DEUTSCHE NORM November 1998

Priifung fester Brennstoffe

Bestimmung der chemischen Zusammensetzung DIN
von Brennstoffasche —_—
Teil 11: Atomemissionsspektrometrische Bestimmung mit induktiv 51729-11

gekoppeltem Plasma (ICP-OES)

ICS 75.160.10

Deskriptoren: Priifung, fester Brennstoff, chemische Zusammensetzung, Brennstoffasche,
‘ Atomemissionsspekirometrie

Testing of solid fuels — Determination of chemical composition of fuel ash —
Part 11: Determination by inductively coupled plasma emission spectrometry (ICP-OES)

Essai des combustibles solides — Determination de la composition chimique des condres —
Partie 11: Determination avec la spectrométrie atomique d'émission (ICP-OES)

Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschu3 NMP 691 "Prufung fester Brennstoffe" im Normenausschuf3 Material-
prifung (NMP) in Zusammenarbeit mit dem Normenausschuf3 Bergbau (FABERG) ausgearbeitet.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein atomemissionsspektrometrisches Verfahren zur Bestimmung von Silicium, Aluminium, Eisen,
Calcium, Magnesium, Kalium, Natrium, Titan, Phosphor und Schwefel, jeweils in Oxidform, in Brennstoffasche
fest, deren chemische Zusammensetzung zu bestimmen ist.

Das Verfahren zur Herstellung der Brennstoffasche ist in DIN 51719 beschrieben.

Das in dieser Norm beschriebene Verfahren ist anwendbar auf unter Normbedingungen im Laboratorium erhaltene
Aschen fester Brennstoffe. Es kann auch angewendet werden auf andere oxidische und silicatische Stoffe,
insbesondere auf Berge und Gestein sowie anorganische Rickstande fester Brennstoffe, die bei technologischen
Prozessen anfallen, wie z. B. Schlacke, Kesselasche oder Flugasche, sofern diese durch Glihen oder
Nachveraschen von brennbaren Anteilen befreit und ihre Inhaltsstoffe in ihren hdchsten Oxidationszustand
gebracht worden sind.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Anderungen oder Uberarbeitungen 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 38406-22
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Kationen (Gruppe E) —
Bestimmung der 33 Elemente Ag, Al, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni,
P, Pb, S, Sb, Se, Si, Sn, Sr, Ti, V, W, Zn und Zr durch Atomemissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem
Plasma (ICP-OES) (E 22)

DIN 51061-2
Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe — Probenahme, Keramische Rohstoffe und feuerfeste ungeformte
Erzeugnisse
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DIN 51061-3
Prufung keramischer Roh- und Werkstoffe — Probenahme, Feuerfeste Steine

DIN 51701-2
Priifung fester Brennstoffe — Probenahme und Probenvorbereitung — Durchfilhrung der Probenahme

DIN 51701-3
Prifung fester Brennstoffe — Probenahme und Probenvorbereitung — Durchfiihrung der Probenvorbereitung

DIN 51719
Prafung fester Brennstoffe — Bestimmung des Aschegehaltes

DIN EN ISO 4259
Mineraldlerzeugnisse ~ Bestimmung und Anwendung der Werte fur die Prézision von Prifverfahren
(ISO 4259:1992 + Corrigendum 1:1993); Deutsche Fassung EN ISO 4259 : 1995

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die nach DIN 51719 hergestellte Brennstoffasche wird nach Zerkleinerung auf eine Korngré3e kleiner 0,063 mm mit
einem geeigneten Schmelzmittel aufgeschlossen, die Schmelze in Saure geldst und die Einzelgehalte in der Losung
mittels ICP-OES gemessen. Die Gehalte der einzelnen Komponenten werden durch Kalibrierung mit
Multielementstandards ermittelt.

4 Gerate

Ubliches Laborgerat sowie zusétzlich:

ICP-Atomemissionspektrometer mit Untergrundkompensation,

Muftelofen fir Temperaturen regelbar bis 1150 °C,

Tiegel aus Platin, z. B. aus PV/Aub,

Zerkleinerungsgerat, z. B. Moérsermihle, vorzugsweise mit Achat-Mahleinsatz,
beheizbares Magnet-Riuhrwerk mit PTFE-Ruhrstab.

5 Reagenzien

Es sind ausschlieBlich Chemikalien von bekannter analytischer Reinheit sowie vollentsalztes Wasser (Deionat) zu
verwenden. Lésungen ohne Angabe des Ldsemittels sind wéBrige Losungen.

— Element-Bezugslésungen, hergestellt aus im Handel erhaltlichen Standardlésungen,
— Salzsaure HCI, ¢(HCI) = 2 mol/L,

— Schmelzmittel, z. B. Lithiummetaborat.

6 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme bzw. Probenvorbereitung erfolgt:
— fur Aschen, Schlacken, Filterstaube und keramische Roh- und Werkstoffe nach DIN 51061-2 und DIN 51061-3,
— flr die Herstellung des veraschten brennstofffreien Materials nach DIN 51719.

Der nach DIN 51719 erhaltene Glihrickstand wird auf eine KorngréBe kleiner 0,063 mm zerkleinert, z. B. in einer
Mdorsermihle, und im Muffelofen 2 h bei 815 °C nachgegliht.
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