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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitsausschuss NA 062-08-15 AA ,,Grundlagen der analytischen Atomspektro-
skopie” im DIN-Normenausschuss Normenausschuss Materialpriifung (NMP) erarbeitet.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen {iber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen

Gegeniiber DIN 32633:2013-05 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Abschnitt 2, Normative Verweisungen“ wurde hinzugefiigt;

b) Abschnitt 3, Begriffe” wurde hinzugefiigt;

c) in 6.1 wurde Gleichung (1) fiir den Fall gleicher Dichten in allen Messproben erweitert und AnhangA.1
(Verfahren A) wurde entsprechend erganzt;

d) in Abschnitt 8 ,Anwendungsbeispiel” wurden Hinweise zu dem Inhalt der diesem Dokument beigefiigten
CD-ROM hinzugefiigt;

e) AnhangA ,Herleitung der Gleichungen® ist nun normativ;
f) in Anhang B wurde Abschnitt B.9 hinzugefigt;
g) die Literaturhinweise wurden aktualisiert;

h) das Dokument wurde redaktionell iberarbeitet.
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1 Anwendungsbereich
Dieses Dokument legt das Verfahren der Standardaddition fest.

Die Standardaddition erlaubt die Kalibrierung eines Analysenverfahrens unter Verwendung der zu analysie-
renden Probe. Die Standardaddition wird zur Ermittlung des Gehaltes eines Analyten angewendet,

— wenn sich Unterschiede in der Zusammensetzung der Matrix der Probe einerseits und des/der Standards
andererseits auf die Richtigkeit der Ergebnisse stark auswirken;

— wenn keine matrixangepassten Standards verfiigbar sind;
— wenn der Gehalt des Analyten unterhalb der Bestimmungsgrenze liegt.

Der gravimetrische Ansatz verringert den experimentellen Aufwand und verbessert die Messunsicherheit.
Durch zusatzlichen Einsatz eines inneren Standards werden die Beitrage zur Messunsicherheit durch

— Schwankungen des Messsignals,

— Verluste bei der Probenvorbereitung, sowie

— Verdnderungen der Probe im Zuge der Lagerung und/oder Handhabung

erheblich reduziert.

Durch lineare Regression aus den addierten Analyt-Gehalten und den zugehorigen Messsignalen ergibt sich
eine Schatzung der Kalibrierfunktion y = f(x) = ag + a; X x. Der gesuchte Gehalt des Analyten lasst sich
aus dem y-Achsenabschnitt ag, der Steigung aq der Kalibrierfunktion und dem Analyt-Gehalt im addierten
Standard berechnen.

Die Anwendung dieser Norm ist an die Erfiillung folgender Voraussetzungen gebunden:

— Leerwert- und untergrundkorrigierte Messwerte y;;

— linearer Zusammenhang zwischen Messgrofée und Gehalt;

— eine von y unabhingige Reststandardabweichungs,, (ist Varianzhomogenitit nicht gegeben, siehe
Abschnitt B.4);

— eine homogen teilbare Analysenprobe;

— prazise Dosierbarkeit des Analyten in Form des addierten Standards.

Die Empfindlichkeit der Analysenmethode (Steigunga; der linearen Kalibrierfunktion) muss unabhdngig
von der Spezies des Analyten und des addierten Standards sein und darf nicht durch sonstige Einfliisse
(z. B. Absorption) gestort werden.

Diese Norm ist nur mit Vorbehalt anzuwenden, wenn bereits eine dieser Voraussetzungen nicht erfiillt ist.

ANMERKUNG In der Elementanalytik wird der innere Standard nach DIN 51009 mit dem Begriff , Bezugselement”
bezeichnet.

2 Normative Verweisungen

Es gibt keine normativen Verweisungen in diesem Dokument.
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In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

E DIN 32633:2024-08

DIN und DKE stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden

Adressen bereit:

— DIN-TERMinologieportal: verfiigbar unter https://www.din.de/go/din-term

— DKE-IEV: verfiigbar unter https://www.dke.de/DKE-IEV

4 Symbole
Tabelle 1 — Formelzeichen
Formelzeichen Bedeutung Hinweis
Nsmp Anzahl der Teilproben —
Nmeas Anzahl der Messungen je Teilprobe —
n Anzahl der Wertepaare (x;; y;) N =Ngmp X Nmeas
i Laufindex fiir Wertepaare (x;; ;) i=1,2,3, ..n
j Laufindex fiir Teilproben J=12,3, ... ngmp
X dem addierten Gehalt proportionale .
Grofie
y dem Messsignal proportionale Grofse —
n n 2 n n
y-Achsenabschnitt der i§1 i 1§1 i _igﬁ Nk l§‘l i
a0 Kalibriergerad w0~ no,(n
alibriergeraden n3 x?—(_Z xi)
=1 =1
n n n
n L Xyt X Xi L Vi
ai Steigung der Kalibriergeraden a; = . = n =
ny xf—(Z xl>
i=1 i=1
x-Achsenabschnitt der _ag
X0 o X0 = -
Kalibriergeraden ar
Messsignal des Analyten X
A4i(X) - _
(leerwert- und untergrundkorrigiert)
Messsignal des inneren Standards 'Y
Ai(Y) . —
(leerwert- und untergrundkorrigiert)
Verhiltnis der Messsignale von
R; Ri=Ai(X)/ Ai(Y
! Analyt X und innerem Standard Y =A%)/ 4i(Y)
my Masse Analysenprobe x —
m addierte Masse (Losung) innerer o
y Standard y
my addierte Masse Standard(-16sung) z —
m Masse aufgefiillte Messprobe —
p Dichte der Messprobe —
Massenanteil Analyt in
Wy —
Analysenprobe
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Tabelle 1 ( fortgesetzt)

Formelzeichen Bedeutung Hinweis
w Massenanteil innerer Standard in .
y dessen Losung
Massenanteil Analyt im addierten
w, —
Standard
Vy Volumen Analysenprobe x —
v addiertes Volumen Losung innerer o
y Standard y
v, addiertes Volumen Standardlésung z —
%4 Volumen aufgefiillte Messprobe —
Massenkonzentration Analyt in
Vx —
Analysenprobe
y Massenkonzentration innerer .
y Standard in dessen Losung
Y Massenkonzentration Analyt im _
i addierten Standard
n 2
Syx Reststandardabweichung, allgemein 2 = i§1[y i=f (%]
Xy — Vv
Reststandardabweichung, lineare § [yi—(a0+a1xxi)]2
oo . 2 _ (2 _ i=1
Kalibrierfunktion Sxy = S1 = —
Reststandardabweichung, g [yi_ (ao+a1xi+a2xi2)]2
quadratische Kalibrierfunktion s,%y =s2 =11 p—
dem Massenanteil des Analyten in
u(wy) der Analysenprobe beigeordnete -
Standardunsicherheit
dem Massenanteil des Analyten in
U(wy) der Analysenprobe beigeordnete —
erweiterte Messunsicherheit
Upe] relative Standardunsicherheit urel(G) =u(G)/G
v Freiheitsgrad —
p Grad des Vertrauens meist p=95%
K Erwelterungsfaktor nach [1], k=tp
entspricht Student t-Faktor (z. B. [2])

5 Normbezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens der Standardaddition nach dieser Norm mit mehrmaligem Standardzusatz, Ver-
fahren A.

Standardaddition DIN 32633-A
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