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Asbest in Putzen, Spachtelmassen und Fliesenklebern
— Aufarbeitung von Materialproben

N. Lamm, M. Mattenklott

Einleitung

Ein wesentlicher Fokus des aktuellen nationalen Asbestdia-
logs liegt auf den in Wanden und Decken verarbeiteten
bauchemischen Produkten (Putzen, Spachtelmassen, Flie-
senklebern; kurz ,,PSF*), die bei Arbeiten im Baubestand
angetroffen werden und unbeabsichtigt zu Asbestexpositio-
nen fithren kénnen. Die Verteilung und das Vorhandensein
asbesthaltiger Produkte ist bei Bestandsgebduden nicht ein-
fach zu erkennen und bedarf einer speziellen Erkundung
[1; 2]. Da die Materialproben aus solchen Bereichen héufig
inhomogen sind und die zu erwartenden Asbestgehalte
sehr gering sein konnen (teils deutlich unter 0,1 Masse-%),
ist ein besonderes Augenmerk auf eine optimierte und stan-
dardisierte Aufbereitung der Proben fiir die Analyse zu
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legen. Im bereits vorliegenden Blatt 5 der Richtlinie VDI
3866 zur rasterelektronenmikroskopischen Analyse von
Materialproben [3] werden im Anhang B Hinweise hierfiir
gegeben. Mit dem Ziel, die Nachweisgrenze von 1 Masse-%
auf einen Wert von unter 0,1 Masse-% zu reduzieren, wer-
den Aufbereitungsschritte und eine erweiterte Auswertung
beschrieben. Eine Prizisierung der Aufbereitungsschritte
erfolgt nun in der Uberarbeitung des Blattes 1 der Richtlinie
VDI 3866 [3]. Als standardisierte Vorgehensweise zur Auf-
bereitung von PSF-Proben wird eine Anreicherung von
Asbest in den Proben durch Glithen und Sdurebehandlung
sowie eine anschlieBende Uberfiihrung der suspendierten
Probe auf einen Analysenfilter zur REM-EDX-Analyse! vor-
geschlagen (Bild). Die Konkretisierung der Parameter der
einzelnen Aufbereitungsschritte ist das Resultat eines Opti-
mierungsprozesses. Er erfolgte in den letzten Jahren durch
eine Reihe von Versuchen in verschiedenen Laboren, die an
der Erarbeitung der Richtlinie im Arbeitskreis ,Messen
anorganischer faserférmiger Partikel“ beteiligt sind. Im
Folgenden sollen anhand der Versuchsreihen im Institut fiir
Arbeitsschutz der Deutschen Gesetzlichen Unfallversiche-
rung (IFA) die Randbedingungen und die Griinde fiir die
Festlegung bestimmter Aufbereitungsparameter erldutert
werden.
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Bild. Ablaufschema der Aufbereitung von Materialproben von Putzen,
Spachtelmassen und Fliesenklebern (PSF) aus dem Baubestand gemaR
VDI-Richtlinie 3866 Blatt 1 mit Nennung wesentlicher Randbedingungen.

Zerkleinerung

Teilweise werden in Laboren Materialproben zur Bestim-
mung von Asbest mit Mikronisier- oder Kugelmiihlen zer-
kleinert. Die Mahldauern liegen héufig bei ca. zwei Minu-
ten. In bestimmten Fillen mag diese Vorgehensweise
geeignet sein (Proben mineralischer Rohstoffe; Folge-
analyse mittels Fourier-Transform-Infrarotspektroskopie —
FTIR). Fiir die bei PSF-Proben folgende Analyse ist diese
Aufbereitung jedoch ungeeignet, da vorhandene Chrysotil-
fasern durch Zerkleinerung in Elementarfibrillen von ca.
50 nm Durchmesser zerlegt werden konnen. Diese werden
bei der REM-EDX-Analyse unter den vorgegebenen Gerite-
parametern [3] typischerweise nicht erkannt.

Das Probenmaterial wird stattdessen in einer Reibschale
zerdriickt, sodass die Oberfliche des Probenmaterials ver-
groflert wird und der nachfolgende Gliithprozess eine bes-
sere Wirkung erzielen kann. Dabei wird mindestens so viel

Probenmaterial, wie zur Verfiigung steht, maximal jedoch
5 g, eingewogen. Durch diese Vorgehensweise lédsst sich im
Anschluss der Glithverlust besser bestimmen.

Bei anhaftenden Tapetenresten oder anderen Beschichtun-
gen/Imprégnierungen sind der Zerkleinerung vorerst
Grenzen gesetzt, sodass ggf. eine ergidnzende Zerkleine-
rung nach dem Gliithen der Probe durchgefiihrt wird.

Glithen

Das Glithen der Proben sollte vier Stunden andauern oder
effektiv tiber Nacht erfolgen. Als maximale Glithtemperatur
werden 450 °C ausgewiesen [2]. Obwohl fir Chrysotil eine
Zersetzung der Kristallstruktur erst ab ca. 600 °C angege-
ben wird, treten bereits ab ca. 480 °C Verdnderungen im
Chrysotil auf, die sich mechanisch durch eine deutliche
Versprodung bemerkbar machen. Bei Temperaturen von
tiber 500 °C kann sich je nach Matrix, in der sich der Chry-
sotil befindet, z. B. ein schwach hydratisiertes amorphes
Magnesiumsilikat bilden, aus dem bei Temperaturen von
mehr als 600 °C dann Olivin hervorgeht [4]. In calcium-
reicher Matrix entsteht aus Chrysotil offensichtlich auch
Monticellit [5].

Aus diesem Grund ist die Temperatur im Glithofen zu tiber-
priifen. Die Temperaturanzeige von Glithéfen kann durch-
aus deutlich von der im Glithraum tatsidchlich herrschen-
den Temperatur abweichen. Zudem ist zu bedenken, dass
Ofen in der Aufheizphase zunichst iiber die gewéhlte Tem-
peratur hinaus aufheizen konnen und sich die gewdihlte
Temperatur erst nach einer bestimmten Zeit einpendelt.
Die Limitierung auf 450 °C soll deshalb sicherstellen, dass
der in Proben vorhandene Chrysotil nicht zu stark ther-
misch belastet wird.

Saurebehandlung

Bereits seit Jahren wird iiber die Sdurebehandlung von
Chrysotil diskutiert, da dieser als nicht sdurebestindig gilt.
Ublicherweise beziehen sich diese Angaben aber auf den
Einsatz konzentrierter Sduren. Fir die Aufbereitung von
Materialproben wird bislang héufig 10%ige Salzsdure ver-
wendet. Bisherige Tests zum Verfahren der Aufbereitung
zeigten dabei keine erkenmbaren Verluste von Chrysotil.
Mit weiteren Testreihen sollte nun versucht werden, die
Sdurebehandlung so zu gestalten, dass auch der dabei ent-
stehende Materialverlust und somit die Anreicherung des
moglicherweise vorhandenen Chrysotils ermittelt werden
kann.

Erste Versuchsreihe

Fiir die Versuche wurden homogene Pulver von Putzen und
Spachtelmassen verwendet. Diese wurden bei 400 °C
gegliiht, um organische Bestandteile zu zersetzen. Dieser
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Vorgang fiihrt schon zu einer besseren Sichtbarkeit von
Asbestfasern bei der Analyse.

Danach wurde der Staub in einem Becherglas mit ca.
10%iger Salzsdure versetzt. Mithilfe der Salzsdure sollen
z. B. Carbonate aufgelost werden, damit ein zusétzlicher
Massenverlust neben dem Gliihverlust erzielt werden kann.
Um den Uberschuss an Siure in den Proben zu neutralisie-
ren, wurden diese im Anschluss in mehreren Schritten mit
Wasser und Ethanol gespiilt und zentrifugiert. Nach dem
Trocknen und Riickwiegen der Proben wiirde eine Ein-
waage fiir das Suspensionsverfahren (siehe [3]) erfolgen.
Diese Aufarbeitung wurde aufgrund des sehr hohen Zeit-
aufwandes durch viele und teilweise unhandliche Uberfiih-
rungsschritte und relativ lange Trocknungszeiten nicht
weiter konkretisiert. Dieses Vorgehen lédsst sich nur schwer
in einen effektiven alltdglichen Probenablauf einplanen.

Zweite Versuchsreihe

Im néchsten Schritt wurde der Sduregehalt deutlich verrin-
gert und eine 1-molare Salzsdure eingesetzt. Eine Neutrali-
sierung der Sdure sollte somit vereinfacht werden. Auller-
dem wurde versucht, die Salzsdure mittels einer Natron-
lauge zu neutralisieren. Dabei bildeten sich allerdings Neu-
tralisationssalze und andere Reaktionsprodukte, sodass bei
einer Riickwaage der Proben eine Massenzunahme fest-
gestellt wurde. Von einer rechnerisch verbesserten Nach-
weisgrenze kann somit nicht ausgegangen werden. Zuséatz-
liche Spiilschritte, um die Reaktionsprodukte zu beseitigen,
wiirden wiederum einen sehr hohen Zeitaufwand fordern.

Schlussfolgerung

Zur Aufarbeitung von PSF-Materialproben ist in der Regel
eine 1-molare Salzsdure ausreichend. Der Aufwand, den
Grad der Aufkonzentrierung der Proben durch die Sdurebe-
handlung zu ermitteln, wird als unverhiltnismédfig hoch
bewertet. Bei den getesteten Verfahren entstehen zu viele
andere Reaktionsprodukte, die die Bestimmung der verblei-
benden Probenmasse beeinflussen. Neben der Beseitigung
von Storkomponenten verbessert sich allerdings die Sicht-
barkeit der Fasern bei der spdateren REM-EDX-Auswertung
deutlich.

Um eine ausreichende, aber auch fiir den Chrysotil scho-
nende Sdurebehandlung zu erreichen, wird gemal Richt-
linie VDI 3866 Blatt 1 [2] deshalb empfohlen, eine Menge
von 20 bis 50 mg einer Probe mit Salzsdure einer Konzen-
tration von 1 Mol/1 (3,8 %) bis maximal 10 % (2,9 mol/) fiir
10 bis 30 Minuten unter Schwenken bzw. Riihren zu behan-
deln, z. B. in einem Erlenmeyerkolben. Eine Menge von
10 ml der verdiinnten HCl ist dabei ausreichend.

Suspendierung
Die Suspension wird vollstindig in einen 1 000-ml-Mess-

kolben tiberfiihrt und mit vollentsalztem Wasser bis zur
Marke aufgefiillt. Durch die groe Wassermenge wird die

1-molare Salzsdure um den Faktor 100 verdiinnt und hat
keinen relevanten Einfluss auf das weitere Verfahren. Eine
kurze Ultraschallbehandlung dient zur besseren Suspen-
dierung. Die Dauer der Ultraschallbehandlung sollte aber
zehn Sekunden nicht iiberschreiten, da mit zunehmender
Dauer die Chrysotilfasern in ihre Elementarfibrillen zerlegt
werden konnen und sich damit der Auswertung mittels
REM-EDX entziehen.

Filtration

Je nach dem Ziel der Auswertung wird ein definiertes Ali-
quot der Suspension entnommen und iiber ein Kernporen-
filter (Porenweite 0,2 bis 0,8 pm) filtriert: fiir eine quantita-
tive Bestimmung 0,1 bis 0,5 mg Probe/cm? Filter, fir eine
qualitative Bestimmung bis zu 5 mg Probe/cm? Filter. Das
Nachspiilen mit Wasser sollte erfolgen, bevor die Suspen-
sion vollstindig durch den Filter gesaugt wurde. Eine spéa-
tere Zugabe von Wasser direkt auf den Filter kann zu einer
inhomogenen Belegung fiihren, da bereits abgelagerte Par-
tikel der Probe am Aufgabepunkt wieder weggespiilt und
umgelagert werden konnen. Die Zugabe von Wasser zum
Nachspiilen sollte deshalb vorsichtig mit einer Spritzflasche
iiber die Innenwéinde des Absaugtubus erfolgen. Ob ein
weiteres Nachspiilen mit Ethanol sinnvoll ist, sollte durch
Versuche ermittelt werden. Wihrend einige Labore gute
Erfahrungen damit gemacht haben, stellte es sich in eige-
nen Tests als ungeeignet heraus, da sich die Kernporenfil-
ter im Anschluss beim Trocknen wellten.
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