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Boden, behandelter Bioabfall, Schlamm und Abfall -

Aufschluss mit einem Gemisch aus Salzsaure (HCl), Salpetersaure
(HNO3) und Tetrafluorborsaure (HBF4) oder
Fluorwasserstoffsaure (HF) fiir die anschlief3ende Bestimmung der
Elemente;

Deutsche Fassung EN 13656:2020

Soil, treated biowaste, sludge and waste -

Digestion with a hydrochloric (HCI), nitric (HNO3) and tetrafluoroboric

(HBF4) or hydrofluoric (HF) acid mixture for subsequent determination of elements;
German version EN 13656:2020

Sols, bio-déchets traités, boues et déchets -

Digestion par un mélange d’acides chlorhydrique (HCI), nitrique (HNO3) et
tétrafluoroborique (HBF4) ou fluorhydrique (HF) pour la détermination ultérieure des
éléments;
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 13656:2020) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 444 ,Umweltbezogene
Charakterisierung fester Matrices" erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN (Niederlande) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitskreis NA 119-01-02-02-04 AK ,Elementanalytik”
des Unterausschusses NA 119-01-02-02UA ,Chemische und physikalische Verfahren“ im
DIN-Normenausschuss Wasserwesen (NAW).

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen
Dokumente hingewiesen:

ISO 5725-1:1994 siehe DIN ISO 5725-1:1997-11

ISO 5725-1/Cor. 1:1998  siehe DIN ISO 5725-1 Berichtigung 1:1998-09
ISO 5725-2:1994 siehe DIN ISO 5725-2:2002-12

ISO 5725-3:1994 siehe DIN ISO 5725-3:2003-02

ISO 5725-5:1998 siehe DIN ISO 5725-5:2002-11

ISO 5725-6:1994 siehe DIN ISO 5725-6:2002-08

ISO 11074 siehe DIN ENISO 11074

ISO 13528:2015 siehe DIN ISO 13528:2020-09

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 13656:2003-01 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) HBF, als Saure hinzugefiigt. Aus Sicherheitsgrinden wird die Verwendung von HBF, gegentber HF
bevorzugt;

b) Aufschlussverfahren mittels Heizblock hinzugefiigt;

c) temperaturgeregeltes Aufschlussverfahren mittels Mikrowelle hinzugefiigt;
d) Mikrowellenaufschluss mit halboffenem Gefafdsystem gestrichen.

Frithere Ausgaben

DIN EN 13656: 2003-01
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 11074, Bodenbeschaffenheit — Wérterbuch

DIN ISO 5725-1:1997-11, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von MefSverfahren und MefSergebnissen —
Teil 1: Allgemeine Grundlagen und Begriffe (1SO 5725-1:1994)

DINISO 5725-1 Berichtigung 1:1998-09, Berichtigungen zu DIN ISO 5725-1:1997-11 (ISO 5725-1:1994/
Cor. 1:1998)

DIN ISO 5725-2:2002-12, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens (1SO 5725-2:1994 einschliefSlich Technisches Korrigendum 1:2002)

DIN ISO 5725-3:2003-02, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 3: PrdzisionsmafSe eines vereinheitlichten Messverfahrens unter Zwischenbedingungen (I1SO 5725-3:1994
einschliefSlich Technisches Korrigendum 1:2001)

DIN ISO 5725-5:2002-11, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 5: Alternative Methoden fiir die Ermittlung der Prdzision eines vereinheitlichten Messverfahrens

(ISO 5725-5:1998%)

DIN ISO 5725-6:2002-08, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 6: Anwendung von Genauigkeitswerten in der Praxis (ISO 5725-6:1994 einschliefSlich Technisches
Korrigendum 1:2001)

DIN ISO 13528:2020-09, Statistische Verfahren fiir Eignungspriifungen durch Ringversuche (1SO 13528:2015,
korrigierte Fassung 2016-10-15); Text Deutsch und Englisch

* Zu dieser Internationalen Norm wurde das Technische Korrigendum ISO 5725-5:1998/Cor. 1:2005 herausgegeben und
als DIN ISO 5725-5 Berichtigung 1:2006-04 national iibernommen.

Documents
Document Sharint_:BHub

Full document details: DIN EN 13656:2021-07


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-13656-2021-07
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-13656-2021-07

DIN EN 13656:2021-07

— Leerseite —

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: DIN EN 13656:2021-07


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-13656-2021-07
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-13656-2021-07

EUROPAISCHE NORM EN 13656
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE November 2020

ICS 13.030.40 Ersetzt EN 13656:2002

Deutsche Fassung

Boden, behandelter Bioabfall, Schlamm und Abfall —
Aufschluss mit einem Gemisch aus Salzsaure (HCI),
Salpetersaure (HNO3) und Tetrafluorborsaure (HBF4) oder
Fluorwasserstoffsaure (HF) fiir die anschliefdende
Bestimmung der Elemente

Soil, treated biowaste, sludge and waste — Sols, bio-déchets traités, boues et déchets —
Digestion with a hydrochloric (HCI), nitric (HNO3) and Digestion par un mélange d'acides chlorhydrique (HCI),
tetrafluoroboric (HBF4) or hydrofluoric (HF) acid nitrique (HNO3) et tétrafluoroborique (HBF4) ou
mixture for subsequent determination of elements fluorhydrique (HF) pour la détermination ultérieure

des éléments

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 21. September 2020 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europaischen 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 CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

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

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, Estland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen,
Osterreich, Polen, Portugal, der Republik Nordmazedonien, Ruménien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Rue de la Science 23, B-1040 Briissel
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Europdisches Vorwort

Dieses Dokument (EN 13656:2020) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 444 ,Umweltbezogene
Charakterisierung fester Matrices” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Mai 2021, und etwaige entgegenstehende nationale

Normen missen bis Mai 2021 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Mdéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 13656:2002.
Im Vergleich zu EN 13656:2002 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

— HBF, als Saure hinzugefiigt. Aus Sicherheitsgrinden wird die Verwendung von HBF, gegentiber HF
bevorzugt;

— Aufschlussverfahren mittels Heizblock hinzugeftigt;

— temperaturgeregeltes Aufschlussverfahren mittels Mikrowelle hinzugefiigt;

— Mikrowellenaufschluss mit halboffenem Gefafdsystem gestrichen.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu iibernehmen: Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, die
Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,
Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruminien,

Schweden, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tiirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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Einleitung

Die in diesem Dokument festgelegten Verfahren umfassen ein Multi-Element-Aufschlussverfahren fiir Boden,
behandelten Bioabfall, Schlamm und Abfall vor der Analyse. Die nach diesem Verfahren extrahierbaren
Elemente konnen in vielen Fallen als Gesamtgehalte beschrieben werden, wobei dies jedoch probenabhéngig
ist. Andererseits konnen sie nicht als eluierbar angesehen werden, da das Extraktionsverfahren zu stark ist,
um natlirliche Prozesse zu reprasentieren.

Dieses Dokument wurde fiir verschiedene Arten von Matrices, wie in Tabelle 1 dargestellt, validiert.

Tabelle 1 — Matrices, fiir die EN 13656 validiert wurde

Fiir die Validierung verwendete Materialien Validiert fiir Aufschluss | Validiert fiir Aufschluss

mit HCl:HNO3:HBF mit HCl:HNO3:HF
(siehe Anhang B) (siehe Anhang C)

Bodenasche aus der Verbrennung von X X

Siedlungsabfall (BCR176/BCR176R)

Druckfarbenschlamm (organische Matrix)

Schlamm aus der Elektronikindustrie X

(,metallische” Matrix)

Sediment X

Flugasche aus der Verbrennung von Kohle X

Stahlschlacke X

Kupferschlacke X

Flugasche aus der Verbrennung von X

Siedlungsabfall (,oxidierte” Matrix)

Bodenasche aus der Verbrennung von X

Siedlungsabfall (,,silikatische Matrix“)

Klarschlamm (BCR 146R) X

WARNUNG — Personen, die dieses Dokument anwenden, sollten mit der iiblichen Laborpraxis
vertraut sein. Die meisten der in dieser Norm aufgefiihrten Chemikalien haben eine erhdhte
korrodierende Wirkung und sind sehr toxisch. Nicht nur wegen der stark korrodierenden Wirkung
der Chemikalien, sondern auch aufgrund der hohen Temperatur und der hohen Driicke sind
Sicherheitsvorkehrungen absolut unerlasslich.

Die Verwendung von Mikrowellengeriten fiir Laborzwecke mit eingekapselten und korrosions-
bestdandigen Sicherheitsarmaturen ist wesentlich. Haushalt-Mikrowellengerite (fiir die Verwendung
in der Kiiche) sollten nicht verwendet werden, da durch von Sdureddmpfen hervorgerufene Korrosion
die Funktion der Sicherheitsarmaturen beeintrachtigt werden kann, wodurch méglicherweise das
Magnetron des Mikrowellengerites beim Offnen der Tiir nicht ausgeschaltet wird. Dies kénnte dazu
fithren, dass Bediener des Gerites gefihrlicher Mikrowellenstrahlung ausgesetzt werden.
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Sdamtliche Arbeiten zu diesem Verfahren sollten in einem Abzug oder in einer geschlossenen
zwangsbeliifteten Einrichtung vorgenommen werden. Bei der Verwendung von stark oxidierenden
Chemikalien ist die Bildung von explosiven organischen Zwischenprodukten maoglich, besonders,
wenn Proben mit hohem Anteil an organischen Stoffen behandelt werden. Unter Druck stehende
Gefifde diirfen erst geéffnet werden, nachdem sie abgekiihlt sind. Berithrung mit Chemikalien und den
gasformigen Reaktionsprodukten ist zu vermeiden.

WICHTIG — Es ist aufderst wichtig, dass die nach diesem Dokument durchgefiihrten Untersuchungen
durch Personen erfolgen, die iiber eine geeignete Ausbildung verfiigen. Personen, die die Priifung
durchfiihren, sollten iiber die besonderen Risiken informiert sein, die mit der Verwendung von HBF 4

und HF einhergehen.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt drei Verfahren fiir den Aufschluss von Boden, behandeltem Bioabfall, Schlamm und
Abfall unter Verwendung eines Gemisches aus Salzsdure (HCI), Salpetersaure (HNO3) und Tetrafluor-

borsdure (HBF,) oder eines Gemisches aus Salzsdure (HCI), Salpetersdure (HNO3) und Fluorwasserstoff-
sdure (HF) als Aufschlusslosung fest.

Der Aufschluss mit diesen Sduren wird im Grunde als vollstandige Zersetzung der Probe angesehen. Elemente,
die durch dieses Verfahren extrahierbar sind, konnen in vielen Fallen als ,vollstindig” beschrieben werden,
obwohl dies von der Probe abhdngig ist.

Dieses Dokument gilt fiir die nachstehend aufgefiihrten Elemente:

Aluminium (Al), Antimon (Sb), Arsen (As), Barium (Ba), Beryllium (Be), Cadmium (Cd), Calcium (Ca),
Chrom (Cr), Kobalt (Co), Kupfer (Cu), Eisen (Fe), Blei (Pb), Magnesium (Mg), Mangan (Mn), Quecksilber (Hg),
Molybdan (Mo), Nickel (Ni), Phosphor (P), Kalium (K), Selen (Se), Silber (Ag), Natrium (Na), Strontium (Sr),
Schwefel (S), Tellur (Te), Thallium (TI), Zinn (Sn), Titan (Ti), Vanadium (V) und Zink (Zn).

Dieses Dokument kann auch fiir den Aufschluss anderer Elemente angewandt werden, sofern die Eignung
durch den Anwender nachgewiesen wurde.

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 (einschlielich aller Anderungen).

EN 15002, Charakterisierung von Abfillen — Herstellung von Priifmengen aus der Laborprobe

EN 15934, Schlamm, behandelter Bioabfall, Boden und Abfall — Berechnung des Trockenmassenanteils nach
Bestimmung des Trockenrtickstands oder des Wassergehalts

EN 16179, Schlamm, behandelter Bioabfall und Boden — Anleitung zur Probenvorbehandlung

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

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— 1EC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/
— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

31

Aufschluss

Mineralisierung der organischen Stoffe einer Probe und mehr oder weniger vollstindiges Aufloésen ihrer
mineralischen Anteile bei Reaktion mit einem Reagenzgemisch

3.2

Trockenriickstand

Massenanteil einer Probe, der zuriickbleibt, wenn die Probe unter festgelegten Bedingungen einem
Trocknungsvorgang bei 105 °C unterzogen wird.

[QUELLE: EN 15934:2012, 3.1]
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3.3

Trockenmassenanteil

Massenanteil der Probe, der nicht aus Wasser besteht, ausgedriickt als Massenanteil, berechnet aus der
Bestimmung des Trockenrtickstandes oder des Wassergehaltes

[QUELLE: EN 15934:2012, 3.3]

3.4
Laborprobe
Probe zur Untersuchung oder Priifung im Labor

[QUELLE: EN ISO 11074:2015, 4.3.7]

3.5
Probe
Anteil eines aus einer grofieren Materialmenge ausgewahlten Materials

3.6

Priifmenge

Menge eines Materials von geeignetem Umfang fiir die Messung der Konzentration oder anderer
interessierender Eigenschaften, die der Untersuchungsprobe entnommen wurde

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Priifmenge kann der Ausgangsprobe oder der Untersuchungsprobe direkt entnommen
werden, falls keine Probenvorbehandlung (z. B. bei Fliissigkeiten) erforderlich ist; tiblicherweise erfolgt die Entnahme
jedoch aus der vorbehandelten Untersuchungsprobe.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Eine Einheit oder Einzelprobe ausreichender Homogenitdt, geeigneten Umfangs und
Feingehalts kann ohne weitere Vorbehandlung als Priifmenge verwendet werden.

[QUELLE: EN ISO 11074:2015, 4.3.15]

3.7

Untersuchungsprobe

Analysenprobe

Anteil eines Materials, der aus der Laborprobe durch geeignete Verfahren der Probenvorbehandlung
gewonnen wird und die Menge (Volumen/Masse) umfasst, die flir die gewiinschte Untersuchung oder Analyse
erforderlich ist

[QUELLE: EN ISO 11074:2015, 4.3.16]

4 Kurzbeschreibung
Eine Priifmenge wird mit einem der folgenden Heizvorginge aufgeschlossen:
— Verfahren A: Heizblock-Aufschluss

— A: Aufschluss mit HCl, HNO3; und HBF, unter Verwendung eines Heizblocks bei (105 + 5) °C liber 2 h,
gefolgt von Filtration/Zentrifugierung.

— Verfahren B: Mikrowellenaufschluss

— B1: Aufschluss mit HCl, HNO3 und HBF, unter Verwendung eines Mikrowellengerates mit tempe-

raturgeregeltem Verfahren bis zu einer Endtemperatur von (175 + 5) °C in einem geschlossenen
Gefaf3, gefolgt von Filtration/Zentrifugierung.

— B2: Aufschluss mit HCl, HNO3 und HF unter Verwendung eines Mikrowellengeradtes mit leistungs-
geregeltem Verfahren in einem geschlossenen Gefafs, gefolgt von Filtration/Zentrifugierung.
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ANMERKUNG  Alternativ kann der Mikrowellenaufschluss mittels temperaturgeregeltem Verfahren in einem
geschlossenen Gefafd verwendet werden, sofern der Anwender sich der Anwendbarkeit versichert hat.

Aufgrund von Sicherheitserwagungen wird dringend empfohlen, den Aufschluss mit HCl, HNO3 und HBF, statt
des viel gefahrlicheren Aufschlusses mit HCl, HNO3 und HF durchzufiihren.

5 Storungen und Fehlerquellen

5.1 Allgemeines

Eine Fehlerquelle kann der Behdlter sein, in dem die Probe angeliefert und aufbewahrt wird. Dessen Werkstoff
muss nach den zu bestimmenden Elementen ausgewahlt werden (z.B. kann elementares Quecksilber
Polyethylenwandungen sehr schnell in beiden Richtungen durchdringen. Glas kann Proben mit den im Glas
enthaltenen Elementen, z. B. Na, K, Al, verunreinigen).

Mahlen und Zerkleinern von Proben schlief3t das Kontaminationsrisiko der Proben durch die Umgebung ein
(Luft, Staub, Abrieb von Zerkleinerungsgeraten). Wegen erhohter Temperatur sind Verluste an fliichtigen
Elementen/Verbindungen mdoglich.

Bei der Bestimmung von Elementen, die fliichtige Elemente/Verbindungen bilden (z. B. Hg, As, Pb), ist bei der
Probenvorbehandlung besondere Sorgfalt erforderlich.

Bei Filtration der aufgeschlossenen Losung ist es erforderlich, darauf zu achten, dass durch die Filtration keine
Verunreinigungen eingebracht werden.

Es ist sicherzustellen, dass die gesamte Priifmenge mit dem im Aufschlussgefafs befindlichen Sduregemisch in
Berithrung kommt.

Einige der Elemente von Interesse konnen durch Fallung mit in der Aufschlusslésung vorhandenen lonen, z. B.
schwerlosliche Chloride, Fluoride und Sulfate, verloren gehen.

5.2 Geschlossenes Gefiafdsystem fiir Mikrowellenaufschluss

Die oberen Massengrenzen der Priiffmenge entsprechend den Herstellerangaben miissen bertcksichtigt
werden.

Sehr reaktionsfahige oder fliichtige Materialien, die beim Erhitzen hohe Driicke hervorrufen, kdnnen eine
Druckentliiftung des Gefdfies mit potentiellem Verlust an Probe und Analyten bewirken. Die vollstdandige
Zersetzung von Carbonaten oder kohlenstoffhaltigen Proben kann Driicke hervorrufen, die ausreichen, um
eine Druckentliiftung des Gefafdes zu bewirken.

Nach dem Aufschluss muss das Gefif3 vor dem Offnen auf Raumtemperatur abgekiihlt werden.

6 Chemikalien

Es sind nur Sduren und Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit zu verwenden oder der Inhalt der zu
analysierenden Elemente ist zu liberpriifen, um hohe Blindwerte bei nachfolgenden Analysen zu vermeiden.
Wahrend des gesamten Verfahrens ist eine Analysen-Blindlésung zu verwenden, mit der alle Schritte mit der
gleichen Sauremenge, jedoch ohne Proben durchgefiihrt werden.

6.1 Wasser, z. B. deionisiert.
6.2 Tetrafluorborsaure (HBF,), c((HBF,) ungefdhr 6 mol/l, w (HBF,) = 38 % (m/m) bis 48 % (m/m).
6.3 Fluorwasserstoffsiure (HF), c(HF) ungefahr 23 mol/l, w (HF) = 40 % (m/m) bis 45 % (m/m).

6.4 Borsiure (B(OH)3), fest.
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6.5 Borsdure (B(OH)3)-Losung, z. B. 4 % (m/m) Losung.

40 g Borsaure (6.4) in Wasser l6sen und auf 1 1 mit Wasser (6.1) verdiinnen.
6.6 Salzsaure, c(HCI) ungefiahr 12 mol/1; w(HCI) = 35 % (m/m) bis 37 % (m/m).

6.7 Salpetersdure, c((HNO3) ungefédhr 15 mol/l, w(HNO3) = 65 %(m/m) bis 70 % (m/m).

7 Gerite

Ubliche Laborausriistung. Alle Glas- und Kunststoffgerite miissen adiquat gereinigt und aufbewahrt werden,
um jegliche Kontamination zu vermeiden.

Je nach Konzentration des Elements von Interesse ist bei der Reinigung der Gefafde besondere Vorsicht
geboten.

7.1 Verfahren A: Heizblock-Aufschluss

7.1.1 Aufschluss-Priifrohrchen, 50-ml-Polypropylen-Rohrchen mit einem Schraubverschluss aus
Polyethylen.

Der Werkstoff des Rohrchens und des Schraubverschlusses muss gepriift werden, um sicherzustellen, dass die
Elemente von Interesse nicht freigesetzt werden. Andere Werkstoffe und Gefdfie mit anderen Volumina als
vorstehend angegeben diirfen verwendet werden, wenn ihre Eignung nachgewiesen wurde.

7.1.2 Temperaturgeregelter Heizblock, der imstande ist, das/die Rohrchen auf eine Temperatur von
(105 £ 5) °C zu erhitzen.

7.2 Verfahren B: Mikrowellenaufschluss, temperatur- und/oder leistungsgeregelt, geschlossene
Gefiafde

7.2.1 Aufschlussgefaf3, fiir den Mikrowellenaufschluss unter Druck, iblicherweise mit einem Volumen von
100 ml, reagenzien-, temperatur- und druckbestandig sowie fiir die Aufnahme der Mischung aus Probe und
Aufschlusslosung ausreichend. Das Gefafd muss fiir die sichere Verwendung in den zur Anwendung kom-
menden Temperatur- und Druckbereichen geeignet sein und Driicken von mindestens 3 000 kPa standhalten
koénnen.

Es missen Aufschlussgefafie aus modifiziertem Polytetrafluorethylen (PTFE) mit einem Sicherheitssystem
zur Druckentlastung verwendet werden, um das Explodieren des Gefafdes zu vermeiden. Die Innenwand des
Gefafdes muss inert sein und darf keine Verunreinigungen in die Aufschlusslosung freisetzen.

ANMERKUNG  Es kann notwendig sein, die Aufschlussgefafde periodisch mit einem geeigneten Detergens zu reinigen,
um hartnackige Anhaftungen zu entfernen.

7.2.2 Mikrowellenaufschlusssystem, temperaturgeregelt, korrosionsbestindig und gut beliiftet. Fiir die
Betriebssicherheit muss die gesamte Elektronik gegen Korrosion geschiitzt sein.

Es ist ein Mikrowellengerit fiir Laborzwecke mit temperaturbasierter Regelung zu verwenden.

Das Mikrowellenaufschlusssystem muss in der Lage sein, die Temperatur mit einer Fehlergrenze von
hochstens +5 °C zu regeln und die Leistung des erzeugten Mikrowellenfeldes innerhalb von 2 s nach Erfassung
der Messwerte automatisch anzupassen. Der Temperatursensor muss eine Fehlergrenze von +2 °C aufweisen,
dies gilt einschliefilich der finalen Reaktionstemperatur von (175 % 5) °C. Die temperaturbasierte Regelung
ist der fiir das Verfahren wichtigste Leistungsmechanismus. Aufgrund der Variabilitidt der Probenmatrixtypen
und der fiir den Mikrowellenaufschluss verwendeten technischen Ausrilistung (z.B. unterschiedliche
Gefafstypen und unterschiedliche Ausfithrungen der Mikrowellengerate) ist die Regelung der Temperatur
wahrend des Aufschlusses wichtig, um eine reproduzierbare Mikrowellenerwdrmung und vergleichbare
Daten zu erzielen.
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Die Genauigkeit des Temperaturmesssystems muss periodisch bei erhohter Temperatur entsprechend den
Herstellervorgaben gepriift werden. Falls die Temperatur um mehr als 2 °C von der mit einem externen
kalibrierten Temperaturmesssystem gemessenen Temperatur abweicht, muss das Temperaturmesssystem
des Mikrowellengeréates neu kalibriert werden.

7.2.3 Mikrowellenaufschlusssystem, leistungsgeregelt, korrosionsbestindig und gut beliiftet. Fiir die
Betriebssicherheit muss die gesamte Elektronik gegen Korrosion geschiitzt sein.

Das Mikrowellengerat muss imstande sein, eine programmierbare Leistung bereitzustellen, welche auf +10 W
der benétigten Leistung programmiert werden kann. Typische Mikrowellengerate haben eine Nennleistung
von 600 W bis 1200 W. Das Mikrowellengerdt muss, falls erforderlich (siehe Bedienungsanleitung des
Herstellers), kalibriert werden (siehe Anhang A).

Das Mikrowellengerdat muss so konstruiert sein, dass sichergestellt ist, dass die Proben homogen erhitzt
werden.

Die Mikrowellenkammer des Mikrowellengeradtes muss so gebaut sein, dass sogar im Falle von Leckagen oder
bei Explosion der Gefafde die Sicherheit des Bearbeiters garantiert werden kann. Haushaltsmikrowellengerate
sind flir die Anwendung im Labor nicht geeignet.

Das Mikrowellengerdt muss liber eine Temperatur- und/oder Druckiiberwachung verfiigen.

7.3 Probenbehilter, sowohl Kunststoff- als auch Glasbehilter sind geeignet.

7.4 Filter, iiblicherweise mit einer Porengrofie von 0,45 um und bestidndig gegen das verwendete
Sauregemisch.

7.5 Messkolben, iiblicherweise mit einem Nennvolumen von 50 ml oder 100 ml

7.6 Laborwaage mit einer Fehlergrenze von 1 mg oder besser.

8 Durchfiihrung
8.1 Allgemeines

Sofern keine anderslautenden Festlegungen bestehen, sind Proben von Boden, Schlamm und Bioabfall
nach EN 16179 und Proben von Abfall nach EN 15002 vorzubehandeln.

Abhdngig von der Matrix der Probe ist der Trockensubstanzgehalt nach EN 15934 zu bestimmen.

In die Vorbehandlung sollten Prozesse wie Trocknen und Korngréfsenreduktion unterhalb einer Teilchen-
grofde von 250 pm oder bei fliissigen Proben Homogenisieren mit einem Hochgeschwindigkeitsrithrwerk oder
durch Behandlung mit Ultraschall eingeschlossen sein.

Die Masse der Priifmenge fiir einen einzigen Aufschluss muss so ausgewahlt werden, dass sie

— fiir die Laborprobe reprasentativ ist;

— den Angaben des Herstellers der Aufschlusseinheit entspricht.

Falls die erforderliche reprasentative Priiffmenge die Herstellerangaben iiberschreitet, sollte sie in kleinere

Mengen unterteilt und einzeln aufgeschlossen werden. Vor der Analyse sollten die Einzelaufschliisse vereinigt
werden.
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8.2 Blindprobe

Parallel zu der Bestimmung der Elemente ist der Aufschluss einer Reagenzien-Blindprobe durchzufiihren,
unter Verwendung desselben Verfahrens und der gleichen Mengen aller Reagenzien wie fiir die Bestimmung
der Elemente, jedoch ohne die Priifmengen. Das Labor muss akzeptable Grenzen festlegen.

ANMERKUNG  Die Priifung einer Blindprobe wird durchgefiihrt, um den Einfluss der verwendeten Extraktionslésung,
des Aufschluss-Priifrohrchens und des Filters auf den Messwert zu bestimmen.

8.3 Verfahren A: Heizblock-Aufschluss mit HCl, HNO3 und HBF,

Ungefahr 0,2 g bis 0,5 g der getrockneten und vorbehandelten Priifmenge mit einer Messunsicherheit von
0,001 g einwiegen und in das Aufschluss-Priifréhrchen (7.1.1) iberfiihren.

Die Menge der Untersuchungsprobe hingt von der Menge an organischer Substanz ab. Wenn 8 ml einer
HCl/HNO3-Mischung verwendet werden, darf die Menge an organischem Kohlenstoff das Maximum von 0,15 g

nicht Ubersteigen. Je zusatzlichem 0,1 g organischem Kohlenstoff (iiber die 0,15 g hinaus) muss 1 ml
konzentrierter HNO3 (6.7) hinzugefiigt werden, bevor der Aufschlussprozess gestartet wird.

Gegebenenfalls die Priifmenge mit einigen Tropfen Wasser (6.1) anfeuchten. (6,0 £+ 0,1) ml Salzsaure (6.6),
gefolgt von (2,0 + 0,1) ml Salpetersaure (6.7) und (4,0 + 0,1) ml Tetrafluorborsaure (6.2) zugeben. Bei Raum-
temperatur stehen lassen, bis eventuelles Sprudeln fast aufgehdrt hat, um eine langsame Oxidation der
organischen Substanz in der Probe zu ermdoglichen.

Den Schraubverschluss behutsam drehen (nicht sehr fest) und das Aufschluss-Priifrohrchen auf den
Heizblock (7.1.2) stellen und die Temperatur langsam auf (105 + 5) °C erhohen. Diese Temperatur 120 min
konstant halten.

Das Rohrchen auf Raumtemperatur abkiihlen lassen und das Volumen mit Wasser (6.1) bis zur Marke auf-
fiillen.

Falls ein Aufschluss-Priifrohrchen ohne Graduierung verwendet wird, die darin enthaltene Losung quantitativ
in einen Messkolben geeigneter Grofie liberfithren und das Volumen durch Zugabe von Wasser (6.1) bis zur
Marke auffillen. Alternativ kann ein anderes Verfahren verwendet werden, indem das Einstellen des
Volumens sofort nach dem Aufschluss durchgefiihrt wird.

Falls die Probemesslosung suspendierte Partikel enthalt, die den Zerstauber des Analysegerates verstopfen
oder bei der Injektion der Probe in das Analysegerat storen konnen, darf die Losung zentrifugiert oder
filtriert (7.4) werden.

Wenn die Probemesslosung suspendierte Partikel enthalt, ist der Aufschluss nicht vollstandig. Dies sollte im
Bericht angegeben werden.

Die Probemesslosung ist jetzt bereit fiir die Bestimmung der Elemente von Interesse durch Anwendung der
geeigneten Elementaranalysetechniken.

8.4 Verfahren B: Mikrowellenaufschluss

8.4.1 Verfahren B1: Aufschluss mit HBF,, HNO3; und HCI unter Verwendung eines
Mikrowellengerites mit Temperaturregelung, geschlossene Gefifde

Zwischen 0,2 g und 0,5 g der getrockneten und vorbehandelten Priifmenge mit einer Messunsicherheit von
0,001 g einwiegen und in das Aufschlussgefaf3 (7.2.1) tiberfiihren.

Die Menge der Untersuchungsprobe hingt von der Menge an organischer Substanz ab. Wenn 8 ml einer
HCl/HNO3-Mischung verwendet werden, darf die Menge an organischem Kohlenstoff das Maximum von 0,15 g

nicht lbersteigen. Je zusatzlichem 0,1 g organischem Kohlenstoff (iiber die 0,15 g hinaus) muss 1 ml
konzentrierter HNO3 (6.7) hinzugefiigt werden, bevor der Aufschlussprozess gestartet wird.
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