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Anorganische analysemethoden / Vaste stoffen Kolomproef bouwstof

4 APPARATUUR EN MATERIAAL

De hierna genoemde toestellen en hulpmiddelen moeten voor gebruik zijn gecontroleerd op goede
werking en afwezigheid van storende elementen die het resultaat van de proef kunnen
beinvloeden.

De onder 4.6, 4.7 en 4.8 genoemde toestellen moeten tevens gekalibreerd zijn.

4.1 kolom uit glas of plastic (bijv. PMMA, PTFE) met een vulbare hoogte van ten minste 4 maal
de binnendiameter, voorzien van verstelbare afsluiters waarin filters (4.2 en/of 4.3) kunnen
worden aangebracht. Kolommen met binnendiameter van 5 £ 0.5 cm zijn aanbevolen.

Opmerking: Andere kolomformaten zijn mogelijk, zolang rekening wordt gehouden dat de binnendiameter van de
kolom 10 maal groter is dan de korrelgrootte van het vulmateriaal, en dat de kolom een vulbare hoogte bezit van
ten minste 4 maal de binnendiameter.

4.2 niet eerder gebruikte membraanfilters voor voor in-line of off-line filtratie van de eluaten,
met een poriéngrootte van 0,45 um

4.3  voorfilters voor de kolom (4.1) met een poriéngrootte van tussen 1,5 um en 8 um

4.4 pomp (peristaltische of gelijkwaardig), met een instelbare en afleesbare capaciteit tussen 0
ml/h en 50 ml/h

4.5 afsluitbare glazen of plastic (bijv. HDPE, PP, PTFE, PET) recipiénten voor het opvangen van de
eluaten en voor het conserveren van de eluaten.
Voor anorganische componenten worden flessen van PE geprefereerd, behalve voor stalen
waarin Hg wordt geanalyseerd

4.6 analytische balans met een meetgebied tot ten minste 1000 g en een meetnauwkeurigheid
beter dan + 10 mg

4.7 pH-meter met een meetnauwkeurigheid beter dan + 0,05 pH-eenheden

4.8 geleidbaarheidsmeter met een meetnauwkeurigheid beter dan 5 uS/cm

4.9  kunststof slangmateriaal

4.10 breekapparatuur: bijv. kaakbreker

4.11 zeefapparatuur met nominale maaswijdte van 4 mm

4.12 monsterverdeler of uitrusting om te kwarteren (facultatief)

5 REAGENTIA

5.1 ultra puur water: gedemineraliseerd water, gedistilleerd water of water met een zelfde
zuiverheid (5 < pH < 7), met een geleidbaarheid van ten hoogste 5 uS/cm.

6 MONSTERBEHANDELING

6.1 MONSTERNEMING

De monsterneming moet gebeuren volgens gebruikelijke monsternemingsprocedures om een
representatief laboratoriummonster te bekomen.
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Het materiaal dat in het labo toekomt (laboratoriummonster) moet tenminste 2,5 kg droge stof
bedragen (in het geval een kolom met diameter van 5 cm wordt gebruikt). Gebruik een
monsterverdeler of kwarteer om het materiaal verder op te splitsen.

6.2  IMIONSTERBEREIDING

De kolomproef wordt bij voorkeur uitgevoerd op een analysemonster in dezelfde toestand zoals
het materiaal aan het laboratorium overhandigd werd (korrelgrootte, vochtgehalte). Indien het
monster waaruit het analysemonster wordt verkregen een voorbehandeling (bijv. verkleinen van
de deeltjesgrootte) moet ondergaan, wordt verwezen naar de  werkwijzen
monstervoorbehandeling zoals beschreven in CMA/5/A.1 t.e.m. A.9.

Voor de uitvoering van deze methode moet ten minste 95% (massa) van het analysemonster een
deeltjesgrootte hebben kleiner dan 4 mm. Hiertoe wordt het materiaal (laboratoriummonster)
gezeefd en wordt de zeefrest gewogen. Indien de zeefrest minder dan 5% (massa) bedraagt, wordt
de zeefrest terug bij de zeefdoorval gevoegd en gehomogeniseerd.
Indien het grovere materiaal (zeefrest) meer dan 5% (massa) bedraagt, wordt de volledige grovere
fractie verkleind. Het materiaal mag in geen geval fijngemalen worden. Niet-breekbaar materiaal
(bijv. metallische deeltjes zoals moeren, bouten, schroot) wordt verwijderd en het gewicht en de
aard ervan wordt genoteerd. Na eventuele verkleining wordt het verkleinde en het gezeefde
materiaal samengebracht en gehomogeniseerd (met uitzondering van het niet-breekbaar
materiaal). Uit dit gehomogeniseerde materiaal wordt het analysemonster genomen.

Indien het materiaal niet kan worden gebroken of gezeefd omwille van zijn vochtigheid, mag het
worden voorgedroogd. Dit mag niet bij hogere temperatuur dan 40°C gebeuren.

Afhankelijk van de maximum korrelgrootte kan het nodig zijn om de grovere deeltjes te verkleinen
om zo te voldoen aan de regels voor monsterneming.

Ten gevolge van het breken en zeven kan contaminatie van het materiaal optreden zodanig dat dit
de uitloging van belangrijke componenten beinvioedt, bijv. Co en W bij kaakbrekers uitgerust in
wolfraamcarbide, of Cr, Ni, Mo en V uit roestvaststalen breektoestellen.

Vezelachtige materialen en plastics kunnen meestal verkleind worden na cryogene behandeling.
Drogen kan leiden tot oxidatie en/of carbonatatie. Indien het materiaal als niet-geoxideerd of niet-
gecarbonateerd materiaal dient getest te worden, moet het droogproces onder inerte atmosfeer
uitgevoerd worden.

6.3  BEPALING VAN HET DROGE STOF GEHALTE (%)

Het analysemonster bekomen na 6.2 wordt niet verder gedroogd.

Het droge stofgehalte ds van het analysemonster moet bepaald worden op een separaat
deelmonster dat gedroogd is bij (105 + 5)°C volgens CMA 2/1I/A.1 (droogrest).
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hoeveelheden van een bepaalde component, zoals berekend met formule (3), en de
oorspronkelijke gehalten van die component in het analysemonster, kan de relatieve uitloging in de
kolomproef worden berekend met de formule:

E .
REki = S—le 100% (4)

0

waarin:

RE« = het percentage van een uitgeloogde component in eluaatfractie i van de kolomproef ten
opzichte van het oorspronkelijke gehalte in het analysemonster;

Ex = de uitgeloogde hoeveelheid van die component per hoeveelheid analysemonster in mg per kg
droge stof, in de eluaatfractie i van de kolomproef;

So = het oorspronkelijke gehalte van die component in het analysemonster, in mg per kg droge stof.
Dit gehalte moet zijn bepaald na een volledige ontsluiting, gevolgd door een analysemethode.

9 KWALITEITSCONTROLE

e Opvolging van de waterkwaliteit conform de gestelde eisen in §5.1.

e Opvolging van de temperatuur van het laboratorium conform de gestelde eis in §7.2.

e Regelmatige controle van het doorstromingsdebiet van kolom conform de eis in formule 2 in
§7.2.3

e 1x/maand (als er proeven lopen) wordt een procedure blanco volgens 7.4 uitgevoerd.

e 2 a 6 x/jaar (frequentie afstemmen op aantal uitgevoerde proeven) wordt een reéel
controlemonster uitloging opgestart. Hierbij worden minimaal pH en geleidbaarheid
opgevolgd, alsook 2 relevante metalen (in functie van de uitloogbaarheid van het
controlemonster) met concentratieniveau miniaal 2 x groter dan de bepalingsgrens.

e Facultatief: duplometing kolomproef op een routinemonster.

10 VERSLAG

Het verslag moet ten minste de volgende gegevens bevatten:

e verwijzing naar de referentie in het CMA, indien de kolomproef niet volledig conform werd
uitgevoerd moeten alle afwijkingen gemotiveerd worden zoniet mag niet naar de referentie
verwezen worden;

e voorbehandeling van het analysemonster (methode van verkleinen, inclusief het drogen indien
dit nodig was, fractie > 4 mm, fractie niet-breekbaar, methode van verdelen, droge stofgehalte
in %);

e tijdsduur van de kolomproef (begin - einde);

e de afzonderlijke fracties (7) met hun respectievelijke L/S-waarden afgerond op maximum 2
significante cijfers;

e pH en geleidbaarheid van het eluaat per fractie;

e de onderzochte componenten en hun bepalingsgrenzen in het eluaat;

e de gemeten concentraties (in mg/l of pg/l, zoals gewenst) en uitgeloogde hoeveelheid per
fractie (in mg/kg ds) van de onderzochte componenten op maximum 2 significante cijfers;
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E
de berekende cumulatieve emissie van de onderzochte componenten EL/Sle:Z ki (in

mg/kg ds) bij de overeenstemmende L/S-waarden. Bij analyseresultaten onder de
E,

bepalingsgrens (8) moeten voor de cumulatieve emissie EL/S=10 :Z zowel een

ondergrens als bovengrens aangegeven worden.
REFERENTIES

NBN EN 14405:2017 - Characterization of waste — Leaching behaviour test — Up-flow
percolation test (under specified conditions)

NEN 7373:2004 — Uitloogkarakteristieken - Bepaling van de uitloging van anorganische
componenten uit poeder- en korrelvormige materialen met een kolomproef - Vaste grond- en
steenachtige materialen
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