DEUTSCHE NORM September 2000
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung —_—

Schlamm und Sedimente (Gruppe S) DIN

Teil 22: Bestimmung des Gefriertrockenrlickstandes und Herstellung der _
Gefriertrockenmasse eines Schlammes (S 22) 3841 4 22

Z

ICS 13.060.50

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge —
Sludge and sediments (group S) — Part 22: Determination of dry residue by
freezing and preparation of the freeze dried mass of sludge (S 22)

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux résidu-
aires et des boues — Boues et sédiments (groupe S) — Partie 22: Dosage du
résidu sec par congélation et préparation de la matiere seche par congélation
de la boue (S 22)

Vorwort

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Wasserchemischen Gesellschaft — eine
Fachgruppe in der Gesellschaft Deutscher Chemiker — aufgestellt (siehe
Anhang A).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten und bestehende Sicherheitsvorschriften zu
beachten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen,
ob und inwieweit die Festlegung zusatzlicher Randbedingungen erforderlich ist.
Zu DIN 38414 ,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Schlamm und Sedimente (Gruppe S)“ gehdren wei-
tere Teile. Eine Ubersicht der Gruppen A bis T der ,Deutschen Einheitsverfah-
ren“ enthalt Anhang A.

Anhang A ist informativ.

Einleitung

Der Trockenrlckstand und der damit korrespondierende Wassergehalt sind
wichtige KenngroBen fur die Behandlung bzw. Beseitigung von Schlammen,
Sedimenten und anderen wasserhaltigen, ungeldsten Stoffen. Weiterhin sind sie
als BezugsgréBen notwendig, wenn analytisch ermittelte Inhaltsstoffe auf die
Trockenmasse bezogen werden.

Die Trockenmasse einer Probe ist oft Ausgangsmaterial flr die Bestimmung von
anorganischen und organischen Spurenstoffen, z. B. im Rahmen der Klar-
schlamm-Verordnung [1]. Die Gefriertrocknung weist gegenuber der Trocknung
bei 105°C deutlich geringere Verluste an flichtigen Substanzen auf (siehe
hierzu Hinweise in DIN 38414-2 : 1985-11, Abschnitt 4, Stérungen).

Fortsetzung Seite 2 bis 10
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1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist anwendbar auf Schlamme, Sedimente und andere wasserhal-
tige, ungeldste Stoffe.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen
aus anderen Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an den jeweili-
gen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefihrt.
Bei datierten Verweisungen gehoren spéatere Anderungen oder Uberarbeitun-
gen dieser Publikationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder
Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.
DIN 38409-1
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlamm-
untersuchung — Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H)
— Bestimmung des Gesamttrockenrlickstandes, des Filtrattrockenriickstan-
des und des Gluhrtckstandes (H 1).
DIN 38414-2 : 1985-11
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Schlamm und Sedimente (Gruppe S) — Bestimmung des Wasser-
gehaltes und des Trockenrlickstandes bzw. der Trockensubstanz (S 2).

3 Begriffe
Far die Anwendung dieser Norm gelten folgende Begriffe:

3.1 Gefriertrockenmasse mitg

Die nach diesem festgelegten Trocknungsverfahren erhaltene Masse einer
Probe in Gramm oder Kilogramm.

3.2 Trockenmassenanteil; Gefriertrockenriickstand wrg

Der bei diesem Trocknungsverfahren erhaltene Massenanteil fester Substanz
der Probe, in Prozent oder Gramm je Kilogramm.

ANMERKUNG 1: Es wird darauf hingewiesen, dass dieser Gefriertrockenrick-
stand nicht mit dem Gesamttrockenrlickstand einer Wasserprobe verwech-
selt werden darf, der als Massenkonzentration in Milligramm je Liter
bestimmt wird (siehe DIN 38409-1).

ANMERKUNG 2: In der Klartechnik ist die Bezeichnung TR ublich.

3.3 Wassergehalt wyg
Der Massenanteil des Wassers der Probe in Prozent.

ANMERKUNG: Der Wassergehalt wird unter den hier festgelegten Bedingungen
des Trocknungsverfahrens als Massenverlust bestimmt.
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3.4 Trockenmassenkonzentration; Trockensubstanz TS

Sie wird unter bestimmten Bedingungen nach dem hier festgelegten Trock-
nungsverfahren als Massenkonzentration der abfiltrierbaren Stoffe in Gramm je
Liter von belebtem Schlamm erhalten.

4 Stoérungen

Schlammproben kdénnen bei der Aufbewahrung Veréanderungen unterliegen
(z. B. Aufnahme und Abgabe von Wasser, Kohlenstoffdioxid, Methan und ande-
ren Stoffen), die das Untersuchungsergebnis verfalschen.

Substanzen kdnnen entsprechend ihrer Fllchtigkeit verdampfen. Sie kdnnen
zum Teil im Eiskondensat abgeschieden werden oder im Abgas zur Vakuum-
pumpe enthalten sein.

Waéhrend der Trocknung der Probe kann es zum Austrag von Feststoffteilchen
aus der Probenoberflache kommen. Dabei kénnen geringe Probenverluste auf-
treten.

Die gefriergetrocknete Probe ist unter anderem wegen der relativ groBen Ober-
flache der Teilchen stark hygroskopisch. Durch geeignete MaBnahmen vor und
nach dem Offnen der Trocknungskammer kann die Wasseraufnahme minimiert
werden, z. B. durch umgehendes Einbringen in einen Exsikkator Gber Phos-
phor(V)-oxid, jedoch ohne Vakuum.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Gefriertrockenrtckstandes
und zur Herstellung der Gefriertrockenmasse eines Schlammes (S 22):

Verfahren DIN 38414 — S 22

6 Gerate
— Tiefkuhlschrank, moglichst mit Kontaktgefrierung, Temperatur mindestens
—35°C, Innenraum explosionsgeschiitzt";

— Gefriertrocknungsanlage, geeignet fur Flachschalenbeschickung flir einen
Druck < 37 Pa, mit Einrichtung flr druckgesteuerte Trocknung, Temperatur-
und Druckmesseinrichtung;

— Begasungseinrichtung, z. B. Trockenturm, Stickstoffbegasung. Die Anweisun-
gen des Gerateherstellers sind zu beachten;

) Die Tiefklihlung der Probe ist auch in einem daflr eingerichteten Gefrier-
trockner maoglich.
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