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V tomto pfisp&vku je porovnana pfiprava vyluhu dle CSN EN
12457-4 ,Charakterizace odpadu — Vyluhovani — Ovérovaci zkouska
vyluho-vatelnosti zrnitych odpadi a kali Cdst 4: Jednostupriova
vsadkova zkouska pri poméru kapalné a pevné faze 10 L/kg pro
materialy se zrnitosti mensi nez 10 mm (bez zmenseni velikosti
castic, nebo s nim)*“

s pfipravou vyluhu podle normy CSN EN 12457-3 ,Charakterizace
odpadu — Vyluhovani — Ovérovaci zkouska vyluhovatelnosti zrnitych
odpadi a kalii Cast 3: Dvoustupriovd vsddkovd zkouska pfFi
pomérech kapalné a pevné faze 2 L/kg a 8 L/kg pro materialy
S vysokym obsahem susiny a zrnitosti mensi nez 4 mm (bez
zmenseni velikosti ¢astic, nebo s nim)“.

Pripravu dvoustupriového vyluhu provadime v naSi laboratofi pro
potfeby nasSich skandinavskych zakazniku. Jsou diskutovany rozdily
v pfipravé obou typu vyluhu, jejich prednosti a nedostatky.
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO MNOZSTVI
POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

Zrnitost zkouseného vzorku zavisi na jeho navazce, se

zvySujici zrnitosti by méla obecné rust s druhou a vysSi mocninou
efektivni velikosti zrna.

Upravy zkou$eného vzorku pro pfipravu vodného vyluhu podle
norem CSN EN 12457-4 a CSN EN 12457-3 se lidi jen ve vystupni
velikosti ¢astic. Podle CSN EN 12457-4 se vyluh pfipravuje z materidlu,
jehoz velikost Casti je alespon z 95 % mensi nez 10 mm. V pripadé
normy CSN EN 12457-3 je pozadovana velikost astic 4 mm. Ma-li
material zrnitost z vice nez 5 % vetsi nez je pozadovano, musi se
nadsitna frakce nadrtit pod 10 mm resp. pod 4 mm. Postupy podle obou

norem jsou obdobng, lisi se jen velikost sita, kterym se testuje vysledna
zrnitost materialu.
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UPRAVA VZORKU PODLE OBOU NOREM

CSN EN 12457-3 CSN EN 12457-4
Pozadavek na zrnitost Pozadavek na zrnitost
Z 95 % mensSi nez 4 mm Z 95 % mensi nez 10 mm

Je nadsitné frakce vice nez 5 %?

ANO NE
Je-li vzorek pfilis vihky,
ususi se pri max. 40 C

Z nadsitné frakce se odeberou

nerozlozitelné primeési a nadrti Stanovi se susina a jde se
se pod 4 mm resp. pod 10 mm. na pripravu vyluhu
Podsitna a nadsitna frakce se spoji. @

Stanovi se susina a jde se
na pripravu vyluhu.
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PRIPRAVA VYLUHU PODLE OBOU NOREM

CSN EN 12457-3 CSN EN 12457-4

Stanoveni susiny, musi byt DR > 33.3 % Stanoveni susiny, musi byt DR > 10.0 %
1. stupen L/S=2L/kqg, 6 hod, 5-10 rpm Jednostupnové vyluhovani L/S= 10 kqg/L
My =175 5 g, pfida se L,=My*(3-100/DR) 24 hod, 5-10 rpm, L,,=My*(11-100/DR),
vody My dle pozadovaného objemu eluatu

15min usazovani, separace eluatu filtraci pres filtr 0.45 uym

Objem eluatu VE, typicky je 175 - 225 mL. Postup je obdobny, ale vzhledem

Filtrace vétsinou nestaci a pouzije se nejprve Kk poméru L/S=10 kg/L je separace vyluhu

centrifugace a nékdy téz predfiltrace. jednodussi, i kdyz obvykle centrifugace a
predfiltrace je nutna téz!

2. stupenn L/S=8L/kg, 18 hod, 5-10 rpm

Ke zbytu vzorku i s filtry se prida Lg=1400 mL

vody, dalSi postup separace kapalné faze

je podobny a i kdyz je obsah vodné faze

vétsi, centrifugace a predfiltrace je obvykle

téz nutna.




Schéma postupu pro EN 12457-3

Postup dle
CSN EN 12457-3

Vizorek se vysuli

'

Vzorek se prosoe
sitem 4 mm
ponecha se frakce pod 4 mm

v

Z nadalitng frakce se odebero nerozdriteiny matendd (nap! J

kousky kovu) & zaznamena se jeho hmotnost (v %)

v

Nadsitna frakce se rozdrtl na velikost pod 4 mm a viechny podsiing
frakoe se spoyl, venikne zkudebnl vaorok

Analyticky vzorek pro siano-
veni susiny se vysusi v su-
$amé ph 105 " C 25 " C =
podie ISO 11465 nebo podie |¢—— Ng ————
EN 12880 pro kaly. Vypolita
s vibkos! vaorky  Tento
analyticky vzorek se dale
nepouliva

Laboratorn| vzorek
minimaing 2 kg (%)
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e
P teplotd . N /oy 95 % hmotnosi
neplosahujici 40" C P — o _\ et &4 T P -~
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Jo znama \.mhnm ~—
vZorku? =
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Urel se minimainl otgem vwiuhu o paladavane analyzy s ohledem
na me2s stanovitelnost analytickych metod

—

(*) vico ne2 2 kg se pola
duje, pokud je podil neroz-
drifteinych latek vysoky

vany objem vwiuhu
nebo pokud sa budes o

Vypotie se hmotnost analytického vzorku My, a objemy vyluhovacl
kapakny L; a Ly pro pomér 2 UVkg 2 2 % phl prvnim vyluhovini
a pro celkovy pomér 10 kg £ 2 % ZjiSténou vihkast vzorku a poZado-

vadét vice zkousek

Y

Phipravi se analyticky vaorek hmotnost My,
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Postup dle CSN EN 12457-3
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Provede sé slepe slEnove-
ni: 0,44 | (prvni krok)
8 1,50 1 (druny krok) vylu-
hovaci kapaliny se podrob apé .
colému postupu (kromé Ne - avb;:gn:&:d:‘fv%? e
prosévani, drceni o délani \\ A /
veetnd anatyz vyluhu) e

| |

| A

J

| Pevna fidzo poutitého analytickébo
vzorku & poudisé filtry se kvantitatived
plevedou do vaorkovnice na 2 |

¥

Phpraveny analyticky vzorek (My < 4 mm)
se plovede do vzorkovnice ng 0.5 1

Do vzorkovnice se phida obyem kapalny ] A 4
(Ls) Pro vypotteny celkovy pomér LUS | Do vzorkovrice se piidd objem vyluhovact kapaliny ]
1W0Wg22% J (L3) vypoétany pro pomdr L/S 2 Vkg £ 2 %
Vaorkovnice se u:rfu a fepe 30 * 1
| 18h+05h |mGmmseu.‘anealteoosecn:0.5h }
¥ ; - )
| Suspendované pewné Castice se nechayl Suspendovand pevné Lastice sa nechajl usadit (15 £ 5) min ]
unadit (15 2 S)min -
s Y
s Vituh se zfiltrujo (0,45 pm) & zméli '
Vituh se 2filtru A azmiéli o *
‘ o:o objern w}:ﬂ‘rgas\/fw:u _— 96 150 Ryeen o it Vil |
1 ]
v ¥ .
| Ve vyluhu s& zmeah hodnota pH, tepiota | Ve wiuhu se zmé hodnota pi, teplota a kondukl
| 2 konduktivits (mSim) (voliteing | vita (mB/m) (popf. oxidasnd redukén! potancidl v mV)
| oxidalng retukinl potencial v mV)
" v
Deuty vyluh po fitraci se rozddil na po- | Prvni vyiuh po filfraci se roxsdll na potfebny podet
tebay polet podill, Kieré $8 uchoviva)l et pOilD, Klard s8 uchovitvall podie EN ISO 5667-3
podie EN 18O 5687.3
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Podily vifuhu, vzorky pro slepd stanoven!
a vyluhovacl kapaling se analyzul podie
pifsludnych snalytickyeh poladavil a pravidel

Y

Visledky analyz se pfepolitsyl na
mghg suliny

ki v

l Vyhotovl se protokol o zkoulce podie kapitoly 7 |




S A ——
Problematické pasaze pripravy vyluhu

CSN EN 12457-3 je uréena pro odpady anorganického ptivodu s vysokym
obsahem susSiny. V pfipadé odpadu se suSinou nizsi nez 33.3 % se dle normy
pokraCuje krokem 2, ale neni jasné, zda se louzi 18 hod resp. 24 hod, coz by byl
postup jako dle CSN EN 12457-2.

Norma uvadi téz pozadavek na to, ze by se béhem vyluhovani mélo
zabranit usazovani pevné fazi ve vzorkovnici, coz neni problém pfi pouziti rotaCcniho
trepani zpusobem ,hlava — pata“.

DalSi pozadavek normy, ze by se mélo zabranit hadmérnému_odirani
€astic vedoucimu k vyznamnému zmenseni jejich velikosti je spiSe deklarativni. |

v v s

louzeného odpadu na jednotliva zrna.

Neni-li mozno dokongit filtraci béhem 1 hod, je mozno pred viastni
filtraci pouzit dalSi postupy, zejména centrifugaci. Prakticky je spiSe vyjimkou
nepouziti centrifugace.

Norma téz uvadi, ze se zméri objem vyluhu po filtraci VE,. Tento
pozadavek povazuji za nadbyteCny ze vSech hledisek a mél by se pri revizi této
normy vypustit (to ostatné plati i pro normu CSN EN 12457-4, kdy postaduje
prefiltrovat téz jenom mnozstvi vyluhu potfrebné k provedeni vSech
pozadovanych analyz).




Slepé stanoveni

Slepé stanoveni pro ovéreni vyluhovaciho procesu

Norma CSN EN 12457-3 predepisuje provadéni slepych stanoveni
pro ovéreni vyluhovaciho procesu. Vyluhovaci voda o objemu 0,44 L (pro
prvni krok) a vyluhovaci voda o objemu 1,50 L (pro druhy krok) jsou
podrobeny celému vyluhovacimu procesu, véetné analyz.

Tyto dva vyluhy ze slepého stanoveni musi splfiovat minimalné
nasledujici pozadavky:

a) v kazdem z obou vyluhtu koncentrace kazde sledované slozky ve
vyluhu ze slepého stanoveni musi byt menSi nez 20 % koncentrace
stanovené ve vyluhu odpadu

b) nebo mensi nez 20 % limitni hodnoty pro vyluh, s niz ma byt
vysledek porovnavan. Sledované slozky jsou vsechny slozky, které jsou
stanovovany ve vyluhu analyzovaného odpadu.
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VYJADROVANI VYSLEDKU DLE CSN EN 12457-3

Vypocty pro prvni krok pri L/S =2

Mnozstvi slozky vyluhované ze zkouSeného materialu vztazené na susinu
puvodniho materialu A, se pocita podle vztahu

A, = C, * [(L,/Mp) + (MC/100)] (2.1)

A, je mnozstvi vyluhované slozky v susiné pfi L/S = 2 (v mg/kg susiny);

C, koncentrace dané slozky v prvnim vyluhu L/S = 2 (v mg/L);

L, pouzity objem vyluhovaci kapaliny (v L);

Mp hmotnost vysuSeného analytického vzorku (v kg) pouzita k pfipravé vyluhu;
MC vihkost (Moisture Content), vyjadfena v procentech susiny

Vypocty pro prvni krok pri L/S = 2 po zjednoduSeni

Pri provérovani vztahu (2.1) se ukazalo, ze k vypocCtu A, nejsou tfeba veliCiny L.,
Mp ani MC a ze Ize zjednoduSené psat

A,=2+C, (2.2)
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VYJADROVANI VYSLEDKU DLE CSN EN 12457-3

Vypocty pro druhy krok pri L/S = 8

Celkové mnozstvi slozky vyluhované ze zkouSeného materialu vztazené na suSinu
puvodniho materialu A, _,, se pocita podle vztahu

A,.o=C, e (VE,/Mp) + Cq  [(L, + Lg - VE.)/Mp + (MC/100)] (3.1)

A, 1, je celkové mnozstvi vyluhovaneé slozky v susine pfi L/S = 10 (v mg/kg susiny);
Cg koncentrace dané slozky v druhém vyluhu s L/S = 8 (v mg/L);

Ls objem vyluhovaci kapaliny pouzité pfi druném vyluhovani (v L);

VE, objem Zfiltrovaného prvniho vyluhu (v L);

Vypocty pro druhy krok pri L/S = 8 po zjednodusSeni
| vztah (3.1) lIze podstatné zjednodusit

Ar10=Cre ko0t Cge (10 -ky 40) (3.2)
kde Ky = VE,/M, (3.3)
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Results of two stage batch test analysis
s ol b Jediné potfebné vstupni hodnoty
e —— et o k vypocétim koncentraci A, a A,
Bry matter @ 105°C = 6 26 jsou susina resp. podil susiny DR,
Mass of Analytical Sample 9} 189 189 — . ,
Volume of Eluate LS = 2 i 25t 7 navazka  analytickeho  vzorku
Volume of Water added for L/S = 2 [l 336 > - - , .
N ol i i A i A o k prfipravé vyluhu My, a objem
Pleutial Condaethony 1 26°C i o 50 zfiltrovaného prvniho vyluhu VE1 a
Temperature *C 23.1 24,6
nic Carbon . AN A A
gﬁ%ww poutan: | Pyt g’:f; ;’fg kone¢né stanovené koncentrace
e [ma%g DW] <0.4 4 ~ 4 ~
i sk e 20 slpzky v_prvnim C, a ve druhvem
Sy it g s vyluhu Cg. Misto M, je mozno
e o | oo e pouzit My, tj. hmotnost susiny
Chromium [mo%kg DW| <0.01 0,05 [ V4 Vg s
Copper (moe OV 0018 0.040 analytického vzorku pouzité
Lead [mg%g DW] <0.002 <0.01 v v , o y ,
Mercury mosoow) | <0.00002 <0.0001 k priprave vyluhu, nebot plati
Molybdenum [mpkg DW| 0.0078 0.026 . ,
Nickel ima%kg DV <0008 003 jednoduchy vztah
Selenium [mokg OW| <0.01 <0.05
Vanadium [makg DW| <0.01 <0.05
Zinc [makg DW] 0.036 <0.02

Mg = M, * DR/100 (3.4)

Test method specification: CSN EN 12457-3 Characterisation of waste - Leaching — Compliance test
for leaching of granular waste materials and sludges - Part 3: Two stage batch test at a liquid to solid
ratio of 2 L/kg and 8 L/kg for materials with high solid content particle size below 4 mm (without or
with size reduction).

Test specification, deviations, additions to or exclusions from the test specification:

Page: 1/1
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VYJADROVANI VYSLEDKU DLE CSN EN 12457-4

Analyzy jednostupfiového vyluhu ziskaného vyluhovaci zkouskou dle CSN EN
12457-4 poskytuji hodnoty koncentraci jednotlivych slozek vyluhu, vyjadfené v mg/L
nebo v ug/L. Konecné vysledky se vyjadfuji jako mnozstvi vyluhované slozky

vztazené k celkové hmotnosti vzorku v mg/kg susiny. VypocCty uvedené v normé Ize
také zjednodusit.

Mnozstvi slozky vyluhované ze zkouseného materialu vztazené na susinu
puvodniho materialu A se podle normy pocita podle vztahu

A = C  [(LIM,) + (MC/100)] (4.1)

A je mnozstvi vyluhované slozky v susiné pri L/S = 10 (v mg/kg susiny);
C koncentrace dané slozky ve vyluhu L/S = 10 (v mg/L);
L pouzity objem vyluhovaci kapaliny (v L);

Vztah (4.1) Ize zjednoduSené psat

A=10+C (4.2)

Na rozdil od vztaht (2.2) a zejména (3.2) je vypocet dle (4.2) intuitivni a
bézné pouzivany.
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Jsou uvedeny zjednoduSené vztahy k vypoltim  koncentraci

vyluhovatelnosti jednotlivych sloZek s ohledem na pouzity typ vyluhu a na pouzitou
normu.

V Ceské republice se v oblasti nakladani s odpady pouziva pfedevsim
jednostupriova vsadkova zkouska dle EN 12457-4 pfi poméru kapalné a pevné
faze L/S = 10 L/kg, s dobou louzeni 24 hod a s pfipadnou upravou zrnitosti pod 10
mm.

Ve Skandinavii se mnohem c¢astéji pouziva k charakterizaci odpadu
dvoustupnova vsadkova zkouska dle EN 12457-3 pfi pomérech vodné a pevné
faze L/S = 2 L/kg resp. L/S =8 L/kg, pfi dobé louzeni 6 hod resp. 18 hod a
S pripadnou upravou zrnitosti pod 4 mm. Za prakticky stejnou celkovou dobu
louzeni ma druhy postup hlavni vyhodu v tom, ze umoznuje posoudit kinetiku
louzeni jednotlivych slozek:

« Plati-li pro vyluhovatelnost slozky A, >> A, ,,, je dana slozka velmi mobilni,
snadno se uvoliuje do kapalné faze a predstavuje nebezpeli pro kontaminaci
okoli skladky, je-li testovany odpad na skladku ulozen. Takto se napf. chovaji
rozpustné soli, jako jsou chloridy €i dusi€nany (v ukazkovém protokolu chloridy,
A, =192 mg/kg sus. a A, ;, =11 mg/kg sus.).
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« Plati-li pro vyluhovatelnost slozky A, > A,,, Je dana slozka na pocatku
uvolnéna do kapalné faze. Pozdéji se vSak jeji koncentrace v kapalné fazi

snizuje, bud v dasledku zmény chemismu vyluhu, nebo v dusledku adsorpce
slozky na povrchu pevné faze.

« Plati-li pro vyluhovatelnost slozky A, < A,y uvolnhuje se posuzovana slozka
vice pfi dlouhodobéjsSim louzeni. Mlze jit o pfipad, kdy v dusledku louzeni dojde
k rozmélnéni zrna a k efektivnéjSimu vylouzeni slozky v Case. Nebo muze jit
0 pfipad, kdy dojde v ¢ase ke zméné chemismu vyluhu, v dusledku ¢ehoz se
néktera slozka muze louzit efektivnéji nez na pocCatku louzeni (v ukazkovéem
protokolu jde napr. o sirany uvolriované pravdépodobné z CaSO,, A, = 13.4
mg/kg suS. a A, ,, = 101 mg/kg sus., a o Ba, A, = 0.30 mg/kg suS. a A, ;=
1.07 mg/kg sus.).

Pokud se ve Skandinavii nepouzije dvoustupriovy vyluh dle EN 12457-3,
tak se pouzije jednostupnova vsadkova zkouska dle EN 12457-2 s pomérem
kapalné a pevné faze L/S = 10 L/kg, s dobou louzeni 24 hod a s pfipadnou
upravou zrnitosti zkouseného odpadu pod 4 mm.
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Poznamky:

V mezidobi po odeslani pfispévku do sborniku bylo zjiSténo, ze
dlvodem pouzivani dvoustuprfiového vyluhu dle EN 12457-3 neni ani tak
zkoumani kinetiky louzZeni, ale to, Ze tento zpusob dvoustupriového louzeni
lépe simuluje drive pouzivané zdlouhaveé louzeni na koloné. Pfi_hodnoceni
odpadu se totiz vyluCné pouzivaji hodnoty A, ,,_a k hodnotam A, se nijak
nepfihliZi, i kdyZ se v souhlase s normou reportuji na protokolech.

Vg VIV s

viwv s

naroCngjSi na cas, zejména prvni stupen louzeni. Norma pozaduje
provedeni slepého stanoveni s kazdou varkou vzorku, byt se jedna nékdy
jen o 1 vzorek.




Dékuji Vam za pozornost!

Tomas.Bouda@ALSqglobal.com

487 828 500, 602 144 727
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