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66 Einleitung

Durch die Einhatung der Zuordnungswerte der Deponieklasse |1 im Anhang B der TA Siedlungsabfall
soll in den zukinftigen Deponien die Deponiegashildung vermindert und die organische Sickerwas-
serbelastung moglichst gering gehaten werden. Nur durch den Behandlungsschritt der Verbrennung
kénnen bisher i.d.R. diese Zuordnungswerte (z.B. fir Gluhverlust und TOC) eingehaten werden. Al-
lerdings wird mit den Parametern Gluhverlust und TOC der gesamte organische Anteil bestimmt, ut
abhéngig von dessen biologischer Abbaubarkeit. Weiterhin erfolgt beim Gluhverlust eine Erfassung
der anorganischen Komponenten. Zusétzlich sollen zur Charakteriserung von MBA-Abfélen die bei-
den Parameter Gartest (GB 21) und Atmungstest (AT,) zugelassen bzw. vorgeschrieben werden. Im
Rahmen des BMBF-Verbundprojektes “Mechanisch-biologische Behandlung von zu deponierenden
Abfélen” wurden fur die beiden Parameter Methodenvorschriften entwickelt und auf ihre Anwend-
barkeit Gberpruft.

67 Gesetzliche Grundlagen

Bedingt durch die derzeit glltigen Zuordnungswerte im Anhang B der TA Siedlungsabfall dirfen ab
dem Jahr 2005 nur noch thermisch vorbehandelte Abfélle abgelagert werden, da nur durch diesen Be-
handlungsschritt die Zuordnungswerte eingehalten werden. In einer Pressemitteilung vom 20.08.1999
legte das Bundesministerium fur Umwelt, Naturschutz und Reaktorsicherheit (BMU) die Eckpunkte
fir die Zukunft der Entsorgung von Siedlungsabfélen fest. So sollen die Prinzipien der Kreidaufwirt-
schaft umgesetzt werden und bis zum Jahr 2020 alle Siedlungsabfélle einer vollsténdigen umweltver-
traglichen Verwertung zugefuhrt werden. Weiterhin wurde festgelegt, dal? eine hochwertige mecha-
nisch-biologische Abfalbehandiung (MBA) neben der thermischen Behandlung as gleichwertig ar
gesehen wird. Es wird daran festgehalten, das spétestens ab dem Jahr 2005 nur noch vorbehandelte
Abfédlle abgelagert werden. [BMU 99]



Als dternative Parameter zur Beurtellung der Reaktivitdt von MBA-Abfdlen und somit zu deren Be-
urteilung der Ablagerbarkeit werden sowohl von wissenschaftlicher als auch gesetzgeberischer Seite
aus die Parameter Atmungstest und Gartest genannt [Binner et a. 99, Brockmann et a. 99, Broker
2000, UBA 99, BMU 2000].

Mit diesen Parametern soll die Leistungsfahigkeit von MBA-V erfahren eingeordnet werden. Dartiber
hinaus soll eine Abschétzung ermdglicht werden, ob bzw. in welchem Mal3e mit Emissionen nach der
Ablagerung zu rechnen .

68 Methodenentwicklung allgemein

Da bidang keine standardisierten Verfahren zum Atmungstest bzw. Gartest fur feste Abfallstoffe, ins-
besondere fir MBA-Abféle, bestehen, wurden im Rahmen des BMBF-Verbundvorhabens
“Mechanisch-biologische Behandlung von zu deponierenden Abfdlen” von der Arbeitsgruppe
Qualitétssicherung Ringversuche durchgefiihrt und auf deren Basis detaillierte Methodenvorschldge
erarbeitet. Es ist davon auszugehen, dald bei Anwendung der verabschiedeten Methoden von
verschiedenen Priflaboratorien vergleichbare Ergebnisse erzielt werden. Allerdings hat die Proben-
nahme einen entscheidenden Einflul’ auf die zu erwartenden Fehlerbereiche der Gesamtbestimmung,
insbesondere bei einem derart inhomogenen Material wie Restabfall. Vergleichbare Ergebnisse kon-
nen demnach aso nur dann erreicht werden, wenn die Festlegung der Probennahme ebenfalls Eingang
in die gesetzlichen Regelwerke findet.

Zu berticksichtigen sind hierbei in erster Linie die folgenden Aspekte:

Erlangung einer reprasentativen Probe

- Art der Einzelprobenentnahme (Anzahl, Menge)

- Erstelung von Mischproben

- Ergelung der zur Analyse gelangenden Teilprobe

Optimale Eigenschaften der Tellprobe hinsichtlich der nachfolgenden Analyse

Einfachheit der Durchfiihrung hinsichtlich
- Zeitaufwand
- erforderlicher technischer Ausriistung

Die verabschiedeten Methoden stellen eine Zusammenfassung der wissenschaftlichen Erkenntnisse
dar und wurden im algemeinen Konsens erarbeitet. Bei einigen Punkten bestand bzw. besteht aler-
dings noch Diskussions- und Forschungsbedarf. Beispielsweise ist bel beiden Methoden der Einfluf3
der Aufbereitungsart (z.B. Zerkleinerung, Absiebung) sowie die Art der Aufbewahrung (z.B. Trock-
nung, Tieffrieren) auf die Analysenergebnissen nicht zu unterschétzen.

Von den Tellnehmern der AG Qualitétssicherung wird es daher als notwendig angesehen, beide Me-
thodenvorschriften nach einem angemessenen Zeitraum, in dem Erfahrungen mit der Durchfiihrung
gesammelt und ausgetauscht werden konnen, einer eingehenden Uberpriifung und Uberarbeitung zu
unterziehen.

69 Methodenentwicklung: Atmungstest

Als Atmungstest wird der Sauerstoffverbrauch pro Zeiteinheit wéhrend des aeroben Abbaus von orga-
nischer Substanz bezeichnet. Die Bestimmung gibt somit Aufschluf? Gber die momentane biologische
Aktivitét, was als Vortell gegentiber physikalisch-chemischen Verfahren zu sehen ist. Der Analyse-
zeitraum betragt fur AT, vier Tage bzw. 96 h und fir AT, entsprechend sieben Tage. Festzustellen i,
dal3 mit der relativ kurzen Versuchsdauer von vier Tagen nur eine Abschdtzung der Reaktivitét erfolgt,
eswird nur die Anfangsphase reprasentiert.
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Fur die Durchfihrung des Atmungstests gab es bisher keine einheitliche Vorgehensweise. So erfolgte
die Messung entweder Uber die O,-Zehrung oder Uber die CO,-Produktion. Favorisiert wurde in der
verabschiedeten Methodenvorschrift die Messung in einem Respirometer, wobei die Moglichkeit zum
Nachweis der Gleichwertigkeit von anderen Geréten gegeben ist. Respirometer stammen aus dem Be-
reich der Abwasseranalytik, wo sie zur Bestimmung des biologischen Sauerstoffbedarfs (BSB) von
Flussigproben entwickelt wurden. Die von der AG Qualitétssicherung verabschiedeten Methode ist in
Anhang | dargestellt.

Ein Schwerpunkt bel der Diskussion wahrend der M ethodenentwicklung lag beim Atmungstest auf der
Einstellung des Wassergehaltes der Probe. Weiterhin wurde diskutiert, ob eine ausfihrlichere Ergeb-
nisdokumentation (z.B. Darstellung der Summenkurven, Versuchsbericht) notwendig ist, um die B-
gebnisse leichter nachvollziehbar und umfassend zu gestalten.

70 Methodenentwicklung: Gartest

Beim Gértest (GB 21) wird die anaerobe Abbaubarkeit eines Substrats im Labormal3stab im un-
beeinflufden Standversuch unter optimierten Bedingungen getestet. Der Anaysenzeitraum betragt
21 Tage.

Durchgefuihrt wird der Géartest auf Grundlage der DIN 38 414 Teil 8 (DEV S8) — Bestimmung des
Faulverhatens von Schlamm und Sedimenten. Die von der AG Qualitétssicherung verabschiedete Me-
thode ist in Anhang |l dargestellt.

Diskussionshedarf bel der Methodenentwicklung des Gértests gab es zum einen bei der Art und Auf-
bewahrung des Impfschlammes und zum anderen bel der Berticksichtigung der lag-Phase und der Be-
rechnung der Gasproduktion im Untersuchungszeitraum von 21 Tagen. Weiterhin wurde, dem At-
mungstest entsprechend, eine ausfihrlichere Ergebnisdokumentation diskutiert.

71 Vergleich der Gasbildung im Deponiereaktorversuch und im Gartest

Im Rahmen des BMBF-V erbundprojektes wurden, paralel zu sogenannten Langzeitgartests, Reaktor-
versuche durchgefiihrt, um die zu erwartende Deponiegasproduktion bel verdichtetem Einbau der
MBA-Abfdlle zu ermitteln. Die Versuche wurden unter optimalen Bedingungen durchgefihrt
(T=35°C, WG =333 Gew.% FS), um eine Abschdtzung maximal zu erwartender Gasbildungsraten
zu ermoglichen. Diese liegen im Anfangsbereich zwischen 0,01 und 0,15 NI/kg oTS*d (s. Abbil-
dung 1). Die im Géartest gebildeten Gasraten liegen um den Faktor 4 bis 15 dartber, bei Werten zwi-
schen 0,15 und 0,6 NI/kg oTS*d (s. Abbildung 2) [Danhamer et al. 99]. Damit zeigt sich, dal3 mit dem
Gartest eine Abschdtzung der maximaen Gasbildungsrate moglich ist, d.h. es werden Uberbefunde
bezliglich der Reaktivitét erzidlt.

116



3

3
=
w
o)
o]
N

0,15 Nl/(kg 0T S*d) USRI oy

5

o
.‘\\
}

%
4
t
i
b

1’/ MB-LF1

D"

o MB-WsSL

{ ad o ﬂ:EF
éfﬂf—/—/—;-/”‘ 0,01 NI/(kg 0T S*d)
| | |

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750
Tage [d]

=
o

0

Abb. 1 Gashildung im Deponiereaktorversuch bei 35°C, 33,3 Gew.-% FS Wassergehalt (300-
Liter Reaktoren, 250 kN/nt* Verdichtung) [Danhamer et al. 99]
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Abb. 2 Gashildung im Gértest bei 35°C, 90 Gew.-% FS Wassergehalt [Danhamer et al. 99]

72 Ringversuch

Auf der Basis eines ersten Laborvergleichs [vgl. Dach et a. 96] sowie durch Diskussion der verschie-
denen Hausmethoden und weiterer Forschungsergebnisse wurde ein weiterer Ringversuch fir die Pa-
rameter AT, und GB 21 durchgefihrt, um deren Eignung zur Standardisierung zu testen. Die geteste-
ten Methoden stehen in unmittelbarem Zusammenhang mit den endgiltig verabschiedeten Methoden-
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vorschriften, wie sie in Anhang | und Il aufgefihrt sind, und unterscheiden sich hauptsachlich im Be-
reich der Probenaufbereitung [Brockmann et a. 99].

Von einer nicht am Verbund beteiligten Anlage wurden jeweils drel Materia proben unterschiedlicher
Behandlungsdauer zur Untersuchung verschickt:

Probe 1: MBA-Abfal, Behandlungsdauer ca. 2 Wochen
Probe 2: MBA-Abfal, Behandlungsdauer ca. 4 Wochen

Probe 3: MBA-ADfal, Behandlungsdauer ca. 8 - 12 Wochen

Tab.1 Ringversuchsergebnisse fir die Parameter AT4 und GB 21
AT 4 GB 21
Teilnehmer |[Probel Probe2 Probe3 |Probel Probe2 Probe3
mg02/gTSmg02/gTSmg0O2/gTS|L/kgTS L/kgTS L/kgTS
Nr. 1 155 95 8,7 237 18,2 191
Nr. 2 15,8 124 94 n.b. n.b. n.b.
Nr. 3 14,9 10,9 8,6 aM. aM. aM.
Nr. 4 15,2 97 79 36,2 16,0 149
Nr.5 134 70 37,0 189 10,1
Nr. 6 18,6 111 85 n.b. n.b. n.b.
Nr. 7 16,1 93 6,4 aM. aM. aM.
Nr. 8 175 115 75 n.b. n.b. n.b.
Nr. 9 n.b. n.b. n.b.
Nr. 10 n.b. n.b. n.b. 29,0 14,0 130
Nr. 11 175 100 93 aM. aM. aM.
Nr. 12 aM. aM. aM. n.b. n.b. n.b.
Nr. 13 144 9,6 8,7 430 14,7 19,7
Nr. 14 153 104 99 233 121 93
Nr. 15 20,3 95 6,4 375 159 16,8
Nr. 16 16,7 108 85 33,6 14,0 12,2
Mittelwert 16,25 10,39 8,22 3291 15,48 14,39
Standardabwei chung 1,86 0,96 111 7,00 2,27 392
Vergleichs-VK 11,43% 9,28% 13,55% 21,28% 14,65% 27,24%

n.b. = nicht bestimmt
aM. = abweichende Methode

Von jeder Probe wurden 2-3 kg Frischmaterial (analysenfertig auf eine Korngrof3e < 10 mm) versandt.
Das Impfmaterial fir den GB 21 wurde von der Fraunhofer Gesdllschaft — Ingtitut Grenzflachen und
Bioverfahrenstechnik in Stuttgart zur Verfiigung gestellt.

Die Ringversuchsergebnisse fur die Parameter AT, und GB 21 sind in Tabelle 1 aufgefthrt. Die in der
Tabelle grau unterlegten Felder wurden as AusreiRer (Typ 2) ermittelt und bei der Berechnung der
Mittelwerte nicht berlicksichtigt. Die Ergebnisfelder der Laboratorien, die an der Untersuchung des
jeweiligen Parameters nicht teilgenommen haben, sind mit n.b. gekennzeichnet. Die Ergebnisfelder
der Laboratorien, die, z.T. aufgrund interner Probleme, stark abweichende Methoden verwendet he-
ben, snd mit aM. gekennzeichnet.
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Die fur die zu Uberprifenden Methoden erhaltenen Vergleichs-Variationskoeffizienten sind mit etwa
maximal 14 % fir AT, und 27 % fur GB 21 vor dem Hintergrund der schwierigen Matrix und der In-
stabilitét biologischer Prozesse d's absolut ausreichend anzusehen.

73 Fazit

Die genannten Parameter konnen auf Basis einer einheitlichen Methode die biologische Restaktivitét
von MBA-Abfdllen charakterisieren.

Die vorgestellten Methodenvorschriften sind geeignet, bei Anwendung durch verschiedene Priifl abora-
torien vergleichbare Ergebnisse zu erzielen. Dies konnte anhand des durchgefuihrten Ringversuchs mit
den erzidten Vergleichs-Variationskoeffizienten bestétigt werden. Es ist sinnvall, die festzusetzenden
Grenzwerte fur GB 21 und AT, auf diese Methoden abzustimmen.

Eswird as notwendig angesehen, beide Methodenvorschriften nach einem angemessenen Zeitraum, in
dem Erfahrungen mit der Durchftihrung gesammelt und ausgetauscht werden kénnen, einer eingehen-
den Uberprifung und Uberarbeitung zu unterziehen.
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Anhang |: Methodenvorschrift fir AT,

BM BF-Verbundvor haben

» M echanisch-biologische Behandlung von zu deponierenden Abfallen®

AT,

6.

7.

8.

120

Testgerat:
Die Bestimmung des AT, erfolgt mit einem Sapromat, Respiromat oder einem glei chwerti-
gen Gerdt. Alle Abweichungen von der nachfolgend aufgeftihrten Methode sind zu doku-
mentieren.

Temperatur:
20 £ 1°C im temperierten Wasserbad oder Klimaraum.

Probenlagerung:
- Innerhalb von 48 h nach der Probennahme miissen die Probenaufbereitungen abgeschlos-
sen und der Test gestartet sein. In diesem Zeitraum sind Temperaturen tber 4°C maximal
24 h zuldssig. Ist diese Vorgehensweise nicht zu gewdhrleisten, so ist die Probe innerhalb
von 24 h nach der Probennahme bei — 18 bis— 20 °C einzufrieren. Das Einfrieren der Probe
ist bel der Auswertung zu dokumentieren. Das schonende Auftauen der Probe soll inner-
halb von 24 h erfolgen, dabel darf die Temperatur 20°C nicht Uberschreiten.

Probenaufbereitung:
Die Originalprobe ist in ihrer Gesamtheit feucht auf < 10 mm zu zerkleinern. Gegebenen-
falls kbnnen Storstoffe (Glas, Steine und Metalle) vor dem Zerkleinern ausgeschleust wer-
den. Ihre Massenanteile sind bei der Auswertung des Versuchs zu berticksichtigen.

Einstellung des Wasser gehaltes:

- 300 g der aufbereiteten Probe werden mit 300 ml Leitungswasser angefeuchtet und in die

in Anhang 1 beschriebene Apparatur Uberfiihrt. Nach Auflegen des Deckels und Abdich-
tung wird ein Unterdruck von ca. 100.000 Pa (Wasserstrahlvakuum) angelegt und Uber 30
min gehaten. Das abfiltrierte Wasservolumen ist zu bestimmen und von den zugegebenen
300 ml Leitungswasser abzuziehen. Die so ermittelte Wassermasse ist dem Teil der Probe
zuzugeben, der in die Testapparatur eingebaut wird.
Liegt der Wassergehalt der einzusetzenden Probe Uber dem ermittelten Wassergehalt, so ist
die Probe ohne weiteres Anfeuchten in die in Anhang 1 beschriebene Apparatur zu tber-
fUhren, Uber 30 min dem Unterdruck in der Saugnutsche auszusetzen und in die Testappa-
ratur einzubauen.

Probenmasse:
Es werden 40 g Probe, die auf den oben ermittelten Wassergehalt eingestellt wurde, einge-
Setzt.

Anzahl der Parallelansatze;
Die Proben werden in drel Parallelansdtzen untersucht.

Versuchsdauer und Auswertung:

- Der Bewertungszeitraum betrégt 4 Tage und beginnt nach der anfénglichen lag-Phase. Die
lag-Phase ist beendet, wenn der mittlere Sauerstoffverbrauch, ausgedriickt as 3-Stunden+
Mittelwert, 25 % des Wertes betragt, der sich als 3Stunden-Mittelwert im Bereich der
groften Steigung des Sauerstoffverbrauchs innerhalb der ersten 4 Tage ergibt.

Die Masse des in der lag-Phase verbrauchten Sauerstoffs wird von der Masse desin der ge-
samten Versuchsdauer (lag-Phase + 4 Tage) verbrauchten Sauerstoffs abgezogen und darf
nicht mehr als 10 % des Gesamtwertes betragen. Ansonsten darf die Bestimmung nicht




gewertet werden.
Die Mel3werte sind stiindlich zu erfassen.

Zur Darstellung der Analysenfunktion und der 3Stunden-Mittelwerte werden auf der x
Achse die Versuchsdauer (in Stunden) und auf der y-Achse die summierten Sauerstoffmas-
sen (inmg O, je g Trockenmasse) aufgetragen.

0. Angabe des Ergebnisses:
Das Ergebnis wird mit zwei signifikanten Stellen in mg O, je g Trockenmasse angegeben.
Es sind der Mittelwert und die Standardabwel chung anzugeben. Weicht ein einzelner Wert
der Dreifachbestimmung mehr as 20 % vom Mittelwert ab, so ist der Wert as Ausreiler
zu eiminieren. Die Berechnung des neuen Mittelwertes erfolgt aus den 2 verbleibenden

Werten.

10. Gleichwertigkeit anderer Verfahren:
Die Anwendung gleichwertiger Methoden oder der Ersatz einzelner Arbeitsschritte oder
Festlegungen der oben genannten Methode durch gleichwertige Mal3nahmen ist zuléssig.
Der Nachweis der Gleichwertigkeit ist durch den Anwender zu erbringen.

Apparatur:
Geréte: Saugflasche, vakuumfest, Inhat 1 bis 2 Liter, mit Gummikonus

Filternutsche, Durchmesser 120 mm, Filterplatte (P1), Inhalt 1 Liter,
Ausfiihrung mit senkrechten Seitenwanden

Aluminiumplatte, Durchmesser gleich Innendurchmesser Nutsche

V akuumpumpe und Unterdruckmanometer

Abdichtungsfolie
éAIuminiumplatte

_#':‘gg
3 ,-,;-‘:, — Abfallprobe
— Filterplatte (P1)

=3 Vakuumpumpe

Saugflasche

Schema der Apparatur zur Einstellung des Wassergehalts
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Anhang I1: Methodenvorschrift fur GB 21

BM BF-Verbundvorhaben
» M echanisch-biologische Behandlung von zu deponierenden Abféallen”

GB 21

1. Allgemeines:

Der Gartest wird auf Grundlage der DIN 38 414 Teil 8 (DEV S8) mit Modifikationen (s.
Punkte 4 — 11) durchgefiihrt. Alle Abweichungen von der nachfolgend aufgefiinrten Me-
thode sind zu dokumentieren.

2. Versuchsaufbau und Gasmessung:

122

Fur die Durchfiihrung der Bestimmung wird eine Apparatur nach Bild 1 verwendet.

» Se besteht aus einem Eudiometerrohr (B) mit einem VVolumen von 300 bis 400 ml, das
von oben nach unten graduiert ist (Skalenteilungswert 5 ml) und mit einem Glasschliff auf
die Standflasche (A), Volumen etwa 500 ml, aufgesetzt wird. Durch den Boden des Eudio-
meterrohres geht ein Verbindungsrohr (C), das dem in der Standflasche entwickelten
Faulgasden Eintritt in das Mef3rohr ermdglicht. Das Verbindungsrohr wird durch vier sei-
tig angebrachte Glasstéabe in der Position gehalten (E). Amunteren Ende des Eudimeter-
rohresist eine Glasolive angebracht, von der eine ausreichend lang bemessene Schlauch-
verbindung (F) zu einem Niveaugefal3 (G) aus Glas oder Kunststoff (\Volumen mindestens
750 ml) fuhrt. Am oberen Ende des Eudiometerrohresist ein Kegelhahn (H) zur Entnahme
von Gasproben und zur Einstellung des Nullpunktes (D) angebracht.” [DIN 38414 Tell 8,
Sate 3

» oerrflussigkeit: 30 ml Schwefelsaure, H,SO, (r = 1,84 g/ml), werden zu 1 | dedlilliertem
Wasser gegeben; in dieser Mischung werden unter |eichtem Erwarmen 200 g Natriumsul-
fat-Decahydrat, Na,SO, * 10 H,0, gel6st. Die Losung wird durch Zugabe einiger Tropfen
Methylorange-L6sung (0,1 g Methylorange-Natriumsalz geldst in 100 ml destilliertem
Wasser) rotorange gefarbt. Die Sperrflussigkeit ist bel Raumtemperatur aufzubewahren.
Bei niedrigen Temperaturen kann Natriumsulfat auskristallisieren, daserst durch Erwar-
men der Mischung wieder in Lsung gebracht werden mui3.“ [DIN 38414 Teil 8— Seite 3]

» Die Sandflasche (A) wird mit der angegeben...” Menge Probe, Impfschlamm und Wasser
. ... geflllt; diein der Flasche enthaltene Luft wird mit Stickstoff verdréngt und das Eudio-
meterrohr (B) aufgesetzt. Mit Hilfe des Niveaugefalies (G) wird bel getffnetemHahn (H)
des Eudiometerrohres das Niveau der Sperrflussigkeit auf die 0-Marke eingestellt. Dabei

darf auf keinen Fall Sperrflussigkeit in das Verbindungsrohr (C) und damitin..." denPro-
benraum, ... Ubertreten. Das Niveaugefald mufd noch etwa zu einemViertel gefullt sein. An-
schlieRend wird der Hahn (H) geschlossen. Die Standflasche (A) mit der..." Probenmi-
schung ,, ...ist im Dunkeln aufzubewahren. Das entwickelte Gasvolumen wird jeweils bei

Niveaugleichheit der Sperrflissigkeit mit dem Eudiometerrohr und Niveaugefal abgel esen,
nachdemvorher der Inhalt der Sandflasche (A) vor sichtig umgeschwenkt wurde.” [DIN
38414 Teil 8, Seite 5]

» Bel jeder Ablesung des Gasvolumensim Eudiometerrohr sind Temperatur und Luftdruck
zu bestimmen, um das Gasvolumen auf den Nor mstand umrechnen zu kdnnen. Das Niveau
der SperrflUssigkeit wird—je nach Gasentwicklung— nach jeder oder nach mehreren Able-
sungen bei gedffnetem Hahn (H) auf O eingestellt; dabei darf keine Luft durch den Hahn
(H) angesaugt werden.” [DIN 38 414 Tell 8, Saite 5]




Bild 1

£~ Skalenteilungswert Sl

; i

=~ 1000mm

HiE=== e
1

NS 45/40

nach DIN 12242

Standflasche mit Schlammprobe, Inhalt 500ml, z. B. Standflasche
DIN 12 039 - W 500

Eudiometerrohr, Inhalt 300 bis 400 ml, Durchmesser 30 bis 35 mm, Skalen-
teilungswert 5 ml

Verbindungsrohr, Durchmesser etwa 6 mm
Nullmarke

Haltestifte bzw. Abstandhalter oder Lochverbindung zwischen Mantel des
Eudiometerrohres und Verbindungsrohr

Schlauchverbindung
NiveaugefaB, Inhalt min. 750 ml, z. B. Stutzenflasche DIN 12 037 - K 1
Einweg-Kegelhahn, z. B. Kilken DIN 12 541 - EM 3

Versuchsapparatur zur Bestimmung des Faulverhaltens von Schlammen [DIN 38 414

Teil 8, Sdite 6]

3. Temperatur:

4. Prob

35+ 1°C im temperierten Wasserbad oder Klimaraum [nach DIN 38 414 Teil §].

enlagerung:
Innerhalb von 48 h nach der Probennahme miissen die Probenaufbereitungen abgeschlos-
sen und der Test gestartet sein. In diesem Zeitraum sind Temperaturen Uber 4°C maximal
24 h zuldssig. Ist diese Vorgehensweise nicht zu gewdhrleisten, so ist die Probe innerhab
von 24 h nach der Probennahme bel — 18 bis— 20 °C einzufrieren. Das Einfrieren der Probe
ist bel der Auswertung zu dokumentieren. Das schonende Auftauen der Probe soll inner-
halb von 24 h erfolgen, dabel darf die Temperatur 35°C nicht Uberschreiten.

5. Probenaufbereitung: Aufbereitung der Probe auf < 10 mm:

Die Originadprobe ist in ihrer Gesamtheit feucht auf < 10 mm zu zerkleinern. Gegebenen-
fals konnen Storstoffe (Glas, Steine und Metalle) vor dem Zerkleinern ausgeschleust wer-
den. Ihre Massenanteile sind bel der Auswertung des Versuchs zu berticksichtigen.
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6. Impfschlamm:

» Als Impfschlamm eignet sich Faulschlamm einer kommunalen Klaranlage, der keiner
mef3baren Hemmung wahrend der Faulung unterlegenist und der etwa einen Monat unter
den nachstehenden Bedingungen gehalten wurde. Er darf keinegroberen Teile enthalten
und soll moglichst wenig Gas entwickeln. Esist zweckméalfdig, ein grof3eres Volumen (etwa
101) desImpfschlammes mit etwa 5 % Trockenr tickstand unter anaer oben Bedingungenim
geschlossenen System bei (35 1) °C bereitzuhalten, um einegrof3ere Anzahl von Untersu-
chungen gleichzeitig durchfuihren zu kdnnen. Imletzten Fall ist dafir Sorge zu tragen, daf3
die Ungebungstemperatur keinen grof3eren Schwankungen unterliegt (z.B. Abdeckung der
Apparatur durch eine Haube o. &.). Dem Impfschlamm...“ kann,, ... bei der weiteren Lage-
rung alle 2 Wochen ein geringer Volumenanteil an faulfahigen Stoffen (etwa 0,1 %) in
Formvon Rohschlamm...* zugesetzt werden. ,, .. Der Rohschlammmui3 frei von toxischen
Stoffen sein und sollte keine gr63eren Teile enthalten. Nach jeder Zugabe muf3 griindlich
gemischt werden. Dieser Impfschlamm darf erst 1 Woche nach der |etzten Rohschlammzu-
gabe flr den Versuchsansatz verwendet werden.“ [DIN 38 414 Teil 8, Seite 4]

7. Probenmasse:

Es werden 50 g der aufbereiteten Probe in die Versuchsapparatur eingesetzt. Die Proben
werden mit 50 ml Impfschlamm versetzt und der Ansatz mit Leitungswasser auf 300 ml
aufgefllt.

8. Referenzansatz:

9. pH-W

Zur Kontrolle der Gasbildung des Impfschlammes wird Mikrokristalline Cellulose einge-
setzt. Dazu werden 1 g Cellulose mit 50 ml Impfschlamm versetzt und der Ansatz mit Lei-
tungswasser auf 300 ml aufgefillt. Der Referenzansatz kann wéahrend der gesamten Ver-
suchsdauer gerhrt werden.

Be dem Referenzansatz missen mindestens 400 Nl/kg erreicht werden, anderenfalls snd
die Ergebnisse zu verwerfen und die Versuchsbedingungen und der Impfschlamm miissen
Uberpriift werden.

ert:

Der pH-Wert des Testansatzes muf3 bei Beginn und Ende gemessen werden.

Wird ein pH-Wert von 6,8 unter- oder von 8,2 Uberschritten, so darf die Bestimmung nicht
gewertet werden. Wird der pH-Waert schon zu Beginn Uber- bzw. unterschritten und zur
Eingellung des pH-Wertes ein Alkaliserungsmittel (Natronlauge oder Kalilauge) bzw.
Salzséure zum Senken des pH-Wertes verwendet, so ist dies bel der Angabe des Ergebnis-
ses zu dokumentieren.

10. Anzahl der Parallelansatze:

Die Proben werden in drei Parallelansétzen untersucht.
Impfschlamm und Cellulose werden in zwei Parallelansétzen untersucht.

11. Versuchsdauer und Auswertung:
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Die Ermittlung der gebildeten Gasvolumina erfolgt andog DIN 38 414 Teil 8, Nr. 10:

Vorlage fur die Datensammlung und Berechnung fir jeden Ansatz ist Tabelle 1. Mit fd-
gender Gleichung ist die Berechnung des Normvolumens des in den einzelnen Zeitab-
schnitten gebildeten Gases durchzufiihren:



Vo -V . (pL - pw)'To
Po- T (1) [nach DIN 38 414 Teil 8, S. §]

Gasvolumen, in ml

gebildetes Gasvolumen, in ml

Luftdruck zum Zeitpunkt der Ablesung, in mbar

Dampfdruck des Wassers bei der Temperatur des umgebenden Raumes, in mbar
Normtemperatur, To = 273 K

Normdruck, p, = 1013 mbar

Temperatur des Gases bzw. des umgebenden Raumes, in K

43 AP P <<

Tabelle 1 Muster fir die Auswertung des Tests [nach DIN 38 414 Teil 8, S. 9]

1 2 3 4 5 6 7
Datum | Uhrzeit | Gebildetes Gasvo- | Temperatur | Dampfdruck | Luftdruck | Normvolumen
lumen des Wassers
Vv T Pw P Vo
ml K mbar mbar Nml

Das Versuchsprotokoll nach Tabelle 1 ist fur jede angesetzte Mischung aus der Probe (Vo @
Vp), dem Referenzansatz (Vo @V r) und dem Impfschlamm (Vo @V s) zu fihren. Das ange-
fallene Gasvolumen wird schrittweise in der Reihenfolge der Ablesungen summiert. Ande-
rungen des Totvolumens, aufgrund veranderter Temperatur- und Druckverhdtnisse zwi-
schen den Ablesungen, sind unerheblich und kénnen deshalb vernachlassigt werden. [DIN
38414 Teil 8]

Fir die weitere Berechnung sind die Gasvolumina der Probe sowie des Impfschlammes (als
arithmetische Mittel des Doppelansatzes) in Tabelle 2 einzutragen.

Das Netto-Gasvolumen (Vy) der Probe ergibt sich fir gleiche Versuchszeiten als Differenz
der Gasvolumina von Probe sowie des arithmetischen Mittels des Doppelansatzes fiir den
Impfschlamm.

Die spezifische Gashildung Vs von der Probe wahrend der Versuchsdauer berechnet man
von Ablesung zu Ablesung schrittweise nach der Gleichung:

av, - 10? _
V,=—— (2) [nach DIN 38 414 Teil 8, S. 9]
m- w;
Vs spezifisches, auf die Trockenmasse bezogenes gebildetes Gasvolumen wéhrend
der Versuchszeit, in I/kg
SV, gebildetes Netto-Gasvolumen fir die betrachtete V ersuchsdauer, in ml
m Masse der eingewogenen Probe, in g
W Trockenmasse der Probe, in %
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Tabelle 2 Muster fur die Ermittlung der auf die Trockenmasse bezogenen Gasbildung [nach DIN
38414 Tdl 8, S. 10]

1 2 3 4 5
Versuchs- | Summeder Norm- | Anteiligesausdem Netto-Gasvolumen Spezifische Gas-
dauer volumina Impfschlamm ent- der Probe bildung, bezogen auf
wickeltes Normvolu- | (Spate2 — Spalte 3) |  die Trockenmasse
Ve men (Vn) Vs
d Nml Vis Nml Nl/kg
Nml

Bezugsgrofie fur die Gasbildung ist die Trockenmasse der Probe [NI/kg TS].

Der Bewertungszeitraum betragt 21 Tage und beginnt nach der anfanglichen lag-Phase. Die
lag-Phase ist beendet, wenn die mittlere Gashildung, ausgedrickt as 3-Tage-Mittelwert, 25
% des Wertes betrégt, der sich als 3 Tage-Mittelwert im Bereich der grofden Steigung der
Gashildungsfunktion innerhalb der ersten 21 Tage ergibt.

Das Volumen des in der lag-Phase gebildeten Gases wird vom Volumen des in der gesam-
ten Versuchsdauer (lag-Phase + 21 Tage) gebildeten Gases abgezogen und darf nicht mehr
als 10 % des Gesamtwertes betragen. Ansonsten darf die Bestimmung nicht gewertet wer-

den.
Bis zum Erreichen der maximalen Gashildungsrate ist arbeitstaglich abzulesen.

Zur Darstellung der Andysenfunktion und der 3-Tage-Mittelwerte werden auf der x-Achse
die Versuchsdauer (in Tagen) und auf der y-Achse die summierten Gasvolumina (in NI/kg
Trockenmasse) aufgetragen.

12. Angabe des Ergebnisses:
Das Ergebnis wird mit zwe signifikanten Stellen in NI/kg Trockenmasse angegeben. Es
snd der Mittewert und die Standardabweichung der Dreifachbestimmung anzugeben.
Weicht ein einzelner Wert der Dreifachbestimmung mehr as 20 % vom Mittelwert ab, so
ist der Wert als Ausreil3er zu eliminieren. Die Berechnung des neuen Mittelwertes erfolgt
aus den 2 verbleibenden Werten.
Das Ergebnis fur die Referenzansétze ist anzugeben.

13. Gleichwertigkeit anderer Verfahren:
Die Anwendung gleichwertiger Methoden oder der Ersatz einzelner Arbeitsschritte oder
Festlegungen der oben genannten Methode durch gleichwertige Malinahmen ist zulassig.
Der Nachweis der Gleichwertigkeit ist durch den Anwender zu erbringen.

Zitierte Normen

DIN 38414 Tel 8 Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung; Schlamm und Sedimente (Gruppe S); Bestimmung des Faulverhdtens (S 8); Beuth Verlag
GmbH; Berlin 1985
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