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UVOD - Zakladni normy pro pripravu vyluhi = A

V ramci testovani odpadu pfipravujeme nebo jsme schopni pfipravit
v nasi laboratori vyluhy podle téchto norem:

" Norma | Zmitost | Podminkylouzeni a dalsiinformace

CSN EN 12457-1 <4 mm L/S = 2 L/kg; jednostupriovy vyluh

CSN EN 12457-2 <4 mm L/S = 10 L/kg; 24 h; jednostupriovy vyluh
CSN EN 12457-3 <4 mm L/S =2 & 8 L/kg; 6 & 18 h; dvoustup. vyluh
CSN EN 12457-4 <10mm  L/S =10 L/kg; 24 h; jednostuprnovy vyluh

CSN EN Perkolaéni vyluh zdola nahoru; @ kolony 50
<4&10 mm -
14405:2017 resp. 100 mm; vyska 300 mm; LS= 0.1 - 10 L/kg

Perkolacni vyluh zdola nahoru; @ kolony 50
resp. 100 mm; vyska 4x@; LS= 0.1 - 10 L/kg

Perkolacni vyluh zdola nahoru; @ kolony 50
resp. 100 mm; vyska 4x@; LS= 0.3 - 4 L/kg

NEN 7374:2004 < 4mm

DIN 19528:2011 < 32 mm



UVOD - Zakladni normy pro pripravu vyluhi = A

Jsme schopni pripravovat vyluhy i podle jinych norem, zejména podle
normy EPA 1311 vyluh TCLP (7oxicity Characteristic Leaching Procedure) a
podle normy EPA 1312 vyluh SPLP (Synthetic Precipitation Leach/ng
Procedure). A i ruzné kratkodobé vyluhy pro stanoveni ruznych parametru
v pudach, sedimentech, horninach.




Pripravy perkolacnich vyluhti dle P CEN/TS 14405 A

Preduprava vzorku - Priprava testovaciho vzorku

Klient by mél dodat 2,5kg laboratorni vzorek pro pripad, ze se pouzije
50mm kolona, a 10kg vzorek pro 100mm kolonu. Mél by se skladovat tak,
jak je obvyklé, nejlépe zmrazit nebo uchovavat pri teploté pod 4 °C, aby
nedosSlo k nevratnym zménam odpadu.

Pouziti 50mm nebo 100mm kolony se ridi velikosti ¢astic odpadu:

Frakce Frakce | Kolona, ktera se pouzije (s pozadovanym zmensenim
<4 mm |> 10 mm| velikosti ¢astic)

50mm kolona nebo 100mm kolona (bez zmenseni
> 95 % - : D v
velikosti castic)
50mm kolona (se zmensenim velikosti castic frakce > 4 mm),
V=B < I nebo 100mm kolona (bez zmenseni velikosti ¢astic)
< 80% <5% 100mm kolona (bez zmenseni velikosti castic)

- >5% 100mm kolona (se zmensenim velikosti castic frakce > 10 mm)
Pri drceni vzorku se musi dat pozor na kontaminaci vzorku (W, Co, Cr, Ni,
Mo, V atd.). Vlaknity a plastovy vzorek muze byt ,nadrcen“ jen po
kryogennim oSetfeni. | suSeni pfi 40 °C muze vést k oxidaci nebo
karbonizaci vzorku, v pfipadé takovychto materiald musi byt suSeni

irovédéno Vv inertni atmosfére.




Pripravy perkolacnich vyluhti dle P CEN/TS 14405 A

Testovaci davky

Z testovaného vzorku je nutné
odebrat nejméné dvé testovaci
davky. K naplnéni celé kolony je Kiloy

Ty¢ na manipu-
lace s dusadlem

zapotfebi mnozstvi analytického  Dusadlos otvorem

vzorku, ktery bude mit po stladeni ~ PrOVeHelHe TSy o
objem 0.6 L (v pfipadé pouziti g |l o
50mm kolony) nebo 2.4 L (v pfipadé Vrstvastlato- L podlozkou
pouZiti 100mm kolony). K rozdéleni Yauchoodpady fiLem

zkuSebniho vzorku se pouzije bud’ Spodni ¢ast gtz _ Privod louzici
Sté€rbinovy déli¢ nebo kvartace. kolony vody

Obr. 1: Plnéni a priprava kolonv
(Obrazek prevzat z normy [6])

Stanovenlv?usmy o Priprava kolony a jeji naplnéni - viz
Obsah susiny ve zkusebnim vzorku  obr4zek nahote a nasledujici obrazky
se stanovi obvyklym zpusobem, jeji Teplota

znalost je dulezita pfi urcovani . . L .
x Norma doporucuje provadét perkolacni
pomeru L/S. o ’ - 0
test pri laboratorni teploté 20 + 5 °C.



Plnéni perkolacni kolony - postup ALS




Spusténi perkolacniho louzeni ALS

Spusténi testu

Kolona se naplni |
demineralizovanou Cb
vodou obsaZenou v —
,zasobniku vody“ za
pouziti pistového
Cerpadla. Cely proces
je Ffizen pocitacem,
k pocatecnimu
naplnéni kolony vodou
je moZno pouZit vy33i | mnerizovans
prutok, az 10 mL/min, vody SN Ve I |
podle charakteru trojcestny ventil
vzorku odpadu. Kdyz je material odpadu v koloné zcela
,zaplaven“ vodou, cerpadlo se vypne a
k ustaveni rovhovahy systému se necha
kolona stat minimalné 3 dny.

trojcestny wventil

pistové Cerpadlo

perkolaéni kolona

vyluh 1
wyluh 2




Postup perkolac¢niho louzeni ALS

Po uplynuti této doby se nastavi prutokova rychlost pistového cerpadla na
15 + 2 cm/den (pro 50mm kolonu 0.20 = 0.03 mL/min a pro 100mm
kolonu 0.82 + 0.11 mL/min) a zapnutim cCerpadla se spusti perkolacni test.
Pfedem se navoli ¢asy, ve kterych se budou odebirat jednotlivé frakce vyluht
dle dole uvedené tabulky. V okamziku, kdy ma dojit k ukonceni odbéru
JSfrakce 1" se automaticky prepne trojcestny ventil a ,frakce 2“ se zacne
odbirat do nové vzorkovnice. Do odbéru dalsi frakce vyluhu je dostatecna
doba k tomu, aby se vzorkovnice s ,frakci 1“ odebrala a na jeji misto se

viozila nova Tab.2: Tabulka pro sbér frakci vyluhii (ing je hmotnost susiny odpadu v koloné)

vzorkovnice.
Velikosti
(objemy)
vzorkovnic se
voli podle
ocekavaného
objemu
frakce vyluhu.

Oznaceni vyluhové

Objem vyluhu [L]

Kumulativni pomér fazi L/S

frakce [L/kg susiny]
1 (0,10 £ 0,02) * mg 0,10 + 0,02
2 (0,10 £ 0,02) * mg 0,20 + 0,04
3 (0,30 £ 0,05) * mg 0,50 + 0,08
4 0,5+ 0,1) * mg 1,00 + 0,15
5 (1,0 = 0,2) * mg 2,0+ 0,3
6 (3,0 £ 0,2) * mg 5,0+ 0,4
7 (5,0 £ 0,2) *mg 10,0 £ 0,1




Priprava vyluhu pro chemicky rozbor /A
Standardné se méri pH a elektricka konduktivita kazdé frakce vyluhu,
muze byt méren i redox potencial ORP co nejdfive po odbéru. Pokud
elektricka konduktivita frakce vyluhu prekroc¢i 7500 mS/m, zméri se
objem vyluhu a vyluh se naredi tak, aby jeho konduktivita byla pod 7500
mS/m. Zfed'ovaci faktor by nemél byt vyssi nez 10. Pokud je pouzita mala
50mm kolona, muzZe byt poZzadované fedéni prvni a druhé frakce vyluhu
tak, aby bylo dostate€cné mnozstvi vyluhu pro provedeni vSech analyz.
Zred' ovaci faktor pro tyto ucely by nemél byt vétsi nez 4.

Ziskané frakce vyluhu se filtruji pres filtr o velikosti poru 0.45 pm, jak je
obvyklé i v pfipadé pfipravy vyluht podle norem.

Slepy pokus

Za ucelem kontroly, jak je provadéna cela procedura, se provadi slepy
pokus. Celé procedure se podrobuji dva vzorky (kromé predupravy
vzorku). Prazdna kolona se opatri horni a spodni casti, pripoji se hadice a
spusti se cerpadlo. Po dvou dnech se vypne cerpadlo a kolona se
vyprazdni pres spodni ¢ast jako ,prvni slepy vyluh“.

Poté se stejnym zpusobem pfipravi “druhy slepy wvyluh“. Zméri se
elektrickd konduktivita téchto slepych vyluhld. Oba vyluhy se uchovaji a
analyzuji na stejné parametry jako standardni vzorky.



Perkolacniho louzeni - cirkulace 1. vyluhu

V pripadé prvniho vyluhu (L/S
= 0.10) se zmeéri pH prvni
casti vyluhu (max. 15 mL) a
vyluh se uschova. Pozdéji se
spoji tento podil s druhym
podilem vyluhu k analyze.
Pokud se hodnota pH v prvni a
druhé casti vyluhu nelisi o vice
nez 0.5 jednotky pH,
pokracuje se ve vyluhovacim
testu. Pokud neni dosazeno
rovnovaznych podminek,
odchylka obou hodnot pH
> 0.5 jednotky pH, oznaci se
tento fakt v protokole a zvazi
se pouziti cirkula¢ni metody
dosazeni rovnovahy a/nebo
jiné zpusoby, které jsou
popsany v priloze B.4 normy.




Vypocty mnozstvi slozky uvolnéné z odpadu &

Mnozstvi kazdé slozky uvolnéné ve vSech frakcich vyluhu se
vypocita podle vzorce: U; =V, *¢; /| m,

| index oznacujici frakci vyluhu (1 az 7)
U, uvolnéné mnozstvi slozky v i-té frakci vyluhu, vztazené na
suSinu odpadu [mg/kg sus.]

V, objem i-té frakce vyluhu (L)
C; koncentrace slozky, obsazené v i-té frakci vyluhu (mg/L)
m, obsah susSiny v testované davce odpadu v koloné (kg)

Pokud koncentrace slozky v jedné nebo vice frakcich je pod mezi detekce,
provadéji se dva vypocty pro tuto slozku v téchto frakcich. Horni mez
(Upper limit U, , se pocita pro koncentraci ¢; rovne limitu detekce. Dolni
limit (Lower limit) U;, se vypocita polozenim koncentrace ¢; rovné 0.000
mg/L.

Pro kazdou analyzovanou slozku se kumulativni uvolnéné mnozstvi (ZU;)
pocCita jako soucCet hodnot U, v jednotlivych frakcich. Tam, kde je
koncentrace slozky v jedné nebo vice frakcich pod mezi detekce, provadeéji
se dva vypocty k indikaci horniho (2£U;), a spodniho (2U;), kumulativniho
limitu slozky. Je to patrné z nasledujici ukazky vysledkového protokolu.



Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu A

Attachment No. 1 to the Certificate of Analysis of the work order PR1554321

Issue date: 9t July 2015
Page: 1 from 3

Analytical Results — Leaching test according to the standard CSN P CEN/TS 14405
“Characterization of waste — Leaching behavior tests — Up-flow percolation test

(under specified conditions)”

Laboratory ID of the analysed sample: PR1554321/001
Clients ID of the analysed sample: F15002468

Sample preparation:
The tested material was crushed below 4 mm and after homogenization the aliquot part was

used to fill the column according to the standard CSN P CEN/TS 14405.

General information about the experiment|

A column has been used with an inner diameter: 5cm

Dry matter content: 95.3 %
Amount of wet sample in the column: 903.2 g
Amount of dry sample in the column: 860.7 g
Height of material in the column: 31.5cm
The experiment has been carried out at room temperature: 205°C
Average flow (permitted range = 10.6 — 13.9 mL/h) 12.3 mL/h



#

Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu

ALS

Removal of the eluates (L/S ratio removed in the permitted range)

Measurements in the eluates:

- Removal of Volume
Laboratory ID rlgiiso :'é z;?/tt;(c)l L/S in the of eluate pH [0-2] [ SE/gm]
range removed [mL] H

PR1524463002 | 0.10 0.10 0.08 -0.12 90 12.9 | 21.0 | 47900
PR1524463003 | 0.20 0.21 0.16 - 0.20 90 12.9 | 21.5 | 25000
PR1524463004 | 0.50 0.45 0.42 - 0.58 205 126 | 21.0 | 14700
PR1524463005 1.0 1.00 0.85-1.15 480 1.8 | 215 8070
PR1524463006 2.0 1.83 1.70 - 2.30 710 11.9 | 22.9 7380
PR1524463007 5.0 4.97 4.60 -5.40 2700 11.9 | 22.8 6920
PR1524463008 | 10.0 9.96 9.90-10.10 4300 11.9 | 25.0 6430

Comments:

pH of the first 15 mL: 13.1

pH of the rest eluate L/S = 0.10: 12.9

Equilibrium achieved (the difference of pH values above is less than 0.5)




Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu A

Attachment No. 1 to the Certificate of Analysis of the work order PR1554321

Issue date:
Page:

oth July 2015

2 from 3

2.40

Concentration of pollutants [ug/L] in eluates

As 7.80 <1 <1 <1 <1 <1
Ba | 2350 1640 1970 1750 2420 1700 1420
Cd | 06 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5
. Cr 472.0 134.0 42.3 11.70 12.4 10.8 11.0
Co 7.12 1.94 0.850 <0.5 <0.5 <0.5 <0.5
Cu | 299 74.2 28.2 1 8.3 5.6 4.6
Hg | 0.435 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 0.055
Mo 952 281 103 38.4 25 23.5 14.6
Ni 394 10.1 3.9 3.6 <3 <3 <3




Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu A

Ni 39.4 10.1 3.9 3.6 <3 <3 <3
Pb 34.8 11.6 4.7 6.9 T3 3.3 11.6
Sb 21.40 12.1 12.80 5.10 4.1 4.4 3.9
Se 13.7 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Vv 13.6 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Zn 981 192 123 132 125 116 144.0
DOC | 470000 174000 80800 30100 16100 2790 8840
PHI <20 <20 <10 <5 <5 <5 <5
TDS | 12400000 | 6960000 | 3580000 | 2080000 | 1710000 | 1630000 | 1620000
Cl 14700 8160 6760 3080 2230 1650 1120
F <4000 <2000 <1000 527 468 485 416
S04 172000 67800 23900 7520 5120 3810 6620
Remarks:

DOC - Dissolved Organic Carbon
PHI — Phenol Index
TDS - Total Dissolved Solids



Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu A

Attachment No. 1 to the Certificate of Analysis of the work order PR1554321

Issue date: 9t July 2015
Page: 3 from 3
=
Cumulative amount leached [mg/kg DW]
L/S 0.10 0.20 0.50 1.00 2.00 5.00 10.00
As | 000081 | 0-000816- | 0.00139- 0.00139- 0.00139- 0.00139- 0.00139-
' 0.000920 0.00149 0.00205 0.00287 0.00601 0.0110
Ba 0.246 0.417 0.886 1.86 3.86 919 16.3
cd | 0.0000838 | ©:0000638- | 0.0000638- | 0.0000638- | 0.0000638- | 0.0000638- | 0.0000638-
' 0.000116 0.000235 0.000514 0.000926 0.00249 0.00499
Cr D.0494 0.0634 0.0734 0.0800 0.0902 0.124 0.179
0.00115- 0.00115- 0.00115- 0.00115-
R 0000744 | 0000347 0.80115 0.00143 0.00184 0.00341 0.00591
Cu 0.0313 0.0390 0.0457 0.0519 0.0587 0.0763 0.0993
H 0.0000455 0.0000455- | 0.0000455- | 0.0000455- | 0.0000455- | 0.0000455- | 0.000320-
- ' 0.0000465 | 0.0000489 | 0.0000545 | 0.0000627 | 0.0000941 | 0.000369
Mo 0.100 0.129 0.153 0.175 0.195 0.269 0.342
- 0.00811- 0.00811- 0.00811-
Ni 0.00412 0.00518 0.00610 0.00811 0.0106 0.0200 0.0350
Pb 0.00364 0.00485 0.00597 0.00982 0.0158 0.0262 0.0841
Sh 0.00224 0.00350 0.00655 0.00940 0.0128 0.0266 0.0461




Ukazka protokolu perkolacniho testu odpadu A

Se 0.00143 0.00143- 0.00143- 0.00143- 0.00143- 0.00143- 0.00143-
0.00196 0.00315 0.00593 0.0101 0.0257 0.0507
v 0.00142 0.00142- 0.00142- 0.00142- 0.00142- 0.00142- 0.00142-
0.00194 0.00314 0.005892 0.0100 0.0257 0.0507
Zn 0.103 0.123 0.152 0.226 0.329 0.693 1.41
DOC 49.1 67.3 86.6 103 147 125 170
PHI | 0-0.00209 | 0-0.00418 | 0-0.00656 | 0-0.00935 0-0.0135 0-0.0292 0-0.0541
TDS 1297 2024 2877 4037 5447 10560 18653
Cl 1.54 2.39 4.00 5.72 7.56 12.7 18.3
F 0-0.418 0-0.627 0-0.866 0.294-1.16 | 0.680-1.55 | 2.20-3.07 4.28-5.15
S04 18.0 25.1 30.8 35.0 39.2 91.1 84.2

evaluation as zero (0.000 pg/L).

The end of result part of the attachment of the Certificate of Analysis
Remarks:

All the leaching experiments as well as the chemical analyses were performed in ALS Czech
Republic, s.r.o.

When only 1 value is given in the “cumulative amount table” above it means that the analysis
of this parameter in the given fraction and in all the previous fractions were greater than LoD.

If lower level in the “cumulative amount table” above is given it corresponds to the evaluation
when the “less than results” of analyses of individual parameters are taken into the

If upper level in the “cumulative amount table” above is given it corresponds to the evaluation
when the “less than results” of analyses of individual parameters are taken into the
evaluation as the values of the reported limit of detection (LOR).




Perkolacniho louZeni - detaily DIPER 3K/100® A

Predni Cast _ J 1 ,,::.'73 -.Z:adni cast
' , g )




Dalsi normy pro provadeéni perkolacnich vyluhu A

Priprava perkola¢niho vyluhu podle holandské normy NEN 7373:2004 se

od pfipravy vyluhu dle zde uvedené normy CSN EN 14405:2017 lisi

v téchto bodech:

> Zrnitost odpadu pod 4 mm; pri vétsi zrnitosti castic odpadu je vzorek
nadrcen pod 4 mm.

> Vyska sloupce vzorku v koloné jen 20 cm (4x vnitfni prumér); trvani
testu 3 tydny, nebot maximalni pomér L/S = 4.0 L/kg.

> Potrfebné mnozstvi vzorku 0.50 kg oproti 2.5 kg pro 50mm kolonu.

Tab. 3: Nejdulezitéjsi pozadavky na perkolacni louZeni podle némecké normy
DIN 19528

PFI’p rava pe rko I aEn Ilh o Spolecné testovani vyluhovani anorganickych a
WI u h u poiad Ovana'_ Oblast pusobnosti organickych latek. Maximalni velikost zrna do 32 mm

w z (kdyzZ je zrnitost vétSinez 32 mm, je drceni mozné).
podle némecké nor- ——— —
Zakladni charakteristika

my DI N 'I 9 5 2 8’ se | (odpadu)- kompletni g-tz;r'i:-rgl—(:cz-e;ul_{}t:gs- L/S=0.30+0.05:1.0+0.2:2.0

od postupu dle zde .

Testovani splnénikritérii | Jedna frakce eluatu proL/S=2.0L/kg

uvedené normy I|§|, Vnitini prumér 5 - 10 cm (minimalné 2x maximalni
VI'CG nejd ﬁ Ieiltéjgl' Rozmeéry kolony prumér zrna.).

v ’ . Vyskavzorku v koloné min. 4 x prumér kolony.
pozad aka JSOU V€ | poba saturace 2h

vedlejsi tabulce. Kontaktni cas 5h



Systémy pro perkolacni louzZeni DIPER
DEKUJEME ZA POZORNOST!

Veskeré dotazy na provadeéni
perkolacnich vyluht smérujte na
Ing. Tomase Boudu, CSc.:
www.ALSglobal.cz
Tomas.Bouda@ALSglobal.com

+420 602 144 727 p—
i

00 DIPER 4K/50°

Technické problémy tykajici se sytému
DIPER 3K/100® ¢i DIPER 4K/50® a jejich
dodani smérujte na

ing. Petra Podhajeckého, CSc.:
www.DIRAM.cz DIRAM@DIRAM.cz
+420 603 713 834

/| DIPER 3K/100®

>
-
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