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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Unterausschuss NA 119-01-02-05 UA ,Elutionsverfahren” im Arbeitsausschuss
NA119-01-02 AA ,Abfall- und Bodenuntersuchung (Koordinierung ISO/TC 190; ISO/TC 275, CEN/TC 308,
CEN/TC 444, CEN/SABE/ENV)“im DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW) erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kdnnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegeniiber DIN 19529:2015-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Anderung des Grofitkorns von 32 mm auf 22,4 mm zur Anpassung an die europiische Bauproduktenorm
EN 16637-3;

b) Uberarbeitung der normativen Verweisungen;

c) Aufnahme von 0,001 molarer Calciumchlorid-Losung als Elutionsmittel fiir Bodenmaterial und Baggergut
mit weniger als 10 Volumen% an mineralischen Fremdbestandteilen;

d) Anderung der zuldssigen nominalen Siebweiten der Siebgerate auf 2 mm, 4 mm, 10 mm und 22,4 mm;
e) Uberarbeitung der Probenvorbehandlung und -vorbereitung;

f) Anderung der Temperaturspanne von (20 + 2) °C auf 19 °C bis 25 °C bei der Durchfiihrung des Schiittelver-
suchs;

g) der Fliissig/Fest-Trennungsschritt fiir die anorganischen Stoffanteile wurde prazisiert;
h) Prazisierung der Schiittelfrequenz;

i) Prazisierung der Blindwertkontrolle;

j)  Norm redaktionell tiberarbeitet.

Friihere Ausgaben

DIN 19529:2009-01, 2015-12
DIN 19527:2012-08
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Einleitung

Ziel dieser Priifung ist es, das Freisetzungsverhalten von Feststoffen zu bestimmen. Die Komplexitdt dieses
Vorgangs macht Vereinfachungen erforderlich. Grundsatzlich lassen sich 3 Kategorien hinsichtlich der Charak-
terisierung des Freisetzungsverhaltens unterscheiden.

1) Die ,grundlegende Charakterisierung” wird genutzt, um Informationen tber das kurz- und langfristige
Elutionsverhalten von Feststoffen zu gewinnen. Die Priifungen beriicksichtigen unterschiedliche Wasser-/
Feststoff-Verhaltnisse (W/F-Verhaltnisse) und erfassen Faktoren, welche die Elution von Stoffen beeinflus-
sen, z. B. pH-Wert, geloster organischer Kohlenstoff (DOC, en: dissolved organic carbon) bzw. Kolloide.

2) ,Verfahren zur Ubereinstimmungsuntersuchung” werden genutzt, um festzustellen, ob der zu untersu-
chende Feststoff einem spezifischen Verhalten oder spezifischen Bezugswerten entspricht. Die Priifungen
konzentrieren sich auf die vorher in den Priifungen zur grundlegenden Charakterisierung festgestellten
Schliisselvariablen und das Elutionsverhalten zu einer bestimmten Zeit (bzw. bei einem bestimmten W/F-
Verhiltnis).

3) Eine ,Verifizierungspriifung vor Ort“ liefert eine schnelle Bestdtigung, dass es sich um den gleichen zu
untersuchenden Feststoff handelt, der dem Verfahren zur Ubereinstimmungsuntersuchung wie oben
unterzogen wurde. Bei Verifizierungspriifungen vor Ort handelt es sich nicht notwendigerweise um
Elutionspriifungen.

Das in diesem Dokument beschriebene Verfahren gehort zur Kategorie 2 ,Verfahren zur Ubereinstimmungs-
untersuchung”

Dieses Dokument wurde von Fachleuten fiir Fachleute entwickelt.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Schiittelverfahren zur Bestimmung der Eluierbarkeit von anorganischen und organi-
schen Stoffen aus Feststoffen bei einem W /F-Verhiltnis von 2 1/kg Trockenmasse fiir eine Ubereinstimmungs-
untersuchung fest. Das Anwendungsspektrum dieses Dokuments unterliegt einer dynamischen Entwicklung
und gilt nach vorliegendem Stand fiir die im Anhang validierten Parameter (Elemente/Verbindungen). Das Ver-
fahren ist fiir leichtfliichtige oder biologisch sehr leicht abbaubare Stoffe nicht geeignet. Feststoffe mit einem
Wassergehalt von iiber 65 % sind nicht Gegenstand dieses Dokuments.

ANMERKUNG1 Bei Feststoffen mit einem Wassergehalt von tiber 65 % kann das Sdulenverfahren, siehe DIN 19528,
angewendet werden.

Zur Untersuchung werden Feststoffe mit einer Korngrofe bis 22,4 mm eingesetzt. Feststoffe mit einer Korn-
grofde > 22,4 mm werden gegebenenfalls zerkleinert (siehe dazu Abschnitt 7).

ANMERKUNG 2  Verfahrenskenndaten validierter Parameter siehe Anhang B und AnhangC.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

DIN EN ISO 5667-3, Wasserbeschaffenheit — Probenahme — Teil 3: Konservierung und Handhabung von
Wasserproben

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

DIN und DKE stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— DIN-TERMinologieportal: verfligbar unter https://www.din.de/go/din-term/
— DKE-IEV: verfiigbar unter https://www.dke.de/DKE-IEV

3.1

Wasser/Feststoff-Verhaltnis

W/F-Verhiltnis

Verhaltnis des bei der Elution eingesetzten Fliissigkeitsvolumens (hier: Wasser in Liter) zur Trockenmasse der
Priifprobe (hier: Feststoff in kg Trockenmasse)

3.2
Laborprobe
Feststoffprobe, die dem Labor libergeben oder von diesem erhalten wird

3.3

Priifprobe

aus der Laborprobe ggf. durch Aufbereitungsschritte gewonnene Teilprobe, wie sie der Elution unterzogen
wird

3.4
Eluat
wassrige Losung, die durch eine im Labor durchgefiihrte Elution gewonnen wird
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4 Grundlagen des Verfahrens
Die Priifprobe wird mit dem Elutionsmittel unter festgelegten Bedingungen bei einem W/F-Verhaltnis von

21/kg Trockensubstanz (TS) fiir 24 h durch Schiitteln eluiert. Das Verfahren liefert wassrige Eluate fiir nach-
folgende Untersuchungen anorganischer und organischer Stoffe.

5 Reagenzien
5.1 Wasser, deionisiert mit einer maximalen Leitfahigkeit von 0,5 mS/m.

5.2 Calciumchlorid, (zur Analyse).

6 Gerate
6.1 Allgemeines

Es ist sicherzustellen, dass durch die verwendeten Gerate weder Blindwerte erzeugt werden noch Verluste z. B.
durch Sorption auftreten.

6.2 Gefifde aus Glas, Polyethylen hoher Dichte (HDPE) oder Polypropylen (PP) mit unterschiedlichen
Nennvolumina nach Tabelle 1.

6.3 Uberkopfschiittler, Umdrehungsgeschwindigkeit (5 bis 7) U- min~1.

ANMERKUNG Vielkolbenschiittler/Orbitalschiittler kénnen alternativ verwendet werden, sofern die Gleichwertigkeit
laborintern nachgewiesen wurde.

6.4 Druckfiltrationsgerit (< 0,5 MPa).

6.5 Membranfilter, mit einer Porengrofde 0,45 pm, fiir die Filtration der Eluate zwecks Bestimmung der
anorganischen Stoffanteile.

6.6 Glasfaserfilter ohne Bindemittel fiir die Filtration der Eluate zwecks Bestimmung der organischen
Stoffanteile mit einem mittleren Abscheidegrad < 0,7 pm, mit einem Durchmesser von 142 mm.

6.7 Siebgerite mit Sieben von 2 mm, 4 mm, 10 mm und 22,4 mm nominaler Siebweite.

6.8 Kiihlzentrifuge, mindestens 2 000 g. Zentrifugenbehalter, die erwiesenermafien gegentiber den Analy-
ten ein geringes Sorptionsvermdogen zeigen (Ausschluss von Memoryeffekten und Minderbefunden) z. B. aus
PFA, PTFE, Edelstahl zur Untersuchung der organischen Stoffanteile; z. B. aus PE zur Untersuchung anorgani-
scher Stoffanteile.

ANMERKUNG  Gebrauchte Zentrifugenbehélter mit rauer Innenflache konnen zu verstarkten Sorptionseffekten fiihren.
6.9 Laborwaage, Fehlergrenzen hochstens 0,1 g.

6.10 Triibungsmessgerit

6.11 Zerkleinerungsvorrichtung, Vorrichtung, die das schonende Zerkleinern des Uberkorns erméglicht,
z. B. Backenbrecher mit einer Spaltbreite von etwa 22 mm.
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7 Probenvorbehandlung und -vorbereitung
7.1 Allgemeines

Grundsatzlich muss die Laborprobe unverdandert im Original untersucht werden. Falls die Rieselfahigkeit nicht
gegeben ist, kann eine Lufttrocknung (<40 °C) bis zu einer Restfeuchte erfolgen, die die nachfolgende Siebung
und Probenteilung erméglicht.

ANMERKUNG1 Eine Trocknung kann, z. B. bei Feststoffen aus Quellen mit reduzierendem Milieu oder bei organischen
Bestandteilen, zu verandertem Elutionsverhalten fiithren.

Bei Feststoffen mit einem Grofstkorn tiber 22,4 mm muss die Siebfraktion > 22,4 mm schonend gebrochen wer-
den (6.11). Anschliefdend muss daraus die Kérnung 10/22,4 mm abgetrennt werden (6.7). Diese Kdrnung muss
der Siebfraktion 0/22,4 mm in dem Massenanteil zugefiigt werden, in dem der Anteil > 22,4 mm in der Aus-
gangskornung vorlag. Die so gewonnene Probe stellt die Priifprobe dar.

Bei stofflich homogenen Feststoffen mit einem Grofdtkorn > 22,4 mm kann der Anteil > 22,4 mm abgesiebt und
das Uberkorn massenméfig erfasst und beschrieben werden. Bei der so gewonnenen Fraktion 0/22,4 mm han-
delt es sich in diesem Fall um die Priifprobe.

ANMERKUNG 2  Fiir Feststoffe, bei denen Kontaminationen liberwiegend an der Oberfliche vermutet werden, kann
nach der Zerkleinerung des Uberkorns die daraus gewonnene Fraktion 0/22,4 mm vollstindig (inklusive der Fraktion
<10 mm) dem urspriinglichen Siebdurchgang der Laborprobe vor dem Brechen 0/22,4 mm zugefiigt werden, um die
Belastungen an der Oberflache vollstandig zu erfassen.

Bindige Feststoffe werden zum Zweck der Homogenisierung luftgetrocknet und schonend auf Aggregate
<4 mm zerkleinert. Die Struktur des Einzelkorngefiiges muss erhalten bleiben.

7.2 Vorbereitung der Priiffprobe und Dimensionierung des Versuchsansatzes

Aus der Laborprobe muss eine reprasentative Priifprobe mit einer Gesamtmasse M (gemessen auf 2 %) ent-
sprechend einer Trockenmasse Mt hergestellt werden, die in Abhangigkeit des Grofdtkorns der Originalkor-
nung nach Tabelle 1 zu wéahlen ist.

Die Masse der Priifprobe muss in Abhangigkeit vom Grofstkorn des zu untersuchenden Feststoffs gewahlt wer-
den. Nach der Masse der Priifprobe richtet sich die Dimensionierung des Versuchsansatzes im Hinblick auf die
zuzugebende Wassermenge und das Volumen der Gefaf3e.

Eine Aufteilung der Prifprobe auf mehrere Gefifde darf erfolgen. Vor der Zentrifugation (siehe 9.4.2) miissen
die dekantierten Fliissigkeiten vereinigt werden. Bei einem so entstandenen Gesamtvolumen > 11 kann mit
einem Aliquot weitergearbeitet werden.

Tabelle 1 — Zusammenhang zwischen Mindesttrockenmasse und Gefaf3groéfie in Abhiangigkeit von
der Korngrof3e

Grofdtkorn Trockenmasse Gefafgrofie
mm g 1
<2 100+5 0,5
> 2 bis 10 250+12,5 1,0
>10 bis 22,4 1000+50 5,0
ANMERKUNG  Wird fiir analytische Zwecke ein grofieres Eluatvolumen bendétigt,
kann entsprechend mehr Probenmenge und Elutionsmittel einzusetzen.
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8 Bestimmung des Wassergehaltes

Der Wassergehalt der Priifprobe muss an einer Teilmenge durch Trocknung bei (105 * 5) °C bis zur Gewichts-
konstanz bestimmt und nach Gleichung (1) berechnet werden.

w = (Mg — Mt) /Mg e
Dabei ist
w  der Wassergehalt, der feuchten Priifprobe, dimensionslos;
My die Masse der feuchten Priifprobe in Gramm, g;
Mt die Trockenmasse in Gramm, g.
ANMERKUNG  Die Berechnung des Wassergehalts nach Gleichung (1) bezieht sich auf die feuchte Probe.

Die Trockenmasse der Prifprobe muss aus der Masse der eingewogenen, nicht bei (105 = 5) °C getrockneten
Priifprobe (M) und aus dem Wassergehalt (w) nach Gleichung (2) berechnet werden:

Myt = Mg X (1 —w) (2)
9 Durchfiihrung
9.1 Temperatur
Der Schiittelversuch muss bei einer Temperatur von 19 °C bis 25 °C durchgefiihrt werden.
9.2 Elutionsmittel
Das Standard Elutionsmittel ist deionisiertes Wasser nach 5.1.
Ausschliefdlich fiir Bodenmaterial (BM) und Baggergut (BG) mit weniger als 10 Volumen% an mineralischen
Fremdbestandteilen (siehe DIN 19731) wird eine 0,001 molare Calciumchlorid-Lésung verwendet, die herge-
stellt wird, indem 0,147 g CaCl, - 2 H,0 (5.2) in Wasser (5.1) gelost und auf 1 000 ml aufgefiillt werden.
Wenn bei der Untersuchung von Bodenmaterial oder Baggergut Chlorid ein Parameter von Interesse ist, wird
empfohlen, deionisiertes Wasser (5.1) als Elutionsmittel einzusetzen oder den blindwertbereinigten Messwert
zu verwenden.
ANMERKUNG1  Wenn die nachfolgende Analytik durch die Verwendung einer Calciumchloridlésung als Elutionsmittel
negativ beeintrachtigt werden konnte (z. B. eine Direktinjektion an LC-MS-Systemen), kann alternativ deionisiertes Wasser

als Elutionsmittel eingesetzt werden.

ANMERKUNG2  Die in AnhangB und AnhangC genannten Validierungsdaten gelten auch bei Verwendung von
0,001 molarer Calciumchlorid-Losung als Elutionsmittel (siehe DIN EN ISO 21268-1).

9.3 Elutionsschritt

WARNHINWEIS — Einige Feststoffe setzen Gase frei, wenn sie angefeuchtet werden. Beispiele hierfiir
sind Flugaschen aus der Abfallverbrennung und Sandstrahlabfille, die Metallteile enthalten konnen.
Bei Gasemissionen kann ein vorsichtiges Offnen der Gefaf3e fiir ein paar Minuten wihrend der Elution

einen zu hohen Druckaufbau verhindern.

Die Priifprobe mit einer Masse, Mg, nach Gleichung (3) entsprechend der Trockenmasse, M, nach Tabelle 1
muss in ein Gefaf3 mit einem geeigneten Volumen nach Tabelle 1 iiberfiihrt werden.
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Mt

Mg = a-w (3)

Ein entsprechendes Volumen des Elutionsmittels, V|, berechnet nach Gleichung (4), muss hinzuzufiigt werden,
so dass sich ein W/F-Verhaltnis von (2 + 0,05) 1/kg wahrend der Elution ergibt. Eine griindliche Durchmischung
von Feststoff und Fliissigkeit muss sichergestellt werden.

W, = 2My — (Mg — Mr) = Mg X (2 — 3w) (4)
Dabei ist

V1, das Volumen des zuzugebenden Elutionsmittels in Milliliter bei einer Dichte des Elutionsmittels von
1g/cm3.

Das verschlossene Gefif muss in einen Uberkopfschiittler (6.3) gegeben werden.
AnschlieRend muss (24 + 0,5) h bei (5 bis 7) U- min~! geschiittelt werden.
Es muss sichergestellt werden, dass sich die Feststoffe wahrend der Elution nicht im Gefaf3 absetzen.

Falls zur Verhinderung eines hohen Druckaufbaus die Gefafse wahrend der Elution vorsichtig geéffnet werden,
muss dieses Offnen im Priifbericht dokumentiert werden.

9.4 Flissig/Fest-Trennungsschritte

9.4.1 Fliissig/Fest-Trennungsschritt zur Untersuchung der mobilisierbaren anorganischen
Stoffanteile

Die suspendierten Feststoffe etwa 15 min absetzen lassen und die iiberstehende Fliissigkeit moglichst vollstan-
dig dekantieren.

Das dekantierte und ggf. zentrifugierte Eluat (siehe Anmerkung 2) muss durch ein 0,45-pm-Membranfilter
(siehe 6.5) unter Verwendung einer Druckfiltrationsvorrichtung (6.4) filtriert werden.

Das Verhiltnis des Filtrationsvolumens zur Filteroberfliche sollte 6,3 ml/cm? (entspricht z.B. 1000 ml bei
konventionellem Filter mit 142 mm Durchmesser) nicht iberschreiten. Wenn es zur Erlangung der Blindwert-
freiheit notwendig sein sollte, muss der zu verwendende Filter mit Elutionsmittel oder mit Eluat vorgespiilt
werden. Zur Einhaltung des vorgegebenen Verhaltnisses von Filtrationsvolumen zur Filteroberflache muss mit
einem entsprechenden Aliquot weitergearbeitet werden. Je nach der fir die Analytik benétigten Eluatmenge
sind ggf. mehrere Aliquote unter Einsatz jeweils neuer Filter zu filtrieren. Auf diese Weise gewonnene Filtrate
der gleichen Elution werden vereinigt.

Eine Filtrationsgeschwindigkeit von min. 30 ml/ (cm2 -h) (entspricht 79 ml/min bei konventionellem Filter mit
142 mm Durchmesser) muss eingehalten werden.

ANMERKUNG1  Bei der Druckfiltration ist es hilfreich, nicht mit dem Maximaldruck zu beginnen, sondern den Druck
von z. B. 0,1 MPa bis 0,35 MPa langsam zu erhdhen.

Die jeweilige Filtration wird so lange fortgesetzt, bis der gesamte Uberstand das Filter passiert hat. Kann die Fil-
trationsgeschwindigkeit von min. 30 ml/(cm? - h) nicht eingehalten werden, wird der Filtrationsschritt abge-
brochen und ein neues dekantiertes Aliquot des Eluates vor der Filtration zentrifugiert. Dies muss im Priifbe-
richt dokumentiert werden.

ANMERKUNG 2  Um die Filtrationsgeschwindigkeit einhalten zu konnen, ist ein vorgeschalteter Zentrifugationsschritt
(z. B. 30 min bei 2 000 g, moglichst gekiihlt) hilfreich. Bei gleichzeitiger Analyse von anorganischen und organischen Stoff-
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