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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 13806-2:2023) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanaly-
tik - Horizontale Verfahren“ erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustidndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-01-09 AA , Elemente und ihre
Verbindungen“ im DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO5725-2 siehe  DINISO5725-2

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 13806:2002-11 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) das Dokument wurde in drei getrennte Teile aufgeteilt: EN 13806-1 behandelt die AAS-Kaltdampftechnik,
EN 13806-2 die AFS-Kaltdampftechnik und EN 13806-3 die AAS-Technik fiir feste Proben;

b) vollstindige technische Uberarbeitung, um die technische Ausfithrung auf den Stand der aktuellen Tech-
nologie zu bringen;

c) Stabilisierung der Aufschlusslésung;
d) Aktualisierung der statistischen Daten durch den neuen Ringversuch;

e) umfassende redaktionelle Uberarbeitung.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:
Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 13806-2:2023) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanaly-
tik - Horizontale Verfahren“ erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN 13806:2002 ersetzen.
Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— das Dokument wurde in drei getrennte Teile aufgeteilt: EN 13806-1 behandelt die AAS-Kaltdampftechnik,
EN 13806-2 die AFS-Kaltdampftechnik und EN 13806-3 die AAS-Technik fiir feste Proben;

— vollstindige technische Uberarbeitung, um die technische Ausfiihrung auf den Stand der aktuellen Tech-
nologie zu bringen;

— Stabilisierung der Aufschlusslésung;

— Aktualisierung der statistischen Daten durch den neuen Ringversuch;

— umfassende redaktionelle Uberarbeitung.

Dieses Dokument wurde von der Arbeitsgruppe ,Elementanalytik” des Bundesamtes fiir Verbraucherschutz

und Lebensmittelsicherheit (BVL) gemafd § 64 des Lebensmittel-, Bedarfsgegenstdnde- und Futtermittel-
gesetzbuchs erarbeitet.
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Einleitung

Dieses Dokument wurde parallel zu EN 13806-1:20231 [3] und EN 13806-3:20232 [4] erarbeitet. Alle drei Ver-
fahren wurden parallel in Ringversuchen mit demselben Anwendungsbereich validiert. Sie sind in Bezug auf
ihre Leistung statistisch vergleichbar. Dies ermoglicht es den Anwendern dieser Dokumente, je nach Unter-
suchungszweck das am besten geeignete/verfiigbare Verfahren auszuwahlen. Die statistischen Kenngréfden
dieser Normen sind in den jeweiligen Dokumenten dargestellt.

1 InVorbereitung. Stufe zum Zeitpunkt der Veroffentlichung: prEN 13806-1:2023.
2 InVorbereitung. Stufe zum Zeitpunkt der Veroéffentlichung: prEN 13806-3:2023.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung des Gesamtquecksilbers in Lebensmitteln mit
Atomfluoreszenzspektrometrie-(AFS-)Kaltdampftechnik nach Druckaufschluss fest.

Dieses Verfahren wurde in einem Ringversuch gepriift, der in Verbindung mit dem Druckaufschlussverfahren
aus EN 13805 an sieben verschiedenen Materialien mit einem Quecksilbergehalt im Bereich von 0,006 mg/kg
bis 5,38 mg/kg durchgefiihrt wurde, und wurde fiir diesen Bereich erfolgreich validiert.

Die folgenden Lebensmittel wurden analysiert:

— Seelachs (getrocknet);

— Staudensellerie (getrocknet);

— Weizennudelpulver;

— Wildpilze (getrocknet);

— Schweineleber (getrocknet);

— Kakaopulver;

— Thunfisch (getrocknet).

Die untere Grenze der Anwendbarkeit des Verfahrens variiert in Abhangigkeit von der Lebensmittelmatrix und

vom Wassergehalt des Lebensmittels. Sie ist laborspezifisch und wird bei der Ermittlung der Bestimmungs-
grenze durch das Labor festgelegt (siehe 9.2).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschlief3lich aller Anderungen).

EN 13804:2013, Lebensmittel — Bestimmung von Elementen und ihren Verbindungen — Allgemeines und
spezielle Festlegungen

EN 13805:2014, Lebensmittel — Bestimmung von Elementspuren — Druckaufschluss

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

[SO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

4 Kurzbeschreibung

Der Quecksilbergehalt (Hg) wird mittels der AFS-Kaltdampftechnik in einer Priiflosung, die mithilfe des in
EN 13805:2014 beschriebenen Druckaufschlussverfahrens hergestellt wird, bestimmt.
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Die Priiflésung wird in das Reaktionsgefafd des Quecksilber-Analysegerits iiberfiihrt, wo die oxidierten For-
men des Quecksilbers mithilfe von zweiwertigem Zinn oder Natriumborhydrid zu elementarem Quecksilber
reduziert werden. Das elementare Quecksilber wird dann mithilfe eines Tragergasstroms in die Kiivette des
AAS-Gerates gespiilt. Die Absorption an der Quecksilberlinie von 253,7 nm wird zur Bestimmung der Quecksil-
berkonzentration verwendet. Im Falle sehr geringer Mengen an Quecksilber in der Priiflésung wird empfohlen,
vor der Bestimmung eine Technik zu verwenden, mit der das ausgetriebene Quecksilber auf einem Gold-/Pla-
tinnetz konzentriert werden kann (Amalgamtechnik).

Unter dem Gesamtgehalt an Quecksilber wird der nach dem hier beschriebenen Verfahren ermittelte Gehalt
verstanden. Er wird, je nach Art der Proben, in mg/kg bzw. mg/1 ausgedrtickt.

WARNUNG — Die Anwendung dieses Verfahrens kann den Einsatz gefiahrlicher Stoffe, Tdatigkeiten und
Gerite bedingen. Jedoch kann die Beschreibung des Verfahrens nicht alle potentiell mit seiner Anwen-

dung verbundenen Gefahren auffithren. Jeder Anwender des Verfahrens ist dafiir verantwortlich, die
entsprechenden Sicherheitsvorkehrungen zu treffen und die geltenden Vorschriften einzuhalten.

5 Reagenzien
5.1 Allgemeines
Soweit nicht anders angegeben, ist unter ,Losung” eine wassrige Losung zu verstehen.

Der Gehalt an Quecksilber in den verwendeten Chemikalien und dem Wasser muss hinreichend gering sein,
um die Ergebnisse nicht zu beeinflussen.

5.2 Salzsaure, w =30 % bis 37 %, Dichte = etwa 1,15 g/ml.

5.3 Salpetersidure, = 65 % bis 69 %, Dichte =etwa 1,4 g/ml.

5.4 Verdiinnte Salpetersaure

Salpetersaure (5.3) + Wasser, V1 + V5, ungefdahr 1 +9.

5.5 Ascorbinsiurelésung, o =100g/L

10 g Ascorbinsdure werden in 100 ml Wasser gelost.

Die Losung bleibt hochstens eine Woche stabil.

5.6 Reduktionsmittel

5.6.1 Zinn(II)-chloridlésung, z.B. 0 =100 g/l

In einem 500-ml-Messkolben werden 50 g Zinn(II)-chlorid, SnCl; - 2 H,0, in etwa 100 ml Salzsaure (5.2) gelost,
und es wird bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt. Die Losung muss vor der Verwendung frisch hergestellt wer-
den.

ANMERKUNG1 Die erforderliche Konzentration des Zinn(II)-chlorids hangt vom Analysesystem und von der Konzen-
tration der Salpetersdure in der Messlosung ab. Zu geringe Konzentrationen an Zinn(II)-chlorid kénnten zu unzureichen-

den Wiederfindungsraten fiithren.

ANMERKUNG 2  Zinn(II)-chlorid zerfallt schnell, was an einem hellgelben Niederschlag von Zinn(IV)-oxid sichtbar wird.
Bei hoheren Konzentrationen an Zinn(II)-chlorid tritt ein solcher Niederschlag haufiger auf.

ANMERKUNG 3  Falls erforderlich, kann die Zinn(II)-chlorid-Lésung mit Argongas gespiilt werden, um jegliche magli-
chen Spuren von Quecksilber zu entfernen.
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5.7 Tréagerldosung
Als Tragerlosung wird verdiinnte Salzsdure (hergestellt nach 5.2, z. B. w =3 %) verwendet.

Die Massenkonzentration der Tragerlosung kann je nach Geréat variieren. Die jeweiligen Angaben des Gerate-
herstellers sind zu beachten.

5.8 Stabilisierung
5.8.1 Allgemeines

Zur Stabilisierung der Aufschluss-, Kalibrier-, Nullwert- und Priiflosungen wird Kaliumbromid-/-bromatre-
agenz empfohlen.

Das Kaliumbromid-/-bromatreagenz kann aus den jeweiligen Salzen hergestellt werden. Ampullen mit Fertig-
mischungen von Kaliumbromid-Kaliumbromatlésung sind im Handel erhaltlich und kénnen ebenso verwendet

werden.

Um Stérungen durch nitrose Gase zu vermeiden (siehe auch 8.1) und das Quecksilber zu stabilisieren, konnen
auch alternative Verfahren verwendet werden.

5.8.2 Beispiel fiir die Herstellung eines Stabilisierungsreagenzes

5.8.2.1 Kaliumbromatlésung, o =5,56 g/1.

1,39 g Kaliumbromat werden in 250 ml Wasser geldst. Eine potentielle Kontamination des Kaliumbromats
mit Quecksilber kann durch Erhitzen in einem Muffelofen iiber Nacht bei 250 °C + 20 °C beseitigt werden. Die
Losung bleibt mindestens einen Monat stabil.

5.8.2.2 Kaliumbromidlésung, o =23,8 g/1.

5,95 g Kaliumbromid werden in 250 ml Wasser gelost. Eine potentielle Kontamination mit Quecksilber kann
durch Erhitzen des Kaliumbromids in einem Muffelofen tiber Nacht bei 300 °C + 20 °C beseitigt werden. Die
Losung bleibt mindestens einen Monat stabil.

5.8.2.3 Stabilisierungsreagenz, Kaliumbromid-/-bromatreagenz.

Gleiche Teile Kaliumbromatlésung (5.8.2.1) und Kaliumbromidlésung (5.8.2.2) werden miteinander vermischt.
Mit 200 ml Reagenz kénnen 100 Proben behandelt werden. Das Reagenz bleibt mehrere Tage bis Wochen stabil.
Dies muss iiberpriift werden. Die Losung muss farblos sein.

5.9 Quecksilber-Stammlésung, o =1 000 mg/1

Die Stammldsung ist im Handel erhéltlich. Es wird empfohlen, zertifizierte Stammldsungen zu verwenden.
5.10 Quecksilber-Standardlésungen

Die Standardlésungen werden aus der Stammldsung (5.9) in mehreren Verdiinnungsstufen hergestellt.

Zu diesem Zweck werden etwa 20 ml Wasser in einen 100-ml-Messkolben gefiillt, die zur Stabilisierung erfor-
derliche Menge Salzsédure (5.2) wird hinzugefiigt, und es wird gemischt. Nach Abkiihlen der Mischung auf
Raumtemperatur wird die Stammlésung (5.9) oder die Standardlésung (siehe Tabelle 1) in den Kolben hin-

zugefiigt, und es wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Die Standardlésungen sind mindestens einen Monat stabil.
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Tabelle 1 — Beispiel fiir die Herstellung von Hg-Standardlésungen in 100-ml-Messkolben

Standardlésung Mit Wasser
Stabilisierung Ausgangsléosung auffiillen bis zur
[Hg-Konzentration]
Marke von
Standardlésung 1 1,0 ml
3 ml Salzsaure (5.2) 100 ml
[10 mg/1] Hg-Stammlésung (5.9)
Standardlésung 2 1,0 ml
3 ml Salzsaure (5.2) 100 ml
[0,1 mg/1] Standardlésung 1

5.11 Nullwertlosung

Etwa 20 ml Wasser werden in einen 100-ml-Messkolben gefiillt, die erforderlichen Mengen Stabilisierungs-
und Aufschlussreagenz [z. B. 3 ml Salzsdure (5.2) und 10 ml Salpetersaure (5.3)] werden hinzugefiigt, es wird
gemischt und mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Die Nullwertlésung wird als Kalibrier-Blindlésung verwendet (siehe Tabelle 2), und im Fall von tiberméafiigen
Konzentrationen in den Proben kann sie fiir weitere Verdiinnungen der Aufschlusslésungen verwendet wer-
den.

5.12 Kalibrierlésung

Die Konzentrationen des Stabilisierungsreagenzes und der Aufschlusssdure in den Kalibrierlésungen und in
der Nullwertlosung (5.11) miissen den Konzentrationen in der Priiflésung entsprechen. Auch bei hoheren
Konzentrationen sind Quecksilberkalibrierlésungen nicht lange stabil und miissen daher an jedem Arbeitstag
frisch hergestellt werden. Wenn moglich, werden die Konzentrationen der Kalibrierldsungen so ausgewahlt,
dass der lineare Bereich der Kalibrierfunktion nicht tiberschritten wird. Es wird empfohlen, mindestens drei
Kalibrierlosungen mit unterschiedlichen Konzentrationen zu verwenden (siehe Beispiele in Tabelle 2).

Zu diesem Zweck werden etwa 20 ml Wasser in einen 100-ml-Messkolben gefiillt, die erforderlichen Mengen
Stabilisierungs- und Aufschlussreagenz nach Tabelle 2 werden hinzugefiigt, und es wird gemischt. Nach Abkiih-
len der Mischung auf Raumtemperatur wird die Standardlésung 2 nach Tabelle 2 in den Kolben hinzugefiigt,
und es wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Tabelle 2 — Beispiel fiir die Herstellung der Hg-Kalibrierlésungen und Nullwertlésung (5.11) in
100-ml-Messkolben

Nullwertlésung/ o Standard- Mit Wasser
Stabil 5.8.2.3

Kalibrierlésung abilisierungsreagenz ( ) 16sung 2 auffiillen bis

[Hg-Konzentration] + Aufschlusssiure (5.3) 0,1 mg/1(5.10) zurxirke

4 ml Kaliumbromid-/
Nullwertlosung -bromatreagenz 100 ml
+5ml Salpetersidure?

Kalibrierlosung 1 4 ml Kaliumbromid-/

-bromatreagenz 0,1ml 100 ml
[0,1 pg/1] +5ml Salpetersaure?
Kalibrierldsung 2 4 ml Kaliumbromid-/
-bromatreagenz 0,5ml 100 ml
[0,5 pg/1] + 5 ml Salpetersidure?
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