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a xylem brand

Applikationsbericht
Atmungsaktivitat AT,

Biologische Abbaubarkeit des Trocken-
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BSB_AT4

Der vorliegende Bericht befasst sich mit der AT4-Bestimmung.
Dies ist die Atmungsaktivitat von Bodenproben oder Fraktionen
aus MBA-Anlagen (mechanisch-biologische Abfallbehandlungs-
Anlagen) Uber 4 Tage. Die Daten des vorliegenden Berichts
wurden mit dem OxiTop® -C ermittelt. Sie lassen sich muhelos
auf das OxiTop®-IDS System Ubertragen

Bestimmung des biologischen Sauerstoffbedarfs

Die gesetzliche Basis ist durch das Bundesbodenschutz-

gesetz [1]und die Verordnung zur Ablagerung von Siedlungs-
abfallen [2] gegeben. Zweck des Bundesbodenschutzgesetzes ist
es, die Funktion des Bodens nachhaltig zu sichern bzw. wieder
herzu-stellen. Es bildet den Rahmen fur Eigenkontrollmessungen
im Bereich der Altlasteniberwachung. Die Verordnung zur
Ablagerung von Siedlungsabfallen macht detaillierte Vorgaben
zur Analytik und definiert die Klassenzuordnung von Deponien.
Uber die dort festgelegten Zuordnungswerte ist es méglich, den
Pro-zess in der Rotte zu Uberwachen. Die mikrobielle
Bodenatmung findet sich auch in der DIN 19737, ihrer
Nachfolgenorm ISO 16072 oder deren deutscher Fassung

DIN ISO 16072 [3] wieder.

Zur Untersuchung von Bodenproben eignen sich die Mess-
systeme der OxiTop® Control- bzw. OxiTop®-IDS Reihe.

mit:
Controller bzw. Multi 3620/3630 IDS
Software zur Datentbertragung vom Controller auf PC
Verbindungskabel Controller / PC
OxiTop®-C bzw. OxiTop®-IDS Messkopfe

Bitte beachten Sie die Bedienungsanleitungen der jeweiligen Systeme!

Je nach Messproblem:

Probengefalde 500 ml, 1l oder 2,5 |
Deckeladapter incl. Gestell und Ringdichtung
Halteklammern

Gummikocher

Messbecher: V = 50 ml
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Reagenzien Natronkalk-Absorber mit CO2-Indikator
alternativ: Fllissigabsorber (NaOH- oder KOH-LAsung)
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MessgefaBe mit
Messkopfen
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Prinzipieller Aufbau des Messsystems

Die mit den Proben beschickten Messgefal3e werden in einer prazise thermostatisierten
Umgebung (Klimaraum, Thermostatenschrank etc.) inkubiert und mit dem Controller
uberwacht (siehe Praktische Hinweise: Temperatureinfluss, Seite 10)

Thermostatenschrank
Controller OxiTop C
Messkopf
Deckel mit [— — 1
Q@ Klammern
Q QO ‘
@@ — Absorber
Messgefal
Probe

Software

Wahrend der Messung konnen die Messdaten aller Messstellen beliebig oft in den
Controller mittels Infrarot-Schnittstelle Ubertragen werden. Der Controller bietet zur
Uberwachung direkt eine graphische Darstellung der Messdaten. Der gesamte
Datenbestand lasst sich mit dem Kommunikationsprogramm Achat Uber die serielle
Schnittstelle und das Datenkabel auf einen Computer Ubertragen

Die Berechnung der Bodenatmung bzw. des AT4-Wertes erfolgt mit einem geeigneten
Tabellenkalkulationsprogramm (z.B. Microsoft Excel) oder spezifischer Software.
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Die in der Probe ablaufenden biologischen Vorgange basieren in
der Hauptsache auf der Umsetzung des vorhandenen
Kohlenstoffs. Gemal Bundesgesetzblatt G 5702 und der Abfallab-
lagerungsverordnung (AbfAblV) kdnnen zur Bewertung von
Abfallproben aerobe (ATs-Bestimmung) und anaerobe Prozesse
(Gartest GB21) herangezogen werden. Bei Abwesenheit von
Sauerstoff laufen anaerobe Prozesse unter Bildung von Biogas
(im Wesentlichen CH4 + COz2) ab. Bei der ATs-Bestimmung muss
dagegen genugend Sauerstoff vorhanden sein, damit durch die
aerobe Veratmung Kohlendioxid (CO2) gebildet wird.

Corg + O2 (Gas) = COz (Gas)f (1)

Um den organischen Stoffabbau messen zu kbnnen, muss das in
aquivalenten Mengen gebildete Reaktionsprodukt CO2 chemisch
durch einen Absorber gebunden und so aus dem Gasraum
entfernt werden. Nur so Iasst sich aus der gemessenen
Druckdifferenz direkt auf den Verbrauch an Sauerstoff schlie3en.
Geeignet sind Flussigabsorber (NaOH- oder KOH-L6sung) in ent-
sprechender Molaritat oder Natronkalk als Granulat.

Besonders wichtig ist das Einhalten einer konstanten Inkubations-
temperatur. Dies sorgt einerseits fur einen definierten Rahmen der
mikrobiellen Reaktionen und erméglicht andererseits mittels Gas-
gesetz die Zuordnung von Druckanderungen zu Stoffumsatzen.

Zwischen der Atmungsaktivitat und dem Gartest besteht ein Zu-
sammenhang. Wegen des geringeren Arbeitsaufwands und der
wesentlich kirzeren Messdauer wird der aerobe Abbau bevorzugt.
Prinzipiell kbnnen mit dem OxiTop Control System aber auch
drucksteigernde anaerobe Prozesse mit Biogasbildung bis

1350 hPa gemessen und aufgezeichnet werden.

Im Messmodus ,Druck p“ wird der Verlauf der Druckdifferenz im
Gasraum ermittelt und steht damit als Messgrofe zur Berechnung
der Bodenatmung nach folgender Formel zur Verfiugung

(siehe auch [3]):

M,

)
BA= 20y Iap| (2)

mit BA  Bodenatmung
Moz  Molekulargewicht O2 (31998 mg/mol)
R allgemeine Gaskonstante (83.14 L-hPa/(K-mol))
T Messtemperatur (in Kelvin)
Vi Freies Gasvolumen (in Liter)
mg: Masse Bodentrockensubstanz (in kg)
|Ap| Betrag der Druckanderung (in hPa)
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Wobei Vir = Vges - Vam - Vbt (3)
mit  Vges Gesamtheit des vom Messgefalt umschlossenen
Volumens

Vam  Volumen des Absorptionsmittels und der
Hilfsvorrichtungen
Ver  Volumen des feuchten Bodens

Die Volumina konnen durch Auslitern bestimmt oder, sofern
ausreichend, abgeschatzt werden. Fir die Bestimmung der
Trockensubstanz wird DIN 38414-10 empfohlen.

Die Berechnung der eingesetzten Bodentrockensubstanz mst
erfolgt gemaR:

Mg, =my " 100 % (4)

Mit mst Masse Bodentrockensubstanz (in kg)
Mer  Masse Bodenfeuchtsubstanz (in kg)
TS  Trockensubstanzgehalt (in %)

Die BSB-Anzeige wird berechnet nach:

( Vges -
BSB=_2 |
R- 7. K VPr obe

VPr obe

+a%} B (5)

Far die Bodenatmung gilt:

M,
BA: 2 .
RT K VPr()be To}p

mit BA  Bodenatmung
Moz Molekulargewicht O2 (31,998 g/mol)
R allgemeine Gaskonstante (83.14 L-hPa/(K-mol))
T Messtemperatur (in Kelvin)
To Temperatur des Celsius-Nullpunkts (273.15 K)
Vges Gesamtgasvolumen (in Liter)
Vprobe Volumen der Probe (in Liter)
a Bunsenscher Absorptionkoeffizient
p Dichte der Trockensubstanz (in kg/L)
|Ap| Betrag der Druckanderung (in hPa)

Umgeformt nach Gleichung (7) ist zu erkennen, dass die BSB-
Anzeige im Messmodus “BSB-Spezial gemaf Gleichung (5) dem
Produkt aus Bodenatmung und Trockensubstanzdichte entspricht.

BA-p= "o + ) (7)
PR Ve YTy ad

I/ge's - VPr obe T
0
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In diesem Modus stellt der OxiTop Controller OC 110 nach freier
Wahl der Parameter (Gasvolumen, Probenvolumen, Umgebungs-
druck, Messbereich, Temperatur, ect.) einen simultan errechneten
BSB-Messwert in mg O2 / L zur Verfugung. Um zur Bodenatmung
zu kommen, muss dieser BSB-Wert durch die Dichte der Probe
geteilt werden. Die Einstellung der entsprechenden Rahmen-
parameter ist in der Bedienungsanleitung des Controllers
beschrieben.

Durchfiihrung Vorbereitung der Probe

1. Die Originalprobe ist vollstandig auf < 10 mm zu
zerkleinern.

2. Gegebenenfalls sind Storstoffe wie Glas, Steine und
Metalle vor dem Zerkleinern zu entfernen. lhre Massen-
anteile sind bei der Versuchsauswertung zu beruck-
sichtigen.

3. Ebenfalls auszusondern sind alle nicht zu Deponieformation
gehorenden Teile, wie z. B. PE-Tuten.

4. Die fUr die spatere Auswertung benotigten Daten wie
Probenvolumen, Trockensubstanzdichte und Gefal3-
volumen sind zu ermitteln. Die Trockensubstanz umfasst
die mineralischen und organischen Bestandteile nach voll-
standigem Wasserentzug durch Trocknung bei 105°C
(siehe DIN 38414-10 [4]).

5. Der optimale Wassergehalt ist einzustellen (ca. 50-60% der
maximalen Wasserhaltekapazitat). Dazu werden 300 g
Probe mit 300 ml Leitungswasser angefeuchtet und 30 min
Uber eine Nutsche mit Filterplatte (P1) mit Wasserstrahl-
vakuum abgesaugt. Proben, die keine Nettowasser-
aufnahme zeigen, kbnnen ohne Wasserzugabe direkt ab-
gesaugt werden.

6. Die Probenvorbereitung muss innerhalb von 48 Stunden
abgeschlossen und der Test gestartet sein. Die Probe darf
dabei fur maximal 24 Stunden einer Temperatur von Uber
4°C ausgesetzt sein. Ist dies nicht zu gewahrleisten, muss
sie innerhalb 24 Stunden nach Probennahme bei -18°C bis
-20°C eingefroren werden. Das Einfrieren ist zu
dokumentieren. Derartige Proben sind innerhalb 24 h
schonend aufzutauen. Dabei darf die Temperatur 20°C
nicht Gberschreiten.
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Messung

1. Fur die Untersuchung werden 40 g Probe eingesetzt. Die
Grolde des Messgefaldes ist je nach Belastungsgrad der
Probe zu wahlen. Ggf. sind Erfahrungswerte heranzu-
ziehen. Der Druckunterschied soll maximal 100 hPa
betragen. Ist dies mit dem groften Gefal nicht moglich,
muss wiederbeluftet werden. Hier ist die Funktion
,Warndifferenzdruck® nutzlich (siehe Hinweise unten).

2. FUr jeden Probennahmeort sind drei Proben parallel zu
vermessen.

3. Nach Einbringen des CO2-Absorbers sind die Messgefalle
mit Deckel und Messkopf dicht zu verschlieRen (siehe
Hinweise unten).

4. Die Messergebnisse mussen stundlich aufgezeichnet
werden. Die entsprechenden Einstellungen lassen sich
uber den Controller durchflhren.

5. Der Messvorgang wird mit dem Controller gestartet und die
Messgefalde bei 20°C inkubiert.(Thermostatenschrank).

6. Der Auswertezeitraum betragt 4 Tage. Er beginnt nach
einer anfanglichen lag-Phase. Die lag-Phase ist dann
beendet, wenn der mittlere O2-Verbrauch 25 % des Wertes
erreicht, der sich im Bereich der gréfiten Steigung des O2-
Verbrauchs innerhalb der ersten 4 Tage ergibt.

7. Die Masse des in der lag-Phase verbrauchten Sauerstoffs
wird fur das Endergebnis nicht berltcksichtigt, d.h. dieser
Wert wird von dem nach der lag-Phase + 4 Tagen
vorliegenden Gesamtergebnis abgezogen. Die Messung
darf nur gewertet werden, wenn der lag-Anteil 10% des
Gesamtwerts nicht Ubersteigt.

Ergebnis
1. Die Daten werden vom Controller auf einen Computer

Ubertragen und dort mittels eines geeigneten Programms
(Tabellenkalkulationsprogramm z.B. Microsoft Excel) aus-
gewertet.

2. Grundlage sind die o0.g. Gleichungen 2 bzw. 7.
3. Die Darstellung der Ergebnisse (Analysenfunktion und 3-
Stunden-Mittelwerte) erfolgt durch graphisches Auftragen

des Sauerstoffverbrauchs (mg O2) pro Gramm
Trockenmasse gegen die Zeit in Stunden.
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4. Das Endergebnis ist mit 2 signifikanten Stellen in mg Oz je
g Trockenmasse mit Mittelwert und Standardabweichung
anzugeben. Ausreil3er mit einer Abweichung von mehr als
20% vom Mittelwert sind zu eliminieren.
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Praktische Hinweise

OxiTop Controller und OxiTop C-Messképfe

Details zur Handhabung der Gerate sind den jeweiligen Bedienungsanleitungen zu
entnehmen.

Probenmenge, Gefél3gréRe und Beliiftung

Die Probenmenge ist gesetzlich auf 40 g festgelegt. Liegen starker belastete Proben vor,
sind entsprechend groRere Messgefalde zu verwenden. Eine Reduzierung der
Probenmenge ist nicht vorgesehen, um zu starke Schwankungen der Ergebnisse durch
Probeninhomogenitaten zu vermeiden. Bei hoch belasteten Proben mussen die Gefalie
ggf. mehrfach beluftet werden, um den gesamten Umsatz ohne Oz Limitierung zu ermog-
lichen. Dies ist dann der Fall, wenn der Betrag des Druckunterschieds Gber 100 hPa liegt.
Die Gefale fur die B6M- und B6M2,5 Systeme haben einen genugend groflden Durch-
messer, um nach Abnahme des Deckels einen optimalen Austausch des gesamten freien
Gasvolumens mit frischer, unverbrauchter Luft mit 21 % O2—Anteil zu gewahrleisten. Es ist
hilfreich, mit der Hand kurz in das Gefal} zu fassen, um so das Gasvolumen zu ver-

drangen.

Bei Verwendung von PF45/... Probengefallen muss wegen der kleinen GefalRoffnung der
gesamte freie Gasraum bei der Bellftung durch eine gezielte Spulmalnahme (z.B. Pumpe
mit Schlauch) mehrfach mit neuer Luft ausgetauscht werden. Ansonsten besteht die
Gefahr einer Oz-Limitierung und damit einer Messwertverfalschung!

Der Messverlauf mit Mehrfachbellftung sieht dann folgendermal3en aus.

Zehrungsmessung mit Mehrfachbellftung

Druck (hPa)

Druck (hPa)

Zeit (h)
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Die obere Kurve stellt den tatsachlichen Druckverlauf mit den einzelnen Wiederbellftungs-
aktionen dar. Die untere Kurve zeigt den Gesamtverlauf, nachdem die einzelnen Teilbe-
reiche zusammengesetzt wurden. Luftdruckanderungen konnen dazu fuhren, dass die
jeweiligen Startwerte nach Bellftung nicht auf der anfanglichen Nulllinie liegen. Fur die
Auswertung sind jeweils die gesamten Druckanderungen zu bertcksichtigen, d.h. die
Werte sind auf den jeweils nachsten zurtckliegenden Startpunkt nach Wiederbellftung zu
beziehen, nicht auf die Nulllinie.

Warndifferenzdruck

Das OxiTop Control System bietet im Modus “Druck p” die Einstellfunktion “Warndifferenz-
druck”. Hier wird z.B. ein mittlerer Warndifferenzdruck von 100 hPa (empfohlen) einge-
stellt. Dieser Einstellwert kann je nach Empfindlichkeit der Bioorganik groRer oder kleiner
gewahlt werden. Nach Abruf aller Messdaten Uber einen Sammelruf werden in der
Probenverwaltung des Controllers nur die Proben gezeigt, bei denen der eingestellte
Warndifferenzdruck Uberschritten wurde. Die davon betroffenen Messproben kdnnen dann
selektiv bearbeitet, z.B. beluftet werden.

Abdichtung

Fir das korrekte Arbeiten ist es wichtig, dass die Dichtigkeit des Systems Uber die ge-
samte Prozessdauer erhalten bleibt. Deshalb ist bei der Beschickung des Messgefalles
mit Probe darauf zu achten, dass der Deckelrand und die Dichtung nicht verschmutzt
werden. Es wird empfohlen die Dichtflachen vor jedem Messvorgang auf Beschadigungen
zu Uberprufen.

Saubere Flachen, Befestigung des Deckels mit den Halteklammern und handfestes Auf-
schrauben des Messkopfes sorgen fur eine ordnungsgemale Abdichtung des Gefalles.
Von einem Fetten der Dichtflachen oder anderer Teile wird dringend abgeraten, da
dadurch Fehlmessungen und Beschadigungen der Einrichtung moglich sind. Eine ein-
fache Uberprifung der Dichtfunktion kann im Modus ,Druck p“ Uiber beispielsweise 3 bis
6 h bei einer ca. 50 %-igen Messgefal3befullung mit 45 ... 50 °Cheillem Wasser erfolgen.
Beim AbkUlhlen auf Messtemperatur muss sich ein stabiler Unterdruck einstellen.

Absorber

Als Absorber wird Natronkalk NKI oder Natronlauge eingesetzt. Der Natronkalk NKI hat
den Vorteil, dass er in granulierter Form als Feststoff leicht handhabbar ist und eine sehr
grolde aktive Oberflache hat. Zudem beeinflusst er speziell bei den Messungen zur Boden-
atmung und ATs-Bestimmung den Wasserhaushalt der Probe nicht nennenswert.
Schliel3lich zeigt sich seine CO2-Erschopfung bzw. Absorberkapazitat durch die Verfarb-
ung eines Indikators. Damit kann der Anwender eine mogliche CO2-Limitierung direkt
erkennen oder sicher ausschlieRen Ublicherweise wird pro Messgefal ein Teeldffel
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Natronkalk verwendet und anschlieRend verworfen. Das Absorbervolumen ist beim freien
Gasraum entsprechend zu berucksichtigen.

Natiumhydroxid in Form fester Platzchen, wie es fur die BSB-Bestimmung benutzt wird,
kann fur die Bodenatmung und ATs-Bestimmung nicht verwendet werden, weil es den
Feuchtegehalt der Probe stark verandert. In Form einer 2 bis 4 molaren Natronlauge ist
ein Einsatz mdglich. Ublicherweise ist eine Menge von 30 bis 40 ml ausreichend. Bei
Zwischenbellftungen sollte dieser Absorber ebenfalls ausgetauscht werden. Die ent-
sprechenden Vorsichtsmalinahmen beim Umgang mit Natronlauge sind zu beachten.

Messfunktion

Zur Durchfihrung der Bodenatmung und ATs-Bestimmung ist speziell der Controller
geeignet. Er kann gemal Bedienungsanleitung in den Messfunktionen ,Druck p“ oder
,BSB-Spezial“ betrieben werden.

Bestimmung der Volumina

Fir eine genaue Bestimmung sind die einzelnen GroRen in den Bestimmungsgleichungen
moglichst prazise einzusetzen. Die Volumina spielen hier eine wichtige Rolle. Das freie
Gasvolumen lasst sich durch Auslitern des tatsachlichen Gefaldvolumens und Abzug der
im Gefal} befindlichen Teile (Trager, Becherglas, Absorber etc.) ermitteln.

Lag-Phase und Messzeit

Die eigentliche Messzeit bei der ATs-Bestimmung betragt 4 Tage. Um sie hinsichtlich der
zu Beginn auftretenden lag-Phase sicher zu erfassen, geht man in der Regel von 6 Tagen
Gesamtmesszeit aus.

Um aussagekraftige, gesetzeskonforme Daten zu erhalten, sind die vorgegebenen Lager-
zeiten und Temperaturen genau einzuhalten.

Temperatureinfluss

Wie aus den Gleichungen 2 und 7 ersichtlich ist, geht die Messtemperatur mafRgeblich in
das Ergebnis ein. Die hohe Prazision und Auflosung der Druckmessung der OxiTop-C
Messkopfe von 1 hPa garantiert ein reproduzierbares Ergebnis. Dieses hangt aber auch
maldgeblich von der Konstanz der Umgebungstemperatur ab. Nach bisheriger Erkenntnis
erfillen nur sehr wenige Klimaraume diese Anforderungen. Beste Erfahrungen Uber das
gesamte OxiTop-Applikationsspektrum wurden mit den eigens zu diesem Zweck konzi-
pierten und entwickelten Thermoschranken mit Pl-Regler und UmluftfUhrung gemacht.
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Literatur [11 Bundesbodenschutzgesetz; Bundesgesetzblatt G 5702 Teil |

vom 17.03.1998

[2] Verordnung Uber die umweltvertragliche Ablagerung von
Siedlungsabfallen und Uber biologische Abfallbehandlungs-
anlagen; Bundesgesetzblatt G 5702 Teil | vom 27.02.2001

[3] DIN 19737 bzw. Nachfolgenorm DIN ISO 16072,
Ausgabe 2005/6

[4] DIN 38414-10 zur Trockenmassebestimmung

Hinweis

Die Angaben in unseren Applikationsberichten dienen ausschliel3lich der prinzipiellen
Darstellung der Vorgehensweise bei der Anwendung unserer Messsysteme. Besondere
Eigenschaften der jeweiligen Probe im Einzelfall oder spezielle Rahmenbedingungen auf
Anwenderseite kdnnen jedoch eine veranderte Durchfihrung des Verfahrens oder
erganzende Malnahmen erforderlich machen oder im Einzelfall dazu fuhren, dass ein
beschriebenes Verfahren fur die beabsichtigte Anwendung ungeeignet ist.

Aulerdem konnen besondere Eigenschaften der jeweiligen Probe wie auch spezielle
Rahmenbedingungen zu abweichenden Messergebnissen fuhren.

Die Applikationsberichte wurden mit groRtmaoglicher Sorgfalt erstellt. Trotzdem kénnen wir
fur ihre Richtigkeit keine Gewahr iUbernehmen.

Es gelten unsere Allgemeinen Geschaftsbedingungen in der jeweils aktuellen Fassung.

Haben Sie noch weitere Fragen? Bitte wenden Sie sich an unser Customer Care Center:

Wissenschaftlich-Technische Werkstatten GmbH
Dr.-Karl-Slevogt- Stralle 1
D-82362 Weilheim

Tel: +49 (0)881/ 183-0
/183-100
Fax: +49 (0)881 / 183-420

E-Mail: Info@WTW.com

Internet: http://www.WTW.com
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