DEUTSCHE NORM Entwurf Januar 2014

DIN EN 15002

=
Z

ICS 13.030.01 Einspriche bis 2014-02-20
Vorgesehen als Ersatz fur

DIN EN 15002:2006-05
Entwurf

Charaktersierung von Abfallen —
Herstellung von Prifmengen aus der Laboratoriumsprobe;
Deutsche Fassung prEN 15002:2013

Characterization of waste —
Preparation of test portions from the laboratory sample;
German version prEN 15002:2013

Caractérisation des déchets —
Préparation de prises d’essai a partir de I'’échantillon pour laboratoire;
Version allemande prEN 15002:2013

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2013-12-20 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses
Entwurfes besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

— vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal des DIN unter www.entwuerfe.din.de bzw. fir Norm-
Entwirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
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Nationales Vorwort

— Entwurf —

Dieses Dokument (prEN 15002:2013) ist die Deutsche Fassung der von der Arbeitsgruppe 3 ,Analyse und
Aufschlussverfahren® des Technischen Komitees CEN/TC 292 ,Charakterisierung von Abféallen* ausgearbeiteten
Norm EN 15002, die in Deutsch, Englisch und Franzésisch herausgegeben wurde und dessen Sekretariat vom

NEN (Niederlande) des Europaischen Komitees flir Normung (CEN) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Unterausschuss NA 119-01-02-02 UA ,Chemische und
physikalische Verfahren® im Normenausschuss Wasserwesen (NAW) im DIN. Fir die in diesem Dokument
zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 565

ISO 10381-6
ISO 10382
ISO 11465
ISO 13877
ISO 15009

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 15002:2006-05 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Erweiterung des Anwendungsbereiches um monolithisches Material;

b) redaktionelle Uberarbeitung des Textes.

siehe
siehe
siehe
siehe
siehe
siehe

DIN ISO 565
DIN ISO 10381-6
DIN ISO 10382
DIN ISO 11465
DIN ISO 13877
DIN ISO 15009
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN 15863, Charakterisierung von Abféllen — Untersuchung des Auslaugungsverhaltens fir die
grundlegende Charakterisierung — Dynamisches Auslaugungsverfahren fiir monolithische Abfélle mit
periodischer Erneuerung des Auslaugungsmittels unter festgelegten Priifbedingungen

DIN ISO 565, Analysensiebe — Metalldrahtgewebe, Lochplatten und elektrogeformte Siebfolien —
Nennéffnungsweiten

DIN ISO 10381-6, Bodenbeschaffenheit — Probenahme — Teil 6: Anleitung zur Entnahme, Behandlung und
Lagerung von Boden unter aeroben Bedingungen fiir die Beurteilung mikrobiologischer Prozesse sowie der
Biomasse und der Diversitéat unter Laborbedingungen

DIN ISO 10382, Bodenbeschaffenheit— Bestimmung von QOrganochlorpestiziden und polychlorierten
Biphenylen — Gaschromatographisches Verfahren mit Elektroneneinfang-Detektor

DIN ISO 11465, Bodenbeschaffenheit - Bestimmung des Trockenrlickstandes und des Wassergehalts auf
Grundlage der Masse - Gravimetrisches Verfahren

DIN I1SO 13877, Bodenbeschaffenheit — Bestimmung von polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffen
— Hochleistungs-Fliissigkeitschromatographie-(HPLC-)Verfahren

DIN ISO 15009, Bodenbeschaffenheit — Gaschromatographische Bestimmung des Anteils an fliichtigen
aromatischen Kohlenwasserstoffen, Naphthalin und fliichtigen Halogenkohlenwasserstoffen — Purge- und-
Trap-Anreicherung mit thermischer Desorption

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

E DIN EN 15002:2014-01 — Entwurf —

— Leerseite —

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

— Entwurf — CEN/TC 292

Datum: 2013-11

prEN 15002:2013

CEN/TC 292

Sekretariat: NEN

Charakterisierung von Abfadllen — Herstellung von Priifmengen aus der
Laborprobe

Caractérisation des déchets — Préparation de prises d'essai a partir de I'échantillon pour laboratoire

Characterization of waste — Preparation of test portions from the laboratory sample

ICS:

Deskriptoren

Dokument-Typ: Europaische Norm
Dokument-Untertyp:
Dokument-Stage: CEN-Umfrage

Dokument-Sprache: D Documents

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

E DIN EN 15002:2014-01

prEN 15002:2013 (D) — Entwurf —
Inhalt
Seite

72 e T o T 3
LT =T 1T o 4
1 AnNWendungSbhErEICh ... e 5
2 Normative VerweiSUNQGEeN ...........ueeeeeeeeeeeeeenenenennnnnnnnnnsnsnnnsnsssnsnsnsnsssssssssssssssssmnmsmnmsnsmsmsmsnsnsnnnsnsnsnsnsnsnsnnnnn 5
3 ==Y | S St 5
4 (7= 1 7
5 Storungen und FehlerquUellen........... i rsssr e ssss s e s smn e e e e e s s nmn e e e e e e e nnnnnn 8
6 [ LB 2 11 0] 3 T S 8
6.1 (€ 0T Lo 10T 3 V2= o1 S 8
6.2 Reihenfolge der Behandlungsverfahren ...........cccoimiiinins e 10
7 PrifberiCht........ e mnn e an 12
Anhang A (normativ) Anleitung fiir die Auswahl von Verfahren zur Probenaufbereitung..........c............ 13
A1 AlIGEMEINES ...t 13
A.2 L [oT 4T =T g T =] 1= U T3V 13
A.2.1  Allgemeine ANGADEN ........oiiciiiiiiriiir s —————— 13
A.2.2  FeSte ProDEN ...t R 13
N T o 11T T L= o] o 1= o SR 14
A.2.4 Homogenisierung im Fall von fliichtigen Verbindungen.............cccocmiiiiiiicccririiin e 15
A3 Phasentrennung/Trennung von Fraktionen..........cccciiiccccceceminn s sscccsscere s sssss s s s ssmsess e s s ssnas 15
7 W< T SR V] [ 7= 4 L= T=J07X 4 e T 1 - o 15
A.3.2  Fest-FIUSSIg-TreNNUNG ......ccccciiiiiiicicecrier i issssssssse e s s ssss s s ssnse s e s s ss s s s smnne e eesasssssmseseeeesansssssmnennssnssnssnnnns 15
A.3.3  FlUSSig-FlUSSig-TreNNUNQG....ccceeiiiierrrissereinsssre s s s e e e n s ann e amn e e e ann s 17
A.3.4 Fest-Fest-Trennung; Trennung in verschiedene Fraktionen ..........cccccoiiviminiiicnnninnnseenneeens 18
A4 Lo T2 03 11 3 19
A.41  Allgemeine ANGADEN ........oiiiiiiiiriiirr s 19
N - o - 1 1T =Y o 19
A.5 KOorNgroBenredUzZI@IUNG........uciucurreiiiierrisistr s s s a s a e e e s e e e e n e e e nn s ann e e s 21
W T0a SR V] [ 7= 4 T=Y 10 Y= 07X 4 e T | - o 21
N0 =Y § -1 o ] =1 o 22
A.6 Probent@ilung..... ..o nnnnn 24
7N 70 SRV [ T=' 4 L=V Y=Y 4 e T 1 - o L 24
A.6.2 Manuelle Teilung von festen Proben durch Vierteln nach dem Kegelverfahren ......................... 25
A.6.3 Mechanische Teilung von festen Proben..........ccciiiiccieiiininiscccscsree s sssss s e s ss s smsss e s e s ssssssnns 26
A.6.4 Probenteilung bei fliichtigen Verbindungen .........cccoccmiiiimmininnssr s 26
A.6.5 Probenteilung bei maRig fliichtigen Verbindungen ..........cccovcvmiininninsn e 26
A.6.6 Probenteilung von Schlammen und Fliissigkeiten ..........ccccoviviiiiniicnnssn e 27
A.6.7 Probenteilung monolithischer Proben ... 27
Anhang B (informativ) Zusammenhang zwischen der Mindestmenge an (Teil-)Proben und der

QoL T o] = N 28
B.1 Formel zur Abschitzung der Mindestmenge an (Teil-)Proben: .........ccccocmiiiiirinccienrncceeenees 28
B.2 EmPpirische Regel........ i 29
Anhang C (informativ) Gerate und Einrichtungen zur Probenbehandlung..........cccccoccmmiiiiiicccccennnnnnscnns 30
Anhang D (informativ) Beispiele fiir Analysenverfahren............ccooiininninninsse e 31
Anhang E (informativ) Beispiele fiir die Herstellung von Untersuchungsproben............ccccccevvrvrrrnnnnes 39
EA = T o 7= e 39
E.2 [T 2= o 1= 44
LiteratUrhiNWEISE ... ..o e e e s mmn e e e e e e e e e mmmn e e e s e e e s e mnnne e e e annan 51

Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

E DIN EN 15002:2014-01
— Entwurf — prEN 15002:2013 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15002:2013) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 292 ,Charakterisierung von
Abfallen® erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN 15002:2006 ersetzen.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die
Europaische Freihandelszone dem CEN erteilt haben.
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Einleitung

In der Laborpraxis ist die nach dem Probenahmeplan enthommene Laborprobe sehr haufig unterschiedlichen
Analysenverfahren zu unterziehen. Zu diesem Zweck ist die Probenteilung auf eine Weise anzuwenden, dass
die verschiedenen Prifmengen in Bezug auf die interessierenden Verbindungen und die spezifischen
Analysenverfahren reprasentativ fur die urspriingliche Laborprobe sind. Die Reprasentativitat der Laborprobe
und der Prifmengen ist von besonderer Bedeutung fiir die Sicherstellung der Qualitdt und Genauigkeit der
Analysenergebnisse. Die Reprasentativitat der Laborprobe wird durch den Probenahmeplan festgelegt. Diese
Europaische Norm legt die richtige Reihenfolge der Arbeitsschritte zur Sicherstellung der Reprasentativitat der
Prifmengen fest.

Jeder, der sich mit der Analyse von Abfallen und Schlamm befasst, muss sich ungeachtet des zu
bestimmenden Parameters der typischen Risiken der Materialart bewusst sein. Abfall- und Schlammproben
kénnen gefahrliche (z.B. toxische, reaktionsfreudige, entflammbare, infektiose) Stoffe enthalten, die
biologischen und/oder chemischen Reaktionen unterliegen kdnnen. Demzufolge wird empfohlen, das diese
Proben mit besonderer Sorgfalt behandelt werden sollten. Die Gase, die durch mikrobiologische oder
chemische Aktivitdt erzeugt werden kdénnen, sind mdglicherweise entflammbar und erzeugen in
verschlossenen Flaschen Druck. Berstende Flaschen flihren mit groRer Wahrscheinlichkeit zu gefahrlichen
Splittern, Staub und/oder Aerosol. Hinsichtlich sdmtlicher mit diesem Verfahren verbundener Gefahren sollten
die nationalen Vorschriften beachtet werden.

Documents
4 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

E DIN EN 15002:2014-01
— Entwurf — prEN 15002:2013 (D)

1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm ist anwendbar bei der Aufbereitung von reprasentativen Prifmengen aus der
Laborprobe, die nach dem Probenahmeplan (EN 14899) entnommen wurde, vor der physikalischen und/oder
chemischen Analyse (z.B. Herstellung von Eluaten, Extraktionen, Aufschliisse und/oder analytische
Bestimmungen) von festen (inklusive monolithischem Material) und fliissigen Proben sowie von Schlamm. Sie
gilt auch fur die Vorbereitung von Prifmengen aus Aufschlissen und Eluaten fiir die anschlieRende Analyse.

Diese Europaische Norm ist dafiir vorgesehen, die richtige Reihenfolge von Arbeitsschritten und
Behandlungen herauszufinden, die auf die Laborproben anzuwenden sind, um geeignete Prifmengen unter
Beachtung der in den entsprechenden Analysenverfahren festgelegten spezifischen Anforderungen zu
erhalten.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 11465, Soil quality — Determination of dry matter and water content on a mass basis — Gravimetric
method

ISO 14507:2003, Soil quality — Pretreatment of samples for determination of organic contaminants

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

31
Trocknen
Vorgang, bei dem Wasser aus der Probe entfernt wird

Anmerkung 1 zum Begriff: Bei der Aufbereitung der Priifmenge kann es zweckmafig sein, nur die Menge an Wasser
zu entfernen, die bei anderen einbezogenen Prozessen (z.B. beim Brechen oder Mahlen) stéren konnte. Zur
Verringerung der Veranderungen der Probe bei der Probenvorbereitung auf ein Mindestmal} ist die vollstandige
Entfernung des in der Probe vorhandenen Wassers nicht unbedingt notwendig.

3.2

Fraktion

Probe, die aus der Laborprobe durch Verfahren erhalten wurde, bei denen die interessierenden Parameter
ungleich verteilt sein kdnnen

Anmerkung 1 zum Begriff: Eine Fraktion kann aus Metallstiicken, Steinen usw. bestehen.

3.3
korniger Abfall
weder monolithischer, flissiger, gasférmiger Abfall, noch Schlamm

[QUELLE: DIN EN 12457-1]

34

Homogenisierung

gleichmaliiges Vermischen von Bestandteilen, Teilchen oder Schichten zur Herbeifihrung eines
homogeneren Zustandes der urspriinglichen Proben (im Fall von Mischproben) oder der vorbehandelten
Fraktionen von Proben, um eine gleichmaRige Verteilung von Stoffen und Eigenschaften in der Probe
sicherzustellen
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3.5
Laborprobe
Probe oder Teilproben, die an das Labor geschickt oder von diesem erhalten wurde

Anmerkung 1 zum Begriff.:  Aus der Laborprobe wird durch weitere Behandlung (Teilung) durch Herstellen von
Teilproben, Mischen, Zerkleinern oder Kombinationen dieser Arbeitsschritte die Untersuchungsprobe. Ist die Vorbereitung
der Laborprobe nicht erforderlich, dann ist die Laborprobe die Untersuchungsprobe. Eine Prifmenge wird zur
Durchfiihrung der Priifung oder zur Analyse aus der Untersuchungsprobe enthommen.

Anmerkung 2 zum Begriff: Die Laborprobe ist die Endprobe aus der Sicht der Probenahme vor Ort, jedoch die
Erstprobe aus der Sicht des Labors.

Anmerkung 3 zum Begriff: Es kénnen mehrere Laborproben aufbereitet und an verschiedene Labore bzw. ein
einzelnes Labor geschickt werden, um dort fiir unterschiedliche Zwecke verwendet zu werden. Bei Ubergabe an ein Labor
wird der Satz im Allgemeinen als eine einzige Laborprobe betrachtet und als eine Probe dokumentiert.

3.6

maRig fliichtige Verbindungen

Summe der maRig fllichtigen organischen Verbindungen und der fllichtigen anorganische Verbindungen (z. B.
Quecksilber, Arsen, Cadmium, Thallium), die bei der Probenvorbereitung (z. B. Erwdrmen) verloren gehen
kénnen

3.7
maRig fliichtige organische Verbindungen
organische Verbindungen mit einem Siedepunkt tiber 300 °C (bei einem Druck von 101 kPa)

Anmerkung 1 zum Begriff: Diese Definition umfasst:

a) Mineraldl;

b) die meisten polycyclischen aromatischen Kohlenwasserstoffe (PAK) (siehe ISO 13877);
c) Polychlorbiphenyle (PCB) (siehe ISO 10382);

d) organische Chlorherbizide (siehe ISO 10382).

3.8

monolithischer Abfall

Abfall mit einem bestimmten Mindestmald sowie mit physikalischen und mechanischen Eigenschaften, die
seine Unversehrtheit Uber einen bestimmten Zeitraum im betrachteten Szenarium sicherstellen.

3.9
KorngroRenreduzierung
mechanisches Zerkleinern der Probe durch Mahlen, Zerreiben, Brechen oder Schneiden

3.10

Phasentrennung

Trennung von Fraktionen

Prozess der Teilung von Bestandteilen, Teilchen oder Schichten, wenn die Homogenisierung der Probe
praktisch nicht durchflhrbar ist und/oder die Analyse von unterschiedlichen Fraktionen oder Phasen
angebracht ist

3.11

Probe
Anteil eines Materials, das aus einer gréReren Menge dieses Materials ausgewahlt wurde
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3.12
Teilprobe
Probe, die durch Reduzierung einer grélReren Probe erhalten wird

Anmerkung 1 zum Begriff: Eine Teilprobe kann sein:
a) ein Teil einer Probe, der durch Auswahl oder Aufteilung erhalten wurde;
b) die Endprobe einer mehrstufigen Probenaufbereitung;

c) Im Falle einer monolitischen Probe, die Probe, die nach Schneiden oder Bohren erhalten wird.

3.13

Probenteilung

Vorgang, bei dem eine oder mehrere Teilproben von einer Probe gewonnen werden oder im Falle von
monolithischem Abfall, der Vorgang des Schneidens oder Bohrens, um die gewilnschte gleichmaflige Form
zu erhalten

3.14

Priifmenge

Analysenmenge

geeignete Menge eines Materials flir die Messung der Konzentration oder anderer interessierender
Eigenschaften, die der Untersuchungsprobe entnommen wurde

Anmerkung 1 zum Begriff: Die Priifmenge kann der Laborprobe direkt entnommen werden, falls keine Aufbereitung der
Probe erforderlich ist (z. B. bei Flussigkeiten oder Proben mit geeigneter Homogenitat, Gré3e und Feinheit); tUblicherweise
erfolgt die Entnahme aus der aufbereiteten Untersuchungsprobe.

3.15

gleichmiaBig geformte Priifmenge von monolithischem Abfall

Prifmenge von monolitischem Abfall, mit einem Mindestmall von 40 mm in allen Richtungen, die entweder
durch Schneiden oder Bohren erhalten wurde und deren Oberflache anhand von einfachen geometrischen
Formeln berechnet werden kann

3.16

Untersuchungsprobe

Analysenprobe

aus der Laborprobe gewonnene Probe, von der die Prifmengen zur Untersuchung oder Analyse entnommen
werden

3.17
fliichtige organische Verbindungen
organische Verbindungen mit einem Siedepunkt unter 300 °C (bei einem Druck von 101 kPa)

Anmerkung 1 zum Begriff: Das umfasst fliichtige aromatische und fliichtige halogenierte Kohlenwasserstoffe, bestimmt
nach ISO 15009. Zu dieser Gruppe gehoren z. B. auch einige Mono- und Dichlorphenole und Naphthalen.

4 Gerate

In Abhangigkeit von den nach Anhang A ausgewahlten Verfahren sind fur die Herstellung von Prifmengen
aus den Laborproben geeignete Gerate zu wahlen.

Bei der Auswahl der Art des Behandlungsverfahrens sollte beachtet werden, dass jedes der Verfahren einen
gewissen Einfluss auf die Analysenergebnisse hat, weil es Verunreinigungen einschleppen oder die
physikalisch-chemischen Eigenschaften der Probe dndern kann.

Samtliche Glasgerate und Gerate, die mit der Probe in Kontakt kommen, missen aus einem geeigneten
Material hergestellt sein, das chemisch mit der Probe vertraglich ist, ausgewahlt zur Verringerung der
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Kontamination der Proben auf ein Mindestmal} (z. B. Kunststoffe bei der anorganischen Elementaranalyse,
Quarz oder Glas bei flichtigen und organischen Analyten). Um eine Verschleppung von Kontamination bei
den Proben zu verhindern, ist die Sicherstellung einer guten Reinigung durch entsprechende Sorgfalt
notwendig.

In Anhang C ist eine informative Auflistung von geeigneten Geraten fir die Verfahren der Probenaufbereitung
angefihrt.

5 Storungen und Fehlerquellen

Die (Teil-)Probe muss nach jedem Arbeitsschritt zur Verringerung der KorngréRe, der zur Entmischung von
unterschiedlich grofen Teilchen fiihren konnte, erneut homogenisiert werden.

Zur Vermeidung von Materialverlust und Kontamination der Probe Uber die Luft, durch Staub, durch den
Einsatz von Geraten (z. B. aus der Umgebungsluft des Labors oder zwischen Proben, die nahe beieinander
gelagert oder verarbeitet wurden) sollte sorgfaltig gearbeitet werden.

Es koénnen drei geratebedingte Arten von Kontamination auftreten:
a) Abrieb;

b) Verschleppung von Kontamination;

c) chemische Freisetzung.

Es wird empfohlen, die Aufbereitung von Abfallproben, besonders Zerkleinern oder Sieben, in einem
separaten Raum durchzufiihren, der nur fiir diesen Zweck benutzt wird.

Wenn die Probe von staubahnlicher Konsistenz ist oder (maRig) fliichtige Verbindungen enthalt, kann ein Teil
der Probe verloren gehen, und das kann zu Veranderungen der physikalisch-chemischen Eigenschaften
fuhren.

Wenn es sich um eine monolithische Probe handelt, kénnen Veranderungen der Oberflachen, die durch
Schneiden oder Bohren entstanden sind, zu Veranderungen der Eluierungseigenschaften fuhren. Durch die
mdgliche Heterogenitdt der Proben kdnnen diese mdglicherweise nicht voll reprasentativ sein. Eine
Maéglichkeit ist, mehr Teile zu nutzen um eine Priifmenge zu erzeugen.

6 Durchfiuhrung

6.1 Grundkonzept

Die Vorbereitung der Prifmenge kann infolge einer Reihe von Faktoren ein komplexer Prozess sein: Art der
Probe und deren physikalischer Zustand, Menge der Laborprobe, Art und Anzahl der durchzuflhrenden
Bestimmungen usw. Die erhaltenen Prifmengen mussen gleichzeitig folgende Anforderungen erfullen:

— jede Priifmenge muss in Bezug auf die Laborprobe moglichst reprasentativ sein;

— die Menge und der physikalische Zustand (z. B. Korngrof3e) jeder Prifmenge mussen die Anforderungen
des entsprechenden Analysenverfahrens erfillen;

— bei keiner der Priifmengen sollten in Bezug auf die zu analysierenden Parameter Verluste und
Kontamination auftreten.

Die Herstellung der Priifmengen aus der Laborprobe, die nach dem Probenahmeplan enthommen wurde, ist
mit den geforderten analytischen Bestimmungen verbunden. Das bedeutet, dass bei Bedarf der Kontakt
zwischen allen Beteiligten, wie z. B. Probenehmer, Kunde und analytisches Labor, herzustellen ist, um die
Anforderungen der Normen, die bei den geforderten Bestimmungen anzuwenden sind, zu erfillen.
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Die Herstellung von Prifmengen im Labor umfasst haufig eine Abfolge von Arbeitsschritten, wie z. B.
Homogenisieren, Phasentrennung, Trocknen, Korngré3enreduzierung und Probenteilung. Wesentliche
Formen dieser Arbeitsschritte sind in A.2 bis A.6 beschrieben. Hinsichtlich einer konkreten Labors-probe ist
eine Reihe von Entscheidungen lber die spezifische Reihenfolge dieser Arbeitsschritte zu treffen. In einigen
Fallen ist die Reihenfolge der anzuwendenden Arbeitsschritte fast unkompliziert, in schwierigeren Fallen (z. B.
wenn mehrere Bestimmungen mit unterschiedlichen Anforderungen durchzufiihren sind) kann es jedoch
entscheidend sein, die richtige Reihenfolge der Arbeitsschritte zu wahlen. In Bezug auf Bodenproben sind fiir
anorganische Parameter in ISO 11464 und fiir organische Parameter in 1SO 14507 spezifischere Verfahren
beschrieben.

Bei der Festlegung der Arbeitsschritte, die auf eine Laborprobe anzuwenden sind, um eine oder mehrere
reprasentative Priifmengen zu erhalten, sind drei Hauptschritte zu beriicksichtigen:

a) Festlegung der analytischen Anforderungen
Zuerst missen die Anforderungen der zu verwendenden Analysenverfahren festgelegt werden:
— welche Verfahren sind anzuwenden;
— wie viele Prifmengen sind erforderlich;
— die Menge und die Eigenschaften der Priifmengen, die fiir jedes Analysenverfahren notwendig sind;

— Anforderungen an die Konservierung (z. B. Zeitrahmen, Temperatur, Zugabe von Reagenzien).

ANMERKUNG 1 In Anhang D sind Hinweise auf die erforderlichen Mengen an Prifmengen und spezifische
Anforderungen der jeweiligen Analysenverfahren angefiihrt. Es wird empfohlen, mindestens die fiinffache Menge dessen
herzustellen, was an Prifmengen fir die Untersuchung bendtigt wird.

b) Festlegung der Reihenfolge der Arbeitsschritte
AnschlieBend muss nach dem FlieRdiagramm (siehe Bild 1) auf der Grundlage der Eigenschaften der
Laborprobe und der Anforderungen der Analysenverfahren die Reihenfolge der Arbeitsschritte festgelegt
werden: Jeder einzelne Arbeitsschritt dieser Abfolge ist als ein unabhdngiges Modul zu betrachten;
zulassige Module sind:
— Phasentrennung/Trennung von Fraktionen;
— Trocknen;
— Korngrofienreduzierung;
— Homogenisierung;

— Probenteilung.

ANMERKUNG 2  Aus praktischen Griinden wird empfohlen, die Parameter so zu gruppieren, dass
Untersuchungsproben mit gleichartigen Anforderungen fir mehrere Parameter hergestellt werden kénnen. Dieselbe
Untersuchungsprobe darf fur unterschiedliche Parameter verwendet werden, wenn sie die notwendigen Anforderungen
erflllt.

Haufig missen an den Laborproben verschiedene Bestimmungen durchgefiihrt werden. In diesen Fallen sind
die Module zu kombinieren und/oder zu wiederholen, um Teilproben zu erhalten, die letztendlich zu
verschiedenen Prifmengen fiihren. Um die konkrete Reihenfolge der auf eine bestimmte Probe
anzuwendenden Arbeitsschritte festzulegen, muss das FlieRdiagramm (siehe Bild 1) Anwendung finden.
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c) Auswahl der geeigneten Verfahren

Das geeignete Verfahren zur Probenaufbereitung ist in jedem Modul in Ubereinstimmung mit den
Anforderungen der entsprechenden Analysenverfahren und den Eigenschaften der Probe nach den
Anweisungen von Anhang A zu wahlen. In diesem Anhang sind Anleitungen dafiir angefiihrt, in welchem
Fall ein bestimmter Arbeitsschritt fir die Anwendung geeignet ist.

ANMERKUNG 3 Bei monolothischem Abfall kann sich die Abfolge der Arbeitsschritte auf die Probenteilung
beschranken.

6.2 Reihenfolge der Behandlungsverfahren

Das Flieiddiagramm in Bild 1 beschreibt das Verfahren zur Entscheidungsfindung hinsichtlich der spezifischen
Reihenfolge der Arbeitsschritte zur Behandlung einer bestimmten Laborprobe, um reprasentative Prifmengen
zu erhalten. Es ist auf die anfangliche Laborprobe anzuwenden und bei sdmtlichen nachfolgend bei der
Aufbereitung erhaltenen Probenfraktionen oder Teilproben in einem lterationszyklus so lange zu wiederholen,
bis samtliche analytischen Anforderungen erfiillt sind.

Falls flichtige Verbindungen oder mafig flichtige Verbindungen analysiert werden sollen, sollte dies im
Probenahmeplan bericksichtigt werden, was zu getrennten Proben fiihren kann. Im Falle einer einzelnen
Laborprobe ist besonders sorgféltig vorzugehen, um Verluste dieser fllichtigen Verbindungen wahrend der
Homogenisierung und/oder der KorngréRenreduzierung zu vermeiden. Eine vorausgehende Probenteilung
ohne Homogenisierungsschritt kann notwendig sein (siehe A.2.4, A.6.4), falls die Reprasentativitat der
restlichen Probe dadurch nicht wesentlich geandert wird.

ANMERKUNG In besonderen Fallen fiihrt die Probenteilung ohne einen Trocknungsschritt nicht zu reprasentativen
Teilproben.
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| Probenahmeplan |

v

Festlegung der analytischen
Anforderungen

Laborprobe,
Teilprobe oder Probenfraktion

Fraktionen, die weiter als einzelne
Probe(n) zu behandeln sind; die
Ergebnisse dirfen kombiniert werden,
falls anwendbar

Abschétzen der geforderten Eigen-
schaftsmerkmale der Priifmenge(n)

Ist eine
Phasentrennung/Trennung
von Fraktionen erforderlich?
(A.3.1)

J Phasentrennung/
Trennung
von Fraktionen (A.3)

Ist Trocknen
zulassig und erforderlich?
(A.4.1)

Trocknung (A.4)

Ist die KorngroRen-
reduzierung erforderlich
und anwendbar?
(A.5.1)

Korngréf3enre-
duzierung (A.5)

Ist
Homogenisieren méglich?
(A2.1)

Homogenisierung (A.2)

v

| Probenteilung (A.6)

Bei jeder
Teilprobe: Sind die
Anforderungen erfiillt?

Eine oder mehrere
Prifmengen
fir die Analyse

Eine oder mehrere Teilproben,
die noch nicht die in den entsprechenden
Analysennormen festgelegten
Anforderungen erfillen und
weiter zu behandeln sind

Bild 1 — FlieBdiagramm — Reihenfolge der Arbeitsschritte
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7 Prifbericht

Die vom Pruflabor durchgefuhrte Arbeit muss in einem Bericht enthalten sein, in dem samtliche zutreffenden
Angaben genau, klar und eindeutig dargestellt sind.

Jeder Prufbericht muss mindestens folgende Angaben enthalten:
a) Name, Anschrift und Lage der an der Vorbereitung der Priifmengen beteiligten Labore;

b) eindeutige Kennzeichnung des Berichtes (wie z.B. Seriennummer) und jeder Seite sowie die
Gesamtanzahl der Seiten des Berichtes;

c) Beschreibung und Identifikation der Laborprobe (z. B. flissig, kérnig, monolithisch);

d) Eingangsdatum der Laborprobe;

e) eine Verweisung auf diese Europaische Norm;

f) eine Verweisung auf den Probenahmebericht; falls kein Probenahmebericht verfiigbar ist, sollte ein
eindeutiger Bezug auf die Firma oder die Personen gemacht werden, die fir die Probenahme

verantwortlich sind;

g) der gesamte Arbeitsablauf und die Arbeitsbedingungen (Verfahren und Gerate), die tatsachlich bei der
Herstellung der Priifmengen aus der Laborprobe Anwendung fanden;

h) samtliche Einzelheiten, die nicht in dieser Europdischen Norm festgelegt oder die wahlfrei sind, und
andere Faktoren, die die Ergebnisse beeinflusst haben kénnten.

Fir die anschliefende Durchfiihrung der Analysen missen die Daten Uber die Herstellung der Prifmengen
zur Verfigung stehen.
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Anhang A
(normativ)

Anleitung fur die Auswahl von Verfahren zur Probenaufbereitung

A.1 Allgemeines

Die Herstellung von Untersuchungsproben aus der Laborprobe umfasst haufig eine Abfolge von
Arbeitsschritten, wie z. B. Homogenisieren, Phasentrennung, Trocknen, KorngréRenreduzierung und Proben-
teilung. In diesem Anhang sind spezielle Arten dieser Arbeitsschritte beschrieben.

Die in den Analysennormen vorgeschriebenen Verfahren zur Probenbehandlung missen auf jeden Fall
eingehalten werden.

Bei monolithischem Abfall, kann die Laborprobe aus einem oder mehreren Monolithen bestehen. Das

bedeutet, dass einige der Ublichen Probenbehandlungstechniken flr kdérnigen Abfall, abhangig von den
Anforderungen des entsprechenden analytischen Verfahrens, nicht erforderlich sind.

A.2 Homogenisierung

A.2.1 Alilgemeine Angaben

Vor jedem Arbeitsschritt, der eine Probenteilung einschlie3t (mit Ausnahme monolithischer Prifmengen), ist
ein  Homogenisierungsschritt erforderlich, um sicherzustellen, dass samtliche Teilproben bzw.
Probenfraktionen dieselben Eigenschaften und dieselbe Zusammensetzung haben. Das anzuwendende
Homogenisierungsverfahren wird in Abhangigkeit von den Eigenschaften der Probe gewahit.

In vielen Fallen kann vor dem Homogenisieren eine KorngréRenreduzierung erforderlich sein.

Wenn die Homogenisierung einer Probe zu schwierig oder sogar praktisch nicht durchflhrbar ist (z. B. wenn

die Probe Kunststoff- oder Metallstiicke enthélt), mussen deren Phasen getrennt und wie unterschiedliche
Proben behandelt werden (siehe A.3 Phasentrennung/Trennung von Fraktionen).

A.2.2 Feste Proben

A.2.21 Manuelle Homogenisierung
Wann anzuwenden
— allgemein anwendbar;

— in den Fallen, in denen mechanische Homogenisierung zum Verlust von fliichtigen Verbindungen fiihren
konnte, die von Interesse sind.

Wann nicht anzuwenden
— bei Proben mit Schichtenbildung, weil Teilchen unterschiedlicher Dichte vorliegen;

— bei Proben mit so groBen Teilchen, dass durch manuelles Mischen keine Homogenisierung erreicht
werden kann.
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Durchfiihrung

Die Probe wird mit einem geeigneten Werkzeug (z. B. Schaufel, St6Rel oder Mérser) durchmischt. Die
manuelle Homogenisierung ist sehr vorsichtig durchzufiihren, wenn das Risiko eines Verlustes von fliichtigen
Substanzen besteht.

A.2.2.2 Mechanische Homogenisierung

Wann anzuwenden

— allgemein anwendbar, besonders in Fallen, in denen die manuelle Homogenisierung ungeeignet ist;
— bei grofiem Probenumfang;

— bei festen Proben, die Teilchen von etwa der gleichen Dichte enthalten (z. B. bei Materialien, die nach
dem Schitteln keine ,Schichten” bilden).

Wann nicht anzuwenden

— bei Proben mit Schichtenbildung, weil Teilchen unterschiedlicher Dichte vorliegen; in diesem Fall, wenn
Homogenisieren nicht mdglich ist, sind die Schichten zu trennen und als unterschiedliche Proben zu
behandeln (siehe A.3 Phasentrennung/Trennung von Fraktionen);

— wenn die Prifeinrichtung zur Erwarmung der Probe flihren kann und wahrend des Prozesses Verlust an
flichtigen Analyten auftreten kann; in diesem Fall muss eine manuelle Homogenisierung durchgefuhrt
werden.

Durchfiihrung
Es ist nach den Anweisungen des Herstellers zu verfahren.

ANMERKUNG Bei kleinem Probenumfang ist auch die Verwendung einer Kugelmihle ohne Kugeln zum
Homogenisieren mdglich.

A.2.3 Fliissige Proben

A.2.3.1 Manuelle Homogenisierung

Wann anzuwenden

— bei flissigen Proben mit einer Phase und homogenem Aussehen (keine sichtbaren Teilchen).
Wann nicht anzuwenden

— bei flissigen Proben, bei denen durch Sichtpriifung Teilchen oder Emulsionen festgestellt werden kénnen,
einschlieRlich Schlamm und Aufschlammungen.

Durchfiihrung

Das Ruhren erfolgt mit einem geeigneten Werkzeug, oder die geschlossene Flasche wird geschiittelt.

A.2.3.2 Mechanische Homogenisierung
Wann anzuwenden

— bei flissigen Proben, die moglicherweise kleine Teilchen enthalten, wie Schlamm oder Aufschlammung,
die sich nicht absetzen oder innerhalb von Minuten Schichten bilden;

— bei flissigen Proben, die mehr als eine Schicht enthalten, wenn Emulsionen gebildet werden kénnen.

Documents
14 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15002:2014-01


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15002-2014-01

