Jahresschrift fiir mitteldeutsche Vorgeschichte | 80 S, 205 = 375 Halle (Saale) 1998

Zur Phosphatmethode in der Archaologie -
Reflektometrische Bestimmung von Phosphat
auf archiologischen Grabungen'

Von Mechthild Klamm, Thomas Weber und Christian-Heinrich Wunderlich, Halle (Saale)

Zur Geschichte der Phosphatmethode

Im Jahre 1931 stellte der schwedische Chemiker O. Arrhenius bei routinemafigen
Bodenuntersuchungen an einigen begrenzten Orten stark erhohte Phosphatwerte fest. Er
erkannte, daf3 diese erhohten Phosphatkonzentrationen mit historischer menschlicher
Siedlungstatigkeit in Zusammenhang stehen konnen?. O. Arrhenius wies damals schon
auf die Bedeutung der Phosphatanalyse fiir die archdologische Prospektion hin. Dieser
Gedanke wurde von W. Lorch 1939 aufgegriffen und in den Folgejahren fiir die Anwen-
dung in der archédologische Forschung ausgearbeitet und erprobt3 3

Seit dieser Zeit wurde die Phosphatmethode sehr hdufig als eine universelle archéiolo-
gische Prospektionsmethode propagiert und angewandt. Besonders bekannt und verbrei-
tet wurde die Phosphatmethode durch H. Gundlach, dessen Verdienst es war, eine
einfache Feldmethode zu entwickeln, mit der der Archiologe direkt “vor Ort” Phosphat-
analysen durchfiihren konnte*. Die Phosphatanalyse wurde damit erst weitrdumig durch-
fithrbar, da man von aufwendigen und teuren Laboruntersuchungen entbunden war.

Intensiv hat sich R. Zolitz 1980 mit der Phosphatmethode beschiftigt. Sein Schwer-
punkt lag dabei weniger auf der Verfeinerung der MeBmethodik als in der Entwicklung
von Algorithmen, mit denen die MeBpunkte des Phosphatrasters im Rechner zu Vario-
grammen umgesetzt werden konnten®. R. Zglitz beschiftigte sich auBerdem mit den ver-
tikalen Verlagerungsmechanismen der Bodenphosphatanreicherungen6.

Die Phosphatmethode wird heute weltweit immer wieder mit mehr oder weniger gro-
Bem Erfolg angewandt’.

Das natiirliche Vorkommen von Phosphaten

Phosphate sind die Anionen bzw. korrespondierenden Basen der Phosphorsiuren; in
unserem Falle interessieren hier vor allem die Orthophosphate als Anionen der Ortho-
phosphorsidure H;PO,4. Die Phosphate entstehen mit steigendem pH-Wert durch sukzes-
sive Deprotonierung der Phosphorséure. Spaltet Phosphorsiure ein Proton ab, so entsteht
das Dihydrogen- oder primare Phosphat H,PO,". Die Dihydrogenphosphate aller Metall-
ionen sind 16slich. Wird bei steigendem pH-Wert weiter deprotoniert®, so entsteht das
Hydrogen- oder sekundire Phosphat H2P042'. Die Metallsalze des Hydrogenphosphates
sind mit Ausnahme der leicht 16slichen Alkalimetallsalze in Wasser schwer 16slich. Wird
weiter deprotoniert, so entstehen die tertidren Phosphate PO43' (Abb. 1 und 2). Mit Aus-
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Abb. 1: Struktur des Orthophosphat-Anions, PO ™

nahme der Alkalisalze sind die Metallsalze der tertidren Phosphate in der Regel in Was-
ser praktisch unloslich. Bei fallendem pH-Wert werden diese Phosphate wieder 16slich,
indem sie zu leichter l6slichen primdren Phosphaten oder (in stark saurem Millieu) zu
Phosphorséure protoniert werden.

Phosphat kommt in Form seiner Calcium-, Eisen- und Aluminiumsalze in der Natur in
abbauwiirdigen Phosphatlagerstitten vor. Daneben ist es in geringer Menge in Boden
und Gesteinen verbreitet. Die Durchnittswerte fiir Phosphatgehalte in Boden liegen zwi-
schen 0,03 bis 0,2 %°. Phosphate sind fiir pflanzliches und tierisches Leben von essenti-
eller Bedeutung. So wird z. B. der DNA-Strang durch Phosphorsadurediestergruppen
zusammengehalten, Phospholipide sind fiir den Gehirnstoffwechsel wichtig, und das
System Adenosindiphosphat/-triphosphat sorgt fiir die Energieiibertragung im Organis-
mus. Das Calciumphosphat Apatit Ca,(PO4),(OH), ist der mineralische Aufbaustoff des
tierischen und menschlichen Knochens.

Mechanismus der anthropogenen Phosphatanreicherung im Boden und bodenkundliche
Voraussetzungen fiir die archdologische Phosphatuntersuchung

Pflanzen nehmen Spuren des im Boden in geringer Menge vorhandenen Phosphates iiber
die Wurzeln auf und reichern es an. Werden die Pflanzen wiederum von Tieren oder
Menschen verzehrt, so findet eine weitere Phosphatanreicherung in deren Korper statt.
Tierische Organismen sind sehr phosphatreich, 2/3 des Phosphates sind im Knochen
gebundenlo. Uberschiissiges Phosphat wird vom tierischen und menschlichen Organis-
mus in Harn und Kot ausgeschieden. Ein erwachsener Mensch scheidet taglich durch-
schnittlich 1 bis 2 g Phosphor iiber Niere und Darm alisels

Die phosphathaltigen Ausscheidungen von Mensch und Tier sickern in den Boden ein
und werden von Calcium-, Eisen- oder auch Aluminiumionen der Bodenbestandteile in
wasserunlosliche Phosphate, wie z. B. Apatit oder Vivianit (Eisen(II)-phosphat), iiber-
fiihrt und damit dauerhaft im Boden fixiert (Abb. 3). Auf diese Weise findet auf dem Weg
iber die Pflanze und den tierischen/menschlichen Organismus eine Phosphatanreiche-
rung an den Stellen im Boden statt, an denen Ausscheidungen abgesetzt werden. Andere
Quellen anthropogenen Bodenphosphates in Siedlungsraumen sind Speisereste, insbe-
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Abb. 2: Stabilititsbereiche von Phosphorsdure und Phosphaten in Abhédngigkeit des pH-Wertes

sondere tierische Speiseabfélle wie Fleischreste, in Lagerfeuern herabtropfender “Bra-
tensaft” und die Ausscheidungen von in Stéllen zusammengepferchten Tieren. Bereits in
vorgeschichtlicher Zeit wurden landwirtschaftliche Flachen gelegentlich gediingt und
mit Phosphaten angereichert, indem man Stallmist o. 4. auf die Felder verbracht hat.

Fine Voraussetzung fiir die Phosphatanreicherung ist, daB der Boden geniigend
phosphatfixierende Metallionen (Calcium, Eisen, Aluminium) enthalt. AuBerdem darf
der pH-Wert nicht zu niedrig sein, d. h. der Boden nicht sauer sein. Etwa bei einem pH-
Wert von 5 und darunter werden die Phosphate protoniert, dadurch 16slich und kénnen
dann im Laufe der Zeit durch Regenwasser ausgewaschen und verlagert werden. Die
Bestimmung archiologischen Bodenphosphates ist daher nur in neutralen bis schwach
basischen Bdden sinnvoll.

Storender Einflu durch landwirtschaftliche Diingergaben

Bei der Durchfiihrung von Phosphatuntersuchungen auf heute landwirtschaftlich
genutzten Boden ist zu bedenken, daB der Mensch seit dem 19. Jh. auf fast allen Acker-
flichen Kunstdiinger eingebracht und damit dem Boden Phosphate zugefiihrt hat. So
kann es schwierig sein, moderne Phosphatanreicherungen von vorgeschichtlichen zu
unterscheiden. Auch das Diingen mit Klarschlamm oder intensive Giillediingung kann
den Bodenphosphatgehalt stark erh6hen, einen weiteren Storfaktor kénnen auch haufige
Uberschwemmungen mit phosphatbelasteten Gewéssern (Waschmitttel) darstellen.

Wenn Boden langere Zeit iiberdiingt werden, kann das dazu fiihren, daB iiberschiissi-
ges Phosphat in den Unterboden unter die Pflugsohle verlagert wird, also genau in die



Abb. 3: Mechanismus der anthropogenen Anreicherung von Phosphat. Pflanzen nehmen das im
Boden in geringer Konzentration weit verbreitete Phosphat auf. Das Phosphat wird in der
Nahrungskette tiber Tier und Mensch langsam angereichert und an Siedlungsplatzen in kon-
zentrierter Form wieder ausgeschieden. Die Phosphate dringen dort in den Boden ein und
konnen durch die im Boden vorliegenden Calcium-, Eisen- oder Aluminiumionen in Form

schwerloslicher Orthophosphate iiber lange Zeitraume fixiert werden.

Bereiche, die archdologisch relevant sind. Wahrend man sich heutzutage schon aus
Kostengriinden bemiiht, nur so viel Diinger einzubringen, wie die Pflanzen auch benoti-
gen - wobei sich die Aufnahme- und Umféllungsprozesse auf die Ackerkrume beschrin-
ken - wurde vor einigen Jahrzehnten der Einsatz von Diinger groBziigiger bemessen
(“viel hilft viel”). Man muB also befiirchten, daf3 in vielen Béden eine erhhte Phosphat-
konzentration auf die moderne Diingung zuriickzufiihren ist.

Einige Autoren vertreten die These, man kénne anhand der Art der chemischen Bin-
dung des Phosphates entscheiden, ob es sich um rezentes oder historisches Phosphat
handelt. Entsprechende Methoden, die auf eine fraktionierte Extraktion des Phosphates
abzielen, sind auch ausgearbeitet und vorgeschlagen worden'2. Dem ist jedoch entgegen-
zuhalten, daB3 sich die unterschiedlichen im Boden fixierten Phosphate untereinander in
einem komplizierten chemischen Gleichgewicht befinden. Die Lage des Gleichgewichtes
wird von den aktuellen chemischen Bodenbedingungen bestimmt, insbesondere von pH-
Wert, dem Eisen- und Calciumgehalt, der biologischen Aktivitat im Boden etc. Die
unterschiedlichen Bodenphosphate wandeln sich bei Veranderung der Bodenbedingun-
gen unter Wiederherstellung des Gleichgewichtes ineinander um. Wird in den Boden
z. B. ein 16sliches, saures Phosphat in Form eines Kunstdiingers eingebracht, so wird
sich das Gleichgewicht neu einstellen und das rezente Phosphat nicht mehr von archdolo-
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gischem Phosphat unterscheiden lassen. Aus diesen Griinden erscheint nur die Bestim-
mung des gesamten Orthophosphates sinnvoll.

Um mogliche Fehlerquellen bei der Probenentnahme im Vorfeld auszuschlieBen, sind
also Erkundigungen iiber das zu beprobende Areal einzuziehen. Dabei ist vor allem
wichtig, daB man in Erfahrung bringt, wie das Areal in den letzten Jahrzehnten oder
Jahrhunderten genutzt wurde. Auskunft dariiber geben die topographischen Karten, von
denen moglichst verschiedene Ausgaben zu Rate gezogen werden sollten. Weiterhin
sollte man - sofern vorhanden - auch historische Karten heranziehen, also alles Karten-
material oder auch schriftliche Quellen, aus denen die Nutzungsgeschichte eines Areals
hervorgeht.

Da, wie bereits ausgefiihrt wurde, bei heutigen landwirtschaftlich genutzten Boden der
Phosphatgehalt der Ackerkrume durch die Diingergaben gedndert wurde, ist auf jeden
Fall eine Beprobung im ungestorten Unterboden vorzunehmen. Der Pflughorizont hat
heute eine Machtigkeit von durchschnittlich 30 cm. Es ist aber zu bedenken, daf je nach
Bodenbeschaffenheit der Ap-Horizont eine grolere Michtigkeit aufweisen kann, so bei
Tiefumbruchboden, oder wenn zur Auflockerung des Untergrundes ein Bodenmeil3el
verwendet wurde. Der Einsatz von Dampfpfliigen im 19. und 20. Jh. fiihrte ebenfalls zur
Vertiefung des Pflughorizontes. Man muf3 daher auf jeden Fall klaren, welche grofite
Tiefe bodenbearbeitende Mafinahmen in Anspruch genommen haben, damit die Bepro-
bung darunter vorgenommen werden kann. Auch bei erkennbaren Auftragshorizonten ist
zunichst deren Genese zu kldren.

Bisherige Phosphatserienanalysen haben ergeben, daB man gute Kartierungsergeb-
nisse, da am wenigsten durch moderne Anderungen verfilscht, in Waldgebieten erzielen
kann. Oftmals sind in den Waldgebieten Reste von Siedlungen oder Altfluren erhalten.
Der Einsatz von Phosphatuntersuchungen hilft hier, Gebiete mit anthropogener Tatigkeit
zu kartieren und voneinander oder vom nicht genutzten Bereich abzugrenzen. So hat
P. Grimm!? die Phosphatmethode in der Wiistung Hohenrode, Ldkr. Sangerhausen, die
unter Wald liegt, mit Erfolg angewendet.

Storungen durch Erosion und Bodenverlagerung

Die moderne Landwirtschaft hat haufig ehemals vorhandene Reliefunterschiede weitge-
hend eingeebnet, so daB z. B. schwache Eintiefungen mit kolluvialem phosphathaltigem
Oberbodenmaterial verfiillt nicht ohne weiteres zu erkennen sind. Dies gilt auch fiir Hang-
fuBbereiche oder Talauen. Bei einer Analyse solcher Horizonte erhilt man héhere Phos-
phatwerte, die jedoch nicht auf vorgeschichtliche Siedlungsvorginge zuriickzufiihren
sind. Bei Zweifeln ist zu empfehlen, ein Bodenprofil zur Bestimmung der Untergrundver-
héltnisse aufzugraben, um beispielsweise zu erkennen, ob Bodenab- oder -auftrag stattge-
funden hat, der zu einer Anderung der Phosphorgehalte gefiihrt hat.

Auf Gelandekuppen hat oftmals ein Bodenabtrag in solchem Umfang stattgefunden,
daB Siedlungshorizonte weitgehend erodiert sind. Die Reste lassen sich mit der Phos-
phatmethode in der Regel nicht erfassen. Vorsicht ist geboten an Unterhingen oder in
Senken, weil hier phosphathaltige kolluviale Ablagerungen Siedlungsareale vortiuschen
konnen, die gar nicht vorhanden sind (Abb. 4).
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Abb. 4: Stérung der Ergebnisse mittels-Phosphatmethode durch Erosion: Phosphathaltige
Bodenverlagerungen téuschen eine Siedlung vor, die es nie gegeben hat.

Die richtige Probennahme

Allgemeine Regeln fiir eine Probennahme der bei der Phosphatmethode in der Art, wie
“man entnehme die Proben mit einem Bohrstock aus einer Tiefe von 30 cm und im
Abstand von einem halben Meter” kann es aus verstandlichen Griinden nicht geben.

Wie aus den obigen Ausfithrungen hervorgeht, sollte grundsitzlich eine archéologi-
sche Phosphatuntersuchung immer von einer genauen Klarung der bodenkundlichen



S

Verhiltnisse begleitet sein. Wirklich empfehlenswert erscheinen daher vor allem
Phosphatuntersuchungen an bereits ergrabenen Schnitten oder Flichen, so daB man die
Phosphatproben wirklich sicher vom “historischen” Boden entnehmen kann und nicht
“blind” vermeintlich relevante Proben aus Kolluvium oder dem C-Horizont entnimmt.

Bei einer groBraumigen Phosphatuntersuchung ist auf wechselnde Bodenverhiltnisse
zu achten, da z. B. die Phosphat-Gehalte von Lo8- und Sandboden wegen der unter-
schiedlichen Verlagerungs- und Fixierungsvorginge nicht ohne weiteres miteinander
verglichen werden konnen.

EinfluB der Fragestellung auf die Probennahme (Rasterweite)

Bei der Durchfithrung einer Phosphat-Serien-Untersuchung mittels einer Feldmethode
ist zunéchst zu iiberlegen, welche Fragestellung gekldrt werden soll und welches Proben-
raster notwendig ist. Dieses 146t sich gegebenenfalls noch verdichten. Auf jeden Fall ist
es fiir die spatere Nachvollziehbarkeit der Untersuchungen wichtig, die Probenentnah-
mestellen sorgfaltig zu kartieren, ein Profil aufzunehmen und alles zu protokollieren.
AuBlerdem muf als Vergleichsbasis ein in der Nihe befindliches Areal/Profil beprobt
werden, das die gleichen Bodenverhiltnisse aufweist, in dem aber keine Verdnderungen
des Phosphat-Gehaltes stattgefunden haben.

Eine kleinrdumige Untersuchung, wie zum Beispiel im Bereich einer Grabungsfliche,
hat den Vorteil, dal man leichter die zu beprobenden Horizonte unterscheiden und einen
direkten Zusammenhang zwischen archdologischem Befund und Phosphat-Gehalt erken-
nen kann.

Fiir groBrdumige Untersuchungen 148t sich mittels eines Handbohrgerates Probenma-
terial aus dem Unterboden ziehen, um daran die Phosphat-Gehalte zu bestimmen. Eine
solche Methode wird angewandt, um z. B. im Vorfeld von archéologischen Ausgrabun-
gen oder bei archdologischen Prospektionen relevante Bereiche zu ermitteln. Aber auch
hier benétigt man genaue Kenntnisse iiber die Bodenverhiltnisse, um die im Bohrgerit
erfaf3ten Horizonte genau ansprechen und bestimmen zu konnen.

Man kann auch Profile aufgraben und beproben, um tiber die Messung der Phosphat-
Tiefenverteilung evtl. vertikal verlagertes anthropogenes Phosphat zu verfolgen.

Archéologische Aussagemdglichkeiten der Phosphatmethode

Wenn die oben genannten Bedingungen eingehalten und die angefiihrten Einschrankun-
gen bedacht werden, kann eine Phosphatuntersuchung durchaus wertvolle archdologi-
sche (Zusatz-)Informationen liefern. Grundsitzlich sollte man allerdings bedenken, daB3
eine Phosphatuntersuchung fiir sich allein niemals eine sichere archdologische Informa-
tionsquelle ist, sondern immer erst im Zusammenhang mit anderen archiologischen
Befunden aussagefahig ist.

Sowohl groBraumige Phosphatkartierungen als auch kleinrdumige, engmaschige
Untersuchungen sind sinnvoll. Bei groBrdumigen Messungen kann man z. B. Informatio-
nen iber die Lage von Wiistungen erhalten, auch landwirtschaftliche Anbauflichen in
der Umgebung von Siedlungen kénnen manchmal noch durch leicht erhéhte Phosphat-
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werte gegeniiber nicht genutzten Flachen abgegrenzt werden. Kleinrdumigere Untersu-
chungen konnen Informationen iiber die Nutzung von Wohn- und Stallbauten liefern'®,
withrend man mit kleinstrdumigen Untersuchungen Abfall- und Fikaliengruben lokali-
sieren kann. Die “Maschenweite” der Probeentnahmepunkte sollte den Dimensionen des
untersuchten Objektes und den erwarteten Informationen angepaft sein. Allgemeingiil-
tige Empfehlungen lassen sich nicht aussprechen. Abgesehen von horizontalen
Phosphatprofilen lassen sich auch vertikale Phosphatprofile anfertigen, um z. B. unter-
schiedliche iibereinanderliegende Besiedlungsphasen zu untersuchen. W. Lorch stellte
anfangs hauptsichlich eindimensionale Phosphatprofile her'®, heute fertigt man vorwie-
gend zweidimensionale Phosphatflichenkartierungen an. Es sind auch dreidimensionale
Phosphatkartierungen maoglich und sinnvoll'®, jedoch in der Regel wegen der vielen
anfallenden MefRwerte sehr aufwendig.

Es ist in der Literatur immer wieder die Rede davon gewesen, man konne mittels der
Phosphatmethode Leichenschatten und sogar die genaue Lage einer vergangenen Leiche
lokalisieren!”. Dem ist entgegenzuhalten, dafl, wenn Knochen bereits vergangen sind,
die Bedingungen fiir eine Phosphatfixierung im Boden nicht gewahrleistet waren. Das
Verschwinden von Knochen ist auf eine saure Hydrolyse des Apatits und auf eine weit-
gehende Mobilisierung des Phosphates zuriickzufiihren. Schon gar nicht kann man, wie
gelegentlich vertreten'®, auch noch davon ausgehen, daf3 sich unter solchen Umstidnden
noch Reste der Hirnsubstanz oder des Magen-Darmtraktes durch erhohte Phosphatwerte
hervorheben'”.

Zur Technik der Phosphatanalyse auf archdologischen Grabungen

Die bisher angewandten Methoden zur Bestimmung von archdologischem Phosphat las-
sen sich in zwei Gruppen einteilen: zum einen die relativ aufwendigen, dafiir aber ziem-
lich genauen Labormethoden und die ungenauen, schlecht reproduzierbaren, dafiir aber
“vor Ort” schnell durchfiihrbaren Feldmethoden.

Allen Analysetechniken liegen quantitative, phosphatspezifische Farbreaktionen
zugrunde. Die Intensitdt der Farbung ist der Phosphatkonzentration proportional. Die
Unterschiede der Feld- und Labortechniken bestehen in der Art von Auswertung bzw.
Messung der Farbreaktion und der Art ihrer Erzeugung.

Eine sehr empfindliche Farbreaktion auf Phosphat ist die Phosphormolybdidnblau
(PMB)-Reaktion. Phosphat bildet in saurer Losung in Gegenwart von Molybdaten grofie
Heteropolyanionen, bei denen ein zentrales Phosphoratom von einer “clusterartigen”
Hille aus 12 Molybdateinheiten umgeben ist?’. Dieses Molybdatophosphat ist charakte-
ristisch gelb gefarbt. Allerdings ist die Farbung nicht intensiv genug, um geringe Men-
gen von Phosphat damit bestimmen zu kénnen. Das Molybdatophosphat 148t sich jedoch
mit relativ schwachen Reduktionsmitteln bei Raumtempratur in wiBriger Losung zum
intensiv gefirbten Phosphormolybdénblau reduzieren®!. Als Reduktionsmittel wird mei-
stens Ascorbinsiure verwendet?”. Die Phosphormolybdanblau-Reaktion ist die Basis
eines groflen Teils der quantitativen Phosphatbestimmungsmethoden23.

Eine weitere, gelegentlich zu quantitativen Phosphatmessungen verwendete Farbreak-
tion ist die Vanadat-Molybdat-(VM-)Reaktion. Hier bildet Phosphat mit Molybdat in
Anwesenheit von wenig Vanadat ein intensiv orangegelb gefirbtes Heteropolyanion,
dessen Firbung quantitativ ausgewertet werden kann.
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Labormethoden®*

Als Farbreaktion dient hier in der Regel entweder die PMB-Reaktion®> oder die VM-
Reaktion?®. Die Bodenproben werden mit Siuren (meistens Schwefel- oder Salpeter-
saure) extrahiert und in einer Glaskiivette definierten Volumens die Farbreaktion durch-
gefiihrt. Die Kiivette wird im Photometer durchstrahlt und die Intensitdt der Farbung
gemessen, woraus die Konzentration des Stoffes errechnet werden kann?’. In ilteren
Methoden, so denen von W. Lorch, wird allerdings nicht ein Photometer benutzt, son-
dern die Konzentration durch Augenabgleich mit Vergleichslésungen bekannter Konzen-
tration ermittelt?®,

Die Genauigkeit der photometrischen Phosphatbestimmung im Labor ist bei weitem
mehr als ausreichend. Es konnen Phosphatmengen mit einer Genauigkeit von ca. 3 %
bestimmt werden”.

Spot-Test-Verfahren von H. Gundlach als Feldmethode

H. Gundlach hat in den 60er Jahren eine Feldmethode entwickelt, mittels derer chne auf-
wendige Laboruntersuchungen direkt vor Ort der ungefidhre Phosphatgehalt abgeschitzt
werden kann®®. Sein Spot-Test-Verfahren basierte auf der Phosphormolybdatblau-Reak-
tion. Dazu wird eine grob mit dem Taschenmesser portionierte Bodenprobe auf ein Stiick
Filterpapier plaziert. Die Probe wird anschlieBend mit einer wiBrigen Ldsung von
Ammoniummolybdat und Salpetersdure betraufelt, nach 30 Sekunden gibt man einige
Tropfen Ascorbinsdurelésung dazu. Auf dem Filterpapier bildet sich um die Probe
herum nach einiger Zeit je nach Phosphatgehalt ein mehr oder weniger stark ausgeprig-
ter blauer Ring aus Phosphormolybdénblau. Nach einem fiinfstufigen Kriterienkatalog
wird der subjektive Farbeindruck ausgewertet (“geringe Blaufiarbung, starke Blaufir-
bung, Blaufdrbung noch starker” etc.)31. Das Gundlachverfahren stellt derzeit die einzige
praktikable Feldmethode dar und wurde bis heute immer wieder empfohlen und prakti-
ziert32. Es ist jedoch mit einigen Nachteilen behaftet: Es ist extrem ungenau, und vor
allen Dingen sehr schlecht reproduzierbar. Erhebliche Fehlerquellen bestehen schon in
der willkiirlichen Probennahme mit AugenmaB und Taschenmesser. Die Auswertung
des Resultates verlduft iiber ein subjektives Farbempfinden ohne Vergleichsstandards.
Viele zufillige Parameter beeinflussen Intensitit und Ausbreitung des Fleckes: So hingt
die Ausbreitung des Fleckes nicht nur von dem Phosphatgehalt der Probe ab, sondern
auch von der Feuchte der Probe, der Ausdehnung der Probe auf dem Papier, der Saugfi-
higkeit der Probe, dem Saugverhalten des Papieres und der Unterlage des Papieres.

Wie genau muf ein chemisches Verfahren zur Phosphatbestimmung fiir archiologische
Zwecke sein ?

Ein bislang in der Literatur kaum behandeltes Problem ist die Technik der Probennahme

und die BezugsgroBe, auf welche sich die gemessene Phosphatquantitit eigentlich bezie-
hen sollte.
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Die eigentlich fiir die Archédologie relevante GroBe ist der Phosphateintrag pro Boden-
fliche. Das Problem beginnt schon am Zeitpunkt des anthropogenen Phosphateintrages.
Je nach chemischer Bodenbeschaffenheit, Saugfahigkeit, Bodenverdichtung etc. dringen
phosphathaltige Ausscheidungen unterschiedlich tief in den Boden ein und sorgen damit
fiir unterschiedliche Phosphatkonzentrationen im Bodenvolumen.

Das néchste Problem ist die Probenentnahme. Wenn man schon keine Phosphatmenge
pro Fliche messsen kann, so sollte man zumindest die Phosphatkonzentration bezogen
auf das Bodenvolumen messen. Die Entnahme eines definierten Volumen-Bodens ist aus
verstandlichen Griinden nicht einfach. In der Regel wird der Phosphatgehalt des Bodens
in den bisher angewandten Verfahren auf das Trockengewicht der Probe bezogen”. Dies
vernachldssigt die Tatsache, dal Boden mit unterschiedlichem spezifischem Gewicht und
Feuchte bei gleicher Phosphatvolumenkonzentration unterschiedliche Ergebnisse im
Phosphatgehalt pro Trockengewicht liefern.

Daraus geht eigentlich hervor, da3 die “genauen” Labormethoden eigentlich nur eine
Genauigkeit vortduschen. Die Bestimmung von archdologischen Phosphatkonzentratio-
nen ist daher nur im Genauigkeitsbereich von Groenordnungen sinnvoll, eine “Genauig-
keit” etwa unter 30 % anzustreben ware eigentlich unwissenschaftlich. Semiquantitative
chemische Phosphatbestimmungsmethoden erscheinen daher eigentlich vollig ausrei-
chend. Des weiteren sollte man anstreben, daf die Proben in Form von halbwegs definier-
ten Bodenvolumen und nicht nach Trockengewicht entnommen und portioniert werden.

Reflektometrische Phosphatbestimmung auf archdologischen Grabungen

Die im folgenden vorgestellte Methode basiert, wie der Gundlach-Test, auf der Phos-
phormolybdinblaureaktion. Sie ergibt jedoch reproduzierbare und genauere Ergebnisse,
und kann trotzdem wie der Gundlach-Test von chemisch nicht geschulten Kréften im
Geldnde ausgefiihrt werden.

Die Ergebnisse dieser neuen Feldmethode konnen als Endergebnis direkt in die
archdologische Kartierung eingehen. Eine nachfolgende Laboruntersuchung der Boden-
proben ist in der Regel nicht mehr erforderlich.

Auf einen Teststreifen wird die mit Salpetersaure/Molybdédnsdurelosung aufgeschlos-
sene Bodenlosung gegeben, wo sie mit den im Teststreifen enthaltenen Reagenzien die
Phosphorbolybdénblaureaktion hervorruft**. Die Farbung wird dann allerdings nicht wie
im Gundlachschen Tiipfeltest mit dem Auge verglichen, sondern mit einem Reflektome-
ter gemessen. Das Reflektometer berechnet aus der gemessenen Remission automatisch
die Phosphatkonzentration und zeigt sie digital an. Dieses halbquantitative Verfahren ist
relativ genau, der Fehler liegt hier im Bereich von ca. 10 bis 20 %. Der Mef3bereich in
dem hier vorgestellten Verfahren liegt zwischen 200 bis 4 800 mg/l, kann aber durch
Verdiinnen oder Konzentrieren der Losungen beliebig nach oben oder unten erweitert
werden. Die Mefzeit liegt bei etwa 2 bis 3 Minuten pro Probe (Abb. 5).

Benotigte Gerite, Werkzeuge und Chemikalien:

— pH - Teststreifen,

— Reflektometer RQ-Flex, Fa. Merck,

— Reagenz-Set “Reflektoquant”-Phosphat (Teststreifen, MeBbecher), Fa. Merck,
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Abb. 5: Das Reflektometer RQ-Flex

— AufschluB- und Reagenzlgsung: 5 g Ammoniumheptamolybdat, 25 ml 65 % Salpeter-
saure, mit Wasser aufgefiillt auf 100 m135,

— destilliertes Wasser,

— Muldenplatte: eine Platte mit einer oder mehreren eingetieften, ca. 0,25 ml fassenden
runden Mulden (kann z. B. aus Kunststoff, Metall oder Holz selbst hergestellt werden),

— 1 ml-Spritze,

— Gebrauchsanweisung.

Zur Durchfiihrung:

1. Priifen der Vorbedingung: Ist der Boden nicht zu sauer?
Von dem zu beprobenden Grabungsfeld werden drei bis vier reprasentative Bodenpro-
ben genommen, befeuchtet, und mit dem pH-Teststreifen wird der pH-Wert bestimmt.
Liegt der pH-Wert bei 5 oder darunter, so ist die weitere Phosphatbestimmung nicht
mehr sinnvoll.

2. Probennahme
Zunichst werden alle Bodenproben eingesammelt, in die Muldenplatte eingestrichen
und leicht angedriickt.

3. MeBverfahren
Die Bodenprobe wird der Muldenplatte entnommen und in den MeBbecher gegeben.
Man schldmmt die Probe mit ca. 7 ml Wasser auf und gibt sodann 1 ml der Aufschluf3-
und Reagenzlosung zu (Ammoniummolybdat in verdiinnter Salpetersaure, Rezeptur s.
oben). Nach einer Wartezeit von ca. 1-2 Minuten fillt man den MeBbecher mit destil-
liertem Wasser auf 10 ml auf und wartet, bis sich die groite Menge des Bodens auf
dem Grund abgesetzt hat. Der Rest erfolgt, wie in Gebrauchsanweisung Reflektometer
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Abb. 6: Maxdorf, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel, Haus 4, Grundrif3 Erdgeschof3

angegeben: Anfangs (einmaliges) “Programmieren” des RQ-Flex durch Einziehen des
Barcodes, Start driicken, Teststreifen in die Losung eintauchen (2 Sekunden), 90
Sekunden warten, Teststreifen in Gerit schieben und Mewert ablesen.

4. Auswertung
Der am Gerit abgelesene Mefwert gibt den Phosphatgehalt in mg/l der gemessenen
Losung an. Wird dieser Wert mit dem Faktor 40 multipliziert, so erhélt man den
Phosphatgehalt des Bodens in mg/ml.

5. Verdiinnen (wenn Mefwert zu hoch liegt)
Liegt der MeBwert zu hoch (Anzeige des Gerites “HI”), so wird die Probeldsung ver-
diinnt und die Messung wiederholt: Mit beiliegender Spritze nimmt man dazu von der
Losung 1 ml ab, der MeBbecher wird gespiilt, die 1 ml Losung hineingegeben, 1 ml
Reagenzlosung zugesetzt und mit dest. Wasser auf 10 ml aufgefiillt. Sodann kann
eine erneute Messung durchgefiihrt werden. Den Anzeigewert multipliziert man
danach mit dem Faktor 10 (bzw. mit Faktor 400, um mg/l Boden zu erhalten).

Das vorgestellte Verfahren ist bereits an Bodenproben mit bekanntem Phosphatgehalt
(Kontrolle mit iiblicher photometrischer Bestimmung) getestet worden, aulerdem wur-
den auf einem Stadtgrundstiick in Nachbarschaft des Landesmuseums fiir Vorgeschichte
in Halle (Saale) Studien zur Gelindetauglichkeit unternommen. Dabei zeigten sich die
hinreichende Genauigkeit des reflektometrischen Verfahrens sowie seine grundsitzliche
Brauchbarkeit im Geldnde. Die anschlieBende Erprobungsphase auf archidologischen
Grabungen in Sachsen-Anhalt dauert noch an. Im folgenden sollen exemplarisch bishe-
rige Erfahrungen mit der Phosphatanalyse an archdologischen Befunden in Sachsen-
Anhalt beschrieben werden. Bei den damals angewandten Analysemethoden handelte es
sich ebenfalls um halbquantitative Varianten der Phosphormolybdanblau-Methode.
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Praktische Erfahrungen mit der Phosphatmethode in Sachsen-Anhalt: Die fiinfhundert-
jéhrige Geschichte eines altmarkischen Wohnstallhauses

AnlaB zu einer Erprobung der Brauchbarkeit der Phosphatmethode bot die Untersuchung
einer Hausstelle in Maxdorf, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel, von der das Bauwerk - ein
niedersichsisches Wohnstallhaus - ins Freilichtmuseum Diesdorf umgesetzt wurde. Fiir
diesen Bau, bis 1968 bewohnt und bis zur Versetzung 1987 (teil-)genutzt, lag ein Plan
vor, der auch die (letzte) Nutzung ausweist (Abb. 6).

Die archdologische Untersuchung war erforderlich geworden, nachdem eine Bauvor-
anfrage Interesse an einer erneuten Bebauung des Geldndes (mit einem Einfamilienhaus)
angezeigt hatte. Wissenschaftlich war die Frage nach einer moglichen Platzkontinuitét
zwischen dlteren und jiingeren Wohnstallhdusern im Bereich des historischen Rundling-
Dorfes Maxdorf zu beantworten. Die Grabung wurde vom Landesamt fiir Archédologie
Sachsen-Anhalt (LfA) unter Mitarbeit des Vereins “Junge Archdologen der Altmark
e. V.’ (Leiter H. Bock) im Juni 1996 begonnen und 1997 fortgesetzt.

Unter den Relikten der jiingsten Bauphase (Geschiebesteinfundamente, Lehmtenne,
OfengrundriB) konnten Spuren zumindest dreier Vorgangerbauten lokalisiert werden,
darunter zweier Wohnstallhduser. Diese alteren Hauser waren jeweils etwas kleiner als
der letzte Bau, so daB} sich die Fundamentpackungen ihrer Aulenwénde innerhalb der
letzten Konstruktion befanden. Zum Teil konnten mit diesen Phasen Lehmtennen in
Zusammenhang gebracht werden, die sich nur jeweils einen bis drei Zentimeter unter
den jiingeren FuBbéden befanden. Die Auffiillschichten enthielten unerwartet aussagefa-
higes archdologisches Material: von der Scherbe des “VEB Weimar Porzellan” bis zur
spatmittelalterlichen blaugrauen Keramik.

Der Zweck der Anwendung der Phosphatmethode bestand in Maxdorf gewissermalien
in einer kontrollierten Uberpriifung der Riickschliisse, die bei archiologischen Untersu-
chungen frithgeschichtlicher GroBbauten aus der Verteilung der Phosphatwerte gezogen
worden waren. Derartige Forschungen sind z. B. im Nordseekiistengebiet durch
W. H. Zimmermann>® durchgefiihrt worden. Fiir den mitteldeutschen Raum hatte die
Hausforschung das Auftreten der Wohnstallhiuser erst in den Ubergang vom Mittelalter
zur Neuzeit an datiert. Im Jahre 1984 wurde in Piiggen, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel,
jedoch durch Beobachtung der Profile eines Erdgasleitungsgrabens ein in einen Hang
eingeschnittener Befund entdeckt, der sich als etwa 15 m x 7 m groBer Hausgrundrif3 mit
einer Lingsachse annahernd in Nord-Siid-Richtung erwies®’.

Die ungewohnliche GroBe dieses (durch wenige Scherbenfunde in die Zeit vom 7. bis
zum 9. Jh. datierten) Befundes legte die Vermutung nahe, daf es sich hier um ein Wohn-
stallhaus handelte. Fiir eine funktionale Differenzierung innerhalb des Hausgrundrisses
ergaben sich verschiedene Anhaltspunkte. Zahlreiche Feldsteine an der abschiissigen
Ostseite, aber auch im Inneren des Befundes, belegten nicht nur die charakteristische
Geschiebepackung als Basis des Schwellenbaues (massiert auftretend vor allem dort, wo
die Gehangelage eine dicke Packung erforderlich machte), sondern auch einen Innenein-
bau, fiir den solche Steine gebraucht wurden: Es handelte sich um einen Kuppelofen, wie
er gerade fiir die friihgeschichtliche Altmark in vergleichbarer Weise des 6fteren bezeugt

8. Die Existenz dieses Kuppelofens wird dank des vergleichsweise massierten Auftre-
tens von Steinen im Siidostteil des Planums®®, dabei - auch prozentual - des besonders
hiufigen Vorkommens von Geschieben mit Brandspuren®” in diesem Bereich zu lokali-
sieren sein, auch wenn sich infolge Uberackerung keine In-situ-Befunde erhalten hatten.
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GrundriB ErdgeschofB

Abb. 7: Maxdort, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel, Haus 4, Grundrifl Erdgeschof3 mit Eintragung der
Grabungsschnitte 1996 und der Entnahmestellen der Phosphatproben aus den Profilen. Die
GroBe der Kreise bezeichnet die relative Groe des Phosphatgehaltes im Boden.

Tab. 1: “Seriation” der Eichproben (romische Zahlen) und der Phosphatproben aus dem Wohnstall-
haus von Maxdorf, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel (arabische Zahlen). Die Werte sind in abstei-
gender Grofle angeordnet. Fiir die Kalibrierproben liegen definierte Phosphatgehalte vor.

o] [

il Wohnteil (Stube)
. 10 000
2 Wohnteil (Kammer)
3 Wohnteil (Kammer)
4 Wohnteil (Flur)
I 3000
7 Stallteil (Tenne)
111 1 000
5 Eingangsbereich

Stallteil (Stall)
9 Stallteil (Stall)
I 500
10 Stallteil (Stall)
6 Stallteil (Stall)

200
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Die Vermutung eines derartigen Wohnstallhaus-Befundes, verbunden mit den geschil-
derten Beobachtungen, lieBen die Anwendung der Phosphatmethode als zweckmiBig
erscheinen, um die Annahmen einer funktionalen Differenzierung innerhalb des Hauses
und einer Lokalisation des (beheizten!) Wohnteils zu tiberpriifen. Zur Anwendung kam
seinerzeit die (halbquantitative) Feldmethode nach H. Gundlach. Die Blaufirbung des
Papiers wurde in sechs Stufen (zwischen 1 - keine Verfirbung - und 6 - sehr starke Ver-
farbung) geschitzt. In einem 1-m-Raster wurden aus dem Bauwerksinneren 49 und - zur
Kontrolle - auBerhalb 3 Proben genommen und vor Ort klassifiziert*. Von den sechs
Proben des Siid-(vermuteten Wohn-)teils der Anlage erreichten drei den Wert 2 und drei
den Wert 3. Im Nordteil (moglichem Stall) wurde einmal der Wert 1, siebenmal 2, acht-
zehnmal 3 gemessen. Der Wert 4 (wie die folgenden ausschlieBlich auf den Nordteil
beschrinkt) tauchte vierzehnmal auf, S zweimal und 6 einmal. Die drei Proben auerhalb
des Hauses waren Stufe 1 (einmal) bzw. Stufe 2 (zweimal) zuzuschlagen. Sechs Zufalls-
stichproben wurden exakt colorimetrisch untersucht und erbrachten fiir die Stufen 1, 2
und 3 Richtwerte um 5,9 (1), zwischen 6,6 und 7,2 bzw. von 8,0 und 8,1 mg pflanzenver-
fiigbaren Phosphors pro 100 g Boden*?.

Die Ergebnisse palten 1984 also gut zusammen - beheizter Hausteil mit niedrigen und
unbeheizter Stallteil mit zumindest partiell hohen Phosphatwerten, bei Schwellenwerten
auf dem Acker, die die aus dem Wohnteil nicht iiberstiegen. Die Umsetzung des Maxdor-
fer Hauses bot die Gelegenheit, diese empirischen Untersuchungen aktualistisch zu iiber-
priifen, da die (letzte) Nutzung, wie oben geschildert, noch bekannt war.

Zum Einsatz kam eine von C.-H. Wunderlich entwickelte Testversion zur Phosphatana-
lyse (eine Vorversion der oben beschriebenen Methode). Prinzip dieser Methode war, daf3
die PMB-Reaktion in Einwegkiivetten definieren Volumens durchgefiihrt wurde. Die Far-
bung der entstandenen Losung konnte durch Vergleich mit Proben bekannten Phosphat-
gehaltes abgeschatzt (“seriiert”) werden. Es wurden zehn Bodenproben aus funktional
identifizierbaren Teilen des Hausgrundrisses genommen, und zwar jeweils 1 bis 2 cm
unter der jiingsten Tenne, die sich unter der Grasnarbe des seit 1987 entstandenen
Bewuchses noch gut ausmachen lieB. Diese Proben wurden mit fiinf frisch hergestellten
Kontrollproben bekannter Phosphatkonzentration “seriiert”, d. h. in eine aufsteigende
Reihenfolge gebracht. Der Versuch einer genaueren Zuordnung der Bodenproben zu den
Kontrollproben wurde angesichts der (damals geforderten) schnellen Bestimmung ange-
sichts rascher Farbveranderungen unterlassen. Der Zeitaufwand fiir Probennahme und
Auswertung belief sich auf etwa zweieinhalb Stunden fiir zwei Personen.

Das Seriationsergebnis (Abb. 7; Tab. 1) mag zunichst verbliiffen: Besonders hohe
Phosphatwerte wurden gerade im Wohnteil erreicht, ganz niedrige im Stallteil. Des Rét-
sels Losung ergab sich aus der Mitteilung der Tochter der letzten stindigen Bewohnerin
anldBlich der offentlichen Grabungsfiihrung am 25.06.1996: Der Nord-(Wohn-)teil war
nach dem Tod ihrer Mutter (1968) bis zur Auflassung des Hauses 1987 noch knapp
20 Jahre als Schafstall genutzt worden. (Zu dieser Zeit wurde der Siidteil, ehemals Rin-
derstall, schon lange nicht mehr genutzt.)

Diese rezente Phosphatbelastung hat eventuell vorhandene Signale ilterer Phosphatan-
reicherung im urspriinglichen Stallbereich (im Gegensatz zur zu erwartenden Phosphat-
armut im Wohnteil) iiberlagert. Wenn damit auch zum phosphatanalytischen Nachweis
der Nutzung des Maxdorfer Hauses im Verlauf der letzten zweihundert Jahre vor der
Nutzung der beiden der Umsetzung vorangehenden Jahrzehnte keine Aussage getroffen
werden kann, so bestitigt doch das Ergebnis die generelle Brauchbarkeit des Verfahrens
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fiir den chemischen Beleg von (in diesem Falle nahezu rezenten) Stallungen. Es sollte
bei der Untersuchung von Hausgrundrissen Anwendung finden, an die die Frage nach
ihrer einstigen Nutzung als Wohnraum, Stall oder Scheune zu richten ist.
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Dem Andenken an Peter Fischer gewidmet, den langjahrigen Direktor des Diesdorfer Freilicht-
museums, dem wir die Rettung des Maxdorfer Hauses und seine Wiederaufstellung in Dies-
dorf, Ldkr. Altmarkkreis Salzwedel, verdanken.

Arrhenius 1931

Lorch 1939 — Lorch 1940 — Lorch 1941 — Lorch 1951 — Lorch 1951a

Gundlach 1961 — Gundlach 1971

Zolitz 1980

Zolitz 1980a

Sanchez/Canabate 1996 — Bjelajac/Luby/Ray 1996

Die pKs-Werte betragen fiir die Orthophosphorsdure: pKs; = 1,96, pKs, = 7,12 und pKs; =
12,32 (Jander 1995, S. 339). Demzufolge liegen, Abwesenheit phosphatfillender Metallionen
vorausgesetzt, in saurem Millieu (bei pH-Wert 2) hauptsachlich primare Phosphate, in neutra-
len Medien sekunddre Phosphate und in alkalischem Millieu tertidre Phosphate vor. Diese
Gleichgewichte werden in Anwesenheit von Metallionen, die mit Phosphaten schwerlosliche
Salze bilden (z. B. Eisen [II], Calcium, Aluminium), in Richtung der deprotonierten Form stark
verschoben, so dal3 z. B tertidres Calciumphosphat schon in neutralem Medium gefallt wird.
Jakob 1955, S. 68

Rompp Chemie Lexikon 1995, S. 3376

Zolitz 1980, S. 19

Eidt 1977

Grimm 1971

Zolitz 1980a

Lorch 1939 — Lorch 1940 — Lorch 1951b

Jakob 1955, S. 82 ff.

Stoye 1950 — Jakob 1955, S. 81 — Stoye 1955 — Rottlander 1970

Stoye 1955 — Rottlander 1970

Dem ist auBerdem entgegenzuhalten, daB der Hauptteil des Phosphates einer Leiche ohnehin in
den Knochen enthalten ist und demgegeniiber sich die Phosphatgehalte der Hirnmasse und des
Magen-Darmtraktes gering ausnehmen.

Jander 1995, S. 341

Die Chemie dieser Verbindung ist relativ kompliziert und bisher noch nicht aufgeklart. Vermut-
lich liegen hier jedoch dhnliche Verhaltnisse vor wie im Molybdénblau, bei dem das Molybdan
in Oxidations-(zwischen)-Stufen zwischen V und VI vorliegt. Die intensive Farbe ist dann auf
Charge-Transfer-Uberginge (innermolekulare Redoxprozesse) zuriickzufiihren.

Es lassen sich nicht beliebige Reduktionsmittel verwenden. Schwichere Reduktionsmittel
rufen keine Blaufarbung hervor, starkere Reduktionsmittel reduzieren nicht nur das Molybdato-
phosphat, sondern auch das Molybdat zum Molybdanblau. Auch die Ascorbinsdure muf3 durch
Salpetersdure etwas in ihrer Reduktionskraft “abgepuffert” werden. Zwar 1dBt sich die PMB-
Reaktion auch anstatt von Salpetersidure mit Salzsdure durchfiihren, jedoch hat das gebildete
Phosphormolybdénblau dann einen autokatalytischen Effekt und bewirkt eine nicht aufho-
rende, stdndig zunehmende Farbvertiefung der Losung. Die Farbung ist in diesem Falle dann
nicht nur vom Phosphatgehalt, sondern auch von der Zeit abhiangig, was die Auswertung
erschwert.
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23 Die Empfindlichkeit der Methode kann gesteigert werden, indem als Reduktionsmittel Benzi-

din verwendet wird. Dieses bildet bei der Reaktion ebenfalls blau gefarbte Oxidationsprodukte.

Benzidin ist allerdings ein krebserzeugender Arbeitsstoff; vgl. Jander 1995, S. 649.

zu chemischen Methoden zur Phosphatuntersuchung in Boden vgl. Kretschmer 1965

25 Sanchez/Canabate/Lizcano 1996 — Tippmann 1990, S.64

26 Tippman 1990, S. 63

27 Es wird das Verhiltnis von eingestrahltem zu durchgelassenem Licht gemessen. Daraus wird
die “Extinktion” (dekadischer Logarithmus des Quotienten von durchgelassenem Licht/einge-
strahltes Licht) ermittelt. Diese ist nach dem Lambert-Beerschen Gesetz der Konzentration des
zu messenden Stoffes proportional.

28 Lorch 1941 benutzt die PMB-Methode, Auswertung erfolgt durch Augenabgleich der Losun-
gen in Reagenzglédsern.

%" Sanchez/Canabate/Lizcano 1996, S. 155

3% Gundlach 1961, 1971

°! Gundlach 1971, S. 111

32 Rottlander 1970 — Mossinger 1993. Méssinger hat das Gundlachverfahren noch geringfiigig
modifiziert und verbessert. — Bjelajac/Luby/Ray 1996 haben das Gundlachverfahren (von die-
sen allerdings irrtiimlich als das Verfahren von Eidt bezeichnet) durch weitere subjektive Krite-
rien in der Auswertetechnik erweitert (Ausbreitung des Fleckes bzw. “Linge der
ausstrahlenden Linien”, Zeit bis zum Erscheinen der Farbe).

33 Sanchez/Canabate/Lizcano 1996, S. 152 — Tippmann 1990, S. 63 f. — Eidt 1977, S. 1329
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Das hier vorgestellte Verfahren basiert auf dem Reflektometer “RQ-Flex” der Firma Merck und

den dazugehorigen Teststreifen “Reflektoquant-Phosphat”. Das MeBverfahren wurde allerdings

gegeniiber der Gebrauchsanweisung der Fa. Merck abgewandelt. So wurde die Reagenzlosung

von Merck durch eine eigens entwickelte Reagenz- und AufschluBlosung ersetzt, um die

Bodenproben aufschlieBen und den Test in stark saurem Medium ablaufen lassen zu kénnen.

Darstellung: 5 g Ammoniumheptamolybdat in 50 ml dest. Wasser 16sen, 25 ml 65%ige Salpe-

tersdure zusetzen und mit dest. Wasser auf 100 ml auffiillen.

Zimmermann 1986, besonders Taf. 1, Taf. 2 und Abb. 5 zeigen fiir verschiedene GroBbauten

eine zonale Gliederung mit dem Auftreten erhohter Phosphatwerte tiber 250 ppm (gegeniiber

sonst zumeist unter 150 ppm) in Teilbereichen der Hauser.

37 Kurzhals/Litt/Weber 1987, S. 113

38 Schneider 1981

39 Kurzhals/Litt/Weber 1987, S. 114 (Abb. 1)

0 Kurzhals/Litt/Weber 1987, S. 116 (Abb. 3)

41" Nicht alle Teile des Hausgrundrisses konten erfa3t werden, da die Untersuchung erst nach einer

(Teil-)Ausgrabung des Siidteils durchgefiihrt wurde.

Kurzhals/Litt/Weber 1987, S. 118 ff. (Abb. 4). Bodenproben mit halbquantitativ festgestellter

hoherer Phosphatkonzentration waren - zufallig - nicht colorimetrisch untersucht worden.

24

34

35

36
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