Bundesanstalt fir Gewéasserkunde
Ref. M3 - Grundwasser - Geologie - Gewassermorphologie W

Wirkungsgrad gravimetrischer Labormethoden zur Schwebstoffbestimmung
NAUMANN S., BOGEHOLD M. & WIEPRECHT S.

Zusammenfassung

Die Gewassergutetiberwachung in Landergrenzen Ubergreifenden Flussgebieten erfordert
eine einheitliche Methodik zur Bestimmung der biologischen und chemischen Parameter,
welche eine Vergleichbarkeit der Messergebnisse erméglicht. Im Einzugsgebiet der Elbe
werden 4 unterschiedliche gravimetrische Laborverfahren zur Bestimmung des
Schwebstoffgehaltes einer Wasserprobe von den zustandigen Behorden angewendet. Im
Rahmen eines Laborversuchs wurden die Methoden zur Schwebstoffbestimmung auf ihre
Effektivitat analysiert. Die Ergebnisse zeigen, dass eine Vergleichbarkeit der Methoden bei
einem Wirkungsgrad von 89 — 95% mdglich ist.

Einleitung

Die Anforderungen der EU-Wasserrahmenrichtlinie (EU-WRRL) Landergrenzen
Ubergreifende, einheitliche Betrachtungen von Flussgebieten vorzunehmen, wirft
grundsatzlich die Frage nach der Vergleichbarkeit von Messdaten und
Bewertungsmal3stdben auf. Wesentlicher Eckpunkt der Richtlinie ist die Bewertung des
Okologischen Zustands der Gewasser anhand von morphologischen, biologischen und
chemischen  Kriterien. Aus der Zustandsanalyse der Flussgebiete sollen
Bewirtschaftungspl&ne und Mal3nahmeprogramme abgeleitet werden. Demzufolge ist es
eine grundsatzliche Vorraussetzung fur die Umsetzung der EU-WRRL eine einheitliche
Methodik in den zu untersuchenden Flussgebieten zur Bestimmung der entsprechenden
Guteparameter zu entwickeln bzw. die nach unterschiedlichen Methoden erhobenen Daten
auf ihre Vergleichbarkeit zu Gberprufen. Im Rahmen der Gewassergutetberwachung ist die
Ermittlung von Schwebstoffgehalten in FlieR- und Standgewéassern eine elementare
Vorraussetzung fir die Erstellung von Frachtbilanzen fir partikulare Stoffe. Aus
wasserwirtschaftlicher und wasserbaulicher Sicht sind die Abschatzungen von
Verlandungsraten in Stauhaltungen, Seen und Flussmindungen als auch die durch den
Schwebstofftransport verursachten Verschlei3erscheinungen an Turbinen etc. von
Bedeutung. Durch die Eigenschaft des Sestons Schad- und Nahrstoffe adsorptiv zu binden
beeinflussen sie nicht nur direkt Gber die Tribung, sondern auch indirekt die
Gewasserqualitat. Die Erfassung des Abtrags im Einzugsgebiet, der Durchtransport der
Partikel in den Vorfluter sowie die Akkumulation bzw. Erosion der Sedimente im Flussbett ist
ebenfalls ein zentrales Anliegen der Gewasserkunde.

Messverfahren und Problematik der Vergleichbarkeit von Untersuchungsergebnissen
Nach der DIN 38409 H2 versteht man unter abfiltrierbaren Stoffen “... die volumenbezogene
Masse der im Wasser enthaltenen ungeldsten Stoffe, die unter bestimmten Bedingungen
abfiltriert und im Anschluss an ein festgelegtes Trocknungsverfahren ausgewogen werden.
Solche ungeldsten Stoffe konnen Sink, Schweb- und Schwimmstoffe organischer oder
anorganischer Zusammensetzung sein. ...“. Nach der DK 556.535.6 sind Schwebstoffe
...Feststoffe, die mit dem Wasser im Gleichgewicht stehen oder durch Turbulenz in
Schwebe gehalten werden. ...“. Da eine Trennung von Schweb- und Sinkstoffen in der Natur
nicht immer maoglich ist und bei der Probenahme unbericksichtigt bleibt, wird der Begriff
Schwebstoff und abfiltrierbarer Stoff im folgenden als Synonym verwendet.

Die Messverfahren zur Bestimmung der Schwebstofffihrung eines FlieRgewdssers sind
vielfaltig. Man unterscheidet  allgemein  die  klassischen  Verfahren  der
Schwebstoffbestimmung durch die Entnahme von Wasserproben mit anschliel3ender
Filtration oder volumetrischer Messung durch Sedimentation von den in-situ Verfahren. Zu
diesen zéhlen die Tribungsmessung, die Messung mittels radioaktiver Strahlung und
akustische Verfahren (ADCP). Diesen Messverfahren ist gemein, dass die
Schwebstoffkonzentration indirekt Uber geeichte physikalische Parameter berechnet wird. Da
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die Zusammensetzung der Schwebstoffe in einem Gewasser jedoch auf3erordentlich
komplex ist und jahreszeitlichen Variationen unterliegt, sind diese Verfahren jedoch zumeist
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Abb. 1: Einfluss der Probenahmeverfahren auf die ermittelte Schwebstoffkonzentration dargestellt am Beispiel der
Elbe (Elbe-km 196,5 am 4.5.01)

nicht geeignet, quantifizierbare Aussagen zur Schwebstoffkonzentration abzuleiten. Andere
Probenahmeverfahren wie Absetzbecken, Schwebstoffsammler und Durchflusszentrifugen
werden eingesetzt, um grolRere Schwebstoffmengen fir qualitative Untersuchungen zu
gewinnen, erlauben jedoch ebenfalls keine genaue Quantifizierung. Demzufolge haben die
gravimetrischen Verfahren der Schwebstoffbestimmung Gber die Entnahme von
Wasserproben bis heute ihr Feld behauptet. Die Vergleichbarkeit der Messergebnisse, die
Uber diese Verfahren ermittelt werden, ist jedoch von weiteren Faktoren abhangig. Dies
betrifft den gesamten Komplex der Probenahme. Wasserproben zur Analytik kénnen an
einem oder mehreren definierten Punkten im Gewasserquerschnitt oder integrativ
entnommen werden (DVWK 1986). Die Schwebstoffverteilung im Gewasserquerschnitt
beeinflusst dann stark das Messergebnis. Zeit und Ort der Probenahme in einem
FlieBRgewasser sind demnach von Bedeutung (Abb. 1). Die Probenahme selbst kann als
Stichprobe durch Schépfen oder durch langeres Abpumpen erfolgen. Eine Einschatzung der
Messergebnisse ist demzufolge ohne die genaue Kenntnis des Verfahrens der Probenahme,
dem Ort und der Zeit der Messung und des Laborverfahrens zur Schwebstoffbestimmung
nicht moglich (Abb. 1). In der Vergangenheit wurden daher direkte Vergleichsmessungen
zum Schwebstofftransport durchgefiihrt. Die GKSS (WILKEN et. Al. 1991) als auch die IKSR
(1998) fuhrten derartige isochrone Messungen im FlieRgewasser durch. Die Ergebnisse
dieser Untersuchungen zeigen jedoch oftmals keine signifikanten Ergebnisse hinsichtlich der
Vergleichbarkeit, da die Unterschiedlichkeit und die Komplexitat der Verfahren, von der
Probenahme bis zur Analyse im Labor, zu hoch ist (Abb. 2). AuRerdem kann wahrend der
Parallelmessung nicht garantiert werden, dass die Proben zum gleichen Zeit- und Messpunkt
entnommen werden. Es erscheint daher sinnvoll sich zunachst der Vergleichbarkeit der
gravimetrischen Verfahren unter standardisierbaren und definierten Bedingungen im Labor
zu widmen.
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Abb. 2: Ergebnisse von Vergleichsmessungen der Schwebstoffkonzentration
Quelle: Bild 1 aus IKSR1998 S. 13, Bild 2 aus GKSS 91/E/35 S.171.

Angewandte  Methoden der gravimetrischen  Schwebstoffbestimmung im
Elbeeinzugsgebiet

Im Programm zur Vereinbarung Uber die Internationale Kommission zum Schutz der Elbe
(IKSE) von 1991 wird das Ziel der Schaffung von einheitlichen Methoden zur Klassifizierung
der Wasserbeschaffenheit der Elbe deutlich hervorgehoben (Amtsblatt Nr. L321 23.11.1991).
Im Elbeeinzugsgebiet werden 4 unterschiedliche Verfahren zur gravimetrischen
Schwebstoffbestimmung eingesetzt (Tab. 1).

Die zustandigen Landesumweltdmter der BRD richten sich bei der Erfassung der
Schwebstoffkonzentration im Rahmen ihrer Messprogramme nach den Deutschen
Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung (DIN 38 409 - H2 —
2). Abweichungen von der DIN-Vorschrift treten in den verwendeten Filtertypen auf. In den
Alten Bundeslandern, an einigen Instituten und Universitaten wird bevorzugt ein Cellulose-
Acetat-Filter mit definiertem Porendurchmesser (meist 0,45 um) eingesetzt (Tab. 1, Methode
M1). In den Neuen Bundeslandern findet der Glasfaservorfilter GF 92 zur
Schwebstoffbestimmung Verwendung (Tab. 1, Methode M2). Fur die Uberwachung der
Gewasserqualitat an den Bundeswasserstraf3en ist die Bundesanstalt fur Gewéasserkunde
(BfG) zustandig. Im Einzugsgebiet der Elbe werden von der BfG an der Elbe, der Saale, der
Havel und der Spree werktaglich Wasserproben zur Analyse entnommen. Das angewandte
gravimetrische Verfahren richtet sich nach der DVWK Richtlinie DK 556.535.6 (Tab. 1,
Methode M3). Die tschechischen FlieRgewdsser werden vom  Tschechischen
Hydrometeorologischen Institut (CHMU) auf ihren Schwebstoffgehalt entsprechend der Norm
CSN 830 530 untersucht (Tab. 1, Methode M4). Die Durchfiihrung der Labormethoden M1,
M2 und M4 ist, abgesehen von der Unterdruckfiltration (M1 und M2), durch die
Berlcksichtigung des Ausspulverlustes des Filters und der Bestimmung der
Gewichtsdifferenz im trockenen Zustand ohne Klimatisierung vergleichbar. Die Methodik des
Filtrationsverfahrens der Bundesanstalt fir Gewasserkunde (M3) bertcksichtigt die
auftretenden  Schwankungen des  Filtergewichtes durch die  hygroskopische
Wasseraufnahme, in dem die Filter zur Leer- und Vollgewichtsbestimmung unter definierten
Bedingungen klimatisiert werden. Aufgrund mehrerer Studien zur Ermittlung der
Sattigungsdauer und der Sattigungskennlinie des verwendeten Papierfilters betragt die Zeit
der Klimatisierung 60 min bei einer relativen Luftfeuchte von 41 % und einer
Raumtemperatur von 24,1 bis 24,3 °C. Der Ausspllverlust des Filters wird demgegeniber
nicht bericksichtigt.
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Methoden- M1 "Alte M2 "Neue M3 "BfG M4 "CHM U
bezeichnung Bundeslander" | Bundeslander " Methode" Methode"
Norm DIN 38 409 H2 - 2| DIN 38 409 H2 - 2 DK 556.535.6 CSN 830 530
Untersuchte FlieBgewasser FlieBgewasser Sa., Bundeswasser- FlieBgewasser
, . Sa.-An, Bra, Meck.
Gewasser Niedersachsen ) stral3en CSR
Vor., Berlin
n . .
| - .
Z |Probenahme Einpunktmessung | Einpunktmessung |, ,. Ein- und Integrations
O Vielpunktmessung messung
>
I(JDJ Verfahren Unterdruckfiltration| Unterdruckfiltration Filtration Filtration
g Probenvolumen [L] 1 1 3-5 1
Zellulose-Acetat- | Glasfaservorfilter (gag?r?;gfr:_ Papierfilter
Filtertyp Filter GF 92 (Schleicher F”te{papier 502 (Filtrak 389
(Sartorius) & Schull) “Melitta’) Weil3band)
PorengrolRe 0,45 um k. A. ca 6,1 um ca3,4um
Retentionsvermdgen k. A 99,97 % > 1 um k. A k. A.
. 100 ml Aqua dem. | 100 ml Aqua dem. 200 ml heilRes
Filtervorbehandlung filtri filtri A d filtri
iltrieren iltrieren Klimatisierung der gua dem. filtrieren
8h /105 °C 8 h /105 °C F"tﬁr 8h /105 °C
Trocknung (mit (mit (410}@ 't (mit
Waageschalchen) | Waageschalchen) Temp. 24?1 _ '24"3°C)_ Waageschalchen)
Abkuhlung . . .
(Exsikkator) 30 min 30 min 30 min
L |Leergewichts unter klimatisierten
> |bestimmung auf 0,1mg auf 0,1mg Bedingungen auf auf 0,1mg
< Im
_ g
m
<
% Filtrationsort Labor (Unterdruck)| Labor (Unterdruck) Vor Ort Labor
o
|_
é Trocknun 8h/105°C 8h/105°C 8h/105°C
g (Trockensﬁ’:hrank) (mit (mit 8 h/90 +/-2°C (mit
0 Waageschalchen) | Waageschalchen) Waageschalchen)
Klimatisierung der
. Filter
Abkihlung . . .
(Exsikkator) 30 min 30 min 1h 30 min
(41 % rel. Lf,
Temp. 24,1 — 24,3°C)
Vollgewichts- unter klimatisierten
b 9 auf 0,1mg auf 0,1mg Bedingungen auf auf 0,1mg
estimmung 1mg

Tab. 1: Angewandte gravimetrische Filtrationsverfahren zur Schwebstoffbestimmung im Elbe-EZG.
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Abb. 3: Definierbare PorengroRe am Cellulose-Acetat-Filter (li.) und mittlerer Porendurchmesser bzw.
Retentionsvermdgen bei der Verwendung von Cellulosefasern (Filtrak, re.)
Quelle: SCHMIDT R. (1997) S.25).

Generell unterscheiden sich die Labormethoden zur Schwebstoffbestimmung nicht durch
den Ablauf der Trockenmassebestimmung, sondern durch das dabei verwendete
Filtermaterial (Abb. 3). Waéhrend fur den Cellulose-Acetat-Filter ein definierter
Porendurchmesser angegeben werden kann, bestehen die Papierfilter und der Glasfaserfilter
aus gepresstem Material, so dass nur ein Richtwert fir die mittlere PorengroRe verwendet
wird. Der Hersteller des GF 92 gibt ein Retentionsvermégen von 99,7 % fir Partikel > 1um
an (Tab. 2).

Methodenbezeichnung M1 "Alte M2 "Neue M3 "BfG Methode" | M4 "CHW Me't lo de'
Bundeslander" Bundeslénder "

Norm DIN 38 409 H2 -2 | DIN 38409 H2 - 2 DK 556.535.6 CSN 830 530
Filterdurchmesser 55 mm 55 mm
Filterleergewicht ca. 80 mg ca. 140 mg ca. 2500 mg ca. 1000 mg
hygroskopische
Gewichtszunahme ca.3mg <1mg ca. 110-130 mg ca. 25 mg
(10 - 60 % r.Lf.)
Ausspllverlust [mg/l] <1mg <1mg ca. 5mg ca. 2 mg
Eigenschaften aschefrei Gewichtkonstant bis

500 °C
Preis [DM] 1,86 0,58 0,05 unbek.

Tab. 2: Merkmale der verwendeten Filtermaterialien

Versuchsdurchfihrung zur Bestimmung des Wirkungsgrades der gravimetrischen
Filtrationsmethoden

Um die Effektivitat der Abscheidung von ungeldsten Stoffen aus einer Wasserprobe fir die
einzelnen Methoden zu bestimmen, wurden Standardsuspensionen mit einem bekannten
Schwebstoffgehalt und einer definierten KorngroRenzusammensetzung erstellt. Als
Suspensionsmittel diente demineralisiertes Wasser. Jeder einzelne Standard wurde mit jeder
Methode 10 mal analysiert. Um den Versuchsablauf méglichst realitdtsnah zu gestalten,
wurden die relevanten, im Einzugsgebiet der Elbe auftretenden, Schwebstoffkonzentrationen
ermittelt und zusammengestellt. Unter Niedrig- bis Mittelwasserabfliissen sind demzufolge
Schwebstoffwerte von 10 — 50 mg/l charakteristisch. Daher wurden 4 zu analysierende
Standardkonzentrationen von 10, 20, 30 und 50 mg/l erstellt. Das in Suspension zu
bringende Feststoffgemisch wurde der Sohle eines Nebengewassers der Elbe entnommen,
bei 550°C gegliht und der typischen Korngréf3enverteilung des Schwebstoffs in der Elbe
angepasst (Abb. 4).
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Abb. 4: Anpassung des verwendeten Feststoffgemisches an die mittlere Korngréf3enzusammensetzung des
Schwebstoffs der Elbe

Die Versuchsdurchfiihrung erfolgte im gewassermorphologischen Labor der Bundesanstalt
fir Gewasserkunde in Koblenz (BOGEHOLD 2000).

Effizienz der gravimetrischen Filtriermethoden

Die Effizienz der 4 zu untersuchenden Methoden ergibt sich aus der Hohe des analysierten
Schwebstoffgehaltes an der jeweiligen Standardkonzentration. In Abbildung 5 sind die
Mittelwerte aus den 10 Einzelmessungen pro Standard fur jede Methode in mg/l angegeben.
Es zeigt sich, dass die Effizienz der einzelnen Methoden mit zunehmenden
Schwebstoffgehalt ansteigt. Dies ist mit der zunehmenden Porenabdichtung des
Filtermaterials in Abhangigkeit von der Menge des Schwebstoffes zu erklaren. Demzufolge
kann man im niedrigen Konzentrationsbereich mit den hoéchsten Abweichungen je nach
verwendetem Filtertyp und Methode rechnen, was durch den Versuch bestatigt wird. Dieser
Trend ist bei allen Methoden bis auf die Methode M4 des CHMU, wobei die Abnahme der
Effizienz um 2,1 % zu vernachlassigen ist, nachzuvollziehen. Besonders auffallig ist die
Vergleichbarkeit der Methoden nach DIN — Norm der Alten und Neuen Bundeslander und der
tschechischen gravimetrischen Filtrationsmethode. Die erzielte Effektivitat ist mit 90 — 95%
als gut zu bewerten (Tab. 3).
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Abb. 5: Analysierte Schwebstoffkonzentrationen an 4 Suspensionsstandards bekannter Konzentration nach 4
gravimetrischen Bestimmungsverfahren unter Verwendung der Mittelwerte aus 10 Einzelmessungen pro
Standard und Methode

Der Wirkungsgrad der Methode M3, der Bundesanstalt fir Gewasserkunde ist jedoch nicht
als zufriedenstellend anzusehen. Die Effizienz steigt zwar mit zunehmendem
Schwebstoffgehalt stark an (Abb. 5), erscheint aber auch im Konzentrationsbereich von 50
mg/l mit einer Effektivitat von 76,4 % nicht geeignet absolute Schwebstoffkonzentrationen mit
hinreichender Genauigkeit zu bestimmen (Tab. 3).

M1 "Alte Bundeslander"] M2 "Neue Bundeslander " M3 "BfG Methode" M4 "CHM U Mé to de'
DIN 38 409 H2 - 2 DIN 38 409 H2 - 2 DK 556.535.6 CSN 830 530
Standard Effizienz Stabw. Effizienz Stabw. Effizienz Stabw. Effizienz Stabw.
10 mg/l 89,1 1,1 89,5 1,1 21,2 0,8 90,0 0,9
20 mg/l 90,6 0,9 93,6 0,5 55,7 0,9 89,2 0,8
30 myg/l 92,5 0,6 91,9 0,6 69,0 2,4 87,7 1,5
50 mg/l 94,7 0,7 92,4 1,5 76,4 4.6 87,9 0,7

Tab. 3: Effizienz der untersuchten gravimetrischen Filtrationsverfahren unter Angabe der Standardabweichung
(Stabw.) in Bezug auf jeweils 10 Proben

Die Grunde hierfur liegen groftenteils in dem nicht beriicksichtigten Ausspilverlust der
Papierfilter. Dieser betrdgt im Durchschnitt 5 mg/l (BULLA 1992, SCHMIDT 1997,
BOGEHOLD 2000) und wirde, wenn man ihn einberechnet, die Effektivitat der
Schwebstoffbestimmung im niedrigen auf 65 % und im hohen Konzentrationsbereich auf 86
%  ansteigen lassen. Allgemein  ausschlaggebend fur die Qualitat der
Trockenmassebestimmung ist es jeglichen Einfluss der Luftfeuchte auf das Messergebnis
durch den Einsatz eines Exsikkators zu vermeiden (Tab. 2). Die durch die BfG angewandte
Klimatisierung der Papierfilter unter definierten Bedingungen gewahrleistet einen hohen
Probendurchsatz von ca. 1600 Stiuck pro Monat. Inwieweit die hygroskopische
Feuchteaufnahme des Filtrats bei der Vollgewichtbestimmung das Messergebnis beeinflusst,
ist jedoch unbekannt.
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Schlussfolgerungen

Durch den vorgenommenen Laborversuch zur Effektivitat der angewandten gravimetrischen
Filtriermethoden konnte dargestellt werden, dass die Messergebnisse der Bundeslander und
Tschechiens vergleichbar sind. Um flussgebietstibergreifende Betrachtungen der
Schwebstofffihrung vorzunehmen, ist es daher nicht nétig eine einheitliche binationale
Methode fir die Schwebstoffbestimmung zu entwickeln. Die Methodik der Bundesanstalt fur
Gewasserkunde sollte zur weiteren Vergleichbarkeit der DIN-Norm 38409 H2 — 2 angepasst
werden. Welcher Filtertyp zur Durchfihrung der DIN-Norm Verwendung findet, ist fur die
Schwebstoffbestimmung nicht ausschlaggebend, sondern vielmehr von darauffolgenden
Analysen, wie der Ermittlung der organischen Substanz oder C/N- Analysen (Glasfaserfilter),
abhéngig (PRAST 2000). Um nicht nur die Vergleichbarkeit der Labordaten sondern auch
der Feldmessungen zu gewahrleisten, ist es wichtig den Einfluss der unterschiedlichen
Probenahmeverfahren, der Messfrequenz und des Messpunktes im Flusslauf auf das
Untersuchungsergebnis zu ermitteln.
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