Stand: AQS -Merkblatt

Juni 1989 zu den Rahmenempfehlungen der Linderarbeitsgemeinschaft Wasser (LAWA) P - 1
fiir die Qualitdtssicherung bei Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchungen

Chemischer Sauerstoffbedarf (CSB) in Abwassern

1 Arbeitsgrundlagen
—DIN38402-A 11, Probenahme von Abwasser (Juni 1985)

—DIN 38 402 - A 30; Vorbehandlung, Teilung und Homogenisierung heterogener Wasserproben
fiir die Bestimmung des Chemischen Sauerstoftbedarfs (Juli 1986)

—DIN38405-D 1; Bestimmung der Chlorid-lonen (Dezember 1985)

—DIN 38405 - H 41; Bestimmung des Chemischen Sauerstoffbedarfs (CSB) im Bereich > 15 mg/1
(Dezember 1980)

—DIN 38402 - A 51; Kalibrierung von Analysenverfahren, (Mai 1986)

— AQS-Analytische Qualititssicherung
Rahmenempfehlungen der Lénderarbeitsgemeinschaft Wasser (LAWA)
fiir Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchungen
Herausgegeben von der Landerarbeitsgemeinschaft Wasser (LAWA)
Erich Schmidt Verlag GmbH & Co., Berlin 1989

2 2Zweck

Zur Bestimmung des CSB in Abwissern ist nach 0.g. Normen zu verfahren. Das vorliegende Merkblatt
enthélt Ergénzungen und Hinweise fiir die praktische Durchfiihrung. Es legt aulerdem verbindliche
Mafinahmen zur analytischen Qualitétssicherung (AQS) fest.

3 Probenahme

Die Probenahme ist gemiB3 DIN 38 402-A 11 durchzufiihren. Je nach Aufgabenstellung sind Stichproben
oder zeit- bzw. abflulproportionale Proben zu entnehmen.

Fiir die Probenahme sind Flaschen aus Glas oder Polyethylen mit mindestens 250 ml Fassungsvermogen
zu verwenden.

4 Probenkonservierung

Die nach Pkt. 3 erhaltene Probe wird bis zur Untersuchung gekiihlt ( +4 °C) aufbewahrt. Die CSB-Bestim-
mung muf} spétestens 24 Stunden nach der Probenahme begonnen werden. Ist eine sofortige Weiterver-
arbeitung ausnahmsweise nicht moglich, kann die in eine Polyethylen-Flasche abgefiillte Probe bis zu

14 Tagen bei unter -18 °C gelagert werden.

5 Probenvorbehandlung

Die nach Pkt. 4 konservierte Probe muf3 vor der analytischen Bestimmung auf eine Temperatur von 20 °C
gebracht werden. Das Auftauen tiefgefrorener Proben geschieht am besten durch Stehenlassen bei Raum-
temperatur oder schneller durch leichtes Erwarmen auf maximal 40 °C im Wasserbad.

Grundsitzlich sind die Flaschen wéhrend des Erwirmens geschlossen zu halten.

Zur Aliquotierung wird der gesamte Flascheninhalt nach DIN 38 402-A 30 homogenisiert und sofort
weiterverarbeitet.
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Ist die Untersuchung einer algenfreien Probe vorgeschrieben, so wird - wenn die Probe deutlich durch
Algen gefarbt ist - innerhalb von 24 Stunden nach der Probenahme die Probe durch Filtration (Glas-
faserfilter, z.B. Schleicher & Schiill, Sorte 6) von Algen befreit. Fiihrt diese MaBnahme nicht zum Erfolg,
so muf} zentrifugiert (max. 4 000 Upm) werden.

Durch die Abtrennung von Algen werden auch andere partikuldre Inhaltsstoffe, die einen Beitrag zum
CSB-Wert liefern, aus der Probe entfernt.

6 Durchfiihrung

In der nach Pkt. 5 vorbehandelten Probe wird eine Chloridbestimmung nach DIN 38 405-D 1 oder orientie-
rend mit Alternativmethoden (z.B. Schnelltests) durchgefiihrt.

Liegt die elektrische Leitfahigkeit unter einem Wert von 3 000 uS/cm, kann davon ausgegangen werden,
daB3 der Chloridgehalt < 1 g/l ist.

Bei Chlorid-Gehalten < 1 g/l Cl wird die Probe nach DIN 38 409-H 41-1,
bei Chlorid-Gehalten > 1 g/l Cl nach DIN 38 409-H 41-2 weiterverarbeitet.

In der Regel sind mindesten zwei, in voraussichtlich kritischen Féllen drei voneinander unabhingige
Bestimmungen durchzufiihren. Unterscheiden sich der niedrigste und hochste Wert der Mehrfachbestim-
mung um mehr als 15 % des Mittelwertes und mehr als 10 mg/1, ist die Bestimmung zu wiederholen.

7 Angabe des Ergebnisses

Das Ergebnis wird gemall DIN 38 409-H 41 angegeben. Im Falle von Mehrfachbestimmungen ist als
Ergebnis der Mittelwert anzugeben.

8 Statistische AQS

Laborintern sind die in der anliegenden Tabelle zusammengestellten Maflnahmen zur analytischen
Qualitétssicherung durchzufiihren.

Zur externen Qualitdtssicherung ist eine Teilnahme an den jeweils angebotenen und vereinbarten Ring-
versuchen, bzw. Vergleichsuntersuchungen zwingend notwendig.

Kenndaten von Ringversuchen zur CSB-Bestimmung nach DIN 38 409-H 41 sind in der anliegenden
Tabelle zusammengestellt.

Fiir biologisch gereinigtes kommunales Abwasser ist als Qualitétsziel eines Ringversuches ein Vergleichs-
variationskoeffizient von <10 % ( bei einem Mittelwert von 40 - 100 mg/l O2 ) anzustreben.

9 Abwasserentsorgung

Die silber- und quecksilberhaltigen Losungen der CSB-Bestimmung sind zu sammeln und gesondert als
Sondermiill zu entsorgen oder zu behandeln.

Als eine Moglichkeit hierzu bietet der Laborfachhandel Selektivaustauscher an oder nimmt die unbehandel-
ten Losungen zuriick. Jedes Labor hat die Verpflichtung, den Wirkungsgrad des Selektivaustauschers stin-
dig zu iiberpriifen, bzw. sich von der ordnungsgeméilien Entsorgung des quecksilberhaltigen Materials zu
iiberzeugen.




P-1

WIISSEMQVY Ul SUNWInsIg-gS) 19p 13q I[[013uoys)gend) UdYISISIB)S I1NZ UIUWBUGEIA] SUIdULIOqR |

yo13esireqie

JossemMqy

oyrey[jonuouIdIMuUEdg

1/8W 8 F 00C

yo1i3eisyoqie

L'¥'S MIUYosqy ‘THH gewes
jereyiydusgorpAquniyesy

QI [[OLUONMIM[INIA

(1¥H) % 01 >
[ONBIGISA[NIWSUONBPIX)

aug oxd ¢

J3SSB A\ SIRISTUONUH

o) [[ONUONHIMPUI[ g

[Bwgy s 8y
[/Bw g1 S 0Xg

uo3un3urpaqsyonsIo A
J9p uaguniopuy
USYOI[JUSSIM 19q JIMOS
‘oseydqnuiy 1op puaIye A\

jereypydusgorpAyunijesy

16 V-20v 8¢ NIA

ue Sunuyo[uy ul

[/8w g1 - ST yorazog wi
1S91SIBILIBAUI]

Juni 1989

ISIOMUIH

dPRIZSIBIEND)

nM3YneH

XLIBIA

JujeugeN-SOV




P-1 4

CSB-Ringversuchskenndaten

Datum _
des N NAP X VR
Ringversuchs % mg/1 %
Standardlosungen
3/82 183 2,7 198,9 2,0
" 172 6,5 2582 2,4
10/82 23 4,1 173,9 0,9
" 23 4.1 84,5 2,5
" 14 41,6 460,7 0,4
" 23 4,1 28,2 10,5
3/83 196 3,9 159,9 2,2
8/83 14 22,2 28,5 11,3
" 16 11,1 59,3 4,0
" 19 0 88,1 3,7
" 20 0 117,5 3,8
" 19 5 149,0 2,2
" 19 5 180,4 1,6
8/83 18 5,2 209,6 1,3
" 19 0 239.9 1,7
" 18 5,2 267,1 1,7
" 19 0 298.,4 1,7
1/84 124 9,6 23,6 9,8
" 123 10,5 145,9 3,2
" 132 0 276,4 2,9
1/85 84 4,5 295.5 2,2
" 88 0 29,5 12,8
11/85 116 4,1 156,1 3,3
Standardlésungen mit Chloridgehalt > 1 g/l
3/83 171 12,5 31,7 27,2
1/84 120 10 26,7 26,2
" 132 0 128,9 7,8
" 131 0,7 266,8 4,7
9/84 59 7,8 39,5 13,6
" 12 0 50,3 10,2
4/88 122 9,6 103,2 6,8
Oberflichenwasser
1/84 132 3,0 28,7 14,4
" 136 0 108,6 4,1
" 134 1,4 206,0 2,0
" 124 6,4 42,0 18,6
" 124 6,4 129,6 8,8
" 127 3,9 204,0 3,6
6/85 52 0 22,3 15,5
6/86 52 0 16,6 46,2
" 80 9,1 13,7 33,9
N = Gesamtzahl der Analysenwerte NAP = Anteil der Ausreil3er
X = Gesamtmittelwert VR = Vergleichsvariationskoeffizient
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CSB-Ringversuchskenndaten

Datum _
des N NAP X VR
Ringversuchs % mg/1 %

kommunales Abwasser
12/80 28 0 71,5 5,4
10/81 22 8,3 55,8 3,2
3/82 20 16,6 70,5 4,5
10/82 15 37,5 136,3 0,8
10/84 20 0 121,6 3,9
1/85 83 0 270,1 9,1
" 83 0 110,3 15,3
7/85 14 0 296,8 3,2
11/85 113 6,6 105,9 4,6
3/87 120 3,2 33,2 10,6
4/88 139 3,5 102,6 8,7
gewerbliches Abwasser

10/81 24 0 163,7 1,8
3/82 20 16,6 172,8 2,4
10/82 32 11,1 170,1 4,0
" 36 0 175,7 5,0
10/84 20 0 78,1 3,9

>z
[

Gesamtzahl der Analysenwerte NAP = Anteil der Ausreiler

= Gesamtmittelwert VR = Vergleichsvariationskoeffizient




