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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 16171:2016) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 444 ,Prifverfahren fiir die
umweltbezogene Charakterisierung fester Matrices“ erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN (Niederlande)
gehalten wird.

Dieses Dokument wurde vom Arbeitskreis NA 119-01-02-02-04 AK , Elementanalytik“ des Unterausschusses
NA 119-01-02-02 UA ,Chemische und physikalische Verfahren“ im DIN-Normenausschuss Wasserwesen
(NAW) erarbeitet.

Anderungen

Gegentiber DIN CEN/TS 16171 (DIN SPEC 91256):2013-03 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Daten fiir die Wiederholprazision und die Vergleichprazision aus einem europdischen Ringversuch
hinzugefiigt (siehe Anhang A);

b) redaktionelle Anderungen vorgenommen.
Frithere Ausgaben

DIN CEN/TS 16171 (DIN SPEC 91256): 2013-03
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EUROPEAN STANDARD
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ICS 13.030.01; 13.080.10 Ersatz fiir CEN/TS 16171:2012

Deutsche Fassung

Schlamm, behandelter Bioabfall und Boden —
Bestimmung von Elementen mittels Massenspektrometrie
mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS)

Sludge, treated biowaste and soil — Boues, bio-déchets traités et sols —
Determination of elements using inductively coupled Détermination des éléments en traces par
plasma mass spectrometry (ICP-MS) spectrométrie de masse avec plasma induit par haute

fréquence (ICP-MS)

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 19. Marz 2016 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschiaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europiischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand
befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-
CENELEC oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzgsisch). Eine Fassung in einer anderen
Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem
Management-Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, der ehemaligen
jugoslawischen Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland,
Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der
Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (EN 16171:2016) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 444 ,Priifverfahren fir die
umweltbezogene Charakterisierung fester Matrices" erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Diese Europdische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis April 2017, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen miissen bis April 2017 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt CEN/TS 16171:2012.

Die Erarbeitung der letzten Ausgabe dieses Analysenverfahrens durch CEN erfolgt auf der Grundlage eines
Mandats (Mandat M/330) der Europdischen Kommission, das die Erstellung von Normen zur Probenahme
und zu analytischen Verfahren fiir hygienische und biologische sowie fiir anorganische und organische
Parameter umfasst, mit dem Ziel, diese Normen fiir Schlamm, behandelten Bioabfall und Boden anwendbar
zu machen, soweit dies technisch umsetzbar ist.

Dieses Dokument enthilt die folgenden technischen Anderungen im Vergleich mit der vorherigen Ausgabe:

— Daten fiir die Wiederholprazision und die Vergleichprézision aus einem europaischen Ringversuch,
organisiert von der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung, BAM, im Jahr 2013, wurden
hinzugefiigt (sieche Anhang A).

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu iibernehmen: Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
[talien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumadnien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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Einleitung

Diese Europaische Norm ist fiir verschiedene Arten von Matrizes, wie in Tabelle 1 angegeben, anwendbar
und validiert (siehe Anhang A fiir die Ergebnisse der Validierung).

Tabelle 1 — Matrizes, fiir die diese Europdische Norm anwendbar und validiert ist

Matrix fiir die Validierung verwendete Materialien
Schlamm Kommunaler Kldrschlamm
Bioabfall Kompost
Boden Boden

WARNUNG — Anwender dieser Europaischen Norm sollten mit der tiblichen Laborpraxis vertraut
sein. Diese Europdische Norm gibt nicht vor, alle unter Umstinden mit der Anwendung des
Verfahrens verbundenen Sicherheitsaspekte anzusprechen. Es liegt in der Verantwortung des
Arbeitsgebers, angemessene Sicherheits- und Gesundheitsschutzmafdnahmen zu treffen und
sicherzustellen, dass diese mit nationalen Festlegungen iibereinstimmen.

WICHTIG — Es ist unbedingt notwendig, dass Untersuchungen nach dieser Europiischen Norm von
entsprechend ausgebildetem Personal durchgefiihrt werden.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm legt ein Verfahren fest, nach dem in Aufschlusslésungen von Schlamm,
behandeltem Bioabfall und Boden nach Konigswasser- und Salpetersdureaufschluss die folgenden Elemente
bestimmt werden:

Aluminium (Al), Antimon (Sb), Arsen (As), Barium (Ba), Beryllium (Be), Bismut (Bi), Blei (Pb), Bor (B),
Cadmium (Cd), Caesium (Cs), Calcium (Ca), Cer (Ce), Chrom (Cr), Cobalt (Co), Dysprosium (Dy), Eisen (Fe),
Erbium (Er), Europium (Eu), Gadolinium (Gd), Gallium (Ga), Germanium (Ge), Gold (Au), Hafnium (Hf),
Holmium (Ho), Indium (In), Iridium (Ir), Kalium (K), Kupfer (Cu), Lanthan (La), Lithium (Li), Lutetium (Lu),
Magnesium (Mg), Mangan (Mn), Molybdédn (Mo), Natrium (Na), Neodym (Nd), Nickel (Ni), Palladium (Pd),
Phosphor (P), Platin (Pt), Praseodym (Pr), Quecksilber (Hg), Rhenium (Re), Rhodium (Rh), Rubidium (Rb),
Ruthenium (Ru), Samarium (Sm), Scandium (Sc), Schwefel (S), Selen (Se), Silber (Ag), Silicium (Si),
Strontium (Sr), Tellur (Te), Terbium (Tb), Thallium (TI1), Thorium (Th), Thulium (Tm), Titan (Ti), Uran (U),
Vanadium (V), Wolfram (W), Ytterbium (Yb), Yttrium (Y), Zink (Zn), Zinn (Sn) und Zirconium (Zr).

Der Arbeitsbereich hidngt von der Matrix und den zu erwartenden Interferenzen ab.

Die Nachweisgrenze des Verfahrens fiir die meisten Elemente liegt zwischen 0,1 mg/kg Trockenmasse und
2,0 mg/kg Trockenmasse. Die Nachweisgrenze wird hoher ausfallen, wenn bei der Bestimmung
Interferenzen moglich sind (siehe Abschnitt4), oder Memoryeffekte (Verschleppungseffekte) auftreten
(siehe z. B.EN ISO 17294-1:2006, 8.3).

Das Verfahren wurde fiir die Elemente, die in Tabelle A.1 (Schlamm), Tabelle A.2 (Kompost) und Tabelle A.3
(Boden) aufgefiihrt sind, validiert. Das Verfahren ist fiir andere als oben aufgefiihrte Elemente anwendbar,
sofern der Anwender die Anwendbarkeit tiberpriift hat.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

EN 15934, Schlamm, behandelter Bioabfall, Boden und Abfall — Berechnung des Trockenmassenanteils nach
Bestimmung des Trockenrtickstands oder des Wassergehalts

EN 16173, Schlamm, behandelter Bioabfall und Boden — Aufschluss von mit Salpetersdure ldslichen Anteilen
von Elementen

EN 16174, Schlamm, behandelter Bioabfall und Boden — Aufschluss von mit Konigswasser léslichen Anteilen
von Elementen

EN ISO 3696, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (1SO 3696)

EN ISO 17294-1:2006,  Wasserbeschaffenheit — Anwendung  der  induktiv  gekoppelten  Plasma-
Massenspektrometrie (ICP-MS) — Teil 1: Allgemeine Anleitung (1SO 17294-1:2004)
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3 Grundlage des Verfahrens

Aufschlusslosungen von Schlamm-, behandelten Bioabfall- oder Bodenproben nach Salpetersdure- oder
Konigswasseraufschluss (siehe EN 16173 und EN 16174) werden mittels ICP-MS analysiert, um eine
Multielement-Bestimmung der Analyten zu erhalten.

Bei diesem Verfahren werden lonen gemessen, die in induktiv gekoppeltem Hochfrequenzplasma erzeugt
wurden. Die Probenaufschliisse, die die Analyten enthalten, werden fein zerstiubt, und das entstehende
Aerosol wird mittels Argon in das Plasma transportiert. Die im Plasma bei hohen Temperaturen erzeugten
Ionen werden vom Plasmagas mitgefiihrt und iiber ein Interface in ein Massenspektrometer eingebracht,
nach ihren Masse-Ladungs-Verhdltnissen sortiert und mit einem Detektor (z.B. einem Kanalelektronen-
vervielfacher) quantitativ erfasst.

ANMERKUNG  Zur Bestimmung von Zinn ist nur die Extraktion mit Kénigswasser anwendbar (EN 16174).
4 Interferenzen

4.1 Allgemeines

Interferenzen miissen bewertet und bei Bedarf entsprechend korrigiert werden. Bei der Korrektur muss
auch eine Kompensation hinsichtlich der durch Hintergrund-lonen des Plasma-Gases, Reagenzien und
Bestandteile der Probenmatrix eingebrachten Interferenzen durchgefiihrt werden.

Detaillierte  Informationen zu spektralen und nicht-spektralen Interferenzen werden in
EN ISO 17294-1:2006, Abschnitt 6, angegeben.

4.2 Spektrale Interferenzen

4.2.1 Isobare elementare Interferenzen

[sobare elementare Interferenzen treten auf, wenn ein Isotop eines anderen Elements vorliegt, das einen
nahezu gleichen Nominalwert fiir das Verhéltnis Masse/Ladung wie das Isotop des Analyten hat und die
Auflésung des verwendeten Massenspektrometers nicht ausreicht, um diese Isotope trennen zu kdénnen
(z. B. 114Cd und 114Sn).

Elementare isobare Interferenzen diirfen korrigiert werden, indem der Einfluss des fiir die Interferenz
verantwortlichen Elements bertcksichtigt wird (siehe ENISO 17294-1:2006). Die fiir die Korrektur
herangezogenen Isotope miissen nach Moglichkeit interferenzfrei sein. Entsprechende Korrekturvorschlage
sind héaufig bereits in die Geritesoftware integriert. Ubliche isobare Interferenzen sind in Tabelle B.1
aufgefiihrt.

4.2.2 Isobare molekulare Interferenzen und Interferenzen durch doppelt geladene Ionen

Bei der ICP-MS treten Interferenzen durch isobare Molekiil-lonen und doppelt geladene Ionen auf, wenn
polyatomare Ionen bzw. mehrere Ladungen vorliegen. Beispiele sind Interferenzen des 75As-Signals durch
40Ar35Cl* und 49Ca35Cl* sowie Interferenzen des 114Cd*-Signals durch 98Mo0160*-lonen. Angaben zu den
Haufigkeiten des Auftretens natiirlicher Isotope sind aus der Literatur zu entnehmen.

Die Genauigkeit der Korrekturgleichungen basiert auf der Konstanz der fiir die Isotope der Interferenten
beobachteten Verhiltnisse. Korrekturen, die auf der Annahme basieren, dass der Anteil der gebildeten
molekularen Ionen ein konstanter Bruchteil der im Plasma vorhandenen ,Ausgangs“-lonen ist, haben sich
nicht als zuverlassig erwiesen, weil z.B. die Oxidgehalte bei Verdnderungen der Plasmabedingungen
schwanken konnen. Falls eine Korrektur fiir ein Oxid auf dem Verhéltnis der Intensititen von Ausgangs- und
Oxidionen basiert, muss diese durch Messung der Interferenzldsung unmittelbar vor Beginn der Messreihe
ermittelt werden. Die Validitdt der Korrekturfaktoren sollte in regelméfdigen Abstinden innerhalb der
Messreihe iiberpriift werden.
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