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Priekšvārds
Šo dokumentu (EN 16192:2011) ir sagatavojusi CEN/TC 292 tehniskā komiteja “Atkritumu raksturojums”, kuras sekretariāta funkcijas veic NEN.
Šim Eiropas standartam piešķir nacionālā standarta statusu ne vēlāk kā līdz 2012. gada maijam, publicējot identisku tekstu vai atzīšanas apliecinājumu, un ne vēlāk kā līdz 2012. gada maijam atceļ tam pretrunā esošos nacionālos standartus.
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 aizstāj standartus EN 12506:2003 un EN 13370:2003.
Nozīmīgi tehniski grozījumi, kas izdarīti šajā Eiropas standartā, salīdzinājumā ar iepriekšējo izdevumu.
· Šis Eiropas standarts, EN 16192, tagad ir viens dokuments (nevis divi), ko izmanto eluātu analīzei, kurā ir noteiktas metodes pH, amonija, AOX, As, Ba, Cd, Cl-, viegli izdalāmā CN-, Co, Cr, Cr(VI), Cu, DOC/TOC, elektrovadītspējas, F-, Hg, Mo, Ni, NO2-, Pb, fenola indeksa, kopējā S, Sb, Se, SO42-, TDS, V un Zn parametru noteikšanai ūdens eluātos atkritumu raksturošanai.
· Standarta 7. punktā minētie parametri, kas iepriekš tika raksturoti divos dokumentos, tagad ir iekļauti 1. tabulā.
· Attiecībā uz visiem parametriem, kas iekļauti 1. tabulā, EN un ISO standarti ir atjaunināti, izņemti, ja atcelti, un pievienoti jauni atbilstošie standarti, t. i.,
· pievienoti parametri Sb un Se, kā arī saistītās analīzes metodes;
· pārskatīti standarti EN ISO 11885 (ICP-OES) un EN ISO 10304-1 (IC);
· pievienota ICP-MS metode (EN ISO 17294-1:2006 un EN ISO 17294-2:2004);
· pievienota AAS ar grafīta kivetes paņēmienu (EN ISO 15586:2003);
· pievienoti plūsmas analīzes paņēmieni Cl- (EN ISO 15682:2001), Cr(VI) (EN ISO 23913:2009) un SO42- (ISO 22743:2006) noteikšanai;
· pievienots parametrs TDS (kopējās izšķīdušās cietvielas), kā arī saistītā analīzes metode;
· pievienots parametrs DOC (izšķīdis organiskais ogleklis) parametram TOC (kopējais organiskais ogleklis);
· pārskatīts standarts EN ISO 11732 (amonijs ar plūsmas analizatoru);
· standarts EN 1485 (AOX) aizstāts ar EN ISO 9562:2004;
· pārskatīti un pievienoti jauni standarti Hg noteikšanai – EN 1483 un EN ISO 17852.
· B (informatīvajā) pielikumā pievienoti papildu validācijas dati, kas iegūti Beļģijā organizētā laboratoriskā apļkārtes izmēģinājumā, kas veikts Ba, Cd, Cr, Mo, Sb un Se noteikšanai eluātos, un arī Beļģijā organizētos laboratoriskos apļkārtes izmēģinājumos, kas veikti saistībā ar atkritumu pieņemamību poligonos.
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
Šo Eiropas standartu ir paredzēts izmantot, lai raksturotu atkritumus, kā noteikts Padomes Direktīvā 75/442/EEK par atkritumiem, kas grozīta ar Padomes 1991. gada 18. marta Direktīvu 91/156/EEK, un valsts noteikumos, kuru galīgā apglabāšanas vieta ir poligons. Padomes 2002. gada 19. decembra Lēmumā, ar ko nosaka kritērijus un procedūras atkritumu pieņemšanai poligonos saskaņā ar Direktīvas 1999/31/EK 16. pantu un II pielikumu, ir raksturotas testēšanas metodes, ko izmanto, lai noteiktu atkritumu pieņemamību poligonos. Šā lēmuma pielikuma 3. sadaļā ir iekļauti Eiropas standarti EN 12506 un EN 13370, kas tiek aizstāti ar šo Eiropas standartu.
Šajā Eiropas standartā tiek aplūkots jautājums par ķīmisko komponentu, elektrovadītspējas, pH un kopējo izšķīdušo cietvielu (TDS) noteikšanu eluātos, ko iegūst, skalojot atkritumu paraugus, piemēram, kā noteikts EN 12457 standartā “Characterization of waste - Leaching - Compliance test for leaching of granular waste materials and sludges” (Atkritumu raksturošana – Izskalošana – Graudainu atkritumu materiālu un dūņu izskalošanas atbilstības tests) (1.–4. daļa). Būtībā to var izmantot visu veidu eluātu analizēšanai, kamēr vien izmantotās analīzes metodes tehniskie parametri atbilst konkrētajām prasībām.
1. Darbības joma
Šajā Eiropas standartā ir noteiktas metodes pH, amonija, AOX, As, Ba, Cd, Cl-, viegli izdalāmā CN-, Co, Cr, Cr(VI), Cu, DOC/TOC, elektrovadītspējas, F-, Hg, Mo, Ni, NO2-, Pb, fenola indeksa, kopējā S, Sb, Se, SO42-, TDS, V un Zn parametru noteikšanai ūdens eluātos atkritumu raksturošanai.
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 1483 Water quality — Determination of mercury — Method using atomic absorption spectrometry [Ūdens kvalitāte. Dzīvsudraba noteikšana. Atomabsorbcijas spektrofotometrijas metode]
EN 1484:1997 Water analysis — Guidelines for the determination of total organic carbon (TOC) and dissolved organic carbon (DOC) [Ūdens analīze – Norādījumi kopējā organiskā oglekļa (TOC) satura un izšķīdušā organiskā oglekļa (DOC) noteikšana]
EN 15216:2007 Characterization of waste — Determination of total dissolved solids (TDS) in water and eluates [Atkritumu raksturošana. Kopējo izšķīdušo cieto vielu (TDS) noteikšana ūdeņos un eluātos]
EN 26777:1993 Water quality — Determination of nitrite — Molecular absorption spectrometric method (ISO 6777:1984) [Ūdens kvalitāte. Nitrītjonu noteikšana. Molekulārās absorbcijas spektrofotometrija (ISO 6777:1984)]
EN 27888:1993 Water quality — Determination of electrical conductivity (ISO 7888:1985) [Ūdens kvalitāte. Elektrovadītspējas noteikšana (ISO 7888:1985)]
prEN ISO 5667-3 Water quality — Sampling — Part 3: Preservation and handling of water samples (ISO/DIS 5667-3:2010) [Ūdens kvalitāte. Paraugu ņemšana. 3. daļa: Ūdens paraugu uzglabāšana un darbības ar tiem (ISO/DIS 5667-3:2010)]
EN ISO 9562:2004 Water quality — Determination of adsorbable organically bound halogens (AOX) (ISO 9562:2004) [Ūdens kvalitāte. Adsorbēto organiski saistīto halogēnu (AOX) noteikšana (ISO 9562:2004)]
EN ISO 10304-1:2009 Water quality — Determination of dissolved anions by liquid chromatography of ions — Part 1: Determination of bromide, chloride, fluoride, nitrate, nitrite, phosphate and sulfate (ISO 10304-1:2007) [Ūdens kvalitāte. Izšķīdušo anjonu noteikšana ar jonu šķidruma hromatogrāfijas metodi. 1. daļa: Bromīdjonu, hlorīdjonu, fluorīdjonu, nitrātjonu, nitrītjonu, fosfātjonu un sulfātjonu noteikšana (ISO 10304-1:2007)]
EN ISO 10304-3:1997 Water quality — Determination of dissolved anions by liquid chromatography of ions — Part 3: Determination of chromate, iodide, sulfite, thiocyanate and thiosulfate (ISO 10304-3:1997) [Ūdens kvalitāte. Izšķīdušo anjonu noteikšana ar jonu šķidruma hromatogrāfijas metodi. 3. daļa: Hromātjonu, jodīdjonu, sulfītjonu, tiocianātjonu un tiosulfātjonu noteikšana (ISO 10304-3:1997)]
EN ISO 11732:2005 Water quality — Determination of ammonium nitrogen — Method by flow analysis (CFA and FIA) and spectrometric detection (ISO 11732:2005) [Ūdens kvalitāte. Amonija slāpekļa noteikšana. Plūsmas analīzes (CFA un FIA) un spektrofotometriskas noteikšanas metode (ISO 11732:2005)]
EN ISO 11885:2009 Water quality — Determination of selected elements by inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) (ISO 11885:2007) [Ūdens kvalitāte. Atsevišķu elementu noteikšana ar induktīvi saistīto plazmas atomu emisijas spektrometrijas metodi (ICP-OES) (ISO 11885:2007)]
EN ISO 11969:1996 Water quality — Determination of arsenic — Atomic absorption spectrometric method (hydride technique) (ISO 11969:1996) [Ūdens kvalitāte. Arsēna noteikšana. Atomabsorbcijas spektrofotometrijas metode (hidrīdu metode) (ISO 11969:1996)]
EN ISO 13395:1996 Water quality — Determination of nitrite nitrogen and nitrate nitrogen and the sum of both by flow analysis (CFA and FIA) and spectrometric detection (ISO 13395:1996) [Ūdens kvalitāte. Spektrometriska nitrītu slāpekļa, nitrātu slāpekļa un to summārā satura noteikšana ar plūsmas analīzes metodi (CFA un FIA) (ISO 13395:1996)]
EN ISO 14402:1999 Water quality — Determination of the phenol index by flow analysis (FIA and CFA) (ISO 14402:1999) [Ūdens kvalitāte. Fenolu indeksa noteikšana ar plūsmas analīzes metodi (FIA un CFA) (ISO 14402:1999)]
EN ISO 14403:2002 Water quality — Determination of total cyanide and free cyanide by continuous flow analysis (ISO 14403:2002) [Ūdens kvalitāte. Kopējā cianīda un brīvā cianīda noteikšana ar nepārtrauktas plūsmas analīzi (ISO 14403:2002)]
EN ISO 14911:1999 Water quality — Determination of dissolved Li+, Na+, NH4+, K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ and Ba2+ using ion chromatography — Method for water and waste water (ISO 14911:1998) [Ūdens kvalitāte. Izšķīdušo Li+, Na+, NH+4, K+, Mn+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ un Ba2+ jonu noteikšana ar jonu hromatogrāfiju. Metode ūdeņiem un notekūdeņiem (ISO 14911:1998)]
EN ISO 15586:2003 Water quality — Determination of trace elements using atomic absorption spectrometry with graphite furnace (ISO 15586:2003) [Ūdens kvalitāte. Elementu mikrodaudzumu noteikšana ar atomu absorbcijas spektrofotometriju, lietojot grafīta kiveti (ISO 15586:2003)]
EN ISO 15682:2005 Water quality — Determination of chloride by flow analysis (CFA and FIA) and photometric and potentiometric detection (ISO 15682:2000) [Ūdens kvalitāte. Hlorīdu noteikšana ar plūsmas analīzēm (CFA un FIA) un fotometriska vai potenciometriska atklāšana (ISO 15682:2000)]
EN ISO 17294-1:2006 Water quality — Application of inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) — Part 1: General guidelines (ISO 17294-1:2004) [Ūdens kvalitāte. Induktīvi saistītās plazmas masspektrometra lietošana (ICP-MS). 1. daļa: vispārīgās vadlīnijas (ISO 17294-1:2004)]
EN ISO 17294-2:2004 Water quality — Application of inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) — Part 2: Determination of 62 elements (ISO 17294-2:2003) [Ūdens kvalitāte. Induktīvi saistītas plazmas masas masspektometra (ICP-MS) lietošana. 2. daļa: 62 elementu noteikšana (ISO 17294-2:2003)]
EN ISO 17852:2008 Water quality — Determination of mercury — Method using atomic fluorescence spectrometry (ISO 17852:2006) [Ūdens kvalitāte. Dzīvsudraba noteikšana. Metode ar atomfluorescences spektrometrijas izmantošanu (ISO 17852:2006)]
EN ISO 23913:2009 Water quality — Determination of chromium(VI) — Method using flow analysis (FIA and CFA) and spectrometric detection (ISO 23913:2006) [Ūdens kvalitāte. Hroma (VI) noteikšana. Metode ar plūsmas analīzes (FIA un CFA) izmantošanu un spektrometrisko noteikšanu (ISO 23913:2006)]
ISO 6439:1990 Water quality — Determination of phenol index — 4-Aminoantipyrine spectrometic methods after distillation [Ūdens kvalitāte. Fenolu indeksa noteikšana. 4-aminoantipirīna spektrometriskās metodes pēc destilēšanas]
ISO 6703-2:1984 Water quality — Determination of cyanide — Part 2: Determination of easily liberatable cyanide [Ūdens kvalitāte. Cianīdjonu noteikšana. 2. daļa: viegli izdalāmo cianīdjonu noteikšana] 
ISO 7150-1:1984 Water quality — Determination of ammonium — Part 1: Manual spectrometric method [Ūdens kvalitāte. Amonija jonu noteikšana .1. daļa: manuālā spektrometriskā metode]
ISO 8288:1986 Water quality — Determination of cobalt, nickel, copper, zinc, cadmium and lead — Flame atomic absorption spectrometric methods [Ūdens kvalitāte. Kobalta, niķeļa, vara, cinka, kadmija un svina noteikšana. Liesmas atomu absorbcijas spektrometriskās metodes]
ISO 9297:1989 Water quality — Determination of chloride — Silver nitrate titration with chromate indicator (Mohr's method) [Ūdens kvalitāte. Hlorīdjonu noteikšana. Titrēšana ar sudraba nitrātu hromāta indikatora klātbūtnē (Mora metode)]
ISO 9965:1993 Water quality — Determination of selenium — Atomic absorption spectrometric method (hydride technique) [Ūdens kvalitāte. Selēna noteikšana. Atomabsorbcijas spektrofotometrijas metode (hidrīdu metode)]
ISO 10359-1:1992 Water quality — Determination of fluoride — Part 1: Electrochemical probe method for potable and lightly polluted water [Ūdens kvalitāte. Fluorīdjonu noteikšana. 1.daļa: elektroķīmiskās zondes metode dzeramajam un mazpiesārņotam ūdenim]
ISO 10523:2008 Water quality — Determination of pH [Ūdens kvalitāte. pH noteikšana]
ISO 11083:1994 Water quality — Determination of chromium (VI) — Spectrometric method using 1,5-diphenylcarbazide [Ūdens kvalitāte. Hroma (VI) noteikšana. Spektrometriskā metode, lietojot 1,5-difenilkarbazīdu]
ISO 22743:2006 Water quality — Determination of sulfates — Method by continuous flow analysis (CFA) [Ūdens kvalitāte. Sulfātu noteikšana. Nepārtrauktas plūsmas analīzes metode (CFA)]
3. Termini un definīcijas
Šajā dokumentā piemēro turpmāk minētos terminus un definīcijas.
3.1.
paraugs
no lielāka materiāla daudzuma atlasīta materiāla porcija
3.2.
eluāts
šķīdums, kas iegūts izskalošanas testā
3.3.
laboratorijas paraugs
paraugs vai apakšparaugs(-i), kas nosūtīts(-i) uz laboratoriju vai tajā saņemts(-i)
3.4.
testa paraugs; analīzes paraugs
no laboratorijas parauga pagatavots paraugs, no kura paņemti analizējamie paraugi testēšanai vai analīzei
3.5.
analizējamais paraugs; analizējamā deva
materiāla daudzums, kura izmērs atbilst koncentrācijas vai citu interesējošo īpašību mērīšanai un kas ir paņemts no testa parauga
1. piezīme. Analizējamo paraugu var ņemt tieši laboratorijas parauga, ja paraugu nav nepieciešams sagatavot (piemēram, ar šķidrumiem), taču parasti to ņem no sagatavota testa parauga.
2. piezīme. Analizējamais paraugs var būt atbilstošas homogenitātes, lieluma un raudzes vienība vai elementārparaugs, kuru vairs nav nepieciešams sagatavot.
3.6.
skalotājs
ūdens šķīdums, ko izmanto izskalošanas testā
3.7.
izskalošanas tests
laboratoriskais tests, ko veic, lai noteiktu vielas izdalīšanos no atkritumiem ūdenī vai ūdens šķīdumā
4. Parauga pirmapstrāde
Eluātu analizē ar mērķi noteikt visu tā sastāvdaļu kopējo saturu. Ja pēc eluāta sagatavošanas un pirms tā analīzes ir notikusi nogulsnēšanās, ar attiecīgām metodēm ir jānodrošina (piemēram, atkārtoti izšķīdina, atsevišķi analizē šķīdumu un nogulsnes), ka tiek noteikts interesējošo parametru kopējais saturs. Ja eluātu iegūst procedūras rezultātā, tostarp ar 0,45 µm membrānfiltrēšanu, analīžu rezultāti attiecas uz saturu, kas izšķīdināts izskalošanās procesā.
Eluāti fizikālu, ķīmisku vai bioloģisku reakciju rezultātā, kas var notikt laikā starp izskalošanos un analīzi, var vairāk vai mazāk mainīties. pH ir jānosaka uzreiz pēc eluātu sagatavošanas un pirms parauga pirmapstrādes.
Tāpēc ir būtiski veikt nepieciešamos piesardzības pasākumus, lai mazinātu šīs reakcijas, un gadījumā, ja jānosaka daudzi parametri, eluāta paraugs ir jāanalizē ar minimālu kavēšanos. Maksimālā kavēšanās ir norādīta prEN ISO 5667-3 standartā vai attiecīgajās analītiskajās normās.
Tāpēc pirms transportēšanas un transportēšanas laikā, kā arī laikā, kamēr paraugi glabājas laboratorijā pirms analizēšanas, ir jāievēro piesardzības pasākumi, lai nepieļautu analizējamā parauga izmaiņas.
Sadala eluātu analizējamos paraugos tā, lai to skaits būtu pietiekams dažādu ķīmisko analīžu veikšanai, un saglabā tos saskaņā ar analītiskajās normās vai prEN ISO 5667-3 standartā noteiktajām prasībām.
Viens īpašs testējamais paraugs varētu būt laboratorijas parauga neapstrādāta alikvotā daļa tādu hromātu kā hlorīda, fluorīda, sulfāta, nitrīta un hroma(VI) analizēšanai, kā arī elektrovadītspējas noteikšanai.
Metālisko mikroelementu analizēšanai analizējamie paraugi parasti ir jāskābina līdz pH ( 2.
1. piezīme. Drošības nolūkos analizējamo paraugu ieteicams paskābināt velkmes skapī, jo var rasties gaistošas indīgas vielas.
2. piezīme. Gadījumos, ja tiek izskalots liels saturs šķīstošu cietvielu, eluātu paskābināšana var izraisīt sāļu nogulsnēšanos. Lai to novērstu, pirms paskābināšanas veic atšķaidīšanu.
5. Tukšā parauga analīze
Nosaka izmantotās analītiskās procedūras devumu ar tukšo paraugu, kā aprakstīts analītiskajās normās, un attiecīgā gadījumā to izvērtē, aprēķinot rezultātus.
6. Mijiedarbība
Attiecīgo parametru noteikšanu var ietekmēt lielais savienojumu skaits. Šīs iespējamās mijiedarbības ir uzskaitītas attiecīgajos atsevišķajos standartos.
Vairāku veidu mijiedarbības rezultātā var tikt veicinātas neprecizitātes, nosakot dažādus parametrus, jo īpaši mazās koncentrācijās. Šīs iespējamās mijiedarbības sekas ir uzskaitītas katrā atsevišķajā standartā un ir jāizvērtē atsevišķi katrai analīzes metodei.
Ķīmiskai mijiedarbībai ir raksturīga molekulāro savienojumu veidošanās, jonizācijas efekts, šķīduma iztvaikošana, nogulsnēšanās un organisko vielu sadalīšanās. Šīs sekas var mazināt, pievienojot bufervielas un/vai izmantojot konservācijas metodes.
Fizikālo mijiedarbību var izraisīt viskozitātes un virsmas spraiguma izmaiņas. Tā var radīt nozīmīgas neprecizitātes, jo īpaši, ja eluātu paraugos ir skābes lielā koncentrācijā un/vai izšķīduši savienojumi. Eluātu krāsa vai saduļķojums var radīt traucējumus, nosakot spektrofotometriju.
7. Piemērotas testēšanas metodes izvēle
Izraugās atbilstīgu standartizētu testēšanas metodi no 1. tabulā uzskaitītajām, ņemot vērā atkritumu eluāta veidu, interesējošo parametru koncentrācijas diapazonu un gaidāmās mijiedarbības.
Analīzes kvalitātes pārbaudes mērķiem izvērtē EN ISO 13530 un EN ISO/IEC 17025 standartu.
Norādīts, ka 1. tabulā uzskaitītās standartizētās testēšanas metodes primāri ir izstrādātas ūdens paraugu analīzei. Vairums no tām starplaboratoriju izmēģinājumā ir validētas ierobežotam atkritumu eluātu matricu skaitam (sk. A pielikumu). To piemērotību citiem atkritumu eluātiem pārbauda laboratorijā, kurā tiek veikta analīze. Papildu validācijas dati, kas iegūti, novērtējot laboratorijas analītisko sniegumu, ir sniegti B pielikumā.
Tiem 1. tabulā uzskaitītajiem standartiem, kas nav validēti CEN/TC 292 starplaboratoriju izmēģinājumā 1999.–2001. gadā, to darbības jomā ir iekļauta notekūdeņu un/vai izskalojumu matrica, un ir pierādīts, ka tie ir piemēroti eluātu analīzei, veicot regulārās analīzes.
Ja tiek konstatēts, ka 1. tabulā uzskaitītās metodes nav piemērotas, piemēram, noteikšanas robežu, atkārtojamības vai mijiedarbības dēļ, var izmantot citas metodes, kas validētas ūdens analīžu veikšanai, piemēram, diskrēto analizatoru. To piemērotību atkritumu eluātiem pārbauda laboratorijā, kurā tiek veikta analīze. Testēšanas pārskatā norāda novirzes iemeslu.
1. tabula. Parametri un testēšanas metodes
	Parametrs
	Testēšanas metode

	pH
	ISO 10523:2008

	Amonijs
	EN ISO 11732:2005
EN ISO 14911:1999
ISO 7150-1:1984

	AOX
	EN ISO 9562:2004

	As
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 11969:1996
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Ba
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Cd
	ISO 8288:1986
EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Cl-
	ISO 9297:1989
EN ISO 10304-1:2009
EN ISO 15682:2001

	CN-viegli izdalāms
	EN ISO 14403:2002a
ISO 6703-2:1984

	Co
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Cr
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Cr(VI)
	ISO 11083:1994
EN ISO 10304-3:1997
EN ISO 23913:2009

	Cu
	ISO 8288:1986
EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	DOC/TOC
	EN 1484:1997

	Elektrovadītspēja
	EN 27888:1993

	F-
	EN ISO 10304-1:2009b
ISO 10359-1:1992

	Hg
	EN 1483:2007
EN ISO 17852:2008

	Mo
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Ni
	ISO 8288:1986
EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	NO2
	EN 26777:1993
EN ISO 10304-1:2009
EN ISO 13395:1996

	Pb
	ISO 8288:1986
EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Fenola indekss
	EN ISO 14402:1999c
ISO 6439:1990

	Kopējais S
	EN ISO 11885:2009

	Sb
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Se
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004
ISO 9965:1993

	SO4 2-
	EN ISO 10304-1:2009
ISO 22743:2006

	TDS
	EN 15216:2007

	V
	EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	Zn
	ISO 8288:1986
EN ISO 11885:2009
EN ISO 15586:2003
EN ISO 17294-1:2006
EN ISO 17294-2:2004

	a Eluātiem, kuriem pēc destilācijas ir zems organisko vielu saturs, brīvais cianīds ir līdzvērtīgs viegli izdalāmam cianīdam.
b Eluātiem, kuriem ir zems organisko vielu saturs.
c Pēc destilācijas.


8. Rezultātu izteikšana
Stingri ievēro konkrētajās analītiskajās normās sniegtos īpašos norādījumus rezultātu aprēķināšanai.
Testu rezultātus, izņemot pH un vadītspējas testiem, izsaka kā sastāvdaļu koncentrāciju eluātā µg/l vai mg/l vienībās. Izskalotās sastāvdaļas daudzumu attiecībā pret parauga kopējo masu, kas izteikta sausnas mg/kg, var aprēķināt, izmantojot izskalošanas testa šķidro un cieto vielu attiecību.
9. Testēšanas pārskats
Par testēšanas laboratorijas veikto darbu sagatavo pārskatu, kurā precīzi, skaidri un nepārprotami sniedz testēšanas rezultātus un visu citu būtisko informāciju.
Testēšanas pārskatā jāiekļauj vismaz šāda informācija:
a) atsauce uz šo Eiropas standartu un papildu standartiem;
b) testēšanas laboratorijas nosaukums un adrese;
c) pārskata unikālais identifikācijas numurs (piemēram, sērijas numurs), katras pārskata lapas identifikācija un kopējais lapu skaits;
d) laboratorijas parauga apraksts un identifikācija;
e) laboratorijas parauga saņemšanas datums un testēšanas datums(-i);
f) testu specifikācijas identifikācija vai metodes vai procedūras apraksts;
g) attiecīgā gadījumā eluāta parauga ņemšanas un apstrādes apraksts;
h) jebkādas novirzes no testu specifikācijas, papildinājumi vai neiekļaušana un jebkura cita informācija, kas attiecas uz konkrēto testu;
i) mērījumi, pārbaudes un iegūtie rezultāti, kam pievienotas atbilstošās tabulas, grafiki, skices un fotoattēli attiecīgā gadījumā, un konstatētās atteices;
j) paziņojums par mērījumu nenoteiktību (vajadzības gadījumā);
k) par testēšanas pārskata tehnisko sagatavošanu atbildīgās(-o) personas(-u) paraksts un amats vai līdzvērtīgs marķējums un izdošanas datums;
l) paziņojums, ka testēšanas rezultāti attiecas tikai uz laboratorijas paraugu;
m) paziņojums, ka pārskatu drīkst pārpublicēt pilnībā tikai ar testēšanas laboratorijas rakstveida piekrišanu.
A pielikums
(informatīvs)

EN 12506:2003 un EN 13370:2003 standartu validācija
A.1. Vispārīga informācija
1999.–2001. gadā tika organizēts un veikts šo standartu validācijas projekts.
Validācijas ietvaros tika veikts starplaboratoriju pētījums, lai izvērtētu šajos standartos iekļauto metožu tehniskos parametrus (reproducējamību un atkārtojamību).
A.2. Starplaboratoriju pētījums
Validācijas izmēģinājuma mērķis bija pārbaudīt uzskaitīto standartu piemērotību atkritumu eluātu analizēšanai.
A.3. Laboratoriju atlase
Visiem CEN/TC 292/WG 2 un WG 3 locekļiem tika izplatīta aptaujas anketa, lai iegūtu ieinteresēto Eiropas laboratoriju sarakstu. Starplaboratoriju izmēģinājumā piekrita piedalīties 41 laboratorija. Tām visām vajadzēja apliecināt, ka tās izpilda minimālās prasības, kas jāievēro, lai veiktu analīzes saskaņā ar standartiem. Saskaņā ar ISO 5725 sērijas standartiem nekāda iepriekšēja atlase netika veikta, pamatojoties uz pieļāvumu par laboratoriju “spēju”, to akreditāciju utt. Tāpēc leģitīmi var uzskatīt, ka laboratorijas, kas piedalījās testos, ir vidēja līmeņa “parastās” Eiropas laboratorijas.
A.4. Paraugu atlase
Lai pārbaudītu analītiskās procedūras attiecībā uz pietiekamu eluātu skaitu, tika izvērtēti četri dažādi materiāli, no kuriem sagatavot apjomīgus atkritumu eluātu daudzumus:
· piesārņota augsne (COS);
· notekūdeņu dūņas (SEW);
· smilšstrūklas atkritumi (SBW);
· vieglo pelnu nogulsnes, kas paliek uz filtra cieto sadzīves atkritumu sadedzināšanas iekārtās (FFC).
Papildus tika sagatavoti trīs sintētiskie šķīdumi (SYN1, SYN2 un SYN3).
Norādītājos standartos minēto analītisko procedūru veikšanai ir nepieciešamas atšķirīgas saglabāšanas metodes. Tā kā nebija iespējams sagatavot atkritumu eluātus, saskaņā ar attiecīgajiem standartiem izmantojot visus dažādos saglabāšanas konservantus un metodes, tika nolemts izmantot tikai divas saglabāšanas metodes:
· pievienojot HNO3, lai pH līmenis būtu apmēram 2;
· neizmantojot saglabāšanas konservantus, bet glabājot eluātus 4°C temperatūrā tumsā.
Atkritumu eluāti un sintētiskie šķīdumi, kas stabilizēti ar HNO3, tika iepildīti polietilēna pudelēs, bet citi paraugi iepildīti stikla pudelēs. A.1. tabulā ir parādītas dažādas saglabāšanas procedūras, kas norādītas standartos un izmantotas šajā izmēģinājumā.
A.5. Validācijas darbības joma
Šajā izmēģinājumā dažādiem paraugiem netika validētas visas parametru/metodes kombinācijas. Pārskats par validācijas darbības jomu ir sniegts A.1. tabulā.
A.1. tabulā ar x ir apzīmētas parametru/metodes kombinācijas, kas tika veiksmīgi validētas. A.1. tabulā ir sniegta piezīme attiecībā uz tām parametru/metodes kombinācijām, kuru validācija nebija sekmīga, jo:
· elementa koncentrācija dažos paraugos neatbilda analīzes metodes darbības diapazonam;
· dalībnieku skaits un/vai rezultātu skaits bija pārāk zems;
· notika no matricas atkarīga mijiedarbība.
Citos gadījumos validācijas pētījums netika veikts.
Papildus dažus no EN 12506:2003 un EN 13370:2003 standartos citētajiem standartiem ir validējis ISO par notekūdeņiem.
A.1. tabula. Validētās parametru/metožu/paraugu kombinācijas
	Parametrs
	Standarts
	Standartā norādītā saglabāšana
	Izmēģinājumā izmantotā saglabāšana
	COS
	FFC
	SBW
	SEW
	SYN1
	SYN1
	SYN1
	
	Validējis ISO par notekūdeņiem

	Amonija NH4
	ISO 7150-1
	Tūlītēja analīze vai H2SO4 pH 2
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	
	x
	
	x
	
	
	

	Amonija NH4
	EN ISO 11732
	Tūlītēja analīze vai H2SO4 pH 2
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	
	x
	
	x
	
	
	x

	AOX
	EN 1485
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	x
	
	
	
	
	x

	As
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	x
	
	
	a
	
	x

	As
	EN ISO 11969
	HCl pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	b 
	
	
	
	
	

	Ba
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	
	x
	x
	
	
	
	x
	
	

	Cd
	ISO 8288
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	x
	x
	
	
	

	Cd
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	
	
	x
	
	

	Cl-
	ISO 9297
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	x
	
	
	
	
	
	x

	Cl-
	EN ISO 10304-1
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	x
	x
	
	
	
	
	x

	viegli izdalāms cianīds
	ISO 6703-2
	NaOH pH 8
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	
	c 
	a
	x
	
	
	

	viegli izdalāms cianīds
	EN ISO 14403
	NaOH pH 12
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	
	
	x
	a
	
	
	x

	Co
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	
	
	x
	
	

	Cr
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	
	x
	
	
	
	
	x
	
	

	Cr(Vl)
	ISO 11083
	Buferviela pH 7
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	
	
	x
	
	
	
	x

	Cu
	ISO 8288
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	x
	x
	
	
	

	Cu
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	x
	
	
	
	x
	
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	x
	x
	x
	x
	x
	x
	
	
	x

	F-
	EN ISO 10304-1
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	x
	
	
	
	
	
	

	F-
	ISO 10359-1
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	x
	
	
	
	
	
	

	Hg
	EN 1483
	K2Cr2O7 pH 1
	HNO3 pH 2
	
	
	
	a
	
	x
	
	
	x

	Mo
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	
	x
	
	
	
	
	x
	
	

	Ni
	ISO 8288
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	x
	x
	
	
	

	Ni
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	x
	
	
	x
	
	

	NO2 -
	EN 26777
	Nav veikta, 4 oC 24 stundu laikā
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	
	c
	
	x
	
	
	x

	NO2 -
	EN ISO 10304-1
	Nav veikta, 4 oC tūlītēja analīze
	Nav veikta, 4 oC
	
	a
	
	a
	
	x
	
	
	x

	NO2 -
	EN ISO 13395
	Nav veikta, 4 oC tūlītēja analīze
	Nav veikta, 4 oC
	
	a
	
	
	
	x
	
	
	x

	Fenola indekss
	ISO 6439
	H3PO4
CuSO4 pH 4
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	x
	
	
	a
	
	
	

	Fenola indekss
	EN ISO 14402
	Tūlītēja analīze vai H2SO4 pH 2
	Nav veikta, 4 oC
	
	
	a
	
	
	x
	
	
	x

	Pb
	ISO 8288
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	x
	x
	
	
	

	Pb
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	
	
	x
	
	

	pH
	ISO 10523
	Nav veikta, tūlītēja analīze
	Nav veikta, 4 oC
	x
	x
	x
	x
	x
	x
	
	
	

	Kopējais S
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	x
	
	
	x
	
	

	SO4 2-
	EN ISO 10304-1
	Nav veikta, 4 oC
	Nav veikta, 4 oC
	
	x
	x
	x
	
	
	
	
	x

	DOC/TOC
	EN 1484
	H3PO4 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	x
	
	
	
	
	x

	V
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	
	
	
	
	
	
	x
	
	

	Zn
	ISO 8288
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	
	
	
	x
	x
	
	
	

	Zn
	EN ISO 11885
	HNO3 pH 2
	HNO3 pH 2
	x
	x
	x
	
	
	
	x
	
	

	a
Validācija nesekmīga, jo bija pieejamas mazāk par 6 laboratorijām un/vai 18 derīgiem rezultātiem.
b
Validācija nesekmīga matricas mijiedarbības vai saglabāšanas problēmu dēļ (EN ISO 11969, sk. 7. punktu).
c
Validācija nesekmīga, jo ar šo metodi nevar analizēt krāsainus šķīdumus (sk. 6. punktu).


A.6. Rezultāti un statistika
Starplaboratoriju pētījuma dati tika novērtēti saskaņā ar ISO 5725-2 standartu. Turklāt rezultāti tika šķiroti, izmantojot pieņemšanas kritērijus.
Testētie parametri, atzītās metodes/parametru/parauga kombinācijas un statistiskā novērtējuma rezultāti ir sniegti A.2.–A.8. tabulā.
Rezultātu tabulās nav parādīti noraidīto metodes/parametru/parauga kombināciju rezultāti.
Pieņemšanas kritēriji ir norādīti turpmāk.
· Minimālais laboratoriju skaits: 6
· Minimālais rezultātu skaits (neiekļaujot izlecošās vērtības): 18
Attiecīgā gadījumā dotajam parametram tika noteikts Fišera kritērijs sR vērtībām un t-tests vidējām vērtībām, lai salīdzinātu alternatīvās metodes 99 % ticamības intervālā. Ja viens no testiem nav sekmīgs, tabulās ir sniegta piezīme.
A.2. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – piesārņotās augsnes eluāts (COS)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	AOX
	EN 1485
	µg/l
	14
	13
	42
	38
	4
	27,8
	2,43
	7,73
	8,75
	27,8
	

	As –
hidrīdu AAS
	EN ISO 11969
	µg/l
	13
	13
	39
	39
	-
	17,4
	0,92
	5,90
	5,32
	33,9
	Paraugs stabilizēts ar HNO3, HCl ir norādīts

	As –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	12
	11
	36
	33
	3
	20,6
	0,98
	5,79
	4,76
	28,1
	

	Cd –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	17
	17
	51
	51
	-
	207
	4,72
	13,5
	2,28
	6,5
	

	Cd –
ICP-OES/ AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	208
	7,42
	14,6
	3,57
	7,02
	

	Co –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	14
	48
	42
	6
	74,4
	1,41
	11,8
	1,9
	15,9
	

	Cu –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	17
	16
	51
	48
	3
	358
	5,98
	28,4
	1,67
	7,94
	

	Cu – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	23
	1
	363
	2,40
	18,2
	0,66
	5,01
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	12
	11
	36
	30
	6
	2 450
	7,35
	207,8
	0,3
	8,48
	

	Ni –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	14
	47
	41
	6
	49,3
	1,43
	4,77
	2,91
	9,68
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Ni – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	7
	7
	21
	21
	-
	49,4
	1,55
	1,67
	3,14
	3,38
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Pb –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	17
	16
	51
	48
	3
	324
	7,00
	19,9
	2,16
	6,13
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Pb – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	326
	7,79
	48,9
	2,39
	15
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	pH – elektrods
	EN ISO 10523
	-
	13
	12
	38
	32
	6
	6,14
	0,025
	0,287
	0,41
	4,68
	

	DOC/TOC
	EN 1484
	mg/l
	15
	13
	45
	39
	6
	16,3
	0,30
	1,54
	1,82
	9,42
	

	Kopējais S –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	10
	8
	30
	24
	6
	451 000
	8 344
	44 649
	1,85
	9,9
	

	Zn –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	17
	16
	51
	48
	3
	49 600
	719
	4 052
	1,45
	8,17
	

	Zn – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	49 500
	782
	3 569
	1,58
	7,21
	

	Sr
relatīvā atkārtojamība
SR
relatīvā reproducējamība


A.3. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – notekūdeņu dūņu eluāts (SEW)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	NH4 – FIA/CFA
	ISO EN 11732
	mg/l
	11
	11
	34
	34
	-
	401
	5,77
	81,3
	1,44
	20,28
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	NH4 – fotometrija
	ISO 7150-1
	mg/l
	11
	10
	33
	30
	3
	360
	8,03
	152
	2,23
	42,11
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	AOX
	EN 1485
	mg/l
	13
	11
	39
	32
	7
	0,153
	0,011
	0,061
	7,16
	39,95
	

	As –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	13
	11
	39
	33
	6
	139
	10,6
	26,9
	7,66
	19,38
	

	Cl- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	13
	13
	40
	40
	-
	92,2
	3,45
	18,7
	3,75
	20,26
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	13
	10
	37
	28
	9
	3 530
	11,6
	469
	0,33
	13,3
	

	Ni –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	16
	48
	48
	-
	117
	5,52
	11,5
	4,72
	9,8
	

	pH – elektrods
	ISO 10523
	-
	14
	12
	40
	34
	6
	6,29
	0,048
	0,34
	0,76
	5,34
	

	SO4 2- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	12
	12
	37
	37
	-
	53,9
	1,61
	8,49
	2,98
	15,75
	

	DOC/TOC
	EN 1484
	mg/l
	15
	13
	47
	41
	6
	1 560
	40,3
	99,7
	2,58
	6,39
	

	Kopējais S –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	10
	7
	29
	20
	9
	62 700
	552
	1 568
	0,88
	2,5
	


A.4. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – smilšstrūklas atkritumu eluāts (SBW)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%

	Ba –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	15
	47
	44
	3
	80,4
	1,51
	10,1
	1,88
	12,59

	Cl- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	12
	11
	36
	33
	3
	20,2
	1,00
	2,20
	4,96
	10,87

	Cl-– titrēšana
	ISO 9297
	mg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	22
	1,38
	2,82
	6,27
	12,84

	Cu –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	15
	48
	45
	3
	102
	4,29
	12,4
	4,21
	12,17

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	12
	11
	33
	31
	2
	530
	2,12
	23,5
	0,4
	4,43

	F- – elektrods
	ISO
10359-1
	mg/l
	10
	10
	30
	30
	-
	7,66
	0,060
	0,99
	0,78
	12,91

	F- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	11
	11
	33
	33
	-
	7,42
	0,153
	1,23
	2,06
	16,57

	pH – elektrods
	ISO 10523
	-
	13
	13
	35
	35
	-
	6,99
	0,055
	0,18
	0,79
	2,54

	Fenola indekss – fotometrija
	ISO 6439
	mg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	0,246
	0,0187
	0,095
	7,62
	38,6

	SO4 2- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	12
	9
	36
	27
	9
	108
	2,53
	2,94
	2,34
	2,72

	Zn –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	16
	48
	48
	-
	260
	7,25
	26,1
	2,79
	10,02


A.5. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – eluāts no vieglo pelnu nogulsnēm, kas paliek uz filtra (FFC)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	Ba –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	16
	47
	47
	-
	57,9
	2,42
	6,83
	4,18
	11,8
	

	Cl- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	12
	12
	37
	37
	-
	292
	5,20
	85,0
	1,78
	29,1
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Cl-– titrēšana
	ISO 9297
	mg/l
	9
	8
	26
	23
	3
	279
	2,59
	10,7
	0,93
	3,83
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Cr – ICP
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	15
	48
	45
	3
	1 140
	23,6
	101
	2,07
	8,88
	

	Cr(VI) – fotometrija
	ISO 11083
	µg/l
	10
	8
	30
	24
	6
	1 150
	8,86
	132
	0,77
	11,51
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	12
	12
	33
	33
	-
	2 880
	13,5
	240
	0,47
	8,34
	

	F- – elektrods
	ISO
10359-1
	mg/l
	9
	9
	27
	21
	6
	0,709
	0,023
	0,086
	3,25
	12,15
	

	F- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	8
	7
	24
	20
	4
	0,629
	0,009
	0,123
	1,35
	19,52
	

	Mo –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	15
	47
	44
	3
	467
	14,9
	66,8
	3,19
	14,32
	

	NO2 -– fotometrija
	EN 26777
	mg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	0,029
	0,001
	0,019
	4,66
	65,93
	

	pH – elektrods
	ISO 10523
	-
	13
	10
	35
	26
	9
	9,98
	0,12
	0,42
	1,24
	4,23
	

	SO4 2- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	13
	12
	37
	34
	3
	1 350
	18,5
	85,7
	1,37
	6,35
	

	Zn –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	16
	48
	48
	-
	281
	8,88
	37,7
	3,16
	13,42
	


A.6. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – sintētiskais eluāts 1 (SYN1)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	Cd – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	35,5
	3,21
	6,25
	9,05
	17,61
	

	CN – CFA
	EN ISO 14403
	mg/l
	7
	7
	22
	22
	-
	0,175
	0,007
	0,087
	4,08
	49,62
	

	Cr(VI) – fotometrija
	ISO 11083
	mg/l
	10
	9
	30
	27
	3
	0,108
	0,002
	0,039
	2,16
	35,98
	

	Cu – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	19,2
	1,22
	2,92
	6,35
	15,2
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	13
	11
	37
	31
	6
	353
	5,26
	17,4
	1,49
	4,92
	

	Ni – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	7
	7
	21
	21
	-
	19
	1,12
	3,11
	5,91
	16,35
	

	Pb – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	13,8
	0,73
	8,16
	5,29
	59,14
	Tuvu noteikšanas robežai

	pH – elektrods
	ISO 10523
	-
	14
	13
	40
	37
	3
	6,68
	0,081
	0,63
	1,22
	9,46
	

	Zn – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	748
	14,7
	32,5
	1,96
	4,34
	


A.7. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – sintētiskais eluāts 2 (SYN1)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	NH4 – FIA/CFA
	EN ISO 11732
	mg/l
	10
	8
	32
	26
	6
	0,248
	0,013
	0,067
	5,22
	27,17
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	NH4 – fotometrija
	ISO 7150-1
	mg/l
	11
	9
	33
	27
	6
	0,223
	0,007
	0,019
	3,26
	8,31
	Fišera kritērijs nav izpildīts

	Cd – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	6
	24
	18
	6
	32,3
	1,23
	4,58
	3,81
	14,18
	

	CN-fotometrija
	ISO 6703-2
	mg/l
	6
	6
	18
	18
	-
	0,041
	0,003
	0,006
	6,7
	13,7
	

	Cu – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	6
	24
	18
	6
	19,7
	0,99
	2,44
	5,05
	12,39
	

	Elektrovadītspēja
	EN 27888
	µS/cm
	13
	13
	36
	36
	-
	478
	2,92
	21,6
	0,61
	4,51
	

	Hg – CV-AAS
	EN 1483
	µg/l
	12
	11
	36
	33
	3
	6,25
	0,13
	1,36
	2,1
	21,8
	

	Ni – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	7
	7
	21
	21
	-
	19,5
	0,96
	2,39
	4,93
	12,25
	

	NO2- – FIA/CFA
	EN ISO 13395
	mg/l
	11
	9
	33
	26
	7
	0,132
	0,001
	0,049
	0,98
	37,17
	

	NO2- – IC
	EN ISO 10304-1
	mg/l
	9
	8
	27
	24
	3
	0,138
	0,009
	0,044
	6,88
	31,56
	

	NO2- – fotometrija
	EN 26777
	mg/l
	10
	10
	30
	30
	-
	0,145
	0,004
	0,034
	2,9
	23,46
	

	Pb – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	7
	24
	21
	3
	14,7
	0,82
	8,86
	5,57
	60,25
	Tuvu noteikšanas robežai

	pH – elektrods
	ISO 10523
	-
	14
	13
	38
	35
	3
	6,94
	0,054
	0,22
	0,78
	3,13
	

	Fenola indekss – FIA/CFA
	EN ISO 14402
	mg/l
	6
	6
	18
	18
	-
	0,067
	0,003
	0,016
	4,16
	24,5
	

	Zn – AAS
	ISO 8288
	µg/l
	8
	8
	24
	24
	-
	807
	14,8
	57,7
	1,84
	7,15
	


A.8. tabula. Starplaboratoriju pētījuma rezultāti par eluāta analīzes metožu validāciju – sintētiskais eluāts 3 (SYN1)
	Parametrs
	Standarts
	Mērvienība
	Skaits
	Vidējā vērtība
	sr
	sR
	Sr
	SR
	Piezīmes

	
	
	
	Laboratoriju kopskaits
	Atzīto laboratoriju skaits
	Vērtību kopskaits
	Pieņemto vērtību skaits
	Izlecošās vērtības
	
	
	
	%
	%
	

	Ba –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	15
	15
	42
	41
	1
	27,1
	1,07
	3,48
	3,95
	12,85
	

	Cd –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	14
	48
	42
	6
	365
	7,34
	29,5
	2,01
	8,09
	

	Co –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	10
	9
	27
	24
	3
	5,85
	0,42
	0,54
	7,21
	9,3
	

	Cr –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	15
	45
	42
	3
	81,8
	3,42
	6,98
	4,18
	8,53
	

	Cu –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	12
	10
	35
	30
	5
	7,66
	1,15
	1,28
	14,98
	16,75
	

	Mo –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	15
	14
	41
	38
	3
	70,3
	3,70
	11,3
	5,27
	16,05
	

	Ni –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	12
	11
	35
	32
	3
	13,3
	0,83
	2,29
	6,23
	17,22
	

	Pb –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	15
	14
	45
	41
	4
	75,9
	3,20
	16,1
	4,21
	21,17
	

	S –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	10
	9
	27
	24
	3
	50 500
	747
	3 848
	1,48
	7,62
	

	V –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	13
	12
	34
	30
	4
	24,9
	1,42
	4,60
	5,71
	18,49
	

	Zn –
ICP-OES
	EN ISO 11885
	µg/l
	16
	16
	47
	47
	-
	18 600
	616
	1 655
	3,31
	8,9
	


A.7. Secinājumi
1999.–2001. gadā tika validēti Eiropas standarti EN 12506:2003 un EN 13370:2003 attiecībā uz atkritumu un sintētisko eluātu izlasi. Šie dati joprojām ir piemērojami arī šim Eiropas standartam, jo tajā ir norādītas tās pašas analīzes metodes (vai dažos gadījumos ar nenozīmīgiem pārskatījumiem).
Vairumam analīzes metožu validācijas dati ir pieejami vismaz diviem eluātiem katram parametram. Attiecībā uz As (EN ISO 11969:1996), viegli izdalāmo CN- (EN ISO 14403:2002 un ISO 6703-2:1984), Hg (EN 1483:2007), NO2- (EN ISO 10304-1:2009 un EN ISO 13395:1996), fenola indeksu (EN ISO 14402:1999 un ISO 6439:1990) un V (EN ISO 11885:2009) tika validēta tikai viena matrica.
Dažiem parametriem tika validētas dažādas analīzes metodes. Katrā ziņā, analizējot doto parametru konkrētas matricas ietvaros, laboratorija ir atbildīga par atbilstīgas analīzes metodes izvēli atkarībā no gaidāmajām mijiedarbībām un koncentrācijas diapazoniem, kas minēti attiecīgajos standartos.
Nav neviena starptautiska standarta par alternatīvu fizikālo vai ķīmisko metožu ekvivalences testēšanu. Tomēr, pamatojoties uz Fišera kritēriju un t-testu vidējām vērtībām (izmantotās vērtības ir sR vērtības), pastāv reālas iespējas pierādīt šādu metožu/matricu kombināciju ekvivalenci:
· attiecībā uz COS: 
As – ICP-OES (EN ISO 11885), As – AAS (EN ISO 11969);

Cd – ICP-OES (EN ISO 11885), Cd – AAS (ISO 8288);

Cu – ICP-OES (EN ISO 11885), Cu – AAS (ISO 8288);

Zn – ICP-OES (EN ISO 11885), Zn – AAS (ISO 8288);
· attiecībā uz SBW
Cl- – IC (EN ISO 10304-1), Cl- – titrēšana (ISO 9297);
F- – elektrods (ISO 10359-1), F- – IC (EN ISO 10304-1);
· attiecībā uz FFC
F- – elektrods (ISO 10359-1), F- – IC (EN ISO 10304-1);
· attiecībā uz SYN2
NO2- – FIA/CFA (EN ISO 13395), NO2- – IC (EN ISO 10304-1),

NO2- – fotometrija (EN 26777).
B pielikums
(informatīvs)
SEQ aaa \h 

SEQ table \r0\h 

SEQ figure \r0\h 
Papildu validācijas dati
B.1. Laboratoriskais apļkārtes izmēģinājums Ba, Cd, Cr, Mo, Sb un Se noteikšanai eluātos
B.1.1. Vispārīga informācija
2004.–2005. gadā Flandrijas Tehnoloģisko pētījumu institūts (VITO, Beļģija) pēc Flandrijas Atkritumu valsts aģentūras (OVAM) pasūtījuma veica laboratorisko apļkārtes izmēģinājumu, lai novērtētu laboratoriju analītisko sniegumu saistībā ar Ba, Cd, Cr, Mo, Sb un Se noteikšanu eluātos. Šajā laboratoriskajā apļkārtes izmēģinājumā piedalījās deviņpadsmit laboratorijas (no Flandrijas/Beļģijas un Nīderlandes), kas ir atzītas kā kompetentas eluātu analīzes jomā, un tika analizēti četri paraugi, kuriem tika pievienoti elementi attiecīgā koncentrācijā.
B.1.2. Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma paraugi
Eluātu paraugi tika sagatavoti no diviem atkritumu paraugiem, t. i., no smilšstrūklas smilts (1. eluāts) un piesārņotas augsnes (2. eluāts). Šīm eluātu matricām tika pievienoti elementi Ba, Cd, Cr, Mo, Sb un Se, lai iegūtu četrus koncentrācijas līmeņus (zemu un augstu koncentrācijas līmeni). Šo ar standartpiedevām pastiprināto eluātu etalonvērtības ir sniegtas B.1. tabulā.
B.1. tabula. Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma paraugu etalonvērtības
	Elements
	Eluāts 1-1
µg/l
	Eluāts 1-2
µg/l
	Eluāts 2-1
µg/l
	Eluāts 2-2
µg/l

	Mo
	54,8
	1 175
	43
	494

	Sb
	7,5
	79
	101
	12,4

	Se
	12
	59
	15,5
	79

	Ba
	1 275
	2 937
	996
	1 977

	Cr
	39
	1 174
	3 921
	26

	Cd
	2,95
	117
	4,96
	147


B.1.3. Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma rezultāti
Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma rezultātiem tika veikta Grabsa izlecošo vērtību pārbaude (95 % ticamības pakāpe, divpusēja). Izlecošās vērtības tika atmestas un no pārējām vērtībām tika aprēķināta vidējā vērtība, variāciju reproducējamības koeficients (% CVR) un novirze no etalonvērtības.
Attiecībā uz elementiem Mo, Ba, Cr un Cd iegūto rezultātu pārskats ir sniegts B.2. tabulā. Apvienojot ICP-MS un ICP-OES rezultātus, iegūst, ka visiem elementiem un eluātu veidiem variāciju reproducējamības koeficients ir mazāks par 7 %. Vidējās vērtības novirze ir pieļaujamajās robežās. Vienīgi elementam Cd eluātā 2-1 ir novērota palielināta negatīvā novirze -12 %.
Novērtējot datu kopu kā izmantotās analīzes metodes (t. i., ICP-MS un ICP-OES) funkciju, iegūst salīdzināmas mērījumu nenoteiktības.
B.2. tabula. Pārskats par laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma rezultātiem elementiem Mo, Ba, Cr un Cd
	Eluāts
	
	Etalonvērtība
	Visi rezultāti
	ICP-MS
	ICP-OES
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	CVR
	Novirze
	
	CVR
	
	CVR

	
	
	µg/l
	n / o
	µg/l
	%
	%
	n / o
	%
	n / o
	%

	1-1
	Mo
	54,8
	19/2
	54
	4,0
	-0,8
	4/0
	5,0
	15/2
	3,6

	
	Ba
	1 275
	21/0
	1 258
	3,2
	-1,3
	4/0
	3,0
	17/0
	3,2

	
	Cr
	39
	21/0
	39
	6,5
	0,1
	4/0
	5,2
	17/0
	6,9

	
	Cd
	2,95
	18/3
	2,9
	5,2
	-3,1
	5/1
	7,7
	13/2
	4,3

	1-2
	Mo
	1 175
	20/1
	1 178
	5,4
	0,2
	4/0
	6,0
	16/1
	5,2

	
	Ba
	2 937
	21/0
	2 988
	4,6
	1,7
	4/0
	6,7
	17/0
	3,9

	
	Cr
	1 174
	20/1
	1 191
	4,3
	1,5
	4/0
	5,1
	16/1
	4,0

	
	Cd
	117
	20/1
	115
	3,4
	-1,4
	6/0
	3,7
	14/1
	2,9

	2-1
	Mo
	43
	19/2
	46
	6,3
	6,9
	4/0
	7,1
	15/2
	6,3

	
	Ba
	996
	21/0
	961
	5,3
	-3,5
	4/0
	6,5
	17/0
	5,2

	
	Cr
	3 921
	21/0
	4 048
	3,5
	3,3
	4/0
	4,2
	17/0
	3,5

	
	Cd
	4,96
	19/2
	4,3
	7,2
	-12
	6/0
	4,8
	13/2
	7,9

	2-2
	Mo
	494
	20/1
	472
	6,3
	-4,5
	4/0
	6,9
	16/1
	6,0

	
	Ba
	1 977
	21/0
	1 948
	4,6
	-1,4
	4/0
	5,8
	17/0
	5,4

	
	Cr
	26
	20/1
	26
	6,1
	0,8
	4/0
	7,3
	16/1
	6,0

	
	Cd
	147
	20/1
	143
	4,5
	-3,0
	6/0
	4,3
	14/1
	4,2

	n: pieņemamo rezultātu skaits;
o: izlecošo vērtību skaits;
CVR: variāciju reproducējamības koeficients;
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: vidējā vērtība.


Pamatojoties uz šiem rezultātiem, var secināt, ka elementiem Mo, Ba, Cr un Cd var iegūt precīzus un reproducējamus datus neatkarīgi no izmantotās metodes (ICP-MS vai ICP-OES).
Elementiem Sb un Se visu rezultātu pārskats ir sniegts B.3. tabulā. No šiem rezultātiem redzams, ka zemas koncentrācijas Sb un Se (7,5 µg/l līdz 15,5 µg/l) tika iegūts samērā augsts variāciju reproducējamības koeficients, t. i., līdz pat ±17 %. Un, lai arī Sb koncentrācijas līmenis eluātā 2-1 bija augstāks, tika konstatēts, ka variāciju reproducējamības koeficients ir pat lielāks, proti, 25 %.
B.3. tabula. Pārskats par laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma rezultātiem elementiem Sb un Se
	Eluāts
	
	Etalon-
vērtība
	Visi rezultāti
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	CVR
	Novirze

	
	
	µg/l
	n / o
	µg/l
	%
	%

	1-1
	Sb
	7,5
	19/2
	7,2
	16
	-4,4

	
	Se
	12
	18/3
	12
	11
	-1,7

	1-2
	Sb
	79
	19/2
	77
	8,7
	-2,8

	
	Se
	59
	21/0
	59
	7,6
	0,1

	2-1
	Sb
	101
	19/2
	109
	25
	7,7

	
	Se
	15,5
	20/1
	16
	16
	1,8

	
	Cr
	3 921
	21/0
	4 048
	3,5
	3,3

	2-2
	Sb
	12,4
	20/1
	11,6
	17
	-6,2

	
	Se
	79
	20/1
	81
	6,2
	2,1

	n: pieņemamo rezultātu skaits;
o: izlecošo vērtību skaits;
CVR: variāciju reproducējamības koeficients;
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: vidējā vērtība.


Novērtējot rezultātus kā izmantoto analīzes metožu funkciju, redzams, ka ar ICP-MS veiktās analīzes (B.4. tabula) nodrošina vērtības, kurām ir zemākā mērījumu nenoteiktība un zemākās novirzes no etalonvērtībām.
B.4. tabula. Pārskats par ICP-MS rezultātiem elementiem Sb un Se
	Eluāts
	
	Etalon-
vērtība
	ICP-MS rezultāti
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	CVR
	Novirze

	
	
	µg/l
	µg/l
	%
	%

	1-1
	Sb
	7,5
	7,4
	4,4
	-1,4

	
	Se
	12
	11
	6,4
	-4,9

	1-2
	Sb
	79
	77
	5,1
	-1,9

	
	Se
	59
	57
	4,6
	-2,8

	2-1
	Sb
	101
	103
	6,3
	1,6

	
	Se
	15,5
	15,5
	6,4
	0,0

	
	Cr
	3 921
	4 079
	4,2
	4,0

	2-2
	Sb
	12,4
	13,0
	6,9
	4,9

	
	Se
	79
	79
	3,7
	-0,3

	5 rezultāti elementam Sb; 6 rezultāti elementam Se;
izlecošās vērtības nav konstatētas;
CVR: variāciju reproducējamības koeficients;
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: vidējā vērtība.


Ar ICP-OES iegūtie analīžu rezultāti (B.5. tabula) atklāj, ka paraugiem, kuros ir zems Sb un Se koncentrācijas līmenis, ir augsta mērījumu nenoteiktība. Tam par iemeslu var būt tas, ka Sb un Se koncentrācijas līmeņi bija tuvu šo elementu noteikšanas robežai ar šo metodi.
Eluātam 2-1, kurā bija augstāks Sb saturs (101 µg/l), tika konstatēts būtisks etalonvērtības pārsniegums (22 % novirze). Pārvērtējumam par iemeslu var būt Cr mijiedarbība uz Sb 206,833 nm spektra līnijā. Ja neveic elementu mijiedarbības korekciju vai neizvēlas citu Sb spektra līniju (217,581 nm), Sb vērtība būs pārvērtēta.
B.5. tabula. Pārskats par ICP-OES rezultātiem elementiem Sb un Se
	Eluāts
	
	Etalon-
vērtība
	ICP-OES rezultāti
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	CVR
	Novirze

	
	
	µg/l
	n / o
	µg/l
	%
	%

	1-1
	Sb
	7,5
	7/2
	7,6
	19
	0,8

	
	Se
	12
	7/3
	12
	15
	0,7

	1-2
	Sb
	79
	10/2
	79
	9,7
	-0,4

	
	Se
	59
	11/0
	60
	9,5
	1,1

	2-1
	Sb
	101
	10/2
	124
	20
	22

	
	Se
	15,5
	8/1
	16
	22
	5,8

	
	Cr
	3 921
	17/0
	4 041
	3,5
	3,1

	2-2
	Sb
	12,4
	9/1
	10,9
	23
	-13

	
	Se
	79
	10/1
	82
	7,5
	3,4

	n: pieņemamo rezultātu skaits;
o: izlecošo vērtību skaits;
CVR: variāciju reproducējamības koeficients;
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: vidējā vērtība.


Sb un Se rezultāti, kas iegūti pēc hidrīdu ģenerēšanas un noteikšanas ar ICP-OES vai ICP-MS un ar atomu absorbcijas spektrofotometriju, lietojot grafīta kiveti (GF-AAS), ir sniegti B.6. tabulā. Izmantojot šīs analīzes metodes, mērījumu nenoteiktība ir zemāka salīdzinājumā ar tiešo analīzi ar ICP-OES. Tomēr attiecībā uz Sb tika konstatēta tendence, ka, izmantojot hidrīda ģenerēšanas metodi, veidojas negatīva novirze no etalonvērtības, lai arī šķiet, ka šī parādība ir atkarīga no laboratorijas. Tas liecina, ka hidrīdu ģenerēšanas procedūra ir jāoptimizē, lai iegūtu maksimālu produktivitāti.
Abiem elementiem rezultāti, kas iegūti ar GF-AAS, bija laba atbilstība attiecīgajām etalonvērtībām.
B.6. tabula. Pārskats par rezultātiem elementiem Sb un Se, kas iegūti ar hidrīdu ģenerēšanu – ICP-OES/ICP-MS un GF-AAS
	Eluāts
	
	Etalon-
vērtība
	1. lab.
	2. lab.
	3. lab.
	4. lab.
	5. lab.
	Vidējā vērtība
	CVR
	Novirze

	
	
	µg/l
	µg/l
	µg/l
	µg/l
	µg/l
	µg/l
	µg/l
	%
	%

	1-1
	Sb
	7,5
	5,3
	6,5
	5,9
	6,7
	7,5
	6,4
	13
	-15

	
	Se
	12
	-
	12,8
	12,0
	10,4
	12,4
	12
	8,9
	-1,1

	1-2
	Sb
	79
	70,2
	73
	65,5
	-
	75,5
	71
	6,0
	-10

	
	Se
	59
	-
	61
	58,9
	-
	60,5
	60
	1,9
	1,9

	2-1
	Sb
	101
	101
	42
	81
	-
	94
	92
	11
	-9,0

	
	Se
	15,5
	-
	17
	14,3
	14,7
	13,9
	15
	9,3
	-3,4

	2-2
	Sb
	12,4
	12,0
	12
	10,6
	12,3
	11,5
	11,7
	5,7
	-5,9

	
	Se
	79
	-
	81
	76,2
	-
	85,9
	81
	6,0
	2,6

	Metode
	A
	B, C
	B, E
	B, C
	D, E
	
	
	

	Treknrakstā: izlecošās vērtības, nav iekļautas statistiskajā novērtējumā;
A: Sb: hidrīds – ICP-MS; B: Sb: hidrīds – ICP-OES; C: Se: hidrīds – ICP-OES; D: Sb: GF-AAS;
E: Se: GF-AAS
CVR: variāciju reproducējamības koeficients


B.1.4. Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājuma secinājumi
Pamatojoties uz iegūtajiem rezultātiem, var izdarīt turpmāk minētos secinājumus.
Elementu Sb un Se noteikšanai vēlamā metode ir ICP-MS, jo īpaši, ja ir jānosaka vērtības zemākajā koncentrācijas µg/l diapazonā ar minimālu mērījumu nenoteiktību.
Izmantojot ICP-OES metodi, Sb un Se noteikšanas robeža ir pārāk augsta, lai ar pieņemamu ticamības pakāpi varētu pārbaudīt zemākās robežvērtības. Tā kā Sb spektra līnijā (206,836 nm) rodas Cr mijiedarbība, ir jāveic elementu mijiedarbības korekcija vai arī jāņem alternatīva Sb spektra līnija.
Sb un Se mērījumiem var izmantot hidrīdu ģenerēšanas ICP-OES/ICP-MS metodes ar noteikumu, ka ar hidrīdu ģenerēšanas procedūru šiem elementiem var iegūt maksimālu produktivitāti.
Sb un Se noteikšanai eluātos kā piemērotu alternatīvu var izmantot arī GF-AAS.
B.2. Laboratoriskā apļkārtes izmēģinājumi saistībā ar atkritumu pieņemamību poligonos
Flandrijas Tehnoloģisko pētījumu institūts (VITO, Beļģija) pēc Flandrijas Atkritumu valsts aģentūras (OVAM) pasūtījuma regulāri organizē laboratoriskos apļkārtes izmēģinājumus, lai noteiktu atzītas laboratorijas. Šajos laboratoriskajos apļkārtes izmēģinājumos tiek iekļauta atkritumu paraugu analīze saistībā ar atkritumu pieņemamību poligonos. B.7. tabulā ir sniegts 2007.–2010. gadā veikto laboratorisko apļkārtes izmēģinājumu rezultātu pārskats attiecībā uz interesējošiem parametriem. Laboratorijas varēja brīvi izvēlēties šajā standartā norādītās analīzes metodes. Interesējošiem parametriem laboratorijas, kas piedalījās testos, izmantoja šādas metodes: ICP-OES, ICP-MS, GF-AAS un hidrīdu ģenerēšanu – ICP-OES.
Kā etalonvērtība tika ņemta vai nu standartpiedevas vērtība, vai arī visu laboratorijas rezultātu vidējā vērtība. Ja etalonvērtība tika iegūta no parauga, kam pievienota standartpiedeva, tika aprēķināta etalonvērtības novirze no dažādu iepriekšējo laboratorijas rezultātu vidējās vērtības. Tika apstrādāti 6 līdz 13 laboratoriju rezultāti un aprēķināts variāciju reproducējamības koeficients.
B.7. tabula. Laboratorisko apļkārtes izmēģinājumu rezultāti saistībā ar atkritumu pieņemamību poligonos
	 
	Mērvienība
	Laika posms: 03.2010.
	Laika posms: 03.2009.
	Laika posms: 03.2008.
	Laika posms: 03.2007.

	
	
	Etalon-
vērtība
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	CVR
	Novirze
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	CVR
	Etalon
vērtība
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	CVR
	Novirze
	Etalon-
vērtība
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	CVR
	Novirze

	
	
	
	n/o
	
	%
	%
	n/o
	
	%
	
	n/o
	
	%
	%
	
	n/o
	
	%
	%

	Antimons
	µg/l
	
	9/1
	266
	22
	
	9/1
	22,14
	11
	
	8/2
	95,7
	4
	
	
	13/0
	37
	21
	

	Arsēns
	µg/l
	
	8/1
	77,8
	133
	
	10/0
	76,7
	8
	-
	-
	-
	-
	
	150
	12/1
	152
	5
	1

	Bārijs
	µg/l
	3 461
	9/1
	3 398
	3
	-2
	10/0
	1 032
	3
	
	10/0
	721
	5
	
	
	13/1
	158
	15
	

	Kadmijs
	µg/l
	
	9/1
	2 282
	7
	
	10/0
	6,71
	4
	25
	8/2
	24,8
	5
	-1
	12,5
	13/0
	12,7
	6
	1

	Hlorīds
	mg/l
	
	10/0
	529
	10
	
	10/0
	77
	4
	
	10/0
	156
	9
	
	
	12/1
	907
	3
	

	Hroms kopējais
	µg/l
	126
	9/1
	124
	5
	-1
	9/1
	65,6
	4
	300
	10/0
	303
	4
	1
	
	12/1
	122
	10
	

	Hroms VI
	µg/l
	375
	6/1
	374
	1
	0,2
	7/1
	443
	4
	191
	9/0
	185
	9
	-3
	
	11/0
	104
	35
	

	Varš
	µg/l
	714
	9/1
	709
	2
	-1
	10/0
	1 273
	6
	
	10/0
	12,2
	17
	
	
	13/0
	6 300
	8
	

	Cianīds
	µg/l
	1 125
	10/0
	1 146
	8
	2
	10/0
	1 280
	9
	750
	10/0
	778
	6
	4
	
	12/0
	819
	4
	

	DOC
	mg/l
	143
	10/0
	137
	6
	-4
	10/0
	94,8
	4
	
	8/2
	84,4
	5
	
	
	10/0
	287
	9
	

	Fluorīds
	mg/l
	
	8/1
	5,87
	3
	
	9/0
	0,808
	17
	3,24
	9/0
	3,39
	10
	5
	2,5
	13/0
	2,5
	6
	0

	Svins
	µg/l
	176
	9/1
	171
	4
	-3
	10/0
	75,6
	3
	500
	10/0
	492
	4
	-2
	250
	12/1
	241
	5
	-3

	Dzīvsudrabs
	µg/l
	3,72
	10/0
	3,48
	9
	-6
	9/1
	1,35
	11
	7,5
	10/0
	7,43
	9
	-1
	10
	13/0
	9,73
	14
	-3

	Molibdēns
	µg/l
	127
	9/1
	129
	3
	1
	10/0
	130
	5
	
	10/0
	597
	8
	
	
	13/0
	178
	6
	

	Niķelis
	µg/l
	83
	9/1
	82,5
	4
	-1
	10/0
	46,2
	5
	
	10/0
	30,1
	13
	
	
	13/0
	26,1
	8
	

	pH
	
	
	9/1
	9,24
	2
	
	10/0
	8,33
	1
	
	10/0
	11,7
	1
	
	
	11/2
	10,7
	2
	

	Selēns
	µg/l
	
	10/0
	3 397
	58
	
	10/0
	16,4
	20
	65
	10/0
	66,4
	12
	2
	35
	12/1
	35,2
	18
	0

	Sulfāts (SO4)
	mg/l
	
	10/0
	1 865
	3
	
	9/1
	495
	5
	
	10/0
	1 423
	7
	
	
	13/0
	549
	11
	

	TDS
	mg/l
	
	10/0
	3 958
	4
	
	10/0
	1 204
	5
	
	9/1
	3 019
	4
	
	
	10/3
	3 304
	6
	

	Cinks
	µg/l
	1 664
	9/1
	1 627
	3
	-2
	10/0
	61,4
	32
	
	10/0
	545
	45
	
	10 000
	13/0
	9 542
	6
	-5

	Etalonvērtība: standartpiedevas vērtība; n: pieņemamo rezultātu skaits; o: izlecošo vērtību skaits; vidējā vērtība: x laboratoriju rezultātu vidējā vērtība; CVR: variāciju reproducējamības koeficients; % novirze: etalonvērtības un vidējās vērtības starpība


.

Bibliogrāfija
[1] EN 12457-1:2002, Characterization of waste — Leaching — Compliance test for leaching of granular waste materials and sludges — Part 1: One stage batch test at a liquid to solid ratio of 2 l/kg for materials with high solid content and with particle size below 4mm (without or with size reduction)
[2] EN 12457-2:2002, Characterization of waste — Leaching — Compliance test for leaching of granular waste materials and sludges — Part 2: One stage batch test at a liquid to solid ratio of 10 l/kg for materials with particle size below 4 mm (without or with size reduction)
[3] EN 12457-3:2002, Characterization of waste — Leaching — Compliance test for leaching of granular waste materials and sludges — Part 3: Two stage batch test at a liquid to solid ratio of 2 l/kg and 8 l/kg for materials with high solid content with particle size below 4 mm (without or with size reduction)
[4] EN 12457-4:2002, Characterization of waste — Leaching — Compliance test for leaching of granular waste materials and sludges — Part 4: One stage batch test at a liquid to solid ratio of 10 l/kg for materials with particle size below 10 mm (without or with size reduction)
[5] EN 12506:2003, Characterization of waste — Analysis of eluates — Determination of pH, As, Ba, Cd, Cl-, Co, Cr, Cr VI, Cu, Mo, Ni, NO2-, Pb, total S, SO42-, V and Zn
[6] EN 12920:2006+A1:2008, Characterization of waste — Methodology for the determination of the leaching behaviour of waste under specified conditions
[7] EN 13370:2003, Characterization of waste — Analysis of eluates — Determination of Ammonium, AOX, conductivity, Hg, phenol index, TOC, easily liberatable CN-, F-
[8] CEN/TS 14405:2004, Characterization of waste — Leaching behaviour tests — Up-flow percolation test (under specified conditions)
[9] CEN/TS 14429:2005, Characterization of waste — Leaching behaviour tests — Influence of pH on leaching with initial acid/base addition
[10] CEN/TS 14997:2006, Characterization of waste — Leaching behaviour tests — Influence of pH on leaching with continuous pH-control
[11] EN 15002, Characterization of waste — Preparation of test portions from the laboratory sample
[12] CEN/TR 16184, Characterization of waste — State-of-the-art document – Analysis of eluates
[13] ENV ISO 13530:1998, Water quality — Guide to analytical quality control for water analysis (ISO/TR 13530:1997)
[14] EN ISO/IEC 17025:2005, General requirements for the competence of testing and calibration laboratories (ISO/IEC 17025:2005)
[15] ISO 5725-1:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 1: General principles and definitions
[16] ISO 5725-2:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method
[17] ISO 5725-3:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 3: Intermediate measures of the precision of a standard measurement method
[18] ISO 5725-4:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 4: Basic methods for the determination of the trueness of a standard measurement method
[19] ISO 5725-5:1998, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 5: Alternative methods for the determination of the precision of a standard measurement method
[20] ISO 5725-6:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 6: Use in practice of accuracy values
[21] NEN 6604:2007, Water — Bepaling van het gehalte aan ammonium, nitraat, nitriet, chloride, ortho-fosfaat, sulfaat en silicaat met een discreet analysesysteem en spectrofotometrische detectie; Water Quality — Determination of ammonium, nitrate, nitrite, chloride, ortho-phosphate, sulphate and silicate by a discrete analyzer system and spectrophotometric detection
[22] 2003/33/EC, Council Decision of 19 December 2002 establishing criteria and procedures for the acceptance of waste at landfills pursuant to Article 16 of and Annex II to Directive 1999/31/EC
[23] 75/442/EEC, Council Directive of 15 July 1975 on waste
[24] 91/156/EEC, Council Directive of 18 March 1991 amending Directive 75/442/EEC on waste (91/156/EEC)
[25] H.A. van der Sloot, O. Hjemar, J. Bjerre-Hansen, P. Woitke, P. Lepom, R. Leschber, B. Bartet, B. Leathem: Validation of CEN/TC 292 Leaching tests and eluate analysis methods prEN 12457 part 1- 4, ENV 13370 and ENV 12506 in Co-operation with CEN/TC 308, May 2001
[26] C. Vanhoof and K. Tirez, VITO report 2002/MIM/R/060, Waste on landfills: determination of analytical methods for new parameters, May 2005 (holandiešu valodā)
[27] V. Hermans, H. Van den Broeck, VITO report 2007/MIM/R/98, AARDE 2007: Acceptance criteria for waste on landfills, July 2007 (holandiešu valodā)
[28] V. Hermans, C. Kenis, H. Van den Broeck, VITO report 2008/MIM/R/108, AARDE 2008: Acceptance criteria for waste on landfills, October 2008 (holandiešu valodā)
[29] C. Kenis, V. Hermans, H. Van den Broeck, VITO report 2009/MANT/R/071, AARDE 2009: Acceptance criteria for waste on landfills, December 2009 (holandiešu valodā)
[30] T. De Ceuster, C. Kenis, S. Hofman, H. Van den Broeck, VITO report 2011/REE/R/01, AARDE 2010: Acceptance criteria for waste on landfills, Maart 2011 (holandiešu valodā)
Tulkojums Ó Valsts valodas centrs, 2017
Tulkojums Ó Valsts valodas centrs, 2017
22

