Januar AQS = Merkblatt

2023 zu den Rahmenempfehlungen der Bund/Lander-Arbeitsgemeinschaft Wasser (LAWA) P-15
fir die Qualitatssicherung bei Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchungen

Schwebstoff- und Sedimentuntersuchung

1 Arbeitsgrundlagen

— LAWA-AQS-Merkblatt P-8/4, Probenahme von Schwebstoffen und Sedimenten, Stand: Mai
2002)

— DIN EN ISO 5667-15 (S16); Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 15: Anleitung zur
Konservierung und Handhabung von Schlamm- und Sedimentproben (Ausgabe 2010-01)

— DIN 38414-22 (S22); Bestimmung des Gefriertrockenriickstandes und Herstellung der Ge-
friertrockenmasse eines Schlammes (Ausgabe 2018-10)

— 1S0 16720:2005-03; Bodenbeschaffenheit — Vorbehandlung von Proben durch Gefriertrock-
nung fur die anschlieende Analyse (1SO 16720:2005); Deutsche Fassung DIN EN ISO
16720:2007 (Ausgabe 2007-06)

Weitere Literatur siehe Abschnitt 9.

2 Begriffe

Schwebstoff /suspended particulate matter:

Feststoffe, die durch das Gleichgewicht der Vertikalkréfte in Schwebe gehalten werden. Er kann unter
festgelegten Bedingungen durch Filtrieren, Sedimentieren oder Zentrifugieren aus der Wasserphase
abgetrennt werden.

(Quelle: International Glossary of Hydrology (Second Edition 1992), DIN 38402-24:2007-05 Deut-
sche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung - Allgemeine Angaben
(Gruppe A) - Teil 24: Anleitung zur Probenahme von Schwebstoffen (A 24))

Sediment:

Ungeldste Stoffe des oberirdischen Wassers geogener oder anthropogener Herkunft oder autochthon
durch chemische Umsetzungen bzw. biogene Prozesse in Wasser gebildet abgelagert. (DIN 38414-
11:1987-08)

Schwebstoffburtiges Sediment:

Dieser Begriff wird nicht in Normen verwendet, so dass es keine konsensbasierte Definition gibt. In
verschiedenen Fachgremien wird der Begriff jedoch folgendermaRen benutzt: Die sich aufgrund der
geringen Durchflussgeschwindigkeit in den Sammelbecken absetzenden Schwebstoffe. [4]

In diesem AQS-Merkblatt wird das ,,schwebstoffbiirtige Sediment” dem Schwebstoff aus Sedimentati-
onsbecken gleichgesetzt.

Agglomeration:

Vereinigung von Flocken oder Teilchen suspendierter Stoffe zu groReren Flocken oder Partikeln, die
sich schneller absetzen oder aufschwimmen (1SO 6107-3:1993-06) 1SO 6107-3 AMD 1:2001-12 Was-
serbeschaffenheit - Begriffe - Teil 3; Anderung 1

KorngréRenverteilung:
Masseanteil jeder TeilchengroRe, die in einer gegebenen Feststoffprobe vorhanden ist (DIN EN ISO
772:2011-11)



http://www.din.de/de/mitwirken/normenausschuesse/naw/wdc-beuth:din21:97254152
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3 Zweck

Viele anorganische und organische Spurenstoffe liegen in Gewassern Uiberwiegend adsorptiv oder che-
misch an partikul&rem Material gebunden vor. Die Untersuchung von Schwebstoffen und Sedimenten
ist daher entscheidend fiir eine richtige Beurteilung eines Oberflachengewéssers.

Durch die Verordnung zum Schutz von Oberflachengewéssern (Oberflachengewasserverordnung —
OGewV) vom 20.06.2016 werden Anforderungen an die Uberwachung, Bewertung und Trendermitt-
lung von sediment- bzw. schwebstoffgebundenen Schadstoffen gestellt. Mit den analytischen Ergeb-
nissen werden wesentliche Zustandsbewertungen und Bestandsaufhahmen von Gewassern durchge-
fuhrt. Es werden langfristige Trends ermittelt und Frachten fiir schwebstoffgebundene Schadstoffe ab-
geschatzt.

Daraus ergeben sich besonders hohe Anforderungen an Richtigkeit, Reproduzierbarkeit und Ver-
gleichbarkeit der analytischen Ergebnisse.

Fur die Untersuchung von partikularem Material werden europaisch harmonisierte VVorgaben zu den
KorngroéRenfraktionen fiir die nachfolgende Untersuchung von anorganischen und organischen Spu-
renstoffen gemacht (Anlage 6, FuBnote 3 der OGewV). Der vergleichbaren Gewinnung der bestimm-
ten KorngréRen (<63 um-Fraktion fir die anorganischen Parameter und < 2 mm-Fraktion fiir organi-
sche Parameter) kommt damit eine erhthte Bedeutung zu.

Da Schwebstoffe und Sedimente sehr komplex und vielféltig hinsichtlich ihrer mineralischen Basis
und der organischen Anteile aufgebaut sind, ist es erforderlich, Konventionen zur Gewinnung der 0.g.
Fraktionen zur Analyse zu entwickeln. Diese Konventionen miissen die Vergleichbarkeit der Ergeb-
nisse in Deutschland sowie in Europa sicherstellen.

Das vorliegende Merkblatt befasst sich mit der Qualitatssicherung bei der Probenvorbereitung von
Schwebstoffen und Sedimenten und schlief3t damit an das Merkblatt P-8/4 ,,Probenahme von Schweb-
stoffen und Sedimenten® an. Es enthélt praktische Anleitungen zu Transport, Lagerung, Homogenisie-
rung und Trocknung.

Zur Gewinnung der Kornfraktion zur Analyse von Schwebstoffen und Sedimenten werden zwei Kon-
ventionsverfahren beschrieben, die auch untereinander vergleichbare analytische Ergebnisse erlauben.

Die Probenvorbereitung von Klarschlamm, Bodenproben, festem Abfall oder anderen Feststoffen ist
nicht Gegenstand dieses Merkblattes.

Abbildung 1 zeigt in einer Verfahrensubersicht den in diesem Merkblatt erfassten Problemkreis
(grauer Kasten).

Teilproben zur Sofortuntersuchung werden tblicherweise flr Analyten entnommen, die nicht in der
KorngroRenfraktion < 63 pm bestimmt werden miissen. In der Darstellung ist die Absiebung der
KorngréRenfraktionen nach der Entnahme der Teilproben fur Sofortuntersuchungen daher nicht aufge-
flhrt. Die Untersuchung aller Analyten ist jedoch grundsatzlich an der nicht getrockneten Probe mdog-
lich.
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Abb. 1: Ubersicht zur Schwebstoff- und Sedimentuntersuchung
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Fur die Gewinnung des partikularen Materials gibt es verschiedene Probenahmetechniken: Zentrifuga-
tion, Sedimentation und direkte Probenahme aus dem Unterwasserboden (Greiferproben).

Bedingt durch diese unterschiedlichen Probenahmetechniken unterscheidet sich das gewonnene Mate-
rial hinsichtlich der Kérnung und es bedarf daher unterschiedlicher Probenvorbereitungsschritte. Die-
ser Tatsache wird mit der nachfolgenden Gliederung Rechnung getragen.

4 Schwebstoffe aus Zentrifugen

4.1 Charakterisierung und Ansprache

Schwebstoffe aus Oberflachengewassern kénnen mit Hilfe einer Durchlaufzentrifuge aus der Wasser-
phase weitgehend abgeschieden werden. Die Probenahme ist sehr zeitaufwandig und kostenintensiv,
vor allem bei Gewassern mit geringem Schwebstoffgehalt und wenn groRere Mengen an Probenmate-
rial fir die Analytik bendétigt werden. Es handelt sich jeweils um Stichproben, die nach Vorgabe des
Messprogrammes wiederholt werden missen. Die gewonnenen Schwebstoffe sind in der Regel sehr
homogen und enthalten wenig bis keine Fremdbestandteile. Durch die Erfassung der zentrifugierten
Wassermenge ist eine Frachtabschatzung maéglich. Hinsichtlich der KorngréRenzusammensetzung
weisen Schwebstoffe aus Zentrifugen einen sehr hohen Feinmaterialanteil auf. Die Umweltqualitéts-
normen der OGewV beziehen sich daher auf die Gesamtprobe, wenn die Schwebstoffe mit einer
Durchlaufzentrifuge entnommen wurden. Schwebstoffe missen aufgrund ihrer Beschaffenheit nach
der Probenahme in der Regel weder gesiebt noch homogenisiert werden.

Abb. 2: Schwebstoffe aus Iffezheim/Rhein mit einer Durchlaufzentrifuge gewonnen
(Quelle: Heike Robakowski, Landesanstalt fiir Umwelt Baden-Wirttemberg)

4.2 Transport und Lagerung von Schwebstoffproben

Sediment und Schwebstoffproben enthalten nattrlicherweise Mikroorganismen (z.B. Bakterien, Pilze),
deren Wachstum und Vermehrung temperaturabhéngig ist. Ohne Kiihlung erhoht sich die Biomasse in
der Probe, die Verstoffwechselung und der mikrobielle Abbau nehmen zu, wodurch sich die Zusam-
mensetzung der Proben verdandern kann. Die genannten Probenmatrices missen daher direkt nach Pro-
benahme bei 5 + 3 °C gekdihlt, lichtgeschiitzt und zeitnah in das Analyse-Labor zur darauf folgenden
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Probenvorbereitung Uberbracht werden. Die Probenvorbereitung muss innerhalb von 48h nach der
Probenahme begonnen werden. Anderenfalls ist die Probe im Labor oder vor Ort einzufrieren.

Nach Probenaufbereitung (Gefriertrocknung) wird die mikrobiologische Aktivitat, aufgrund des dann
nicht mehr vorhandenen Wasseranteils, deutlich reduziert.

4.3 Homogenisierung und Probenteilung

Aufgrund der Probengewinnung uber einen langeren Zeitraum (i.d.R. mehrere Stunden) kénnten sich
die zu Beginn der Beprobung gewonnenen Schwebstoffe in der dulReren abgeschiedenen Schicht von
den spater gewonnenen unterscheiden. Diese Inhomogenitat kann leicht beim Herausnehmen der
Probe aus der Zentrifuge beseitigt werden.

Wenn allerdings die Bestimmung der Trockenmasse aus einer Teilprobe erfolgen soll oder z.B. leicht-
fliichtige Bestandteile wie z.B. Naphthalin oder Phenanthren aus einem Teil der feuchten Substanz be-
stimmt werden missen, so ist die Homogenisierung vorsichtig per Hand durch Rihren mit einem ge-
eigneten Gerdt (z.B. Glasstab) durchzufiihren. Die in solchen Féllen erforderliche Probenteilung er-
folgt durch zuféllige Entnahme und Vereinigung von mindestens 3 Teilproben aus der Gesamtprobe.

4.4 Gefriertrocknung

Die Gefriertrocknung ist ein schonendes Trocknungsverfahren, welches ein lockeres und leicht homo-
genisierbares Produkt liefert. Thermische Trocknung oder Lufttrocknung kénnen zu potentiellem Ana-
Iytverlust fiihren und liefern ein schwerer bearbeitbares Produkt durch Agglomeration. Bei der thermi-
schen Trocknung wird der Analytverlust durch die hohe Temperatur ausgeldst, bei der Lufttrocknung
kann ein Analytverlust durch mikrobiologische Prozesse hervorgerufen werden. Des Weiteren sind bei
luftgetrockneten Proben, je nach Witterungsbedingungen (Temperatur und Luftfeuchte) und Probenbe-
schaffenheit, nicht konstante und reproduzierbare Restfeuchtegehalte zu erwarten.

Als Trocknungsverfahren sollte deshalb die Gefriertrocknung grundsatzlich Anwendung finden. Zur
Gefriertrocknung wird die homogenisierte Probe eingesetzt. Beim Gefriertrocknungsprozess wird zu-
néchst das zu trocknende Gut gefroren und anschlieend das Wasser sublimiert. Einzelheiten der Ge-
friertrocknung sind in der DIN 38414-22 (S 22) beschrieben. Gemal} Punkt 8 dieser Norm muss ,,Am
Ende der Kuhlphase [...] die gesamte Probe die Temperatur von -30 °C bis -33 °C erreicht haben®.
Abweichend von der Norm kann bei Temperaturen zwischen -20 °C und -30 °C eingefroren werden,
die Probe muss aber vollstandig durchgefroren sein. Niedrigere Temperaturen haben Vorteile, insbe-
sondere bei Proben mit salzhaltiger Matrix. Damit wird ein Kollaps der Proben zu Beginn des Gefrier-
trocknungsprozesses vermieden.

Bei der Gefriertrocknung in zwei Bearbeitungsstufen, also mit vorgeschaltetem separatem Einfrieren,
muss beachtet werden, dass die Proben beim Transfer vom Gefrieraggregat zur Gefriertrocknungsein-
heit nicht an- bzw. auftauen. Die Gefriertrocknungseinheit muss ausreichend vorgekiihlt und die Pro-
ben missen schnellstmdglich transferiert werden.

Zur Gefriertrocknung sind Gefalte groBen Durchmessers und geringer Héhe, z.B. aus Aluminium,
Edelstahl, Edelstahl mit teflonisierter Oberflache, Glas oder Kunststoff zu verwenden je nach zu be-
stimmendem Analyten und seiner Konzentration. Man sollte Siebdeckel mit einer Maschenweite von
0,2 mm verwenden, damit benachbarte Proben vor Kontamination geschditzt sind, aber auch der Was-
serdampfaustritt ungehindert stattfinden kann. Querkontaminationen sollten ebenfalls vermieden wer-
den, indem man gleichartige Proben zusammen behandelt.
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Das Fortschreiten der Gefriertrocknung kann tber den Trockenvakuumdruck, die Temperatur des Eis-
kondensators sowie Uber die Temperatur des Produktes und der Stellflachen kontrolliert werden. Das
Ende des Trocknungsprozesses ist z.B. erreicht, wenn:

— der Trockenvakuumdruck konstant bleibt,
— die Eiskondensatortemperatur konstant bleibt,

— die Temperatur des Trockenproduktes sich dem der Stellflachen bzw. Umgebung angegli-
chen hat.

Wegen der hygroskopischen Eigenschaft des gefriergetrockneten Materials, ist durch geeignete MaR-
nahmen sicherzustellen, dass keine Luftfeuchtigkeit aufgenommen wird (luftdichte Gefélie oder
Exsikkatoren).

4.5 Bestimmung der Trockenmasse

Die Gefriertrockenmasse wird aus der Gesamt- bzw. homogenisierten Teilprobe durch Wagung vor
und nach der Gefriertrocknung ermittelt. Einzelheiten sind in der DIN 38414-22 (S22) beschrieben.

Alternativ kann die Bestimmung der Trockenmasse an einer Teilprobe mit einem Gerét zur Feuchtebe-
stimmung erfolgen.

4.6 Desagglomeration

Nach Beendigung der Gefriertrocknung wird die Probe mdglichst vollstdndig in eine inerte Morser-
schale (geeignete Materialien: Achat, Porzellan, Glas) gegeben und vorsichtig mit dem Mdorser desag-
glomeriert und dabei homogenisiert. Die nach dem Gefriertrocknen entstandenen Partikel sollen dabei
nicht aufgebrochen werden.

Mahlen ist nicht zuléssig, da dabei die Partikelstruktur aufbrechen wirde.

Dies konnte die Konzentration von Analyten aus nachfolgenden Extraktionsverfahren (z.B. mit Ko-
nigswasser) beeinflussen. Der Einsatz von Mihlen zur Desagglomeration ist méglich, wenn sicherge-
stellt ist, dass die Partikelstruktur nicht verandert wird.

4.7 Bestimmung des Anteils der Fraktion < 63 pum

Die Bestimmung des Anteils der Fraktion < 63 um ist fiir Proben aus der Schwebstoffzentrifuge nicht
erforderlich, weil der Anteil dieser KorngroRenfraktion in der Regel mindestens 80 % betragt.

5 Schwebstoffe aus Schwebstofffallen

5.1. Charakterisierung und Ansprache

Schwebstoffe aus Oberflachengewassern kénnen auch mit Hilfe von Schwebstofffallen bzw. Sedimen-
tationskésten gewonnen werden. Bundesweit sind verschiedene Modelle im Einsatz, die entweder in
Messstationen eingebaut oder direkt im Gewadsser ausgebracht werden. Die Probenahme erfolgt als
Mischprobe Uber einen langeren Zeitraum (z.B. 4 Wochen) durch das Absetzen des Schwebstoffs. Das
Absetzverfahren nutzt Sedimentationsprozesse, die durch bauliche Elemente zur Strémungsberuhi-
gung erzeugt werden. Dieses Probenahmeverfahren ist im Vergleich zur Durchlaufzentrifuge kosten-
gunstiger und mit weniger Aufwand verbunden. Das gewonnene Probengut ist jedoch deutlich inho-
mogener und enth&lt mehr Fremdbestandteile wie z.B. Muscheln und Bléatter. Die KorngréRenvertei-




Januar
2023 Schwebstoff- und Sedimentuntersuchung P-15

lung hangt stark von der Konstruktion der Schwebstofffalle und den drtlichen Gegebenheiten im Ge-
wasser ab. In der Regel enthalten Proben aus Schwebstofffallen gréRere Anteile der KorngroRenfrak-
tion > 63 pm. Aus diesen Griinden sind Homogenisierung und Siebung erforderlich.
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Abb. 3: Probenahme von Schwebstoff mit einer Schwebstofffalle bzw. mi
sammelkasten
(Quelle: Heike Robakowski, Landesanstalt fiir Umwelt Baden-Wirttemberg)

5.2 Transport und Lagerung
siehe Abschnitt 4.2

5.3. Homogenisierung und Probenteilung

Bei besonders wasserhaltigen Proben ist ggf. ein vorsichtiges Dekantieren méglich. Beim Dekantieren
ist darauf zu achten, dass Feinpartikel nicht aufgewirbelt werden. Wird die Probe zundchst zentrifu-
giert, ist das Dekantieren ohne Aufwirbelung einfacher zu erreichen.

Die Homogenisierung erfolgt vorsichtig per Hand durch Riihren mit einem geeigneten Gerét (z.B.
Glasstab). Die Probenteilung fur die Teilmengen (Analytik der leichtfliichtigen Parameter aus feuchter
Probe bzw. tibrige Analytik aus getrockneter Probe) erfolgt durch zuféllige Entnahme und Vereini-
gung von mindestens flinf Teilproben aus der Gesamtprobe.

5.4 Trocknung
siehe Abschnitt 4.4 und 4.6

Auf Gefriertrocknung kann verzichtet werden, wenn nachgewiesen ist, dass die gewéahlte Alternativ-
methode zu keinen Minderbefunden oder Blindwertbeitrdgen der zu untersuchenden Analyten flhrt.

5.5 Bestimmung der Trockenmasse
siehe Abschnitt 4.5

5.6 Probenteilung

Sofern eine Probenteilung der trockenen Probe erforderlich ist, kann dies Uber die Entnahme, Vereini-
gung und Homogenisierung von mindestens 5 Teilproben geschehen. Bei ausreichend Material sollte
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die Teilung mehrfach Uber ein Teilungskreuz oder mit einem mechanischen Probenteiler durchgefiihrt
werden.

Des Weiteren kann fur die Probenteilung das fraktionierte Teilen, auch alternierendes Schaufeln ge-
nannt, angewandt werden. Dabei ist der Probe portionsweise (mittels Schaufel oder Loffel) Material
zu entnehmen und reihum jeder Teilprobe hinzuzufiigen, bis die gesamte Materialmenge aufgebraucht
ist. Durch das Verfahren wird die Probe in eine Anzahl von Teilproben etwa gleicher Menge aufge-
teilt. (DIN 19747: 2009-07)

5.7 Fraktionierung fur die nachfolgende Analyse

In der nachfolgenden Abbildung 4 ist schematisch dargestellt, welche Schritte erforderlich sind, wenn
es sich bei dem zu untersuchenden Material um Schwebstoff handelt, der nicht mittels Zentrifuge ge-
wonnen wurde, oder um Sediment.

Zunéchst ist das Material zur Gewinnung der sogenannten Gesamtfraktion (<2000 um) zu sieben. Die-
ses Material wird unmittelbar fiir die Analytik von organischen Parametern eingesetzt.

Aus dem KorngroRenanteil < 63 um ergibt sich, welche weiteren Schritte notwendig sind.

Bis zu einem Anteil von mindestens 80% des KorngréfRenanteils <63 um kann auf eine weitere Aus-
siebung des Materials verzichtet werden und sowohl die anorganischen und organischen Schadstoffe
kénnen in der Gesamtfraktion < 2000 um bestimmt werden.

Wird ein Anteil von > 50% bis 80 % erreicht, so ist fur die Analyse der Schwermetalle eine Aussie-
bung der Korngro3enfraktion < 63 pum erforderlich.

Schwebstoff aus
Schwebstofffallen/Sediment

Gewinnung der <2000 pm-
Fraktion

Anteil der <63 pm-Fraktion

bestimmen
. Anteil <50 %
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Abb. 4: Erfordernis der Siebung von Schwebstoff aus Schwebstofffallen und Sediment in Ab-
hangigkeit von der Korngroélienverteilung

Liegt der Anteil der KorngréBenfraktion < 63 um unter 50 %, so ist eine geeignetere Messstelle zu su-
chen. Im Ausnahmefall kénnen auch Sedimente mit einem geringeren Anteil der KorngréRenfraktion
verwendet werden.

Die beschriebene VVorgehensweise ist notwendig, wenn nicht sichergestellt ist, dass der 63um-Anteil
in der 2 mm-Fraktion mehr als 50% betragt.

5.8 Gewinnung des Anteils der Fraktion < 63 um und Bestimmung des Masseanteils

5.8.1 Gewinnung der Fraktion < 63 um durch Trockensiebung

Die Trockensiebung erfolgt am besten mit Hilfe einer Vibrationsmaschine. Der Siebturm besteht min-
destens aus Auffangschale, 63-um- und 125-um-Sieb. Alle verwendeten Siebe sollten aus Kunststoff
bestehen. Metallanalysensiebe diirfen nur verwendet werden, wenn durch Kontrollanalysen belegt
werden kann, dass dadurch kein relevanter Blindwertbeitrag erfolgt. Die Erfahrung zeigt, dass Metall-
siebe die Probe kontaminieren kdnnen.

Die Siebe werden mit inerten Siebhilfen (z.B. Achat- oder Steatitkugeln) bestlickt. Diese Siebhilfen
verhindern ein Verstopfen der Siebe durch unter den Siebebenen anhaftendes Material.

Es ist sinnvoll, zusétzlich ein Vorsieb einzusetzen (z.B. 250-um-Sieb), um bei grobkérnigen Proben
die feinmaschigen Folgesiebe mechanisch zu entlasten.

Die Einsatzmengen hangen von der Masse der zu gewinnenden 63-pum-Fraktion ab. Sie kdnnen an
Hand einer moglicherweise durchgefiihrten KorngréRenanalyse abgeschétzt werden.

Der Fortschritt der Siebung kann durch das Sichtfenster des Siebdeckels beobachtet werden. Die Sie-
bung ist komplett, wenn nach wiederholtem Entleeren die Auffangschale leer bleibt.

Durch Ruickwiegen von Sieben und/oder Auffangschale wird die Berechnung des Anteils der < 63-
um-Fraktion moglich.

Das vollstandige Aussieben ist elementar, um den Anteil < 63 um korrekt zu bestimmen. Um
dies nachweisen zu kénnen, ist die regelmaRige Uberprufung dieses Verfahrensschrittes erfor-
derlich.

Fur die Gewinnung von Material flir die nachfolgende chemische Analyse ist dies nicht erforderlich.
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5.8.2 Gewinnung der Fraktion < 63 um durch Nasssiebung

Fur die Nasssiebung kommt deionisiertes oder nicht konserviertes, vor Ort zeitgleich zur Probenahme
gewonnenes Wasser zum Einsatz, nachfolgend vereinfachend als Wasser bezeichnet.

Alle verwendeten Siebe sollten aus Kunststoff bestehen. Metallanalysensiebe dirfen nur verwendet
werden, wenn durch Kontrollanalysen belegt werden kann, dass dadurch kein relevanter Blindwertbei-
trag erfolgt. Die Erfahrung zeigt, dass Metallsiebe die Probe kontaminieren kénnen.

5.8.2.1 Gewinnung der Fraktion < 63 um durch Nasssiebung mittels Durchlaufzentrifugation

Die Nasssiebung mittels Durchlaufzentrifugation kann zum Beispiel in einer Siebanlage bestehend aus
einer Vibrationsmaschine, einem Kunststoffsiebsatz (Sprihdise, Sieb und Auffangtrichter), zwei
Schlauchpumpen, einem Magnetrihrer und einer Durchlaufzentrifuge (siehe Abbildungen 5 a und 5 b)
durchgefuhrt werden.

-1 Siebdeckel
O —

g 4—"———{ Siebeinsatz mit Siebgewebe |

,f ‘ *{ Ablauftrichter mit zwei Abldufen |

Abb. 5 a: Kunststoffsiebaufsatz mit auswechselbarem Siebgewebe
(Quelle: Michaela Lindenmdller, Niedersachsischer Landesbetrieb fiir Wasserwirt-
schaft, Kisten- und Naturschutz)
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‘ Schlauchpumpe 1 ‘ | Schlauchpumpe 2

‘ Kunststoffsiebaufsatz }——V 4

d

S

_— 4—{ Durchlaufzentrifuge l
ol Lol o B

s

I Magnetriihrer ‘ l Vorre;tsgefaB ‘

Abb.5b: Siebanlage flir Nasssiebung
(Quelle: Michaela Lindenmuiller, Niedersachsischer Landesbetrieb flir Wasserwirt-
schaft, Kisten- und Naturschutz)

Je nach Korngro3enverteilung werden 20-200 g der Fraktion <2000 um im Ultraschallbad mit Wasser
aufgeschlammt, dann direkt auf das Siebgewebe gegeben und der Kunststoffsiebaufsatz mit dem Sieb-
deckel verschlossen.

Zur Siebung wird mit Hilfe der Schlauchpumpe 1 (Abbildung 5 b) aus einem Vorratsgefal? Wasser in
den Kunststoffsiebsatz gepumpt. Die nach dem Sieben im Ablauf enthaltene <63 pm-Fraktion wird in
einem Becherglas aufgefangen und unter Riihren mit der Schlauchpumpe 2 in die Durchlaufzentrifuge
gepumpt. Dort wird die Partikelfracht im Rotor bei ca. 12.000 g abgetrennt und die verbleibende Sus-
pension dem Pumpkreislauf zugefiihrt. Dieser Kreislauf sollte so lange aufrechterhalten werden, bis
der Ablauf aus dem Siebaufsatz klar ist. Dieser Vorgang sollte nicht langer als 45 Minuten dauern, um
ein Auslaugen (Verlust an Schwermetallen) zu vermeiden.

Um das abgetrennte Material nicht aufzuschutteln, wird der Rotor langsam abgebremst und entnom-
men. Dann wird das Schalmesser abgedreht und der Wassertberstand aus dem Rotor entfernt. Die ab-
getrennte Sedimentfraktion wird aus dem Zentrifugenrotor in eine Schale Uberfiihrt und gefrierge-
trocknet.

5.8.2.2 Gewinnung und Bestimmung der Fraktion < 63 um durch Ultraschall-Nasssiebung

Je nach KorngroRenverteilung in der ungetrockneten Originalprobe und der bendétigten Menge der zu
gewinnenden Fraktion < 63 um werden ca. 5-20 g der Probe zusammen mit einigen Achat- oder Zir-
konoxidkugeln (Durchmesser ca. 10 mm) auf ein geeignetes Sieb mit 63 pm Maschenweite gegeben,
welches sich seinerseits in einem 600-ml-Becherglas im Ultraschallbad befindet. Fiir Proben mit ho-
hem Sandanteil (z.B. > 50 %) ist eine VVorsiebung mit dem groberen Sieb (z.B. 200 um), ebenfalls im
Ultraschallbad, empfehlenswert. Anderenfalls kénnte die bei sandigen Proben erforderliche erhéhte
Aufgabemasse das 63 pm-Sieb zusetzen. Da sich das Wasser durch die Behandlung mit Ultraschall
erwarmt, sollte die Temperatur des Ultraschallbades z.B. mit durchlaufendem Leitungswasser auf Um-
gebungstemperatur gekiihlt werden.
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Ca. 30-50 ml Wasser werden zur Probe in das Sieb / Becherglas gegeben und ca. 1-2 Minuten mit
Ultraschall behandelt. Wahrend der Uberfiihrung des Siebdurchgangs, d. h. der abzutrennenden Frak-
tion, in einen ca. 300-ml-Zentrifugenbecher, wird das Becherglas standig geschwenkt. Der vorge-
nannte Schritt wird mit der Probe so oft wiederholt, bis sich die Fraktion < 63 um vollstandig im
Zentrifugenbecher befindet, d.h. die tiberstehende Ldsung Klar ist.

Der Siebdurchgang wird ca. 30 Minuten bei mindestens 2000 g abzentrifugiert. Der Uberstand wird
vorsichtig abgegossen und verworfen. Der Ruckstand wird gefriergetrocknet (Uber Nacht bei Tmax = -
25 °C) und gewogen.

Aus den durch Wégung ermittelten Massen ist der Anteil der Fraktion < 63 um an der Gesamtprobe
ermittelbar.

Soll die Fraktion < 63 um auf Inhaltsstoffe analysiert werden, ist die gewonnene Fraktion sorgfaltig zu
homogenisieren.

5.8.2.3 Gewinnung und Bestimmung der Fraktion < 63 um mit Hilfe eines Siebturmes

Die hier beschriebene Nasssiebung mittels Siebturm ist besonders fir die Fraktionierung frischer Pro-
ben geeignet.

Fur die Siebung wird eine Nasssiebgarnitur, bestehend aus Siebmaschine, Edelstahl- oder Kunststoff-

siebe mit Durchmessern von ca. 200 mm mit ca. 0,25 mm (dient als Vorsieb) und 0,063 mm Maschen-
weite, Deckel flr Nasssiebung mit Spriihkopf und Auffangboden, verwendet. Als Férderpumpe eignet
sich eine Schlauch- oder Kreiselpumpe mit ca. 0,5/min Férdervolumen und einem Férderdruck von 1-
2 bar.

Fur die Siebung wird aus der frischen Probe nach guter Durchmischung eine Teilmenge von ca. 200 g
entnommen und auf das 0,25 mm-Sieb aufgebracht. Mit der Férderpumpe wird aus einem Vorratsge-
fak (z.B. ein 10 I-Kanister) Wasser (vorzugsweise bei der Probenahme gewonnenes frisches Flusswas-
ser) in den Spruhkopf gepumpt. Das Siebgut soll wahrend der Siebung am Flie3en gehalten werden.
Die Siebung ist beendet, wenn der Siebdurchgang so klar ist wie das aufgespriihte Wasser. Der aus
dem Auffangboden ablaufende Siebdurchgang wird in einem GefaR (z.B. 10 I-Eimer) aufgefangen.
Nach Absetzvorgang (klarer Uberstand) wird das iiberstehende Wasser abdekantiert oder mittels
Pumpe abgezogen, der Rickstand mit wenig deionisiertem Wasser in eine Glas- oder Porzellanschale
gespiilt und dann zur Trocknung gegeben. Wenn sich keine klare Lésung durch Absetzen einstellt,
wird das Uberstehende Wasser zentrifugiert und der so gewonnene Feststoff vor dem Trocknen mit
dem abgesetzten Siebdurchgang vereinigt.

Die Trocknung erfolgt unter Berlcksichtigung der MaRgabe in Kap. 5.4 zur Untersuchung auf Queck-
silber bei max. 40 °C und auf sonstige Schwermetalle bei max. 105 °C im Trockenschrank.

Die so gewonnene Probe wird zur Bestimmung der Schwermetallgehalte verwendet.

Soll der Anteil der <63 um-Fraktion ermittelt werden, ist besonders auf vollstandiges Sieben und
Sammlung der Teilfraktionen zu achten.

6 Sedimente

6.1 Charakterisierung und Ansprache

Sedimente aus Oberflachengewéssern werden mit Hilfe von Probenahmegeraten wie z.B. Sediment-

greifern, Stechrohren oder Schaufeln direkt aus dem jeweiligen Gewasser entnommen. Es handelt sich
dabei um Stichproben, die nach Mdéglichkeit bei Niedrigwasser und jeweils zur gleichen Jahreszeit ge-
wonnen werden sollen. Nach Durchgang eines Hochwassers ist die obere Sedimentschicht, die den ak-
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tuellen Gewasserzustand repréasentiert, abgeschwemmt worden, so dass die Gefahr besteht, Altsedi-
mente zu entnehmen. Der Aufwand fiir die Sedimentprobenahme ist geringer als fiir die Schwebstoff-
probenahme, erfordert aber viel Erfahrung und Vor-Ort-Kenntnis, um geeignete, reprasentative Probe-
nahmestellen im Gewasser zu finden. Grundsatzlich eignen sich strémungsberuhigte Bereiche, an de-
nen sich Feinsediment anlagert. Sedimentproben weisen hinsichtlich der Homogenitét und des Fein-
kornanteils eine sehr hohe Bandbreite auf und enthalten meist Fremdbestandteile, wie z.B. Muscheln
und Wasserpflanzen. In der Regel enthalten Sedimentproben gréRRere Anteile der KorngrdéRenfraktion
> 63 um. Aus diesen Griinden sind Homogenisierung und Siebung immer erforderlich.

Abb. 6: Gute Sedimentqualitat (hoher Feinmaterialanteil an der Donau in Ulm-Wiblingen) und
schlechte Sedimentqualitét (geringer Feinmaterialanteil an der Murg in Rastatt)
(Quelle: Heike Robakowski, Landesanstalt fir Umwelt Baden-Wirttemberg)

6.2 Transport und Lagerung
siehe Abschnitt 4.2.

Bei Wasser(berstand ist ggf. ein Zentrifugieren erforderlich, um aufgewirbelte Feinpartikel zu erfas-
sen.

6.3 Homogenisierung und Probenteilung
siehe 4.3

6.4 Gefriertrocknung
siehe 4.4

6.5 Bestimmung der Trockenmasse
siehe 4.5

6.6 Desagglomeration
siehe 4.6

6.7 Fraktionierung fir die nachfolgende Analyse
siehe 5.7
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7 Malnahmen zur Qualitatssicherung

Der Schritt der Probenvorbereitung der Feststoffe ist flir den gesamten analytischen Prozess entschei-
dend, da Fehler unweigerlich zu fehlerhaften Analysenergebnissen flihren werden. Kontamination der
Proben und Verlust von Analyten sind die haufigsten Fehler.

Aus langjéhriger Erfahrung ist bekannt, dass es z.B. durch die Zentrifugenbauteile Eintrége von Kup-
fer und Zinn geben kann. Im gesamten Prozess kann es zu Verlusten an leichtfliichtigen organischen
Komponenten oder Elementen (z.B. Quecksilber) kommen. Verfalschungen von Analysenwerten ent-
stehen, wenn die KorngréfRen der zu untersuchenden Fraktionen nicht entsprechend der Konvention
(<63 pm bei Metallen bzw. < 2mm bei Organik) hergestellt werden.

Die folgenden qualitatssichernden MaRRnahmen sollten regelmafiig oder bei auffalligen Ereignissen er-
griffen werden:
Vorbeugende Malinahmen:

— Unterschiedliche Gefriertrocknungsanlagen fiir wenig und starker belastete Proben nutzen

— Reinigungsregime fiir alle GefaRe und Geréte

— Prufung der Siebe

MaRnahmen zur Kontrolle:

Die Kontrolle des Prozesses kann nur anhand der gefragten analytischen Parameter durchgefiihrt wer-
den, so dass bei der Auswertung der Ergebnisse beachtet werden muss, dass eine Fehleraddition der
Fehler bei der Probenvorbereitung der Feststoffe und der Fehler des analytischen Prozesses zustande
kommt.
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Tabelle 1: Mdglichkeiten fur die Durchfuhrung von MaBnahmen zur Qualitétssicherung

Kontrolle des Teilprozesses

Vorschlage fur MaRnahmen

Blindwert des gesamten analytischen
Prozesses - Geréteblindwert bei
Schwebstoffzentrifugation

Bestimmung des Gerateblindwertes: z.B. 20 L Wasser ge-
mischt mit 50 g gering belastetem Schwebstoffmaterial (be-
kannte Konzentration) wird 6 Stunden im Kreis durch die
Durchlaufzentrifuge gepumpt und der in der Zentrifuge
aufgefangene Feststoff wird weiter verarbeitet.

Richtigkeit der Probenvorbereitung
im Labor

Fur die nachfolgenden Analysenverfahren zertifiziertes
Matrixreferenzmaterial oder hauseigenes Material anfeuch-
ten und in Analogie zur Probe einschlieRlich der Proben-
vorbereitung bearbeiten und untersuchen.

Vergleichende Bestimmung der Trockenmasse tber ver-
schiedene Verfahren wie z.B. Feuchtemessgerat, Trocknen
im Trockenschrank oder Gefriertrocknung

Reproduzierbarkeit und Blindwerte
der Probenahmen

Parallelprobennahmen, gewonnene Proben vorbereiten und
analysieren je nach gefragtem Parameter

Bestimmung des Anteils der KorngrélRe < 63 um in den ge-
wonnenen Materialien zur Sicherstellung/Kontrolle des
ausreichenden Anteils.

Blindwerte von Teilschritten

Trocknungsblindwerte, Siebblindwerte, GefalRblindwerte

Siebung

Visuelle Priifung der Siebe vor jeder Benutzung auf Be-
schéadigungen und Sauberkeit. Man richtet das Sieb gegen
das Tageslicht und kann so leicht Probenreste, Risse und
groRere Locher im Gewebe feststellen. Durch leichte
Schragstellung sind Unebenheiten, Ausbeulungen und Wel-
len zu ermitteln. Werden solche Abweichungen festgestellt,
ist das Sieb zu ersetzen.

Spannweiten-Kontrolle, zulassige Spannweite bis 25 %

Teilnahme an Vergleichsuntersuchungen

Plausibilisierung der gesamten Unter-
suchung

Beurteilung der Untersuchungsergebnisse durch Vergleich
der Konzentrationen (ber eine Zeitreihe
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Hinweise zur Arbeitssicherheit

Frische Schwebstoff- und Sedimentproben aus Oberflachengewassern kénnen durch Abwaésser, z.B.
aus Kléranlagen oder aus der Landwirtschaft mikrobiologisch belastet sein. Eine Belastung durch Bak-
terien, Pollen und Sporen ist ebenfalls moglich. Daher ist das Einhalten einer durchgangigen Kuhlkette
von entscheidender Bedeutung um das Wachstum von unerwiinschten Organismen zu vermeiden.

Sowohl bei der Probenahme als auch bei der Probenvorbereitung miissen SchutzmalRnahmen getroffen
werden, z.B. durch geeignete personliche Schutzausristung der Bearbeiterin / des Bearbeiters je nach
konkreter Gefahrdungsbeurteilung. Zusatzlich sollte das Einatmen von Probenbestandteilen, die z.B.
bei der Probenhomogenisierung, -teilung und -siebung freigesetzt werden, durch einen Abzug oder
eine Arbeitsplatz-Luftung verhindert werden. Der sichere Umgang mit biologischen Arbeitsstoffen ist
in der Biostoffverordnung geregelt (BioStoffV, insbesondere 88, §9).
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(2]

(3]

[4]
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