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Emissionen aus stationaren Quellen - Bestimmung der Gesamtemission von As, Cd,
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Inhalt Seite
| 000 0 0BT LT Y0 o) o o 8
00 1T L3 U D, 10
1 ANWendungsbereiCh..... s ————————————————————— 11
2 NOTrmMative VEIWeISUNZEIN ..uuuicirireiscsmssssssssssssssssssssssssssssassssssssss e s sasssssssssssess sas s e sasas e sassssesssassssesssassssssasasss 11
3 Begriffe, Symbole und ADKUIZUNGEN.....c.coumimsmsmsmmsssmsmssssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssseses 12
3.1 2770 T (. 12
3.2 SYIMDOIE .S 13
3.3 ADKUITZUIIZEIL cuvuveiucisessrsssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssssssssssseassssssssssssssesss seseassss e e asmas e eass SRR SRR SR SRR R R SR BE R AR R R RS 14
4 Kurzbeschreibung......onsssss s aes 15
5 Gerite Und ChemMiKalien.... s s s s 15
5.1 AllZEIMEINES ... RS 15
5.2 Chemikalien und Filtermaterial ... 19
6 ProbenahmeapParatur. ... i s sas s s s sms s sn s s n RS RS 21
6.1 Allgemeine ANfOrdertungen ... 21
6.2 Gerite fiir die isokinetische Probenahme.........ccoovnsssssssssss 21
6.3 Absorber und AbSOrptionSGrad ..o ————————————————_———— 22
7 Reinigung der Probenahmeapparatur vor der Probenahme..........ccoocunmnmnmnmnmnmnmsmmssssss 23
8 2] 2 11 o) 23
8.1 Allgemeine ANfOrderUNGEN .. .cccumsssmsmsmsmssssmsmssssssssssssssssssssssssrssss s s s R R R e E AR SRR AR R RS 23
8.2 Behandlung und Aufbau der Probenahmeapparatur ... 24
8.3 Durchfiihrung der Probenahme ... 25
8.4 Abbau der Probenahmeapparatur ... 25
o L V1 =3 0T 0 o LT, 25
8.4.2 Zerlegung des FIltergehauses......uunnnnmmmsssssssssssss s sssass 25
8.4.3 Spiilung der Probenahmeapparatur ... 26
8.4.4 Spiilung der Verbindung zu dem ersten ADSOTIDEr ........ccummmmmmsmmsssss————s 26
8.4.5 Handhabungen von Absorptionslosungen der AbSOrber ... ———————————— 26
8.5 L 03 T0 L0 D000 AT ot 0 0] ) . 27
8.6 Anforderungen fiir die Lagerung der Proben........ccummmmmmmmssmssssssssssssssssssss 27
8.7 Probenvorbehandlung vor der ANalySe ... 27
8.7.1  AlIZEIMEINES ...t AR 27
8.7.2 Vorreinigung der fiir den Aufschluss benotigten Gerate........mmmmmm————————— 27
8.7.3 Behandlung des zertifizierten Referenzmaterials und des Filters ..., 27
8.7.4 Vorbehandlung der AbSOrptionSloSUNGEN ... sasas 30
8.7.5 Vorbehandlungen der SPpUlloSUNZEN.......ccviiimiimim s ————————————— 30
8.8 L B2 £ 30
9 Angabe der ErgebniSSe ... s s ss st s ssassas s sssses 32
10 5 008 {0 ) 0 (ol 35
Anhang A (informativ) Beispiele fiir AbSorptionsgefafle ........coimn———— 37

Anhang B (informativ) Systeme fiir die isokinetische Probenahmeapparatur und

Dichtheitspriiffungsverfahren....... v ——————————————— 38



B.1 Systeme fiir die isokinetische Probenahmeapparatur ... 38

B.2 Dichtigkeitspriifungsverfahren ... ————— 39
Anhang C (informativ) Verfahren zur Vorreinigung der Probenahmeapparatur im

Laboratorium und Bestimmung des Absorptionsgrades ... 43
C1 AlLGEIMEINES ...ceiresesesesssassisisisssss s s e s a s A AR RS R R R E SRR SRR RERERESEAEREAERRSARAS SRR AR RS AR 43
C.2 L0817 111 1221 ) 43
O R 1 1 =<3 1T 0 o LT 43
O 0111 1 1 0 43
C.2.3 Verdinntes KONIGSWaSSer ... s s st s s s 43
C.2.4 Laboratoriums-ReinigungsSloSUNE ......cocumimsmsmsmssmsmsmsmmsmsmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 43
C.2.5 Verdiinnung von WasserstoffperoXid.......cmmmmmmssssssssssssssssssssssssssss 43
O ST 0111 1 11 o 43
C.3 ) o 44
O 700 T T4y £ 1) ) 1 1 44
O J07 N V4] £ 1) ) 1 44
O 705 TR /) o 21 1) (=) (T 44
C4 Absorptions- und Aufbewahrungsgefafde .......comm————————————————— 44
O 0 T V) 11D ) 1 1 44
O 0 VA £ 1) ) 1 44
O 0 TR V4] £ 1) ) 1 44
O 0 S V) £ 1) ) 4 45
Anhang D (informativ) Messergebnisse der beiden Feldversuche.........c, 46
D.1 BN F o) 14 1= 0 T, 46
D.2 F X0 2T0) g 010 10D 11724 - U 46
D.3 WiederNOIPrazZiSIoN. .o 47
D.4 20 o7 U Tad 11 00 14 ) () . 48
Anhang E (informativ) Vorversuche zur Bestimmung der Effizienz, des Aufschlusses und der

Leistungsfihigkeit des analytischen Verfahrens. ... 50
E.1 Analytische Effizienz von Referenzmaterialien ... 50
E.2 Kommentare zu den Daten der Feldstudie ... 52
D L V1 =3 1T 0 o LT 52
E.2.2 Vorbehandlungen und ANAlYSe......msss s ssssssssssssssasssns 54
E.2.3  ADSOrpONSZIrad.. i s s R R R 54
| D S\ Tod (40 T e o) 1/ 54
E.2.5 Wiederholprizision und VergleiChSpraziSion ... 54
Anhang F (informativ) Beispiel fiir die Bewertung der Konformitit des

Standardreferenzverfalrens....... s ———————————————— 55
F.1 08D 01 1= LD 55
F.2 Erforderliche Elemente fiir die Bestimmung der Unsicherheit — Modellgleichung................... 55
F.3 Beispiel fiir eine Unsicherheitsberechnung im Falle eines Probenahmesystems aus dem

031 ] 0 0] T 55
0 200 T V1 =3 0T 0 o LT 55
F.3.2 Bestimmung der ModellgleiChuUngen ... 56
F.3.3 Gleichungen zur Berechnung der kombinierten Unsicherheiten von Gasvolumen, die

unter Normbedingungen gemesSen WUIAEN ...cucuummssssmsmssssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 59
F.3.4 Gleichungen zur Berechnung der kombinierten Unsicherheiten von Konzentrationen........... 61
F.3.5 Quantifizierung der Elemente der Standardunsicherheit ..., 66
F.4 Schitzung der Messunsicherheit bei Verwendung eines Hauptstrom-

Probenahmeverfalrens ... —————————— 79
Fi4.1  AllZEIMEINES. .. A SRR RS R AR RRRRRRR R R SRR 79
F.4.2 Bestimmung der Modellgleichungen ... 79
F.4.3 Gleichungen zur Berechnung der kombinierten Unsicherheiten von Gasvolumen, die

unter Normbedingungen gemesSen WU .......ocommmsmsmsssmsssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 80
F.4.4 Gleichungen zur Berechnung der kombinierten Unsicherheiten von Konzentrationen........... 81
Anhang G (normativ) Bestimmung und Angabe von Nachweis- und Bestimmungsgrenzen.................. 85

-2-



G.1 Einfiihrung von Nachweis- und BestimmungSgreNnzZen ... 85

G.2 Nachweisgrenze (en: limit of detection, LOD) ... 86
G.3 Bestimmungsgrenze (en: limit of quantification, LOQ) ......cccuursmsmsmsmsmssmsssmsmsssssmssssssmsssssssssssssssssssassess 86
G.4 Regeln fiir die Zusammenrechnung der verschiedenen Teile einer

Probenahmeapparatur fiir Metalle, wenn die Werte bei LoQ oder darunter liegen................... 87
Anhang H (informativ) Alternative Aufschlussverfahren fiir die Filter durch Verwendung einer

Aufschlussmischung ohne HF [3],[4].cccurmsmmsmsmsmmsmsmsssmssssssssmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssseses 90
H.1 Hintergrund zum alternativen Verfahren ... 90
H.2 REAGENZICI ... RS RS 90
H.3 AUTSChIUSS A€S FIILETS.cuiiciiimrrmsmssssmssmssssssssssssssssssssssss s ssssssss s s s s s ss s s e e sms s 90
H.4 L3 1 ] . 920
BT ) a2 1D 000 003 T 91
Bilder
Bild 1 — Ablaufschema des analytischen Verfahrens........mmmmsmssmssssssssssssss 32
Bild A.1 — Beispiel fiir Impinger und Frittengaswaschflaschen ..., 37
Bild B.1 — Beispiele fiir die isokinetische Probenahmeapparatur ... 38

Bild B.2 — Maximaler erlaubter Druckanstieg je Minute wihrend der Dichtigkeitspriifung bei

einer UndichtigKeit VON 2 Y. 40
Bild G.1 — Vereinfachte Probenahmeapparatur mit mehreren Komponenten..........cummmmmssmssesenss 87
Bild G.2 — Vergleich der Konzentrationen mit der Feldblindwertprobe..........ccummmmmmmnm. 88
Tabellen
Tabelle 1 — Zusitzliche Leistungskriterien fiir EN 14385......cccummmmmmmmsmmsmsssmsssssssssssssssssssssssses 35

Tabelle D.1 — Mittlere Werte der Absorptionsgrade (Anteile der zu bestimmenden Elemente in
den Gaswaschflaschen 1 und 2, ausgedriickt als Massenanteil in Prozent von allen drei

L0 R T ud 1 E= T o 4 = 1 46
Tabelle D.2 — WiederholPraziSion ... 47
Tabelle D.3 — VergleiChSPraziSion ... s ssssass 48
Tabelle E.1 — Referenzprobe (BCR, Mischung und LOSUNg).......c.cccimmnmmnmmmmmmmssssssssssss 50
Tabelle E.2 — Messergebnisse von BCR 176, Mischungen und LOSUNGEN ........cucusmsmsmssssmsmsmssssmsessssssssssssssseses 51
Tabelle E.3 — Messergebnisse von den Referenzproben ... 52
Tabelle F.1 — Ergebnisse der Analyse und die damit verbundenen Unsicherheiten..........cccouersrsnsnenes 67
Tabelle F.2 — Beispiele fiir Messbedingungen und VerfahrenskenngrofRen......ccumsmssmsmsmsmssssssssesssssseses 69
Tabelle F.3 — Berechnung der Konzentrationen ... 71
Tabelle F.4 — Werte der Empfindlichkeitskoeffizienten.........mmmssssssssssem 71



Tabelle F.5 — Berechnung der Unsicherheiten, die mit den Parametern der Probenahme in

Verbindung Stehen ... ————————— 73
Tabelle F.6 — Unsicherheiten verbunden mit der Cd+TI-Konzentration.......coeruesmmssmmsssssssmsssssssssssssssses 75
Tabelle F.7 — Unsicherheiten verbunden mit As+Cr+Co+Cu+Mn+Ni+Pb+Sb+V-Konzentration........... 77

Tabelle G.1 — Hypothetisches Beispiel zum Vergleich des Messergebnisses mit dem
L2 0 10) 0000 ) o . 89



		2026-04-29T09:10:13+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




