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Anorganische analysemethoden / Afgewerkte olie Zwavel en halogenen

1 DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze procedure vervangt de procedure CMA/2/111/C van oktober 2018.
Zuurstofverbranding kan toegepast worden om oliemonsters te destrueren en de te bepalen
elementen in oplossing te brengen.
Voor de bepaling van halogenen en zwavel zijn de volgende Europese normmethoden van
toepassing:
e NBN EN 14582:2016 Characterization of waste - Halogen and sulfur content - Oxygen
combustion in closed systems and determination methods
e NBN EN 17813:2023 Environmental solid matrices — Determination of halogens and sulfur
by oxidative pyrohydrolytic combustion followed by ion chromatography

2 PRINCIPE

NBN EN 14582 beschrijft een verbrandingsmethode voor de bepaling van halogeen- en
zwavelgehaltes in materialen door verbranding in een gesloten systeem met zuurstof
(calorimetrische bom), en de daaropvolgende analyse van het verbrandingsproduct met behulp van
verschillende analytische technieken.

NBN EN 17813 beschrijft de oxidatieve pyrohydrolytische verbranding gevolgd door ionen
chromatografie. Het gehomogeniseerde monster wordt verbrand onder oxidatieve
omstandigheden. Voor de bepaling van fluor wordt de verbranding uitgevoerd onder
pyrohydrolytische omstandigheden. De verbrandingsgassen worden geabsorbeerd in een waterige
oplossing. Voor de bepaling van zwavel bevat de absorptieoplossing een oxiderend middel om
volledige omzetting naar sulfaat te waarborgen. Veranderingen in het volume van de
absorptieoplossing worden meegenomen in de concentratieberekeningen. De anionen (bromide,
chloride, fluoride en sulfaat) worden gescheiden door ionchromatografie en gedetecteerd met een
geleidbaarheidsdetector.

3 OPMERKINGEN

Oliemonsters kunnen een hoge viscociteit bezitten en zijn in sommige gevallen moeilijk mengbaar.
Het nemen van een deelmonster dient uitgevoerd te worden na grondig mengen van het
laboratoriummonster. Viskeuze monsters kunnen opgewarmd worden bij 40 °C in een
ultrasoonbad. Na homogenisatie dient onmiddellijk een deelmonster voor analyse genomen te
worden.

4 ANALYSEPROCEDE

De monsters worden gedestrueerd en geanalyseerd zoals beschreven in de compendiummethode
CMA/2/11/B.2.
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