstoff Squalen
Phthalate, Einzelsubstanzen nicht sicher identifiziert
Dichloressigsdureheptadecylester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-12 | PC-Hohlkammerplatte |Diisodecylphthalate (DIDP)
Trichloressigsdurehexadecylester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-13 Dichtmasse Diethylphthalat (DEP)
n-Buttersdaure-2-ethylhexylester
1(3H)-Isobenzofuranon
langkettige fluorhaltige Ester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-14 | EPDM-Sportboden |2-Mercaptobenzothiazol
Transformationsprodukte von 2-Mercaptobenzothiazol
langkettige fluorhaltige Ester
langkettige Kohlenwasserstoffe
BAM-18 XPS E-15-Heptadecenal
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Tabelle 5: GC/MS Analytik in Eluaten des einstufigen Schiittelverfahrens

Code Beschreibung Chemische Verbindungen
BAM-GL EPDM Granulat  [2-Mercaptobenzothiazol

Transformationsprodukte von 2-Mercaptobenzothiazol
2(3H)-Benzothiazolon

Trimethylthioharnstoff

langkettige fluorhaltige Ester

langkettige Kohlenwasserstoffe

BAM-G2 TPES Granulat 2,2,6,6-Tetramethyl-4-piperidon (Triacetonamin, TAA)
Trimethylthioharnstoff

2(3H)-Benzothiazo lon

2-Mercaptobenzothiazole

langkettige fluorhaltige Ester

langkettige Kohlenwasserstoffe

3.2. Okotoxizitdtstests und Auswahl der Bauprodukte
Die Ergebnisse der Okotoxizitatstests mit den 20 ausgewdahlten Produkten sind in der Tabelle

6 dargestellt (vgl. Auswahlverfahren in Kapitel 3.1). In der 1. Serie wurde als hochste zu tes-
tende Konzentration die Verdinnungsstufe G2 gewahlt, da davon ausgegangen wurde, dass
die Organismen in der G1 (deionisiertes Wasser) nicht lebensfahig sind. Inder 2. und 3. Serie
wurde teils auch die G1 mitgetestet und es zeigte sich, dass auch Daphnien und Fischeier in
diesem Medium (Uberleben, vermutlich, da durch die pH-Einstellung geringe Mengen an
Elektrolyten zugefuhrt werden. Die in der G1 ggf. beobachteten 6kotoxischen Effekte sollten
jedoch immer kritisch hinterfragt werden.

In den drei mitgefuhrten Kontrollansdtzen im DSL-Test und Schiitteltests wurden keine bzw.
unwesentliche Toxizitdten bestimmt. Dies belegt, dass die fir die Elution eingesetzten Mate-
rialien keine Effekte induzieren, die falschlicherweise den Bauprodukten zugeordnet werden
konnten. Einzige Ausnahme ist die in der G1 mit dem Algentest beobachtete Hemmwirkung
mit den BAM-DSLT und BAM-Schiitteltest-Kontrollen, die allerdings mangels Probenvolu-
men nicht durch weiterfihrende Tests mit Konzentrationsreihen verifiziert werden konnte.

Die Mitflihrung von Kontrollansdtzen wird daher empfohlen.

Vier Eluate (BAM-14, BAM-G1, HSR-2, HSR-3) wiesen in mehreren Tests eine sehr hohe
Okotoxizitat aus. Im Leuchtbakterientest wurden Verdiinnungsstufen bis LIDip 1536, im Al-
gentest und Daphnientest von LIDa bzw. LIDp > 192 bestimmt. Demgegentber war die
Daphnientoxizitdt mit wenigen Ausnahmen (bis LIDp 192) und die Fischeitoxizitat (bis LI-

Degg > 8) deutlich geringer. Keine der untersuchten Proben war im umu-Test gentoxisch.
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Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse der Eluate war bei den meisten Proben gut (+ 1 Ver-
dunnungstufe). Im Anhang 3 sind die Einzelergebnisse dokumentiert. Im Leuchtbakterientest
(einem Kurzzeittest mit 30 Minuten Expositionszeit) wurden optimale Do-
sis/Wirkungsbeziehungen beobachtet und in Wiederholungsprifungen auf derselben Verdin-
nungsstufe Abweichungen von wenigen Prozent beobachtet. Auch beim Fischeitest und Al
gentest ergab sich auf Ebene der einzelnen Verdlnnungsstufen meist eine gute Reproduzier-
barkeit (vgl. BAM-4 bzw. HSR-3).

Ausnahmen, bei denen die Reproduzierbarkeit nicht zufriedenstellend war, sind:

e Der Daphnien-Test mit BAM-1 ergab in der 1. Priifung bei der G2 eine Mortalitat von
30%, in der Wiederholung ergab sich bei G1 eine Mortalitdt von 10% (Gp =1).

e Im Daphnien-Test mit BAM-11 wurde in der 1. Prifung bei der G2 eine 100%tige
Mortalitdt beobachtet, in der Wiederholung ergab sich ein Gp-Wert von 2.

e Im Fischeitest mit BAM-14 wurde in der 1. Priifung bis zur G4 eine Mortalitdt von

30% bestimmt, in der Wiederholung wurde bei der G3 keine Toxizitat beobachtet.

e Der Fischeitest mit den Proben BAM-G1, BAM-G2 und BAM-14 ergab deutlich De-
formationen der Wirbelséule, die als Bewertungskriterium zwar in der DIN-Norm,
nicht aber in der ISO-Norm berticksichtigt werden. Diese Effekte waren aber schlecht

reproduzierbar.

Grundsétzlich setzt sich die Variabilitat der Ergebnisse aus der Variabilitdt der Elutionsbedin-
gungen und der Okotoxizititstests zusammen und wird zudem von der Stabilitat der Proben

Uberlagert:

a) Variablitdt der Elutionsbedingungen: Um geniigend Probenvolumen zu gewinnen,

wurden bis zu 6 Parallelansdtze angesetzt. Haufig wurde beobachtet, dass die Schwan-
kung der Elutionsrate zu Versuchsbeginn am grofiten ist. Dies sollte durch Vereini-
gung des 1. und 2. Eluates im DSL-Test ausgeglichen werden. Dennoch sind die Elu-
tionsversuche nur bedingt reproduzierbar, da sich die Verfiigbarkeit der Substanzen an
der Oberflache von Prifkdrper zu Prifkorper unterscheiden kann und Abwascheffekte

die reine Stoffdiffusion beeinflussen kdnnen.

b) Variabilitait der Okotoxizitétstests: Biologische Testsysteme unterliegen per se einer

gewissen Schwankungsbreite. Im Rahmen von Ringversuchen zum Daphnientest und
Leuchtbakterientest wurde eine Schwankung der Ergebnisse um +/- 1 Verdiinnungs-

stufen als akzeptabel angesehen.
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c) Mangelnde Stabilitat der Eluate: Wenn die fiir die Toxizitat verantwortlichen Substan-

zen nicht stabil sind und wahrend der Probenlagerung abgebaut oder an der Gefal-

wand adsorbiert werden oder verfliichtigen, &uBert sich das in einer Abnahme der To-

Xizitat.
Tabelle 6: Okotoxizitat der Eluate
Produkt Messwerte Hydrotox Algen Daphnien *  Fischeier ** Leucht- umu- 1, pp a4
bakterien Test
Produkt TOC CSB  pH- LF LIDA LIDs LIDp  LIDp LIDggg LID, LIDg, | % CSB
Ifd Nr. mg/l  mg/L  Wert S/cm |pesmodesmus Pseudokirchn.  24h 48h
BAM-1 PUR-Schaum 286 434 42 21 - 32 1 1 1 <2 15
BAM-2 Fugendichtmasse, Acryl 469,1 1549 6,2 280 - 32 3 3 1 4 1,5 75,3
BAM-4 Acrylharz-Dichtmasse 250,2 1062 47 10,3 - 24 2 2 12 16 15 77,1
BAM-5 Kanalrohr 11 - 81 10,9 <2 - <2 <2 <2 <2 15
BAM-6 Fallrohr 1,7 - 8,1 15,9 <2 - <2 <2 <2 <2 15
BAM-8 Acryiglas 1,4 - 8,1 52 <2 - <2 <2 <2 <2 15
BAM-10 PVC-Platte 1,4 - 7,6 52 <2 - <2 <2 <2 <2 1,5
BAM-11 Wood-Plastic-Composite 683 - 79 345 3 - 2 2 <2 <2 15 | 870
(WPC)
BAM-12 PC-Hohlkammerplatte 0,6 - 7,7 16 <2 - <2 <2 <2 <2 15
BAM-13 Dichtmasse 6,1 - 58 17,8 - 8 1 1 1 6 15
BAM-14 Sportboden 73 - 51 24,6 - 64 6-24 24 3 192 15
BAM-22 Bitumendickschicht 444 136 6,3 323 - 4 2 2 6 6 15 82,7
BAM-G-1 EPDM-Granulat 612 823 6,0 208 - 192 48-192 192 4 1536 15 91,9
BAM-G-2 TPES-Granulat 29,9 715 6,0 202 - 16 1 1 1 64 15 44,0
Hydrotox-DSLT  |Blindwert Glasaquarium 1,2 - 8,2 2,4 <2 - <2 <2 <2 <2 15
BAM-DSLT Blindwert Glasaquarium 0,6 - 58 8,4 - 12 1 1 1 <2 1,5
BAM-Schiitteltest | Blindwert Schiittelkolben 10 - 51 12,2 - 8 1 1 1 <2 15
HSR-2 EPDM (Dachbahnen) 9,0 - 71 17,9 12 16 4 4 1 128 15
FKS Flussigkunststoff-
HSR-3 abdichtung (Dachbahnen) 953 310 44 315 >48 512 3 3 3 12 15 45,9
PVC (Kunststoffbahn fiir <
HSR-6 Dachabdichtungen) 2,3 - 6,6 5,6 1 1 1 1 1 <2 15
Elastomerbitumen-
- - <
HSR-7 Dichtungsbahn (Wurzelfest) 19 68 196 1 1 L L 1 2 15
PET Multifil mit Polymer- <
HSR-10 schutzummantelung (Geotextil) 3.2 ) 64 188 1 4 2 2 1 2 15
Kern: Polyamid Monofilament,
HSR-12 Auflagen: PP Vlies / PVC- 354 137 6,8 17,4 <2 3 3 4 2 8 1,5 96,6
Bahn. (Geokomposit)

LF: Leitfahigkeit

* Daphnientest

** Fischeitest:

BAM-1: Im ersten Test LID > 2 bestimmt (mit 30% Mortalitat nach 24 h und 48 h), in der Nachtestung LID = 1.
BAM-11: Im ersten Test LID > 2 bestimmt (mit 30% Mortalitat nach 24 h und 60 % nach 48 h)

BAM-14: Im ersten Test LID = 6 nach 24h, in der Wiederholung bzw. Erweiterung LID = 24 nach 24h
BAM -G1: Im ersten Test LID = 48 nach 24 h, in der Wiederholung bzw. Erweiterung LID = 192 nach 24h

HSR-2: 1 Skelettdeformierungen und fehlende Pigmentierung bis G4

BAM-14 : Im ersten Test wurde bei der G4 eine Toxiziat von 30% aufgrund fehlender Schwanzablésung bestimmt, in der Whi bei der G3 keinerlei Toxizitat aufgrund fehlender

Schwanzablésung, wenn aber Somiten als Kriterium beriicksichtigt werden dann LID > 16
BAM-G-1: Wenn Somiten als Kriterium gewertet werden dann >1024

BAM G-2: Leichte Wirbelsaulenverkrimmung in G1

Fir den Ringversuch kamen vier Produkte, davon ein granulares (BAM-22, BAM-G1, HSR-2
und HSR-3), in die engere Auswahl. Zwei Eluate (BAM-14, BAM-G1) sprachen in allen
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Okotoxizitatstests an, andere zeigten nur im Fischeitest (HSR-2) und/oder Daphnientest
(BAM-22) keine bzw. geringe Effekte. Da kein Bauprodukt identifiziert wurde, das im umu-

Test gentoxisch war, wurde dieser Test aus dem Ringversuch genommen.

3.3. Abbautests
Die Abbautests wurden mit Eluaten durchgefihrt, die einen TOC Uber etwa 10 mg/L aufwie-

sen. Der CSB der Proben zu Versuchsbeginn wurde mit Ausnahme der Proben BAM-G1 und
BAM-G2 auf 100 mg/L eingestellt. Da der CSB der Eluate von BAM-G1 und BAM-G2 be-
reits unter 100 mg/L lag und zudem BAM-G1 eine hohe Okotoxizitat aufwies, die auch zu
einer Hemmung des Belebtschlamms fuhren kann, wurden diese Eluate mit einem CSB von
50 mg/L getestet.

Die Proben zeigten Uberwiegend einen guten Abbau von 75% bis 97% (BAM-2, BAM-4,
BAM-11, BAM-22, BAM-G1, HSR-12). Der Abbau des Eluates von BAM-G2 erreichte hin-
gegen lediglich einen Abbau von 44%, der des Eluates von HSR-3 von 46%.

4. Wiederholungspriifungen

4.1. Anlass
In den Screening-Untersuchungen ergaben sich bei einzelnen Proben bei der chemischen Ana-

lytik (TOC, Leitfahigkeit) und den Okotoxizitatstests z.T. deutliche Abweichungen. Zudem
war die Empfindlichkeit der verschiedenen Biotests gegenuber den Eluaten sehr unterschied-
lich. Die Kontrollansitze der Elutions- und Okotoxizitatstests sollten parallel mitgefiihrt wer-
den, um den Einfluss des Elutionswassers, der Elutionsgefale, der Probenlagerung und ande-
rer Faktoren auf die Testergebnisse zu erfassen und falsch positive Effekte der Bauprodukte

auszuschlieRen.

Um die endgultige Auswahl der Bauprodukte fur den Ringversuch abzusichern, wurden 5
Bauprodukte nochmals im DSL-Test bzw. Schiitteltest eluiert sowie anschlieBend in den
Okotoxizitatstests untersucht. Hiermit soll die Reproduzierbarkeit und Robustheit der Ergeb-

nisse in einem Labor Uberprift werden.

In dieser Wiederholungspriifung wurden sowohl die Auswaschversuche als auch die Okotox-
tests durch Hydrotox durchgefiihrt, wahrend sie in der ersten Serie durch die BAM bzw.
durch HSR vorgenommen wurden. Abweichend war die Probenvorbereitung bei Eluat mit
dem granularen Produkt. Wahrend die Abtrennung der Feststoffe vom Eluat bei den Granula-
ten (BAM-G1 und BAM-G2) in der ersten Serie durch die BAM mittels Druckfiltration mit
Glasfaserfiltern (Whatman GF/F 142 mm) erfolgte, wurden die Eluate aus den Schiitteltests in
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der ergdnzenden. Serie gesiebt (0,5 mm Porenweite) und nachfolgend 10 min bei 3000 g zent-

rifugiert. Bei den Eluaten aus den DSLT Tests war keine Eluatvorbehandlung erforderlich.

Die Durchfiihrung der Okotoxizitatstests erfolgte analog zum Screening.

4.2. Ergebnisse der Wiederholungspriifungen
Durch die Wiederholungspriifung wurde die laborinterne Variabilitat der Auswaschtests zu-

sammen mit der Variabilitat der Okotoxizitit abgebildet. Dieser Vergleich gab erste Hinweise

zur Reproduzierbarkeit im nachfolgenden Ringversuch. Inden Tabelle 7 und 8 sind die che-

mischen Parameter bzw. die Ergebnisse der Okotoxizitatstests beider Versuchsserien darge-

stellt.
Tabelle 7: Vergleichsmessungen chemische Parameter bei Hydrotox
Ifd Nr. Produkt Sept 2013 Okt 2014
TOC pH-Wert LF TOC pH-Wert LF
mg/I pS/cm mg/I puS/cm
HSR-2 EPDM (Dachbahn) 90 71 179 52 6,9 13,9
HSR-3 FKS (Dachbahn) 953 44 315 36,3 44 229
BAM-22 Bitumendickschicht 444 6,3 323 254 81 247
BAM-G1 EPDM Granulat 61,2 6 208 46,4 76 187
BAM-G2 TPES Granulat 299 6 202 24,1 7,6 213
Blank DSLT 12 8.2 24 6,1 54
Blank Schutteltest 1,0 51 12,2 0,22 58 4
Tabelle 8: Vergleichsmessungen Okotoxizititstests
Leuchtbakterien Daphnien Fischei Algen
2013 2014 2013 2014 2013 2014 2013 2014
Ifd Nr. 24h 48h 24h 48h

HSR-2 128 64 4 4 <2 <2 1 1 12 6
HSR-3 12 8 2 4 3 2 512 <192
BAM-22 6 8 1 2 16 16 6 12 4 >6
BAM-G1 1536 1024 192 192 192 384 4 4rxx 192 192
BAM-G2 64 48 1 1 2 2 1 1** 16 4
Blank DSLT| <2 <2 1 1 2 2* 1 1 >1 1
Blank
Schiitteltest <2 <2 1 1 <2 <2 1 1 >1 <2

**Wirbelsaulenverkrimmung
*** G4 bis G8 Wirbelsaulenverkriimmung, keine Pigmente

*im ersten Test LID > 3, in diesem Testauch immer noch 10% Tote in G2 und G3
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Es zeigt sich, dass der TOC um einen Faktor 1,5 - 3 schwanken kann. Hierbei fallen insbe-
sondere die aushartenden Bauprodukte HSR-3 (Faktor 2,6) und BAM-22 (Faktor 1,7) auf. Bei
BAM-22 verhielt sich die Probe anders als in der ersten Serie: Die Schicht l6ste sich wahrend
des DSL- Tests komplett von der Glasplatte und schwamm auf, so dass die exponierte Flache
zu einem nicht definierten Zeitpunkt zunahm. Zudem quoll die Bitumendickschicht in Wasser
zu einer breiartigen Masse auf. Erstaunlicherweise lag der TOC trotz dieser Schwierigkeiten
sogar niedriger als in der ersten Serie. Im Grofien und Ganzen beschreiben die chemischen

Parameter der beiden Serien jedoch eine vergleichbare Beschaffenheit der Eluate.

In den Okotoxizititstests lagen die Ergebnisse im erwarteten Bereich. Die Abweichung der
LID in beiden Untersuchungsserien betragt meist +/- 2 Verdlnnungsstufen. Dies gilt als ak-
zeptabel, da sich die Variabilitat aus Probenherstellung, Auswaschtest und Biotests aufaddie-
ren. Auch die Okotoxizitit der Probe BAM-22, die offensichtlich nicht richtig ausgehértet
war, war mit der der ersten Serie vergleichbar. Die Reproduzierbarkeit der Leuchtbakterien-
tests war besonders gut, wahrend die Reproduzierbarkeit im Algentest kritisch zu bewerten
ist. Allerdings wurde in der ersten BAM-Serie auch eine gewisse Algentoxizitdt in den
Blankproben beobachtet, was auf eine Kontamination des Verdinnungswassers hindeutet. Es
sei darauf hingewiesen, dass auch in der Wiederholungspriifung in der Blankprobe des Schiit-
teltests eine Daphnientoxizitat bestimmt wurde, die vermutlich auf eine Verunreinigung des
Probengeféles (PE-Flasche) zurlckzufiihren war. In der Wiederholungsprifung mit einer
anderen Rickstellprobe verhielt sich die Blankprobe unauffallig. Dies zeigt, dass die Mitfiih-
rung von Blanks aus den Leachingtests (ber alle Versuchsschritte (vom Verdiinnungswasser
Uber die Auswasch- bis zu den ProbenahmegefalRen) zur Absicherung der Ergebnisse und zur

Qualitatssicherung geboten ist.

5. Ergebnisse des Ringversuches

Ziel des Ringversuches war es, die laboribergreifende Streuung des Gesamtverfahrens der
Okotoxikologischen Charakterisierung von Bauprodukten bei Eluaten und Biotests zu be-
stimmen. Auf Grundlage der vorangegangenen Screening-Untersuchungen (vgl. Kapitel 3)
und der Wiederholungspriifung (vgl. Kapitel 4) wurden die beiden Bauprodukte BAM-G1
(Granulat) und HSR-2 (Dachabdichtungsbahn) ausgewéhlt. Beide bestehen aus EPDM Poly-
meren (Kautschuk). Das kdrnige Bauprodukt wurde im Schuttelverfahren eluiert, das flachige
Bauprodukt im DSL-Test. Die Randbedingungen fur die Herstellung der Eluate, der Proben-

vorbehandlung und Durchfihrung der Biotests wurden in einem detaillierten Prifplan be-
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schrieben (vgl.Anhang 6). Fir die Durchfiihrung der Leachingtests und der Biotests wurden
Vorlagen erstellt. Zudem wurden kurze Demonstrationsvideos fur die Durchfuhrung der
Leachingtests angefertigt und den Teilnehmern zur Verfigung gestellt. Wesentliche Punkte

waren:

e Die Eluate wurden (mit einer Ausnahme) von den beteiligten Laboren selber herge-

stellt.

e Es wurden zusatzlich mitgefiihrte Verfahrenskontrollen (Blanks) mitgetestet, um moég-
liche Artefakte Uber die Randbedingungen und Geratschaften zu erfassen und falsch

positive Ergebnisse auszuschlieRen.

e Die Vorbehandlung des BAM-G1 Granulates sollte vorzugsweise durch Sieben (0.5 +
0.2 mm) und nachfolgende Zentrifugation (2000 g, 30 Minuten) oder Filtration mittels
vorgesplter Glasfaserfilter (0.45 um) erfolgen. Eine Vorbehandlung der DSLT-Eluate
mit HSR-2 war nicht erforderlich.

e Der aus vorangegangen Versuchen erwartete Konzentrationsbereich, in dem die ein-
zelnen Biotests angesetzt werden sollten, wurde den Laboren mitgeteilt, um den Auf-

wand fur die Vortestung zu reduzieren.

e Es wurde empfohlen, das Eluat auf mehrere GefaRRe zu verteilen und bis zur Untersu-
chung bei < -18°C zu lagern, damit die verschiedenen Okotoxizitatstests unabhangig
voneinander durchgefiihrt werden konnten und fiir eventuelle Nachtestungen geni-

gend frisch aufgetautes Eluat vorhanden war.

Insgesamt beteiligten sich 17 Labore aus 5 Landern an dem Ringtest: Deutschland (12), Os-
terreich (2), Belgien (1), Tschechien (1) und Frankreich (1). Jedes Labor fiihrte jeweils einen
Elutionsprozess fir die Prifkorper BAM-G1 und HSR-2 durch. Die Eluate wurden in vier
Biotests: dem Algentest nach ISO 8692:2012, dem Daphnientest nach 1ISO 6341:2012, dem
Leuchtbakterientest nach DIN EN 1SO 11348 Teil 1-3 (2009) und dem Fischeitest nach ISO
15088:2007 untersucht.

Die Auswertung erfolgte zentral mittels Excel, ProLab Standard und der Statistiksoftware
ToxRat® in Anlehnung an DIN ISO 5725-2, wobei wegen der speziellen Eigenschaften von
Biotests in der Okotoxikologie bestimmte Modifikationen erforderlich waren. So konnte die
»Richtigkeit der Ergebnisse nicht ermittelt werden, da die ,,wahre“ Toxizitat der im vorlie-
genden Ringtest untersuchten Eluate aus Bauprodukten nicht bekannt war. Als Mal} fir die

Prézision der Versuchsergebnisse wird die laborubergreifende Streuung angegeben, da die

39




UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

Ringtestteilnehmer den gesamten Prozess aus Elution und Biotestdurchfiihrung nur je einmal
durchgefuhrt haben, d.h. die laborinterne Wiederholstandardabweichung (Wiederholbarkeit,
repeatability) ist nicht berechnet worden. Aus Wiederholungsprifungen im Labor Hydrotox
war jedoch bekannt, dass die laborinterne Wiederholbarkeit akzeptabel ist (vgl. Kapitel 4).
Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse kann deshalb nur durch die laboribergreifende Streu-
ung angendhert werden. Die auf diese Weise ermittelte Reproduzierbarkeit stellt somit die

Untergrenze der zu erwartenden Reproduzierbarkeit der gepriften Verfahren dar.

Die Ergebnisse der chemischen Parameter sind in Tabelle 9 wiedergegeben.

Tabelle 9: Ringversuchsergebnisse chemische Parameter
BAM G1 HSR-2

Labor- pH Leitfahigkeit TOC Pre- pH [ Leitfahigkeit TOC
code [uS/cm] [mg/L] | treatment [uS/cm] [mg/L]
LO1 8,2 163 48,4 s/z 6,9 8,6 1,5
LO2 7,4 180 43,0 s/z 6,6 7,6 2,9
LO4 7,7 180 N/A s/z/f 6,4 9,0 N/A
LO5 8,3 190 43,6 s/z 6,6 9,2 2,1
LO6 7,9 189 45,8 s/z 7,1 8,5 1,8

LO7 8,2 204 62,6 f 6,9 13,6 1,8
LO8 8,1 183 51,0 s/z 6,1 10,3 1,8

LO9 8,1 194 48,0 s/z 7,1 7,5 1,8

L10 8,1 179 47,1 s/z 6,7 8,5 1,5
L11 8,3 183 56,7 f 7,1 20,0 2,2

L12 7,9 202 54,0 s/z 7,2 10,2 1,4
L13 8,5 195 44,0 s/f 7,4 8,8 1,5
L14 8,2 195 N/A z 7,1 22,0 N/A
L15 7,5 246 N/A s/z 7,9 24,2 N/A
L16 7,5 200 51,0 s/f 6,8 9,0 1,9
L17 81 182 N/A z 7,9 10,0 N/A
L18 7,8 191 N/A s/z 6,9 8,8 N/A

n 17 17 12 17 17 12
Mittelwert 8,0 191,6 49,6 7,0 11,5 1,8
Std. 0,3 17,3 5,9 0,5 53 0,4

N/A: nicht untersucht
Vorbehandlung: s = Sieben; z = Zentrifugieren , f = Filtrieren

Hierbei zeigte sich eine akzeptable Streuung der Leitfahigkeit und des TOC. Der pH wird
aufgrund der Verwendung deionisierten Wassers flr die Elution als nicht aussagekraftig ein-
gestutt.

Bei der Probenvorbehandlung der Eluate wurden alle empfohlenen Méglichkeiten (Siebung,

Zentrifugation, Filtration) und deren Kombinationen genutzt. Der Empfehlung, die Eluate
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tiefzufrieren, sind nicht alle Laboratorien gefolgt. Mehrere Labore verwendeten frisches oder

gekihltes Eluat.

In einem ersten Schritt der Biotestauswertung wurde die Validitat der Testergebnisse anhand
der in den Testrichtlinien vorgegebenen Kriterien tberpruft (je nach Test Kontrollmortalitat,
ECso Referenzsubstanz, Sauerstoffgehalt, Variabilitit bestimmter Kennwerte, Kontroll-
Wachstumsrate, pH-Anderung). AnschlieBend wurden fir jeden Biotest drei verschiedene
Verfahren zur Ausreieranalyse angewendet. Testergebnisse, die mit mindestens zwei Verfah-
ren als Ausreier (99% Signifikanzniveau) eingestuft wurden oder zweimal als FastausreiRer
(95% Signifikanzniveau) und einmal als Ausreiler, wurden von weiteren Auswertungen aus-

geschlossen.

Die Zusammenfassung der Ergebnisse ist in Tabelle 10 (BAM-G1) und Tabelle 11 (BAM-

G2) wiedergegeben. Fir die detailliertere Auswertung wird auf Anhang 7 verwiesen.

Tabelle 10: Ringversuchsergebnisse Biotests BAM-G1
BAM-G1
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish

n (insgesamt) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalide Tests 0 4 1 0 0 4 1 0
AusreiBer 0 0 1 1 0 0 1 1
el BN B B R B R e B
n (final) 16 8 11 11 15 6 10 11
Erwartungswert 0,78 2,39 1,07 24,56 552,2 196,9 995,0 10,86
Geometr. Mittel 0,52 1,61 0,76 19,64 396 152,4 804,0 8,66
95% Cl 0,34-0,81| 0,87-2,98 0,46 -1,23 | 13,23-29,16 | 262-598 | 85,9 - 270 536- 1204 5,82 -12,89
95% PI 0,09-3,02| 0,28-9,23 0,15 - 3,85 5,30-72,83 | 80—-1961( 37,5-620| 223-2891 | 2,32-32,40
99% PI 0,05-5,21| 0,16-15,91| 0,09 - 6,39 3,52-109,5 | 49-3227( 24,2-959| 150-4305 | 1,54-48,84
SR 0,86 2,64 1,06 18,44 537,8 161,1 725,4 8,22
CVr % 110,5 110,2 99,7 75,1 97,4 81,8 72,9 75,7

n=Anzahl, Cl = Vertrauensbereich (,confidence interval“); Pl= Toleranzbereich (,Prediction Interval*);sR =

Vergleichsstandardabweichung = reproducibility”, CWb = Variationskoeffizient in %.
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Tabelle 11: Ringversuchsergebnisse Biotests HSR-2
HSR-2
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (insgesamt) 17 12 14 12 17 12 14 12
Invalide Tests 0 5 1 0 0 5 1 0
AusreiBer 1 0 0 0 1 0 0 0
Keine ECx/LID
ableitbar 2 2 ! 0 3 0 1 0
n (final) 14 5 12 12 13 7 12 12
Erwartungswert 65,08 45,55 15,86 n.d. 2,39 8,31 59,46 1,25
Geometr. Mittel 64,80 42,81 12,70 n.d. 2,34 5,56 47,73 1,2
95% Cl 61,7 - 68,0 31,4-58,3 8,7-18,5 n.d.| 2,09-2,61 2,6-12,2 32,8 - 69,5 1,0-1,4
95% PI 54,0-77,8 21,5-85,4 3,4 -46,9 nd.| 1,56-3,50 1,0-32,0 13,0- 175 0,6-2,2
99% PI 51,0 -82,3 17,3 - 105,9 2,3-70,5 nd.| 1,38-3,96 0,6 — 55,2 8,7 - 262 0,5-2,7
SR 6,1 16,57 11,87 n.d. 0,50 9,14 44,15 0,4
CVr % 9,3 36,4 74,8 n.d. 20,7 110,3 74,3 32,1

n=Anzahl, CI = Vertrauensbereich (,confidence interval); Pl= Toleranzbereich (,Prediction Interval®); sR =

Vergleichsstandardabweichung = reproducibility”, CW6 = Variationskoeffizient in %.

Nach Ausschluss der nicht validen bzw. als Ausreier identifizierten Biotests sowie derjeni-
gen Tests ohne auswertbare Dosis-Wirkungsbeziehung basieren die statistischen Auswertun-
gen des vorliegenden Ringtests auf 5 bis 8 Algentests sowie jeweils 10-16 Daphnientests,
Leuchtbakterientests und Fischeitests. Mit Ausnahme des Algentests mit HSR-2-Eluat sind

alle Ergebnisse statistisch aussagekréaftig.

Als ToxizitatsmaBe wurden LID- und ECso-Werte bestimmt. Das Eluat von Prufkdrper BAM-
G1 ergab generell deutlich niedrigere ECso-Werte als das von Prifkdrper HSR-2, d.h. es war
erheblich toxischer. Allerdings sind die Elutionsbedingungen nicht vergleichbar, so dass hie-
raus kein Ranking der Bauprodukte vorgenommen werden sollte. Leuchtbakterien-, Algen-
und Daphnien waren grundsétzlich in der Lage, eine toxische Wirkung und die Hohe der To-
xizitat anzuzeigen. Der Fischeitest erwies sich als deutlich unempfindlicher als die Ubrigen
Tests und zeigte mit HSR-2-Eluat gar keine Effekte. Die Ubrigen Biotests waren je nach Eluat
wie folgt unterschiedlich sensitiv:
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e BAM-Gl1-Eluat, Sensitivitat: Daphnientest > Leuchtbakterientest > Algentest >>
Fischtest;

e HSR-2-Eluat, Sensitivitidt: Leuchtbakterientest >> Algentest > Daphnientest > Fisch-
test.

Mit wenigen Ausnahmen wurde in den parallel tber den gesamten Ablauf mitgefiihrten
Blindwertkontrollen in der Verdinnungsstufe 2 keine Toxizitdt gefunden. Somit wurden in
den verschieden Versuchsabschnitten, von der Elution tber Lagerung und Eluatvorbehand-
lung bis zur Durchfiihrung der Okotoxizitatstests, keine signifikanten Kontaminationen iber

das Elutionswasser und die Geratschaften eingetragen.

Sowohl in ihrer absoluten Hohe als auch in der Reihenfolge der Empfindlichkeit der Testor-
ganismen unterschieden sich die beiden gepriften Bauprodukte deutlich, so dass der Gesamt-
prozess aus Elutionsverfahren und mehreren Okotoxtests (Testbatterie) als grundsétzlich ge-
eignet bewertet werden kann, eine 6kotoxikologische Charakterisierung der Bauprodukte mit
akzeptabler Variabilitdt vorzunehmen. Die im vorliegenden Ringtest bestimmten Variations-
koeffizienten von bis zu 110% fir ECso-Werte sollten nicht an den tblichen Variationskoef-
fizienten fur biologische Messvariablen wie Zellzahlen, Sprosslangen oder andere normalver-
teitte Merkmale gemessen werden. ECso-Werte sind kein eigentliches Messergebnis, sondern
werden erst durch komplexe statistische Methoden abgeleitet aus mehreren einzelnen Messva-
riablen und sind deshalb per Definition mit einer mehr oder weniger groRen Unsicherheit be-
haftet (95% Vertrauensbereich). AulRerdem integrieren die ECso- und G-Werte (=Endpunkte
der jeweiligen Biotests) im vorliegenden Ringtest Uber die Variabilitit aus dem gesamtem
komplexen Verfahrensablauf von Elutionsprozess uber Probenlagerung bis hin zu eigentli-

chen Biotestdurchfuhrung, was naturgemal? die Variabilitdt erhdht.

6. Emlpfehlungen zur 6kotoxikologischen Bewertung von Baupro-
ukten

Die Projektergebnisse wurden auf dem Abschlussworkshop am 11. April 2016 (DIN e.V.,
Berlin) vorgestellt. Von den insgesamt 10 Teilnehmern nahmen 6 Vertreter der am Ringver-
such beteiligten Laboratorien, das Projektteam, Behdrdenvertreter, Forschungsinstitute und
Industrievertreter teil. Die Empfehlung in den Vortrdgen und Diskussionen lassen sich fol-

gendermallen zusammenfassen:
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a) Okotoxizitatstests und chemische Analytik

Die direkte Testung von Bauprodukteluaten ist ein vielversprechender Ansatz, umdie Freiset-
zung gefahrlicher Stoffe aus Bauprodukten in die Umwelt zu erfassen. Hierbei wird die kom-
binierte Wirkung aller auslaugbaren Substanzen und Transformationsprodukte summarisch
Uber deren Effekte in Biotests beschrieben. Der Schwerpunkt liegt auf Bauprodukten, deren
Inhaltsstoffe Uber analytische Methoden, wenn (berhaupt, nur mit sehr hohem Aufwand zu
erfassen sind. Insofern kann durch die direkte Testung der biologischen Wirkung der Auf-
wand fur die substanzspezifische organische Analytik, insbesondere bei Bauprodukten unbe-
kannter Zusammensetzung, eingegrenzt werden. Umgekehrt konnten auffallige Ergebnisse
aus Okotoxizitatstests auch eine detailliertere Bewertung auslosen, um die ursachlichen In-
haltsstoffe zu identifizieren und zu bewerten. In dieser Hinsicht kann Uber die 6kotoxikologi-
sche Charakterisierung von Bauprodukten eine Priorisierung und in Kombination mit der
chemischen Analytik eine umfassende Bewertung vorgenommen werden. Die Identifizierung
von Substanzen mittels qualitativer chemischer Analysen ist unverzichtbar, wenn kritische
Stoffe vorhanden sind oder Hinweise darauf vorliegen. Allerdings bedeutet dieser Ansatz bei
komplexen Produkten unbekannter Zusammensetzung einen vergleichsweise hohen Aufwand
und beinhaltet eine Restunsicherheit, ob tatsachlich alle relevanten Verbindungen identifiziert
werden konnten. Die Okotoxtestung ist daher ein komplementares Instrument zur chemischen
Analytik, das fur bestimmte Produktgruppen auch in Kombination zu dieser sinnvoll einge-

setzt werden kann.
b) Auswahl der Auswaschtests und Festlegung der Fraktionen

Im Projekt wurden der DSL-Test fir flachige und kompakte Bauprodukte sowie der einstufige
Schitteltest fir kdrnige Bauprodukte eingesetzt. Beim DSLT wurden die ersten beiden Frak-
tionen nach 6h und 18h vereint und untersucht (Gesamtelutionsdauer 24h). Das Verhaltnis
von Wasservolumen zur Priifkorperoberflache wurde auf 20 L/n¢ festgelegt. Das entspricht
dem niedrigsten Wert, der konform zur CEN/TS 16637-2 ist. Die Festlegung, die ersten bei-
den Fraktionen fiir 6kotoxikologische Tests zu verwenden, hat zur Folge, dass Substanzen
von der Oberflache der Prifkorper abgewaschen werden kénnen, und damit relativ hohe Frei-
setzungsraten auftreten. Erst spater wird bei vielen Bauprodukten der Auswaschprozess durch
Diffusion der Substanzen zur Materialoberflache bestimmt, und die Auswaschraten nehmen
mit der Zeit ab. Bei den im DSLT vorgesehenen sehr langen Kontaktzeiten in den letzten
Auswaschetappen sind zwar hohere Konzentrationen der ausgewaschenen Stoffe mdglich,

allerdings nur, wenn nicht inzwischen Verarmung an auswaschbaren Stoffen eingetreten ist
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bzw. die Freisetzung durch die Loslichkeit der Substanzen limitiert wird. In jedem Fall wird
bei der Untersuchung von Fraktionen vom Beginn der Auswaschversuche vermieden, dass
mdgliche Effekte von Stoffen, die in den Auswaschwassern nicht stabil sind, Ubersehen wer-
den. Trotzdem kann es sinnvoll ein, zusétzlich oder alternativ zu den ersten Fraktionen auch

die letzte Fraktion mit einer Kontaktzeit von 28 Tagen zu untersuchen.

Es wurde vorgeschlagen den TOC Wert der verschiedenen Fraktionen als Trigger fir die
Auswahl der in den Okotoxizititstests zu untersuchenden Fraktionen heranzuziehen. Aller-
dings bildet der TOC nicht notwendigerweise die relevanten Inhaltsstoffe ab und ist somit ein
eher unsicherer Parameter fiir eine Vorauswahl von Fraktionen. Eine lange Kontaktzeit kann

auch den Nachteil haben, dass (biologisch) abbaubare Inhaltsstoffe nicht mehr erfasst werden.

Der einstufige Schutteltest fur kornige Bauprodukte nach DIN EN 12457-1 wird ebenfalls
Uber 24h bei einem Wasser/Feststoffverhaltnis von 2 L/kg durchgefiihrt, wobei der Wasser-
kontakt weitaus intensiver ist als beim DSLT. Der Test wurde urspriinglich fir Abfallproben
etabliert, jedoch auch in der CEN/TS 16637-1 erwéahnt und kénnen ebenfalls eingesetzte.
Vergleichbare Tests mit einem Wasser/Feststoffverhdltnis von 10 L/kg sind ebenfalls weit
verbreitet(DIN EN 12457-2) und sind ebenfalls einsetzbar. Der Schitteltest ist ein praktikab-
les, einfaches Verfahren und bei einem geringen Wasser/Feststoffverhéltnis sind relativ hohe
Stoffkonzentrationen im Eluat zu erwarten. Im Prinzip ist auch der Perkolationstest (draft
CEN/TS 16637-3) ein geeignetes Verfahren zur Gewinnung von Eluaten fiir die Okotoxizi-
tatsuntersuchung. Dieser Test ist jedoch weitaus aufwéndiger und nur in darauf spezialisierten
Laboratorien anwendbar. Eigene Erfahrungen mit dem Perkolationstest wurden im Rahmen
des Projektes nicht gewonnen. Grundsatzlich sind die Elutionsbedingungen in den verschie-
denen Leachingtests sehr unterschiedlich und die gewonnenen Ergebnisse lassen sich nur be-
dingt untereinander z.B. fir ein Ranking von Bauprodukte verwenden. Durch Festlegung auf
ein konkretes Verhaltnis vom Wasservolumen zur Flache (DSLT) bzw. zum Gewicht (Schit-
teltest) kann die Vergleichbarkeit von Ergebnissen verbessert werden. Die Festlegung der zu
untersuchenden Fraktionen h&ngt von der Fragestellung ab. Eine geeignete Untersuchungs-
strategie konnte auch darin bestehen, lediglich eine Verdiinnungsstufe der Fraktionen 6koto-
xikologisch zu untersuchen und die Abnahme der Hemmung [%] oder Mortalitét [%] Uber die
Zeit zu bestimmen (Limittests). Anschlieend konnte die auffallendste Fraktion vollen

Okotoxizitatstests (zur Ableitung eines LID bzw. eines ECso) unterzogen werden.
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c) Biotestbatterie

Der im Projekt gewahlte Ansatz sieht eine Kombination von Elutionstests fur Bauprodukte
mit einer Biotestbatterie aus Vertretern verschiedener Trophieebenen (Algen als Priméarprodu-
zenten, Daphnien als Primarkonsumenten, Fischeier als Sekundarkonsumenten und Bakterien
als Destruenten) vor. Zusétzlich wurde ein bakterieller Gentoxizitatstest (umu-Test) sowie ein
biologischer Abbautest (Respirometertest OECD 301 F) eingesetzt. Das Untersuchungskon-
zept entspricht den DIBt-Grundsatzen zur Bewertung der Auswirkungen von Bauprodukten
auf das Grundwasser. Die Untersuchungen ergaben deutlich abweichende Muster unterschied-
licher Okotoxizitaten der Bauprodukteluate in den verschiedenen Biotests. Grundséatzlich las-
sen sich die verschiedenen biologischen Wirkungen nur tber eine Testbatterie und nicht tber
einen einzelnen Organismus abbilden. Die eingesetzten Tests sind aus Praktikabilitdtsgrinden
den Kurzzeittests (akute Toxizitat) zuzuordnen. Die Prufung der chronischen Toxizitat ware
mit einem weit hoheren Aufwand verbunden. Es wird empfohlen, ausschlieRlich standardi-
sierte und validierte Testverfahren (DIN EN ISO-Normen oder OECD Guidelines) einzuset-

zen.
d) Reproduzierbarkeit der Ergebnisse

Bei der Reproduzierbarkeit der Ergebnisse ist die laborinterne Variabilitat der Testergebnisse
von der laborubergreifenden Variabilitat zu unterscheiden. In dem gewéhlten Untersuchungs-

konzept wird die gesamte Variabilitit von mehreren Faktoren bestimmt (vgl. Abbildung 2):

Abbildung 3: Einflussfaktoren Gesamtvariabilitdt der Versuchsergebnisse

Gesamte Variabilitat der Versuchsergebnisse

Variabilitat d e
ariabiitat der Variabilitdt Herstellung
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Leachingtests (z.B. Filtration,
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Schnittkanten von Prifkorpern, die bei der tblichen Anwendung nicht mit Wasser in Kontakt
kommen, sind vor der Durchfiihrung von Elutionstests mit einem toxikologisch unbedenkli-

chen Material zu versiegeln.

Bei reaktiven Bauprodukten missen die Herstellerangaben hinsichtlich der Herstellung, Mi-
schung, Trockenzeit etc. eingehalten werden. Eine gute Reproduzierbarkeit ist dennoch nicht
immer gegeben (vgl. Beispiel BAM-22).

Die Variabilitat der Auswaschresultate lasst sich durch diese Festlegungen zwar einschranken,

aber nicht unterbinden.

Besonders beim Schiitteltest werden die Bauprodukte intensiv mechanisch beansprucht, so
dass Feststoffe und Tribstoffe durch Absetzen lassen, Sieben, Zentrifugation, Filtration oder
Kombinationen davon abgetrennt werden mussen, um die Organismen nicht mechanisch zu
schadigen. Die Verfahren kdnnen sich deutlich unterscheiden und sollten soweit wie moglich

vereinheitlicht werden.

Die laborinterne Variabilitat der Okotoxizitétstests liegt tblicherweise im Bereich +/- 1 Ver-
dinnungsstufen (Annahme Faktor 2 in der Konzentration). In den Wiederholungsprifungen
der Screeningtests mit 20 Bauprodukten wurde sowohl bei den chemischen Summenparame-
tern (TOC, Leitfahigkeit) als auch bei den Okotoxizitatstests eine akzeptable Reproduzierbar-
keit in diesem Bereich festgestellt. Ausnahmen betreffen Abdichtmassen bzw. reaktive oder
aushartende Bauprodukte. Die im europdischen Ringversuch ermittelte laboribergreifende
Reproduzierbarkeit lag Gblicherweise im Bereich +/- 2 Verdlinnungsstufen (Annahme Faktor
4 in der Konzentration). Angesichts des komplexen Zusammenspiels zahlreicher Faktoren ist
diese Variabilitat, die durchaus zu Variationskoeffizienten von > 100% fiihrt, akzeptabel. Die

Variabilitdat nimmt hierbei mit Zunahme der Toxizitat zu.
e) Bewertung der Ergebnisse

Untersuchungsergebnisse zeigen deutlich, dass sich stark 6kotoxische Eluate von gering oder
nicht toxischen Eluaten unterscheiden lassen. Die Ergebnisse kdnnen dazu anhalten, mit den
Okotoxizitatstests auffallende Bauprodukte zu identifizieren und zu bewerten. Bei einer Ver-
knupfung der Ergebnisse mit festen Grenzwerten sollte jedoch die Variabilitat der Ergebnisse
bercksichtigt werden.

67




UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

7. Quellenangaben

Becker, R., Donnevert, G., Rdmbke, J.(2007): Biologische Testverfahren zur 6kotoxikologischen Cha-
rakterisierung von Abféllen. Abschlussbericht FKZ 206 33 302 im Auftrag des Umweltbundesamtes.
http://www.umweltbundesamt.de/sites/default/files/medien/publikation/long/3415.pdf
Aufgerufenam 28.4.16

Burkhardt, M., S. Zuleeg, J. Eugster, H. Singer, A. Lick, S. Hean, R. Haag, P. Schmid, M. Kohler und
M. Boller (2008): Mecoprop in Bitumenbahnen - Auswaschung von Mecoprop aus Bitumenbahnen
und Vorkommen im Regenabwasser. Forschungsbericht, Bundesamt fir Umwelt, S. 28.

CEN/TC 351 Draft TS WI 00351008. Construction products — Assessment of release of dangerous
substances — Part 1: Guidance for the determination of leaching tests and additional testing steps. Draft
2012-10-04

CEN/TC 351 Draft TS WI 00351009. "Construction products - Assessment of release of dangerous
substances - Part 2: Horizontal dynamic surface leaching test”. Draft 2012-10-04

CEN/TC 351 Draft TS WI 00351010 "Construction products - Assessment of release of dangerous
substances -Part 3: Horizontal upflow percolation test. Draft 2012-10-04

Christensen E. R., Nyholm N. (1984): Ecotoxicological assays with algae: Weibull dose-response
curves. Environ Sci Technol 18, S. 713-718

DIBt, Deutsches Institut fur Bautechnik (2011): Grundsatze zur Bewertung der Auswirkungen von
Bauprodukten auf Boden und Grundwasser. Berlin (Teil I Mai 2009, Teil 11 September 2011, Teil 111
Mai 2009).

DIN CEN/TS 16637-1; DIN SPEC 18046-1: 2014-11: Bauprodukte - Bewertung der Freisetzung von
geféhrlichen Stoffen - Teil 1: Leitfaden fur die Festlegung von Auslaugprifungen und zusétzlichen
Prufschritten.

DIN CEN/TS 16637-2; DIN SPEC 18046-2: 2014-11: Bauprodukte - Bewertung der Freisetzung von
gefahrlichen Stoffen - Teil 2: Horizontale dynamische Oberflachenauslaugprifung; Deutsche Fassung
CEN/TS 16637-2:2014

DIN ISO 5725-2:2002-12: Genauigkeit (Richtigkeit und Prazision) von Messverfahren und Messer-
gebnissen - Teil 2: Grundlegende Methode fur Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichsprézision
eines vereinheitlichten Messverfahrens (1ISO 5725-2:1994 einschlieBlich Technisches Korrigendum
1:2002) und DIN ISO 5725-5:2002-11 Genauigkeit (Richtigkeit und Prazision) von Messverfahren
und Messergebnissen - Teil 5: Alternative Methoden fiir die Ermittlung der Prazision eines vereinheit-
lichten Messverfahrens.

DIN EN 14735 (November 2005): Charakterisierung von Abféllen - Herstellung von Abfallproben fiir
Okotoxikologische Untersuchungen.

Technische Regel DIN CEN/TR 16110; DIN SPEC 19790 (Mérz 2011): Charakterisierung von Abfal-
len - Anleitung zur Anwendung von Okotoxizitats-prifungen auf Abfille.

DIN EN 1SO 11348-2 (2009-05) Wasserbeschaffenheit - Bestimmung der Hemmwirkung von Was-
serproben auf die Lichtemission von Vibrio fischeri (Leuchtbakterientest).

DIN EN ISO 6341 (2013-01) Wasserbeschaffenheit - Bestimmung der Hemmung der Beweglichkeit
von Daphnia magna Straus (Cladocera, Crustacea) - Akuter Toxizitats-Test.

DIN EN ISO 8692:2012 (2012-02) Wasserbeschaffenheit - StiBwasseralgen-Wachstumshemmtest mit
einzelligen Grinalgen.

68



http://www.umweltbundesamt.de/sites/default/files/medien/publikation/long/3415.pdf

UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

DIN EN 12457-1 (2003-01) Charakterisierung von Abfallen - Auslaugung; Ubereinstimmungsunter-
suchung fr die Auslaugung von kornigen Abfallen und Schiammen - Teil 1: Einstufiges Schittelver-
fahren mit einem Flissigkeits-/Feststoffverhéltnis von 2 I/kg und einer Korngréf3e unter 4 mm (ohne
oder mit KorngroRenreduzierung).

DIN EN 12457-2 (2003-01) Charakterisierung von Abfallen - Auslaugung; Ubereinstimungsuntersu-
chung fir die Auslaugung von kornigen Abfallen und Schlammen - Teil 2: Einstufiges Schuttelverfah-
ren mit einem Flissikeits-/Feststoffverhéltnis von 10 I/kg und einer Korngréf3e unter 4 mm (ohne oder
mit KorngroRenreduzierung).

DIN EN ISO 15088 (2009-06) Wasserbeschaffenheit - Bestimmung der akuten Toxizitdt von Abwas-
ser auf Zebrafisch-Eier (Danio rerio).

DIN ISO 5725-2 (2002-12) Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messer-
gebnissen - Teil 2: Grundlegende Methode fir Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprazision
eines vereinheitlichten Messverfahrens.

Ehrnsperger, R., Misch, W. (2005): Gesundheits- und Umweltkriterien bei der Umsetzung der EG-
Bauprodukten-Richtlinie. Deutsches Institut fir Bautechnik (DI1Bt), UBA-Texte 06/05.
http://www.umweltbundesamt.de/sites/default/files/medien/publikation/long/2884.pdf
Aufgerufenam 28.4.16

Environment Canada (2005): Guidance Document on Statistical Methods for Environmental Toxicity
Tests. Report EPS 1/RM/46

EOTA, European Organisation for Technical Approvals (2012): General ER 3 Checkilist for
ETAGs/CUAPS/ETAs- Content and/or release of dangerous substances in products/kits. European
Organisation for Technical Approvals, TR 34 Edition March 2012 http://www.eota.eu/ Aufgerufen
am 26.4.16

ISO 13829 (2000-03) Wasserbeschaffenheit - Bestimmung des erbgutverdndernden Potentials in
Wasser und Abwasser mittels umu-Test.

Moser, H., RGmbke, J. (2009): Ecotoxicological Characterization of Waste Results and Experiences of
an International Ring Test. Springer Science+Business Media.

OECD 301 F (Juli 92): Manometrischer Respirometertest. OECD Guidelines for Testing of Chemi-
cals.

Sachs, L., Hedderich J. (2009): Angewandte Statistik,13. Auflage, Springer-Verlag Berlin

69



http://www.umweltbundesamt.de/sites/default/files/medien/publikation/long/2884.pdf
http://www.eota.eu/

UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

Anhang 1: Prufkdrper der untersuchten Bauprodukte

BAM-1, PUR-Schaum

Das Material wurde verspriiht und dann mit festgelegten Kantenldngen ausgeschnitten. Wegen der angeschnitte-
nen Blasen ist die entstehende Flache unbekannt und nicht reproduzierbar herzustellen. Verschiedene organische
Substanzen wurden ausgewaschen.

Bauproduktenorm: EN 15651-1 (2012).

BAM-2, Acryl-Dichtstoff

Der Dichtstoff wurde auf eine Glasplatte aufgetragen.Im Auswaschversuch wurde die aus den AuflenmafRen
berechnete Flache als exponierte Flache gewertet.

BAM-4, Acrylharz-Dichtstoff

Der Dichtstoff wurde auf eine Glasplatte aufgetragen.Im Auswaschversuch wurde die aus den AuflenmafRen
berechnete Flache als exponierte Flache gewertet.
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BAM-5, PVC-Kanalrohr

Das Rohr bestehtinnen und auf3en aus PVC, die Mittelschicht aus Recyclat. Die Schnittkanten wurden mit Ac-
rylharz abgedichtet. Die Innen- und AulRenflache wurden bei der Berechnung des bendtigten Wasservolumens
berlicksichtigt. Die Elution erfolgte in einem 2 L Becherglas (Weithals).

Bauproduktenorm: EN 13746 (2007).

BAM-6, Fallrohr
Die Zusammensetzung des Rohres ist nicht bekannt. Die Elution erfolgte in einem 2 L Becherglas (Enghals).

Bauproduktenorm: EN 15012 (2007).

BAM-8, Acrylglas

Der Probekdrper wurde aus einer gréReren Platte ausgeschnitten. Bei der (transparenten) Acrylglasplatte wurde
die blaue Folie im ersten Elutionsschritt mit eluiert und vor dem 2. Elutionsschritt entfernt. Im Auswaschver-
such waren alle Flachen in Wasserkontakt. Die Summe der aus den AuBenmalien berechneten Flachen wurde a
exponierte Flache gewertet.

Bauproduktenorm: EN 1013 (2012).

Is
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BAM-10, PVC-Platte (weiR)

Der Probekdrper wurde aus einer groReren Platte ausgeschnitten. Im Auswaschversuch waren alle Flachen in
Wasserkontakt. Die Summe der aus den AulRenmaRen berechneten Flachen wurde als exponierte Flache gewer-
tet. Die PVC-Platte schwimmt und wurde mit einem mit Wasser gefiillten 25 ml Erlenmeyerkolben unter Wasser
gedriickt.

Bauproduktenorm: EN 1013 (2012).

BAM-12, Polycarbonat Hohlkammer platte

Der Probekdrper wurde aus einer gréReren Platte ausgeschnitten. Im Auswaschversuch waren alle Flachen in
Wasserkontakt. Es wurde die innere und duf3ere Flache bei der bei der Berechnung des bendétigten Wasservolu-
mens berlcksichtigt.

Bauproduktenorm: prEN 16153 (2010).

BAM-13, Dichtmasse

Die Dichtmasse wurde auf eine Glasplatte aufgetragen. Im Auswaschversuchwurde die aus den Auflenmal3en
berechnete Flache als exponierte Flache gewertet.
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BAM-14, Synthetischer Sportboden aus EPDM-Granulat (fiir au3en)

Der Probekdrper wurde aus einer grofReren Matte ausgeschnitten. Im Auswaschversuch waren alle Flachen in
Wasserkontakt. Die Summe der aus den AulRenmaRen berechneten Flachen wurde als exponierte Flache gewer-
tet. Zur Herstellung der Matten werden verdichtetes Granulat und PUR-Binder (Polyurethan) verwendet. Das
Material enthalt Hohlraume, die die freisetzende Oberflache um einen unbekannten Wert vergréRern. Die Ab-
messungen der zugeschnittenen Probe sind vermutlich grofR genug, um fiir unterschiedliche Prifkérper ahnliche
Probenflachen zu erzeugen. Verschiedene organische Substanzen werden ausgewaschen. Es besteht eine Ver-
gleichsmdglichkeit mit EPDM-Granulat, dasim Schitteltest untersuchtwurde, und der EPDM-Dachbahn. Diese
Materialien enthalten allerdings keinen PUR-Binder.

BAM-22. Bitumendickschicht

Die Bitumenmasse wurde auf Platten gegossen und an der Oberflache glatt gezogen. Die getrocknete Schicht ist
rau (gekréuselt). Dadurch ist die Oberflaiche um einen unbekannten Wert vergréfRert. Die Abmessungen der Pro-
be sind vermutlich grof3 genug, um fir unterschiedliche Prifkérper &hnliche Probenflachen zu erzeugen.

BAM-11, -15,-16 und -17, Wood-Plastic-Composit

Abgebildet ist das Produkt BAM-11 auf Melaminbasis, von dem bekannt ist, das es mit Flammschutzmittel
ausgeristetist.Sowohl der umlaufende als auch die inneren Umfénge lieRen sich annéhernd bestimmen. Da die
Oberflachen der Hohlkammern gutmit Wasserin Kontakt kommen konnten, wurden diese Flachen mit berick-
sichtigt. Relativ hohe Werte fiir anorganische Parameter und geringe TOC-Werte mit Ausnahme von Produkt
BAM-11.

Bauproduktenorm: prEN 15534
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BAM-G1, EPDM-Granulat

Dieses Cranulat wird als Fullgranulat fur Kunststoffrasen verwendetund hat eine KorngréRe von 0,5 -2 mm. Das
Granulat wurde eingewogen und mit der vorgeschriebenen Wassermenge im Schiittelverfahren eluiert.

BAM-G2, TPES-Granulat

Dieses Granulat wird als Fullgranulat fiir Kunststoffrasen verwendet und hat eine Korngrée von 0,5 -1,2 mm
Das Granulat wurde eingewogen und mit der vorgeschriebenen Wassermenge im Schittelverfahren eluiert.

HSR-1 und HSR-6, PVC-Dichtungsbahn fiir Dachabdichtung (EN 13956)

Als Abdichtung von begriinten, bekiesten oder genutzten Dachern sind beide Weich-PVC Bahnen geeignet. Die
Abdichtungsbahn HSR-1 wird ebenso als Feuchtigkeits- und als Grundwassersperre eingesetzt. Neben einem
hohen Anteil Weichmachern (bis 30%) kommen noch chemischer Flammschutz und UV-Schutz hinzu. PVC-
Dichtungsbahnen flir Dachabdichtungen stellen giinstige Alternativen zu den hochwertigeren TPO-Dachbahnen
dar. In HSR-6 sollen keine geféahrlichen Stoffe enthalten sein, sodass kein Sicherheitsdatenblatt vorliegt.
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HSR-2, EPDM-Dichtungsbahn_fiir Dachabdichtung

Die Elastomerbahn (Kautschuk) fiir Dachabdichtungen unter Auflast oder Grindé&chern bestehtaus Ethylen-
Propylen-Dien-Terpolymer (EPDM), ist 1.45 mm dick und wurzelfest (ohne Schutzmittel), wird vorkonfektio-
niert hergestellt, und benétigt keine Kaschierung. Als Vulkanisationsbeschleuniger wird eine Zinkverbindung
eingesetzt. Das EPDM-Material wird auch granular und als Sportboden untersucht.

‘

HSR-3, FKS Fliussigkunststoff fiir Abdichtungen

Reaktives 2K-System flir Dachabdichtungen, Reparaturen von Anschliissen. Relevant sind die reaktiven Be-
standteile, die vielfach nicht abreagiert sind. Die wesentliche Basis im Flissigprodukt ist ein urethanmodifizier-
ter Methylmethacrylatharz (PMMA, bis 50%). Das zweite Produkt ist ein pulverformiger Harter. Die Verarbei-
tung solite innerhalb von 30 min erfolgen. In friiheren Tests war dies Material aufgefallen bei Effekten auf
Pflanzen.

HSR-4, EVA-Bahn_fiir Abdichtungen

Die EVA-Terpolymer Bahn (Ethylen-Vinyl-Acetat-Terpolymer) ist 1.5 mm dick, unterseitig mit einer Glasgele-
ge-Glasvlieskombination als Brandschutz kaschiert (flammgeschitzt Klasse E) und wird einlagig verlegt. Ceeig-
net fir Abdichtungen von Flachdachern, Dammstoffen und allen Ublichen Baustoffen.
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HSR-5, TPO-Kunststoffbahn fiir Dachabdichtungen

Die Bahn ist eine mehrschichtige Kunststoffbahn aufder Basis von thermoplastischen Polyolefinen (TPO) mit
einer Einlage aus Glasvlies. Die Kunststoffbahn ist UV-besténdig und wurzelfest (ohne Schutzmittel).
“

HSR-7 und -8, Flastomerbitumen-Dichtungsbahn

Die Anwendung wird fiir Flachdachabdichtungen unter Dachbegriinungen, unter Schutz- und/oder Nutzschichten
und Abdichtungen gegen Sicker- oder Grundwasser empfohlen. Die zwei Bitumenbahnen sind jeweils 4 mm
dick, an der Oberseite mit Talkum-Sand bestreut und werden als Oberbahn eingesetzt. Die Zusammensetzung
basiert auf Bitumen, mineralischem Fillmaterial (z.B. Ziegelschrot) und Polymeren. Beide Produkte sind gegen
Entflammbarkeit geschitzt, Auf der Unterseite der Bahn ist eine flammhemmende Folie fixiert. Gegen die
Durchwurzelung ist HSR-8 geschitzt. Wurzelfeste Bitumendichtungsbahnen (WF) werden fast auf jedem zwei-
ten begriinten Flachdach eingesetzt. Der Durchwurzelungsschutz wird mit einem chemischen Zusatzstoff erzielt.
Es ist ein Ester vom Herbizid Mecoprop, welches bekanntermassen in Wasserkontakt hydrolysiert und ausgewa-
schen wird.

HSR-9, PEHD Monofil (Geotextil)

Der Geokunststoff wird mit der Hauptfunktion Trennen und Filtern im Bereich von Sickergraben und Flachenfil-
tern eingesetzt und gilt als Geotextil. Das Geotextil bestehtaus einem PEHD Monofil. Die Maschenweite ist im
Bereich von1x 1,2 mm. Grob kann angenommen werden, dass 50% der zugeschnittenen Flache vom Gewebe

ausgefullt sind.
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HSR-10, PET Multifil mit Polymerschutzummantelung (Geotextil)

Die Anwendung istfir Sickergrdben im Straflen- und Bahnbau, Flachenfilter bei Sport- und Reitplatzen, unter
Dammen, unter Deckwerken im Wasserbau etc. vorgesehen. Konfektioniert wird das Material auch als Abde-
ckung von Sandkésten und Sprunggruben eingesetzt. Das Geotextil bestehtaus PET Multifil mit Polymer-
schutzummantelung und einer Maschenweite von ca. 1 x 1,2 mm. Grob kann angenommen werden, dass wiede-
rum 50% der zugeschnittenen Flache vom Gewebe ausgefillt sind.

HSR-11, HDPE Gitter (Geoqgitter)

Das Geogitter bestehtaus extrudiertem HDPE mit einer Maschenweite von 5 x 5 mm und einer Dicke von5 mm.
Daraus resultiert eine ungefahre Oberfliche von ca. 400 cn? bei einer Grosse von 8.5 x 12 cm Grundflache. Das
Produkt wird als Drainagestruktur fir den Tunnelbau eingesetzt.

HSR-12, Kern: Polyamid Monofilament, Auflagen: PP Vlies / PVC-Bahn

Die Drainagematte mit geschichtetemAufbau, auf welchem das Wasserabgefiihrt wird, dient der Drainage fur
den Hochbau, mit einseitig einer betonierdichten Schicht. Der Kern des Geotextil bestehtaus einem Polyamid
Monofilament. Die Auflagen bestehen aus einem PP Vlies bzw. aus einer PVC-Bahn. Die Maschenweite des
Kerns ist nicht definierbar und die Oberflache nicht bestimmbar.
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HSR-13, Kern: HDPE Gitter, Auflagen: PP Vlies (Geokomposit)

Der Kern des Geotextil bestehtaus einem extrudiertem HDPE Gitter und die Auflagen aus einem PP Vlies. Die
Maschenweite des Kerns liegt im Bereich von 10 x 10 mm. Die Hohe des Gitters betrdgt8 mm mit einer Faser-
breite von2 mm. Die effektive Oberfliche vom Mlies ist nicht kalkulierbar. Die Anwendung liegt im Hochbau.

HSR-14, PET Multifil mit Polymerschutzummantelung (PVC) (Geogitter)

Das Geogitter bestehtaus einem PET Multifil mit Polymerschutzummantelung (PVC) mit einer Maschenweite
von 35 x 28 mm. Grob kann angenommen werden, dass 40% der zugeschnittenen Flache vom Gewebe ausgefiillt
sind. Als Anwendungsbereich ist die Bewehrung von Steilb6schungen und Fundationsschichten definiert.

HSR-15, XPS-Dammmaterial

Der Dammstoff XPS aus extrudiertem Polystyrol-Hartschaumstoff ist in Form von Dd&mmplatten erhdltlich und
wird zur Aussenwéarmeddmmung eingesetzt. Gegen die Entflammbarkeit wird auf chemische Flammschutzmit-
tel, bevorzugt bromierte, zurtickgegriffen.
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Anhang 2: Screening-Untersuchung der Eluate
Tabelle 2-1: Angaben zu den Priifkorpern fir den DSLT sowie Resultate der Analysen (BAM)

Herstellung der Eluate
Herstellen von Probekorpern fiir DSLT-Versuche Wasser- Messwerte fiir vereinigte Eluate
Produkt TestgefaR Wasseraufnahme
fd N Produkt wolumen e
I. Datum Vorgehen Format Flache Datum | Testansatz ) 6h 24h TOC pH Leitfahigkeit | Kationen Anionen
i cm? (Start) mi % % mg/| pS/cm
BAM-1 [ PUR-Schaum | 27.5.13 '”uizh;‘fscslf:;zg‘:" 12.3x 8.8 cm? 108 | 28513 216 A4l 35 105 41 56 13
BAM-2 Fugendichtmasse, 15.3.13 Edelste.lhlproﬁl 6 Profile 4 20 cmx 120 18.3.13 240 G thl n|§hl 73k 95 131 F
Acryl ausfiillen 1cm, 0.5 cm tief bestimmt | bestimmt (1.36 mg/l)
Fugendichtmasse . .
" N Edelstahlprofil 6 Profile & 20 ht ht
BAM-3 | (silanmodifiziertes | 15.3.13 elstahlprol rofleazoemxy 459 18.3.13 240 G ne ne 9B 6,9 8.1
Polymer) ausfillen 1cm, 0.5 cm tief bestimmt | bestimmt
Acrylharz- Edelstahlprofil 6 Profile &4 20 cm x nicht nicht Zn
BAM-4 . 15.3.13 . 120 18.3.13 240 G y . 7240 6,5 3
Dichtmasse ausfiillen 1cm, 0.5cm tief bestimmt | bestimmt (95 pg/l)
BAM-5 Kanalrohr 1.2.13 Zuschnitt A 11 cm, 51fd. cm 354* 28.5.13 709 B: 13 cm O 2 2 <1(BG) 6,8 3.4
BAM-6 Fallrohr 1.2.13 Zuschnitt A 7.5cm, 51fd. cm 234 28.5.13 467 B: 11 cm O 2 2 <1(BG) 6,6 3.2
in einem Arbeitsgang nicht nicht Ni
BAM-7 | Flissig-Kunststoff | 15.3.13 | 1.1 ml auf Glasplatte | 10 cm x 10 cm 100 18.3.13 200 PS : : 71 4,9 2,7 -
(100 cm?) auftragen bestimmt | bestimmt (37 pglly
BAM-8 Actrylglas 27.5.13 Zuschnitt 18 x 13 x 0.4 cm?® 493* 28.5.13 986 A 4L 1 1 <1(BG) 6,5 0,7
BAM-10 PVC-Platte 27.5.13 Zuschnitt 18 x 13x 0.3 cm? 487* 28.5.13 973 A 4L 3 2 <1(BG) 77 18
. Wood-Plastic- " it - nicht B (46 mg/l), F
BAM-11 Composite (WPC) 1.2.13 Zuschnitt 4 x 14 x 161fd. cm| 1440 28.5.13 2880 A 4L 3 5 81 8,2 bestimmt | Cu (12 pg/) | (1.98 mgr)
BAM-12 Huhlkan'zrcn-erp\atte 1.2.13 Zuschnitt 22 x 15x 0.45 cm® 700* 28.5.13 1400 A:8L 3 4 <1(BG) 6,3 0,7
in einem Arbeitsgang nicht nicht Ni
BAM-13 Dichtmasse 15.3.13 25 g auf Glasplatte 10cm x 10 cm 100 18.3.13 200 PS 9,1 6,4 3,9
(100 cm?) auftragen bestimmt | bestimmt (74 pglly=*
Synthetischer nicht nicht 7n
BAM-14 | Sportbodenbelag (fiir | 13.3.13 Zuschnitt 10cm x 10 cm 240 18.3.13 480 PS N N 4,8 7 73
auten) bestimmt | bestimmt (210 pg/ly
BAM-s [ WoodPlastic- [ 55 45 Zuschnitt 4x14x101fd.cm | 00* | 183.13 | 1800 AsL [ et nicht 75 63 34 B
Composite bestimmt | bestimmt (3.3 mg/l)
BAM-6 [ WoodPlastic- [ 5445 Zuschnitt 4x17x101fd. cm | 1000+ | 183.13 | 2000 A5L nicht nicht 16 6.4 16 Ni
Composite bestimmt | bestimmt (29 pgl/lyx*
Bam-17 | WoodPlastic- [ 55,5 Zuschnitt 4x14x10id.cm| o900* | 18313 | 1800 A5L nicht nicht 15 44 24
Composite bestimmt | bestimmt
BAM-18 XPS 27.5.13 Zuschnitt 18 x 13 cm? 234 28.5.13 468 A 4L 2 -1 <1(BG) 7.6 13
BAM-19 P"‘yp""l“jeyi'g"'v"es 24513 Zuschnitt 18x14x07cm? | 549+ | 28513 | 1008 A4l 383 384 35 48 53
BAM-20 | PoyPropylen-Viies |, o ;5 Zuschnitt 18x14x1cm® | 568 | 28513 | 1136 A4L 246 255 12 51 38 o
schwarz (70 pg/l)
BAm-21 | Poypropylen-Viies [, o ;5 Zuschnitt 18x14x1cm® | 568 | 28513 | 1136 A4l 234 217 16 52 43 cu
grau (48 pg/l)
Blindwert| Polystyrolschale 13.3.13 entfallt entfallt 0 18.3.13 200 PS entfallt entfallt <1(BG) 58 0,8

Wassenwlumen im TestgefaR entspricht Volumen/Flache-Verhéltnis von V/A = 2 ml/cm?2

Wassenwlumen nach 2 Tauchschritten entspricht dem doppelten des Testansatzes.

*exponierte Flache, weicht vom zugeschnittenen MalR ab, weil alle AuRenflachen beriicksichtigt sind

** A: Glasaquarium; B: Becherglas; PS: Polystyrolschale
*** hohe TOC-Werte stammen vermutlich zum Teil aus Lésungsmitteln, die wahrend Lagerung bzw. Versand verdunsten kénnen
** in der Messserie wurde ein relativ hoher Blindwert fiir Nickel gemessen (19 ug/l)
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Tabelle 2-2: Angaben zu den Prifkorpern fur den DSLT sowie Resultate der Analysen (HSR)

Herstellung der Eluate
Herstellen von Probekérpern fiir DSLT-Versuche Wasser- N N Messwerte fur vereinigte Eluate
Produkt Testgefal V/A-Verhéltnis
fd N Produkt olumen
Ir. Format Flache Datum | Testansatz TOC pH Leitfahigkeit | Kationen Anionen
Datum Vorgehen 5
cm cm? (Start) ml ml/cm’ mg/| uS/cm
HSR-1 PVC-Dachbahn 10.4.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 200 10.4.13 200 Gs:1L 1 57 5-6 2,6
HSR-2 EPDM-Dachbahn 10.4.13 Zuschnitt 8cmx 12.5¢cm 200 10.4.13 200 GS: 1L 1 6,2 7.0 14,5
FKS
HSR-3 Fliissigkunststoff- 10.4.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 200 10.4.13 200 GS: 1L 1 69,3 4.6 23,5
abdichtung (Dach)
HSR-4 EVA-Dachbahn 10.4.13 Zuschnitt 8cmx 125cm 200 10.4.13 200 Gs:1L 1 6,7 5-6 39
HSR-5 TPO-Dachbahn 6.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 200 6.6.13 200 GS:1L 1 17 6-7 39
HSR-6 PVC-Dachbahn 6.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 200 6.6.13 200 Gs:1L 1 3,6 6.8 10,7
HsR7 | Bitumendachbahn | g ¢ ;o Zuschnitt 8cmx 125 cm 200 6.6.13 200 GS: 1L 1 25 6 19,8
(Wurzelfest)
HsRag | Bltumendachbahn g ¢, Zuschnitt gcmx125cm | 200 6.6.13 200 | Gs:iiL 1 23 6-7 43
(Wurzelfest)
HSR-9 PEHDMonafi 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 125 cm 100 | 17613 200 GS: 1L 2 31 6-7 45
(Geotextil)
PET Multifil mit nicht analysiert
HSR-10 Polymerschicht 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 100 17.6.13 200 GS:1L 2 7.8 6-7 11,6
(Geotextil)
HSR-11 HDPE G“,ter 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5cm 400 17.6.13 200 GS:1L 0,5 4,2 58 6,1
(Geotextil)
Kern: Polyamid
Monofilament,
HSR-12 | Auflagen: PP Viies /| 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5¢cm n.b. 17.6.13 200 GS:1L 2 46,9 6,5 15,5
PVC-Bahn
(Geotextil)
Kermn: HDPE Gitter,
HSR-13 | Auflagen: PP Vlies, | 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5¢cm 200 17.6.13 200 GS: 1L 1 55 6,7 15,5
(Geokomposit)
PET Multifil mit
HSR-14 Polymerschutzumma 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5¢cm 80 17.6.13 200 GS: 1L 2 11,6 6,5 11,3
ntelung (PVC)
(Geogitter)
HSR-15 | XPS-Dammmaterial | 17.6.13 Zuschnitt 8cmx 12.5¢cm 100 17.6.13 200 GS:1L 2,4 6,5 9,3
2
Wassenolumen nach 2 Tauchschritten entspricht dem doppelten des Testansatzes.
GS: Glasschale
Herstellung der Eluate (Start 22.2.13)
Herstellen von Probekorpern fir 9 ( " .
Wasser- " Messwerte fuir vereinigte Eluate
Produkt Ifd DSLT-Versuche TestgefaR | Wasseraufnahme
NF Produkt olumen
! Flache | Testansatz 6h 24 h TOC pH | Leitfahigkeit| Kationen| Anionen
Datum | Vorgehen Format
cm? ml % % mg/l uS/cm
X @11 cm,
BAM-5 Kanalrohr 1.2.13 | Zuschnitt 5 Ifd. cm 354 709 B:2L 2 2 11 8,1 10,9
] @7,5cm,
BAM-6 Fallrohr 1.2.13 | Zuschnitt 5 Ifd. cm 234 500 B:2L 2 2 1,7 8,1 15,9
. 18x 13 x
BAM-8 Acrylglas 27.5.13| Zuschnitt 0.4 cm? 690 1380 A:8L 1 1 1,4 8,1 52
. 18x 13 x i i
BAM-10 PVC-Platte 27513 zuschnitt [ X X1 682 1465 ABL 3 2 14 76| s2 nicht analysiert
Wood-Plastic- . 4x14x
BAM-11 R 1.2.13 | Zuschnitt 1588 3175 A:8L 3 5 68,3 7,9 345
Composite (WPC) 16 Ifd. cm
. 22x15x
BAM-12 PC-Hohlkammerplatte | 1.2.13 Zuschnitt 0.45 cm3 1563 3125 A:8L 3 4 0,6 7,7 1,6
Blindprobe 1500 A:8L - - 1,1 8,2 2,4

Wassenolumen nach 2 Tauchschritten entspricht dem doppelten des Testansatzes.
* A: Glasaquarium; B: Becherglas
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Tabelle 2-4: DSLT-Eluate fiir Okotox-Screening (BAM)

Herstellen von Probekdrpern fur

Herstellung der Eluate (Start 26.8.13)

- Messwerte fir vereinigte Eluate
Produkt Ifd DSLT-Versuche Wasser Testgefal * | Wasseraufnahme 9
N Produkt wolumen
r. Flache | Testansatz 6h 24 h TOC pH [Leitfahigkeit| Kationen| Anionen
Datum | Vorgehen Format
cm? ml % % mg/l pS/cm
Blindwert nur Aquarium entfallt entfallt entfallt 450 900 A:8L - - <1(BG)| 81 4,3 -
2 "Tafeln" &
BAM-1 PUR-Schaum  [23.8.13] zuschnirt [25CSMX 18| 450 900 A8L 22 27 16 |58 47 N
cm, 3cm (30 pg/l)
hoch
auf 2 Platten &
BAM | Fugendichtmasse, | ,q 4 43] Glasplatten |22 S™ X 18] 450 900 A8L 2 5 453 | o5 | 2ma sb
Acryl auftragen cm, 0.3cm (9 ugll)
hoch
auf 2 Platten &
BAM-4 | Acrylharz-Dichtmasse | 23.8.13 | Glasplatten s;cg‘ ';clr: 1000 900 A8L 0 0 300 | 7.1 4,8 -
auftragen hoch
Synthetischer ;SPIattenlg 6450 " Z
BAM-14 | Sportbodenbelag (fur | entralit | zuschnie |22 €™ X 18 (Gesam 2000 A8L 6 9 56 | 7.2 20 n
auken) cmx 1.2 flache: (173 pgll)|
cm 1000)
auf 2 Platten &
BAM22 | Bitumendickschicht |22.8.13| Glasplatten |22 6™ X 18| 450 900 A8L 5 13 48 | 87| 330 zn
auftragen cm, 0.3cm (299 pg/l)|
tief

Wassenwlumen nach 2 Tauchschritten entspricht dem doppelten des Testansatzes.
* A: Glasaquarium

Tabelle 2-5: DSLT-Eluate fiir Okotox-Screening (HSR)

Herstellen von Probekérpern fur DSLT-

Herstellung der Eluate (Start 17.7.13)

Messwerte fur vereinigte Eluate

Wasser- . e
Versuche Testgefal * | V/A-Verhaltnis
PrOd’\L:kt Ifd Produkt wolumen 9
- Format Flache | Testansatz TOC ** | pH |Leitfahigkeit
Datum | Vorgehen )
cm cm? ml ml/cm mg/l pS/cm
HSR-2 EPDM (Dachbahnen) | 17.7.13| Zuschnitt 8x 125 200 200 GS:1L 9,1 6,9 10,8
1
FKS Flussigkunststoff-
HSR-3 abdichtung 17.7.13| Zuschnitt 8x 125 200 200 GS:1L 1 87,2 4,5 19,7
(Dachbahnen)
HsRe | PVC(unststobann |72 151 7 qonnit | sx 125 | 200 200 GS: 1L 1 39 |67 3.2
fur Dachabdichtungen)
Elastomerbitumen-
HSR-7 Dichtungsbahn 17.7.13| Zuschnitt 8x 125 200 200 GS: 1L 1 2,8 7 27,3
(Wurzelfest)
PET Multifil mit
HSR-10 Polymerschutzum- | 17.7.13| Zuschnitt 8x 125 100 200 GS:1L 2 6,7 6,6 10,3
mantelung (Geotextil)
"Kern: Polyamid
HSR-12 Monofilament, 17 713( zuschnitt | sx 125 [ Mt 200 GS: 1L 2 374 | 72| 17
Auflagen: PP Vlies / ermittelbar
PVC-Bahn

Kationen| Anionen

nicht analysiert

Wassenolumen nach 2 Tauchschritten entspricht dem doppelten des Testansatzes.
* GS: Glasschale
** TOC-Blindwert < 1.6 mg/L
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Tabelle 2-6: 24 h Schittelversuche (BAM)

. - Herstellung der Eluate
Vorbereitung von Proben fir . .
- Wasser- Messwerte fir vereinigte Eluate
Produkt Ifd Schattelversuche L/S |wasseraufnahme
Nr Produkt volumen
’ Masse | D TOC H |Leitfahigkeit| Kationen | Anionen
Datum |Vorbehandlung| Format atum P g
g (Start) | ml | kg % mg/l uS/cm
EPDM- .5-2
BAM-G-1 12.2.13 keine 0.5-2 mm 213 13.2.13| 424 2 nicht bestimmt 51,6 8,3 224
Granulat Granulat nicht analysiert
Bamc2 | TES [15503  keine  [OTEEMMf 515 [13213[ 433 | 2 | nichtbestmmt | 647 | 84 201
Granulat Granulat
As (121 ug/l),
Cu (67 pgll), )
<
BAM-G-3 |SChaumdast s 1ol zereinem |2 <10MM [ 00 28513 s00r | 5 23 11 10,4 53,7 Ni (27 pg/l)*, nicht
schotter gebrochen analysiert
Pb (76 pagll),
Sb (36 pg/l)

Die Elution erfolgte in 1 L-Schottflaschen
*in der Messserie wurde ein relativ hoher Blindwert fiir Nickel gemessen (19,1 pg/l)

Tabelle 2-7: 24 h Schittelversuche fiir Okotox-Screening (BAM)
H Il El
Vorbereitung von Proben fiir V\?arjseer—ung S Messwerte fiir vereinigte Eluate
Produkt Ifd Schittelversuche L/S | Wasseraufnahme g
NI Produkt \olumen
' Masse | Datum TOC pH |Leitfahigkeit| Kationen Anionen
Datum [Vorbehandlung] Format g (Start) mi Iikg % mg/l uS/cm

Blindwert/ nur . . .

Testgefal | TestgefaR 23.8.13 entfallt entfallt entfallt |26.8.13| 3000 2 <BG 8,9 17,9

BAM-G-1 EPDM- 3 513 entfallt 05-2mm |00y [26.8.13] 3000 | 2 525 | 83 201 Zn (191 pg/l)
Granulat Granulat

BAM-G-2 TPES- 153813 entfat |02 52MM| 4500 1o6813] 3000 | 2 23,8 8,4 197 V (7,4 pgll)
Granulat Granulat

Die Elution erfolgte in 1 L-Schottflaschen
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Anhang 3: Screening-Untersuchung Okotoxizitatstests

Algentest
BAM 1 Pseudokirchneriella subcapitata BAM 1 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 7,9 uS/cm Versuchsdatum:  25.-28.10.2013 Leitfahigkeit: 10,0 pS/cm Versuchsdatum:  19.-22.11.2013
pH: 4,64, eingestellt auf 7,18 pH: 4,7, eingestellt auf 7,2
Giltigkeitskriterien Kontrollen Gultigkeitskriterien Kontrollen
Zellzahl ooz, RSDLA YOS Zellzahl ootz FSDDO VOTEDS
(*10° Zellen/ml) 0,017 1,7 245 (*10° Zellen/ml) 0,008 0,8 286
0Oh 72h WR 1] Hemm-ung pH Wert Oh 72h WR 1] Hemmlung pH Wert
0,07 [ Mittel [% [ Oh 72h 0,07 [ Mittel [%] | Oh 72h
a 17,5 1,84 a 18,6 1,86
b 17,0 1,83 b 202 1,89
NK c 16,0 1,81 7.4 7,7 NK [« 19,3 1,87 7,4 75
d 186 1,86 d 203 1,89
e 150 1,79 e 211 1,90
f 19,2 1,87 f 20,7 1,90
Mittelwert Kontrollen| 1,83 Mittelwert Kontrollen| 1,89
a 0,1 0,24 86,7 1,0 0,89 52,9
G2 b o1 | 025 |85 86 | 75 77 G6 05 066 | 649 6Ll | 75 76
C 0,1 0,24 86,7 0,5 0,65 65,7
a 0,1 0,14 92,5 0,6 0,70 62,9
G3 b o1 0,12 | 933 89,4 75 77 8 0,7 0,77 | 59,3 61,1 75 76
c 0,2 0,32 82,4 0,6 0,73 61,1
a 0,2 0,28 84,7 1,8 1,09 42,2
G4 b 01 | 021 | 885 85,6 74 77 c1z 18 1,08 | 428 40,7 75 76
c 0,2 0,30 83,7 2,4 1,18 37,3
a 1,0 0,90 51,0 4,4 1,38 26,8
G6 b 09 | 08 | 533 520 | 74 77 G16 45 139 | 264 263 75 76
c 1,0 0,89 51,6 4,7 1,40 25,7
Ergebnis  Ga>6 11,0 1,68 | 10,7
G24 11,1 1,69 10,4 10,1 7,5 7,6
18 1,71 9.4
G32 15,5 1,80 4,5
18,7 1,86 1,2 2,9 7,5 7,6
16,9 1,83 3,0
Gas 19,5 1,88 0,5
18,1 1,85 1,8 2,3 7,5 7,6
15,5 1,80 4,6
G64 19,1 1,87 0,9
19,0 1,87 0,9 0,8 7,5 7,6
19,2 1,87 0,8
20,2 1,89 -0,2
96 20,0 1,89 0,0 0,2 7,5 7,6
20,7 1,90 -0,6
Ergebnis G,=32
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BAM 2 Pseudokirchneriella subcapitata BAM 2 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 271 uS/cm Versuchsdatum: 25.-28.10.2013] Leitfahigkeit: 267 uS/cm Versuchsdatum: 19.- 22.11.201z
pH: 6,09 pH: 6,6
Gultigkeitskriterien Kontrollen Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs- Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,017 1,7 245 (*10° Zellen/ml) 0,010 1,0 292
Oh 72h Hemmun H Wert Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM g Mittegl [ Oph 72h 0,07 WRIM g Mittegl (%] Oph 72h
a 17,5 1,84 a 18,4 1,86
b 17,0 1,83 b 205 1,89
[« 16,0 1,81 [« 20,3 1,89
NK d 18,6 1,86 74 "7 NK d 210 1,90 74 75
e 150 1,79 e 21,1 1,90
f 19,2 1,87 f 21,5 1,91
Mittelwert Kontrollen] 1,83 Mittelwert Kontrollen| 1,89
a 0,4 0,55 70,1 G6 0,7 0,78 58,6
G2 b 03 0,44 76,0 73,4 6,8 7,7 0,6 0,73 61,2 59,9 7,4 7,5
c 0,3 0,48 74,0 0,7 0,76 59,9
a 0,3 0,51 72,2 Gs 1,2 0,94 50,4
G3 b 0,4 0,56 69,2 69,2 6,9 7,6 1,0 0,90 52,5 50,9 7,4 7,5
c 0,5 0,62 66,1 1,2 0,95 49,7
a 0,5 0,68 62,8 G12 3,3 1,28 32,3
G4 b 0,5 0,67 63,7 62,3 7,0 7,5 3,2 1,28 32,4 31,0 7,4 7,5
C 0,6 0,72 60,5 4,1 1,36 28,2
a 1,6 1,04 43,0 G16 75 1,56 17,7
G6 b 2,0 1,11 39,4 40,2 7,0 7,4 73 1,55 18,0 17,8 7,4 7,5
C 2,1 1,13 38,1 7,5 1,56 17,7
Ergebnis Ga>6 G4 13,0 1,74 8,0
13,1 1,74 7,9 7,6 7,4 7,5
13,7 1,76 7,0
G2 16,0 1,81 4,3
17,1 1,83 3.2 3,6 74 75
16,9 1,83 3,4
cas 19,6 1,88 0,7
20,0 1,89 0,4 0,6 7,4 7,5
19,7 1,88 0,7
c64 20,7 1,90 -0,2
19,8 1,88 0,5 0,1 7,4 7,5
20,3 1,89 0,1
G96 21,0 1,90 -0,5
21,5 1,91 -0,9 -0,4 7,4 7,5
20,4 1,89 0,1
Ergebnis G,=32
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BAM 4 Pseudokirchneriella subcapitata

Leitfahigkeit: 11,6 uS/cm Versuchsdatum:  25.-28.10.2013

pH: 4,63, eingestellt auf 7,19

Gultigkeitskriterien Kontrollen

Variati(?ns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 248
Oh 72h Hemmun H Wert
WR [i] ung y
0,07 [94] Mittel [%] Oh 72 h
a 17,4 1,84
b 17,0 1,83
NK [« 16,6 1,82 7.4 7,7
d 19,0 1,87
e 15,7 1,80

f 188 1,87

Mittelwert Kontrollen| 1,84

a 02 | 033 | 820
G3 b 01 [ 006 | 98 91,8 75 17

c 0,1 0,06 96,8
a 0,1 0,15 91,8
G4 b 0,1 0,22 87,9 86,6 7,5 7,7
C 0,2 0,37 80,0
a 0,1 0,21 88,5
G6 b 0,2 0,39 78,7 79,6 7,4 7,7
c 0,3 0,52 71,6
a 0,4 0,62 66,4
G8 b 06 0,72 60,7 61,2 7,4 7,7
c 0,8 0,80 56,5
a 2,4 1,17 36,2
Gl2 b 2,3 1,17 36,4 35,4 7,4 7,7
C 2,7 1,22 33,6
a 6,1 1,49 19,0
G16 b 6,9 1,53 16,7 19,0 7,4 7,7
c 54 1,45 21,3
a 10,9 1,68 8,4
G24 b 9,0 1,62 11,8 8,6 7,4 7,7
C 12,8 1,74 55
Ergebnis Ga>24
BAM 5 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 10,8 uS/cm Versuchsdatum: 12.-15.3.2013
pH: 7,10
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 95
Oh 72h Hemmun H Wert
01 WRI | o Mineg: %] Oph 72h
a 9,0 1,50
b 9,3 1,51
NK ¢ 9.2 151 7,6 7,7
d 9,2 1,51
e 9,7 1,52

f 10,4 1,55

Mittelwert Kontrollen| 1,52

[}

9,2 1,51 0,6

G2 b 95 | 15 | 00 0,2 76 75
c 94 | 15 | 01
a 105 | 155 | -23

G3 b 89 | 150 | 13 0,3 76 74
c 95 | 152 | 00
a 101 | 154 | -15

G4 b 95 | 152 | 01 -1,0 76 74
c 10,1 1,54 -1,4

Ergebnis Gas2

BAM 4 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 7,9 pS/cm Versuchsdatum:  29.11. -2.12.13
pH: 6,0
Gultigkeitskriterien Kontrollen
z Variatiqns— RSD [%] Vermehrungs-
ellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 511
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WR M 1% Mittegl [%] 071 72h
a 314 2,04
b 376 2,10
[« 36,0 2,08
NK d 36,2 2,08 76 74
e 376 2,10
f 36,1 2,08
Mittelwert Kontrollen| 2,08
a 27,592 1,99 4,2
G16 b 20,66 1,90 8,8 6,0 7,6 7,5
c 26,358 1,98 4,9
a 35,356 2,07 0,2
G24 b 33,64 2,06 1,0 0,4 7,6 7,5
c 35,455 2,08 0,1
a 36,355 2,08 -0,3
G32 b 36,683 2,09 -0,4 0,0 7,6 7,5
Cc 34,613 2,07 0,5
a 37,547 2,09 -0,8
G48 b 38,619 2,10 -1,2 -0,9 7,5 7,5
c 37,42 2,09 -0,7
Ergebnis G,=24
BAM 8 Desmodesmus subspicatus
12.-
Leitfahigkeit: 2,7 pS/cm Versuchsdatum: 15.3.2013
pH: 7,37
Giiltigkeitskriterien Kontrollen
Variations- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 95
Oh 72h WR Hemmu}lg pH Wert
[l Mittel
0,1 [%] [%0] Oh 72 h
a 9,0 1,50
b 9,3 1,51
NK c 9,2 1,51 7.6 7.7
d 9,2 1,51
e 9,7 1,52
f 10,4 1,55
Mittelwert Kon-
trollen 1,52
a 9,6 1,52 | -0,4
G2 b 99 1,53 | -1,1 0,2 7,6 74
[« 8,6 1,49 2,0
a 9,8 1,53 | -0,7
G p 97 1,53 | -0,6 -0,1 7,6 74
C 9,0 1,50 1,0
a 8,6 1,48 | 2,2
G4 p 89 1,50 | 1,4 1,4 7,6 7,4
[« 9,3 1,51 0,5
Ergebnis: Ga<2
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BAM 6

Desmodesmus subspicatus

Leitfahigkeit: 14,2 uS/cm

Versuchsdatum: 12.-15.3.2013

BAM 10 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 6,0 pS/cm Versuchsdatum:  12.-15.3.2013
pH: 7,11
Giltigkeitskriterien Kontrollen
. Variatit_Jns— RSD [%] Vermehrungs-
ellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 95
Oh 72h Hemmun H Wert
0.1 WRIM g Mmeg: (%] Oph 72h
a 9,0 1,50
b 9,3 1,51
ne & 92 | bet 7.6 17
d 9,2 1,51
e 9,7 1,52

f 10,4 1,55

Mittelwert Kontrollen] 1,52

9,6 1,52 -0,4

[}

G2 b 9,9 1,53 11 0,2 7,6 7,4
c 8,6 1,49 2,0
a 9,8 1,53 -0,7

G3 b 9,7 1,53 -0,6 -0,1 7,5 7,3
c 9,0 1,50 1,0
a 11,0 1,57 -3,2

G4 b 100 1,53 -1,1 -2,0 7,5 7,3
c 103 1,54 -1,8

Ergebnis  Gas2

Hydrotox-DSLT-Kontrolle D. subspicatus

Leitfahigkeit: 3,1 uS/cm Versuchsdatum:  12.-15.3.2013

pH: 7,80
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,015 1,5 99
Oh 72h Hemmung pH Wert
WR [] )
0,1 [%]  Mittel [%] | Oh 72h
a 9,8 1,53
b 9,5 1,52
NK ¢ 9.1 150 7,6 7,7
d 9,8 1,53
e 103 1,54

f 11,1 1,57

Mittelwert Kontrollen[ 1,53

a 125 | 1,61 | -51
G2 b 124 | 161 -4,9 -4,9 76 75
c 123 | 1,60 | -47

pH: 7,13
Gultigkeitskriterien Kontrollen
. Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
ellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 95
Oh 72h Hemmun H Wert
01 WRIT g Mittegl %] Oph 72h
a 9,0 1,50
b 9,3 1,51
e © 92| bel 76 7.7
d 9,2 1,51
e 9,7 1,52
f 10,4 1,55
Mittelwert Kontrollen[ 1,52
a 75 1,44 52
G2 b 84 1,48 2,7 3,8 76 74
C 8,1 1,46 3,5
a 7,6 1,45 4,7
G3 b 9,3 1,51 0,4 2,2 7,6 7,3
C 8,8 1,49 1,6
a 8,6 1,48 2,2
G4 b 8,9 1,50 1,4 1,4 7,6 7,3
C 9,3 1,51 0,5
Ergebnis Ga<2
BAM 11 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 354 uS/cm Versuchsdatum: 12.-15.3.2013
pH: 7,76
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,015 1,5 99
Oh 72h Hemmun H Wert
01 WRI | o Mineg: %] Oph 72h
a 9,8 1,53
b 9,5 1,52
NK ¢ 9.1 1,50 7,6 7,7
d 9,8 1,53
e 10,3 1,54
f 11,1 1,57
Mittelwert Kontrollen| 1,53
a 6,9 1,41 7,8
G2 b 7,2 1,43 7,0 6,9 7,6 7,6
c 76 1,44 5,9
a 9,0 1,50 2,1
G3 b 100 1,53 -0,1 0,7 7,6 7,6
C 9,8 1,53 0,2
a 9,1 1,51 1,7
G4 b 8,4 1,48 3,5 2,2 7,6 7,5
c 9,3 1,51 1,5
Ergebnis Ga=3

Ergebnis Gas2
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BAM 14

Pseudokirchneriella subcapitata

Leitfahigkeit: 23,8 uS/cm

Versuchsdatum:  22.-25.10.2013

pH: 5,3 eingestellt auf 6,8

Gultigkeitskriterien Kontrollen

Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,023 2,3 170
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM g Mittegl (%] Oph 72h
a 14,2 1,77
b 11,9 1,71
NK [« 11,4 1,70 7.4 7.3
d 11,7 1,71
e 9,9 1,65
f 12,5 1,73
Mittelwert Kontrollen| 1,71
a 0,1 0,14 92,0
G6 b 0,1 0,13 92,4 90,5 7,4 7,5
c 0,1 0,22 87,0
a 0,4 0,60 65,2
G8 b 0,5 0,63 63,1 65,1 7,4 7,4
c 0,4 0,56 67,1
a 1,0 0,88 48,6
G2 b 07 0,79 53,9 50,3 7,4 7,4
c 1,0 0,88 48,4
a 1,2 0,96 44,1
G16 b 1,2 0,95 44,7 44,8 7,3 7,4
c 1,1 0,93 45,7
a 4,3 1,37 19,9
G24 b 34 1,29 | 24,5 18,9 73 74
c 6,3 1,50 12,4
a 55 1,46 14,9
G32 b 8,6 1,60 6,4 10,4 7,3 7,4
C 7,1 1,54 10,0
a 9,8 1,65 3,8
G48 b 10,3 1,67 2,7 5,0 7,3 7,4
C 7,7 1,57 8,4
a 9,9 1,65 3,5
G64 b 8,7 1,61 6,0 4,8 7,3 7,4
c
a 12,4 1,73 -0,8
G9% b 7,9 1,58 7,9 3,6 7,4 7,3
c 9,8 1,65 3,7
Ergebnis G,=64

BAM 12 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 1,8 uS/cm Versuchsdatum:  12.-15.3.2013
pH: 8,16
Gultigkeitskriterien Kontrollen
. Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
ellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,015 1,5 99
Oh 72h Hemmun H Wert
0,1 WR M [9%] Mittegl 1% Oph 72h
a 9,8 1,53
b 9,5 1,52
NK ¢ 9.1 1,50 7,6 7,7
d 9,8 1,53
e 10,3 1,54
f 11,1 1,57
Mittelwert Kontrollen| 1,53
a 10,1 1,54 -0,4
G2 b 104 1,55 -1,0 -0,6 7,6 7,5
C 10,2 1,54 -0,6
a 11,0 1,57 -2,2
G3 b 112 1,57 -2,7 -2,7 7,5 7,5
C 11,4 1,58 -3,1
a 10,8 1,56 -2,0
G4 b 102 1,54 -0,6 -1,8 7,5 7,6
C 11,2 1,57 -2,7
Ergebnis Gas2
BAM 13 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 17,8 uS/cm Versuchsdatum:  6.-9.12.2013
pH: 5,8
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,018 1,8 487
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIT g Mittegl %] Oph 72h
a 27,4 1,99
b 351 2,07
NK c 34,5 2,07 75 75
d 375 2,09
e 365 2,09
f 34,9 2,07
Mittelwert Kontrollen[ 2,06
a 0,8 0,81 60,8
Gl b 0,8 0,81 60,8 58,8 7,2 7,7
c 11 0,93 55,0
a 1,8 1,09 47,3
G2 b 1,4 1,01 51,1 48,9 7,2 7,7
C 1,7 1,07 48,3
a 3,0 1,25 39,3
G3 b 33 1,28 37,9 35,9 7,3 7,6
C 51 1,43 30,6
a 8,3 1,59 22,9
G4 b 89 1,61 21,7 28,0 7,4 7,6
c 3,0 1,25 39,3
a 19,5 1,88 9,0
G6 b 179 1,85 10,5 8,9 7,4 7,6
c 22,0 1,92 7,1
a 285 2,00 2,9
G8 b 264 1,98 4,2 3,3 7,5 7,6
c 28,7 2,01 2,8
a 34,5 2,07 -0,2
Gl12 b 331 2,05 0,5 0,5 7,5 7,6
c 31,7 2,04 1,2
Ergebnis: G,=8
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BAM G1 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 198 uS’/cm Versuchsdatum:  22.-25.10.2013
pH: 7,85
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,026 2,6 176
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIMT g Mittegl %] Oph 72h
a 15,2 1,79
b 122 1,72
NK [« 11,8 1,71 74 73
d 12,1 1,72
e 10,1 1,66
f 129 | 1,74
Mittelwert Kontrollen| 1,72
a 0,0 -1,15 167,0
Gl2 b 0,0 -1,15 | 167,0 167,0 7,4 7,3
C 0,0 -1,15 167,0
a 0,0 -1,15 167,0
G16 b 0,0 -1,15 167,0 167,0 7,4 7,4
c 0,0 -1,15 167,0
a 0,1 0,08 95,6
G24 b 00 0,56 | 132,3 114,1 7,4 7,4
c 0,0 -0,25 114,6
a 0,1 -0,07 103,9
G32 b 00 0,19 | 1110 106,3 7,4 7,4
c 0,1 -0,07 103,9
a 0,2 0,35 79,7
G48 b 0,2 0,26 84,7 83,6 7,4 7,4
c 0,1 0,23 86,5
a 0,0 -0,12 107,1
G64 p 0,3 0,46 73,1 83,7 7,4 7,3
C 0,3 0,50 70,9
a 2,3 1,17 32,3
G9% b 2,8 1,24 28,3 27,9 7,4 7,3
C 3,7 1,33 23,0
a 4,3 1,37 20,2
G128 b 6,0 1,48 | 13,8 15,6 74 73
C 6,4 1,51 12,6
a 10,8 1,68 2,5
G192 b 94 1,63 51 8,5 7,3 7,3
C 4,9 1,41 17,9
Ergebnis: G, >192

BAM 22 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 336 uS/cm Versuchsdatum:  24.-27.09.2013
pH: 6,83
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatir_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,007 0,7 265
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM g Minj (%] Oph 72h
a 18,1 1,85
b 187 1,86
NK [« 19,8 1,88 76 76
d 186 1,86
e 17,7 1,84
f 18,3 1,86
Mittelwert Kontrollen| 1,86
a 10,5 1,67 10,2
G2 b 8,8 1,61 13,4 11,4 7,2 7,8
C 10,2 1,66 10,7
a 12,6 1,73 6,9
G3 b 125 1,73 7,1 6,9 7,2 7,8
C 12,8 1,74 6,6
a 15,0 1,79 3,8
G4 b 147 1,78 4,1 4,2 7,3 7,8
[ 14,2 1,77 4,8
a 17,1 1,83 15
G6 b 158 1,81 2,9 2,1 7,4 7,7
c 16,8 1,83 1,8
Ergebnis. G,=4
BAM G1 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 219 pS/cm Versuchsdatum:  3.-6.12.2013
pH: 7,4
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,009 0,9 320
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WR M [%] Mittegl [%] o[; 72h
a 22,8 1,93
b 208 1,90
Nk S 239 1,94 77 74
d 228 1,93
e 228 1,93
f 21,4 1,91
Mittelwert Kontrollen| 1,92
a 12,9 1,74 9,6
G128 b 129 1,74 9,5 9,7 7,8 7,4
C 12,7 1,73 9,9
a 19,1 1,87 2,8
G192 b 183 1,85 3,5 3,6 7,8 7,4
C 17,4 1,84 4,4
a 22,3 1,92 0,1
G256 b 14,0 1,77 8,1 3,0 7,7 7,4
c 214 1,91 0,8
a 20,7 1,90 1,4
G384 b 228 1,93 -0,3 0,7 7,7 7,4
c 21,2 1,90 1,0
a 6,9 1,53 20,5
PK b 6,4 1,51 21,7 21,1 7,7 7,4
Ergebnis: G,=192
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BAM G2

Pseudokirchneriella subcapitata

Leitfahigkeit: 198,4 pS/cm
pH: 9,25 eingetsellt auf 7,10

Versuchsdatum:  28.-31.10.2013

Gultigkeitskriterien Kontrollen

Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,026 2,6 256
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIT g Mittrj (%] Oph 72h
a 18,0 1,85
b 194 1,87
NK [« 16,8 1,83 75 75
d 206 1,90
e 139 1,76
f 19,5 1,88
Mittelwert Kontrollen[ 1,85
a 0,1 -0,02 101,1
G2 b 0,6 0,71 61,7 86,1 7,6 7,4
C 0,1 0,08 95,4
a 0,7 0,78 57,7
G3 b 0,3 0,45 75,6 64,8 7,6 7,5
C 0,6 0,72 61,2
a 1,9 1,10 40,7
G4 b 1,0 0,88 52,2 54,0 7,6 7,5
C 0,4 0,57 69,0
a 2,8 1,23 33,6
G6 b 3,7 1,32 28,3 36,4 7,6 7,5
C 1,3 0,97 47,4
a 6,1 1,49 19,5
G8 b 8,6 1,60 13,3 21,7 7,6 7,4
c 3,0 1,25 32,3
a 73 1,55 16,1
Gl12 b 6,5 1,51 18,2 15,4 7,6 7,4
C 9,4 1,63 11,7
Ergebnis. G,>12

BAM G2 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 202 uS/cm Versuchsdatum:  3.-6.12.2013
pH: 7,5
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,009 0,9 320
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM g Mitt:: (%] oi 72h
a 22,8 1,93
b 208 1,90
NK [« 23,9 1,94 75 75
d 228 1,93
e 228 1,93
f 21,4 1,91
Mittelwert Kontrollen| 1,92
a 6,2 1,50 22,1
G8 b 7,5 1,56 19,1 21,6 7,6 7,4
c 5,8 1,47 23,5
a 10,1 1,66 13,7
G12 b 9,7 1,64 14,5 11,1 7,6 7,5
C 16,7 1,82 51
a 19,6 1,88 2,4
G116 b 16,1 1,81 5,8 3,4 7,6 7,5
c 198 1,88 2,2
a 21,8 1,91 0,4
G24 b 202 1,89 1,8 0,9 7,6 7,5
c 21,9 1,92 0,4
a 23,3 1,94 -0,7
G32 b 229 1,93 -0,4 -0,5 7,6 7.4
c 231 1,93 -0,5
a 25,0 1,96 -1,9
G48 b 26,9 1,98 -3,2 -2,0 7,6 7,4
c 23,8 1,94 -1,1
Ergebnis. G,=16
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HSR 2 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 19,7 uS/cm Versuchsdatum:  15.-18.10.2013
pH: 6,86
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,045 45 153
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM | o Mimj %] Oph 72h
a 73 1,55
b 9,3 1,63
NK [« 11,2 1,69 75 75
d 11,8 1,71
e 14,0 1,77
f 11,8 1,71
Mittelwert Kontrollen[ 1,68
a 0,1 -0,02 101,2
G3 b 0,1 -0,01 100,5 103,3 7,6 7,5
c 0,0 -0,14 | 108,3
a 0,1 0,08 95,0
G4 b 0,1 0,10 94,0 94,0 7,6 7,5
C 0,1 0,12 93,1
a 0,2 0,34 79,6
G6 b 0,2 0,34 80,0 79,1 7,6 7,5
C 0,2 0,37 77,8
a 11 0,90 46,1
G8 b 0,8 0,80 52,2 50,2 7,6 7,5
C 0,8 0,80 52,3
a 3,5 1,31 22,0
Gl12 b 3,6 1,31 21,6 21,3 7,6 7,5
C 3,9 1,34 20,3
a 8,5 1,60 4,5
Gl6 b 8,4 1,60 4,9 4,5 7,6 7,5
c 8,8 1,61 4,0
a 11,3 1,69 -1,1
G24 b 115 1,70 -1,5 -1,2 7,6 7,5
C 11,3 1,69 -1,1
a 14,3 1,77 -5,8
G32 b 139 1,76 -5,2 5,3 7,6 7,5
C 13,7 1,76 -4,9
Ergebnis Ga=16

HSR 2 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 20,1 pS/cm Versuchsdatum:  6.-9.8.2013
pH: 6,84
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,009 0,9 100
Oh 72h Hemmun H Wert
0,05 WRIM | o Mittegl (% oi 72h
El 52 1,55
b 51 1,54
N € 49| LS8 73 78
d 4,7 1,51
e 4,9 1,53
f 5,2 1,55
Mittelwert Kontrollen| 1,54
a 0,9 0,96 37,3
G4 b 0,9 0,97 36,7 37,4 7,5 7,8
c 0,9 0,95 38,3
a 2,1 1,25 18,9
G6 b 1,8 1,19 22,5 21,0 7,5 7,8
c 1,8 1,20 21,7
a 3,0 1,37 11,0
G8 b 31 1,37 10,7 11,1 7,5 7,7
c 2,9 1,36 11,6
a 4,8 1,52 1,1
G2 b 44 1,49 3,0 1,8 7,5 7.7
c 4,7 1,52 1,2
a 5,0 1,54 -0,1
G16 b 4,8 1,52 0,9 0,1 7,5 7,7
C 51 1,54 -0,4
a 57 1,58 -2,6
G24 b 55 1,57 -1,9 -2,2 7,5 7,7
C 5,5 1,57 -2,1
a 6,1 1,60 -4,1
G32 b 55 1,57 -2,1 -4,1 7,5 7,7
c 6,6 1,63 -6,1
a 52 1,55 -0,6
G48 b 5,6 1,58 -2,6 -1,2 7,5 7,7
c 51 1,54 -0,3
Ergebnis Ga=12

90




UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

HSR 3

Pseudokirchneriella subcapitata

HSR 3

Pseudokirchneriella subcapitata

Leitfahigkeit: 34,9 uS/cm
pH: 4,20 eingestellt auf 7,10

Versuchsdatum:  15.-18.10.2013

Leitfahigkeit: 34,8 uS/cm

Versuchsdatum:  21.-24.10.2013

pH: 4,13 eingestellt auf 7,00

Gultigkeitskriterien Kontrollen

Gultigkeitskriterien Kontrollen

Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,045 45 155
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WR M [%4 Mitteg: 2] Oph 72 h
a 75 1,56
b 9,3 1,63
NK [« 11,5 1,70 75 75
d 12,1 1,72
e 14,1 1,77
f 12,0 1,71
Mittelwert Kontrollen[ 1,68
a 0,0 -0,17 110,2
Gl16 b 0,0 -0,42 125,0 120,9 7,6 7,5
C 0,0 -0,46 127,4
a 0,1 0,16 90,3
G24 b 0,1 0,19 88,8 91,5 7,6 7,5
c 0,1 0,08 95,5
a 0,3 0,43 74,4
G32 b 0,2 0,29 82,5 79,9 7,6 7,5
C 0,2 0,29 83,0
a 0,2 0,26 84,7
G48 b 0,3 0,50 70,3 79,0 7,6 7,5
C 0,2 0,30 82,0
a 0,3 0,49 70,6
G64 b 0,2 0,34 79,8 74,4 7,6 7,5
c 0,3 0,46 72,9
Ergebnis Ga>64

Variatigns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,032 3,2 295
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM | o Minegl (% oi 72h
a 14,8 1,78
b 226 1,93
NK [« 24,2 1,95 7.3 75
d 21,3 1,91
e 237 1,94
f 19,1 1,87
Mittelwert Kontrollen[ 1,90
a 0,3 0,47 75,1
G48 b 0,3 0,45 76,4 74,7 7,3 7,6
c 0,3 0,52 72,6
a 0,2 0,35 81,7
G64 b 0,4 0,61 67,9 73,9 7,3 7,6
c 0,3 0,53 71,9
a 1,0 0,89 53,3
G9% b 0,9 0,85 55,1 54,7 7,3 7,6
c 0,9 0,84 55,8
a 1,8 1,08 43,3
G128 b 1,0 0,89 52,8 48,2 7,3 7,6
C 1,3 0,98 48,5
a 1,4 1,00 47,1
G192 b 2,9 1,24 34,5 45,2 7,3 7,6
c 1,0 0,87 54,0
a 2,8 1,22 35,5
G256 b 1,7 1,06 43,9 37,1 7,3 7,6
c 3,3 1,29 32,0
Ergebnis Ga>256
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HSR 3

Pseudokirchneriella subcapitata

HSR 3

Desmodesmus subspicatus

Leitfahigkeit: 37,7 uS/cm Versuchsdatum:

pH: 4,30 eingestellt auf 7,1

22.-25.11.2013

Leitfahigkeit: 33,4 pS/cm Versuchsdatum:  13.-16.8.2013

pH: 4,21 eingestellt auf 7,2

Gultigkeitskriterien Kontrollen Gultigkeitskriterien Kontrollen
koeffizient RSD[%]  ungs- Variations-  popy o, Vermehrungs-
Zellzah Zellzahl koeffizient faktor
0,014 1,4 478 (*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 100
Oh 72h WR [u] Hemmung Wert Oh 72h WR 1] Hemmung pH Wert
0,07 [ Mittel [%] [ Oh 72h 0,05 [ Mittel [%] | Oh 72h
NK a 28,7 2,00 7,5 7,7 a 51 1,54
b 34,7 2,07 b 4,9 1,53
[« 33,0 2,05 NK [« 51 1,54 7.2 7.6
d 36,2 2,08 d 51 1,54
e 35,7 2,08 e 4,4 1,49
f 33,0 2,05 f 54 1,56
Mittelwert Kontrollen 2,06 Mittelwert Kontrollen[ 1,53
a 9,5 1,64 20,4 18,8 7,6 7,8 a 0,0 -0,04 | 102,58
G192 b 12,2 1,72 16,3 G4 b 0,1 0,07 95,19 98,4 7,7 7,4
C 10,0 1,65 19,6 c 0,1 0,04 97,38
a 16,5 1,82 11,5 14,3 7,6 7,8 a 0,2 0,40 73,99
G256 b 12,3 1,72 16,2 G6 b 0,1 0,11 92,82 87,1 7,7 7,4
C 13,1 1,74 15,2 c 0,1 0,09 94,37
a 18,6 1,86 9,5 8,6 7,6 7,8 a 0,2 0,46 69,85
G384 b 20,0 1,88 8,4 G8 b 072 0,43 | 72,04 69,7 77 75
C 20,3 1,89 8,1 c 0,2 0,50 67,28
a 28,1 2,00 2,9 4,9 7,6 7,8 a 0,4 0,71 53,66
G512 b 26,2 1,97 4,0 G12 b 0,4 0,69 55,26 55,2 7,7 7,5
C 20,7 1,90 7,8 c 0,4 0,66 56,77
a 26,8 1,98 3,6 31 7,6 7,8 a 0,6 0,83 46,08
G768 b 27,2 1,99 33 G16 b 08 0,92 | 40,07 42,8 7 7.6
C 29,0 2,01 2,3 c 0,7 0,89 42,33
a 31,6 2,04 0,9 1,3 7,6 7,8 a 1,3 1,10 28,58
G1024 b 31,5 2,04 1,0 G24 b 1,6 1,15 | 25,06 25,2 77 76
C 29,5 2,01 2,1 c 1,8 1,20 22,09
Ergebnis G, =512 a 2,4 1,29 16,19
G32 b 2,3 1,27 17,20 15,6 7,7 7,5
c 2,7 1,33 | 13,48
a 3,2 1,38 9,85
G48 b 3,2 1,39 9,58 10,0 7,6 7,5
c 3,1 1,37 10,64
Ergebnis: G,>64
HSR 6 Pseudokirchneriella subcapitata HSR 6 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 6,4 uS/cm Versuchsdatum:  11.-14.10.2013 Leitfahigkeit: 6,1 pS/cm Versuchsdatum:  6.-9.8.2013
pH: 6,32 pH: 6,15
Gultigkeitskriterien Kontrollen Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variations- Vermehrungs- Variations- Vermehrungs-
Zellzahl kze?ﬁtz?er?t RSD [%] ° faekt;r * Zellzahl kZe?ﬁz?er?t RSD [%] ° f:kt:r *
(*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 308 (*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 99
Oh 72h Hemmun H Wert Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIMH g Minj %] Oph 72h 0,05 WRIM g Mimj (% Oph 72h
a 21,3 1,91 a 51 1,54
b 207 1,90 b 51 1,54
NK c 22,9 1,93 75 76 NK [« 4,6 1,51
d 243 1,95 d 4,6 1,50
e 210 1,90 e 4,9 1,53
f 19,6 1,88 f 5,3 1,56
Mittelwert Kontrollen| 1,91 Mittelwert Kontrollen| 1,53
a 274 | 1,99 | -420 a 69 | 164 |-7.26
Gl b 266 1,98 -3,66 -3,2 7,6 8,0 Gl b 6,5 1,63 -6,14 5,7
C 23,8 1,94 -1,72 c 59 1,59 -3,68
a 28,5 2,00 -4,87 a 6,6 1,63 -6,21
G2 b 282 2,00 | -4,66 -4,9 7,6 7,9 G2 b 69 1,64 | -7,24 5,8
C 29,2 2,01 -5,29 c 6,0 1,59 -4,08
a 28,9 2,01 -5,08 a 6,5 1,62 -5,85
G3 b 297 2,02 | -5,56 -5,1 7,6 7,8 G3 b 61 1,60 | -4,49 -5,0
C 28,4 2,00 -4,77 c 6,1 1,60 -4,58
Ergebnis  Ga=1 Ergebnis  Ga=1
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HSR 7 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 20,4 uS/cm Versuchsdatum:  11.-14.10.2013
pH: 7,31
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatic_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 308
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIT g Mittegl %] Oph 72h
a 21,3 1,91
b 20,7 1,90
NK [« 22,9 1,93 75 76
d 243 1,95
e 210 1,90
f 19,6 1,88
Mittelwert Kontrollen[ 1,91
a 32,6 2,05 -7,19
Gl b 334 2,06 -7,65 -7,5 7,7 8,3
c 337 2,06 -7,78
a 34,0 2,06 -7,96
G2 b 326 2,05 -7,22 -1,7 7,6 8,3
c 340 2,06 -7,91
a 33,5 2,06 -7,68
G3 b 333 2,06 -7,59 -7,6 7,5 8,2
C 33,1 2,05 -7,47
Ergebnis. G =1
HSR 10 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 18,0 uS/cm Versuchsdatum:  25.-28.10.2013
pH: 6,26
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variati(_)ns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,017 1,7 245
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIMT g Mittegl %] Oph 72h
a 17,5 1,84
b 17,0 1,83
NK [« 16,0 1,81 74 77
d 186 1,86
e 15,0 1,79
f 19,2 1,87
Mittelwert Kontrollen| 1,83
a 55 | 1,46 | 2054
Gl b 5,0 1,42 22,34 21,9 7,3 7,5
C 4,9 1,42 22,80
a 10,1 1,66 9,56
G2 b 9,9 1,65 9,95 9,6 7,3 7,6
C 10,2 1,66 9,42
a 12,9 1,74 5,22
G3 b 11,0 1,69 8,03 7,3 7,3 7,6
c 10,7 1,68 8,54
Ergebnis  Ga>3

HSR 7 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 20,4 pS/cm Versuchsdatum:  6.-9.8.2013
pH: 7,02
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,014 1,4 99
Oh 72h Hemmun H Wert
0,05 WRIM g Mittegl (%] Oph 72h
a 51 1,54
b 51 1,54
R M 75 76
d 4,6 1,50
e 4,9 1,53
f 53 1,56
Mittelwert Kontrollen| 1,53
a 6,2 1,61 -4,84
Gl b 6,3 1,61 -5,13 -4,2 7,7 8,3
c 5,6 1,57 -2,68
a 6,2 1,61 -4,93
G2 b 5,8 1,59 -3,58 -4,3 7,6 8,3
c 6,0 1,60 -4,24
a 6,3 1,61 -5,38
G3 b 6,8 1,64 -7,11 -5,6 7,5 8,2
c 6,0 1,60 -4,39
Ergebnis: G,=1
HSR 10 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 19,4 pS/cm Versuchsdatum: 29.11.-2.12.13
pH: 6,27
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,011 1,1 511
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIM | o Mittgel (%] oz 72h
a 31,4 2,04
b 37,6 2,10
NK [« 36,0 2,08 7.6 7.4
d 36,2 2,08
e 37,6 2,10
f 36,1 2,08
Mittelwert Kontrollen 2,08
a 14,3 1,77 14,71
G2 b 13,5 1,75 15,68 15,0 7,5 7,5
C 14,3 1,77 14,72
a 24,0 1,95 6,39
G3 b 23,0 1,93 7,10 7,0 7,6 7,5
c 22,5 1,92 7,42
a 28,9 2,01 3,40
G4 b 28,9 2,01 3,41 3,3 7,5 7,5
c 29,2 2,01 3,23
El 32,8 2,05 1,37
G6 b 33,8 2,06 0,89 1,0 7,5 7,5
c 34,4 2,07 0,63
Ergebnis: G,=4
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HSR 10 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 17,6 uS/cm Versuchsdatum:  13.-16.8.2013
pH: 6,23
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,009 0,9 102
Oh 72h Hemmun H Wert
0,05 WR M [%] Mittegl (%] 0':1 72h
a 55 1,56
b 52 1,55
NK c 5,0 1,54 7.6 7.6
d 52 1,55
e 4,8 1,52
f 51 1,54
Mittelwert Kontrollen| 1,54
a 6,4 1,61 -4,67
Gl b 6,1 1,60 -3,96 -4,2 7,6 7,5
c 6,2 1,60 -3,97
a 6,0 1,60 -3,40
G2 b 6,1 1,60 -3,95 -4,1 7,7 7,5
c 6,4 1,62 -4,94
a 6,4 1,61 -4,67
G3 b 6,1 1,60 -3,96 -4,2 7,6 7,5
c 6,2 1,60 -3,97
Ergebnis  Ga=1
HSR 12 Pseudokirchneriella subcapitata
Leitfahigkeit: 17,4 uS/cm Versuchsdatum:  1.-4.10.2013
pH: 6,75
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,015 1,5 216
Oh 72h Hemmun H Wert
0,07 WRIW 2] Mittegl 1% Oph 72h
a 16,2 1,81
b 17,3 1,84
NK c 14,5 1,78 75 7.7
d 14,2 1,77
e 14,5 1,78
f 146 | 1,78
Mittelwert Kontrollen| 1,79
a 11,3 1,70 5,39
G2 b 114 1,70 5,35 52 7,5 7,6
c 116 1,70 4,99
a 13,4 1,75 2,23
G3 b 137 1,76 1,81 1,8 7,5 7,7
c 142 | 177 | 1,21
a 150 1,79 0,24
G4 b 156 1,80 -0,55 -0,2 7,5 7,8
C 15,5 1,80 -0,42
a 158 1,81 -0,75
G6 b 153 1,79 -0,13 -0,5 7,5 7,9
C 15,6 1,80 -0,49
a 17,1 1,83 -2,21
G8 b 17,6 1,84 -2,78 -2,4 7,5 7,9
c 17,2 1,83 -2,32
a 17,4 1,84 -2,59
G2 b 175 | 1,84 | 2,66 2,7 75 78
c 17,8 1,85 -2,97
a 165 1,82 -1,63
G16 b 175 1,84 -2,70 -2,5 7,5 8,0
c 18,0 1,85 -3,25
a 16,9 1,83 -2,07
G24 b 17,4 1,84 -2,58 -2,2 7,5 8,2
c 16,9 1,83 -2,07
a 173 1,84 -2,46
G32 b 16,1 1,81 -1,17 -2,1 7,5 81
C 17,5 1,84 -2,71
a 17,2 1,83 -2,37
G48 b 17,9 1,85 -3,13 -2,5 7,5 8,0
c 16,8 1,83 -1,94
Ergebnis: G,=3

HSR 10 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 18,7 pS/cm Versuchsdatum:  20.-23.8.2013
pH: 6,3
Gilltigkeitskriterien Kontrollen
Variatigns— RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,010 1,0 159
Oh 72h Hemmun H Wert
0,08 WRIW 194 Mittegl (%] oph 72h
a 12,3 1,68
b 12,5 1,68
NK c 12,4 1,68 7.6 7.7
d 12,7 1,69
e 14,0 1,72
f 125 1,68
Mittelwert Kontrollen| 1,69
a 15,7 1,76 -4,15
Gl b 14,7 1,74 -2,89 -3,3 7,7 7,8
C 14,7 1,74 -2,89
a 15,0 1,74 -3,17
G2 b 14,9 1,74 -3,03 -3,3 7,7 7,8
c 154 1,75 | 3,77
a 13,9 1,72 -1,71
G3 b 145 1,73 | -2,54 2,2 7,7 7,8
C 14,5 1,73 -2,50
Ergebnis  Ga=1
HSR 12 Desmodesmus subspicatus
Leitfahigkeit: 16,9 uS/cm Versuchsdatum:  13.-16.8.2013
pH:6,67
Gultigkeitskriterien Kontrollen
Variatit_)ns- RSD [%] Vermehrungs-
Zellzahl koeffizient faktor
(*10° Zellen/ml) 0,009 0,9 96
Oh 72h Hemmun H Wert
0,05 WRIH (%4 Mittegl 14 Oph 72h
a 4,9 1,53
b 4,8 1,52
e © AT Ls2 7.6 76
d 4,9 1,53
e 4,5 1,50
f 51 1,54
Mittelwert Kontrollen| 1,52
a 58 1,58 -4,07
G2 b 59 1,59 -4,70 -4,7 7,8 7,3
[ 6,1 1,60 -5,23
a 56 1,57 -3,27
G3 b 59 1,59 -4,45 -4,0 7,7 7,4
C 5,9 1,59 -4,34
a 55 1,57 -2,88
G4 b 57 1,58 -3,70 -3,4 7,7 7,5
C 57 1,58 -3,77
a 55 1,57 -3,02
G6 b 55 1,57 -3,17 -3,3 7,7 7,6
C 57 1,58 -3,80
a 5,6 1,57 -3,48
G8 b 54 1,56 -2,65 -3,3 7,7 7,6
C 57 1,58 -3,65
a 52 1,55 -1,93
G2 b 51 154 | -1,47 2,9 77 76
c 6,1 1,60 -5,41
a 52 1,55 -1,77
G16 b 55 1,57 -3,02 -2,1 7,7 7,6
[ 52 1,55 -1,65
a 6,0 1,60 -4,97
G24 b 5,6 1,57 -3,43 -3,6 7,7 7,6
C 54 1,56 -2,48
a 51 1,54 -1,37
G32 b 55 1,57 -2,92 -2,5 7,7 7,6
C 55 1,57 -3,12
a 51 1,54 -1,34
G48 b 51 1,54 -1,13 -1,3 7,6 7,5
C 51 1,54 -1,51
Ergebnis: G,=2
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UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

Daphnientest
BAM 1
Versuchsstart 18.09.13, 10:30 24.09.13, 11:20 Uhr
0, =7,0; pH = 4,4, eingestellt auf
pH=7,1 mit 17 Tropfen 0,5 mol/l 0O, =8,2; pH= 4,4 eingestellt auf pH=6,8 mit 4/7 Tropfen
Probenvorbereitung NaOH auf 200 ml Probe 0,5/0,05 mol/l NaOH auf 100 ml Probe
Kontrolle Gl G2 Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 0 3 0 1 0 0 0
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 4 3 1 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 40% 30% 0% 10% 0% 0% 0
pH-Wert O h 7,8 7,1 7,5 7,8 6,9 6,9 7 7
pH-Wert 48 h 7,6 8 7,9 7,7 8,1 7,9 7,9 7,8
Ergebnis: Gp>2 Gp=1
BAM 2
Versuchsstart 18.09.13, 10:30 Uhr 09.10.13, 10:45
Probenvorbereitung 0, = 8,2mgll, pH 6,2 nicht eingestellt O, = 8,5 mg/l, pH 6,3 nicht eingestellt
Kontrolle Gl G2 Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 0 2 0 5 2 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 2 4 0 6 3 1 1
Schwimmunféhige Tiere [%] 0% 20% 40% 0% 60% 30% 10% 10
pH-Wert 0 h 7,8 6,2 7 7,7 6,3 6,8 6,9 7
pH-Wert 48 h 7,6 8 7,8 7,7 8 7,9 7,8 7,8
Ergebnis: Gp>2 Gp=3
BAM-4 BAM-5
Versuchsstart 10.09.13, 11:00 Uhr Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr
0, = 7.6mgll, pH4,7 eingestellt Probenvorbereitung 0,=9,3; pH 8,7 nicht eingestle
auf pH=6,8 mit 4/1 Tropfen 0,5/0,05 Kontrolle G2
Probenvorbereitung mol/l NaOH auf 80ml Probe Eingesetzte Tiere 20 20
Kontrolle Gl G2 Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0
Eingesetzte Tiere 10 10 10 Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 1
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 3 0 Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 5%
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 6 0 pH-Wert 0 h 8 8
Schwimmunféhige Tiere [%] 0% 60% 0% pH—WerF 48 h 8 8
pH-Wert 0 h 77 6.8 77 Ergebnis: Gp=2
pH-Wert 48 h 7,7 8,1 7,9
Ergebnis: Gp=2
BAM-6 BAM-8
Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr
Probenvorbereitung 0,=9,3; pH 8,5 nicht eingestellt Probenvorbereitung 02=9,3; pH 8,6 nicht eingestél
Kontrolle G2 Kontrolle G2
Eingesetzte Tiere 20 20 Eingesetzte Tiere 20 20
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 9 Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0
Schw!mmunf?h!ge T!ere (48h) 0 1 Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 1
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 5% Schwimmunfahioe Ti % 0% =Y
pH-Wert 0 h 8 8,5 ge Tiere [%] 0 0
pH-Wert 48 h P 7.8 pH-Wert 0 h 8 8,2
Ergebnis: Gp<2 pH-Wert 48 h 8 7.8
Ergebnis: Gps2




UBA Texte Testbatterie zur 6kotoxikologischenBewertung derUmweltvertraglichkeit von Bauprodukten

BAM-10 BAM-12
Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr
Probenvorbereitung 0, =9,3; pH 8,2 nicht einge Probenvorbereitung 0,=9,3; pH 8,7 nicht einge
Kontrolle G2 Kontrolle G2
Eingesetzte Tiere 20 20 Eingesetzte Tiere 20 20
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 0 Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 0 Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0% Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0%
pH-Wert 0 h 8 8 pH-Wert 0 h 8 7,4
pH-Wert 48 h 8 7,6 pH-Wert 48 h 8 7,3
Ergebnis: Gp=s2 Ergebnis: Gp=2
BAM-11
Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr 13.03.13, 11:50 Uhr
Probenvorbereitung 0,=9,4; pH 7,7 nicht eingestellt 0, in G2=8,3; pH 7,8 nicht eingestellt
Kontrolle G2 Kontrolle G2 G3 G4 G6 G8
Eingesetzte Tiere 20 20 20 20 20 20 20 20
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 7 0 2 1 0 1 0
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 12 0 2 1 0 1 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 60% 0% 10% 5% 0% 5% 0%
pH-Wert 0 h 8 7,5 7,6 7,5 7,6 7,6 7,6 7,6
pH-Wert 48 h 8 7,4 74 7,5 75 7,5 7,5 7,5
Ergebnis: Gp>2 Gps2
BAM 13
Versuchsstart 20.11.13, 11:55 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,5 mg/l, pH =6,9 nicht eingestellt
Kontrolle| G1 G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunfdhige Tiere
(24h) 0 0 0 0 0
Schwimmunfdahige Tiere
(48h) 0 0 0 0 0
E;)}]lmmmunfalnge Tiere 0% 0% 0% 0% 0%
pH-Wert 0h 7,4 6,6 7,1 7,3 7,3
pH-Wert 48h 7,3 7,3 7,4 7,5 7,4
Ergebnis: G=1
BAM-14
Versuchsstart 1. Test 10.09.13 um 11:00 Uhr Ergebnis 1. Test: 100% Mortalitat bei G1 und G2
Versuchsstart 2. bzw. 3. Test  24.09.13 um 11:20 Uhr 22.10.13, 10:40 Uhr
0, = 9,5mg/l; pH = 5,2, eingestellt auf pH=6,9 mit 6 0, = 8,1 mg/l; pH = 5,3 eingestellt auf pH=6,8 mit 5/5 Tropfen
Probenvorbereitung Tropfen 0,5 mol/I NaOH 0,5/0,05 mol/I NaOH auf 200 ml Probe
Kontrolle G2 G3 G4 G6 Kontrolle G4 G6 G8 G12
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 9 6 2 0 0 4 6 6 5
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 10 10 7 3 0 10 8 6 5
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 100% |100% 70% 30% 0% 100% 80% 60% 50%
pH-Wert 0 h 7,8 6,9 7 7 7,4 7,6 7,4 7,4 7,5 7,5
pH-Wert 48 h 7,7 7,7 78 7,7 7,7 73 7.4 7,4 74 75
Ergebnis: Gp>6 Gp>12
BAM-14
26.11.13,11:00 Uhr
0, = 8,9 mg/l; pH = 6,8 nichteingestellt
Kontrolle G8 G12 G16 G24 G32 G48
10 10 10 10 10 10 10
0 9 4 3 1 0 0
0 10 6 6 1 0 0
0% 100% 60% 60% 10% 0% 0%
7,6 7,5 7,5 7,5 7,6 7,6 7,6
7,5 7,5 7,5 7,5 7,6 7,6 7,6
Gp=24
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BAM-22
Versuchsstart 11.09.13, 11:30 Uhr 16.10.13 um 10:45 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,5mg/l; pH = 6,3 nicht eingestellt 0, = 8,2mg/l; pH = 6,5 nicht eingestellt
Kontrolle Gl G2 Kontrolle | G1 G2 G3
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 4 0 0 2 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 5 0 0 2 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 50% 0% 0% 20% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,5 6,3 6,9 7,6 6,4 6,5 6,7
pH-Wert 48 h 7,6 7,5 7,6 7,4 7,5 7,5 7,6
Ergebnis: Gp=2 Gp=2
BAM-G1
Versuchsstart 1. Test 17.09.13, 10:40 Uhr Ergebnis 1.Test: 100% Mortalitat von G1 bis G12
Versuchsstart 2. und 3. Test  08.10.13, 11:45 Uhr 22.10.13 um 10:40 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,5mg/l; pH=6,2 nicht eingestellt 0, = 7,8mg/l; pH = 7,9 nicht eingestellt
Kontrolle G32 G48| G64 Kontrolle G48 G64 G96 G128 G192

Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 2 1 0 0 9 8 6 3 1
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 10 8 6 0 9 8 6 3 1
Schwimmunfhige Tiere [%] 0% 100% [ 80% | 60% 0% 90% 80% 60% 30% 10%
pH-Wert 0 h 7,6 7,8 7,7 7,7 7,6 75 75 75 7,5 74
pH-Wert 48 h 73 7,6 7,6 7,5 73 74 74 7,5 74 74
Ergebnis: Gp > 64 (48 h) Gp =48 (24 h) Gp =192 (24 und 48 h)
BAM-G2
Versuchsstart 17.09.13, 11:50 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,0mg/l; pH= 5,6, eingestellt auf pH=7,2 mit 5 Tropfen 0,5 mol/l NaOH auf 120 m| Probe

Kontrolle Gl G2 G3 G4 G6 G8 G12
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0 0 0 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 0 0 0 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,8 7,2 7,5 7,6 7,6 7,7 7,7 7,7
pH-Wert 48 h 7,5 8,1 7,9 7,8 7,8 7,7 7,7 7,6
Ergebnis: Gp =1
Hydrotox-DSLT-Blindwert BAM-DSLT

Versuchsstart 27.02.13, 11:30 Uhr 11.09.13 um 11:30 Uhr
0, = 8,4mg/l; pH= 5,8 eingestellt auf pH=7,0 mit 3 Tro

Probenvorbereitung pH = 8,4 nicht eingestellt 0,5 mol/l NaOH auf 90 ml Probe

Kontrolle G2 Kontrolle Gl
Eingesetzte Tiere 20 20 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0% 0% 0%
pH-Wert 0 h 8 7,3 7,5 7
pH-Wert 48 h 8 7,3 7,6 7,5
Ergebnis: Gp <2 Gp =1

P
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BAM-Schitteltest

Versuchsstart 11.09.13, 11:30 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,1mg/l; pH= 5,1 eingestellt auf pH=6,8 mit 2/4 Tropfen
Kontrolle Gl 0,5/0,05 mol/lI NaOH auf 90 ml Probe

Eingesetzte Tiere 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 0
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,5 6,8
pH-Wert 48 h 7,6 7,5
Ergebnis: Gp =1
HSR-2
Versuchsstart 07.08.13, 13:00 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,5mg/l, pH = 6,7 nicht eingestellt

Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 10 6 4 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 10 10 5 1
Schwimmunfahige Tiere [%)] 0% 100% 100% 50% 10%
pH-Wert 0 h 7,7 6,7 7,5 7,6 7,6
pH-Wert 48 h 7,7 6,9 7,5 7,6 7,6
Ergebnis: G=4
HSR-3
Versuchsstart 13.08.13, 11:00 Uhr

0, = 9,0mg/l, pH = 4,2 eingestellt mit 5 Tropfen 0,5M NaOH

Probenvorbereitung auf 400ml Probe auf einen pH von 7,25

Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 9 2 0 0
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 10 3 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 100% 30% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,3 7,3 7,6 7,5 7,5
pH-Wert 48 h 7,6 6,7 7,5 7,6 7,7
Ergebnis: G=3
HSR-6
Versuchsstart 30.07.13, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,1 mg/|, pH =6,5 nicht eingestellt

Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 0% 0% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,8 6,5 6,9 7,6 7,6
pH-Wert 48 h 7,8 7,4 7,5 7,6 7,7
Ergebnis: G=1
HSR-7
Versuchsstart 31.07.13, 11:15 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 7,2mg/|, pH =7,3 nicht eingestellt

Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunfahige Tiere (24h) 0 0 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 0 0 0 0
Schwimmunféhige Tiere [%] 0% 0% 0% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,7 7,3 7,5 7,7 7,6
pH-Wert 48 h 7,2 7,6 7,5 7,5 7,5

Ergebnis: G=2
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HSR-10
Versuchsstart 14.08.13, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 9,2mg/|, pH = 6,4 nicht eingestellt
Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 4 0 0 0
Schwimmunféhige Tiere (48h) 0 7 0 0 0
Schwimmunfahige Tiere [%] 0% 70% 0% 0% 0%
pH-Wert 0 h 7,6 6,4 7,4 7,4 7,6
pH-Wert 48 h 7,1 6,4 7,5 7,5 7,3
Ergebnis: G=2
HSR-12
Versuchsstart 07.08.13, 13:00 Uhr
Probenvorbereitung 0, = 8,0mg/|, pH =6,8 nicht eingestellt
Kontrolle Gl G2 G3 G4
Eingesetzte Tiere 10 10 10 10 10
Schwimmunféhige Tiere (24h) 0 10 2 0 0
Schwimmunfahige Tiere (48h) 0 10 5 2 1
Schwimmunféhige Tiere [%] 0% 100% 50% 20% 10%
pH-Wert 0 h 7,7 6,9 7,5 7,6 7,6
pH-Wert 48 h 7,7 7,2 7,5 7,6 7,6
Ergebnis: G=4
Fischeitest
BAM-1 BAM-2
Versuchsstart: 18.09.2013, 10:30 Uhr Versuchsstart: 18.09.2013, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung: 0, =7,9mg/l; pH= 4,4 eingestellt auf pH=7,1 mit 17 Probenvorbereitung: 0,=8,2mg/l; pH = 6,2 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2
Tropfen 0,5 mol/l NaOH auf ca. 200 ml Probe mit 4 Tropfen 0,5 mol/l NaOH auf ca. 100 ml Probe
PK NK Gl G2 PK NK Gl G2
24 h 100 0 0 0 24 h 100 0 0 0
o I T 0 0 0 [llaen | *™ [ 100 0 0 0
24 h 7,6 7,8 7,8 7,7 24 h 7,6 7,8 7,5 75
asn_ | PHWent T4 7.7 8,1 78 [|[asn | PV 76 77 8.2 8
24 h O,-Gehalt 8,3 8,1 8 8,2 24 h 0,-Gehalt 8,3 8,1 8 8,3
48 h [mg/l] 7,7 8 7,8 8 48 h [mg/] 7,7 8 7,7 8
Ergebnis: Gg=1 Ergebnis: Gg=1
BAM-4
Versuchsstart 1. Test : 10.09.2013, 11:00 Uhr Ergebnis 1. Test: 100% Mortalitat in G2 nach 24 und 48 %
Start 2. und 3. Test  24.09.2013, 11:40 Uhr 23.10.2013 um 10:50
Probenvorbereitung: 02 = 10,2 mg/l; pH = 4,5 eingestellt auf pH=6,9 0, = 8,2mg/l; pH =6,0 eingestellt auf pH=7,1 mit 1 Tropfen 0,05 mol/I NaOH
mit 8 Tropfen 0,5 mol/I NaOH auf ca. 90 ml Probe auf ca. 100 ml Probe
PK NK G6 G8 PK NK G8 G12 G16 G24
24 h % Tote 40 0 100 50 90 0 50 0 0 0
48 h 40 0 100 50 90 0 50 0 0 0
24 h pH-Wert 7,6 7,6 7,7 7,7 7,5 7,6 7,6 7,6 7,6 7,6
48 h 7,7 7,6 7,7 7,8 75 74 74 7,5 74 7,3
24h |O,Gehalt| 7,9 7,9 78 7,9 8,4 8,4 8,1 8 8,2 8,2
48 h [mg/l] 7,7 7,7 7,5 7,6 7,7 7,9 7,7 7,6 7,7 7,7
Ergebnis: Gg>8 Gg=12
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BAM-5 BAM-6
Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00 Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00
Probenvorbereitung: 0, = 8,9mg/l; pH= 7,9 eingestellt auf pH=7,0£0,p Probenvorbereitung: 0, = 8,8mg/l; pH= 7,5 eingestellt auf pH=7,0£0,2
mit 8 Tropfen 0,005 mol/I HCl auf ca. 20 ml Probe mit 30 ul 0,005 mol/I HCl auf ca. 20 ml Probe
PK NK G2 PK NK G2
24 h 100 0 0
% Tote 24 h 100 0 0
48 h ’ 100 0 0 a8h_| 2T [T00 0 0
24 h 71 7 7.5 24 h 7,1 7 75
H-Wert . .
a8h | " 71 71 74 asn | PHWet =7 71 77
24 h O,-Gehalt 8,8 8,7 8,9 24 h 0,-Gehalt 8,8 8,7 8,8
48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,5 48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,5
Ergebnis: Gg 2 Ergebnis: Gg <2
BAM-8 BAM-10
Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00 Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00
Probenvorbereitung: 0, = 8,7mg/l; pH = 7,1 nicht eingestellt Probenvorbereitung: 0, = 8,7mg/l; pH = 6,8 nicht eingestellt
PK NK G2 PK NK G2
24 h 100 0 0 24 h 100 0 0
% Tote % Tote
48 h 0 100 0 0 48 h 0 100 0 0
24 h 7,1 7 7,4 24 h 7,1 7 7,4
H-Wert - - H-Wert : -
48 h P € 7,1 7,1 7,7 48 h P © 7,1 7,1 7,2
24 h O,-Gehalt 8,8 8,7 8,8 24 h 0,-Gehalt 8,8 8,7 8,7
48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,5 48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,5
Ergebnis: Gg <2 Ergebnis: Gg <2
BAM-11 BAM-12
Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00 Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00
Probenvorbereitung: 0, = 8,9mg/l; pH=7,7 eingestellt auf pH=7,0+0,2| Probenvorbereitung: 0, = 8,7 mg/l; pH=7,7 eingestellt auf pH=7,0% 0,2
mit 160 pl 0,05 mol/I HCl auf ca. 20 ml Probe mit 140ul 0,05 mol/l HCl und 100pl 0,05mol/lI NaOH
PK NK G2 PK NK G2
24 h 100 0 0 24 h 100 0 0
% Tote % Tote
48 h 0 100 0 0 48h i 100 0 0
24 h 7,1 7 7 24 h 7,1 7 7,1
H-Wert - H-Wert : -
48 h P 7,1 7,1 7,3 48 h P 7,1 7,1 7,3
24 h 0,-Gehalt 8,8 8,7 8,9 24 h 0,-Gehalt 8,8 8,7 8,7
48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,4 48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,2
Ergebnis: Gg 2 Ergebnis: Cg $2
BAM 13
20.11.2013,11:00
Versuchsstart: Uhr
02 = 7,6 mg/l; pH = 4,8 eingestellt aufpH=7,1mit 16 Tr. 0,5M
Probenvorbereitung: NaOH
aufca.250mL Probe
PK NK G1 G2 G3 G4
24 h 100
% Tote
48 h 100 0 0 0 0 0
Oh 7,5 7,5 8 7,7 7,7 7,6
pH-Wert
48 h 7,6 7,6 8,3 8 7,9 7,9
Oh 02-Gehalt 8,4 10,8 7,9 8,2 8,2 8,4
48 h [mg/1] 7,9 8,0 8,0 7,9 7,9 8,0
Ergebnis: Gri=1
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BAM-14
Versuchsstart 1. Test:  10.09.2013, 11:00 Uhr Ergebnis 1. Test Gg; > 2 (10% Mortalitdt in G2 nach 24 und 30% nach 48 h, Wirbelsaulenverkrimmung)
Start 2. u. 3. Test 24.09.2013, 11:40 Uhr 23.10.2013, 10:50 Uhr
Probenvorbereitung: 02=10,8mg/l; pH= 5,1 eingestellt auf pH=6,8 mit 0,=7,8mg/l; pH= 5,1 eingestellt auf pH=6,9 mit
8 Tropfen 0,5 mol/I NaOH auf ca. 100 ml Probe 5/3 Tropfen 0,5/0,05 mol/l NaOH auf ca. 120 ml
PK NK Gl G2 G3 G4 PK NK G3 G4
24 h 40 0 70 30 40 30 90 0 0 0
% Tote
48 h 40 0 90 40 30 30 90 0 0 0
24 h 7,6 7,6 7,8 7,6 7,7 7,7 7,5 7,6 7,6 7,6
pH-Wert
48 h 7,7 7,6 7,7 7,7 7,7 7,8 7,5 7,4 7,6 7,5
24 h 0,-Gehalt 79 79 79 79 7,8 79 8,4 84 8,1 8,2
48 h [mg/l] 7,7 7,7 7,1 7,3 7,5 7,6 7,7 7,9 7,8 7,8
Ergebnis: Gg>4 Gg = 3 (ohne Kriterium Somiten)
Gg = 4 (mit Kriterium Somiten)
BAM-22
Versuchsstart: 11.09.2013, 11:00 Uhr 24.09.2013, 11:40 Uhr
Probenvorbereitung: 0, =8,4mg/l; pH = 6,3 eingestellt auf pH=7,0£0,2 0,=8,2mg/l; pH= 6,5 eingestellt auf pH=6,8 mit 8 Tropfen 0, 5 mol/l NaOH
mit 2 Tropfen 0,5 mol/I NaOH auf ca. 90 m| Probe auf ca. 90 ml Probe
PK NK G1 G2 PK NK G2 G3 G4 G6
24 h 20 0 100 70 40 0 100 0 10 0
% Tote
48 h 20 0 100 70 40 0 100 40 20 0
24 h 7,5 7,8 6,9 7 7,6 7,5 7 7,1 7,3 7,4
pH-Wert ; ; ) ; ; ; ; ;
48 h 7,6 7,5 7,7 7,7 7,6 7,6 7,7 7,7 7,6 7,6
24 h 0,-Gehalt 8,6 8,9 8,4 9 9,9 10,8 9 9,2 9,3 9,9
48 h [mg/l] 7,9 8 6,2 7,5 7,9 7,7 7.4 7,5 7,6 7,7
Ergebnis: Gg>2 Gg=6
BAM-G1
Versuchsstart: 17.09.2013, 11:00 Uhr 08.10.2013, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung: 0,=7,8mg/l; pH = 6,0 eingestellt auf pH=7,0+0,2 0,=8,5mg/l; pH = 6,2 eingestellt auf pH=7,1 mit 1
mit 8 Tropfen 0,5 mol/I NaOH auf ca. 150 ml Tropfen 0,5 mol/l NaOH auf ca. 50 ml Probe
PK NK G2 G3 G4 G6 PK NK G8 G12
24 h % Tote 90 0 40 20 0 0 50 0 0 0
48 h 90 0 40 20 0 0 70 0 10 0
24 h 7,7 7,7 8,0 8,0 7,9 7,8 7,6 7,6 7,7 7,7
pH-Wert
48 h 7,6 7,6 8,0 8,0 7,9 7,8 7,6 7,6 7,6 7,6
24h 0O,-Gehalt 8,5 8,6 84 83 8,4 8,4 8,9 8,8 87 8,7
48 h [mg/l] 8 8,2 7,9 7,9 7,9 8,0 7,8 7,8 7,7 7,6
Ergebnis: Gg =4 (ohne Kriterium Somiten) Gg < 8 (ohne Kriterium Somiten)
Gg 24 (mit Kriterium Somiten) (Wirbelsaulenverkriimmung) Gg 212 (mit Kriterium Somiten)
BAM-G2
Versuchsstart: 17.09.2013, 11:00 Uhr
Probenvorbereitung: 0, = 8,0mg/l; pH = 6,0 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2 mit 5 Tropfen 0,5 mol/I
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 100 0 0 0 0 0
% Tote
48 h 100 0 0 0 0 0
24 h 7,7 7,7 8 7,9 7,8 7,7
pH-Wert
48 h 7,6 7,6 8 7,9 7,8 7,7
24 h 0,-Gehalt 8,5 8,6 8,4 8,5 8,6 8,6
48 h [mg/l] 8 8,2 8 8 8,1 8,1
Ergebnis: Gg =1 (aber Wirbelsaulenverkriimmung bei G1 nach 48 h I
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Hydrotox DSLT-Blindwert BAM-DSLT-Blindwert
Versuchsstart: 26.02.2013, 11:00 Uhr Versuchsstart: 11.09.2013, 11:00 Uhr
Probemorbereitung: 0,=9,1mg/l; pH = 6,3 eingestellt auf pH=7,0% 0,2 Probemorbereitung: 0, =8,4mg/l; pH = 5,8 eingestellt auf
mit 2 Tropfen 0,05 mol/I HCl und 1 Tropfen 0,05 pH=7,0+0,2 mit 3/1 Tropfen 0,005/0,05
mol/I NaOH auf ca. 20 m| Probe mol/l NaOH auf ca. 90 ml Probe
PK NK G2 PK NK Gl
24 h 100 0 0 24 h 20 0 0
% Tote % Tote
48 h 0 100 0 0 48 h 0 20 0 0
24 h 7,1 7 7,5 24 h 7,5 7,8 7,1
H-Wert - * H-Wert * * :
48 h P 7,1 7,1 7,2 48 h p 7,6 7,5 6,9
24 h 0,-Gehalt 8,8 8,7 91 24 h 0,-Gehalt 8,6 8,9 8,4
48 h [mg/l] 8,5 8,5 8,3 48 h [mg/l] 7,9 8 7,7
Ergebnis: Gg <2 Ergebnis: Gy 1

BAM-Schuteltest-Blindwert

Versuchsstart: 11.09.2013, 11:00 Uhr

Probenvorbereitung: 0, =8,3mg/l; pH = 5,1 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2 mit 3 Tropfen 0,5 mol/I
NaOH auf ca. 80 ml Probe

PK NK Gl
24 h 100 0 0
% Tote
48 h 0 100 0 0
24 h 7,5 7,8 7
H-Wert : :
48 h P 7,6 7,5 7,7
24 h 0,-Gehalt 8,6 8,9 8,3
48 h [mg/l] 7,9 8 7,6
Ergebnis: Gg =1
HSR-2
Versuchsstart: 06.08.2013, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung: 0, = 6,1 mg/l; pH = 6,8 nicht eingestellt
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 30 10 0 0 0 0
% T
48 h o Tote 30 10 0 0 0 0
24 h 7,6 7,6 6,8 7,4 7,5 75
H-W , . , ; , ,
48 h P ert 7,8 7,7 7,1 7,6 7,6 7,7
24 h 0O,-Gehalt 8 9,3 7,6 79 8,1 8,1
48 h [mg/l] 7,8 7,7 77 7.7 77 7,7
Ergebnis: Gg =
HSR-3
Versuchsstart: 13.08.2013, 10:15 Uhr

Probenvorbereitung: 0, = 6,6 mg/l; pH = 4,3 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2 mit 8 Tropfen 0,05 mol/I
NaOH auf ca. 110 ml Probe

PK NK Gl G2 G3 G4
24 h % Tote 100 0 100 100 0 0
48 h 100 0 100 100 0 0
24 h pH-Wert 7,8 7,7 7,8 7,6 7,7 7,8
48 h 7,9 7,9 7,3 7,7 7,8 7,8
24 h 0,-Gehalt 8,3 8,5 7,7 8 8,1 8,3
48 h [mg/l] 8 8 78 7.8 79 78
Ergebnis: Gg =3
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HSR-6
Versuchsstart: 30.07.2013, 11:00 Uhr
Probenorbereitung: 0, = 8,0mg/l; pH = 6,4 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2 mit 2 Tropfen 0,005 mol/I
NaOH auf ca. 125 ml Probe
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 70 0 0 0 0 0
% Tote
48 h 0 80 0 0 0 0 0
24 h pH-Wert 8,0 7,8 7,8 7,7 7,7 7,6
48 h 7,7 7,9 7,2 7,6 7,6 7,6
24 h 0,-Gehalt 8,0 7,9 7,7 7.8 7,8 7.8
48 h [mg/l] 7,8 7,9 7,6 7,7 7,7 7,7
Ergebnis: Gg =1
HSR-7
Versuchsstart: 07.08.2013 um 11:00
Probenvorbereitung: 0, = 7,7 mg/l; pH= 7,2 nicht eingestellt
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 90 0 0 0 0 0
% Tote
48 h 0 90 0 0 0 0 0
24 h pH-Wert 7,7 7,7 8 7,9 7,9 7,8
48 h 7,8 7,7 7,7 7,7 7,7 7,6
24 h 0,-Gehalt 7,9 8,4 7,7 7.8 7,8 7,9
48 h [mg/l] 7,6 7,8 7,7 7,7 7,3 7,8
Ergebnis: Gg =
HSR-10
Versuchsstart: 14.08.2013, 10:30 Uhr
Probenvorbereitung: 0, = 9,7 mg/l; pH = 6,3 eingestellt auf pH=7,0 £ 0,2 mit 2 Tropfen 0,005 mol/I
NaOH auf ca. 120 ml Probe
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 90 0 0 0 0 0
% Tote
48 h 0 90 0 0 0 0 0
24 h pH-Wert 7,6 7,6 6,9 7,5 7,6 7,6
48 h 7,8 7,7 6,8 7,5 7,6 7,7
24 h 0O,-Gehalt 9,3 9,7 9,1 9,1 9,3 9,2
48 h [mg/l] 8 7,9 7,5 7,6 7,6 7,8
Ergebnis: Gg =1
HSR-12
Versuchsstart: 07.08.2013, 11:00 Uhr
Probenvorbereitung: 0, = 7,8 mg/l; pH = 6,8 nicht eingestellt
PK NK Gl G2 G3 G4
24 h 90 0 60 0 0 0
% Tote
48 h 0 90 0 60 0 0 0
24 h pH-Wert 7,7 7,7 8 7,8 7,8 7,8
48 h 7,8 7,7 7,3 7,6 7,6 7,5
24 h 0,-Gehalt 7,9 8,4 7,8 7.9 8 8,1
48 h [mg/l] 7,6 7,8 7,6 7,7 7,7 7,8
Ergebnis: Gg =
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Leuchtbakterientest
BAM-1 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 BAM-2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 06.09.13 Versuchsdatum: 06.09.13
02: 9,5 mg/l 02: 9,9 mg/l
pH: NaOH auf ca. 100 ml Probe auf einen pH von 6,9 pH: 100 ml Probe auf einen pH von 6,94
Leitfahigkeit |Probe Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi 0,6 < fi Abw. fi 0,6 < fi
GL fie (%] <13? GL fie (%] <13?
Kontrolle - 1,15 -0,9 ja Kontrolle - 1,15 -0,9 ja
Abw. Abw.
G He [%) H[%] [%9] G He [%) H[%] [%9]
1 2
BAM-1 2 8,6 19,3 0,7 BAM-2 2 6,9 28,5 1,6
19,9 30,1
14,7 20,4
3 13,0 1,7 3 20,2 0,2
11,3 20,0
7,3 14,3
4 8,7 1,4 4 15,0 0,7
10,1 15,7
7,3 10,1
6 7,3 0,1 6 10,5 0,4
7,2 10,9
50,8 50,8
PK 51,6 0,8 PK 51,6 0,8
52,4 52,4
GL <2 GL =4
BAM-4 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 BAM-5 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338
Versuchsdatum: 10.09.13 Versuchsdatum: 12.03.13
02: 8,0 mgl/l 02: 7,6 mg/l
pH: ml Probe auf einen pH von 6,9 pH: 6,9 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fit Abw. fi, 0,6 < fiy
GL fie %] <137 GL fre [og <1,3?
Kontrolle - 1,14 0,0 ja Kontrolle - 1,06 0,5 ja
Abw. Abw.
GL He [%] H[%] (%4 GL He [%] H[%] (%4
66,7 1,3
BAM-4 2 66,0 0,7 BAM-5 2 0,4 0,9
65,3 -0,6
57,5 -1,0
3 57,2 0,3 3 -2,1 1,2
56,9 -3,3
47,1 51,2
4 47,1 0,1 PK 52,3 1,1
47,0 53,4
35,0
6 35,8 0,8 G.s2
36,7
27,5
8 29,1 1,6
30,7
20,8
12 21,1 0,3
21,4
12,1
16 13,3 1,1
14,4
11,2
24 10,6 0,6
10,0
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BAM-6 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338
Versuchsdatum: 12.03.13
02: 7,8 mg/l
pH: 6,8 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit [ml Probe
Abw. fit 0,6 < fiy
GL fie % <137
Kontrolle - 1,06 0,5 ja
Abw.
GL He [%) H[%] [%]
BAM-6 2 33 3,8 0,6
4,4
2,3
3 2,0 0,3
1,6
51,2
PK 52,3 1,1
53,4
G <2
BAM-8 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338 BAM-8 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338
Versuchsdatum: 28.02.13 Versuchsdatum: 13.03.13
02: 8,5 mg/l 02: 8,9 mg/l
pH: 5,7 , nicht eingestellt pH: 6,5 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit [NaCl auf ca. 50 ml Probe
Abw. fi; 0,6 < fiy Abw. fi; | 0,6 < fit
GL fie [94] <137? GL fit [94 <13?
Kontrolle - 1,07 31 ja Kontrolle - 1,06 0,7 ja
Abw. Abw.
GL He [%9] H[%] [%) G He [%] H[%] [%]
-2 1
BAM-8 2 .5 -1,9 0,6 BAM-8 2 .9 1,6 0,4
-1,3 1,2
4,1 -1,2
3 -4,0 0,1 3 -0,4 0,7
-3,9 0,3
50,1 49,9
PK 50,0 0,2 PK 49,6 0,4
49,8 49,2
G <2 GLs2
BAM-10 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338 BAM-10 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338
Versuchsdatum: 28.02.13 Versuchsdatum: 13.03.13
02: 9,8 mg/l 02: 8,2 mg/l
pH: 6,0 , nicht eingestellt pH: 6,0 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit [NaCl auf ca. 50 ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fiy Abw. fii | 0,6 < fit
GL fit % <137 GL fie %] <137?
Kontrolle - 1,07 31 ja Kontrolle - 1,06 0,7 ja
Abw. Abw.
GL He [%9] H[%] [%] G He [%] H[%] [%]
BAM-10 2 2.0 1,8 0,1 BAM-10 2 0.4 0,3 0,8
1,7 1,1
2,8 1,0
3 3,0 0,2 3 0,7 0,3
3,3 0,4
50,1 49,9
PK 50,0 0,2 PK 49,6 0,4
49,8 49,2
G <2 GLs2
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BAM-11 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338 BAM-11 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338
Versuchsdatum: 12.03.13 Versuchsdatum: 13.03.13
02: 7,8 mg/l 02: 8,0 mg/l
pH: 7,9 , nicht eingestellt pH: 8,0 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit [ml Probe Leitfahigkeit |[NaCl auf ca. 45 ml Probe
Abw. fi 0,6 < fi Abw. fyi | 0,6 < fi
G fie [%] <13? GL fie (%] <1372
Kontrolle - 1,06 0,5 ja Kontrolle - 1,06 0,7 ja
Abw. Abw.
G He [%9] H[%] [%) GL Hi [%] H[%] [
BAM-11 2 2.7 23,2 0,5 BAM-11 2 16,1 15,8 0,3
22,7 15,5
3 12,6 12,3 0,3 3 L 7,8 0,8
12,0 8,5
51,2 49,9
PK 53.4 52,3 11 PK 492 49,6 0,4
GL =3 GL <2
BAM-12 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338 Dr. Lange, LCK 482 Ch.
Versuchsdatum: 12.03.13 BAM 13 13147
oz 7.4 mg/ Versuchsdatum: 20.11.2013
pH: 7,9 , nicht eingestellt ersuchsdatum: 20.71.
Leitfahigkeit |ml Probe 02: 8,2 mg/1
Abw. fk( 0,6 < fk‘ . .
Gl i % <137 pH: 6,3 , nicht eingestellt
41,1 pS/cm, aufgesalzen mit 480 mg NaCl
Kontrolle - 1,08 0.5 ja Leitfahigkeit | aufca. 25 ml Probe
Abw.
0, .
<8 He [ H A Kontrolle - 1,12 0,1 ja
BAM-12 2 43 4,0 0,3
3,7
4,3 H Abweichg.
3 3,9 0,3
36 GL Ht [%)] [20] [%0]
51,2
PK 52,3 1,1 37,37
53,4 BAM 13 2 36,85 0,5
G <2 36,33
27,75
3 25,63 2,1
23,51
20,97
4 21,41 0,4
21,86
12,43
6 13,33 0,9
14,23
10,24
8 10,62 0,4
11,00
7,55
12 7,24 0,3
6,93
5,17
16 6,13 1,0
7,08
4,72
24 4,80 0,1
4,89

GL=6
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BAM-14 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 BAM-14 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 10.09.13 Versuchsdatum: 13.09.13
02: 8,2 myg/l 02: 9,1 mg/l
pH: ca. 40 ml Probe auf einen pH von 7,2 pH: NaOH auf ca. 40 ml Probe auf einen
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit [NaCl auf ca. 40 ml Probe
Abw. fiq 0,6 < fix Abw. fi. | 0,6 < fie
G, fit [% <137 GL fie [%) <1,3°?
Kontrolle - 1,16 0,9 ja Kontrolle - 1,12 -0,5 ja
Abw. Abw.
GL He (%] H % 1% G He (%] H[% %4
BAM-14 2 8,3 78,6 0,3 BAM-14 16 6L7 61,9 0,2
78,9 62,1
74,5 55,4
3 74,6 0,2 24 55,6 0,2
74,8 55,9
71,7 50,0
4 72,0 0,3 32 49,6 0,4
72,2 49,2
68,2 42,0
6 68,4 0,2 48 42,0 0,0
68,6 42,1
65,3 35,7
8 65,6 0,2 64 36,0 0,3
65,8 36,4
60,6 27,6
12 60,6 0,0 96 28,0 0,3
60,6 28,3
56,5 21,4
16 56,2 0,2 128 21,9 0,5
56,0 22,5
49,8 15,0
24 49,9 0,1 192 16,0 1,0
50,0 17,0
53,5 54,5
PK 53,6 0,1 PK 55,2 0,7
53,6 55,9
GL>24 GL=192
BAM-22 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 11.09.13
02: 8,4 my/l
pH: 90 ml Probe auf einen pH von 6,9
Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi 0,6 < fi
G fie (%] <137?
Kontrolle - 1,15 -1,1 ja
Abw.
GL He [%] H [%] (%]
BAM-14 2 407 39,1 1,6
37,4
28,1
3 27,8 0,3
27,5
23,0
4 22,7 0,3
22,5
15,7
6 16,3 0,7
17,0
11,0
8 10,9 0,1
10,8
7.4
12 8,8 1,3
10,1
50,6
PK 51,6 1,0
52,6
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BAM-G1 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 BAM-G1 Wdh 2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
2. Versuch: 17.09.13 3. Versuch: 02.10.13
02: 8,3 myg/l 02: 8,9 mg/l
pH: 6,6 , nicht eingestellt pH: 6,6 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit |NaCl auf ca. 40 ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fit Abw. fi; | 0,6 < fi,
G fit [o4] <137? G fie [o4 <137?
Kontrolle - 1,14 0,0 ja Kontrolle - 1,14 0,0 ja
Abw. Abw.
GL He [%] H[%] [%] G He [%) H[%] [
BAM-G1 24 5.8 76,0 0,3 BAM-G1 384 433 43,5 0,2
76,3 43,7
73,5 37,8
32 73,3 0,1 512 37,2 0,6
73,2 36,5
67,9 28,6
48 68,6 0,7 768 28,6 0,0
69,4 28,5
66,0 24,0
64 66,2 0,1 1024 24,8 0,7
66,3 25,5
60,3 18,0
96 60,1 0,2 1536 16,6 1,4
59,8 15,1
56,6 12,8
128 56,6 0,0 2048 13,7 0,9
56,7 14,6
51,0 9,4
192 50,7 0,3 3072 10,1 0,7
50,3 10,8
44,5 8,6
256 45,2 0,6 4096 8,2 0,4
45,8 7,8
48,1 73,8
PK 47,8 0,3 PK 73,9 0,1
47,5 74,0
GL >256 GL=1536
BAM-G2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 BAM-G2 Wdh 2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
2. Versuch: 17.09.13 3. Versuch: 17.09.13
02: 8,2 mg/l 02: 8,4 mg/l
pH: 6,1 , nicht eingestellt pH: 6,1 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit [NaCl auf ca. 30 ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fiy Abw. fi; | 0,6 < fit
GL fie (%] <137? G fie [%] <137?
Kontrolle - 1,14 1,0 ja Kontrolle - 1,15 -1,0 ja
Abw. Abw.
GL He (%] H [%] 194 GL H, [%] H [%] [%]
57,6 28,6
BAM-G2 4 57,3 0,3 BAM-G2 32 28,7 0,1
57,0 28,7
52,8 21,0
6 52,5 0,3 48 21,4 0,4
52,2 21,8
49,4 17,3
8 49,5 0,2 64 17,5 0,2
49,7 17,7
43,7 12,4
12 43,4 0,3 96 12,3 0,1
43,0 12,2
37,7 69,4
16 38,0 0,2 PK 70,0 0,6
38,2 70,6
31,0
24 30,3 0,7
29,6 GL=64
32 26,7 26,5 0,2
26,4
19,2
48 S 20,1 0,9
20,9
PK 20,7 50,6 0,1
50,6
GL > 48
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Hydrotox-DSLT-Blindwer Dr. Lange, LCK 482 Ch. 12338 BAM-DSLT-Blindw(Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 13.03.13 Versuchsdatum: 11.09.13
02: 8,6 myg/l 02: 8,4 mg/l
pH: 6,5 , nicht eingestellt pH: NaOH auf ca. 90 ml Probe
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit |[NaCl auf ca. 30 ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fit Abw. fi | 0,6 < fi
G fie (%] <137? G fit (%] <137?
Kontrolle - 1,06 0,7 ja Kontrolle - 1,06 0,7 ja
Abw. Abw.
GL He (%] H [%] [%] GL He (%] H [%] [%]
2 1.3 0,8 0,4 2 66 4,2 2,4
gécli_?mx— 0.4 ‘ ’ BAM-DSLT- 18 ’ '
1.4 Blindwert
Kontrolle 3 ! 0,8 0,6
0,2
49,9 50,6
PK 49,6 0,4 PK 51,6 1,0
49,2 52,6
G s2 G s2
BAM-Schitteltest-Blindw(Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 11.09.13
02: 8,1 mg/l
pH: auf ca. 90 ml Probe auf einen pH von 6,8
Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fi,
G fia K& <137
Kontrolle - 1,15 -1,1 ja
Abw.
G Hi [%] H [%] %
BAM- -6,6
Schiitteltest 2 47 57 10
50,6
PK PK 51,6 1,0
52,6
G <2
HSR-2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 HSR-2 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 25.07.13 Versuchsdatum: 06.08.13
02: 9,1 mg/l 02: 7,9 mg/l
pH: 7,1, nicht eingestellt pH: 6,8, nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit [NaCl auf ca. 40 ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fiit Abw. fi | 0,6 < fi
GL fit (%] <137 GL fie (%] <137
Kontrolle - 1,21 -0,8 ja Kontrolle - 1,09 -0,6 ja
Abw. Abw.
GL He [%9] H[%] [%] G He [%] H[%] [%]
HSR-2 2 785 79,0 0,4 HSR-2 12 65,6 65,5 0,1
79,4 65,3
74,6 61,4
3 74,8 0,2 16 62,2 0,8
75,0 62,9
72,1 55,5
4 72,2 0,1 24 55,8 0,3
72,4 56,0
69,0 51,0
6 69,1 0,1 32 51,0 0,0
69,3 51,0
67,0 43,0
8 66,9 0,0 48 43,5 0,5
66,9 44,0
60,5 35,6
12 62,6 2,1 64 35,6 0,0
64,7 35,6
60,7 25,4
16 62,1 1,4 96 25,6 0,2
63,5 25,8
55,3 18,4
24 55,6 0,3 128 19,6 1,2
55,9 20,8
55,7 64,0
PK 56,0 0,3 PK 64,0 0,0
56,3 64,1
GL>24 G =128
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HSR-3 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 HSR-6 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 25.07.13 Versuchsdatum: 30.07.13
02: 10,3 mg/l 02: 8,1 mg/l
pH: 60 ml Probe auf einen pH von 7,18 pH: 6,3, nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fiy Abw. fi, 0,6 < fi
GL fie (%] <137 GL fie (%] <13?
Kontrolle - 1,16 -0,1 ja Kontrolle - 1,13 0,9 ja
Abw. Abw.
GL He [%] H[%] [%] G He [%] H [%] [%]
HSR-3 2 52,1 58,2 6,1 HSR-6 2 16,6 16,8 0,2
64,2 17,0
49,7 12,6
3 50,3 0,6 3 13,3 0,7
50,9 14,0
41,2 5,8
4 41,5 0,2 4 7,4 1,5
41,7 8,9
29,8 6,8
6 29,6 0,2 6 7,7 0,8
29,4 8,5
23,0 4,2
8 235 0,5 8 4,3 0,1
24,0 4,5
15,7 3,7
12 16,6 0,9 12 4,4 0,7
17,6 5,2
10,9 0,6
16 11,3 0,4 16 1,6 1,0
11,6 2,6
7,4 1,2
24 7,3 0,1 24 1,8 0,6
7,3 2,4
54,3 55,8
PK 54,2 0,1 PK 56,0 0,2
54,2 56,2
GL=12 G <2
HSR-7 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147 HSR-10 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 31.07.13 Versuchsdatum: 14.08.13
02: 7,7 mg/l 02: 7,9 mg/l
pH: 7,1 , nicht eingestellt pH: 6,4 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit [ml Probe Leitfahigkeit [ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fit Abw. fi, 0,6 < fiy
G fie (%] <137? G fie (%] <137?
Kontrolle - 1,15 0,0 ja Kontrolle - 1,16 1,2 ja
Abw. Abw.
GL Hi [%) H [%] (%] G Hi (%) H [%] (%]
7,5 13,7
HSR-7 2 7,6 0,1 HSR-10 2 15,0 1,3
7,6 16,4
51 9,1
3 5,2 0,0 3 9,4 0,3
5,2 9,7
0,2 7,6
4 1,5 1,7 4 7,5 0,1
3.2 7,4
0,9 5,1
6 1,1 0,2 6 59 0,7
1,2 6,6
0,6 2,8
8 1,1 0,5 8 3,3 0,5
1,7 3,8
-1,2 -0,1
12 -1,2 0,1 12 0,7 0,8
-1,3 1,5
-1,3 -6,6
16 2,1 0,8 16 -2,6 3,9
-2,9 1,3
-1,0 -2,0
24 -1,5 0,6 24 -1,5 0,6
2,1 -0,9
54,3 52,7
PK 55,1 0,8 PK 53,3 0,6
56,0 53,9
G <2 G <2
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HSR-12 Dr. Lange, LCK 482 Ch. 13147
Versuchsdatum: 07.08.13
02: 9,1 mg/l
pH: 6,8 , nicht eingestellt
Leitfahigkeit |ml Probe
Abw. fi, 0,6 < fiy
GL fie %] <137?
Kontrolle - 1,13 0,2 ja
Abw.
GL He (%] H [%] (%4
HSR-12 2 47,0 46,4 0,6
45,8
34,9
3 36,0 1,1
37,1
29,8
4 29,8 0,0
29,8
21,3
6 21,5 0,3
21,8
15,7
8 16,3 0,7
17,0
10,2
12 11,7 1,5
13,2
8,4
16 8,0 0,4
7,7
6,5
24 6,0 0,5
55
43,2
PK 43,8 0,6
44,3
GL =8
Umu-Test
BAM 1 BAM 2
Testdurchfiihrung 06.09.13 Testdurchfiihrung 06.09.13

Probenvorbereitung LF = 21 pS/cm; pH = 4,23, eingestellt auf pH = 6,90
mit 5 Tropfen 0,05 M NaOH und 10 Tropfen 0,005 M

Probenvorbereitung LF = 280 uS/cm; pH = 6,15, eingestellt auf pH = 6,94
mit 10 Tropfen 0,5 M NaOH

Probenvorbereitung LF = 17,4 uS/cm; pH = 4,5, eingestellt auf pH = 6,95
mit 10 Tropfen 0,005 M NaOH, 10 Tr. 0,05 M NaOH

NaOH | Nk [ Pk [ 615 ] 63 | 66 | c12

| Nk | PK [ 615 | 63 | 66 | 612 || [ohne metabolische Aktivierun
ohne metabolische Aktivierun WE 1,00 0,94 1,07 1,01 0,98 0,92
WF 1,00 0,94 0,95 0,92 0,93 0,92 Ur 0,67 1,80 0,63 0,71 0,71 0,75
UT 0,67 1,80 0,63 0,71 0,67 0,72 |R 1’0 2’2 0’9 l,l l,l l,l
IR 1,0 2,2 0,9 1,1 1,0 1,1 mit metabolischer Aktivierung
mit metabolischer Aktivierung WE 1,00 1,05 1,02 1,00 0,96 0,91
WF 1,00 1,05 1,10 1,06 1,01 0,96 Uy 0.50 1,63 0.50 055 0.56 057
IR 1,0 24 09 1,0 1,0 1,0 Ergebnis: Ggy=15
Ergebnis: Gegy=15
BAM 4 BAM 5
Testdurchfiihrung 06.09.13 Testdurchfiihrung 23.04.13

Probenvorbereitung LF = 9,1 mS/cm; pH = 8,17, eingestellt auf pH = 7,01
mit 15 Tropfen 0,005 M HCI

und 11 Tr. 0,5 MNaOH | nk [ PK [ 615 | 63 | 66 | G12
| Nk | Pk [ 615 | 63 | 66 | 612 || |ohne metabolische Aktivierun
ohne metabolische Aktivierun WF 1,00 1,19 0,92 0,88 1,04 0,88
WF 1,00 0,94 1,04 1,05 1,04 0,97 Ur 0.44 1,68 0.48 0.49 0.35 0.44
Up 0,67 1,80 0,65 0,68 0,70 0,71 R 10 3,1 11 11 08 1,0
IR 1,0 2,2 1,0 1,0 1,0 11 mit metabolischer Aktivierung
mit metabolischer Aktivierung WF 1,00 0,82 1,07 1,03 1,09 1,06
WF 1,00 1,05 0,97 0,96 0,96 1,07 Ur 0,49 1,14 0,55 0,52 0,47 0,44
Ur 0,50 163 0,44 0,48 0,46 044 IR 1,0 2,2 11 1,0 1,0 0,9
IR 1,0 2,4 0,9 1,0 0,9 09 Ergebnis: Gegy =15
Ergebnis: Gegy=15
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mit 1 Tropfen 0,005 M NaOH

Probenvorbereitung LF = 5,4 uS/cm; pH = 6,72, eingestellt auf pH = 7,11

BAM 6 BAM 8

Testdurchfiihrung 23.04.13 Testdurchfiihrung 23.04.13

Probenvorbereitung LF = 13,0 uS/cm; pH = 7,06, nicht eingestellt Probenvorbereitung LF = 4,9 uS/cm; pH = 7,26, eingestellt auf pH = 7,03

| nk [ Pk [ 615 [ 63 | 66 [ G12 mit 1 Tropfen 0,005 M HCI

ohne metabolische Aktivierun | NK | PK | G15 | G3 | G6 | G12

WF 1,00 1,19 0,93 0,85 0,92 0,91 ohne metabolische Aktivierun

mit metabolischer Aktivierung R 1,0 31 11 1,0 0,8 0,9

WFE 1,00 0,82 1,01 1,12 1,04 1,07 mit metabolischer Aktivierung

Ergebnis: Ggy=15 IR 1,0 2,2 1,0 0,9 0,8 0,9
Ergebnis: Ggy=15

BAM 10 BAM 11

Testdurchfihrung 23.04.13 Testdurchfiihrung 23.04.13

Probenvorbereitung  LF = 335 pS/cm; pH = 7,88, eingestellt auf pH = 7,05
mit 5 Tropfen 0,05 M HCI

Probenvorbereitung LF = 1,3 uS/cm; pH = 8,52, eingestellt auf pH = 6,91
mit 5 Tropfen 0,005 M HCI

| nk ] Pk | 615 | 63 | 66 | G12 | nk [ Pk | 615 | 63 | 66 | G12
ohne metabolische Aktivierun ohne metabolische Aktivierun
WF 1,00 1,19 1,00 0,93 0,96 0,88 WF 1,00 1,19 1,07 0,88 1,02 0,93
Ur 0,44 1,68 0,46 0,41 0,40 0,39 Ur 0,44 1,68 0,43 0,46 0,43 0,41
IR 1,0 31 1,0 0,9 0,9 0,9 IR 1,0 31 1,0 11 1,0 0,9
mit metabolischer Aktivierung mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 0,82 1,00 1,13 1,00 1,07 WF 1,00 0,82 0,91 1,07 0,98 0,97
Ur 0,49 1,14 0,53 0,41 0,44 0,45 Ur 0,49 1,14 0,53 0,43 0,47 0,49
R 1,0 2,2 11 0,8 0,9 0,9 R 1,0 2,2 11 0,9 1,0 1,0
Ergebnis: Gegy=15 Ergebnis: Gegy=15
BAM 12 BAM 14
Testdurchfuihrung 23.04.13 Testdurchfuhrung 13.09.13

Probenvorbereitung LF = 14,2 uS/cm; pH = 5,18, eingestellt auf pH = 6,95
mit 10 Tropfen 0,05 M NaOH

[ NK PK G15 G3 | 66 [ c12 [ Nk [ PK G15 G3 | 66 [ G12
ohne metabolische Aktivierun ohne metabolische Aktivierun
WF 1,00 1,19 1,05 0,90 0,99 0,90 WF 1,00 1,01 0,91 0,90 0,91 0,90
Ur 0,44 1,68 0,44 0,43 0,37 0,41 Ur 0,63 2,14 0,68 0,70 0,73 0,73
IR 1,0 31 1,0 1,0 0,8 0,9 IR 1,0 2,9 1,1 1,1 1,2 1,2
mit metabolischer Aktivierung mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 0,82 0,99 1,03 1,08 1,05 WF 1,00 1,06 0,99 0,96 0,92 0,88
Ur 0,49 1,14 0,56 0,46 0,43 0,44 Ur 0,53 1,78 0,45 0,55 0,52 0,55
R 1,0 2,2 11 0,9 0,9 0,9 IR 1,0 24 0,9 1,0 1,0 1,0
Ergebnis: Gey=15 Ergebnis: Gey=15
BAM 13
Testdurchfithrung: 18.12.13
Probenvorbereitung LF = 21,7 uS/cm; pH = 4,9, eingestellt auf pH = 6,8 mit 2|

Tr. 0,5 MNaOH + 6 Tr. 0,05 M NaOH
NK K | 61,5 [ 63 G6 G12

ohne metabolische Aktivierung
WF 1,00 1,16 1,03 0,99 1,01 1,11
Ur 0,66 1,67 0,72 0,73 0,67 0,69
IR 1,0 2,1 1,1 1,1 1,0 1,0
mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 1,12 1,09 1,06 1,09 1,10
Ur 0,68 2,32 0,81 0,63 0,65 0,63
IR 1,0 2,3 1,2 0,9 1,0 0,9
Ergebnis: Geu=1,5
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Probenvorbereitung LF = 31,5 uS/cm; pH = 4,38, eingestellt auf pH = 6,80
mit 1 Tropfen 0,005 M NaOH

BAM 22 BAM G-1
Testdurchfiihrung 13.09.13 Testdurchfiihrung 13.09.13
Probenvorbereitung LF = 317 pS/cm; pH = 5,91, eingestellt auf pH = 6,97 || [Probenvorbereitung LF = 204 pS/cm; pH = 6,19, eingestellt auf pH = 7,05
mit 4 Tropfen 0,5 M NaOH mit 9 Tropfen 0,05 M NaOH
| Nk [ Pk J e15 | 63 | 66 | c12 [ Nk [ Pk [ 615 | 63 | 6 | c12
ohne metabolische Aktivierung ohne metabolische Aktivierun
WF 1,00 1,01 1,06 1,00 1,02 0,91 WF 1,00 1,01 0,93 1,14 1,03 0,95
Ur 0,63 2,14 0,65 0,67 0,65 0,74 Ur 0,63 2,14 0,70 0,58 0,71 0,71
R 1,0 2,9 1,0 11 1,0 1,2 R 1,0 2,9 1,1 0,9 11 1,1
mit metabolischer Aktivierung mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 1,06 0,98 0,99 0,92 0,92 WF 1,00 1,06 0,92 1,10 1,25 0,95
Ur 0,53 1,78 0,49 0,55 0,54 0,64 Ur 0,53 1,78 0,57 0,52 0,44 0,58
IR 10 24 09 11 10 12 IR 1,0 2,4 1,1 1,0 0,8 1,1
Ergebnis: Gegy=15 Ergebnis: Gegy=15
BAM G-2 BAM-DSLT-Blindwert
Testdurchfiihrung 13.09.13 Testdurchfiihrung 13.09.13
Probenvorbereitung LF =197 pS/cm; pH = 5,85, eingestellt auf pH = 6,98 || |Probenvorbereitung LF = 14,2 uS/cm; pH = 4,33, eingestellt auf pH = 7,05
mit 2 Tropfen 0,5 M NaOH und 5 Tropfen 0,05 M NaOHl mit 3 Tropfen 0,5 M NaOH und 8 Tropfen 0,05 M NaOHK
| Nk [ Pk [ G615 | 63 [ G6 | G12 | Nk [ Pk [ 615 | 63 [ c6 | G12
ohne metabolische Aktivierun ohne metabolische Aktivierun
WF 1,00 1,01 1,00 1,05 0,98 0,91 WF 1,00 1,01 0,99 1,08 1,04 1,00
Ur 0,63 2,14 0,60 0,61 0,66 0,76 Ur 0,63 2,14 0,60 0,59 0,67 0,69
R 1,0 2,9 1,0 1,0 1,0 12 IR 1,0 29 1,0 0,9 11 1,1
mit metabolischer Aktivierung mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 1,06 0,95 0,99 0,95 0,93 WF 1,00 1,06 0,95 1,01 1,02 0,96
Ur 0,53 1,78 0,53 0,53 0,57 0,55 Ur 0,53 1,78 0,51 0,50 0,59 0,55
R 1,0 2,4 1,0 1,0 11 1,0 R 1,0 2,4 1,0 0,9 11 1,0
Ergebnis: Gegy=15 Ergebnis: Gey=15
BAM-Schiteltest-Blindwert HSR-2
Testdurchfuhrung 13.09.13 Testdurchfiihrung 25.07.13
Probenvorbereitung LF = 11,5 pS/cm; pH = 5,05, eingestellt auf pH = 7,12(| |Probenvorbereitung LF = 17,9 uS/cm; pH = 7,10, nicht eingestellt
mit 1 Tropfen 0,5 M NaOH und 1 Tropfen 0,05 M NaOHl NK PK G1,5 G3 G6 G12
[ NK PK Gis5 | &3 | G6 G12 || |ohne metabolische Aktivierun
ohne metabolische Aktivierung WE 1,00 1,14 0,92 0,95 0,97 1,00
WF 1,00 1,01 101 1,05 0.96 090 Ilu, 0,39 1,10 0,45 0,42 0,40 0,36
Ur 0,63 2,14 0,58 0,64 0,71 0,76 R 10 2,2 12 11 1.0 09
IR 1,0 2,9 0,9 1,0 11 12 mit metabolischer Aktivierung
mit metabolischer Aktivierung WFE 1,00 0,99 0,94 0,82 0,89 1,02
WF 1,00 1,06 0,94 0,99 0,99 0,91 Ur 0,59 1,89 0,63 0,61 0,59 0,55
Ur 0,53 1,78 0,54 0,53 0,56 0,59 R 10 2.9 11 10 1.0 09
IR 1,0 2,4 1,0 1,0 1,1 1,1 |Ergebni3; Gegy=15
Ergebnis: Gegy=15
HSR-3 HSR-6
Testdurchfiihrung 25.07.13 Testdurchfuhrung 25.07.13

Probenvorbereitung LF = 5,6 uS/cm; pH = 6,56, eingestellt auf pH = 6,85
mit 2 Tropfen 0,0005 M NaOH

| nk | Pk [ 615 | 63 | 66 | oG12 | nk [ PK | 615 | 63 | 66 | G12
ohne metabolische Aktivierung ohne metabolische Aktivierung
WF 1,00 1,14 0,83 0,85 0,88 0,90 WF 1,00 1,14 1,00 0,99 1,02 1,04
Ur 0,39 1,10 0,47 0,50 0,43 0,40 Ur 0,39 1,10 0,38 0,37 0,40 0,39
R 1,0 2,2 1.2 1,3 11 1,0 IR 1,0 2,2 1,0 1,0 1,0 1,0
mit metabolischer Aktivierung mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 0,99 0,87 0,82 0,92 0,97 | |[|\WF 1,00 0,99 0,99 0,93 0,98 1,02
Ur 0,59 1,89 0,60 0,60 0,58 0,55 Ur 0,59 1,89 0,54 0,54 0,54 0,53
R 1,0 2,9 1,0 1,0 1,0 0,9 IR 1,0 2,9 0,9 0,9 0,9 0,9
Ergebnis: Ggy=15 Ergebnis: Gey=15
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Probenvorbereitung LF = 17 pS/cm; pH = 5,85, eingestellt auf pH = 7,16
mit 2 Tropfen 0,005 M NaOH

[ nk [T Pk [ c15 ] 63 | 66 | c12
ohne metabolische Aktivierun
WF 1,00 0,94 1,05 1,04 1,05 1,00
Ur 0,67 1,80 0,66 0,72 0,66 0,66
IR 1,0 2,2 1,0 1,1 1,0 1,0
mit metabolischer Aktivierung
WF 1,00 1,05 0,97 1,00 1,10 1,00
Ur 0,50 1,63 0,45 0,46 0,42 0,48
IR 1,0 2,4 0,9 0,9 0,8 1,0
Ergebnis: Ggy =15

HSR-7 HSR-10

Testdurchfiihrung 25.07.13 Testdurchfiihrung 06.09.13

Probenvorbereitung  LF = 19,6 uS/cm; pH = 6,80, nicht eingestellt Probenvorbereitung LF = 19 pS/cm; pH = 6,65, eingestellt auf pH = 6,86

NK [ PK [ 615 [ 63 [ G6 | GI12 mit 1 Tropfen 0,005 M NaOH

ohne metabolische Aktivierun | NK | PK | G15 | G3 | G6 | G12

WF 1,00 1,14 1,09 0,92 0,92 0,99 ohne metabolische Aktivierung

Ur 0,39 1,10 0,40 0,43 0,47 037 ||IWE 1,00 0.94 1,06 1,00 0,96 0,95

R 1.0 22 10 11 12 0.9 Ur 0,67 1,80 0,64 0,78 0,73 0,81

mit metabolischer Aktivierung R 1,0 2,2 1,0 1,2 11 1,2

WFE 1,00 0,99 0,97 0,93 0,97 1,01 mit metabolischer Aktivierung

Ur 059 1.89 0.62 0.59 056 055 ||IWF 1,00 1,05 1,03 0,97 0,94 0,90

R 1.0 29 11 10 1.0 0.9 Ur 0,50 1,63 0,45 0,47 0,51 0,58

Ergebnis: Gegy=15 IR 1,0 24 0,9 0,9 1,0 1.2
Ergebnis: Ggy =15

HSR-12

Testdurchfiihrung 06.09.13
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Anhang 4: Abbaubarkeit im RespirometertestnachOECD 301 F

BAM-2 BAM-4 BAM-11 BAM-22 BAM G1 BAM-G2 HSR-3 HSR-12 Sodium acetate Blank
Testitem
[mL/ 164 mL] 106 106| 154 154| 123 123| 121 121| 99,6 99,6/ 115 115| 52,9 52,9| 120 120
Reference item
[mL/ 164 mL] 164 164 164
COD [mg/L] 100,1 100,21 99,7 99,7|100,2 100,2] 99,9 99,9| 50,0 50,0] 50,1 50,1|100,0 100,0|100,0 100,0{ 100 100 100
Day Oxygen consumption [mg O,/L]
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
4| 64,7 64,7 59,1 59,1 76,0 76,0 36,6 39,4 50,6 50,6 28,1 253 394 422| 309 338( 675 70,3 675 11,3 141 141
8| 81,6 81,6| 816 788 957 92,8| 535 56,3| 53,5 535| 36,6 309 535 535| 535 506( 87,2 87,2 872 141 19,7 16,9
12 90,0 90,0/ 92,8 90,0(101,0 101,0| 81,6 84,4 59,1 61,9| 394 338 61,9 61,9|101,0 957 985 957 985| 169 19,7 197
16| 95,7 90,0| 985 95,7|104,0 107,0| 90,0 92,8| 64,7 64,7 450 394( 675 675(113,0 110,0(104,0 98,5 101,0| 16,9 19,7 253
20 985 92,8 985 95,7|107,0 110,0| 95,7 98,5| 67,5 67,5 450 39,4| 70,3 70,3|118,0 115,0{107,0 104,0 107,0{ 19,7 225 225
24| 985 95,7(101,0 98,5/110,0 110,0| 98,5 104,0| 67,5 67,5 47,8 39,4| 70,3 70,3|121,0 118,0{110,0 107,0 110,0{ 19,7 225 253
28(101,0 98,5/104,0 98,5/113,0 110,0|104,0 110,0] 70,3 70,3| 50,6 42,2| 70,3 70,3|124,0 118,0{110,0 107,0 110,0| 225 253 253
pH onday 28 75 75| 74 75 68 69 86 86| 85 86| 89 90 75 75 71 71| 88 89 89 74 74 74

Day Degradation [% of COD]] |
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
4| 515 51,5| 46,1 46,1| 62,7 62,7 235 26,3| 749 749| 29,8 24,2 26,2 29,0 17,7 20,6| 543 57,1 54,3
8| 64,6 64,6| 649 62,1| 78,7 758| 36,6 39,4| 73,2 73,2 39,4 280 36,6 36,6| 36,6 33,7 70,3 70,3 70,3
12| 71,1 71,1| 742 714 82,1 82,1| 62,9 65,7 80,7 86,3| 41,2 30,0| 43,1 43,1| 82,2 76,9| 79,7 76,9 79,7
16| 75,0 69,3 78,1 75,3| 83,2 86,2 69,4 72,2 88,2 882 48,7 37,5| 46,9 46,9| 924 89,4| 834 77,9 804
20| 76,8 71,1 77,1 743| 853 883| 742 77,0 91,9 91,9| 46,8 35,6| 48,7 48,7| 96,4 93,4| 854 824 854
24| 759 73,1| 78,7 76,2 87,3 87,3| 76,1 81,6 90,0 90,0/ 50,5 33,8/ 47,8 47,8/ 985 955| 875 845 875
28| 76,5 74,0 79,9 743| 885 855| 79,7 857 91,9 919| 524 356| 459 459| 996 93,6/ 856 82,6 85,6

Figure 1: Biodegradability of BAM samples in the Respirometer test
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Figure 1: Biodegradability of BAM samples in the Respirometer test (mean values)
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Figure 2: Biodegradability of HSR samples in the Respirometer test
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Figure 2: Biodegradability of HSR samples in the Respirometer test
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Anhang 5: GC/MS Screening der BAM-Produkte

Produkt ual ispi i GHS U It-
- Chemische Verbindungen CAS Q Beispiele fur mwe
Code Beschreibung % Anwendungen gefahren
Triphenylphosphat (TPP) 115-86-6 99 Flammschutzmittel H400, H411
TPP-Transformationsprodukte 09
BAM-1 PUR-Schaum (Ehenolinde metyier) Flammschutzmittel, u.a. fur
Tris(2-chlorisopropyl)phosphat (TCPP) | 13674-84-5 95 PUR-Schaum
N-Phenylformamid 103-70-8 97 |ewl. aus Polyisocyanat
. in Polymeren, Thermoplasten,
Diethylphthalate (DEP) 84-66-2 98 Kosmetika, Duftstoffen
Fugendichtmasse Industiechemikalie, Grundstoff
BAM-2 N 42- '
(Acryl) 1(3H)-Isobenzofuranon 87-42-2 97 fiir Synthesen
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 99
Fugendichtmasse |2-Octyl-3(2H)-isothiazolone 26530-20-1 99  [Biozid
BAM-3 | (silanmodifiziertes
Polymer) 1(3H)-Isobenzofuranon §7-42-2 97 I[\dustlechemlkalle, Grundstoff]
fir Synthesen
Acrylharz- Phthalate, Einzelsubstanzen nicht
BAM-4 ) . . .
Dichtmasse sicher identifiziert
Benzophenon 119-61-9 93 Photoinitiator, UV-Stabilisator H412
PVC-U-Rohr, (Kunststoffe), Duftstoffe,
BAM-5 Kanalrohr, orange |Trichloressigsaurehexadecylester 74339-54-1 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
Squalen 111-02-4 g9 |2uischenprodukt, :
BAM-6 |PVC-Fallrohr, grau Pharmaceutika, Kosmetika
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 99
2- Chlorpropionséaureoctadecylester 88104-31-8 97
. Phthalate, nicht sicher identifiziert
BAM-7 | Flussig-Kunststoff - - -
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
1-Chlornonadekan 62016-76-6 94
BAM-8 Acrylglas - -
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 99
Photoinitiator, UV-Stabilisator
oy (Kunststoffe), Duftstoffe,
Benzophenon 119-61-9 95 Kleber, auch in Holz und H412
Holzprodukten eingesetzt
Holz-Kunststoff- Zwischenprodukt,
R Squal 111-02-4 99 ; .
BAM-11 Verbundwerkstoff duaren Pharmaceutika, Kosmetika
Phthalate, Einzelsubstanzen nicht
sicher identifiziert
Dichloressigsaureheptadecylester 1000282-98-2 95
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 99
diverse industrielle Prozesse,
Diisodecyl phthalate (DIDP) 68515-49-1 91 Polymere, Klebe- und
BAM-12 PC- Dichtmaterialien, Gummi,
Hohlkammerplatte Trichloressigsaurehexadecylester 74339-54-1 94
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
. in Polymeren, Thermoplasten,
Diethylphthalat (DEP) 84-66-2 98 Kosmetika, Duftstoffen
n-Buttersaure-2-ethylhexylester 25415-84-3 97
BAM-13 Dichtmasse 1(3H)-Isobenzofuranon 87.42-2 97 I?dustlechemlkalle, Grundstoff
fiir Synthesen
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 99
2-Mercaptobenzothiazol 149-30-4 gg |Herstellung von Reifen, H400, H410
Gummi, Polymeren
Transformationsprodukte von 2- bis 99
BAM-14 [ EPDM-Sportboden |\;erc aptobenzothiazol
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
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Produkt - Chemische Verbindungen CAS Qual Beispiele fur GHS Umwelt-
Code Beschreibung % Anwendungen gefahren
BAM-18 XPS E-15-Heptadecenal 1000130-97-9 98 antikakteriell wirksam
2-Mercaptobenzothiazol 149-30-4 gg |Herstellung von Reifen, H400, H410
Gummi, Polymeren
Transformationsprodukte von 2- .
Mercaptobenzothiazol bis 99
BAM-G 1 EPDM Granulat |2(3H)-Benzothiazolon 934-34-9 24
Trimethylthioharnstoff 2489-77-2 91 Copolymer, Gummi
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
2,2,6,6-Tetramethyl-4-piperidon Lichtstabilisator (gehindertes
(I" ri’ac’etonamin, TKA) PP 826-36-8 921 Amin) © H412
Trimethylthioharnstoff 2489-77-2 910 |Copolymer, Gummi
BAM-G 2| TPES Granulat |2(3H)-Benzothiazolon 934-34-9 933
2-Mercaptobenzothiazole 149-30-4 952
langkettige fluorhaltige Ester bis 93
langkettige Kohlenwasserstoffe bis 98
Erléauterungen
H400 sehr giftig fur Wasserorganismen
H410 sehr giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung
H411 giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung
H412 schadlich fur Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung
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Anhang 6: Prifplan Europaischer Ringversuch (17.9.2015)

1. Vorbemerkung

Seit dem 1. Juli 2013 rege It die EU-Bauprodukteverordnung (EU) Nr. 305/2011 die Vermarktung von
Bauprodukten sowie deren CE-Kennzeichnung. Kunftig konnen die Mitgliedstaaten ihre Vorschriften
fir die Umweltauswirkungen ihrer Bauwerke umfassender geltend machen als bisher. Aktuell laufen
im CEN/TC 351 Normungsarbeiten zur Bestimmung der Freisetzung geféhrlicher Stoffe aus Baupro-
dukten. Der Ringversuch soll einen Beitrag zur Harmonisierung 6kotoxikologischer Priufmethoden fir
Bauprodukte leisten. Ziel ist es, die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse aus solchen Prifungen zu be-
stimmen.

Die Teilnahme am Ringversuch ist kostenlos.

2. Auswahl der Proben

Im Ringversuch werden die Bauprodukte HSR-2 und BAM-GL1 untersucht. Beide Bauprodukte beste-
hen aus Ethylen-Propylen-Dien-Terpolymer (EPDM) unterschiedlicher Rezepturen, wobei das eine als
flachiges Bauprodukt im Dynamic Surface Leaching Test (DSLT) und das andere als Granulat im
Schiitteltest eluiert werden soll.

HSR-2, EPDM-Dichtungsbahn fiir Dachabdichtung

Die Elastomerbahn (Kautschuk) fir Dachabdichtungen
unter Auflast oder Griindachern besteht aus EPDM, ist 1.45
mm dick und wurzelfest (ohne Schutzmittel), wird vorkon-
fektioniert hergestellt und benétigt keine Kaschierung.

Das Bauprodukt wird im DSL-Test nach CEN/TS 16637-2
eluiert.

BAM-G1, EPDM-Granulat

Das Granulat wird im Schittelverfahren nach DIN
EN12457-1 (1/2003) eluiert.

| B AR

Blindproben DSLT und Schitte Itest: Esist lediglich eine 1:2 Verdinnung in
Zur Kontrolle sollen Blindproben in den Auswaschtests den Okotoxizitatstests mit den

tiber alle Versuchsschritte (vom Verdinnungswasser iiber | Blindproben zu testen (Limittest).

die LeachinggefaRe bis zu den Probenahmegefalien) mitge-
flhrt werden.

Die Blindproben aus dem DSL-Test und dem Schiitteltest
werden in den Okotoxizitatstests mit untersucht.
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Die beiden Bauprodukte kdnnen bei Raumtemperatur, vorzugsweise im Dunkeln, bis zur Durchfih-

rung der Elution gelagert werden.
3. Durchfuhrung der Auswaschversuche

Dynamic Surface Leaching Test (DSLT) nach CEN/TS 16637-2 (02/2014)

Der Versuch wurde zur Bewertung der Freisetzung von gefahrlichen Stoffen entwickelt und beschreibt
die ,,horizontale dynamische Oberflachenauslaugprifung” (DIN CEN/TS 16637-2; DIN SPEC 18046-
2:2014-11). Das Prifverfahren beschreibt einen einfachen Trogtest fir monolithische oder flachige
Prufstiicke > 40 mm Kantenlange und flr Platten mit einer dem Auslaugmittel ausgesetzten Oberfla-
che von > 100 cm?. In der Standardausfiihrung wird der VVersuch (iber 64 Tage durchgeftihrt, wobei zu
definierten Zeitpunkten (nach6 h, 24 h, 2,25 d, 4 d, 9 d16 d, 36 d und 64 d) das Elutionswasser ge-
wechselt wird. Fir die Herstellung der Eluate fiir die Okotoxizitdtspriifungen wurden zwei Anpassun-
gen vorgenommen. Zum einen sind nur die ersten zwei Auswaschetappen nach 6 h und weiteren 18 h
umzusetzen und diese beiden Eluate fiir die weiteren Untersuchungen jeweils zu vereinigen. Zum an-
deren wird das VVolumen-/Oberflachenverhaltnis (V/A) auf 20 L/m? (2 mL/cm?) festgelegt.

Fir die Durchfiihrung des DSLT mit dem Bauprodukt HSR-2 gilt folgendes:

e Als Elutionsmedium wird deionisiertes Wasser mit einer Leitfahigkeit <5 pS/cm verwendet.
Bevor das deionisierte Wasser im Test verwendet wird, solite pH-Wert, Leitféahigkeit und
TOC des Wassers bestimmt werden.

e Als Elutionsgefal? wird vorzugsweise ein Ganzglasaquarium (Male ca. L=30cmx B=20 cm
x H=11,5 cm) verwendet. Das Bauprodukt HSR-2 hat Abmessungen von 25 cm x 18 cm x
0,145 cm.

e Volumen-/Oberflachenverhaltnis V/A =2 mL/cm? (entspricht dem unteren Limit des DSL-
Tests 20 L/m?).

Das Bauprodukt HSR-2 hat Abmessungen von 18 cmx 25 cmund wird auf beiden Seiten exponiert.
Die Oberflache betragt somit 900 cm?. Es wird also mit 1800 mL eluiert. Somit stehen aus den beiden
vereinigten Eluaten nach 6 h und nochmals nach 18 h insgesamt 3600 mL fiir die Okotoxizitatstests
zur Verfigung.

Der Prifkorper ist rundum exponiert, alle Ober-
flachen sind in die Flachenkalkulation einbezo-

gen

e Der Abstand aller exponierter Flachen des Bauproduktes zur Glaswand sollte > 2 cm betragen.
Zudem sollte ein WasserUberstand tber dem Produkt > 2 cm gewéhrleistet sein.

Hinweis: Diese Anforderung kann bei dem niedrigen V/A-Verhaltnis nicht eingehalten werden. Der
Wasserstand imoben beschriebenen Aquarium betrégt rd. 3 cm.

e Geeignete Abstandshalter zum Boden aus inertem Material (z.B. aus Glasstopfen) verwenden.
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e Temperatur 19-25°C (solite mit Min/Max-Thermometer Uberpriift werden).

e GeféalRe im Dunklen mit Glas abdecken, um Lichteinfluss und Verdunstungsverluste zu unter-
binden.

e Durchfiihrung von zwei Elutionsschritten, die danach vereinigt werden:

1. Wasserwechselnach 6 h +/- 15 Min. =» 1. Eluat iiber Nacht in Kiihlschrank (= 4°C)
stellen

2. Wasserwechsel nach 18 h +/- 15 Min.
Die Gesamtelutionsdauer betragt also 24 h.

e Mitfuhren einer Blindprobe als Kontrolle (deionisiertes Wasser in einem zusétzlichen Aquari-
um) mit gleicher Behandlung wie die Eluate des HSR-2 Produktes).

e Inallen Eluaten (1. Eluat nach 6 h, 2. Eluat nach weiteren 18 h der HSR-2 Probe und der
Blindprobe sowie in den vereinigten Eluaten) sind pH-Wert, Leitfahigkeit und TOC zu be-
stimmen.

e Eluate aus 1. und 2. Elutionsschritt vereinigen, gut mischen, fiir die einzelnen Okotoxizitats-
tests in GefaRe aliquotieren und tieffrieren (<-18°C). Haltbarkeit der eingefrorenen Eluate be-
tragt 2 Monate.

Eine Filtration der Eluate ist flir das im Ringversuch verwendete Bauprodukt nicht erforderlich.

Ein Demonstrations-Video zur Durchfuhrung des DSL-Tests kdnnen Sie sich auf folgender Webseite
herunterladen _http://www.toxrat.com/index.php/ringtest-bauprodukte.html oder sich unter
folgendem Link direkt anschauen:

https://www.dropbox.com/s/e9qlipstg2cwa00/Video DSLT.mp4?dl=0

Schittelverfahren nach DIN EN12457-1 (1/2003)

Die Methode wurde fiir die Charakterisierung von kérnigen Abfallen entwickelt: ,,Ubereinstimmungs-
untersuchung fiir die Auslaugung von kérnigen Abfallen und Schlammen - Teil 1: Einstufiges Schiit-
telverfahren mit einem Flissigkeits-/Feststoffverhéltnis von 2 L/kg und einer KorngréRe unter 4 mm*
mittels eines Uberkopfschiittlers. Die Leitlinie CEN/TR 16110 verweist in Tabelle 1 ebenfalls auf die
DIN EN 12457 Teil 1-4.

Fir die Durchfiihrung des Schutteltests mit dem Bauprodukt BAM-G1 gilt folgendes:

e Als Elutionsmedium wird deionisiertes Wasser mit einer Leitfahigkeit <5 pS/cm verwendet.
Bevor das deionisierte Wasser im Test verwendet wird, solite pH-Wert, Leitfahigkeit und
TOC des Wassers bestimmt werden.

o Das Bauprodukt wird mit einem Flussigkeits-/Feststoff-Verhaltnis von 2 L/kg eluiert. Wir
empfehlen von den 500 g geschicktem BAM-G1 Material 250 g einzuwiegen und mit 500 mL
deionisiertem Wasser zu eluieren. Es wére dann noch gentigend Material fur eine eventuell
notwendige Wiederholung der Elution vorhanden.

e Die Elution erfolgt iber 24 h (+/- 0,5 h) in einen moglichst abgedunkeltem Raumin einem
Uberkopfschiittler mit einer Drehzahl von 7 +/- 1 U/min.

o Die Temperatur sollte wahrend der Elution bei 20°C +/- 5°C liegen und mit einem Min/Max-
Thermometer tberprift werden.
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e Mitflihren einer Blindprobe als Kontrolle (deionisiertes Wasser in einem zusatzlichen Eluti-
onsgefal) mit gleicher Behandlung wie das Eluat der BAM-G1 Probe.

¢ Die Phasentrennung nach dem Schiitteln erfolgt vorzugsweise durch Absieben tber ein 0,5 +/-
0,2 mm Edelstahl- oder Porzellansieb und nachfolgender Zentrifugation bei 2000 g fiir 30
Min. Das gesamte Eluatvolumen der BAM-GL1 Probe (ca. 400 mL nach Abtrennung der 250 g
Granulat) sollte méglichst in ein Zentrifugengefal? gefiillt werden, damit nach Zentrifugation
und Abnehmen des Uberstandes mit Pipette moglichst wenig Volumen als Bodensatz verloren
geht. Ersatzweise kann eine Druck- oder VVakuumfiltration mit vorgesplilten Glasfaserfiltern
(0,45 pym) vorgenommen werden. Die VVorbehandlung ist eindeutig zu protokollieren.

e Inden Eluaten der BAM-G1 Probe und der Blindprobe werden der pH-Wert, die Leitfahigkeit
und der TOC bestimmt.

e Eluate fir die einzelnen Okotoxizitatstests in GefiRe aliquotieren und tieffrieren (< -18°C).
Haltbarkeit der eingefrorenen Eluate betragt 2 Monate.

Ein Demonstrations-Video zur Durchfiihrung des Schitteltests konnen Sie sich auf folgender Websei-
te herunterladen _http: //www.toxrat.com/index.php/ringtest-bauprodukte.html oder sich unter
folgendem Link direkt anschauen:

https://www.dropbox.com/s/40dv2s377 5cg56h/Video batch%20test.mp4?dl=0

Lagerung der Eluate

Es empfiehlt sich das Gesamtvolumen auf mehrere Gefélie zu verteilen und bis zur Untersuchung bei
< -18°C zu lagern, damit die verschiedenen Okotoxizitatstests unabhangig voneinander durchgefiihrt
werden konnen und fur eventuelle Nachtestungen gentigend frisch aufgetautes Eluat vorhanden ist. In
den online zur Verfligung gesteliten Auswerte-Dateien sowie in unten stehender Tabelle ist der jeweils
zu testende Konzentrationsbereich pro Probe und Test angegeben aus dem die Erstellung der Verdin-
nungsreihe und das dafiir bendtigte Volumen der Eluate berechnet werden kann. Fiir das Eluat BAM-
G1 empfehlen wir moglichst viele kleine Volumina (z.B. 25, 50, 100 mL) abzufullen, da hier in den
meisten Tests nur hohe Verdinnungsstufen getestet werden sollen und somit wenig Eluat pro Tests
benétigt wird. Fir die Eluate der HSR-2 Probe und der beiden Blindproben werden gréRere Volumina
pro Test bendtigt und es empfiehlt sich z.B. eine Aliquotierung auf 50, 100, 200, 300 mL pro Gefal je
nachdem welche der Okotoxizitatstests Sie durchfiihren. Die ProbengefiaRe (PP, PE- oder Glas-
GefaRe) sollten grindlich gereinigt und mit deion. Wasser nachgespult werden, um mdgliche Konta-
minationen vorzubeugen.

4. Auswahl und Durchfilhrung der Okotoxizitétstests

Alle Okotoxizitatstest werden jeweils mit den beiden Eluaten der Bauprodukte HSR-2 und BAM-G1
sowie mit den beiden Blindproben aus dem DSLT und Schitteltest (hier nur als Limitversion mit einer
1:2 Verdunnung) durchgefuhrt. Folgende Verdinnungsstufen sollen fiir die jeweiligen Eluate und
Tests untersucht werden:
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Probe BAM-G1 HSR-2

Test Alge Daphnie Fischei Bakterien| Alge Daphnie Fischei Bakterien
48 48 2 192 3 1 1 16
64 64 3 256 4 2 2 24
9% 96 4 384 6 3 3 32

zu testende 128 128 6 512 8 4 4 48

Verdunnungs-

stufen 192 192 8 768 12 6 6 64
256 256 12 1024 16 8 8 96
384 384 1536 24 128
512 512 2048 32 192

Bitte testen Sie die beiden Proben mit den angegebenen Verdinnungsstufen. Nur falls der EC5, Wert
und LID Wert mit den von Ihnen gewonnenen Messdaten nicht erhoben werden konnen, wére ggf. die
Testung anderer Verdinnungsstufen notwendig.

Algentest 1SO 8692 (2012)
Es soll die Algenart Pseudokirchneriella subcapitata (Raphidocelis subcapitata, SAG 61.81)
verwendet werden.

Die Inokulumskonzentration zu Beginn betrégt bis zu 10* Algen/mL und ist zu protokollieren.

Es kann die nominale Startkonzentration der Algen verwendet werden.
Das Versuchsdesign soll 3 Ansétze je Konzentration und 6 Kontrollen umfassen.

Zusatzlich sollen die Blindproben aus dem DSLT und Schiitteltest im Limittest mit einer 1:2

Verdlnnung getestet werden.

Der pH-Wert wird zu Beginn und am Ende des Tests in allen Ansétzen (jeweils 1 Replikat)

bestimmt.
Die Lichtintensitat soll 60-120 pmol/(m?-s) betragen.

Die Auswertung erfolgt Uber die Hemmung der Wachstumsraten. Die Bestimmung der Algen-
zahl bzw. ChlorophylIfluoreszenz erfolgt nur nach dem gesamten Expositionsze itraum von 72
h (vgl. Anhang A der 1SO 8692).

Die Auswertung der Daten erfolgt anhand des LID-Ansatzes (Lowest Ineffective Dilution)

sowie Uber den ECs.
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Daphnientest nach 1SO 6341:2012

Als Verdinnungswasser soll synthetisches Medium nach 6.3.2ff der Norm verwendet werden.

Vorbereitung des Eluates: Wenn Triibstoffe enthalten sind, 1-2 h absetzen lassen. Der pH-
Wert des Eluates wird nur auf den pH Wert des synthetischen Verdinnungswasser eingestellt

wenn er aulRerhalb von pH 6-9 liegt.

Testdesign: 2-4 Becher a 5 Daphnien je Konzentration (vgl. Anhang F der 1SO 6341 erlaubt

auch Screeningversion mit 2 Becherna 5 Daphnien).

Zusétzlich sollen die Blindproben aus dem DSLT- und Schiitteltest im Limittest mit einer 1:2

Verdlnnung getestet werden.
Die Auswertung erfolgt nach 24 h und 48 h.

Der pH-Wert und die Sauerstoffkonzentration werden zu Beginn und am Ende des Tests in al-
len Konzentrationen und der Kontrolle (jeweils 1 Replikat) bestimmt.

Die Ergebnisse der letzten Uberpriifung der Empfindlichkeit gegeniber Kaliumdichromat
(Sollbereich 0,6 — 2,1 mg/L) werden berichtet.

Hinweis: Die Testdurchfiihrung nach ISO ist identisch zum Daphnientest nach DIN 38412 - 30 (Mérz

1991), wenn folgende Abweichungen zu DIN beachtet werden:

Der pH-Wert des Eluates wird nur auf den pH Wert des synthetischen Verdinnungswasser

eingestellt, wenn er aulRerhalb von pH 6-9 liegt.
Der Test sollte auf 48 h verlangert werden und eine Auswertung nach 24 h und 48 h erfolgen.

Der pH-Wert und die Sauerstoffkonzentration werden zu Beginn und am Ende des Tests in al-
len Konzentrationen und der Kontrolle (jeweils 1 Replikat) bestimmt.

Leuchtbakterientest nach DIN EN 1SO 11348 Teil 1-3 (05/2009

Vorzugsweise werden frisch geziichtete Leuchtbakterien (Teil 1) oder flussiggetrocknete
Leuchtbakterien (Teil 2) verwendet. Ersatzweise kdnnen auch gefriergetrocknete Leuchtbakte-

rien (Teil 3) eingesetzt werden.

Bestimmung der Abnahme der Lumineszenz des marinen Bakteriums Vibrio fischeri nach ei-
ner Kontaktzeit von 30 Minuten.

Bei einem pH Wert zwischen 6,0 und 8,5 ist keine pH-Korrektur erforderlich. Liegt der pH
Wert unter 6,0 bzw. oberhalb 8,5 soll der pH auf 7,0 +/- 0,2 eingestellt werden.

Testdesign: Doppelansatze je Verdunnungsstufe.
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e Zusatzlich sollen die Blindproben aus dem DSLT- und Schiitteltest im Limittest mit einer 1:2

Verdlnnung getestet werden.

o Die Empfindlichkeit der verwendeten Bakteriencharge ist (herstellerseits oder durch Eigen-
messung) durch Referenzsubstanzen zu Uberprifen. Die Ergebnisse werden protokolliert.

e Sofern mdglich, sollte eine der im folgenden genannten Referenzsubstanzen als Positivkon-
trolle im Test mitgeflhrt werden, die mit der angegeben Konzentration eine Hemmwirkung

von 20 — 80% zeigen sollte:
3,5-Dichlorphenol 4,5 mg/L
Zinksulfat-Heptahydrat 110 mg/L (=25 mg/L Zn(Il))
Kaliumdichromat 11,3 mg/L (=4 mg/L Cr (VI))

8. Fischeitest nach ISO 15088:2007

e Den pH-Wert und den Sauerstoffgehalt der Eluate bestimmen und pH-Wert ggf. durch Zusatz
von HCl oder NaOH auf 7,0 +/- 0,2 einstellen.

e Verwendung von 24-Well-Zellkulturplatten, Inkubation bei 26°C +/- 1°C.
e Versuchsdesign: 10 Replikate (wells) je Verdinnungsstufe. Auf jeder Platte werden vier inter-

ne Negativkontrollen (I-NK) mitgefiihrt. Eine zusatzliche externe Negativkontrolle mit 10

Replikaten, ebenso 1 Positivkontrolle mit 10 Replikaten.
e Zusétzlich sollen die Blindproben aus dem DSLT- und Schiitteltest im Limittest mit einer 1:2

Verdlnnung getestet werden.

e Auswertung nach 24 h und 48 h (+/- 30 min). Als Auswertekriterien werden ,.koagulierte
Keime“, ,,keine Schwanzablésung“ und ,kein Herzschlag“ herangezogen. Weitere Beobach-
tungen wie ,keine Somitenanlage®, ,verkrimmte Wirbelsaule* werden berichtet, gehen aber

nicht in die Bewertung ein.

9. Auswertung der Versuche

Die Vorlagen fur die Protokollierung und Auswertung der Daten sind zum Download auf der Webseite

http: //www.toxrat.com/index.php/ringtest-bauprodukte.html zur Verfiigung gestellt. Die Aus-

wertung erfolgt zentral durch den Projektpartner ToxRat Solutions GmbH, Alsdorf (Frau Dr. Monika
Ratte).
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Anhang 7: Ergebnisbericht der statistischen Auswertung

Dr. Monika Ratte
ToxRat Solutions GmbH, D-52477 Alsdorf

monika.ratte@ toxrat.com
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1. Testteilnehmer und durchgefiihrte Biotests

Insgesamt beteiligten sich 17 Labore aus 5 Landern am Ringtest: Deutschland (12), Osterreich (2),
Belgien (1), Tschechien (1) und Frankreich (1). Jedes Labor fihrte jeweils einen Elutionsprozess
fur die Prifkorper BAM-G1 und HSR-2 durch® 20und prifte die Eluate mit den folgenden vier
Biotests, bzw. teilweise einer Auswahl daraus (siehe Tabelle 1 und Tabelle 2).

Algentest nach 1SO 8692:2012

Daphnientest nach DIN EN 1SO (01/2013) bzw. ISO 6341:2012
Leuchtbakterientest nach DIN EN ISO 11348 Teil 1-3 (05/2009)
Fischeitest nach DIN EN ISO 15088 86/2009) bzw. 1SO 15088:2007

Die Tests werden im Folgen kurz mit ,,Alge”, ,,Daphnie®, ,Leuchtbakterien“ und ,Fisch“ bezeich-
net. Zu den Details zur Biotest-Durchfiihrung siehe Prifplan.

Tabelle 1: Ubersicht iiber die teilnehmenden Labore. Reihenfolge alphabetisch, nicht identisch mit
der Reihenfolge der Labor-Codes.

Labor Land Labor Land
Bundesanstalt fir Gewasserkunde D Lenzing Aktiengesellschaft - Safety, At
Healthand Environment Department
Dr.U. Noack Laboratorien D .
Masaryk Water Research Institute Cz
ECT Oekotoxikologie GmbH D Niedersichsischer Landesbetrieb fiir
. . . Wasserwirtschaft, Kiisten- und Natur- | D
Eurofins Agrosdence Services Eco- D schutz
Chem GmbH
SGS Institut Fresenius GmbH Product
HydrotoxGmbH D Development— D

Regulatory Testing Services

Hygiene-Institut des Ruhrgebiets,

Institut fir Umwelthygiene und Toxi- | D Umweltbundesamt, Versuchsfeld D
kologie Marienfelde FG IIl 2.5
IDUS - Biologisch AnalytischesUm- b Universitat fir Bodenkultur Wien, At
weltlabor Department IFA-Tulln
INERIS F VITO, Environmental Toxicology B
Institut Dr. Nowak D WESSLING GmbH D

19 Ausnahme: L10 fiihrte die Elution nicht selbst durch, sondern erhielt eigens hergestellte Eluate von der Projektleitung.
20 Ausnahme: L0O9 fiihrte pro Priifkérper zwei verschiedene Elutionsprozesse durch
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Tabelle 2: Ubersicht iiber die von jedem Labor durchgefiihrten Biotestsund Gesamtzahl der
Datensdtze

Code Daphnia | Leuchtb.| Alge Fisch
Lo1 X X X
L02 X X X X
L04 X X X
LO5 X X X
LO6 X X X X
L07 X X X X
L08 X X X
L09 X X X
L10 X X X
L11 X X X X
L12 X X X X
113 X X X X
L14 X X X
L15 X X X
L16 X X X
L17 X
L18 X X X

ity | 1 | 1 | 2| v

2. Methoden fiir statistische Auswertungen
2.1.  Okotoxikologische Endpunkte

Als Toxizitdtsmalle wurden G-Werte und ECso Werte bestimmt. Dabei galten fir die G-Wert Be-
stimmung folgende Effektschwellenwerte: Daphnientest; 10%; Leuchtbakterientest: 20%; Algen-
test: 5%; Fischtest: 10%.

ECso-Werte mit 95% Vertrauensbereichen wurde mittels der Software ToxRat Professional 3.2.1.
ermitteft. Entsprechend den Angaben in der jeweiligen Biotest-Richtlinie wurden fur die Daten aus
Algentests in der Regel eine nicht lineare Regression (3-Parameter-normal CDF) durchgefihrt, fir
die Daten aus Leuchtbakterientests eine lineare Regression mittels Probitanalyse, basierend auf Mit-
telwerten und mit einer Korrektur fir metrische Daten nach Christensen und Nyholm 2% fir die Da-
ten aus Daphnien- und Fischtests eine lineare Regression mittels Probitanalyse (ohne Abbottkorrek-
tur). Falls mit diesen Verfahren aufgrund der Datenlagen keine sinnvolle Bestimmung von ECso und
/ oder Vertrauensbereichen moglich war, wurde stattdessen eine lineare Regression mit Weibull-

21 Christensen ER, Nyholm N (1984): Ecotoxicological assays with algae: Weibull dose-response curves. Environ Sci Technol 18:713-718
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Funktion oder eine Interpolationsmethode (Spearman-Karber oder Binomial-Methode) angewendet.
Dies war insbesondere beim Fischeitest erforderlich.

2.2, Lage und Streuungsmafle

Da EC-Werte und G-Werte lognormalverteilt sind, wurden alle Berechnungen mit den logarithmier-
ten Daten durchgefiihrt. Zundchst wurden die Originalwerte logarithmiert?? als
Y =In (X), dann der Mittelwert p und die Standardabweichung o fir Y berechnet?® nach

n_y.
Mittelwert p=y_ = l_ni :
n_(yi—y.) 2
Standardabweichung?* o =sy = \/ Zl=12’11y-)

Ruicktransformation von pund o ergibt gemédlR den Formeln fir die Lognormalverteilung die fol-
genden KenngroRen fur die Originalskala X:

geometrisches Mittel = EXP ()

95% Vertrauensbereich = EXP (1 11*1,96)
Vn

95% bzw. 99% Toleranzbereich = EXP (U+c*2z)

mit z= 1,96 fiir 95%; z=2,57 fiir 99%

Erwartungswert EW (X) = EXP (p + % * 0%)
Standardabweichung Std (X) = EW (X)*/e% — 1
Variationskoeffizient CV% = (), 100

EW (X)

Alle Berechnungen wurden mit MS Excel™ durchgeftihrt.

22 G-Werte, die nur mit “grofler als” angegeben werden konnten, wurden nicht beriicksichtigt.

23 Die Bezeichnungen p und o sind grundsatzlich den theoretischen Grundgesamtheiten vorbehalten. Hier werden sie be-
wusst verwendet zur eindeutigen Kennzeichnung von Mittelwert y_ = p und Standardabweichung sy = ¢ der logarith-
mierten Stichprobenverteilung, von der alle anderen Kenngréf3en abgeleitet werden.

24 Gemdaf3 ISO 5725-2 werden die laborspezifischen Messwerte zur Berechnung der Laborstandardabweichung mit der An-
zahl der Widerholungsmessungen gewichtet. Da hier keine Wiederholungsmessungen vorliegen, kann die vereinfachte
Formel angewendet werden.
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2.3. Ringteststatistik nach DINISO 5725-2

Die Methodenvalidierung wurde in Anlehnung an DIN ISO 5725-2 durchgefiihrt, wobei wegen der
speziellen Eigenschaften von Biotests in der Okotoxikologie bestimmte Modifikationen erforderlich
waren.

Nach DIN ISO 5725-2 wird die Genauigkeit einer Methode anhand von Richtigkeit und Prézision
beurteilt. Die Richtigkeit gibt an, wie gut der Gesamtmittelwert aller Laborergebnisse mit einem
Referenzwert Ubereinstimmt. Da die ,wahre” Toxizitat der im vorliegenden Ringtest untersuchten
Eluate aus Bauprodukten nicht bekannt ist, kann die Richtigkeit der Ergebnisse nicht ermittelt wer-
den.

Die Prazision gibt an, wie stark die Versuchsergebnisse streuen. Dabei wird unterschieden zwischen
der labortinternen Streuung sr (Wiederholbarkeit, repeatability) und der laboribergreifenden Streu-
ung sL. Die jeweiligen Varianzen addieren sich zur Vergleichsvarianz gemal

2 _ 2 2
Sp = S; + sr

Hieraus lasst sich die Vergleichs-Standardabweichung sR (Reproduzierbarkeit, Reproducibility)
durch Wurzelziehen ermitteln.

Da die Ringtestteilnehmer den gesamten Prozess aus Elution und Biotestdurchfiihrung nur je einmal
durchgefuihrt haben, ist die laborinterne Wiederholstandardabweichung nicht bekannt. Die Repro-
duzierbarkeit der Ergebnisse kann deshalb nur durch die laboriibergreifende Streuung sL angenéhert
werden. Die auf diese Weise ermittelte Reproduzierbarkeit stellt somit die Untergrenze der zu er-
wartenden Reproduzierbarkeit der gepruften Verfahren dar, d.h. die tatséchlich zu erwartende
Streuung wird hoher sein. Da der Standardisierungsgrad des Elutionsverfahrens unbekannt ist,
bleibt offen, um wieviel hoher.

2.4. Ausreif3eranalyse

Die Auswertung nach DIN ISO 5725-2 sieht eine systematische Ausreileranalyse vor. Fir die vor-
liegenden Daten wurden die folgenden drei Verfahren angewendet:

Mandels-h-Statistik

Der Mandels h-Test basiert auf Normalverteilung, deshalb wurden die Berechnungen mit den loga-
rithmierten Daten durchgefuhrt. Die Werte fir die PrifgréfRe h wurden mittels MS-Excel berechnet
nach h = (Messwert— p)/(c)und mit den kritischen Grenzen fir das Signifikanzniveau 0,05 und
0,01 verglichen. Werte aulerhalb der 5%-Grenze, aber innerhalo der 1%-Grenze, werden als Fast-

ausreiler bezeichnet, Werte auRerhalo der 1%-Grenzen als Ausreiler?®.

Grubbs-Test

Der Grubbs-Test setzt Normalverteilung voraus und wurde deshalb ebenfalls mit logarithmierten
Daten durchgefiihrt. Zur Testdurchfiihrung wurde die Software ToxRat Professional eingesetzt. Der
Test wurde zweiseitig durchgefiihrt, sowohl mit einem Signifikanzniveau von 5% (,Fastausrei3er®)
als auch mit 1% (,,Ausreil3er®).

25 Die DIN ISO 5725-2 bezeichnet die Ausreifler-Analyse mittels Mandels-h-Statistik als “grafisches Verfahren”, da die indi-
viduellen Werte fiir die Priifgrofe h als Balkendiagramm visualiert und grafisch mit den als Linien eingezeichneten kri-
tischen Werten verglichen werden, um mogliche Muster bei den teilnehmenden Laboren zu erkennen. Angesichts der
vorliegenden Datenbasis mit nur zwei Proben und zwei miteinander korrelierten Merkmalen, wird auf die grafische
Darstellung verzichtet.
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Warning Charts

Zusatzlich zu den oben beschriebenen statistischen Tests wurde mittels sog. Warning Charts ge-
priift, ob die ermittelten G-Werte und ECso-Werte aullerhalb des 95%- bzw. 99%-Toleranzbereichs
des Gesamtmittelwerts liegen und somit FastausreiBer oder Ausreiler darstellen?®.

Testergebnisse, die mit mindestens zwei dieser Verfahren als Ausreier eingestuft werden oder
zweimal als FastausreiBer und einmal als Ausreiller, wurden fur die vorliegende Auswertung als
AusreilRer eingestuft und von den weiteren Auswertungen ausgeschlossen.

Nach Ausschluss von identifizierten Ausreiern konnen in erneuten Ausreilertests theoretisch wie-
der Werte als AusreilRer identifiziert werden. Die Ausreierprifungen wurden pro Biotest-Datensatz
jedoch jeweils einmal durchgefiihrt, um eine ,Ausreiler-Kaskade“ zu vermeiden und um ein mog-
lichst realistisches Bild von der Variabilitit der Messergebnisse zu erhalten. Etwaige weitere Ext-
remwerte werden im Rahmen der z-score Ermittlung identifiziert.

2.5. Z-scores

Z-scores stellen ein standardisiertes MaR fir den Grad der Abweichung eines individuellen Mess-
werts von einem normalverteilten Sollwert dar. Sie werden berechnet als

Messwert—Sollwert

Z-Score = -
Soll-Standardabweichung

In der vorliegenden Auswertung wird als Sollwert der Gesamtmittelwert aller Labore pund als
Sollstandardabweichung die Standardabweichung aller Labore o eingesetzt, d.h. die z-scores wer-
den auf Basis der logarithmierten Daten ermittelt.

Z-scores groRer als 2 oder Kleiner als -2 bezeichnen Messwerte, die auBerhalb des 95%-
Toleranzbereichs des betrachteten Merkmals liegen, die also gemal dem Warning-Chart-Konzept
als Fastausreiler Klassifiziert wirden. Zur Identifizierung dieser Messwerte wurden fir die ausrei-
Rerbereinigten Datensatze des vorliegenden Ringtests z-scores ermittelt und graphisch dargestellt.
Hierzu wurde die Software ProLab Standard, Version 2015.11.12.0, eingesetzt.

Um mdgliche systematische Tendenzen bei den Ergebnissen erkennen zu kénnen, wurden alle z-
scores eines Labors probenspezifisch gemittelt. Unter der Annahme zufélliger Abweichungen vom
Gesamtmittelwert sollten gleichermalien positive und negative z-scores auftreten, d.h. der Mittel-
wert solite nahe bei Null liegen. Je verschiedener der mittlere z-score eines Labors von Null ist,
desto wahrscheinlicher ist eine systematische Uber- oder Unterschatzung der Probentoxizitat durch
dieses Labor. Die Prufung der zugehdrigen Elutionsprotokolle und Versuchsrandbedingungen kann
in solchen Fallen mdglicherweise Hinweise auf die Ursache der Abweichungen und damit auf Stan-
dardisierungspotential der Methode geben.

26 Warning Chart-Konzept gemaf3 Guidance Document on Statistical Methods for Environmental Toxicity Tests. Report EPS
1/RM/46, Environment Canada, 2005
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3. Datenbasis
3.1. Randbedingungen

Vor der statistischen Auswertung wurden fiir alle durchgefuhrten Biotests folgende Randbedingun-
gen Uberprift:

e Bedingungen bei Eluatherstellung
Eluatlagerung und Lagerungsdauer
Getestete Verdunnungsstufen
Versuchsdesign und -methode
Effekte in Blanks

Eine ausfuhrliche Zusammenstellung aller genannten Aspekte findet sich im Anhang. Im Folgenden
werden die Randbedingungen im vorliegenden Ringtest kurz erlautert.

Die Prifkorper wurden Ende August bzw. Anfang September 2015 iber die Bundesanstalt fir Ma-
terialforschung und —prifung (BAM) bzw. die Hochschule in Rapperswil (HSR) an die teilnehmen-
den Labore verschickt. Die Elution und Biotestdurchfiihrung erfolgten zwischen dem 25.8. und dem
24.11.2015.

Der Prifplan sah eine Eluatlagerung bei -18°C vor. 6 von 17 Laboren verwendeten abweichend
vom Prifplan in allen oder in einigen Biotests entweder frisch hergestelltes oder gekihlt gelagertes
Eluat 27.In zwei Féllen wurde das Eluat zwar tiefgekihlt, nach dem Auftauen jedoch einige Tage
gekihlt gelagert bis zur Verwendung 28. Die Lagerungsdauer bei -18°C lag zwischen einem und
55 Tagen (Medianwerte 9-20 Tage). Mit einer Ausnahme filhrte jedes Labor alle Biotests mit Eluat
aus ein und demselben Elutionsprozess durch 29,

In den meisten Féallen wurden die im Prifplan angegebenen Verdinnungsstufen getestet. Beim
Daphnientest wurden verschiedene Testdesigns angewendet, so betrug die Anzahl der Replikate zu
je 5 Tieren in Kontrolle und Verdiunnungen in manchen Tests 4 (9 Labore) in manchen 2 (2 Labo-
re), auBerdem gab es ein Design mit 6 Replikaten a 3 Tiere und zwei unbalanzierte Designs (1x
Kontrolle 8x5 Tiere, Verdinnungen 4x4, 1x Kontrolle 4x5 Tiere, Verdinnungen 3x5).

Beim Leuchtbakterientest setzten 10 Labore flissig getrocknete Bakterien ein, in 3 Laboren kamen
gefriergetrocknete Bakterien zum Einsatz, ein Labor verwendete frisch gezlchtete Bakterien.

Das Algenwachstum wurde in 6 Laboren mittels Zellzahlbestimmung gemessen, in 3 Laboren als
Extinktion und in 2 Laboren als Fluoreszenz, davon erfolgte die Durchfiihrung einmal in Mikroti-
terplatten. Bis auf eine Ausnahme wurde das 6/3 Design angewendet (Kontrolle 6 Replikate, Ver-
dinnungen 3 Replikate), in einem Fall ein 3/3 Design.

Der Fischtest wurde in 11 Laboren mit je 10 Replikaten (a ein Ei) in Kontrolle bzw. Verdinnungen
durchgefiihrt, ein Labor setzte in der Kontrolle 24 Replikate ein, in den Verdinnungen je 10.

Die meisten Labore fihrten die laut Prifplan vorgesehene Messung eines Elutionsblanks pro Bio-
test durch, die grundsétzlich als Limittest von der Verdinnungsstufe G2 bestimmt werden sollte.
Von drei Laboren fehlen Blanks fir einige Biotests (LO5, L13, L15). Teilweise wurden die Blanks
nicht zeitgleich mit den Biotests geprift, d.h. Blank und Eluat wurden unterschiedlich lange gela-
gert.

Beim Daphnientest wurde in vier Laboren Mortalitdt in den Blankproben beobachtet, davon dreimal
in Hohe von 10% (L0O6, LO9, L17), einmal in Hohe von 20% (L04). Da keine Nachtestung der auf-

27L.04,L05,L08,L09,L11,L14
81,17,L18
2109
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falligen Eluate in hoheren Verdinnungsstufen durchgefiihrt wurde, kann die absolute Toxizitat als
G-Stufe nicht angegeben werden.

Beim Leuchtbakterientest wurden in den Blanks in der Regel keine Hemmungen oder Hemmungen
bis maximal 7% gemessen. In einem Labor trat im Blank eine Hemmung von 11% auf (L02, BAM-
G1), in einem weiteren eine Hemmung von 87% (L13, HSR-2).

Im Algentest traten in den Blanks Hemmungen bis zu 22% und Forderungen bis zu 36% auf; in
einem Fall kam es zu 60% Hemmung (L13, BAM-G1-Blank).

Beim Fischtest zeigten nur 2 Biotests mit dem BAM-G1-Blank jeweils eine Mortalitdt von 10%
(LO2, LO6), alle anderen Blanks zeigten keinerlei Effekte.

Somit gab es einige Tests, die hinsichtlich der Eluatlagerung vom Prifplan abwichen oder Blankef-
fekte zeigten. Da jedoch augenscheinlich kein systematischer Zusammenhang zwischen Art der
Probenlagerung oder Ausmal} der Blankeffekte und EC-50-Wert oder G-Wert bestand, wurden die-
se Tests fur die weiteren statistischen Auswertungen berticksichtigt. Die resultierende Variabilitat
spiegelt somit nicht nur die laboribergreifende Variabilitdt bezlglich Elutionsprozess und Biotest-
durchfiihrung wider, sondern schliet auch eine mdgliche Variabilitdt durch Art und Dauer der Pro-
benlagerung, Blanks, Versuchsdesign und —methode ein.

3.2. Validitdatskriterien

Die Validitat der Testergebnisse wurde anhand der in den Testrichtlinien vorgegebenen Kriterien
Uberprift (je nach Test Kontrollmortalitdt, ECso Referenzsubstanz, Sauerstoffgehalt, Variabilitat
bestimmter Kennwerte, Kontroll-Wachstumsrate, pH-Shift).

Der im Daphnientest nach DIN EN 1SO 6341 vorgeschriebene Sauerstoffgehalt von mindestens 2
mg/L am Testende wurde nicht systematisch erfasst, da diese Information versehentlich nicht Gber
die Vorlagen abgefragt wurde. Dennoch wurden von 10 Laboren die Sauerstoffgehalte im Eluat zu
Versuchsbeginn bestimmt (7,0 mg/L bis 10,8 mg/L) und von sechs Laboren auch nach der Test-
durchfiihrung (48 h). Die Sauerstoffgehalte lagen bei 7,4 mg/L bis 9,0 mg/L und damit in einem
unkritischen Bereich. Daher wurde davon ausgegangen, dass dieses Validitatskriterium auch bei
den anderen Laboren eingehalten wurde.

L13 verwendete als Referenzsubstanz im Daphnientest nicht Kaliumdichromat., sondern Zinkchlo-
rid. Der Erwartungsbereich fir den ECso wurde im Rahmen der vorliegenden Auswertung anhand
der von L13 vorgelegten Ergebnisse eines Ringtests festgelegt 30.

Alle Daphnientests und Fischtests erflllten die geforderten Validitatskriterien.

Bei den Leuchtbakterientests mussten die beiden Tests von L13 als nicht valide eingestuft werden,
weil die Grenzwerte fur die Variabilitdt der Ikt-Werte und / oder der Hemmwerte Uberschritten
wurden.

Der Algentest wurde in insgesamt 9 Fallen (4 x BAM-G1, 5 x HSR-2) als nicht valide eingestuft,
weil ein oder mehrere Validitatskriterien nicht erfullt waren. In insgesamt 7 Tests wurde die erfor-
derliche Mindestwachstumsrate in der Kontrolle nicht erreicht, 4 mal war der Variationskoeffizient
der Kontrollwachstumsrate zu hoch, 3 mal stieg der gemessene pH-Wert um mehr als 1,5 Einheiten
an. Die hohe Anzahl nicht valider Algentests ist auffallig, zumal der Algenhemmtest ein Standard-
verfahren darstellt. Moglicherweise haben die beobachteten Ergebnisse damit zu tun, dass die laut
Prifplan zu verwendende Algenart Pseudokirchneriella subcapitata (Raphidocelis subcapitata)
nicht in allen beteiligten Laboratorien routinemél3ig eingesetzt wird, denn die Bestimmung der Al
gentoxizitdt nach Abwasserverordnung erfolgt in Deutschland nach DIN 38412-1L.33 mit der Algen-

30 Ergebnisse Aquacheck Ringtest, Daphnia 48h, ZnCl.: Mittelwert 1,82 mg/L, Std 0,330 mg/L; hieraus berechneter 95%-
Vorhersagebereich des Mittelwerts: 1,17 — 2,47 mg/L
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art Desmodesmus subspicatus. Ein weiterer Grund konnte darin liegen, dass die Laborerfahrung mit
Pseudokirchneriella subcapitata meist auf der Testdurchfihrung nach OECD 201 beruht, die in der
Chemikalienbewertung angewendet wird. Hier ist ein Biomassezuwachs in den Kontrollen von le-
diglich Faktor 16 gefordert (entspricht einer Wachstumsrate von 0,92 pro Tag) wéhrend die ISO
Norm einen Zuwachs um Faktor 67 fordert (entspricht Wachstumsrate von 1,4 pro Tag). Die
Eluatzuammensetzung konnte auerdem ursdchlich sein fur pH-Shift und Fordereffekte in Blanks.

Die Einzelergebnisse der Validitatsprifungen finden sich im Anhang.

Alle nicht validen Tests wurden von den weiteren statistischen Auswertungen ausgeschlossen, un-
abhéngig von den zugehtrigen Testergebnissen. Damit wurde vermieden, durch subjektive Charak-
terisierung und Auswahl der Ergebnisse als ,plausibel* oder ,nicht plausibel” einen Erwartungs-
wert kinstlich zu erzeugen.

3.3. Ausreif3eranalyse

Fir jeden Biotest wurden drei verschiedene Verfahren zur Ausreileranalyse durchgefuhrt (Details
siehe Abschnitt 2.4). Die Ergebnisse sind inTabelle 3 dargestellt. Testergebnisse, die mit mindes-
tens zwei Verfahren als Ausreiller eingestuft werden oder zweimal als FastausreiBer und einmal als
AusreiRer, wurden von weiteren Auswertungen ausgeschlossen.

Tabelle 3: Ergebnis der Ausreif3erpriifungen; * signifikant auf dem 5% Niveau = Fastausrei-
Ber; ** signifikant auf dem 1% Niveau = Ausreif3er

BAM-G1
EC50 G
Daphnie [Alge | Luminesc | Fisch | Daphnie [Alge [ Luminesc | Fisch
Warning Charts L10* -- LO2* L14%* - - LO2** | L14**
Mandels h L10* -- LO2** L14%* -- -- LO2** L14%*
Grubbs - -- LO2* L14%* -- - LO2* L14%*
elimiert -- - LO2 L14 - - LO2 L14
HSR-2
EC50 G
Daphnie Alge | Luminesc |Fisch [Daphnie |Alge | Luminesc | Fisch
Warning Charts L17 -- - n.d. L17 - - _
Mandels h L17 -- -- n.d. L17 -- - -
Grubbs L17 -- - n.d. L17 -- - -
elimiert L17 -- -- L17 - -- --

Die Ergebnisse aus drei Biotests wurden als Ausreiler von die weiteren Auswertungen ausgeschlos-
sen: LO2, Leuchtbakterientest und L14 Fischtest mit Eluat aus BAM-G1 sowie L17 Daphnientest
mit Eluat aus HSR-2. Die Ergebnisse des Daphnientests von L10 mit Eluat aus BAM-G1 wurden
mit zwei Verfahren als Fastausreier eingestuft, blieben jedoch in den weiteren Auswertungen ent-
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halten. Fir L10, L14 und L17 waren keine systematischen Zusammenhdnge zwischen Testergebnis-
sen und Eluateigenschaften oder —behandlung oder anderen Randbedingungen erkennbar. Lediglich
bei LO2 war das Eluat aus BAM-G1 generell in allen Biotests weniger toxisch als der Erwartungs-
wert. Die Analyse des Elutionsprotokolls fir BAM-G1 von L2 ergab jedoch keinen Hinweis auf
eine mogliche Ursache.

4. Ergebnisse

Tabelle 4Tabelle 4 fasst die Randbedingungen aller vorliegenden Biotests zusammen. Nach Aus-

schluss der nicht validen bzw. als Ausreier identifizierten Biotests war die Datengrundlage beim
Algentest mit 7 (HSR-2) bzw. 8 (BAM-G1) Biotest an der kritischen Grenze fir valide statistische
Auswertungen. Zwei der 7 Algentests mit HSR-2 zeigten keine Dosis-Wirkungsbeziehung (L04,

L08), so dass keine ECso-Werte bestimmt werden konnten, damit reduzierte sich die Datengrund la-
ge fur diesen Biotest auf 5. Die entsprechenden Ergebnisse haben deshalb nur orientierenden Cha-
rakter. Bei den Ubrigen Biotests war die Datengrundlage mit 11-16 validen Biotests aussagekréaftig.

Tabelle 4: Zusammenfassung der Datenbasisim vorliegenden Ringtest. Die Ergebnisse der grau hin-
terlegten Tests wurden fiir die statistischen Auswertungen nicht beriicksichtigt, da nicht valide. Die
Ergebnisse des Daphnientests mit HSR-2-Eluat von L15 wurden als offensichtlich fehlerhaft eben-
falls von den statistischen Auswertungen ausgeschlossen3!. Die Ergebnisse der blau schraffierten
Biotests wurden als Ausreif3er identifiziert und von weiteren Auswertungen ausgeschlossen.

BAM-G1 | HSR-2
Daphnia Bacteria Algae Fish Daphnia Bacteria Algae Fish

LO1 LO1 LO1 LO1 L01 L0lc

L02 W L02b L02 L02 L02 L02 b L02

L04 b L04 L04 L04 a L04 L04

LO5 a LO5 a,b* c| LOS LO5 a L05abc LO5

L06 L06 L06 LO6 LO6 b LO6 L06 b L06

LO7 LO7 LO7 LO7 LO7 LO7 LO7 LO7

LO8 a LO8 L08 a L08 a L08 a L08 a,b

L09 a L09 a L09a L09 a L09 L09 a

L10 L10 L10 L10 L10 L10

L11 L1la L11b L11 L1la L1la L11b L1la

L12 L12 L12 ¢ L12 L12 L12 L12c L12

L13 L13 b*c L13bc L13 L13 L13bc L13 b*c L13

L14a L14a M L14a L14a L14a

L15 L15 L15¢ L15%** L15 b* L15¢

L16 L16 L16 L16 L16 L16

L17 W

L18 L18 L183a,b L18 L18 L18b
durchgefiihrte 17 14 12 12 17 14 12 12
Anzahl Biotests 15 13 7 12
Elkr Ringteststatis- 16 12 8 11

Gekennzeichnet: a) Probenlagerung abweichend vom Priifplan, b) Blanks >10% b*=kein Blank gemessen, c) nicht valide.

31 L.15: Die Daten zum Daphnientest mit HSR-2-Eluat waren nahezu identisch mit denen fiir BAM-G1-Eluat. Vermutlich lag eine Verwechs-
lung bei der Testdurchfiihrung oder Dateneingabe vor
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4.1.ECso-Werte und G-Werte

Die Ergebnisse aller vorliegenden Biotests sind in Abbildung 1 bis Abbildung 8 dargestellt, eine
zusammenfassende Ubersicht gibt Tabelle 5. Diejenigen Ergebnisse, die aus den oben genannten
Grinden nicht in die Berechnungen von Erwartungswerten und Reproduzierbarkeit eingingen, sind
besonders gekennzeichnet, so dass visuell gepruft werden kann, ob sie dennoch im Rahmen der
ermittelten Variabilitat liegen. Die ECso-Werte und G-Werte der als invalide bewerteten Biotests
lagen in der Regel im selben Bereich wie die validen Testergebnisse. Die exakten Ergebnisse fur

ECsound G-Wert in allen Biotests sind im Anhang gelistet.

Abbildung 1:

EC50, BAM-G1, Daphnia-Test

EC50 Werte aller auswertbaren Daphnien- und Algentests mit Eluat von Priifkérper
BAM-G1.Schwarze Fehlerindikatoren (Whisker): 95% Vertrauensbereiche des
EC50 Wertes, Leere Symbole: Tests nicht valide; Linien: Kenngr6f3en basierend auf
Ausreif3er- bereinigten und validen Testergebnisssen; blaue Linie: geometrischer
Mittelwert; rote gepunktete Linie: 95% Toleranzbereich, rote gestrichelte Linie:
99% Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt oder Dosis-
Wirkungsbeziehung nicht auswertbar (Details siehe Anhang).
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Abbildung 2: EC50 Werte aller auswertbaren Lumineszenz- und Fisch-Ei-Tests mit Eluat von

Priifkorper BAM-G1. Schwarze Fehlerindikatoren (Whisker): 95% Vertrauensberei-
che des EC50 Wertes, Leere Symbole: Tests nicht valide; rote Symbole: Ausreif3er.
Linien: Kenngrofen basierend auf ausreifierbereinigten und validen Testergebnis-
sen; blaue Linie: geometrischer Mittelwert; rote gepunktete Linie: 95% Toleranzbe-
reich, rote gestrichelte Linie: 99% Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht
durchgefiihrt oder Dosis-Wirkungsbeziehung nicht auswertbar (Details siehe An-
hang).
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Abbildung 3:

EC50 Werte aller auswertbaren Daphnien- und Algentests mit Eluat von Priifkdrper
HSR-2.Schwarze Fehlerindikatoren (Whisker): 95% Vertrauensbereichedes EC50
Wertes, rote Symbole: Ausreifier, rosa Symbol (L15, Daphnientest): Ergebnis offen-
sichtlich fehlerhaft, vgl. Tabelle 4. Linien: Kenngr6f3en basierend auf Ausreif3er-
bereinigten und validen Testergebnissen; blaue Linie: geometrischer Mittelwert; ro-
te gepunktete Linie: 95% Toleranzbereich, rote gestrichelte Linie:
99%Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt oder Dosis-
Wirkungsbeziehung nicht auswertbar (Details siehe Anhang).

Blue triangle: LO8 provided a corrected data set after the final workshop tookplace.
The data couldnot be considered for the overall statistical evaluations anymore, but
is shown ere.
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Abbildung 4: EC50 Werte aller auswertbaren Lumineszentests mit Eluat von Priifkrper HSR-2.
Schwarze Fehlerindikatoren (Whisker): 95% Vertrauensbereiche des EC50 Wertes,
Leere Symbole: Tests nicht valide; Linien: Kenngrof3en basierend auf ausreif3erbe-
reinigten und validen Testergebnissen; blaue Linie: geometrischer Mittelwert; rote
gepunktete Linie: 95%Toleranzbereich, rote gestrichelte Linie: 99% Toleranzbe-
reich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt oder Dosis-Wirkungsbeziehung
nicht auswertbar (Details siehe Anhang).

Der Fischei-Test mit HSR-2 zeigte in sieben Laboren gar keine Effekte, in vier Laboren maximal
10% Effekt und je einmal 20%, 30% und 40% Effekt in der hochsten Konzentration. In keinem Fall
konnte eine Dosis-Wirkungs-Beziehung abgeleitet werden. Somit konnten keine ECso-Werte be-
stimmt werden.
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Abbildung5:

G-Werte (LID) aller auswertbaren Daphnien- und Algentests mit Eluat von Priifkor-
per BAM-G1. Leere Symbole: Tests nicht valide. Dreieckige Symbole: G-Wert ,,gr6-
Ber als“ der eingetragene Wert; wenn griin: valide, sonst leer; Werte ,,gréf3er als“
wurden fiir die statistischen Auswertungen nicht beriicksichtigt; Linien: Kenngro-
en basierend auf Ausreif3er-bereinigten und validen Testergebnissen; blaue Linie:
geometrischer Mittelwert; rote gepunktete Linie: 95% Toleranzbereich, rote gestri-
chelte Linie: 99% Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt (De-
tails siehe Anhang).
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Abbildung 6:

G-Werte (LID) aller auswertbaren Lumineszenz und Fisch-Ei-Tests mit Eluat von Priif-
korper BAM-G1. Leere Symbole: Tests nicht valide; rote Symbole: Ausrei3er. Dreiecki-
ge Symbole: G-Wert ist ,,groRer als* der eingetragene Wert; wenn griin: valide, sonst
leer; Werte ,,groRRer als* wurden fur die statistischen Auswertungen nicht beriicksichtigt;
Linien: Kenngrofien basierend auf Ausreier-bereinigten und validen Testergebnissen;
blaue Linie: geometrischer Mittelwert; rote gepunktete Linie: 95% Toleranzbereich, rote
gestrichelte Linie: 99% Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefihrt (De-
tails siehe Anhang).
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Abbildung 7:

G-Werte (LID) aller auswertbaren Daphnien- und Algentests mit Eluat von Priifkor-
per HSR-2. Leere Symbole: Tests nicht valide. Dreieckige Symbole: G-Wert ist ,,gr6-

Ber als“ der eingetragene Wert; wenn griin: valide, sonst leer; Werte ,,gréf3er als“

wurden fiir die statistischen Auswertungen nicht beriicksichtigt; Linien: Kenngro-
3en basierend auf Ausreifier-bereinigten und validen Testergebnissen; blaue Linie:
geometrischer Mittelwert; rote gepunktete Linie: 95%Toleranzbereich, rote gestri-
chelte Linie: 99% Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt (De-

tails siehe Anhang).
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Abbildung 8:

G-Werte (LID) aller auswertbaren Lumineszenz und Fisch-Ei-Tests mit Eluat von Priif-

korper HSR-2. Leere Symbole: Tests nicht valide. Linien: KenngroRen basierend auf
Ausreiler-bereinigten und validen Testergebnissen; blaue Linie: geometrischer Mittel-

wert; rote gepunktete Linie: 95% Toleranzbereich, rote gestrichelte Linie:

99%Toleranzbereich. Fehlende Werte: Test nicht durchgefiihrt (Details siehe Anhang).
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Tabelle 5 fasst die Ergebnisse des vorliegenden Ringtests zusammen. Bei den G-Werten wurden
diejenigen Ergebnisse, die nur als ,groRer als x*“ angegeben werden konnten, nicht in die statisti-
schen Auswertungen einbezogen. In den Féllen, in denen solche G-Werte auftraten, wird der Mit-

telwert (und damit die Toxizitdt) somit tendenziell etwas unterschatzt.

ECso-Werte und G-Werte sind umgekehrt proportional, deshalb spiegeln die Ergebnisse der G-
Werte die Resultate der ECso-Werte wider. Die folgenden Aussagen zu den EC-Werten gelten des-
halb sinngemal auch fur die G-Werte.

Tabelle 5: Zusammenfassung der Ergebnisse fiir die verschiedenen Biotests, Eluate und End-
punkte. Expected value = Erwartungswert, CI = Vertrauensbereich (,,confidencein-
terval“); PI=Toleranzbereich (,,Prediction Interval®); Vergleichs-Stabw = sR, CV%
= Variationskoeffizient in %. Die Ergebnisse fiir den Algentest mit HSR-2-Eluat sind
kursiv dargestellt, da wegen des niedrigen Stichprobenumfangsvon n=5 unsicher.

BAM-G1
EC50 LID
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish
n (initial) 17 12 14 12 17 12 14 12
invalid tests 0 4 1 0 0 4 1 0

outlier 0 0 1 1 0 0 1 1

g?fgg/“') ob- 1 0 1 0 2 2 2 0

n (final) 16 8 11 11 15 6 10 11

Expected value 0,78 2,39 1,07 24,56 552,2 196,9 995,0 10,86

geometricmean 0,52 1,61 0,76 19,64 396 152,4 804,0 8,66

95% Cl 0,34-0,81| 0,87-2,98 | 0,46-1,23 |13,23-29,16 | 262-598 | 85,9 -270| 536-1204 | 5,82-12,89

95% Pl 0,09-3,02| 0,28-9,23 | 0,15-3,85 | 530-72,83 | 80—1961|37,5-620| 223-2891 |2,32-32,40

99% P 0,05-521]0,16-1591| 0,09-6,39 | 3,52-109,5 | 49—3227|24,2-959| 150-4305 | 1,54 - 48,84

SR 0,86 2,64 1,06 18,44 537,8 161,1 725,4 8,22

Ve % 110,5 110,2 99,7 75,1 97,4 81,8 72,9 75,7

HSR-2
EC50
Daphnia Algae Bacteria Fish Daphnia Algae Bacteria Fish

n (initial) 17 12 14 12 17 12 14 12

Invalidtests 0 5 1 0 0 5 1 0

outlier 1 0 0 0 1 0 0 0

No ECx/LID obtained 2 2 1 0 3 0 1 0

n (final) 14 5 12 12 13 7 12 12

Expected value 65,08 45,55 15,86 n.d. 2,39 8,31 59,46 1,25

Geometricmean 64,80 42,81 12,70 n.d. 2,34 5,56 47,73 1,2

95% Cl 61,7-68,0 | 31,4-583 87-185 | nd.| 2,09-261 | 26-122 | 328-695 | 1,0-14

95% Pl 54,0-77,8 | 21,5-854 3,4-469 | nd.| 1,56-3,50 | 1,0-32,0 | 13,0-175 | 0,6-2,2

99% P 51,0-82,3 | 17,3-1059 | 2,3-705 [ n.d. | 1,38-396 | 06-552 | 87-262 | 05-27

SR 6,1 16,57 11,87 n.d. 0,50 9,14 44,15 0,4

Ve % 9,3 36,4 74,8 n.d. 20,7 110,3 74,3 32,1

143




UBA Texte Testbatteriezur 6kotoxikologischen Bewertung der Umweltvertraglichkeit von Bauprodukten

4.2 Empfindlichkeit der untersuchten Biotests und Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse

Mit Ausnahme des Fischei-Tests zeigten alle gepriften Biotests fiir beide Eluate eindeutige Effekte,
d.h. die potentielle Toxizitat des untersuchten Testguts konnte grundsétzlich detektiert werden. Da-
bei waren auch graduelle Unterschiede in der Toxizitdt zwischen Testgut und Biotest ableitbar.

Das Eluat von Prifkérper BAM-G1 ergab generell deutlich niedrigere ECso-Werte als das von
Prifkorper HSR-2, d.h. es war erheblich toxischer.

Der Fischtest reagierte gegeniber beiden Eluaten mit Abstand am unempfindlichsten, gegeniber
HSR-2-Eluat sogar haufig gar nicht. Bei den Ubrigen Biotests hing die Empfindlichkeit vom Eluat
ab: gegeniber BAM-G1-Eluat reagierte der Daphnientest am empfindlichsten, gefolgt vom
Leuchtbakterientest und Algentest. Gegentiber HSR-2-Eluat zeigte der Leuchtbakterientest die
groRte Empfindlichkeit, darauf folgten mit deutlichem Abstand Algentest und Daphnientest. Dies
lasst sich folgendermallen zusammenfassen:

Empfindlichkeit gegenlber Eluat von

BAM-G1.: Daphnientest > Leuchtbakterientest > Algentest >> Fischtest
HSR-2: Leuchtbakterientest >> Algentest > Daphnientest > Fischtest

Leuchtbakterientest, Algentest und Daphnientest waren fur beide gepruften Eluate in der Lage, eine
toxische Wirkung anzuzeigen, dies je nach Testgut mit unterschiedlicher Sensitivitdt. Der Fischei-
test erwies sich als deutlich weniger sensitiv als die (brigens Tests.

Die Reproduzierbarkeit eines Messergebnisses wird blicherweise anhand des Variationskoeffizien-
ten beurteilt. Fir lognormalverteilte Variablen ist der Variationskoeffizient jedoch eher ein MaR fur
den Grad der Asymmetrie als fur die Reproduzierbarkeit, so gilt ein Variationskoeffizient grofer
33% als Indiz fir eine stark asymmetrische Verteilung3? .

Die im vorliegenden Ringtest bestimmten Variationskoeffizienten von bis zu 110% fur ECso-Werte
soliten nicht an den Ublichen Variationskoeffizienten fur biologische Messvariablen wie Zellzahlen,
Sprosslangen oder andere normalverteilte Merkmale gemessen werden. Zum einen sind ECso-Werte
kein eigentliches Messergebnis, sondern werden erst durch komplexe statistische Methoden abge-
leitet aus mehreren einzelnen Messvariablen und sind deshalb per Definition mit einer mehr oder
weniger grolRen Unsicherheit behaftet (95% Vertrauensbereich). Zum anderen integrieren die ECso-
und G-Werte (=Endpunkte der jeweiligen Biotests) im vorliegenden Ringtest ihrerseits tber die
Variabilitdt aus dem gesamtem komplexen Verfahrensablauf von Elutionsprozess uber Probenlage-
rung bis hin zu eigentlichen Biotestdurchfiihrung, was naturgeméld die Variabilitdt erhoht.

Eine einheitliche Rangfolge der verwendeten Biotests hinsichtlich der Reproduzierbarkeit ihrer Er-
gebnisse lasst sich nicht ableiten. Fir Eluat aus BAM-G1 ist die Variabilitdt unabhdangig vom Bio-
test einheitlich relativ hoch (CV = 73% bis 110%), wahrend sie fir Eluat aus HSR-2 mit Biotest
und Empfindlichkeit variiert: sehr gut reproduzierbar sind die Ergebnisse des am wenigsten emp-
findlichen Daphnientests (CV= 9,3%), es folgt der Algentest (36,4%), die hochste Variabilitat zeigt

32 Sachs, L., Hedderich J.,2009, Angewandte Statistik, 13. Auflage, Springer
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der Leuchtbakterientest (74,8%), d.h. der Test mit der grof3ten Empfindlichkeit gegeniiber HSR-2-
Eluat33 .

Insgesamt gilt fur die Reproduzierbarkeit eines ECso- oder G-Wertes: je toxischer die Wirkung des
Eluats, desto variabler die Ergebnisse. Ein Grund, dass die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse im
vorliegenden Ringtest umgekehrt proportional ist zur Toxizitat der gepriften Bauprodukte, da bei
Testgut mit stark toxischer Wirkung schon geringe Unterschiede beim Elutionsprozess groRe Unter-
schiede in der Wirkung auf die gepriften Testorganismen zur Folge haben konnen.

Die beobachtete Variabilitdt der Ergebnisse stellt die Untergrenze der zu tatsachlichen Variabilitat
der gepruften Verfahren dar, da mit dem vorgegebenen Ringtestdesign nur die Interlaborvarianz
beziiglich Elutionsprozess und Biotestdurchfiihrung ermittelt werden konnte, nicht jedoch die Wie-
derholvarianz. Allerdings schlie3t die im Ringtest beobachtete Varianz auch variabilitatserhghende
Faktoren wie Elutionsprozess, Art und Dauer der Probenlagerung und mdgliche Blankeffekte ein,
welche insgesamt sehr heterogen waren. Angesichts des dul3erst komplexen Gesamtprozesses zei-
gen die gepriften Biotests mit den verwendeten Eluaten eine akzeptable Reproduzierbarkeit.

4.3.Z-scores und Standardisierungsbedarf

Anhand der s-scores kann beurteilt werden, ob einzelne Ergebnisse auRerhalb des Ausreil3erberei-
nigten 95% Toleranzbereichs liegen. Ublicherweise werden z-scores zur Ermittlung der Leistungs-
fahigkeit der teilnehmenden Laboratorien verwendet. Im vorliegenden Ringtest geht es jedoch um
die Bestimmung der Prézision der Messverfahren einschlieRlich Eluatherstellung. Z-scores oberhalb
der kritischen Grenze von + 2 sind deshalb kein Indiz fir fehlende Kompetenz eines Labors, son-
dern vielmehr ein Anzeichen fur weiteren Standardisierungsbedarf der Methode. Die Biotestweise
Betrachtung (Abbildung 9 bis Abbildung 12) identifiziert beim Daphnientest je einen stark nach
unten abweichenden ECso-Wert mit BAM-G1 (L10) und HSR-2 (L02), beim Leuchtbakterientest
einen deutlich erhthten ECso-Wert mit BAM-G1 (L09) und im Fischeitest einen auffallig niedrigen
EC 50 Wert mit BAM-G1(L11). Im letzteren Fall ist auch der entsprechende G-Wert erwartungs-
gemal’ deutlich erhoht.

Der Abgleich mit den Versuchsrandbedingungen ergab keine Hinweise auf einen systematischen
Zusammenhang zwischen diesen auffalligen Ergebnissen und der Art der Probenlagerung oder an-
deren Randbedingungen.

Die laborspezifische Auswertung der mittleren z-scores kann ebenfalls Hinweise auf Standardisie-
rungsbedarf der Methode geben, denn unter der Annahme von zufallsbedingter Variabilitat ist zu
erwarten, dass ein Labor in den verschiedenen Biotests gleichermaRen teils hohere, teils niedrigere
Messwerte findet als der jeweilige Erwartungswert, dass also die mittlere Abweichung vom Soll-
wert fir jedes Labor nahe Null ist. Ist dies nicht der Fall, erhdlt ein Labor also systematisch hohere
oder niedrigere Ergebnisse als die anderen Ringtestteilnehmer, so deutet dass auf systematisch an-
dere Randbedingungen als Ursache hin. Ein laborspezifischer mittlerer z-score wurde dann ermit-

33 Die Testergebnisse geben keinen Anlass zur Annahme einer unterschiedliche Empfindlichkeit von fliissig getrockneten
und gefriergetrockneten Bakterien als Ursache fiir die erhShte Variabilitdt im Leuchtbakterientest.
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telt, wenn fur ein Labor pro Bauprodukt fir mindestens drei von vier Biotests z-scores vorlagen,
bzw. fir den gesamten Ringtest fur mindestens funf von acht Biotests. Diese Bedingung war fur 11
der 17 Ringtestteilnehmer erfiillt (Tabelle 6).

Die folgenden Betrachtungen beziehen sich auf die ECso-Werte. Fir G-Werte gelten die Aussagen
sinngeméal’ ebenfalls, jedoch ergeben die z-scores fir die G-Werte wegen deren diskreten Eigen-
schaften ein ungenaueres Bild.

In den meisten Féllen lag der mittlere z-score pro Labor zwischen — 0,7 und +0,7, die Labore erziel-
ten somit in der Regel gleichermalRen nach oben wie nach unten abweichende z-scores. Lediglich
die drei Biotests von L11 mit HSR-2 sowie alle Biotests von L14 ergaben einen systematisch erhoh-
ten mittleren z-Wert (L11: 1,059, L14: 1,019). Die Prufung der Elutionsprotokolle und Lagerungs-
bedingungen fir L11 und L14 ergab, dass die betreffenden Biotests von L11 mit ein und demsel-
ben, frisch zubereitetem HSR-2 Eluat durchgefiihrt wurden, und dass L14 sowohl das BAM-G1-
Eluat als auch das HSR-2-Eluat nicht tiefgeklhlt gelagert hatte, sondern bei 4°C. Dies kénnte da-
rauf hinweisen, dass die Toxizitat frisch zubereiteter oder gekihlt gelagerter Eluate mdglicherweise
hoher ist als die tiefgekiihlt gelagerter Eluate.

Die gezielte Auswertung von Einzel-z-scores aller Biotests mit nicht tiefgekthltem Eluat konnte
jedoch keinen systematischen Zusammenhang zwischen Art der Probenlagerung und z-score auf-
zeigen. Moglicherweise waren die Randbedingungen insgesamt zu heterogen, um einen einzelnen
Faktor als Ursache fur Abweichungen ausmachen zu konnen.

Auch wenn im vorliegenden Ringtest somit keine eindeutigen Ursachen fir auffallige Ergebnisse
identifiziert werden konnten, so kann festgehalten werden, dass Elutionsprozess und Probenlage-
rung eine zentrale Rolle spielen bezlglich Aussagekraft und Reproduzierbarkeit. Zukinftige Stan-
dardisierungsbestrebungen soliten deshalb dort ansetzen.
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Tabelle 6: Ubersicht laborspezifische z-scores und mittlere z-scores fiir Labore, fiirdie pro
Eluat mindestensdrei z-scores vorlagen und / oder fiir den gesamten Ringtest min-
destens fiinf

BAM Gl HSR 2

Merkmal [ Alge Daphnie Fisch | Luminesc |z mittel Alge | Daphnie| Fisch | Luminesc |z mittel zr:lilt;el
L01 | EC50 |-1,586 | 0,878 -0,377 | -0,362 |Lo1 0,939 -0,025 -0,034
L02 | EC50 | 0,413 | 0,652 | 0,573 0,546 |L02|-0,590 | -2,444 0,477 | -1,171 | -0,312
LO4 | EC50 | 0,643 0,420 LO4 0,512
L05 | EC50 -1,025 | 0,451 LO5
L06 | EC50 |-0,324 | 0955 | 0,784 | -0,747 | 0,167 |L06 |-1,429 | 0,084 0,841 | -0,729 | -0,217
L07 | EC50 | 0,610 | 0,748 | -0,237 | 0,038 | 0,290 [L07| 0,572 | 0,348 0,692 | 0,537 | 0,396
L08 | EC50 | 0,469 | 0,895 -1,026 | 0,113 |L08 0,939 -1,824 -0,109
L09 | EC50 -0,205 | 0,213 | 2,150 | 0,719 |L09 -1,044 0,821 0,387
L10 | EC50 -2,087 | 0,203 | -0,091 |-0,658 |L10 -1,338 0,263 -0,610
L11 | EC50 | 1,48 | -1,448 | 2,771 | 0,797 | -0,569 |L11| 1,066 | 0,348 1,765 | 1,059 | 0,129
L12 | EC50 -0,966 | -0,508 L12 0,939
L13 | EC50 -0,730 | 0,107 L13 -0,224
L14 | EC50 1,416 1,032 L14 0,939 0,689 1,019
L15 | EC50 -0,428 -0,370 L15 0,467
L16 | EC50 0457 | 0766 | -0,076 | 0,382 |L16 0,171 -0,246 0,214
L17 | EC50 -0,311 L17
L18 | EC50 |-1,373 | 0,322 -1,330 | -0,794 |L18| 0,382 | -0,170 -1,283 | -0,357 | -0,575
L01 G -0,524 0,992 L01 -0,760 1,054
L02 G 0,645 | -0,876 | -0,546 -0,689 |102|-0,787 | 1,215 | -0,553 | -0,604 | -0,182 | -0,399
LO4 G 1,291 -1,149 LO4 -0,760 | 1,658
L05 G -0,546 LO5 -0,553
L06 G 0,323 | -1,724 | -0,546 | 0992 | -0,239 [Lo6| 0,524 | -0,760 | -0,553 | 1,054 | 0,067 | -0,086
L07 G 0323 | -1,372 | -0,118 | -0,070 |-0,310 |L07 | 0,041 | -0,760 | 1,658 | -0,604 | 0,084 | -0,113
L08 G 0,323 | -0,524 1,432 | 0,410 |L08 -0,760 1,488 0,392
L09 G -0,036 | 0484 | -1,753 | -0,435 |L09 1,215 | -0,553 | -1,038 | -0,125 | -0,299
Lio| G 1,668 | 0484 | -0,070 | 0,694 [L10 1,215 | -0,553 | -0,604 | 0,020 | 0,357
L11 G |-1,614 | 1,093 | 2,544 | -0,691 | 0,333 [L11-1,130 | -0,760 | -0,553 | -1,650 | -1,023 | -0,345
L12 G 1,172 | 0,484 L12 -0,760 | -0,553
L13 G 0,324 | -0,546 L13 1,215 | -0,553
L14 G -0,876 -1,132 L14 -0,760 | -0,553 | -0,604 | -0,639 | -0,785
L15 G 1,172 0,371 L15 0,442
L16 G -0,028 | -0,546 | -0,070 | -0,215 |L16 1,215 | 1,658 | 0,008 | 0,961 | 0,373
L17 G 0,324 L17
L18 G 0,324 L18| 1,352 1,054
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Abbildung9: z-Scores fiir EC50- und G-Werte aus Algentests mit BAM-G1-Eluat (P1) und HSR-2-

Eluat (P2)
ProbaiMarmal
P1/EC50 P1/G P2/EC5H0 P2IG
L0 *
Loz ) 4 4 <
L04- > [
5 " { ) <] 4
N RN YRR R
Wy )
L1 > « > <
w4 S
2401224012 2101224012
Z-Score

Abbildung10:  z-Scores fiir EC50- und G-Werte aus Daphnientests mit BAM-G1- Eluat (P1) und
HSR-2-Eluat (P2)
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Abbildung11:  z-Scores fiir EC50- und G-Werteaus Leuchtbakterientests mit BAM-G1- Eluat (P1)
und HSR-2-Eluat (P2)
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Abbildung 12:  z-Scores fiir EC50- und G-Werte aus Fisch-Ei-Tests mit BAM-G1-Eluat (P1) und
HSR-2-Eluat (P2)
ProbaiMemmal
P1/ECS50 P1IG P2IG
L02- > <
L04- B
Los- <
Log- >
L07- |
g Loo-
E L40- :

:

'AAAAAA'AAY

A A"v‘,_AA‘A

=

-

[X]

149




UBA Texte Testbatteriezur 6kotoxikologischen Bewertung der Umweltvertraglichkeit von Bauprodukten

5. Zusammenfassung

In einem Ringtest mit insgesamt 17 Teilnehmern fiihrte jedes Labor je einen Elutionsprozess fir die
Prifkérper BAM-G1 und HSR-2 durch. Die Eluate wurden anschlieRend mit den folgenden vier
Biotests auf ihre Toxizitdt gepruft: Algentest nach ISO 8692:2012, Daphnientest nach DIN EN 1SO
(01/2013) bzw. ISO 6341:2012, Leuchtbakterientest nach DIN EN I1SO 11348 Teil 1-3 (05/2009),
Fischeitest nach DIN EN 1SO 15088 86/2009) bzw. ISO 15088:2007.

Als Toxizitdtsmalle wurden G-Werte und EC-50 Werte bestimmt. Die Methodenvalidierung wurde
in Anlehnung an DIN ISO 5725-2 durchgefiihrt. Da ECso-Werte und G-Werte nicht normalverteilt
sind, wurden die Auswertungen mit den logarithmierten Daten durchgefuhrt. Nach Ausschluss der
nicht validen bzw. als Ausreiler identifizierten Biotests sowie derjenigen Tests ohne auswertbare
Dosis-Wirkungsbeziehung basieren die statistischen Auswertungen des vorliegenden Ringtests auf
5 bzw. 8 Algentest ( HSR-2-Eluat bzw. BAM-G1-Eluat) sowie jeweils 11-16 Daphnientests,
Leuchtbakterientests und Fischeitests. Mit Ausnahme des Algentests mit HSR-2-Eluat sind die Er-
gebnisse statistisch aussagekraftig.

Das Eluat von Prifkérper BAM-G1 ergab generell deutlich niedrigere ECso-Werte als das von
Prifkorper HSR-2, d.h. es war erheblich toxischer. Leuchtbakterientest, Algentest und Daphnientest
waren grundsatzlich in der Lage, eine toxische Wirkung der gepriften Eluate anzuzeigen. Der Fi-
scheitest erwies sich als deutlich unempfindlicher als die Ubrigens Tests und zeigte mit HSR-2-
Eluat gar keine Effekte. Die brigen Biotests waren je nach Testgut unterschiedlich sensitiv:
BAM-G1-Eluat: Sensttivitat Daphnientest > Leuchtbakterientest > Algentest >> Fischtest;
HSR-2-Eluat: Sensitivitdt Leuchtbakterientest >> Algentest > Daphnientest > Fischtest.

Mit wenigen Ausnahmen wurde in den parallel Uber den gesamten Ablauf mitgefiihrten Blindwert-
kontrollen in der Verdinnungsstufe 2 keine Toxizitdt gefunden. Somit wurden in den verschieden
Versuchsabschnitten, von der Elution Uber Eluatlagerung und Eluatvorbehandlung bis zur Durch-
fihrung der Okotoxizitatstests, keine signifikanten Kontaminationen (iber das Elutionswasser und
die Geratschaften eingetragen.

Die ermittelten Variationskoeffizienten lagen fur BAM-G1-Eluat zwischen 73% und 110%, fur
HSR-2-Eluat zwischen 9% und 75%. Eine einheitliche Rangfolge der verwendeten Biotests hin-
sichtlich der Reproduzierbarkeit ihrer Ergebnisse lie} sich nicht ableiten, vielmehr hing die Repro-
duzierbarkeit eines ECso- oder G-Wertes in erster Linie vom Testgut ab, dabei galt: je toxischer das
Testgut, desto variabler die Ergebnisse. Dies ist miglicherweise darauf zurtickzufiihren, dass bei
Testgut mit stark toxischer Wirkung schon geringe Unterschiede beim Elutionsprozess groRe Unter-
schiede in der Wirkung auf die gepriften Testorganismen zur Folge haben konnen.

Die ermittelten Variabilitdten stellen Untergrenzen dar, da mit dem gegebenen Ringtestdesign nur
die Interlaborvarianz ermittelt werden konnte, nicht die Wiederholvarianz.

Elutionsprozess, Probenlagerung und Probenvorbehandlung spielen vermutlich eine zentrale Rolle
bezuglich Aussagekraft und Reproduzierbarkeit. Zukinftige Standardisierungsbestrebungen sollten
deshalb dort ansetzen.
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Sowohl in ihrer absoluten Hohe als auch in der Reihenfolge der Empfindlichkeit der Testorganis-
men unterschieden sich beiden gepriften Bauprodukte deutlich, so dass der Gesamtprozess aus
Elutionsverfahren und Testbatterie als grundsatzlich geeignet bewertet werden kann, eine 6kotoxi-
kologische Charakterisierung der Bauprodukte mit akzeptabler Variabilitdt vorzunehmen.
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Anhang

Tabelle Al: Probenlagerung und Lagerungsdauer

BAM-G1, Biotest

date elution - start biotest frozen / freshlv prepared / 4°

Daphnia

Bacteria

Algae

Fish

L01 24.9.-12.10.

L01 24.9.-12.10.

L01 24.9.-2.11.

L02 20.10.-27.10

L02 20.10.-3.11.

L02 20.10.-21.10.

L02 20.10.-27.10

L04 20.10.-26.10.

L04 20.10.-17.11.

L06 26.8.-20.10.

L04 20.10.-26.10.

L0513.10.-1.12.

L05 13.10.

107 28.10.-12.11.

L05 13.10. L06 25.8.-21.9.
L06 26.8.-20.10. L08 14.11.-18.11. L06 26.8.-10.11. L07 28.10.-10.11.
L07 28.10.-10.11. L09 6.10. L07 28.10.-6.11. L09 17.11.
L08 3.11. 110 25.9.-6.10. L08 3.11. 110 25.9.-17.11.
L0917.11. L11 7.10. L11 7.10.-13.10. 111 7.10.-5.11.
L10 25.9.-4.11. L12 30.9.-15.10. L12 29.9.-16.11. L12 30.9.-5.10.
L11 7.10.-3.11. 11317.11.-3.12. 11317.11.-30.11. 11317.11.-23.11.

L12 30.9.-26.10.

L14 20.10.-2.11.

L156.10. -13.10.

114 20.10.-3.11.

11317.11.-24.11.

115 6.10. - 13.10.

L18 7.10.-3.11. - 13.11.*

L16 29.9.-20.10.

114 20.10.-3.11.

L16 29.9.-19.10.

115 6.10. -19.10

118 7.10.-30.10.

116 29.9.-19.10.

1179.10.-13.10.-15.10
118 7.10.-3.11.

_’I‘_L18: Eluat war TK, aber nach Auftauen aufbewahrt biszum
est

LO9 mehrere Elutionsprozesse, jeweils frisch
hergestellt

L10 Elutiondurch Hydrotox

HSR-2, Biotest
date elution - start biotest frozen / freshly prepared / 4°

Daphnia

Bacteria

Algae Fish
LO1 24.9.-5.10. LO1 24.9.-12.10. L01 24.9.-12.10 L02 14.10..-27.10
L02 15.10.-20.10. L02 15.10.-6.11. L02 15.10.-27.10. L044.11.-10.11.
L043.11.-4.11. L06 25.9.-9.10. L044.11.-12.11. L053.11.-1.12.
LO5 3.11. LO7 28.10.-10.11. LOS5 3.11. LO6 25.9. - 29.9.
L06 25.9.-3.11. L08 17.11.-18.11. L06 24.9.-19.10. L07 28.10.-17.11.
L07 28.10.-4.11. L09 6.10.-17.11. L07 28.10.-6.11. L09 6.10.
L08 17.11. L10 25.9.-8.10. L08 17.11. L10 25.9.-21.10.
L09 6.10. L11 8.10. L11 8.10.-2.11. L11 8.10.
L10 25.9.-13.10. L12 29.9.-14.10. L12 29.9.-12.10. L12 29.9.-20.10.
L11 8.10. L1317.11.-1.12. L1317.11.-1.12. L1317.11.-23.11.

L12 29.9.-19.10.

L14 20.10.-3.11.

L155.10. - 13.10.

114 20.10.-26.10.

11317.11.-24.11.

1155.10. -14,10

1184.11.-6.11.

L16 29.9.-20.10.

L14 20.10.-26.10.

116 29.9.-19.10.

L156.10. -19.10

1184.11.-6.11.

L16 29.9.-19.10.

1179.10.-13.10.-15.10

1184.11.-10.11.

L10 Elutiondurch Hydrotox
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BAM-G1, Biotest

time frozen / freshly

prepared / 4°

Daphnia Bacteria Algae Fish
L0118d L0118d L019d L027d
L0215d L021d L027d Lode6d
L0428 d L06 55 d Lo46d L0529d
LO5 L0715d LO5 13.10. L0627d
L06 25d Log4ad L06 44 d L0713d
L0713 d L09 6.10. L079d L09 17.11.
LO8 L1011d LO8 3.11. L1053d
LO9 L11 7.10. L116d 11129d
L1041d L12 15d L12 48 d L125d
L1126d L1316d L1313d L136d
L1226d 114 13d L15 8d L14 14d
L137d L15 7d L18 27d L1621d
L14 14d L1620d
L1513d L1823d
L1620d
L174d+2d4°
L1827d
HSR-2, Biotest
time frozen / freshly prepared / 4°
Daphnia Bacteria Algae Fish
L0115d L0118d L0118d L0213 d
L02 26d L0222d L02 12d Lo4e6d
L04 3.11.-4.11. L0614 d L048d LO5 28 d
LO5 3.11. L0713d LO5 3.11. Lo64d
L0639d L08 17.11.-18.11. L06 25d L0720d
L077d L0948 d L079d L09 6.10.
L08 17.11. L1013d L08 17.11. L1026d
L09 6.10. L11 8.10. 11125d L11 8.10.
L1018d L1215d L1213d L1221d
L11 8.10. L1314d L1314d L136d
L1220d L14 14d L15 &d L14 6d
L137d L15 9d L182d L1621d
L14 6d L16 20 d
L1513d L182d
L16 20d
L174d+2d4°
L186d
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Tabelle A2: Getestete Verdinnungen und Testdesigns

BAM-G1, Biotest

dilution steps according to test protocol / other dilutions / test design

Daphnia Bacteria Algae Fish
L01 LO01 L01 LO2
L02 L02 LO2 LO2 LO4 Ctrl24 RTr 10 R, Blank20R
L04 Ctrl 8 Repl, Tr 4 Repl LO6 LO4 LO5
LOS Ctrl 4 Repl Tr 3 Repl LO7 LO5 LO6
L06 2 Repl LO8 LO6 LO7
LO7 L09 L07 LO9
LO8 + G24,12,6 L10 L08 + zusatzliche L10
LO9 L11 L11 L11
L10 2 Repl L12 L12 L12
L11 2 Repl L13 L13 Ctrl 3 Repl L13
L12 2 Repl L14 (Teilmenge) L15 L14
L13 L15 (Teilmenge) L18 L16
L14 L16 (Teilmenge)
L15 3 Repl a 6* L18
L16 2 Repl a 10
L17
L18
sofern nicht anders ver-
sofern nicht anders vermerkt: merkt: Ctrl 6 +Tr 3 Repli- sofern nicht anders vermerkt: Ctrl
Ctrl +Tr 4 Replikatea 5 Tiere kate 10 +Tr 10 Replikate a ieweils 1 Tier

HSR-2, Biotest

dilution steps according to test protocol / other dilutions / test design

Daphnia Bacteria Algae Fish
L01 LO1 LO1 LO2
L02 L02 L02 L02 L04 Ctrl 24 Repl Tr 10 Repl
L04 Ctrl 6 Repl, Tr 4 Repl LO6 LO4 LOS
LO5 LO7 LO5 LO6
LO6 2 Repl LO8 LO6 ohne G32 LO7
LO7 LO9 LO7 LO9
LO8 ohne G8 L10 LO8 L10
LO9 L11 L11 L11
L10 2 Repl L12 L12 L12
L11 2 Repl L13 L13 L13
L12 2 Repl L14 (Teilmenge) L15 L14
113 L15 (Teilmenge) L18 L16
L14 L16 (Teilmenge)
L15 3 Repl a 6* L18
L16 2 Repl a 10
L17
L18
sofern nicht andersver-  sofern nicht anders vermerkt: Ctrl
sofern nicht anders vermerkt: Ctrl merkt: Ctrl 6 + Tr 3 Repli- 10 +Tr 10 Replikate a jeweils 1
+Tr 4 Replikatea 5 Tiere kate Tier

*L15: ei§entlich6 Repl a3 tiere;
aber je 2 Replikate zusammen
eingegeben in template

*L15: gleiche Verdinnungen und
Ergebnisse wie BAM -Vewechs-
lung?
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Tabelle A3: Ergebnisse Blankmessungen

BAM-G1
Blank kein Effekt / Tote > 10% 0. %’ Hemmung (Bact) 0. % von control (Alge) >10%
Daphnia Bacteria Algae Fish
LO1 L014,1% LO1 98% L02 1 Tot von 10
L02 L02 11% L02 127% LO4
LO4 4 Tote von 20 LO6 3,75% LO4 104% LO5*
LO5 LO7 4,6% LOS kein Blank LO6 1 tot von 10
L06 1 tot von 10 LO8 LO6 98% L07
LO7 L09 1,8% LO7 95% LOS
LO8 L10 LO8 99% L10
L09 1 tot von 20 L11 L11112% L11* (24h)
L10 L12 L12 90% L12
L11 L13 kein Blank L13 40% L13
L12 L14 1,8% L15 103% L14
L13 L15 -4,3% L18 82% L16
L14 L16 1,9%
L15 L18
L16
L17 2 tot von 20
L18
Effekte +/-1% =nicht *LO5: Datei fehlt, aberlaut
angegeben Protokoll keine Totenin
Blank
*L11 nur 24h Werte
HSR-2
Blank kein Effekt / Tote > 10% 0. %Hemmung (Bact) 0. % von control (Alge) >10%
Daphnia Bacteria Algae Fish
LO1 L01 3,9% LO1 104% LO2
LO2 L02 7% L02 136% LO4
L04 3 Tote von 30 L06 6,5% L04 105% LOS*
LOS LO7 3% LO5 121% LO6
LO6 2 tot von 10 LO8 5% L06 113% LO7
LO7 L09 4,7% LO7 95% LO9
LO8 L10 L08111% L10
LO9 L11 L11 86% L11
L10 L12 L12 103% L12
L11 L13 87% L13 kein Blank L13
L12 L14 L15102% L14
L13 L15 kein Blank L18 78% L16
L14 L16 1,9%
L15 L18 2,5%
L16
L17 2 tot von 20
L18

Effekte +/- 1% =nicht
angegeben

*L05: Datei fehlt,aberlaut
Protokollkeine Totenin
Blank
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Tabelle A4: Ergebnisse Validitatsprifung Daphnientest

BAM-G1
Daphnia
02 Test Ende | Mortality ctrl 24h EC50 valid / not
2 mg/L <=10% valid
ﬁ

keine Angabe 0% 1,23 L01

8,0 0% 2,00 L02
keine Angabe 2,50% 1,02 L04
keine Angabe 0% keine Angabe L05

7.8 10% 1,27 LO6
keine Angabe 0% 0,72 LO7
keine Angabe 0% 1,06 L08

8,1 0% 1,40 LO9
keine Angabe 0% 1,35 L10
keine Angabe 0% 0,99 L11

8.6 0% 1,14 L12
keine Angabe 0% 2,35 (ZnCI2) L13 *

8,7 0% 1,3 L14
keine Angabe 0% 0,95 L15

84 0% 1,1 L16
keine Angabe 10% 1,23 L17
keine Angabe 0% 1,16 118

HSR-2
Daphnia
02 Test Ende Mort_alitx ctrl 24h EC50 | valid / not
>=2mg/L <=10% Cr2 valid
0,6- 2 1 mg/L

keine Angabe 0% 1,23 LO1

8.3 0% 1,61 LO2
keine Angabe 3,33% 1,02 L04
keine Angabe 0% keine Angabe LO5

7.4 0% 1,27 LO6
keine Angabe 0% 0,72 LO7
keine Angabe 0% 1,21 LO8

8,6 0% 1.4 L09
keine Angabe 0% 1,35 L10
keine Angabe 0% 1,02 L11

8,5 0% 1,14 L12
keine Angabe 5% 2,35 (ZnCl2) L13*

9,0 0% 1,3 L14
keine Angabe 0% 0,95 L15

8,5 0% 1.1 L16
keine Angabe 10% 1,23 L17
keine Angabe 0% 1,16 L18

*1.13: Ref.Substance ZnCl2; Ergebnisse Aquacheck Ringtest, Daphnia 48h, ZnCl.: Mittelwert 1,82 mg/L, Std 0,330 mg/L; hieraus berechne-
ter 95%-Vorhersagebereich des Mittelwerts: 1,17 — 2,47 mg/L - valide

Tabelle A5: Ergebnisse Validitatsprifung Leuchtbakterientest

| BAM-G1 HSR-2
Bacteria Bacteria
L Q- | s k== 3% ﬁ‘lel.Lrbl-g:/‘:ZrS- valid { not Ikt 0,6-1,3 Cc\%,'h;h?ﬁ ¥ I?:ltanZZr?J: valid [ not

1,02 0,009 / ok 39,5 L01 0,97 2,5/ 0ok 41,3 L01
0,99 2,6 / ok 41 L02 1,03 2,8/ ok 42 L02
1,12 0,64 / ok 45-60 LO6 1,15 0,25/ ok 45-60 LO6
0,99 0,11/ ok 63,5 L07 1,07 0,96 / ok 63,5 L07
0.8 1,79 / ok 39,9 L08 0,8 1,1/ ok 41 L08
1,2 0,40 / ok 46 L09 1,13 0,83 / ok 60 L09
1,17 0,63 / ok 36 L10 1,13 1,11 / ok 32,7 L10
1,15 0,15/ ok 38 L11 1,14 1,36 / ok 38 L11
1,14 0/ ok 55,6 L12 1,11 0/ ok 59,6 L12
0,81 0’235,43é/,(e)rd 22 L13 0,79 34/ nge rd> 22 113

1 0,66 / ok 42,1 L14 0,94 0,44 / ok 39,1 L14
0,98 0,06 / ok 37 L15 0,97 1,42 / ok 37 115
099 015/ ok 67 Li6 1,13 0.14 /ok 64 L16
1,15 1,24 / ok 55,7 L18 0,98 2.5 / ok 50.7 118
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Tabelle A6: Ergebnisse Validitatsprifung Algentest

BAM-G1 HSR-2

Algae Algae
Grocer g | <= | R | S || Sevcerggan | <% | BTN | oVt
1,509 0,3 1,49 LO1 1,389 0,5 1,17 LO1
1,766 0,7 0,13 LO2 1,766 0,7 0,13 L02
1,876 1,9 0,5 LO4 1,94 2,1 0,4 LO4
1,236 4,9 0,4 LOS 1,314 4,7 0,52 LOS
1,75 1,5 0,1 LO6 1,882 1 0 LO6
1,45 0,5 1,3 LO7 1,45 0,5 1,4 LO7
1,626 1,5 1,2 LO8 1,603 1,2 0,2 LO8
1,561 1,6 0,47 L11 1,749 2 0,8 L11
1,643 3,478 1,82 L12 1,741 12,64** 1,94 L12
1,031 * 2,8 2,26 L13 1,054 * 6,3* 0,68 L13
0,332 12,2 0,5 L15 0,296 23,1 0,5 L15
1,468 1,7 1,4 L18 1,545 1 1,4 L18

Tabelle A7: Ergebnisse Validitatsprifung Fischtest

** .12 ausgewertet mit pooled control; wenn basierend auf Einzelkon-

dennoch insgesamt invalide wegen pH-shift

trollen C1 GR 1,541, CV% 2,2; C2 GR 1,941 CV% 5: --> valide; aber

BAM-G1
Fish

Mortality PosCtrl valid / not

<= 10% >= 10% valid
0% 30% L02
0% 100% LO4
0% 60% LO5
0% 60% LO6
0% 100% LO7
10% 90% LO9
0% 70% L10
0% 50% L11
0% 90% L12
0% 20% L13
0% 80% L14
0% 100% L16

HSR-2
Fish
Mortality <= | PosCtrl >= valid / not
10% 10% valid
0% 30% L02
4,20% 100% LO4
0% 80% LO5
0% 30% LO6
0% 100% LO7
0% 100% LO9
0% 50% L10
0% 90% L11
0% 90% L12
0% 60% L13
0% 90% L14
0% 100% L16
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Tabelle A8: Ubersicht uber die Randbedingungen der Biotests mit Eluat von Priifkorper BAM-G1.
Rat markiert: Probenlagerung abweichend vom Prufplan, Blank-Effekte grof3er 10% oder
kein Blank gemessen, getestéte VVerdinnungen abweichend vom Prifplan, ein oder meh-
rere Validitdtskriterien “nicht erfullt.

BAM-G1 BAM-G1
Daphnia Bacteria
Eluate ther diluti / Eluate Blanks Effects other dilutions /
not Blanks Effects o eB flutions Validity not [% Inhibition] | method validity
frozen esign frozen
L01 LO1 LO1 LO1 L01 L014,1% L01 (2) LO1
L02 L02 L02 L02 L02 102 11% L02 L02 (2) LO2
L04 L04 4 Tote von 20 L04 Ctrl8R,Tr4 R LO4 LO6 L06 3,75% L06 (2) LO6
LO5 LO5 LOS LOS LO7 L07 4,6% L07 (2) LO7
LO6 LO6 1totvon 10 L06 2 Repl LO6 LO8 LO8 L08 (3) LO8
LO7 LO7 LO7 LO7 LO9 L09 1,8% L09 (2) LO9
L08 LO8 L08 + G24,12,6 LO8 L10 L10 L10 (2) L10
LOS LOS 1 totvon 20 LO9 LO9 L11 L11 L11(2) L11
L10 L10 L10 2 Repl L10 L12 L12 L12 (1) L12
L11 L11 L11 2 Repl L11 L13 L13 kein Blank L13 (3) L13
L12 L12 L12 2 Repl L12 L14 L141,8% L14 (Teilmenge) (2) L14
L13 L13 L13 L13 L15 L15-4,3% L15 (Teilmenge) (3) L15
L14 L14 L14 L14 L16 116 1,9% L16 (Teilmenge) (2) L16
L15 L15 L153 Repla6* L15 L18 L18 L18 (2) L18
L16 L16 L16 2 Repla 10 L16
L17 | L172totvon 20 117 117 Method: (1) = freshly prepared, (2) = liquid dried, (3) = freeze
dried
L18 L18 L18 L18
BAM-G1 BAM-G1
Algae Fish
Eluate not Blanks Effects | other dilutions/ Eluate other dilutions /
frozen [% Inhibition] | method Validity not Blanks Effects N Validity
Design
frozen
LO1 L0198% LO1 FI LO1 L02 L02 1 Totvon 10 L02 L02
L02 L02127% L02 cc L02 LO4 LO4 L04 Ctrl24 RTr 10 R LO4
L04 L04 104% L04 cc LO4 LO5 LO5* LO5 LO5
LOS5 LO5 kein Blank LOS cc LOS LO6 L06 1 totvon 10 LO6 LO6
LO6 LO6 98% LO6 cc LO6 LO7 LO7 LO7 LO7
LO7 L07 95% LO7 cc LO7 LO9 LO9 LO9 LO9
LO8 cc +zusatzli- L10 L10 L10 L10
LO8 LO8 99% che LO8
L11 L11*(24h) L11 L11
L11 111112% L11 ex L11
L12 L12 L12 L12
L12 L1290% L12 FI MW L12
L13 L13 L13 L13
L13 L13 40% L13 ex L13
L14 L14 L14 L14
L15 L15103% L15 ex L15
L16 L16 L16 L16
L18 L18 82% L18 cc L18

Method: cc = cellcounts, ex = extinction, fl = fluorescence,
MW = Microwell
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Tabelle A9: Ubersicht iiber die Randbedingungen der Biotests mit Eluat von Priifkérper HSR-2.
Rot markiert; Probenlagerung abweichend vom Priifplan, Blank-Effekte grof3er
10% oder kein Blank gemessen, getestete Verdiinnungen abweichend vom Priif-
plan, ein oder mehrere Validitatskriterien nicht erfiillt.
HSR-2 | HSR-2
Daphnia Bacteria
Eluate ther diluti / Eluate Blanks Effects other dilutions /
not Blanks Effects o eB flutions Validity not [% Inhibition] | method Validity
frozen esign frozen
L01 L01 LO1 LO01 LO01 L01 3,9% L01 (2) L01
L02 L02 L02 LO2 L02 L02 7% L02 L02 (2) L02
L04 L04 3 Tote von30| LO4 Ctrl6R,Tr4R L04 LO6 L06 6,5% L06 (2) LO6
LO5 LO5 LO5 LO5 LO7 LO7 3% LO7 (2) LO7
LO6 LO6 2 totvon 10 L06 2 Repl LO6 L08 LO8 5% L08 (3) LO8
LO7 LO7 LO7 LO7 LO9 L094,7% L09 (2) LO9
LO8 LO8 LO8 ohne G8 LO8 L10 L10 L10 (2) L10
LO9 LO9 LO9 LO9 L11 L11 L11(2) L11
L10 L10 L10 2 Repl L10 L12 L12 L12 (1) L12
L11 L11 L11 2 Repl L11 L13 L13 87% L13 (3) L13
L12 L12 L12 2 Repl L12 L14 L14 L14 (Teilmenge) (2) L14
L13 L13 L13 L13 L15 L15 kein Blank | L15 (Teilmenge) (3) L15
L14 L14 L14 L14 L16 L16 1,9% L16 (Teilmenge) (2) L16
L15 L15 L153 Repla6* L15 L18 L182,5% L18 (2) L18
L16 L16 L16 2 Repla 10 L16
Method: (1) = freshly prepared, (2) = liquid dried, (3) = freeze
L17 L17 2 totvon 20 L17 L17 dried
| L18 L18 L18 L18
| HSR-2 HSR-2
Algae Fish
Eluate Blanks Effects other dilutions / Eluate other dilutions /
not [% Inhibition] | method Validity not Blanks Effects . Validity
Design
frozen frozen
L01 L01 104% LO1 Fl L01 L02 L02 L02 L02
L02 L02 136% LO2 cc L02 LO4 Ctrl 24 Repl Tr 10
LO4 LO4 R LO4
L04 L04 105% L04 cc L04
LOS LO5* LO5 LOS
LO5 L05121% LOS5 cc LO5
LO6 LO6 LO6 LO6
LO6 L06113% LO6 cc ohne G32 LO6
LO7 LO7 LO7 LO7
LO7 LO7 95% LO7 cc LO7
LO9 LO9 LO9 LO9
LO8 L08111% LO8 cc LO8
L10 L10 L10 L10
L11 L11 86% L11 ex L11
L11 L11 L11 L11
L12 L12103% L12 FI MW L12
. L12 L12 L12 L12
L13 L13 kein Blank L13 ex L13
L13 L13 L13 L13
L15 L15102% L15 ex L15
L14 L14 L14 L14
L18 L18 78% L18 cc L18
L16 L16 L16 L16

Method: cc = cellcounts, ex = extinction, fl = fluorescence,
MW = Microwell
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Tabelle A10: Ergebnisse Daphnientests. Grau markierte Ergebnisse: ausgeschlossen ausstatistischer
Auswertung weil nicht valide; grau schraffiert: ausgeschlossen, weil Ausreifier

BAM-G1 HSR-2
Labor | G(10%) o) 95%1 | 95%u Labor | G(10%) Vol %) 95%1 | 95%u
LO1 256 1,085 0,894 1,38 LO1 2 70,711* 50 100
LO2 192 0,999 0,828 1,211 LO2 3 51,635 43,135 69,546
L04b >512 na. n.a. n.a. L04a 2 67,957** 64,204 | 71,929
LO5 a >512 0,221 0,193 | 0,246 L05a 2 n.a. n.a. n.a.
LO6 96 1,311 0,85 2,424 LO6 b 2 65,31** 58,381 73,062
LO7 128 1,089 0,873 1,368 LO7 2 66,931** 62,176 72,05
L08 a 256 1,243 1,071 1,46 L08a 2 70,711* 50 100
L09a 384 0,462 0,288 | 0,703 L09a 3 58,809 *** 50,188 | 68,812
L10 1536 0,085** 0,078 0,093 L10 3 57,223 47,088 75,981
L11 960 0,151 0,127 0,174 L1la 2 66,931** 60,307 74,284
L12 1024 0,233 0,052 0,47 L12 2 70,711* 50 100
L13 512 0,288** 0,262 | 0,317 L13 3 63,466*** 54,227 74,87
L14a 192 1,985 1,549 3,123 L14a 2 70,711* 50 100
L15 1024 0,378 0.3 0,476 L15d 1024 0,392 0,313 0,49
L16 384 0,838 0,716 0,99 L16 3 65,84 56,262 | 80,079
L17 512 0,42 0,364 | 0,481 (17 8 34,647 28,866 | 42684
L18 512 0,742 0,616 0,903 L18 >8 63,787 *** 38,815 291,505
Anzahl Biotests fiir Statistik 16 Anzahl Biotests fiir Statistik 14

**[,10 Spearman Kdrber ohne Trim;

n.a. nicht auswertbar, da in allen V’erdﬁnnungen 100%

Mortalitat

*L01,L08, L12, L14 Binomial Estimation; .
**1,04,1.06, L07,L11 Spearman Karber ohne Trim;
***[,09, L13, L18: Weibull

Tabelle A11: Ergebnisse Algentests. Grau markierte Ergebnisse: ausgeschlossen aus statistischer
Auswertung weil nicht valide; grau schraffiert: ausgeschlossen, weil Ausreif3er

BAM-G1 HSR-2
Labor G5%) | (ESP% | 95%! | 95%u tabor | G(5%) | £539) | 95%! | 95%u
LO1 >512 0,391 0,381 | 0,401 LO1 ¢ 4 n.d. n.d. n.d.
L02 b 96 2,324 1,976 | 2,711 L02 b 4 34,762 30,591 | 39,246
LO4 384 2,853 1,19 | 6,547 L04 3 n.d. n.d. n.d.
LO5 a,b*, c 192 2,191 167 | 2834 L05abc| >32 n.d. n.d. n.d.
LO6 192 1,205 1,115 | 1,299 L06 b 12 25,865 21,287 | 31,195
LO7 192 2,771 2,398 | 3,175 LO7 8 52,367 39,982 | 67,814
LO8 a 192 2,444 1,524 | 3,881 L08 a,b 2 nd.# n.d. n.d.
L11b 48 4,477 4,256 | 4,701 L11b 3 62,321 55,83 | 69,354
L12 ¢ 192 1,065* 0,829 | 1,381 L12 ¢ 3 n.d. n.d. n.d.
L13bc 64 2,651 2,05 3,38 L13 b* c 3 n.d. n.d. n.d.
L15¢ > 256 0,032* 0,012 | 0,062 L15 ¢ >64 n.d. n.d. n.d.
L18a.,b >512 0,473* 0,452 | 0,495 L18b 24 48,974 36,238 | 65,132
Anzahl Biotests fiir Statistik 8 Anzahl Biotests fiir Statistik 5

*L12,L15, L18: ECx: lin Reg., Probit

n.d.: EC50 und VB nicht bestimmbar, da keine ausreichen-
de Dosis-Wirkungs-Beziehung

# 108 provided a corrected data set after the final workshop
took place. The data could not be considered for the statisti-
cal evaluations anymore, but is reported here: EC50 65,6
95%CI 61,9-69,9 \}Iol %

Gekennzeichnet: a) Probenlagerung abweichend vom Priifplan, b) Blanks >10% b*=kein Blank, c) nicht valide;
EC-Bestimmung: sofern nicht anders angegeben: nicht-lineare Regression, 3-Parameter-normal-CDF
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Tabelle A12: Ergebnisse Leuchtbakterientests. Grau markierte Ergebnisse: ausgeschlossen aus statis-
tischer Auswertung weil nicht valide; grau schraffiert: ausgeschlossen, weil Ausreif3er

BAM-G1 HSR-2
Labor | G (20%) (\ngg,, 95% | | 95%u Labor | G (20%) (\ngg,, 95%1 | 95%u
L01 1536 0,552 0,503 | 0,614 L01 96 12,487 9,975 | 16,748
L02b 24 15,007% 111,436 129,677 L02 32 9,238 6,44 29,4
LO6 1536 0,406 0,374 | 0,444 LO6 96 7,248 4,643 | 22,16
LO7 768 0,779 0,658 | 0,973 LO7 32 20,15 17,856 [ 23,123
L08 2048 0,322 0,311 | 0,333 L08 128 3,765 3,409 | 4,22
L09 a 256 4,507 2,609 | 10,44 L09 a 24 21,952 | 16,252 | 35,746
L10 768 0,7 0,656 | 0,751 L10 32 15,13 13,434 | 17,37
L11a 512 1,464 1,264 | 1,739 L11a 16 41,187 36,899 | 46,638
L12 n.d. n.d. n.d. n.d. L12 n.d. n.d. n.d. n.d.
L13 ¢ 512 0,953 0,591 [ 2,922 L13 b,c 24 28,714 | 18,002 | 64,122
L14 a 384 1,78 1,39 2,477 L14 a 32 20,106 12,16 [ 57,553
L15 1024 0,555 0,403 | 0,776 L15 64 17,344 14,051 | 22,103
116 768 0709 | 0595 | 0.89 L16 48 10,777 | 9,452 | 12,671
L8 | >2048 025 | 0225 | 0281 L18 26 5399 | 4,391 | 7,294
Anzahl Biotests filr Statistik 11 Anzahl Biotests fiw Statistik 12
*L02 Fit with replicates n.d.: L12 keinerlei Effekte gemessen

n.d.: L12 keinerlei Effekte gemessen

Tabelle A13: Ergebnisse Fischeitests. Grau markierte Ergebnisse: ausgeschlossen aus statistischer
Auswertung weil nicht valide; grau schraffiert: ausgeschlossen, weil Ausreif3er.

BAM-G1 HSR-2
Labor | G (10%) (\‘,ng%) 95% 1 | 95%u Labor (1(‘,?%) (655.%) 95% 1 | 95%u
LO2 6 28,817** 24,333 | 34,126 LO2 1 n.d. n.d. n.d.
Lo4 4 26,017** 23,291 | 29,062 Lo4 2 n.d. n.d. n.d.
LO5 6 26,555 *** 23,496 [ 37,749 LO5 1 n.d. n.d. n.d.
LO6 6 33,173%** 28,114 | 38,949 LO6 1 n.d. n.d. n.d.
LO7 8 16,762%** 15,253 | 19,943 LO7 2 n.d. n.d. n.d.
L09 a 12 22,643%** 17,534 | 27,499 L09 a 1 n.d. n.d. n.d.
L10 12 22,5%** 18,102 | 26,608 L10 1 n.d. n.d. n.d.
L11 48 3,081%** 2,547 | 3,495 L11a 1 n.d. n.d. n.d.
L12 12 13,989 11,888 | 16,341 L12 1 n.d. n.d. n.d.
L13 6 21,095** 18,348 | 24,253 L13 1 n.d. n.d. n.d.
L14:a 256 0,454 0,418 10,491 L14 a 1 n.d. n.d. n.d.
L16 6 32,781 *** 28,123 | 40,756 L16 2 n.d. n.d. n.d.
Anzahl Biotests fiir Statistik 12
n.d. entweder gar keine Effekte, oder nur in hochster
*Binomial Estimation Konzentration geringer Effekt, in keinem Fall Ableitung
**1,02, L04, L13: Spearman Kdrber ohne Trim einer EC50 mit Vertrauensbereichen moglich

**x[,05, .06, LO7, L09. L10. L11, L16: Weibull

Gekennzeichnet: a) Probenlagerung abweichend vom Priifplan, b) Blanks >10% b*=kein Blank, c) nicht valide;
EC-Bestimmung: sofern nicht anders angegeben: Probit, keine Abbott Korrektur;
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