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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 16278:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 327 ,Futtermittel —
Probenahme- und Untersuchungsverfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN (Niederlande) gehalten
wird.

Die Mitarbeit des DIN beim Europaischen Komitee flir Normung (CEN) wird fir den Bereich des CEN/TC 327

Uber das nationale Spiegelgremium, den Arbeitsausschuss NA 057-03-03 AA ,Futtermittel* des Normenaus-
schusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL), wahrgenommen.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die
Europaische Freihandelszone dem CEN erteilt haben, und unterstiitzt grundlegende Anforderungen der EU-
Richtlinien.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen, wobei EN-ISO-Normen nur dann genannt sind, wenn sie nicht als
DIN-EN-ISO-Normen mit gleicher Zahlernummer verdéffentlicht sind:

EN I1SO 3696 sieche  DIN ISO 3696

ISO 5725-1 sieche  DIN ISO 5725-1

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zweck — Anforderungen und Priifungen

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Melverfahren und Mel3ergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe
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EUROPAISCHE NORM EN 16278
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Juli 2012

ICS 65.120
Deutsche Fassung
Futtermittel — Bestimmung von anorganischem Arsen mit
Atomabsorptionsspektrometrie-Hydridtechnik (HD-AAS) nach
Mikrowellen-Extraktion und Trennung durch
Festphasenextraktion (SPE)
Animal feeding stuffs — Determination of inorganic arsenic Aliments des animaux — Dosage de I'arsenic inorganique
by hydride generation atomic absorption spectrometry (HG- par spectrométrie d'absorption atomique par génération
AAS) after microwave extraction and separation by solid d'hydrures aprés extraction par micro-ondes

phase extraction (SPE)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 17. Mai 2012 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen 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, Franzosisch). 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, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, die ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, den
Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Tulrkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2012 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 16278:2012 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 16278:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 327 ,Futtermittel —
Probenahme- und Untersuchungsverfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Januar 2013, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Januar 2013 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte beriihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die
Européische Freihandelszone dem CEN erteilt haben, und unterstitzt grundlegende Anforderungen der EU-
Richtlinien.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg,
Malta, die ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen,
Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Turkei,
Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm beschreibt ein Verfahren fiir die Bestimmung von anorganischem Arsen in
Futtermitteln marinen Ursprungs mittels Festphasenextraktion (SPE) (en: Solid Phase Extraction) und der
Atomabsorptionsspektrometrie-Hydridtechnik (HD-AAS). Das Verfahren wurde in einem Ringversuch
erfolgreich mit einem Messbereich von 0,19 mg/kg bis 2,7 mg/kg (HORRAT-Werte < 2; der HORRAT-Wert ist
der Horwitz-Ratio-Wert) geprift. Die Bestimmungsgrenze LOQ (en: Limit Of Quantification) des Verfahrens
betragt im Allgemeinen etwa 0,1 mg/kg oder weniger.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fur 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 ISO 3696, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696)
EN ISO 6497, Futtermittel — Probenahme (ISO 6497)
EN ISO 6498, Futtermittel — Leitfaden fiir die Probenvorbereitung (ISO 6498)

3 Kurzbeschreibung

Anorganisches Arsen besteht aus Arsenit, As(lll), und Arsenat, As(V). Die vorliegende Norm beschreibt ein
Verfahren zur Bestimmung von anorganischem Arsen [d. h. die Summe von As(lll) und As(V)]. Eine
reprasentative Priifmenge der Probe wird mit verdiinnter Salzsdure und Wasserstoffperoxidlésung behandelt,
unter Verwendung eines Mikrowellengerates. Hierbei werden anorganische Arsenspezies extrahiert und
As(lll) zu As(V) oxidiert. Das anorganische Arsen wird selektiv von anderen Arsenverbindungen mittels
Festphasenextraktion (SPE) abgetrennt; die Konzentration des anorganischen Arsens wird mittels HD-AAS im
SPE-Elutionsmittel bestimmt. Das gasférmige Hydrid wird mit einem Tragergasstrom in eine erhitzte
Messzelle (Kivette) Uberfiihrt und zersetzt. Da Arsen (lll) und Arsen (V) beim Hydridverfahren eine
unterschiedliche Empfindlichkeit zeigen, ist es notwendig, Arsen (V) zu Arsen (lll) zu reduzieren, um
Fehimessungen zu vermeiden.

WARNUNG — Die Anwendung dieser Norm kann mit dem Einsatz geféhrlicher Stoffe und der
Anwendung gefahrlicher Verfahrensschritte und Ausriistungsgegenstiande verbunden sein. Die Norm
kann jedoch nicht alle mit ihrer Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme anfiihren. Es liegt in
der Verantwortung des Anwenders dieser Norm, angemessene Vorkehrungen fiir den Arbeits- und
Gesundheitsschutz zu treffen und vor der Anwendung die jeweils zutreffenden Vorschriften zu
bestimmen.

4 Reagenzien

Die Konzentration an Arsen in den Reagenzien und im Wasser muss so niedrig sein, dass die Ergebnisse der
Bestimmung nicht beeinflusst werden. Sadmtliche Reagenzien missen analysenrein oder von vergleichbarer
Reinheit sein, sofern es nicht anders festgelegt ist.

Es ist Wasser der Qualitat 2 nach EN ISO 3696 zu verwenden.
4.1 Salzsaure (HCI), Massenanteil von > 30 %, mit einer Dichte von etwa p (HCI) von > 1,15 g/ml.

ANMERKUNG Es ist nur Salzsdure zu verwenden, die mit hohem Reinheitsgrad erhaltlich ist oder die mittels
Subboiling-Destillation gereinigt wurde.

4.2 Verdiinnte Salzsaure
4.21 ¢(HCI) = 0,4 mol/l, als Elutionsmittel fir die SPE.

Es sind z. B. 20 ml Salzsaure (4.1) mit Wasser auf 0,5 | aufzufillen.
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