DEUTSCHE NORM April 2001

Charakterisierung von Schlammen
Bestimmung von Spurenelementen und Phosphor |

Extraktionsverfahren mit Kénigswasser
Deutsche Fassung EN 13346:2000 EN 13346

O
Z

ICS 13.030.20 Ersatz flr
DIN 38414-7:1983-01

Characterization of sludges — Determination of trace elements
and phosphorus — Aqua regia extraction methods;
German version EN 13346:2000

Caractérisation des boues — Détermination des éléments traces
et du phosphore — Méthodes d’extraction a I’eau régale;
Version allemande EN 13346:2000

Die Europdische Norm EN 13346:2000 hat den Status einer Deutschen Norm.

Nationales Vorwort

Diese Européische Norm ist die deutschsprachige Fassung der vom Technischen Komitee CEN/
TC 308 ,,Charakterisierung von Schlammen*® (Sekretariat: Frankreich) des Europdischen Komitees flr
Normung (CEN) ausgearbeiteten Norm EN 13346, die als Europédische Norm EN 13346 in Deutsch,
Englisch und Franzdsisch herausgegeben wurde.

Die vorbereitenden Arbeiten wurden von der Arbeitsgruppe 1 ,Charakterisierungsverfahren fir
Schldmme durch physikalische, chemische und mikrobiologische Parameter” des CEN/TC 308 durch-
geflihrt, deren Federfihrung in Deutschland (DIN) lag; fir Deutschland war der Ausschuss NAW | 2
»-Boden- und Abfalluntersuchung“ an der Bearbeitung beteiligt.

Es wird darauf hingewiesen, dass die Anzahl der Laboratorien, die an den Ringversuchen teilnahmen,
nicht in allen Fallen den Festlegungen nach DIN 38402-42 (siehe Nationaler Anhang NA) entspricht.

Bei der Auswertung der Ergebnisse fir die Verfahrenskenndaten der Extraktionsverfahren A bis D nach
ISO 5725 fanden die Laboratorien keine Berlcksichtigung, die bei der Bestimmung der Elemente in
einer Referenzlésung stark abweichende Labormittelwerte berichteten und vom Grubbs-Test bei
einem Signifikanzniveau von 1 % als Ausrei3er ausgewiesen wurden.

Far die Anwendung in Deutschland gilt das Verfahren A.
Diese Norm ist Bestandteil der Reihe

Deutsche Einheitsverfahren zur Abwasser- und Schlammuntersuchung — Schlamm und Sedimente
(Gruppe S)

und beschreibt das Verfahren
Bestimmung von Spurenelementen und Phosphor-Extraktionsverfahren mit Kénigswasser (S 7).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder Facheinrichtungen
einzuschalten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen, ob und inwieweit die
Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforderlich ist.
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Die als DIN-Normen veréffentlichten Einheitsverfahren sind beim Beuth Verlag einzeln oder zusammen-
gefasst erhaltlich. AuBerdem werden die genormten Einheitsverfahren in der Loseblatt-Sammlung ,,Deut-
sche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung® gemeinsam vom Beuth
Verlag GmbH und von dem Wiley-VCH Verlag publiziert. Die fir das Wasserhaushaltsgesetz (WHG) und
fir das Abwasserabgabengesetz (AbwAG) relevanten Einheitsverfahren sind zusammen mit dem WHG
und allen bisher erschienenen Abwasserverwaltungsvorschriften als DIN-Taschenbuch (DIN-TAB 230)
herausgegeben worden.

Normen oder Norm-Entwirfe mit dem Gruppentitel

»,Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung® sind in folgende Ge-
biete (Haupttitel) aufgeteilt:

DIN 38402
DIN 38404
DIN 38405
DIN 38406
DIN 38407
Gasférmige Bestandteile (Gruppe G) DIN 38408

Allgemeine Angaben (Gruppe A) ( )
( )

( )

( )

( )

( )

Summarische Wirkungs- und StoffkenngréBen (Gruppe H) (DIN 38409)
( )

( )

( )

( )

( )

)

Physikalische und physikalisch-chemische KenngréBen (Gruppe C)
Anionen (Gruppe D)

Kationen (Gruppe E)

Gemeinsam erfassbare Stoffgruppen (Gruppe F)

Biologisch-6kologische Gewé&sseruntersuchung (Gruppe M) DIN 38410
DIN 38411
DIN 38412
DIN 38413
DIN 38414
Suborganismische Testverfahren (Gruppe T) (DIN 38415

Mikrobiologische Verfahren (Gruppe K)
Testverfahren mit Wasserorganismen (Gruppe L)
Einzelkomponenten (Gruppe P)

Schlamm und Sedimente (Gruppe S)

AuBer den in der Reihe DIN 38402 bis DIN 38415 genormten Untersuchungsverfahren liegen eine Reihe
Europaischer und Internationaler Normen als DIN-EN-, DIN-EN-ISO- und DIN-ISO-Normen vor, die eben-
falls Bestandteil der ,,Deutschen Einheitsverfahren® sind.

Uber die bisher erschienenen Teile dieser Normen gibt die Geschéaftsstelle des Normenausschusses
Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Telefon (0 30) 26 01 — 24 23, oder der
Beuth Verlag GmbH, BurggrafenstraBe 6, 10787 Berlin, Postanschrift 10772 Berlin, Auskunft.

Far die im Abschnitt 2 zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deut-
schen Normen hingewiesen:

ISO 5725-2 siehe E DIN ISO 5725-2

Anderungen

Gegeniiber DIN 38414-7:1983-01 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Der Titel wurde geandert.

b) Anderungen hinsichtlich Aufbau, Durchfiihrung und Auswertung des Analysenverfahrens.

Frithere Ausgaben
DIN 38414-7: 1983-01

Nationaler Anhang NA
(informativ)
Literaturhinweise

DIN 38402-42, Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung — Allge-
meine Angaben (Gruppe A) — Ringversuche, Auswertung (A 42).

E DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines vereinheit-
lichten Messverfahrens (ISO 5725-2:1994).
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EUROPAISCHE NORM EN 13346
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE August 2000

ICS 13.030.20
Deutsche Fassung
Charakterisierung von Schlammen
Bestimmung von Spurenelementen und Phosphor
Extraktionsverfahren mit Kénigswasser
Characterization of sludges — Determination of trace Caractérisation des boues — Détermination des
elements and phosphorus — Aqua regia extraction éléments traces et du phosphore — Méthodes

methods d’extraction a I’eau régale

Diese Europédische Norm wurde vom CEN am 5. August 2000 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erflllen, in der die Bedingungen festge-
legt sind, unter denen dieser Europadischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben
ist.

Auf dem letzten Stand befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim
Zentralsekretariat oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch., Franzdsisch). Eine Fassungin einer
anderen Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache
gemacht und dem Zentralsekretariat mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Ddnemark, Deutschland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz,
Spanien, der Tschechischen Republik und dem Vereinigten Kénigreich.

L — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
European Committee for Standardization
Comité Européen de Normalisation

Zentralsekretariat: rue de Stassart 36, B-1050 Briissel

© 2000 CEN - Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten. Ref. Nr. EN 13346:2000 D
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Vorwort

Diese Européische Norm wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 308 ,,Charakterisierung von Schlam-
men* erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europdische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdffent-
lichung eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Februar 2001, und etwaige entgegenste-
hende nationale Normen mussen bis Februar 2001 zurlickgezogen werden.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgen-
den Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Gbernehmen: Belgien, Dadnemark, Deutschland, Finn-
land, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Niederlande, Norwegen, Osterreich,
Portugal, Schweden, Schweiz, Spanien, die Tschechische Republik und das Vereinigte Kénigreich.

Die Anhange A bis D sind informativ.

Einleitung

Mit Kénigswasser extrahierbare Elemente kdnnen nicht als ,,Gesamtgehalte” beschrieben werden; ande-
rerseits kdnnen sie auch nicht als ,bioverfigbare® Fraktion betrachtet werden, weil das Extraktions-
verfahren zu kréftig ist, um sdmtliche biologischen Prozesse zu beschreiben.

Vorgeschlagen wird ein Extraktionsverfahren mit Kénigswasser. Beschrieben werden vier Erwarmungs-
verfahren; bei denen die gleichen Reagenzien verwendet werden und demzufolge das gleiche chemische
Reaktionsprinzip angewendet wird.

Verfahren A ist ein kraftiges Aufschlussverfahren fiir eine mengenmaBig gro3e Probe.

Verfahren B ist ein Schnellverfahren, das in einem EinzelgefaB mit einer geringen Prifmenge durchgefihrt
wird.

Verfahren C und D sind Heizverfahren mit einem Mikrowellenofen in geschlossenem und offenem System.
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren fir die Extraktion von Spurenelementen und Phosphor mit Kénigswasser
aus Schlammen und Schlammprodukten fest. Die entstehende Lésung ist zur Bestimmung von As, Cd,
Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Se, Zn und P mit spektrometrischen Verfahren geeignet.

ANMERKUNG 1 Bei hohen Konzentrationen an gel6sten Stoffen in den Extraktionsldsungen sollten spektrale
Stoérungen und Untergrunderh6hungen erwartet werden.

ANMERKUNG 2 Das Verfahren kann auch zur Bestimmung anderer Elemente benutzt werden mit Ausnahme
solcher, die in silicatischen Strukturen gebunden sind.

2 Normative Verweisungen

Diese Europédische Norm enthélt 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 gehdren spatere Anderungen
oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu dieser Europaischen Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.

EN 1233, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Chrom — Verfahren mittels Atomabsorptionsspektro-
metrie.

EN 1483, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Quecksilber.

prEN 12880:2000, Charakterisierung von Schldmmen — Bestimmung des Trockenrickstandes und Was-
sergehalts.

EN ISO 3696, Wasser flir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696:1987).
EN ISO 5961, Bestimmung von Cadmium durch Atomabsorptionsspektrometrie (ISO 5961:1994).

EN ISO 11885, Bestimmung von 33 Elementen durch induktiv gekoppelte Plasma-Atom-Emissions-
spektrometrie (ISO 11885:1996).

EN ISO 11969, Wasserbeschaffenheit — Bestimmung von Arsen — Atomabsorptionsspektrometrisches
Verfahren (Hydridverfahren) (ISO 11969:1996).

ISO 5725-2, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic
method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method.

ISO 8288, Water quality — Determination of cobalt, nickel, copper, zinc, cadmium and lead — Flame atomic
absorption spectrometric methods.

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieser Europaischen Norm gelten die folgenden Begriffe:

3.1
Kénigswasser

Aufschlussldsung, die durch Mischen von einem Volumen Salpetersdure und drei Volumina Salzsaure
erhalten wird

3.2
Trockenmasse

die nach dem festgelegten Trocknungsverfahren erhaltene Masse an fester Substanz. Sie wird in Gramm
oder Kilogramm angegeben [prEN 12880:2000]

4 Prinzip

Um eine reprasentative Priifmenge zu erhalten, wird die Laboratoriumsprobe mit einer Salzsdure/Salpe-
tersdure-Mischung (Kénigswasser) (3 Volumenanteile/1 Volumenanteil) aufbereitet, wobei sie nach ei-
nem der folgenden Verfahren in der Wéarme extrahiert wird:

— fur die Dauer von etwa 2 h in einem mit einem RUckflusskihler versehenen 250-ml-Kolben kochen,
anschlieBend filtrieren und in einem Messkolben das Volumen bis zur Marke auffillen (Verfahren A);
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— flr die Dauer von etwa 15 min in einem kalibrierten 50-ml-Borosilicatglasrohrchen kochen, dann das
Volumen in demselben Glasréhrchen bis zur Marke auffiillen, anschlieBend absetzen lassen und die
Uberstehende Lésung zur Analyse dekantieren (Verfahren B);

— flr die Dauer von etwa 20 min Aufschluss im Mikrowellenofen in geschlossenen GeféBen, anschlie-
Bend filtrieren und in einem Messkolben das Volumen bis zur Marke aufflillen (Verfahren C);

— fUr die Dauer von etwa 30 min Aufschluss im Mikrowellenofen in offenen GefaBen, anschlieBend
filtrieren und in einem Messkolben das Volumen bis zur Marke auffillen (Verfahren D).

ANMERKUNG Es dirfen auch andere Heizverfahren angewandt werden, sofern sie zu vergleichbaren Ergebnissen
fihren.

5 Reagenzien

5.1 Allgemeines

Die verwendeten Reagenzien muissen ausreichende Reinheit haben, damit sie bei den anschlieBenden
Analysen keine signifikanten Fehler eintragen. Wahrend des gesamten Verfahrens muss fir jede
Analysenreihe eine Blindwertlésung geprift werden, die die gleiche Sduremenge enthalt.

5.2 Wasser
Das verwendete Wasser muss deionisiertes, destilliertes Wasser der Reinheit 2 nach EN ISO 3696 sein.

5.3 Salzséaure, Losung, c¢(HCI) = 12,0 mol/I.
Etwa 37 %ige (m/m) Lésung, o = 1,18 g/ml.

5.4 Salpeterséure, Losung, ¢(HNO3) = 15,8 mol/L.
Etwa 65%ige (m/m) Lésung, o = 1,40 g/ml.

5.5 Salpetersaurelésung, zum Reinigen, etwa 1%ige (V/V)

Es werden 10 ml Salpeterséure (5.4) genommen und in einem Kolben mit Wasser auf 1 Liter verdinnt.
Diese verdiinnte Salpetersdure muss zum Reinigen der Glasgerdte verwendet werden.

5.6 n-Dodecan oder andere geeignete Antischaummittel (zusatzlich fir Verfahren B).

6 Gerate

6.1 Allgemeines

Damit jegliche Verunreinigung vermieden wird, missen sdmtliche Glas- und Kunststoffgerate griindlich
gereinigt und entsprechend aufbewahrt werden.

ANMERKUNG Es kann erforderlich sein, das ReaktionsgeféB in regelmaBigen Abstdnden mit einem geeigneten
oberflachenaktiven Stoff zu reinigen, um hartnackige Ablagerungen zu entfernen.

6.2 Reaktionsgefa3
a) Kolben, 250 ml Nennvolumen (fur Verfahren A);

b) Ein kalibriertes 50-ml-Borosilicatglasrohrchen mit einem Glas- oder Polypropenstopfen (fir Ver-
fahren B);

c) KunststoffgefaB (Volumen mindestens 100 ml) aus Perfluoralkoxy(PFA)- oder Tetrafluormethoxy
(TFM)-Material, ausgestattet mit einem Uberdruckregelsystem, mit dem es mdéglich ist, eine Explosion
des GefaBes zu verhindern (fir Verfahren C);

d) AufschlussgefaBe aus Borosilicatglas mit einem Volumen von mindestens 50 ml (fir Verfahren D).
ANMERKUNG QuarzgeféaBe kdnnen anstelle von GlasgeféaBen verwandt werden.

6.3 Riickflusskiihler, geeignet fir ReaktionsgefdBe der Verfahren A oder D.
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