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Priekšvārds
Šo dokumentu (EN 15440:2011) ir sagatavojusi CEN/TC 343 tehniskā komiteja “Cietais reģenerētais kurināmais”, kuras sekretariāta funkcijas veic SFS.
Šim Eiropas standartam piešķir nacionālā standarta statusu ne vēlāk kā līdz 2011. gada septembrim, publicējot identisku tekstu vai atzīšanas apliecinājumu, un ne vēlāk kā līdz 2011. gada septembrim atceļ tam pretrunā esošos nacionālos standartus.
Šis dokuments aizstāj CEN/TS 15440:2006 un CEN/TS 15747:2008.
Uzmanība tiek pievērsta iespējai, ka uz atsevišķiem šā dokumenta elementiem var attiekties patenta tiesības. CEN [un/vai CENELEC] neuzņemas atbildību par jebkādu vai visu šādu patenta tiesību identifikāciju.
Šis dokuments no CEN/TS 15440:2006 galvenokārt atšķiras šādi:
a) standartam pievieno metodi, kuras pamatā ir 14C un kura iepriekš tika uzrādīta standartā CEN/TS 15747:2008;
b) starplaboratoriju testēšanas rezultāti, kas pievienoti kā informatīvs F pielikums;
c) viss dokuments ir redakcionāli pārskatīts.
Šis dokuments ir sagatavots saskaņā ar pilnvarojumu, ko CEN saņēmusi no Eiropas Komisijas un Eiropas Brīvās tirdzniecības asociācijas.
Saskaņā ar CEN/CENELEC Iekšējo reglamentu šis Eiropas standarts ir jāīsteno nacionālo standartu organizācijām šādās valstīs: Apvienotajā Karalistē, Austrijā, Beļģijā, Bulgārijā, Čehijas Republikā, Dānijā, Francijā, Grieķijā, Horvātijā, Igaunijā, Islandē, Itālijā, Īrijā, Kiprā, Latvijā, Lietuvā, Luksemburgā, Maltā, Nīderlandē, Norvēģijā, Polijā, Portugālē, Rumānijā, Slovākijā, Slovēnijā, Somijā, Spānijā, Šveicē, Ungārijā, Vācijā un Zviedrijā.
Ievads
Šis Eiropas standarts nosaka metodes biomasas satura noteikšanai cietajos reģenerētajos kurināmajos. Šis Eiropas standarts nosaka trīs normatīvās metodes: selektīvās šķīdināšanas metodi, manuālās šķirošanas metodi un metodi, kas balstīta uz 14C saturu.
Selektīvās šķīdināšanas metodes pamatā ir biomasas materiāla reakcija ar sērskābes un ūdeņraža peroksīda maisījumu. Manuālās šķirošanas metode balstās uz dažādu frakciju atdalīšanu, tās vizuāli pārbaudot. Biomasas satura noteikšana, izmantojot 14C metodi, balstās uz labi zināmām analītiskajām procedūrām, kuras izmanto, lai noteiktu oglekli saturošu priekšmetu vecumu.
Ar šo Eiropas standartu biomasas frakcija tiek izteikta:
· pēc masas;
· pēc enerģijas satura (augstākā vai neto siltumspēja);
· pēc oglekļa satura.
Šis Eiropas standarts galvenokārt ir vērsts uz laboratorijām, ražotājiem, piegādātājiem un cieto reģenerēto kurināmo pircējiem, taču tas ir noderīgs arī iestādēm un kontroles organizācijām.
1. Darbības joma
Šis Eiropas standarts nosaka trīs normatīvās metodes biomasas frakcijas noteikšanai cietajā reģenerētajā kurināmajā, kā arī to, kad katru metodi izmantot. Šīs metodes ir selektīvā šķīdināšana ūdeņraža peroksīda un sērskābes maisījumā, manuālās šķirošanas metode, kā arī metode, kas balstīta uz 14C saturu.
2. Normatīvās atsauces
Piemērojot šo dokumentu, obligāti jāievēro turpmāk norādītie atsauces dokumenti. Datētas atsauces gadījumā piemēro tikai konkrēto izdevumu. Nedatētas atsauces gadījumā piemēro norādītā dokumenta jaunāko izdevumu (tostarp visus grozījumus).
EN 15357:2011 Solid recovered fuels – Terminology, definitions and descriptions [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Terminoloģija, definīcijas un apraksti]
EN 15400 Solid recovered fuels – Determination of calorific value [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Siltumspējas noteikšana]
EN 15403 Solid recovered fuels – Determination of ash content [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Pelnu satura noteikšana]
EN 15407
, Solid recovered fuels – Methods for the determination of carbon (C), hydrogen (H) and nitrogen (N) content [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Metodes oglekļa (C), ūdeņraža (H) un slāpekļa (N) satura noteikšanai]
EN 154131, Solid recovered fuels – Methods for the preparation of the test sample from the laboratory sample [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Metodes testēšanas parauga sagatavošanai no laboratorijas parauga]
EN 15442 Solid recovered fuels – Methods for sampling [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Paraugu ņemšanas metodes]
EN 15443 Solid recovered fuels – Methods for the preparation of the laboratory sample [Kurināmā ražošana no cietiem atkritumiem. Metodes laboratorijas parauga sagatavošanai]
CEN/TS 15414-1:2010 Solid recovered fuels – Determination of moisture content using the oven dry method – Part 1: Determination of total moisture by a reference method [Cietais kurināmais no otrreizējām izejvielām. Mitruma satura noteikšana ar žāvēšanu krāsnī. 1. daļa: Kopējā mitruma satura noteikšana ar etalonmetodi]
EN ISO/IEC 17025 General requirements for the competence of testing and calibration laboratories [Testēšanas un kalibrēšanas laboratoriju kompetences vispārīgās prasības] (ISO/IEC 17025:2005)
3. Termini un definīcijas
Šajā dokumentā piemēro standartā EN 15357:2011 un turpmāk sniegtos terminus un definīcijas.
3.1.
pelnu saturs
neorganiskā masa, kas paliek pēc cietā reģenerētā kurināmā pilnīgas sadedzināšanas noteiktos apstākļos, izteikta procentos no sausnas masas cietajā reģenerētajā kurināmajā
3.2.
bioloģiski noārdāms
materiāls, kas var sadalīties bioloģiski anaerobi vai aerobi apstākļos, kas dabiski sastopami biosfērā
PIEZĪME.
(Padomes Direktīva 1999/31/EK par bioloģiski noārdāmu atkritumu poligoniem; jebkuri atkritumi, kas var sadalīties anaerobi vai aerobi, piemēram, pārtikas un dārza atkritumi, papīrs un kartons.)
3.3.
biogēns
tāds, ko dabīgos procesos rada dzīvi organismi, bet nav fosilizēts vai iegūts no fosilajiem resursiem
3.4.
biomasa

1. PIEZĪME.
Šis termins ir definēts vairākās direktīvās un lēmumos. Uz šo Eiropas standartu attiecas šādi dokumenti:
a) Eiropas Parlamenta un Padomes 2001. gada 27. septembra Direktīva 2001/77/EK par tādas elektroenerģijas pielietojuma veicināšanu iekšējā elektrības tirgū, kas ražota, izmantojot neizsīkstošos enerģijas avotus: “biomasa” nozīmē bioloģiski noārdāmo frakciju produktos, atkritumos un lauksaimniecības (tostarp augu un dzīvnieku izcelsmes vielas), mežsaimniecības un līdzīgu nozaru atlikumos, kā arī bioloģiski noārdāmo frakciju rūpniecības un sadzīves atkritumos.
b) Komisijas 2007. gada 18. jūlija lēmums 2007/589/EK, ar ko nosaka pamatnostādnes siltumnīcefekta gāzu emisiju monitoringam un ziņošanai par tām saskaņā ar Eiropas Parlamenta un Padomes Direktīvu 2003/87/EK: “biomasa” ir nepārakmeņojies un bioloģiski noārdāms organisks augu, dzīvnieku un mikroorganismu izcelsmes materiāls, tostarp lauksaimniecības, mežkopības un saistītu nozaru produkti, blakusprodukti, atlikumi un atkritumi (..). Šis termins ir definēts Eiropas Parlamenta un Padomes 2001. gada 27. septembra Direktīvā 2001/77/EK par tādas elektroenerģijas pielietojuma veicināšanu iekšējā elektrības tirgū, kas ražota, izmantojot neizsīkstošos enerģijas avotus.
2. PIEZĪME.
Skatīt arī dokumentu CEN/TR 14980.
3.5.
siltumspēja
enerģijas daudzums, kas materiālam pilnīgi sadegot, izdalās uz vienu masas vai tilpuma vienību
3.6.
augstākā siltumspēja
sadegšanas īpatnējās enerģijas izmērītā vērtība uz cietā reģenerētā kurināmā masas vienību, sadedzinot skābeklī kalorimetriskajā bumbā norādītajos apstākļos
1. PIEZĪME.
Pieņem, ka sadegšanas iznākums sastāv no gāzveida skābekļa, slāpekļa, oglekļa dioksīda un sēra dioksīda, šķidra ūdens (līdzsvarā ar tā tvaiku), kas ir piesātināts ar oglekļa dioksīdu bumbas reakcijas apstākļos, un cietiem pelniem, tie visi ir standarta temperatūrā un ar konstantu tilpumu.
2. PIEZĪME.
Iepriekš lietotais termins augstākās siltumspējas apzīmēšanai ir higher heating value.
3.7.
paraugs
cietā reģenerētā kurināmā porcija, kas iegūta ar paraugu ņemšanas ierīces vienu darbību
3.8.
izotopu saturs
noteiktā elementa izotopa atomu frakcija
3.9.
laboratorijas paraugs
paraugs, kas nosūtīts uz laboratoriju vai tajā saņemts
1. PIEZĪME.
Kad ir sagatavots (samazināts) laboratorijas paraugs, to sadalot, jaucot, samaļot vai apvienojot šos paņēmienus, iegūst testēšanas paraugu. Ja laboratorijas paraugam sagatavošana nav nepieciešama, laboratorijas paraugs ir testēšanas paraugs. No testēšanas parauga tiek paņemta testēšanas porcija, lai to testētu vai analizētu.
2. PIEZĪME.
No paraugu ņemšanas viedokļa laboratorijas paraugs ir galīgais paraugs, turpretim no laboratorijas viedokļa tas ir sākotnējais paraugs.
3. PIEZĪME.
Var tikt sagatavoti vairāki laboratorijas paraugi, kas tiek nosūtīti uz dažādām laboratorijām vai uz to pašu laboratoriju citiem nolūkiem. Ja tie tiek nosūtīti uz vienu un to pašu laboratoriju, tos parasti uzskata par vienu laboratorijas paraugu un dokumentē kā vienu paraugu.
3.10.
kopējais mitruma daudzums
cietajā reģenerētajā kurināmajā esošais mitruma daudzums, ko noteiktos apstākļos var atdalīt
PIEZĪME.
Iepriekšējais kopējā mitruma daudzuma termins ir mitruma saturs.
3.11.
neto siltumspēja
aprēķinātā īpatnējā sadedzināšanas enerģijas vērtība cietā reģenerētā kurināmā masas vienībai, sadedzinot skābeklī kalorimetriskajā bumbā tādos apstākļos, kad pie 0,1 MPa viss ūdens daudzums paliek par ūdens tvaiku
PIEZĪME.
Iepriekšējais neto siltumspējas termins ir lower heating value.
3.12.
nominālais minimālais izmērs
sieta atvērumu izmērs, kas tiek izmantots, lai noteiktu cieto reģenerēto kurināmo daļiņu izmēra sadalījumu, caur kuru izkļūst ne vairāk par 5 % no materiāla masas
3.13.
nominālais lielākais izmērs
sieta atvērumu izmērs, kas tiek izmantots, lai noteiktu cieto reģenerēto kurināmo daļiņu izmēra sadalījumu, caur kuru izkļūst vismaz 95 % no materiāla masas
3.14.
mūsdienu oglekļa procentuālā daļa (pmC)
mūsdienu oglekļa procentuālā daļa attiecībā pret NIST skābeņskābes standarta references materiālu SRM 4990B
1. PIEZĪME.
Starptautiski atzīta radioaktīvā oglekļa datēšanas etalonvērtība ir 95 % no šī NBS skābeņskābes SRM 4990B aktivitātes 1950. gadā.
2. PIEZĪME.
2008. gadā 100 % biogēnā oglekļa vērtība tika noteikta 107 pmC.
3.15.
paraugs
materiāla daudzums, kas ir reprezentatīvs lielākam daudzumam, kura īpašības ir jānosaka
3.16.
parauga sagatavošana
visas darbības, kas veiktas, lai no sākotnējā parauga iegūtu reprezentatīvās analīzes paraugus vai testēšanas porcijas
3.17.
apakšparaugs
paraugs, kas tiek iegūts, veicot procedūras, kuru laikā interesējošos objektus pēc nejaušības principa sadala vienāda vai nevienāda lieluma daļās
1. PIEZĪME.
Apakšparaugs var būt:
a) parauga porcija, kas iegūta, atlasot vai sadalot;
b) daudzpakāpju parauga sagatavošanā iegūtais gala paraugs.
2. PIEZĪME.
Apakšparauga definīcija ir pieņemta no dokumenta CEN/TC 292.
4. Simboli un saīsinājumi
Šajā dokumentā piemēro šādus simbolus un saīsinājumus.
C
elementa “ogleklis” simbols
D
diametrs (mm)
14C
oglekļa izotops ar atommasu 14
MS
manuālās šķirošanas metode
RES-E
Eiropas Parlamenta un Padomes 2001. gada 27. septembra Direktīva 2001/77/EK
RSD
relatīvā standartnovirze
SDM
selektīvās šķīdināšanas metode
SRF
cietais reģenerētais kurināmais
TC
kopējais oglekļa saturs
X
frakcija, izteikta masas procentos
Izteiksmes ar dažādām šajā dokumentā izmantotajām bāzēm norādītas ar sufiksiem: (ad) – žāvēts ar gaisu; (ar) – saņemšanas brīdī; (d) – sauss; (daf) – sauss un bezpelnu, attiecīgā gadījumā.
Piemērs: 
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 nozīmē enerģijas satura frakciju nebiomasas frakcijā sausā stāvoklī
5. Princips
Biomasas satura noteikšana ir balstīta uz cietā reģenerētā kurināmā selektīvu biomasas šķīdināšanu, manuālo šķirošanu vai biomasas 14C mērīšanu. Izmantojamās metodes izvēle ir aprakstīta nākamajā punktā. Biomasas saturs sniedz bioloģiski noārdāmas / biogēnas frakcijas satura novērtējumu cietajā reģenerētajā kurināmajā.
6. Biomasas satura noteikšana
6.1. Paraugu ņemšana
Cietā reģenerētā kurināmā paraugu ņemšana, transportēšana un uzglabāšana, kā arī paraugu sagatavošana uz vietas jāveic saskaņā ar standartiem EN 15442 un EN 15443. Testēšanas parauga sagatavošanu veic saskaņā ar standartu EN 15413.
6.2. Piemērojamās metodes
Biomasas satura noteikšanai ir pieejamas trīs metodes:
1) biomasas satura noteikšana, pamatojoties uz selektīvās šķīdināšanas metodi (SDM) (skat. A pielikumu). Biomasas satura noteikšana, pamatojoties uz selektīvās šķīdināšanas metodi, ir balstīta uz biomasas īpašību, ka to var izšķīdināt sērskābes un ūdeņraža peroksīda maisījumā;
2) biomasas satura noteikšana, pamatojoties uz manuālās šķirošanas metodi (MS). Šī metode ir piemērota paraugiem ar daļiņu izmēru > 10 mm (skat. B pielikumu);
3) biomasas satura noteikšana, pamatojoties uz 14C metodi. Šī metode ir piemērota visu veidu kurināmā paraugiem (skat. C pielikumu).
Selektīvās šķīdināšanas metode var sniegt nepatiesus rezultātus, ko var izraisīt tālāk uzskaitītie SRF komponenti. Gadījumā, ja šo komponentu daudzums ir tāds, kā minēts turpmāk, selektīvās šķīdināšanas metode nav piemērojama.
Saraksts ar komponentiem, kas sniedz nepatiesus rezultātus:
· cietais fosilais kurināmais, piemēram, akmeņogles, kokss, brūnogles, lignīts un kūdra;
· kokogles;
· bioloģiski noārdāma fosilas izcelsmes plastmasa;
· biogēnas izcelsmes bioloģiski nenoārdāma plastmasa;
· eļļa vai tauki, kas ir biomasas sastāvdaļa;
· dabiskā un/vai sintētiskā kaučuka atlikumi;
· vilna;
· viskoze;
· neilons, poliuretāns vai citi polimēri, kas satur molekulārās aminogrupas;
· silīcija kaučuks.
Ja ir sagaidāms, ka šajā sarakstā iekļauto komponentu daudzums būs mazāks par 10 masas procentiem (dabiskā un/vai sintētiskā kaučuka atlikumiem) vai 5 masas procentiem (citiem minētajiem komponentiem), novērtējums nav nepieciešams. Ja ir sagaidāms, ka šajā sarakstā iekļautie komponenti paraugā būs lielākā daudzumā, ir jānovērtē šo komponentu klātbūtnes paredzamā ietekme, un šā novērtējuma rezultāti jāsaskaņo starp iesaistītajām pusēm. Pretrunu gadījumā izmanto 14C metodi, lai apstiprinātu šā novērtējuma rezultātus.
1. PIEZĪME.
Tipiskos sadzīves un līdzīgos atkritumos neilona, poliuretāna, bioloģiski noārdāmās fosilas izcelsmes plastmasas, vilnas, viskozes, biogēnas izcelsmes bioloģiski nenoārdāmas plastmasas un eļļas/tauku saturs ir diezgan mazs, un kļūda ir nenozīmīga.
2. PIEZĪME.
Tā kā sagaidāms, ka bioloģisko produktu daļa palielināsies, ietekme jāvērtē šī Eiropas standarta nākamās pārskatīšanas laikā. 14C metodes ierobežojumi ir atrodami D pielikumā.
6.3. Biomasas satura noteikšanas metožu izvēle
Biomasas satura izteikšanai tiek izmantotas trīs dažādas īpašības:
a) biomasa masas procentos (
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);
b) biomasa siltumspējas procentos (
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);
c) biomasa oglekļa satura procentos (
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Lai izvēlētos metodi, jāņem vērā šādi aspekti:
1) Kāds ir biomasas satura noteikšanas mērķis? Ja rezultāti tiek izmantoti Direktīvai 2001/77/EK (RES-E), tad ir nepieciešams noteikt biomasas saturu pēc masas un/vai siltumspējas. Ja rezultāti tiek izmantoti siltumnīcefekta gāzu samazināšanas jautājumiem (CO2 tirdzniecība), tad biomasas saturs jānosaka pēc oglekļa un/vai siltumspējas;
2) Vai mērījumi ir daļa no parastajām regulārajām pārbaudēm attiecībā uz RES-E jautājumiem? Tādā gadījumā tiek izmantota SDM/MS, ja vien nepastāv ierobežojumi nepareizu rezultātu dēļ, kā aprakstīts 6.2. punktā. SDM un MS mērījumi tiek uzskatīti par ieteicamām metodēm, jo tos var veikt tipiskā laboratorijā ar lietpratīgu analīzi, izmantojot vienkāršu standarta aprīkojumu. Rezultāti var būt pieejami 1–2 dienu laikā, un, ja SRF raksturs ir labi zināms un nemainīgs, SRF un MS mērījumi ir visefektīvākā izvēle;
3) Vai mērījumi paredzēti CO2 tirdzniecības jautājumiem vai biomasas satura uzskaitei CO2 emisijās? Tādā gadījumā var izmantot 14C metodi vai SDM. Validācijas pētījumi rāda, ka biomasas satura noteikšanā pēc oglekļa SRF materiālos pastāv atbilstība starp 14C metodi un SDM/MS metodi.
0\IF >= 1 "A." 

SEQ Table 
1

\IF 0>= 1 "A." 
. tabula. Metodes izvēle
	
	[RES-E]
	[CO2 tirdzniecība]
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1. PIEZĪME.
Biomasas frakcijas noteikšana ar 14C, kas izteikts pēc enerģijas satura, nav validēta.
2. PIEZĪME.
Iekšējām analīzēm var izmantot MS, kombinējot to ar variācijas koeficienta noteikšanu vai biomasas un nebiomasas frakcijas TC noteikšanu.
1. tabulā [RES-E] ir atsauce uz Eiropas Parlamenta un Padomes 2001. gada 27. septembra Direktīvu 2001/77/EK par tādas elektroenerģijas pielietojuma veicināšanu iekšējā elektrības tirgū, kas ražota, izmantojot neizsīkstošos enerģijas avotus, un [CO2 tirdzniecība] attiecas uz siltumnīcefekta gāzu samazināšanas jautājumiem.
1. attēlā ir parādīta lēmuma pieņemšanas shēma, lai izvēlētos pareizu noteikšanas metodi.
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kur
MS = manuālā šķirošana
SDM = selektīvās šķīdināšanas metode
14C = radioaktīvā oglekļa metode
D05 = nominālais minimālais izmērs
0\IF >= 1 "A." 

SEQ Figure 
1
. attēls. Lēmuma pieņemšanas shēma, lai izvēlētos pareizu noteikšanas metodi
3. PIEZĪME.
Iekšējām analīzēm var izmantot MS, kombinējot to ar variācijas koeficienta noteikšanu vai biomasas un nebiomasas frakcijas TC noteikšanu.
4. PIEZĪME.
14C metode nav validēta ar enerģiju saistīta biomasas satura noteikšanai.
7. Aprēķināšana
Metodei specifisku aprēķinu piemēri ir aprakstīti metodei atbilstošajā A, B vai C pielikumā. Ja biomasas saturs pēc masas un pēc siltumspējas ir jānosaka ar 14C metodi, vērtības tiek aprēķinātas, izmantojot biogēnā oglekļa saturu. Šā aprēķina piemēri sniegti C.7.5. punktā. Ja biogēno sastāvdaļu izcelsme nav zināma, tad labu priekšstatu var iegūt, pieņemot, ka celuloze ir primārais biogēno sastāvdaļu avots, jo celuloze ir galvenais fotosintēzes oglekļa cikla produkts.
8. Rezultātu izteikšana
8.1. Biomasas oglekļa vērtību piemērs
Šajā Eiropas standartā visas ar biomasu saistītās vērtības ir izteiktas kā kopējā (biomasas un nebiomasas) satura frakcija. 2. tabulā sniegti divi dažādu terminu piemēri, kas tiek izmantoti šajā Eiropas standartā ar dažām kopīgām vērtībām koksnei un SRF.
0\IF >= 1 "A." 

SEQ Table 
2

\IF 0>= 1 "A." 
. tabula. TC, biogēnā oglekļa satura un 
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 attiecības piemēri
	Kurināmais
	TC (%)
	Biogēnais ogleklis (%)
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	Koksne
	48
	48
	100

	SRF
	50
	25
	50

	kur
TC (%) 




ir kopējais oglekļa saturs;
Biogēnais ogleklis (%)
ir biogēnas izcelsmes oglekļa daudzums;
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ir biomasas saturs, kas izteikts procentos pēc TC.


8.2. Veiktspējas raksturlielumi
Saskaņā ar standartu EN ISO 17025 un faktisko redzējumu par veiktspējas raksturlielumu attēlošanu, kā tas parādīts pēdējos ISO standartos, šajā Eiropas standartā nav prasību par veiktspējas raksturlielumiem. Ārējie dati, lai aprēķinātu paplašināto mērījuma nenoteiktību, ir sniegti F pielikumā, kur apkopoti pēdējo apļkārtes un validācijas pētījumu rezultāti. Šīs vērtības jāizmanto kombinācijā ar atsevišķiem laboratorijas veiktspējas raksturlielumiem un vēlamo pārklāšanās koeficientu, lai sasniegtu klienta pieprasīto vispārējo nenoteiktību.
PIEMĒRS.
Praktisks piemērs, kā izmantot datus no F pielikuma:
Laboratorija vēlas noteikt savas SDM metodes paplašināto mērījuma nenoteiktību (pēc masas).
Laboratorijas iekšējā reproducējamība, kas aprēķināta, pamatojoties uz iekšējiem validācijas pētījumiem un kontroles diagrammām, bija 2,5 % (RSD).
Pētījuma “Quovadis” (F.2.1. tabula) apļkārtes rezultāti uzrādīja RSD vērtību 3,4 % (pie 70 % līmeņa).
uc,rel = 
[image: image12.wmf](2,52+3,42) = 4,2 %
Urel = 2( uc,rel = 8,4 %
kur uc,rel ir kombinētā mērījuma nenoteiktība un Urel ir pētījuma paplašinātā mērījuma nenoteiktība, izmantojot pārklāšanās koeficientu 2 (~95 % ticamības intervāls).
9. Testēšanas pārskats
Testēšanas pārskatā jāiekļauj vismaz šāda informācija:
a) laboratorijas, kas veic testēšanu, identifikācijas informācija;
b) testēšanas datums;
c) testētā produkta (parauga) identifikācijas informācija;
d) parauga sagatavošana (piemēram, izmēra samazināšanas, žāvēšanas, sadalīšanas metode);
e) uzglabāšanas apstākļi;
f) laboratorijas parauga saņemšanas datums un testēšanas datumi (sākuma un beigu);
g) atsauce uz šo Eiropas standartu (EN 15440);
h) 14C metodes gadījumā testēšanas rezultāti, tostarp to izteikšanas bāze un izotopu korekcijas piemērošana;
i) biomasas saturs, izteikts masas, siltumspējas un/vai oglekļa satura procentos;
j) jebkura darbība, kas nav iekļauta šajā Eiropas standartā vai uzskatāma par neobligātu;
k) visas testēšanas procedūrā novērotās neparastās pazīmes.
A pielikums
(normatīvs)
SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h 
Biomasas satura noteikšana, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi
A.1. Ievads
Šajā pielikumā norādītas procedūras, kas paredzētas, lai noteiktu biomasas saturu, kas izteikts masas, siltumspējas un oglekļa satura procentos, izmantojot selektīvo šķīdināšanu. Selektīvās šķīdināšanas metodes pamatā ir tas, ka biomasa oksidējas ievērojami ātrāk nekā nebiomasa.
A.2. Princips
Selektīvās šķīdināšanas metode biomasas satura noteikšanai masas procentos ietver apstrādi ar koncentrētu sērskābi, kas papildināta ar ūdeņraža peroksīdu. Biomasa cietajā reģenerētajā kurināmajā tiks selektīvi izšķīdināta, un nebiomasa paliks atlikumos.
Lai noteiktu biomasas saturu, kas izteikts masas procentos, paraugu nosver pirms un pēc selektīvās šķīdināšanas. Biomasas saturs pēc masas tiek koriģēts attiecībā uz karbonātu saturu, izmērot pelnu saturu (saskaņā ar standartu EN 15403) pirms un pēc šķīdināšanas. A.1. attēlā parādīts, kādas darbības tiek veiktas, nosakot biomasas saturu masas procentos, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi.
Biomasas satura noteikšana, izmantojot siltumspēju, sastāv no divām procedūrām. Pirmā procedūra nosaka kopējā parauga un nebiomasas frakcijas siltumspēju. Otrā procedūrā aprēķina biomasas saturu pēc enerģijas satura. A.2. attēls ilustrē frakcijas īpatnējās siltumspējas noteikšanas principu. Atkarībā no rezultātu izmantošanas biomasas saturu var aprēķināt neto siltumspējas vai augstākās siltumspējas procentos. Piemērojot šo pielikumu, izvēlas, vai biomasas frakciju nosaka pēc neto siltumspējas vai augstākās siltumspējas. Visas siltumspējas pārējā šā pielikuma daļā tiks izteiktas saskaņā ar šo izvēli.
Biomasas satura noteikšana pēc oglekļa satura paredz TC satura noteikšanu pirms un pēc biomasas frakcijas selektīvās šķīdināšanas. Rezultātus izmanto, lai aprēķinātu biomasas saturu, kas izteikts TC procentos. Maksimālā relatīvā kļūda biomasas saturam pēc TC ir 0,4 % uz 1,0 procentu no pelnu frakcijas masas. Tāpēc pelnos esošā karbonāta korekcija tiek veikta, ja pelnu saturs sākotnējā paraugā (kā noteikts šajā pielikumā) ir lielāks par 10 % no masas sausā stāvoklī. A.3. attēls parāda, kādas darbības tiek veiktas, kad biomasas saturu nosaka, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi, lai noteiktu biomasas saturu TC procentos.
A.3. Simboli
Šajā pielikumā piemēro šādus saīsinātus apzīmējumus.
ASRF
pelnu saturs CRK paraugā saskaņā ar standartu EN 15403;
Cash
kopējais oglekļa saturs pelnu frakcijā, izteikts masas procentos;
Cresidue
kopējais oglekļa saturs nebiomasas frakcijā, izteikts masas procentos;
Ctot
kopējais oglekļa saturs kopējā paraugā, izteikts masas procentos;
daf
sauss un bezpelnu
mresidue-ash
šķīdināšanas atlikumu pelnu masa šķīdināšanas atlikumos (ieskaitot filtrā), kas sadedzināta saskaņā ar standartu EN 15403, gramos;
mSRF
šķīdināšanai izmantotās sausās SRF testēšanas porcijas masa, gramos;
mresidue
atlikusī sausā masa (ieskaitot filtrā) pēc testēšanas porcijas izšķīdināšanas, gramos;
qB
biomasas frakcijas siltumspēja sausā bezpelnu stāvoklī, MJ/kg;
qNB
nebiomasas frakcijas siltumspēja sausā bezpelnu stāvoklī, MJ/kg;
qresidue
atlikumu, kas rodas šķīdināšanas testa rezultātā sausā stāvoklī, siltumspēja, MJ/kg;
qSRF
SRF siltumspēja paraugā sausā stāvoklī, MJ/kg;
TC
kopējais oglekļa saturs;
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biomasas saturs, izteikts masas procentos;
xNB
nebiomasa, izteikta masas procentos;
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biomasas saturs, izteikts siltumspējas procentos;
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nebiomasas saturs, izteikts siltumspējas procentos;
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biomasas saturs, izteikts TC procentos;
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šķīdināšanas atlikumu daudzums, izteikts masas procentos.
A.4. Reaģenti un materiāli
Selektīvās šķīdināšanas metodes veikšanai nepieciešamie reaģenti un materiāli ir šādi:
· 78 % (g/g) H2SO4 (laboratorijas kvalitātes);
· 35 % (g/g) H2O2 (laboratorijas kvalitātes);
· stiklšķiedras filtrs, ( 10 cm, GF 6 (tas nozīmē, ka tas ir filtrs, kas aprīkots, lai bloķētu par 1 μm lielākas daļiņas). SRF ar augstu biomasas saturu gadījumā var izmantot mazāka diametra filtru;
· vismaz demineralizētas kvalitātes ūdens.
A.5. Iekārtas
Selektīvās šķīdināšanas metodes veikšanai nepieciešamās iekārtas ir:
· Bihnera piltuve, ( 10 cm;
· koniskā kolba (500 ml);
· eksikators;
· mufeļkrāsns, kas spēj uzturēt 550 °C ( 10° C temperatūru (saskaņā ar standartu EN 14775);
· trauks, kas sastāv no inertiem materiāliem, piemēram, porcelāna, silīcija dioksīda vai platīna;
· griešanas slīpmašīna vai cita smalcināšanas ierīce, ko var izmantot paraugu samazināšanai līdz < 1 mm;
· velkmes skapis;
· pH mērierīce;
· svari ar precizitāti līdz 1 mg.
A.6. Procedūra, lai noteiktu biomasas saturu, izteiktu masas procentos
A.6.1. Vispārīga informācija
Šī procedūra norāda, kā noteikt biomasas saturu, izteiktu masas procentos, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi. A.1. attēls ilustrē masas procentu noteikšanas principu.
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1\IF >= 1 "A." 
A.

SEQ Figure 
1
. attēls. Selektīvā šķīdināšanas metode biomasas saturam, kas izteikts masas procentos
A.6.2. Procedūra
Parauga sagatavošanu tā ņemšanas vietā veic saskaņā ar standartu EN 15442 un EN 15443. Testēšanas parauga sagatavošanu veic saskaņā ar standartu EN 15413. Veic šādas darbības, lai piemērotu selektīvās šķīdināšanas metodi:
a) ņem divas 5 g testēšanas porcijas ar nominālo lielāko izmēru 1 mm saskaņā ar standartu EN 15413. Dokumentē abu testēšanas porciju masu;
b) nosaka testēšanas porcijas A, ASRF, pelnu saturu saskaņā ar standartu EN 15403. Kad nosaka biomasas saturu, izteiktu kopējā oglekļa procentos (skat. A.8. punktu), pelnus saglabā;
c) izžāvē un atdzesē testēšanas porciju B tīģelī 105 °C temperatūrā līdz nemainīgai masai saskaņā ar standartu CEN/TS 15414-1 un atdzesē eksikatorā;
BRĪDINĀJUMS. Dažiem cieto reģenerēto kurināmo veidiem, žāvējot 105 °C temperatūrā, var pastāvēt pašaizdegšanās risks.
d) nosver izžāvēto testēšanas porciju B ar četrciparu precizitāti. Dokumentē masu (mCRK);
e) ievieto testēšanas porciju B tukšā 500 ml kolbā;
f) pārliecinās, ka tīģelis pēc iztukšošanas kolbā ir pilnīgi tukšs. Ja nav, tad nosaka masu pirms un pēc iztukšošanas, kas ļauj pārrēķināt mSRF;
g) pievieno 150 ml 78 % (g/g) H2SO4 koniskajā kolbā. Uzmanīgi, bet rūpīgi samaisa ar rokām. Paraugam ir jābūt pilnībā samitrinātam ar H2SO4. Novieto (pilno) kolbu velkmes skapī uz 16 h ±2 h (var būt nepieciešama dzesēšana);
h) pēc 16 h ±2 h pievieno 30 ml 35 % (g/g) H2O2. Pievieno lēnām, lai kontrolētu reakciju. Uzmanīgi, bet rūpīgi samaisa ar rokām. Paraugam ir jābūt pilnībā samitrinātam ar H2O2. Novieto kolbu velkmes skapī uz 5 h ±1 h (var būt nepieciešama dzesēšana);
i) izžāvē stiklšķiedras filtru un dokumentē stiklšķiedras filtra masu (mfilter);
j) pēc 5 h ±1 h paraugu B atšķaida ar 300 ml demineralizēta ūdens un pēc tam caur stiklšķiedras filtru to filtrē Bihnera piltuvē;
k) noņem sērskābi, noskalojot atlikumus ar 6 devām 50 ml demineralizēta ūdens. Pārliecinās, ka visi 50 ml demineralizētā ūdens tiek noņemti pirms citas devas pievienošanas vai līdz pēdējā filtrētā tilpuma pH ir vismaz 3,0;
l) atlikumus B kopā ar filtru izžāvē 105 °C temperatūrā, līdz tiek sasniegta nemainīga masa;
BRĪDINĀJUMS. Dažiem cieto reģenerēto kurināmo veidiem, žāvējot 105 °C temperatūrā, var pastāvēt pašaizdegšanās risks.
m) nosver izžāvētos atlikumus B kopā ar filtru un dokumentē masu (mresidue) ar četrciparu precizitāti;
n) nosaka parauga B pelnu (mresidue-ash) atlikušo masu saskaņā ar standartu EN 15403.
A.6.3. Rezultātu aprēķināšana
Šķīdināšanas testa rezultātus un vienādojumus A.1 un A.2 izmanto, lai aprēķinātu biomasas saturu, pelnu saturu un nebiomasas saturu sausā stāvoklī, izteiktu masas procentos.
Vienādojumu A.1 izmanto, lai noteiktu biomasas saturu sausā stāvoklī, izteiktu masas procentos:
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A.1
Vienādojumu A.2 izmanto, lai aprēķinātu nebiomasas saturu sausā stāvoklī.
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A.2
Jāatzīmē, ka rezultāts ir tīra (100 %) biomasa vai nebiomasa, kas aprēķināta no kopējās sausās masas. Tas nozīmē, ka, aprēķinot, piemēram, SRF enerģijas saturu, jāizmanto siltumspējas vērtības sausā bezpelnu stāvoklī (daf).
PIEMĒRS
· SRF parauga pelnu saturs ir 15 % (d).
· Tiek paņemta aptuveni 5 g liela testēšanas porcija (tiek novērots, ka pēc žāvēšanas sausā masa ir 5,1 g).
· Šis materiāls tiek šķīdināts.
· Pēc šķīdināšanas atlikumus izžāvē un nosver. Tiek novērots, ka masa ir 2,5 g.
· Tad atlikumus pārvērš pelnos, un tiek novērots, ka atlikusī pelnu atlieku masa ir 0,4 g.
Tagad aprēķinam ir šāds rezultāts (saskaņā ar vienādojumu A.1):
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Nebiomasas saturu sausā stāvoklī tagad var aprēķināt šādi (saskaņā ar vienādojumu A.2):
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A.7. Biomasas un nebiomasas frakcijas siltumspējas noteikšanas procedūra
A.7.1. Vispārīga informācija
Šī procedūra norāda biomasas un nebiomasas īpatnējo frakcionālo siltumspēju. Šīs siltumspējas var izteikt kā neto siltumspēju vai kā augstāko siltumspēju. Cieto reģenerēto kutināmo biomasas satura noteikšana balstās uz selektīvās šķīdināšanas metodi.
A.7.2. Procedūra
Biomasas satura noteikšana, izmantojot siltumspēju, sastāv no divām procedūrām. Pirmā procedūra nosaka biomasas un nebiomasas frakcijas siltumspēju. Otrā procedūrā aprēķina biomasas saturu pēc enerģijas satura. A.2. attēls ilustrē frakcijas īpatnējās siltumspējas noteikšanas principu.
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1\IF >= 1 "A." 
A.

SEQ Figure 
2
. attēls. Biomasas un nebiomasas frakcijas siltumspējas noteikšana
Atkarībā no rezultātu izmantošanas biomasas saturu var aprēķināt neto siltumspējas vai augstākās siltumspējas procentos. Piemērojot šo pielikumu, izvēlas, vai biomasas frakciju nosaka pēc neto siltumspējas vai augstākās siltumspējas. Visas siltumspējas pārējā šā pielikuma daļā tiks izteiktas saskaņā ar šo izvēli.
Gan parauga, gan atlikumu siltumspēju un pelnu saturu nosaka atbilstoši standartiem EN 15400 un EN 15403. Ar šīm vērtībām aprēķina frakcijas īpatnējo siltumspēju.
Lai pārveidotu datus no sausa stāvokļa uz saņemšanas brīža bāzi vai uz sausu bezpelnu stāvokli, var izmantot standartā EN 15296 sniegtos vienādojumus.
Lai noteiktu frakcijas īpatnējo siltumspēju, veic šādas darbības:
a) ņem paraugu saskaņā ar standartu EN 15442 un to sagatavo saskaņā ar standartu EN 15443 un/vai EN 15413;
b) nosaka parauga siltumspēju un pelnu saturu saskaņā ar standartu EN 15400;
c) nosaka testēšanas porcijas nebiomasas saturu saskaņā ar A.6. punktu;
d) ņem jaunu testēšanas porciju un izpilda A.6.2. punktā norādīto instrukciju c)–m) darbības. Lai veiktu nākamo darbību, jāparūpējas, lai, izmantojot selektīvo šķīdināšanu, tiek iegūts pietiekams daudzums parauga atlikumu. Tomēr, ja biomasas satura novērtējums liecina, ka no 5 g testēšanas porcijas iegūtais materiāla daudzums nebūs pietiekams, lai noteiktu atlikumu siltumspēju, tad apjomus proporcionāli palielina;
e) nosaka atlikumu pelnu saturu un siltumspēju. Ja pēc selektīvās šķīdināšanas iegūst mazāk nekā 1 g atlikumu vai atlikumos ir liels daudzums smelknes, atlikumus kopā ar filtru jāsadrupina, lai noteiktu siltumspēju, un filtra devums ir jāatskaita no rezultāta.
A.7.3. Rezultātu aprēķināšana
Aprēķina nebiomasas frakcijas un kopējā parauga sausās bezpelnu frakcijas īpatnējo siltumspēju, izmantojot vērtības, kas iegūtas, veicot b)–e) darbības. Šajā nolūkā izmanto vienādojumus A.5 un A.6:
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A.5
Aprēķina biomasas frakcijas sausās bezpelnu frakcijas īpatnējo siltumspēju, izmantojot vienādojumu A.6. Izmanto vērtības, kas iegūtas vienādojumā A.5:
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A.6
	Aprēķina piemērs
PIEMĒRS.
Sausā SRF paraugā tika atrastas šādas īpašības: qSRF(d) = 18 MJ/kg(d); pelnu saturs ASRF(d) = 8 %(d). Selektīvās šķīdināšanas testā atlikumu daudzums xNB(daf) bija 40 %, pelnu saturs ANB = 10 % un qNB = 25 MJ/kg(d). Tagad ir iegūts šāds aprēķins:
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Procedūra biomasas satura noteikšanai siltumspējas procentos sastāv no četrām darbībām:
a) nosaka biomasas saturu, 
[image: image29.wmf]B

x

, un nebiomasas saturu, 
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x

, atbilstoši A.6.3. punktam;
b) nosaka frakcijas īpatnējo siltumspēju atbilstoši A.7. punktam;
c) nosaka biomasas saturu siltumspējas procentos;
d) aprēķina biomasas un nebiomasas siltumsaturu kopējā parauga siltumspējā, izmantojot vienādojumus A.7 un A.8:
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A.7
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A.8
A.8. Procedūra kopējā oglekļa satura noteikšanai biomasas un nebiomasas frakcijai, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi
A.8.1. Vispārīga informācija
Šī procedūra norāda procedūru biomasas satura noteikšanai TC procentos, selektīvi šķīdinot cieto reģenerēto kurināmo. TC saturu nosaka pirms un pēc biomasas selektīvās šķīdināšanas. Rezultātus izmanto, lai aprēķinātu biomasas saturu, kas izteikts TC procentos. Maksimālā relatīvā kļūda biomasas saturam pēc TC ir 0,4 % uz 1,0 % no pelnu frakcijas masas. Tādēļ tiek veikta pelnos esošā karbonāta korekcija gadījumā, ja pelnu saturs sākotnējā paraugā (kā noteikts šajā pielikumā) ir lielāks par 10 % no masas sausā stāvoklī.
A.3. attēls parāda, kādas darbības tiek veiktas, kad biomasas saturu nosaka, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi, lai noteiktu biomasas saturu TC procentos.
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A.
3. attēls. Selektīvā šķīdināšanas metode biomasas satura noteikšanai TC procentos
A.8.2. Procedūra
Lai īstenotu selektīvās šķīdināšanas metodi biomasas satura noteikšanai TC procentos, veic šādas darbības:
a) ņem četras testēšanas porcijas: A, B, C un D. Testēšanas porciju A un B masa ir vismaz 5 g. Testēšanas porcijas C un D atbilst standarta EN 15407 prasībām; visu testēšanas porciju masu dokumentē;
b) ar testēšanas porcijām A un B nosaka pelnu (
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) un atlikumu frakciju (
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x

) pēc masas saskaņā ar procedūru A.6.1. punktā. Saglabā pelnus;
c) ja pelnu saturs pārsniedz 10 % no masas, veic d) darbību, pretējā gadījumā veic e) darbību;
d) nosaka b) darbībā saglabāto pelnu atlikumu pelnu frakcijas TC saturu saskaņā ar standartu EN 15407. Dokumentē šo rezultātu kā Cash. Atkarībā no TC analizatora jāizmanto lielāki paraugu apjomi vai analīzes jāatkārto;
e) nosaka testēšanas porcijas C TC saturu saskaņā ar standartu EN 15407. Dokumentē šo rezultātu kā kopējā parauga TC saturu, Ctot;
f) ņem testēšanas porciju D ar minimālo izmēru atbilstoši standartam EN 15407, dalot ar 
[image: image38.wmf]residue

x

;
g) testēšanas porcijai D veic A.8.2. punktā norādītās c)–e) darbības;
h) uzmanīgi noņem testēšanas porcijas D atlikumus no filtra un nosaka atlikumu TC saturu saskaņā ar standartu EN 15407. TC atlikumu saturs ir vienāds ar nebiomasas frakcijas TC saturu. Dokumentē šo rezultātu kā Cresidue. Atkarībā no TC analizatora jāizmanto lielāki paraugu apjomi vai analīzes jāatkārto.
A.8.3. Rezultātu aprēķināšana
· Ja pelnu saturs pārsniedz 10 % masas, izmanto vienādojumu A.8, lai aprēķinātu biomasas saturu, kas izteikts oglekļa satura procentos.
· Ja pelnu saturs ir mazāks par 10 % masas, izmanto vienādojumu A.9, lai aprēķinātu biomasas saturu, kas izteikts oglekļa satura procentos.
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A.8
PIEZĪME.
Aprēķinos tiek pieņemts, ka biomasas frakcijā nav neorganiskā oglekļa. Tāpat tiek pieņemts, ka selektīvās šķīdināšanas testa laikā tiek zaudēts viss neorganiskais ogleklis, t. i., šķīdināšanas atlikumos nav neorganiskā oglekļa.
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A.9
Atkarībā no pelnu kvalitātes pelnos esošie karbonāti var radīt novirzi līdz 0,4 % uz 1,0 % pelnu satura.
B pielikums
(normatīvs)

SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h Biomasas satura noteikšana, izmantojot manuālās šķirošanas metodi
B.1. Ievads
Manuālās šķirošanas metodē cietā reģenerētā kurināmā paraugu manuāli šķiro apakšfrakcijās, piemēram, plastmasa, papīrs/kartons, koksne, dārzeņi, augļi, dārza atkritumi un inertās vielas.
B.2. Princips
Manuālās šķirošanas metode biomasas satura noteikšanai masas procentos ietver komponentu sadalīšanu vairākās frakcijās, kas ir (lielākoties) biomasa vai (lielākoties) nebiomasa. Manuālās šķirošanas kļūda tiek noteikta specifiskajam SRF tipam, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi. Šī metode nav piemērojama cietajam reģenerētajam kurināmajam, kura maksimālais daļiņu izmērs ir mazāks par 10 mm un/vai granulētam SRF.
B.3. Simboli
Šajā pielikumā piemēro šādus simbolus:
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biomasas saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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biomasas saturs šķirotajā nebiomasas frakcijā, sausā bezpelnu stāvoklī, izteikts masas procentos;
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satura komponents i biomasas kategorijā sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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satura komponents i pelnvielas kategorijā sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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satura komponents i nebiomasas kategorijā sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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inerts saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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inerts saturs šķirotajā biomasas frakcijā sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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inerts saturs šķirotajā nebiomasas frakcijā, sausā bezpelnu stāvoklī, izteikts masas procentos;
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nebiomasas saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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šķirotās biomasas frakcijas nebiomasas saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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šķirotās inertās frakcijas biomasas saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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šķirotās inertās frakcijas nebiomasas saturs sausā stāvoklī, izteikts masas procentos;
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šķirotās inertās frakcijas inertais saturs, izteikts masas procentos;
εB
šķirotās biomasas frakcijas šķirošanas precizitāte sausā bezpelnu stāvoklī, izteikta masas procentos;
εNB
šķirotās nebiomasas frakcijas šķirošanas precizitāte sausā bezpelnu stāvoklī, izteikta masas procentos;
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inertās vielas šķirotās biomasas satura šķirošanas precizitāte, izteikta masas procentos;
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inertās vielas šķirotās nebiomasas satura šķirošanas precizitāte, izteikta masas procentos.
B.4. Iekārtas
Manuālās šķirošanas metodes veikšanai nepieciešamās iekārtas ir:
· sijāšanas siets 10 mm;
· svari ar precizitāti līdz 1 g;
· tvertnes šķirotajām frakcijām (14);
· eksikators.
B.5. Procedūra
B.5.1. Vispārīga informācija
Procedūra sastāv no šādām trim darbībām (skat. B.1. attēlu):
a) manuālā šķirošana;
b) rezultātu aprēķināšana;
c) šķirošanas precizitātes noteikšana saskaņā ar B.5.4. punktu.
Trešā darbība (c)) ir nepieciešama, ja dati par šķirošanas precizitāti nav pieejami vai ir vecāki par gadu. Turpmākajos apakšpunktos norādīts, kā šīs trīs darbības tiek veiktas.
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B.1. attēls. Manuālās šķirošanas metode biomasas saturam masas procentos
B.5.2. Manuālā šķirošana
Manuālās šķirošanas metodes ieviešanas instrukcijas ietver šādas darbības:
a) ņem paraugu saskaņā ar standartu EN 15442. Sagatavo paraugu saskaņā ar standartu EN 15443. Manuālās šķirošanas metodes testēšanas porcija ir vismaz tikpat liela kā minimālais parauga izmērs saskaņā ar standartu EN 15442;
b) sašķiro visas parauga daļiņas, kas lielākas par 10 mm, B.1. tabulā minētajās frakcijās;
c) izžāvē visas frakcijas 105 °C temperatūrā līdz nemainīgai masai;
BRĪDINĀJUMS. Dažiem cieto reģenerēto kurināmo veidiem, žāvējot 105 °C temperatūrā, var pastāvēt pašaizdegšanās risks.
d) ļauj izžāvētajām frakcijām atdzist eksikatorā (paraugiem, kas lielāki par 100 g, eksikatora izmantošana nav iespējama, un paraugus sver tieši);
e) nosver izžāvētās frakcijas ar četrciparu precizitāti. Dokumentē katras frakcijas masu;
f) saskaņā ar B.1. tabulu frakciju masu sakopo biomasas, nebiomasas un inertajās frakcijās un nosaka katras frakcijas masu, to summējot.
PIEZĪME.
Komponentu/apakšfrakciju piemēri ir doti B.2. tabulā.
Biomasas satura noteikšanai izvēlētās apakšfrakcijas sakopo kategorijās: biomasa, nebiomasa un inerta viela. Šī klasifikācija nekad nebūs precīza, piemēram, kompozītmateriālu klātbūtnes dēļ. Piemēram, dzērienu pakas satur ne tikai papīru (biomasa), bet arī nelielus plastmasas (nebiomasa) un alumīnija (inerta viela) daudzumus. Biomasas siltumspēju tagad var noteikt, nosakot katras kategorijas (biomasas, nebiomasas un inertās vielas) vidējo neto siltumspēju sausā stāvoklī.
B.1. tabulā parādītas cieto reģenerēto kurināmo apakšfrakcijas, kurās sadala paraugu. B.2. tabulā ir sniegti B.1. tabulā minēto komponentu/apakšfrakciju piemēri.
B.1. tabula. Komponentu kategorizēšana manuālajai šķirošanai
	Frakcija
	Frakciju raksturota kā 
	Frakcijai piešķirtā kategorija masas procentos izteiktas biomasas, nebiomasas vai inertā satura noteikšanai

	Bioloģiskie atkritumi
	biomasas frakcija
	biomasas

	Papīrs/kartons
	biomasas frakcija
	biomasas

	Koksne
	biomasas frakcija
	biomasas

	Salvešpapīrs
	biomasas frakcija
	biomasas

	Audums
	jaukta frakcija, kas galvenokārt satur biomasu
	50 % biomasas

	Āda/kaučuks
	jaukta frakcija, kas galvenokārt satur biomasu
	80 % biomasas

	Stikls
	inerta frakcija, kas galvenokārt sastāv no biomasas piesārņojuma
	inerta

	Akmens
	inerta frakcija, kas galvenokārt sastāv no biomasas piesārņojuma
	inerta

	Smelkne
	frakcija, kuras nominālais maksimālais izmērs ir mazāks par 10 mm. Tā ir inerta frakcija, kas galvenokārt sastāv no biomasas piesārņojuma
	50 % biomasas

	Mīkstā plastmasa
	nebiomasas frakcija
	nebiomasas

	Cietā plastmasa
	nebiomasas frakcija
	nebiomasas

	Paklāji/paklājiņi
	jaukta frakcija, kas galvenokārt satur nebiomasu
	nebiomasas

	Dzelzs
	inerta frakcija, kas galvenokārt sastāv no nebiomasas piesārņojuma
	inerta

	Krāsainie metāli
	inerta frakcija, kas galvenokārt sastāv no nebiomasas piesārņojuma
	inerta


B.2. tabula. Komponentu/apakšfrakciju piemēri
	Bioloģiskie atkritumi

	· lapas, zāle
· pārtikas atlikumi
· maize
· dārzeņi

	Papīrs/kartons
	· ietinamais papīrs
· kartons
· žurnāli, laikraksti
· piena pakas
· dzērienu pakas (80 % biomasas)

	Koksne
	· koksnes atliekas
· zāģskaidas
· koksnes atliekas no dārziem

	Salvešpapīrs
	· autiņi
· salvešpapīrs
· tamponi, salvetes
· tualetes papīrs

	Audums (35 % biomasas)
	· jebkurš audums (vai tā atliekas), kas nav āda un/vai metāls

	Āda/kaučuks (80 % biomasas)
	· āda
· kaučuks

	Stikls
	· pudeles
· stikli
· lauskas

	Akmens
	· akmeņi
· keramika (atliekas)

	Smelkne
	· jebkurš materiāls, kas mazāks par 10 mm

	Mīkstā plastmasa
	· plastmasas maisiņi
· plastmasas iepakojuma materiāls
· plastmasas glāzīttes
· polietilēns (PE), polipropilēns (PP), polistirols

	Cietā plastmasa
	· PET (pudeles)
· PVC (caurules)
· poliesteris

	Paklāji/paklājiņi
	· paklāji
· paklājiņi

	Dzelzs
	· jebkura daļiņa, kas (galvenokārt) izgatavota no dzelzs vai tērauda

	Krāsainie metāli 
	· vara/cinka/svina cauruļvadi
· alumīnija bundžas
· (elektrības) vadi
· plāksnīte (zāļu vai konfekšu)


B.5.3. Biomasas satura aprēķināšana
Vienādojumu B.1 izmanto, lai noteiktu biomasas saturu masas procentos.
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B.1
Vienādojumu B.2 izmanto, lai aprēķinātu nebiomasas saturu, izteiktu masas procentos.
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B.2
Vienādojumu B.3 izmanto, lai aprēķinātu inerto saturu, izteiktu masas procentos.
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B.3
PIEZĪME.
Manuālās šķirošanas metodē katras šķirotās frakcijas pelnus uzskata par piederīgiem šai frakcijai. Tādējādi, aprēķinot, piemēram, dažādu frakciju enerģijas saturu, ir jāizmanto sausa stāvokļa (d) siltumspēja.
B.5.4. Šķirošanas precizitātes noteikšana
Šķirošanas precizitāte nosaka šķirotās biomasas, nebiomasas un inertās frakcijas faktisko biomasas saturu, izmantojot selektīvās šķīdināšanas testu. Atbilstošās šķirošanas precizitātes vērtības nosaka vismaz trim dažādiem paraugiem, kas ņemti no viena un tā paša cietā reģenerētā kurināmā.
Vajadzības gadījumā var izmantot analīžu rezultātu pārveidošanu no viena stāvokļa uz citu (EN 15296).
Biomasas šķirošanas precizitāte ir 100 %, no tiem atņemot nebiomasas procentuālo daļu šķirotajā biomasas frakcijā, kas noteikta ar selektīvās šķīdināšanas testu.
Aprēķina šķirošanas precizitāti šķirotajai biomasas frakcijai, izmantojot vienādojumu B.4.
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B.4
Nebiomasas ((NB) šķirošanas precizitāte ir 100 %, no tiem atņemot nebiomasas procentuālo daļu šķirotajā biomasas frakcijā, kas noteikta ar selektīvās šķīdināšanas testu.
Aprēķina šķirošanas precizitāti šķirotajai nebiomasas frakcijai, izmantojot vienādojumu B.5.
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B.5
Nosaka inertās vielas šķirošanas precizitāti, nosakot biomasas saturu, nebiomasas saturu un inerto saturu sausā stāvoklī, izmantojot selektīvās šķīdināšanas metodi.
Aprēķina inertās vielas, 
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, biomasas saturu, izmantojot vienādojumu B.6.
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B.6
Aprēķina inertās vielas, 
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 ,nebiomasas saturu, izmantojot vienādojumu B.7.
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B.7
C pielikums
(normatīvs)
SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h 
Biomasas satura noteikšana, balstoties uz 14C metodi
C.1. Ievads
Lai noteiktu biomasas oglekļa saturu, balstoties uz 14C metodi, jāsagatavo paraugs ķīmiskajai analīzei. Trīs bieži lietotas metodes 14C satura noteikšanai ir aprakstītas šajā pielikumā. Ar šo modulāro pieeju parasti aprīkotās laboratorijās būs iespējams sagatavot paraugus 14C satura noteikšanai, bet 14C saturu noteiks specializētās laboratorijās. Lai savāktu 14C satura paraugu, aprakstītas vispārpieņemtas metodes paraugā esošā oglekļa pārvēršanai CO2. Lai izmērītu 14C saturu, izvēlas metodes, kas jau ir vispārpieņemtas kā metodes objektu vecuma noteikšanai.
C.2. Princips
Šajā Eiropas standartā norādītās metodes oglekļa satura noteikšanai biomasā ir balstītas uz 14C satura noteikšanu. Biomasas oglekļa daudzums cietajā reģenerētajā kurināmajā ir proporcionāls šim 14C saturam.
Pilnīgu sadedzināšanu veic tā, lai atbilstu 14C satura turpmākā mērījuma prasībām. Šo mērījumu veic saskaņā ar vienu no šīm trim metodēm: proporcionālā scintilāciju metode (PSM), beta jonizācija (BI) vai paātrinājuma masspektrometrija (AMS). Šīs metodes tiek uzskatītas par līdzvērtīgām, šī Eiropas standarta tvērumā sniedzot tādus pašus rezultātus. Rezultātus izsaka kā biomasas oglekļa procentuālo daļu kopējā oglekļa saturā. Biomasas frakcijas saturu pēc masas un biomasas frakcijas saturu pēc enerģijas satura aprēķina, pamatojoties uz biomasas oglekļa saturu, izmantojot biomasas oglekļa saturu un paraugā esošās biomasas frakcijas enerģijas saturu.
C.3. Simboli
Šajā pielikumā piemēro šādus simbolus.
C
elementa “ogleklis” simbols
14C
oglekļa izotops ar atommasu 14
AMS
paātrinājuma masspektrometrija
β
radioaktīvās sabrukšanas laikā elektrona emitēta beta daļiņa
BI
beta jonizācija
Bq
bekerels, sabrukšanas skaits sekundē
d
sauss stāvoklis
DPM
sabrukšanas skaits minūtē
CPM
skaits minūtē
CV
variācijas koeficients
GM
Geigera-Millera
LLD
zemākā kvalitatīvās noteikšanas robeža
m
masa, izteikta masas procentos
M
kopējais mitrums, izteikts masas procentos
MOP
3-metoksi-1-propilamīns
LSC
šķidruma scintilāciju skaitītājs vai šķidruma scintilāciju skaitīšana
REF
100 % biogēna oglekļa etalonvērtība
PSM
proporcionālā scintilāciju skaitītāja metode
pmC
mūsdienu oglekļa procentuālā daļa, biogēnas izcelsmes oglekļa masas frakcija
X
frakcija, izteikta masas procentos
RSD
relatīvā standartnovirze
SRF
cietais reģenerētais kurināmais
TC
kopējais oglekļa saturs
C.4. Reaģenti un materiāli
· Karbamāta šķīdums;
· Scintilācijas kokteilis;
· Stikla pudele (standarta stikla parauga pudeles ar skrūvējamiem plastmasas vāciņiem, kas ir noturīgi pret 4 M NaOH);
· 4 M NaOH absorbcijas šķidruma.
Lai sagatavotu karbonātu nesaturošu adsorbcijas šķidrumu, pietiekama ir sagatavošana, izmantojot tikko atvērtus NaOH granulu traukus. NaOH granulas izšķīdina nelielā daudzumā ūdens (siltums, kas rodas šķīdināšanas procesā, pastiprinās šķīdināšanas procesu). Neliels daudzums nogulšņu liecina par Na2CO3 klātbūtni. Dekantējot dzidro fāzi, šķīdumu, kas gandrīz nemaz nesatur karbonātu, atšķaida līdz nepieciešamajam tilpumam. Tā kā NaOH šķīdināšana ir eksotermisks process, jāpievērš īpaša uzmanība, jo šķīdināšanas laikā var notikt koncentrētā šķīduma vārīšanās.
Augstas precizitātes mērījumiem izmanto turpmāk aprakstīto procedūru, lai iegūtu karbonātus nesaturošu NaOH šķīdumu:
· 6 700 ml demineralizēta ūdens;
· 1 120 g NaOH granulu;
· 300 ml piesātināta Ba(OH)2 šķīduma (±25 g Ba(OH)2 uz 300 ml demineralizēta ūdens);
· izšķīdina NaOH granulas demineralizētā ūdenī (izmantojot magnētisko maisītāju);
· uzkarsē šķīdumu un piesātināto Ba(OH)2 šķīdumu līdz 80 °C un samaisa abus šķīdumus. Atdzesē šķīdumu līdz –8 °C, pārtrauc maisīšanu un atstāj šķīdumu pa nakti –8 °C temperatūrā. Pēc filtrēšanas šķīdums ir gatavs lietošanai. Uzglabā labi noslēgtā traukā.
C.5. Procedūra paraugā esošā oglekļa pārvēršanai par piemērotu 14C noteikšanas paraugu
C.5.1. Vispārīga informācija
Parauga pārvēršanai formā, ko var izmantot 14C satura noteikšanai, ir atļautas trīs metodes:
1) sadedzināšana kalorimetriskajā bumbā;
2) sadedzināšana cauruļveida krāsnī;
3) sadedzināšana laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārtā.
PIEZĪME.
3) punktā minētā metode nav validēta.
Tad iegūtais oglekļa dioksīds tiek absorbēts piemērotā šķīdumā, kas atkarīgs no sadedzināšanas metodes un izvēlētās turpmākā 14C mērījuma metodes. PSM noteikšanas metodei ir pieejami divi absorbcijas šķīdumi. Ja paredzama nozīmīga ķīmiska vai optiska slāpēšana (lielas NOx vērtības, krāsainu vielu veidošanās), CO2 savākšanu veic NaOH šķīdumā. Tīra skābekļa vai skābekļa un argona maisījuma izmantošana sadedzināšanas laikā samazina slāpekļa oksīdu veidošanos līdz pieņemamam līmenim.
C.5.2. Parauga sadedzināšana kalorimetriskajā bumbā
C.5.2.1. Procedūra
Sadedzināšanai saskaņā ar parauga siltumspējas noteikšanu izmanto standartu EN 15400. Pēc pilnīgas sadedzināšanas skābekļa bumbā sadedzināšanas gāzes savāc gāzes maisā, kā aprakstīts C.5.2.2. punktā. Lai noteiktu 14C saturu ar PSM, oglekļa dioksīdu savāc atdzesētā karbamāta šķīduma un piemērota scintilāciju šķīduma maisījumā. Lai noteiktu 14C saturu ar AMS vai BI, oglekļa dioksīdu savāc 4 M NaOH šķīdumā. Alternatīva ir AMS vajadzībām no maisa paņemt apmēram 2 ml CO2 gāzes, izmantojot stikla šļirci, un gāzi pārnest AMS paraugu sagatavošanas sistēmā. Izlaižot bumbas tilpumu atmosfēras spiedienā, bumbā paliks noteikts daudzums atlikumu, kas ir tieši saistīti ar spiedienu bumbā pēc sadedzināšanas (ar 2,5 MPa atlikumu spiedienu 4 % no sadedzināšanas gāzes paliks pēc atbrīvošanas atmosfēras spiedienā).
Lai novērstu šo problēmu:
a) veic kalibrēšanu un analīzi, ņemot vērā šo atlikušo daudzumu, izmantojot spiediena korekcijas koeficientu;
b) lai aizvāktu atlikumus, izmanto vakuuma sūkni;
c) izskalo bumbu ar argonu vai N2 (bez CO2) un savāc CO2 arī no skalošanas gāzēm.
C.5.2.2. Gāzes parauga absorbcija
Gāzes paraugu maiss ir pievienots nelielam sūknim ar pievienošanas līniju 20 ml stikla flakonā, kas piepildīts ar 10 ml karbamāta sorbcijas šķidruma un 10 ml scintilācijas kokteiļa maisījumu, kas novietots ledus vannā, lai noņemtu eksotermiskās karbamīda veidošanās reakcijas siltumu. Sūknēšanas ātrums ir 50 ml(min-1 līdz 60 ml(min-1. Gāzes pārvietošana no maisa ilgst aptuveni 2 līdz 3 stundas. Pēc parauga savākšanas to var skaitīt šķidruma scintilāciju skaitītājā. Arī tukšie paraugi jāuzskaita vienlaicīgi, lai varētu uzskaitīt nelielās ikdienu fonā notiekošās izmaiņas.
Mērījumus veic pēc iespējas ātrāk pēc savākšanas, ne ilgāk kā nedēļas laikā pēc paraugu ņemšanas. Ja nedēļas ierobežojumu nevar īstenot, CO2 tiek savākts 4 M NaOH šķīdumā.
PIEZĪME.
Pastāv nepārprotamas norādes, ka NOx, kas veidojies sadegšanas laikā, reaģē ar absorbcijas maisījumu, līdz ar to pēc dažām uzglabāšanas dienām var rasties vēl neizskaidrojamas kļūdas.
C.5.3. Parauga sadedzināšana cauruļveida krāsnī
Izmantojot cauruļveida krāsni, ir pieļaujama tikai pilnīga parauga sadedzināšana. Lai noteiktu 14C saturu ar PSM, oglekļa dioksīdu izveido, izmantojot piemērotu atdalītāju, kas piepildīts ar atdzesētu karbamāta šķīduma un piemērota scintilāciju šķīduma vai 4 M NaOH šķīduma maisījumu (skat. PIEZĪMI C.5.2.2. punktā). Lai noteiktu 14C saturu ar AMS vai BI, oglekļa dioksīdu savāc, izmantojot piemērotu atdalītāju, kas piepildīts ar 4 M NaOH šķīduma.
Alternatīva var būt CO2 uztveršana, izmantojot kriogēno uztvērēju. Tādā gadījumā kriogēno uztvērēju veido ūdens trauks (sausais ledus etanolā vai acetonā), kam seko kriogēnais uztvērējs. Jāizvairās no šķidrā skābekļa veidošanās, sildot uztvērēju nedaudz virs skābekļa viršanas temperatūras, izmantojot šķidro argonu vai veicot atdalīšanu samazinātā spiedienā.
C.5.4. Parauga sadedzināšana laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārtā
Laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārta spēj sadedzināt SRF nemainīgā ātrumā, pilnīgi pārvēršot oglekli par CO2. Lai noteiktu 14C saturu ar PSM, oglekļa dioksīdu savāc, izmantojot piemērotu atdalītāju, kas piepildīts ar atdzesētu karbamāta šķīduma un piemērota scintilāciju šķīduma vai 4 M NaOH šķīduma maisījumu (skat. PIEZĪMI C.5.2.2. punktā) Lai noteiktu 14C saturu ar AMS vai BI, CO2 savāc, izmantojot piemērotu atdalītāju, kas piepildīts ar 4 M NaOH šķīduma. CO2 absorbcijas rezultātā pēc uztveršanas tiks novērots liels gāzes tilpuma samazinājums. Tādēļ gāzes sūkni novieto atdalītāja priekšā, un izmantotais gāzes sūknis ir gāzi necaurlaidīgs.
Alternatīva ir CO2 uztveršana, izmantojot kriogēno uztvērēju. Tādā gadījumā kriogēno uztvērēju veido ūdens trauks (sausais ledus etanolā vai acetonā), kam seko kriogēnais uztvērējs. Jāizvairās no šķidrā skābekļa veidošanās, sildot uztvērēju nedaudz virs skābekļa viršanas temperatūras, izmantojot šķidro argonu vai veicot atdalīšanu samazinātā spiedienā. Alternatīva, izmantojot AMS, ir savākt CO2, samaisot homogenizēto SRF ar vara oksīdu (CuO) noslēgtā, izsūknētā kvarca vai Vycor stikla mēģenē. Ūdens tvaiku (līdz 3 Pa) var pievienot caurulē pirms CO2 ievadīšanas, lai palīdzētu likvidēt sēra savienojumus. Cauruli karsē līdz 900 °C 3–5 stundas. CO2 tiek savākta, salaužot cauruli, izmantojot cauruļu laušanas ierīci, kas savienota ar stikla savākšanas līniju.
C.6. Mērījumi
Parauga 14C saturu mēra saskaņā ar vienu no šā Eiropas standarta procedūrās aprakstītajām metodēm. Ja savāktos paraugus nosūta specializētām laboratorijām, paraugi jāuzglabā tā, ka absorbcijas šķīdumā nevar iekļūt CO2 no gaisa. CO2 noplūdi no gaisa pārbauda, sagatavojot laboratorijas tukšos paraugus paraugu ņemšanas posmā.
Lai noteiktu 0 % biomasas saturu, sadedzina ogļu references materiālu (piemēram, BCR 182).
100 % biomasas satura noteikšanai var izmantot NIST skābeņskābes primāro standartu (SRM 4990c). Šī standarta sajaukšana ar zināmu daudzumu fosilā sadedzināšanas līdzekļa uzlabos degšanas reakciju, jo skābeņskābi tās zemās siltumspējas dēļ ir grūti sadedzināt. Periodiskajām pārbaudēm pietiks ar koksnes standartu, kas kalibrēts pret skābeņskābi.
C.7. Rezultātu aprēķināšana
C.7.1. Korekcijas koeficienti
Iepriekšējās tūkstošgades laikā pirms virszemes ūdeņraža bumbu izmēģinājumiem (sākās ap 1955. gadu un tika pārtraukti 1962. gadā) atmosfēras 14C līmenis dažu procentu robežās bija bijis nemainīgs. Tādēļ šajā laikā izaudzētam paraugam ir skaidri definēta “mūsdienīga” aktivitāte, un fosilā ieguldījuma līmeni var noteikt vienkāršā veidā. Tomēr 14C, kas radās ieroču testēšanas laikā, palielināja 14C līmeni atmosfērā līdz 200 pmC 1962. gadā, bet tas bija samazinājies līdz 107 pmC 2006. gadā. 14C aktivitāte paraugā, kas audzēts pēc 1962. gada, būs paaugstināta atbilstoši vidējam 14C līmenim augšanas intervālā.
CO2 koncentrācijas palielināšanos gaisā izraisa fosilā kurināmā sadedzināšanas pieaugums. To, ka šo CO2 koncentrācijas pieaugumu (tā dēvētais Suesa efekts) izraisa pieaugošās fosilā kurināmā emisijas, apstiprina 14C mērījumi atmosfēras CO2. 2008. gadā veiktie mērījumi dažādās Eiropas vietās (Šauinslandē, Švarcvaldē, Groningenā) uzrāda aptuveni 104,8 pmC. Šobrīd novērojams apmēram 0,4 pmC līdz 0,5 pmC samazinājums gadā, galvenokārt fosilā kurināmā sadedzināšanas dēļ. 1 ppm fosilā kurināmā ir līdzvērtīgi 0,2 pmC kritumam (Suesa efekts), un, tam pieaugot par 2,4 ppm, nonākam pie 4 līdz 5 pmC.
Lai aprēķinātu biogēno oglekli, 14C saturs 100 / 0,95 pmC vai 13,56 / 0,95 DPM uz gramu C tiks uzskatīts par 100 % biogēnā oglekļa saturu biomasā, kas audzēta 2008. gadā. Augstas precizitātes pmC mērījumos nosaka izotopu attiecības 14C/12C un 13C/12, jo jāveic izotopu frakcionēšanas korekcija. Parauga apstrādes laikā frakcionēšana var notikt, ja tiek analizēta tikai daļa no sadedzināta parauga. Biomasā notiek nelielas oglekļa izotopu attiecību izmaiņas, un tās atkarīgas no fotosintēzes veida, kas izveidoja biomasu. Lielākā daļa biomasas (piemēram, koksne) ir veidojusies ar tā saukto C3 tipa fotosintēzi, daži tropiskie augi (kukurūza, tropiskās zāles) – ar C4 tipa fotosintēzi. Tiek rēķināts, ka, izmantojot SRF, maksimālā kļūda ir krietni zem 1 %, jo 100 % C4 biomasas gadījumā tiks mērīta vērtība 99 % biomasas, ja netiek veikta izotopa korekcija.
Biomasas satura frakciju pēc masas un biomasas frakciju pēc enerģijas satura aprēķina, izmantojot cietā reģenerētā kurināmā biogēno oglekli un biomasas frakcijas oglekļa un enerģijas saturu.
Ja nav pieejama detalizēta informācija par SRF sastāvu, SRF izmanto noklusējuma vērtību: pmC = 112. Šī noklusējuma pmC vērtība 112 ir atvasināta no SRF sastāva pētījumiem, SRF frakciju izmērītajām un aprēķinātajām pmC vērtībām un salīdzinājuma pētījumiem starp 14C, SDM un MS metodi. Šo vērtību izmanto laikposmam no 2010. līdz 2013. gadam, un, pārskatot šo Eiropas standartu, šī vērtība tiks atkārtoti novērtēta.
Ja var pierādīt, ka, izmantojot sīkāku informāciju par atsevišķu frakciju sastāvu un pmC vērtībām, konkrētajam SRF tipam var iegūt precīzāku pmC vērtību, tad jāizmanto šī pmC vērtība. Aprēķina piemērs parādīts C.1. tabulā.
C.1. tabula. SRF aprēķina piemērs
	Materiāls
	Ogleklis
	Neto siltumspēja
	pmC
	DPM
	Korekcijas koeficients

	
	% (d)
	MJ/kg (d)
	%
	%
	%

	Demontāžas koki
	50
	19
	114
	15,4
	88

	Kartons
	45
	17
	111
	15,1
	90

	Lietots papīrs
	47
	17
	114
	114
	88

	Svaiga biomasa (2008)
	48
	18
	105
	14,3
	95

	Vidējā SRF vērtība
	47,5
	18,4
	112
	15,2
	89


Turpmākajos aprēķina piemēros tiek pieņemts, ka starp 14C saturu un biomasas frakcijas sastāvu pastāv tieša un lineāra attiecība.
Ja, piemēram, SRF biomasas frakcija sastāvētu tikai no lietota papīra, tad šai biomasas frakcijai aprēķina pamatā būtu jāizmanto pmC vērtība 114, DPM vērtība 15,4, oglekļa saturs 47 % un neto siltumspēja 17 MJ/kg (skat. C.1. tabulu). Tādējādi SRF maisījumā, kurā ir 50 % lietota papīra (m/m), tiks mērīta pmC vērtība 114 / 2 = 57 (vai DPM vērtība 15,4 / 2 = 7,7), iegūstot biogēnā oglekļa saturu 47 / 2 = 23,5 % un biomasas enerģijas saturu 17 / 2 = 8,5 MJ/kg.
C.7.2. PSM mērījumu piemērs
Karbamāta šķīdumā, kas iegūts, kalorimetriskajā bumbā sadedzinot tīru koksni (REF = 114 pmC, TC = 48,0%), tiek mērīta 14C aktivitāte 7,75 DPM.
Bumbā sadedzināja 1 050 gramus parauga (izžāvēta ar gaisu).
Tad biogēnā oglekļa saturs (izžāvēta ar gaisu) būs:
7,75 /(13,56 ( 114 / 100) / 1,050 ( 100 = 47,8 % biogēnā oglekļa.
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 = 47,8 / 48,0 = 99,6 %
C.7.3. BI vai AMS mērījumu piemērs
1 M NaOH šķīduma uztver sadedzināšanas gāzes, ko iegūst, laboratorijas mērogā sadedzinot SRF paraugu (REF = 112 pmC, TC = 52,0 %).
CO2, kas savākta no šī šķīduma, izmērīta mūsdienu oglekļa frakcija 61,7 pmC.
Tad biogēnā oglekļa saturs būs 52,0 ( 61,7 / 100 / (112 / 100) = 28,6 % biogēnā oglekļa.
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 = 28,6 / 52,0 = 55,0 %
C.7.4. Piemērs biogēnā oglekļa satura pārvēršanai par biomasas saturu
SRF paraugā ar kopējo enerģijas saturu 18,1 MJ/kg tika noteikts 20,0 % biogēnā oglekļa daudzums.
Tika aprēķināts, ka SRF parauga biomasas frakcija ir papīra frakcija, kas satur 46,6 % oglekļa.
Biomasas masas frakcija (xB) tad būs 20,0 ( 100 / 46,6 = 42,9 %.
Biomasas enerģijas saturs būs 20 ( 17 / 46,6 = 7,30 MJ/kg.
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 = 7,30 / 18,1 = 40,3 %
C.7.5. Piemērs biogēnā oglekļa satura pārvēršanai par biomasas enerģijas saturu ar jauktu biomasas frakciju
SRF paraugā ar kopējo enerģijas saturu 18,1 MJ/kg un TC = 43 % tika noteikts 20 % biogēnā oglekļa daudzums.
Tika aprēķināts, ka SRF parauga biomasas frakcija sastāv no 30 % demontāžas koku, kas rodas būvdarbos un būvju nojaukšanas darbos, un 70 % papīra.
Biomasas frakcija (
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) tad būs 30 / 100 ( 20 ( 100 / 50 + 70 / 100 ( 20 ( 100 / 47 = 41,8 %
Biomasas enerģijas saturs būs 30 / 100 ( 20 ( 19 / 50 + 70 / 100 ( 20 ( 17 / 47 = 7,34 MJ/kg
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C.8. Procedūra 14C noteikšanai ar proporcionālā scintilāciju skaitītāja metodi (PSM)
C.8.1. Ievads
Šī procedūra apraksta 14C noteikšanas procedūru ar proporcionālā scintilāciju skaitītāja metodi (PSM) karbonāta šķīdumos vai karbamāta šķīdumos, kas iegūti, sadedzinot SRF paraugus kalorimetriskajā bumbā, cauruļveida krāsnī vai laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārtā, kā aprakstīts C.5. punktā.
C.8.2. Princips
PSM (ko sauc arī par šķidruma scintilāciju skaitītāja metodi (LSC)) netieši nosaka 14C izotopu saturu, izmantojot tā β daļiņu emisiju 14C izotopa radioaktīvās sabrukšanas dēļ. β daļiņas tiek novērotas, tām mijiedarbojoties ar scintilāciju molekulām. CO2, kas rodas, sadedzinot SRF, tiek uztverta karbamāta šķīdumā. Šo šķīdumu sajauc ar organisko šķīdumu, kas satur scintilāciju molekulas, un šī maisījuma 14C aktivitāti mēra proporcionālajā (šķidruma) scintilāciju skaitītājā.
C.8.3. Reaģenti un materiāli
· Skābeņskābes primārais standarts (SRM 4990b);
· HCl šķīdums (5 M);
· Scintilāciju šķidrums;
· Karbamāta šķīdums (piemēram, 100 % etanolamīns vai 5 M etanolamīna 2‑metoksietanolā);
· 14C viela standarta pievienošanas nolūkiem.
C.8.4. Iekārtas
Zemes atmosfērā esošā radioaktīvā oglekļa ārkārtīgi zemie dabiskie līmeņi (apmēram 1,10‑12 %) prasa papildu piesardzības pasākumus, lai veiktu precīzus 14C mērījumus. Jāparūpējas, lai novērstu kosmiskā un vides fona starojuma, citu radioizotopu klātbūtnes, elektroniskā trokšņa un nestabilitātes ietekmi. Šie fona faktori ierobežo radioaktīvās datēšanas metodes pareizību, precizitāti un diapazonu, jo ierobežotos vecumus var aprēķināt tikai, ja parauga aktivitāte ir vismaz 3 standartnovirzes virs fona aktivitātes (Gupta and Polach, 1985 [23]). Jebkuram izmantotajam šķidruma scintilāciju skaitītājam jāatbilst šīm specifikācijām.
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Apzīmējumi
1
svina aizsargs
2
aktīvs aizsargs
3
paraugs
4
fotoelektronu pavairotājs
5
fotoelektronu pavairotājs
6
ārējais standarta starojuma avots
7
augstsprieguma enerģijas avots
8
impulsu pievienošanas ķēde
9
ātrais sakritības analizators
10
impulsa viļņu augstuma analizators
11
ķēde
12
daudzkanālu analizators
13
komandu analizators
3\IF >= 1 "C." 
C.

SEQ Figure 
1
. attēls. Šķidruma scintilāciju skaitītājs
C.8.5. Procedūra
Absorbcijas kolbu piepilda ar zināmu CO2 absorbenta tilpumu, piemēram, ar karbamāta šķīdumu. Jāņem vērā karbamāta šķīduma absorbcijas spēja, kas ir apmēram 4,8 ( 10-3 M/ml; nav ieteicams izmantot vairāk kā 80 % šīs spējas. Absorbcijas procesa laikā kolbu atdzesē ledū. Parauga gāzi iegūst no dūmgāzu kanāla vai no gāzes maisa. Jebkurā gadījumā paraugs jāizžāvē un jāzina izžāvētā parauga CO2 koncentrācija (vai nu ar dūmgāzu monitoru, vai arī pēc tā cietā parauga galīgās analīzes, kas tika izmantots, lai radītu CO2). Ja tā tiek iegūta tieši no dūmgāzu kanāla, parauga tilpums jāmēra ar gāzes skaitītāju un jākoriģē, ņemot vērā CO2 daudzumu, ko absorbē karbamāta šķīdums. Pēc CO2 absorbcijas absorbents tiek pārvietots uz mērīšanas mēģeni. Pievieno vienādu daudzumu scintilācijas kokteiļa, un maisījumu homogenizē.
Tad mēģeni, kurā ir maisījums, ievieto PSM un izmēra. Tipiski skaitīšanas laiki ir no 6 līdz 24 stundām.
Kā alternatīvu var izmantot savāktā CO2 pārvēršanu benzolā un tiešu benzola skaitīšanu piemērotā scintilācijas kokteilī, kā aprakstīts dokumentā ASTM D 6866-05, ja iespējams pierādīt, ka ticamība (precizitāte un atkārtojamība) ir pietiekama.
Parauga aktivitāti salīdzina ar references materiāla aktivitāti. 14C reģistrāciju skaits (=( 14C sabrukšanas reižu skaits radiometriskos detektoros (PSM)) ir saistīts ar references parauga reģistrāciju skaitu ar tādiem pašiem nosacījumiem.
Standarta pievienošanas metodes izmanto, lai katram paraugu ņemšanas vai paraugu veidam pārbaudītu, vai notiek ķīmiskā vai optiskā slāpēšana. Šim nolūkam izmanto 14C marķētus komponentus.
Mērījumu veic kopā ar “tukšā” parauga mērīšanu, kas ir scintilāciju pudelīte, piepildīta ar skaitīšanas šķidrumu, kas tiek skaitīts tādu pašu laika periodu kā īstais paraugs. Iegūtais rezultāts ir visas sistēmas (iekārtas un reaģenta) fona līmenis, kas norādīts CPM vai DPM. Pēc tam tiek skaitīts faktiskais paraugs, kas arī sniedz skaitīšanas rezultātu CPM vai DPM.
Skaitīšanas, fona un standarta statistiskā kļūda ir noārdīšanās skaitīšanas (Puasona) procesa rezultāts; tādēļ rezultāta precizitāte ir atkarīga no novēroto skaitīšanas reižu skaita, kur relatīvā kļūda ir apgriezti proporcionāla skaitīšanas reižu skaita kvadrātsaknei. Kopējā kļūda tad ir gan analīzes kļūdu, gan standarta un fona noteikšanas kļūdu kombinācija.
Skaitītāja noteikšanas robeža ir svarīgs parametrs, jo tas lielā mērā nosaka kopējās analītiskās procedūras jutību. Jutība parasti tiek izteikta kā “zemākā kvalitatīvās noteikšanas robeža” (LLD). Tas ir mazākais radioaktivitātes daudzums, kas statistiski atšķiras no fona. LLD aprēķina, pamatojoties uz parauga skaitīšanas laiku un fona skaitīšanas ātrumu, pieņemot tos pašus fona un parauga aprēķināšanas laikus:
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C.1
E(Rn,LLD)
zemākā kvalitatīvās noteikšanas robeža (LLD)
k1-α, k1-β
ticamības pakāpe (1,645)
E(R0)
tukšo paraugu skaitīšanas ātrums [cps] (0,3167 cps)
t0
tukšo paraugu skaitīšanas laiks [s] (16 000 s)
tb
paraugu skaitīšanas laiks [s] (16 000 s)
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cps

tukšo paraugu skaitīšanas ātrums (0,3167 cps)
dps

sabrukšanas skaits sekundē [Bq]
η

iekārtas skaitīšanas efektivitāte (0 < η < 1) (0,8)
PIEMĒRS.
LLD aprēķins, izmantojot skaitīšanas laiku 16 000 s (266,67 min) un 19 CPM (0,3167 reizes sekundē) fonā ar skaitīšanas efektivitāti 0,8.
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C.8.6. Rezultātu aprēķināšana
No parauga skaitīšanas ātruma tiek atņemts skaitītāja fona skaitīšanas ātrums (neto skaitīšanas ātrums). 14C aktivitāte (DPM) tiek iegūta, normalizējot neto skaitīšanas ātrumu ar references standarta (skābeņskābes SRM) skaitīšanas ātrumu.
C.9. Procedūra 14C noteikšanai ar beta jonizāciju (BI)
C.9.1. Ievads
Šī procedūra apraksta 14C noteikšanas procedūru ar beta jonizāciju (BI) pamata karbonāta šķīdumos, kas iegūti, sadedzinot SRF paraugus kalorimetriskajā bumbā, cauruļveida krāsnī vai laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārtā.
C.9.2. Princips
Beta jonizācijas metode netieši nosaka 14C izotopu saturu. Šī metode izmanto 14C β daļiņu emisiju izotopa 14C radioaktīvās sabrukšanas dēļ, piemēram, PSM. Tā nosaka β daļiņas, izmantojot strāvas izlādes impulsus starp augstsprieguma elektrodiem proporcionālā gāzes skaitītājā. Šos impulsus ierosina beta daļiņas. Noteikšanas princips ir atgādina Geigera-Millera (GM) skaitītāja darbības veidu, atšķirība ir elektronu lavīnas dati skaitītājā. Lai izmantotu šo metodi, paraugam jābūt CO2 formā vai pārvērstam par CO2. Karbonāts, kas iegūts no SRF sadedzināšanas, tiek pārvērsts par CO2, paskābinot NaOH šķīdumu ar HCl. CO2 attīra, lai tas būtu piemērots kā skaitīšanas gāze gāzes proporcionālajā skaitītājā, piemēram, noņemot negatīvo elektronu piemaisījumus, piemēram, skābekli, SO2 vai ūdens tvaiku, izmantojot aktīvo kokogli. Šī darbība arī noņems radonu. Gāzes tīrība ir kritiski svarīga (piemēram, O2 daudzumu uztur krietni zem dažām daļām uz miljonu).
Paraugs tiek skaitīts vairākas dienas zemā skaitīšanas sistēmā, lai sasniegtu vajadzīgo skaitīšanas reižu skaitu statistiskās precizitātes nodrošināšanai.
CO2 tiek turēts zem spiediena centrālajā caurulē (parasti no 0,2 MPa līdz 0,3 MPa), un starp centrālo vadu un skaitītāja sienu pievada augstu spriegumu. Jonizējošs notikums, piemēram β- daļiņa, ko radījusi 14C sabrukšana, izraisa jonizācijas pēdas un elektronu lavīnu. Šo lavīnu mēra kā elektrisko impulsu. Jebkuri piemaisījumi gāzē slāpēs elektronu pavairošanu, līdz ar to daži sabrukšanas notikumi netiks konstatēti.
C.9.3. Reaģenti un materiāli
· HCl šķīdums (5 M);
· NaOH šķīdums (4 M);
· Sausais ledus;
· Acetons vai etanols;
· Šķidrais N2;
· Skābeņskābes primārais standarts (SRM 4990b);
· Aktīvā kokogle.
C.9.4. Iekārtas
· Sistēma karbonāta, kas uztverts 4 M NaOH šķīdumā, pārvēršanai CO.2.
· CO2 attīrīšanas sistēma, piemēram, izmantojot aktīvo kokogli.
· Sistēma, lai iegūtu noteiktu parauga daudzumu, piemēram, pielāgojot CO2 spiedienu noteiktā tilpumā un zināmā gāzes temperatūrā.
· Sistēma standarta un fona paraugu sagatavošanai.
· Zema līmeņa skaitīšanas sistēma, izmantojot gāzes proporcionālo skaitītāju.
· Instrumenti, ko izmanto BI mērījumiem, var būt mērķtiecīgi veidoti (skat. C.2. attēlu). Lai konstatētu radioaktīvā oglekļa daudzumu, fona skaitīšanas tiek samazinātas līdz minimumam. Gāze (šajā gadījumā no sadedzināšanas gāzēm iegūtā attīrītā CO2) tiek ievadīta un uzskaitīta vara skaitīšanas caurulē (īpaši tīrs varš), un tiek iegūts vēlamais zemais fons, izmantojot smagu aizsargu ar vecu svinu un kosmiskā starojuma pret sakritību filtru. Lai iegūtu papildu aizsardzību pret kosmisko starojumu, parasti BI ierīces atrodas pagrabos zem zemes. Tipiski skaitīšanas laiki ir vairākas dienas, kas atvēlētas zema līmeņa mērījumiem.
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Apzīmējumi
1
centrālais vads ar augstu spriegumu (+ve)
2
CO2
3
skaitītāja siena, pārklāta ar zeltu (-ve)
4
ienākošās β¯ daļiņas
5
skaitītāja siena ar zemes potenciālu
6
primārie elektroni
7
sekundārie elektroni
8
gāzes pavairošana ~105
9
centrālais vads ar augstu spriegumu
C.2. attēls. Gāzes proporcionālais skaitītājs
C.9.5. Procedūra
a) Karbonāta šķīdumu pārnes ekstrakcijas pudelē.
b) Pievieno HCl dozēšanas ierīci.
c) Iztukšo pudeli un dozēšanas ierīci (degazācija, izšķīdināta N2 un O2 aizvākšana no gaisa).
d) Karbonāta šķīdumam pievieno HCl.
e) Noņem ūdens tvaiku, izmantojot uztvērēju, kas piepildīts ar acetonu un sauso ledu.
f) Savāc izveidoto CO2 nerūsējošā tērauda uztvērējā, kas iegremdēts šķidrajā N2.
g) CO2 tiek attīrīta, piemēram, izmantojot aktīvo oglekli 0 °C temperatūrā.
h) Šajā posmā (pēc izvēles) ņem nelielu paraugu, lai noteiktu 13C.
i) CO2 daudzumu aprēķina, mērot temperatūru un spiedienu, kā arī zināmo uztveršanas sistēmas tilpumu.
j) Pārnes CO2 uz proporcionālo skaitītāju (apjomos līdz 4 gramiem CO2).
k) Skaita vairākas dienas, līdz iegūst vēlamo precizitāti.
l) Aprēķina mūsdienu oglekļa vērtību, izmantojot paraugu skaitīšanas ātrumu un tukšo paraugu skaitīšanas ātrumu.
Parauga, fona un standarta skaitīšanas statistiskā kļūda ir sabrukšanas skaitīšanas rezultāts saskaņā ar statistisko Puasona sadalījumu. Tādējādi rezultāta precizitāte ir atkarīga no novēroto skaitīšanas reižu skaita, kur relatīvā kļūda ir apgriezti proporcionāla skaitīšanas reižu skaita kvadrātsaknei.
1. PIEZĪME.
Kopējā kļūda ir gan analīzes kļūdu, gan standarta un fona noteikšanas kļūdu kombinācija. Pēdējās kļūdas parasti ir mazas salīdzinājumā ar paraugu ņemšanas kļūdām. Ar skaitīšanas reizēm dažu dienu garumā var iegūt tipisku kopējo precizitāti no 0,3 % līdz 0,4 %.
2. PIEZĪME.
Izmantojot aktīvo oglekli tīrīšanai, aktīvā oglekļa kārtridžs iepriekš jāsilda ±1 h, lai noņemtu radona pēdas (veidojušās no aktīvajā ogleklī esošā urāna pēdu sabrukšanas produktiem). Citu tīrīšanas paņēmienu gadījumā divu dienu gaidīšanas laiks ir pietiekams, lai atbrīvotos no radona klātbūtnes.
C.9.6. Rezultātu aprēķināšana
No paraugu skaitīšanas ātruma tiek atņemts NaOH tukšā parauga šķīduma skaitīšanas ātrums, iegūstot neto skaitīšanas ātrumu. 14C aktivitāte (pmC) tiek iegūta, normalizējot neto skaitīšanas ātrumu ar references standarta skaitīšanas ātrumu (skābeņskābei SRM 4990b vai materiāliem, kas izsekojami līdz references standartam).
Ja jāveic izotopu frakcionēšanas korekcija, tad jānosaka arī 13C / 12C izotopu attiecība. Izotopa frakcija parauga sagatavošanas laikā var notikt, ja no sadedzinātā parauga izdalītā CO2 tiek apstrādāta tikai daļa.
Vienmēr jānorāda, ja ziņotajiem rezultātiem piemēro 13C / 12C izotopu attiecības korekciju.
C.10. Procedūra 14C noteikšanai ar paātrinājuma masspektrometriju (AMS)
C.10.1. Ievads
Šajā pielikumā aprakstīta 14C noteikšanas procedūra ar AMS karbonāta šķīdumos, kas iegūti, sadedzinot SRF paraugus kalorimetriskajā bumbā, cauruļveida krāsnī vai laboratorijas mēroga sadedzināšanas iekārtā.
C.10.2. Princips
Paātrinājuma masspektrometrijas (AMS) metode tieši nosaka 14C klātbūtni. Paraugā esošie atomi tiek pārvērsti jonu staros. Izveidotie joni tiek paātrināti elektriskajā laukā, novirzīti magnētiskajā laukā un noteikti jonu detektoros, tādējādi nosakot relatīvo izotopu klātbūtni šajos jonos.
AMS ir masspektrometrijas forma, kas izmanto augsta potenciāla elektrostatisko lauku, kas kalpo ne tikai jonu paātrināšanai, bet arī tikai tādu Cn+ jonu (n = 1..4) veidošanai, kas var būt spektrometrā, izslēdzot visas citas jonu sugas. Tas ievērojami uzlabo jutību, neietekmējot selektivitāti. 14C tiek noteikts grafītā (ogleklī), tādēļ viss paraugos esošais ogleklis pirms analīzes jāpārvērš grafītā.
Ar AMS tiek noteikta paraugā esošā mūsdienu oglekļa frakcija. Kopējo oglekļa saturu nenosaka ar šo paņēmienu, bet gan atsevišķi.
C.10.3. Reaģenti un materiāli
· Skābeņskābes primārais standarts (SRM 4990b);
· Dzelzs katalizators;
· Ūdeņradis;
· HCl šķīdums (5 M);
· Sausais ledus;
· Acetons vai etanols;
· Šķidrais N2.
C.10.4. Iekārtas
· Paraugu sagatavošanas aprīkojums.
· Šķidrā slāpekļa saldēšanas iekārta.
· Paātrinājuma masspektrometrs (AMS) (skat. C.3. attēlu).
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Apzīmējumi
1
59 paraugu jonu avots
2
rekombinators
3
griezējs
4
tandēma paātrinātājs
5
atdalīšanas kanāls
6
110° magnēts
7
augstas enerģijas masspektrometrs
8
12C-kauss
9
13C-kauss
10
33° elektrostatiskais deflektors
11
90° magnēts
12
jonizācijas kamera
C.3. attēls. AMS shematiskais attēls
C.10.5. Procedūra
a) Karbonāta šķīdumu pārnes ekstrakcijas pudelē.
b) Pievieno HCl dozēšanas ierīci.
c) Iztukšo pudeli un dozēšanas ierīci (degazācija, izšķīdināta N2 un O2 aizvākšana no gaisa).
d) Karbonāta šķīdumam pievieno HCl.
e) Noņem ūdens tvaiku, izmantojot uztvērēju, kas piepildīts ar acetonu un sauso ledu.
f) Savāc izveidoto CO2 nerūsējošā tērauda uztvērējā, kas iegremdēts šķidrajā N2.
g) Šajā posmā ņem nelielu paraugu, lai noteiktu 13C.
h) Pārnes CO2 uz grafitizācijas ietaises sistēmu (skat. C.4. attēlu).
Gāzveida paraugs jāpievada sistēmā no kvarca caurulītes vai pēc tam, kad tas ir uztverts šķidrajā slāpeklī, kam seko turpmāka sildīšana. Pēc tam gāzi pārveido par grafītu, izmantojot dzelzs katalizatoru saskaņā ar šādām formulām:

CO2 + H2(( H2O + CO

CO + H2 (( H2O + C
Ar šo reakciju iegūtais ūdens tiek noņemts, lai nodrošinātu pilnīgu reducēšanu uz grafītu. Tas ir īpaši svarīgi, lai izvairītos no frakcionēšanas.
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Apzīmējumi
1
parauga ampula kā CO2
2
spiediena sensors
3
elektroniskais dzesēšanas elements –18 °C temperatūrā, lai uztvertu H2O
4
kvarca caurule
5
grafīta krāsns 600 °C temperatūrā
6
Fe pulveris
C.4. attēls. Grafitizācijas ietaise
Pirms grafīts tiek ievietots paātrinājuma masspektrometrā, tas tiek sapresēts paraugā un uzstādīts uz riteņa. Jonu avotā lielas strāvas cēzija jonu (Cs+) stars tiek fokusēts uz paraugu. Tas atbrīvo negatīvi lādētos parauga atomus, iegūstot 36 keV C- staru. Paraugi tiek turēti 10 mm attālumā viens no otra, lai izvairītos no savstarpējas piesārņošanās, un pārvietoti izsmidzināšanas laikā, lai izvairītos no krāteru, kas izraisa frakcionēšanu, veidošanos. Pēc tam lēca negatīvo jonu staru fokusē rekombinatorā. Šeit magnētu sērija no stara izvelk tos jonus, kas nav ogleklis, un atdala trīs oglekļa izotopus (12C, 13C un 14C). Tad griezēja ritenis fiziski bloķē lielāko daļu 12C, ļaujot rekombinēt ievērojami samazināto oglekļa jonu staru, lai tajā pašā laikā to ievadītu paātrinātājā. Tandēma paātrinātājā C- jonus paātrina līdz gala ātrumam (pie +2,5 MeV), pēc tam gāzes atdalītājā, saduroties ar Ar atomiem, tie tiek pārveidoti par C3+ joniem. Šie pozitīvie joni tiek paātrināti līdz 10 MeV. Ir izvēlēta 3+ līmeņa uzlādēšana, jo 14C3+ masas/uzlādes attiecība ir patiešām unikāla, ļaujot to precīzi atdalīt ar augstas enerģijas masspektrometru. Augstas enerģijas masspektrometra pirmais elements ir 1100 lieces magnēts, kas sadala paātrinātos 12C, 13C un 14C jonos. 12C un 13C stari tiek mērīti Faradeja kausos (parasti 250 nA strāvas). 14C3+ jonus tālāk attīra ar 33° elektrostatisko deflektoru un 90° magnētu. Tos mēra ar izobutēnu pildītā jonizācijas kamerā, kas ir izolēta no paātrinātāja vakuuma ar plānu metāla foliju (blīvums 250 μg/cm2). Parasti paraugu skaita vienu stundu.
C.10.6. Rezultātu aprēķināšana
14C/12C un 13C/12C izotopu attiecības ir noteiktas attiecībā pret atbilstošu primāro references materiālu. Visas procentu daļas no mūsdienu oglekļa (pmC) vērtībām, kas iegūtas no radioaktīvā oglekļa analīžu mērījumiem, koriģē attiecībā uz izotopu frakcionēšanu, izmantojot stabilus izotopu datus (13C/12C attiecība), kas iegūti par CO2, kas atvasināta, sadedzinot paraugu. Nenosaka 13C/12C attiecības pašu izejmateriālam, jo dažos gadījumos šāda pieeja var sniegt nepareizus rezultātus.
D pielikums
(informatīvs)

SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h Noteikšanas metožu ierobežojumi
D.1. Vispārīga informācija
Metode, kas nosaka noteiktu īpašību, atdalot divas vai vairākas frakcijas, izmanto starpību starp vienu vai vairākām šo frakciju īpašībām. Tomēr atdalīšanas metodes nekad nenodrošina perfektu atdalīšanu, jo tās parasti modelē visbiežāk sastopamās ķīmiskās un/vai fizikālās īpašības, nevis nodrošina pilnīgu atdalīšanu. Tas attiecas uz gandrīz visām noteikšanas un atdalīšanas metodēm. Jebkurai metodei ir situācijas, kurās tās precizitāte samazinās traucējošu komponentu un īpašību dēļ.
Šī Eiropas standarta mērķis ir izmērīt parauga biomasas saturu. Biomasa nav vielas raksturīga īpašība, bet tā ir izcelsmes klasifikācija. Atkritumu sastāvā esošo dažādo materiālu skaits ir liels, un daudzi materiāli tiek daudzkārt ķīmiski un/vai fiziski pārveidoti vai modificēti. To izcelsmes pēdas var izzust, un tāpēc izcelsmes klasifikācijā vienmēr pastāv izņēmumi. Tikai tad, ja kopējā (organiskā) oglekļa saturs biomasā tiek noteikts ar 14C metodi, izņēmumu nav.
Šajā standartā aprakstītās metodes ir izstrādātas, lai noteiktu biomasas saturu vielās, kas satur gan biomasu, gan nebiomasu. Problēmas ar selektīvās šķīdināšanas metodes un manuālās šķirošanas metodes uzticamību jo īpaši var rasties gadījumos, kad biomasas koncentrācija ir mazāka par 5 % vai augstāka par 95 %. Neregulāru vielu ietekme var būtiski mainīt rezultātus šajās zonās. Pārbaude ar 14C metodi atrisinās šīs problēmas.
Šajā pielikumā paredzēts sniegt informāciju par to, kā un kad jāvērš īpaša uzmanība, izmantojot šo Eiropas standartu. D.2. un D.3. punktā ir aprakstīti selektīvās šķīdināšanas metodes ierobežojumi, bet D.4. punktā – daži ierobežojumi 14C metodes izmantošanā.
D.2. Bioloģiskās noārdīšanās ietekme uz selektīvās šķīdināšanas metodi
Bioloģiskās noārdīšanās ietekme skar selektīvās šķīdināšanas metodi, jo šī metode balstās uz tādu reaktīvu grupu klātbūtni, kas arī ir jutīgas pret bioloģisko noārdīšanos.
Pamatpieņēmums par selektīvās šķīdināšanas metodi ir biomasas materiālu pilnīga bioloģiskā noārdīšanās un nebiomasas materiālu bioloģiska nenoārdīšanās. Lielākajai daļai materiālu šis pieņēmums ir pietiekams, bet diemžēl ne viss dabā ir tik skaidri nošķirts.
Lielākajai daļai biomasas materiālu bioloģiskā noārdīšanās ir gandrīz 100 %, un selektīvās šķīdināšanas testa veiktspēja ir līdzīga. Dažiem materiāliem novērojamas lielākas novirzes. Daži no šiem materiāliem ir pilnībā biomasa, bet selektīvās šķīdināšanas laikā izšķīst tikai daļēji. Tas lielākoties sakrīt ar biomasas materiāliem, kam ir arī augsta izturība pret bioloģisko noārdīšanos.
Lielākā daļa nebiomasas materiālu nav bioloģiski noārdāmi, un selektīvās šķīdināšanas testa veikstpēja ir diezgan laba, uzrādot gandrīz 0 % izšķīdināšanu. Daži nebiomasas materiāli ir ķīmiski modificēti to bioloģiski noārdāmo īpašību dēļ, un tāpēc tie ir pilnībā bioloģiski noārdāmi. Selektīvās šķīdināšanas laikā izšķīst arī citi nebiomasas materiāli, piemēram, poliamīds un poliuretāns. Papildus šķīšanai šie nebiomasas materiāli ir bioloģiski noārdāmāki nekā visizplatītākie nebiomasas materiāli.
D.1a un D.1b tabulā ir parādīta selektīvās šķīdināšanas metodes veiktspēja lielam skaitam materiālu, kas attiecīgi ir biomasas un nebiomasas materiāli (4).
D.1a tabula. Selektīvās šķīdināšanas metodes veiktspēja biomasas materiāliem (4)
	Biomasa/nebiomasa
	Materiāls
	Biomasas saturs saskaņā ar šķīdināšanas testu
	Maksimālā novērotā atšķirība

	biomasa
	tropu cietā koksne (bangkirai)
	100 %
	0,0 %

	biomasa
	priede
	100 %
	0,0 %

	biomasa
	egle
	100 %
	0,3 %

	biomasa
	ozols
	100 %
	0,1 %

	biomasa
	pīļu spalvas
	100 %
	nav piemērojams

	biomasa
	linaudekls
	99 %
	0,0 %

	biomasa
	vidēja blīvuma kokšķiedru plātņu (MDF) atlikumi
	99 %
	0,0 %

	biomasa
	kokvilna
	99 %
	0,0 %

	biomasa
	BIOPAC® (uz cietes bāzes)
	99 %
	0,1 %

	biomasa
	kopējamais papīrs
	99 %
	0,5 %

	biomasa
	sviestkoka riekstu atlikumi
	99 %
	0,9 %

	biomasa
	pulverizēti kakao pupiņu čaumalu atlikumi
	98 %
	0,9 %

	biomasa
	kokosriekstu atlikumi
	98 %
	0,7 %

	biomasa
	koksnes atlieku granulas
	98 %
	1,6 %

	biomasa
	vītols
	98 %
	0,4 %

	biomasa
	olīvu kauliņu atlikumi
	98 %
	8,4 %

	biomasa
	granulētu kakao pupiņu čaumalu atlikumi
	97 %
	0,8 %

	biomasa
	laikraksti
	97 %
	0,2 %

	biomasa
	zāles sēklas
	97 %
	nav piemērojams

	biomasa
	palmu kauliņu atlikumi
	97 %
	nav piemērojams

	biomasa
	spīdīgs papīrs
	97 %
	0,2 %

	biomasa
	ķiršu kauliņi
	94 %
	5,2 %

	biomasa
	āda
	93 %
	0,1 %

	biomasa
	NR (dabiskais kaučuks)
	84 %
	3,3 %

	biomasa
	viskoze (uz celulozes bāzes)
	83 %
	0,2 %

	biomasa
	vilna
	82 %
	36,2 %

	biomasa
	tauki cepšanai
	41 %
	2,5 %

	biomasa
	kokogles
	2 %
	nav piemērojams

	biomasa
	ECOPLA® (uz kukurūzas bāzes)
	0 %
	0,2 %


D.1b tabula. Selektīvās šķīdināšanas metodes veiktspēja nebiomasas materiāliem (4)
	Biomasa/nebiomasa
	Materiāls
	Biomasas saturs saskaņā ar šķīdināšanas testu
	Maksimālā novērotā atšķirība

	nebiomasa
	PS putas (polistirols)
	-2 %
	1,5 %

	nebiomasa
	PC (polikarbonāts)
	-1 %
	0,1 %

	nebiomasa
	IIR (butilkaučuks)
	0 %
	13,7 %

	nebiomasa
	blīvs PS (polistirols), nepaplašināts PS (polistirols)
	0 %
	0,1 %

	nebiomasa
	LDPE (zema blīvuma polietilēns)
	0 %
	0,7 %

	nebiomasa
	PP (polipropilēns)
	0 %
	0,3 %

	nebiomasa
	PET (polietilēntereftalāts)
	0 %
	0,9 %

	nebiomasa
	HDPE (augsta blīvuma polietilēns)
	1 %
	1,4 %

	nebiomasa
	PVC (polivinilhlorīds)
	2 %
	0,9 %

	nebiomasa
	CR (hloroprēnkaučuks)
	10 %
	1,1 %

	nebiomasa
	SBR (butadiēnstirolkaučuks)
	14 %
	3,6 %

	nebiomasa
	akmeņogles
	43,5 %
	10,6 %

	nebiomasa
	silīcija kaučuks
	86 %
	6,1 %

	nebiomasa
	lignīts
	93 %
	1,5 %

	nebiomasa
	nepaplašināts PUR (poliuretāns)
	95 %
	0,4 %

	nebiomasa
	neilons (t. i., poliamīds)
	97 %
	3,1 %

	nebiomasa
	PUR putas (poliuretāns)
	98 %
	0,1 %


Rezultāti liecina, ka jauktu atkritumu plūsmā visbiežāk sastopamos materiālus var pienācīgi apstrādāt ar selektīvās šķīdināšanas metodi. Tiem paraugiem, kuriem ir ievērojams devianto vielu daudzums, jāveic korekcija. Diemžēl tas nav iespējams daudzos cietā reģenerētā kurināmā veidos esošo vielu sarežģītības un daudzveidības dēļ. Parasti attiecībā uz cieto reģenerēto kurināmo, kas sastāv no biomasas un nebiomasas maisījuma, selektīvās šķīdināšanas metode ir diezgan uzticama, bet ārpus koncentrācijas diapazona no 10 līdz 90 % relatīvā ticamība dažiem materiāliem samazinās. Ieteikumi tam ir sniegti D.1. tabulā.
D.3. Materiālu/daļiņu fiziskās formas un sastāva ietekme
Materiālu/daļiņu fiziskās formas un sastāva ietekme skar manuālās šķirošanas metodi, jo tās pamatā ir atšķirības biomasas un nebiomasas materiālu fiziskajā izskatā un īpašībās.
Pastāv trīs kļūdu avoti, kas ietekmē manuālās šķirošanas metodes veiktspēju. Šie kļūdu avoti ir:
1) iespējama jauktu materiālu klātbūtne, ko nav iespējams manuāli atdalīt. Šie jauktie materiāli ir daļiņas, kas sastāv gan no biomasas, gan nebiomasas, kas ir savstarpēji neatšķirami savienotas;
2) minimālais daļiņu izmērs, zem kura efektīvu manuālo atdalīšanu nav iespējams veikt, neizmantojot mikroskopu;
3) tādu materiālu klātbūtne, kas atdarina papildu materiāla klases, piemēram, bioloģiski noārdāmas plastmasas, fizisko izskatu vai īpašības.
Šo kļūdu avotu kvantitatīvās sekas ir grūti prognozējamas, un tāpēc galvenā šķirošanas metode pārsvarā ir selektīvās šķīdināšanas metode.
D.4. 14C metodes ierobežojumi
1) Parauga pārvēršana CO2 var tikt veikta katrā labi aprīkotā analītiskajā laboratorijā, tomēr 14C mērījumiem ir vajadzīgi ļoti specializēti instrumenti un personāls.
2) 14C izmeši 20. gs. piecdesmitajos gados (ūdeņraža bumbu eksperimenti) pasliktināja 14C metodes precizitāti.
Šo ierobežojumu kvantitatīvās sekas ir grūti prognozējamas, un tās jāņem vērā, izmantojot šo metodi.
PIEZĪME.
Šobrīd kvalificētu 14C laboratoriju skaits ir ierobežots (globāli: datēšanas/klimata laboratorijas: ±100 LSC + BI, ±40 AMS).
E pielikums
(informatīvs)
SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h 
Materiāli, kurus uzskata par CO2 neitrāliem
Šī pielikuma teksts ir iegūts no Komisijas 2004. gada 29. janvāra Lēmuma 2004/156/EK, ar ko nosaka pamatnostādnes siltumnīcefekta gāzu emisiju monitoringam un ziņošanai par tām saskaņā ar Eiropas Parlamenta un Padomes Direktīvu 2003/87/EK I pielikuma 9. punkta 1. apakšpunkta “Augi un augu daļas inter alia” vai 2. apakšpunkta “Biomasas atkritumi, produkti un blakusprodukti inter alia”.
Turpmāk redzamajā, bet ne izsmeļošajā sarakstā ir vairāki materiāli, kurus šī standarta piemērošanai uzskata par biomasu un kurus sver ar emisijas koeficientu 0 [t CO2/TJ vai t, vai m3]. Turpmāk minēto materiālu kūdras un fosilās frakcijas neuzskata par biomasu.
a) Augi un augu daļas inter alia:
· salmi;
· siens un zāle;
· lapas, koksne, saknes, celmi, miza;
· kultūraugi, piemēram, kukurūza un tritikāle.
b) Biomasas atkritumi, produkti un blakusprodukti inter alia:
· rūpnieciskie koksnes atkritumi (koksnes atkritumi no kokapstrādes darbībām un koksnes atkritumi no darbībām kokmateriālu ražošanas nozarē);
· lietota koksne (lietoti koka izstrādājumi, koksnes materiāli) un koksnes pārstrādes procesa produkti un blakusprodukti;
· celulozes un papīra ražošanas nozarē radušies koksnes atkritumi, piemēram, melnais atsārms;
· mežsaimniecības atlikumi;
· dzīvnieku, zivju un pārtikas milti, tauki, eļļa un kausēti tauki;
· primārie pārtikas un dzērienu ražošanas atlikumi;
· kūtsmēsli;
· kultūraugu atlikumi;
· notekūdeņu dūņas;
· biomasas šķelšanā, fermentācijā vai gazifikācijā radusies biogāze;
· ostu dūņas, citu ūdenstilpņu dūņas un nogulsnes;
· atkritumu poligonu gāze.
F pielikums
(informatīvs)

SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h Veiktspējas dati
F.1. Selektīvās šķīdināšanas metodes veiktspējas dati
Laboratorijās Austrijā, Apvienotajā Karalistē, Francijā, Itālijā, Nīderlandē, Polijā, Somijā, Vācijā un Zviedrijā tika veikts starplaboratoriju pētījums ar nosaukumu “Quovadis”.
Paraugu veida aprakstu skatīt F.1. tabulā.
Veiktspējas dati saskaņā ar standartu ISO 5725-2 ir uzrādīti F.1., F.1.3. un F.1.4. tabulā.
F.1.1. tabula. Paraugu veidu apraksts
	Nr.
	Paraugs
	Matrica

	2
	QV-B
	SRF, kas iegūts no demontāžas kokiem

	4
	QV-D
	SRF, kas iegūts no sadzīves atkritumiem

	5
	QV-E
	SRF, kas iegūts no sadzīves atkritumiem (satur daudz papīra un plastmasas)


F.1.2. tabula. Biomasas satura veiktspējas dati ar SDM pēc masas satura
	Paraugs
	l
	n
	o
	xm
	CVR
	CVr

	2
	54
	9
	
	95,93
	0,97
	0,93

	4
	57
	9
	
	67,79
	3,43
	2,34

	5
	54
	9
	
	54,17
	7,04
	2,37


F.1.3. tabula. Biomasas satura veiktspējas dati ar SDM pēc siltumspējas satura
	Paraugs
	l
	n
	o
	xm
	CVR
	CVr

	2
	7
	3
	
	99,03
	Nav piemērojams
	Nav piemērojams

	4
	19
	4
	
	77,53
	6,26
	6,26

	5
	19
	4
	
	69,92
	14,3
	14,3


F.1.4. tabula. Biomasas satura veiktspējas dati ar SDM pēc oglekļa satura
	Paraugs
	l
	n
	o
	xm
	CVR
	CVr

	2
	16
	3
	
	99,47
	0,51
	0,51

	4
	24
	4
	
	71,94
	6,45
	5,85

	5
	24
	4
	
	54,31
	12,6
	12,6


kur
l
atsevišķu analītisko vērtību bez netipiskām vērtībām skaits katrā līmenī;
n
laboratoriju skaits pēc netipisko vērtību izslēgšanas;
o
attālo vērtību procentuālā daļa no atkārtojamības pārbaudes;
xm
vispārējais vidējais lielums, izteikts %;
CVR
reproducējamības variācijas koeficients;
CVr
atkārtojamības variācijas koeficients.
F.2. 14C metodes veiktspējas dati
Šo starplaboratoriju pētījumu veica laboratorijas Austrijā, Apvienotajā Karalistē, Nīderlandē un Vācijā.
Paraugu veida aprakstu skatīt F.2.1. tabulā.
Veiktspējas dati saskaņā ar standartu ISO 5725-2 ir parādīti F2.2. tabulā.
F.2.1. tabula. Paraugu veidu apraksts
	Paraugs
	Matrica

	Nr. 1
	SRF no rūpnieciskajiem atkritumiem

	Nr. 2
	SRF no sadzīves atkritumiem

	Nr. 3
	Rekonstruēts SRF [15 % papīra/kartona, 44 % koksnes, 18 % cietās plastmasas, 12 % mīkstās plastmasas (folijas), 4 % paklāju, 4 % auduma, 3 % salvešpapīra]

	Nr.4
	Sintētiskais SRF [20 % papīra/kartona, 20 % koksnes, 20 % cietās plastmasas (PET), 20 % mīkstās plastmasas (folijas), 20 % salvešpapīra (Zellstoff)]


F.2.2. tabula. Alternatīvo 14C metožu veiktspējas dati
	 
	AMS F
	 
	AMS B
	 
	AMS L
	 
	BI B
	 
	BI L
	
	LSC B
	
	LSC L
	 

	 
	xm
	s
	xm
	s
	xm
	s
	xm
	s
	xm
	s
	xm
	s
	xm
	s

	Nr. 1
	12,6 
	1,3 
	15,6
	1,0
	18,9
	1,4
	14,1
	0,6
	16,4
	1,1
	
	
	
	

	Nr. 2
	61,0
	0,02
	60,4
	1,0
	 
	 
	 
	 
	 
	
	55,5
	1,4
	
	 

	Nr. 3
	56,6
	1,6
	56,5
	1,8
	 
	 
	56,0
	1,0
	 
	
	
	
	
	 

	Nr. 4
	64,0
	2,9
	50,5
	1,7
	
	
	49,3
	0,8
	
	
	46,2
	
	
	

	AMS F = sadedzināšana krāsnī un AMS mērījums
AMS B = sadedzināšana kalorimetriskajā bumbā un AMS mērījums
AMS L = laboratorijas mēroga sadedzināšana un AMS mērījums
BI B = sadedzināšana kalorimetriskajā bumbā un BI mērījums
BI L = laboratorijas mēroga sadedzināšana un BI mērījums
LSB B = sadedzināšana kalorimetriskajā bumbā un LSC mērījums
LSC L = laboratorijas mēroga sadedzināšana un LSC mērījums
xm = vidējā vērtība
s = standartnovirze
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